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'(..API!‘ULO PRIMERO B e
EROSTOM IONI(_A [SPUTTERIN(;! y B

La wrosicn ionica es un fenémene concelds desde hace mas de

12‘3 afos. ¥ siempr e: ha side consid érado come un efecto noclive .l
asoclade al -desgaste ‘qu\e sufren .l;v:‘. Super t”.t::les; axpuestas a un
l_ar:unb;arde':- odex Jartlcul as. El auge =n su. esiudic comenzd con la

construcaion des. Pean_turﬁs ‘nucleares ¥y naves espaciale

L"l

» en los

i g:l.l—:xle“;: ze bBuscaba clis(n(ihuir al maximo les sfectos de 12 aresién
causada, p:;‘r'pax'tlc‘ui@aS‘plﬁdLcho de "‘las reacclones nucléares o por
aql.ue’é].as rue  golpeab ila upmrtim.e evbtarna de un vehiculo eri —
meovimienta. E’.ecienf.eméﬁté. con - la industria de los semicenductores :
_\.) el estudio de =..upe| 1Lcie=., c.ambio @l t_oru_epfo que Se tenia de la

.. erosion lonica, -*mnaider andolo ahora como una herramlen_ta tanteo en

la fabricacion de mlcro—cirx:uxtos cone en; el estudic de peliculas

delgadas. Gracias a esbo el estudico de la ercsidn idnica crecid en

interds, tonidnrdose ahora modelos bLedrices cue la describen ykla-—

preodicen d2 manera tal que concuerdan satisfactoriamente con los

~ez gl tadoes experimentales,

En sste capitulo se describen de una manera gensral las

aaracteriziicas y propledades de la erosion ionica. sobre todo

acuallas  cque son importantes pata entender  y  justificar Loz

msultados dal experimento que se realizd,

1.1 HISTORIA

Jeme erozion lénicao zputtering se denomina al fencmeno de

all)r\ de :~+. s de una Super'flcilea causado por. el bBombardeo de

:‘31'1)1

part.\culaz, : que pueden ser  lones;  Atomes  neabros,  neudtrone

chrrones’ o moléculas: . i :

,:§T_3é'¢d:>' 1652 e)'i¢L'v=-n reportes de los! primeros intentos por,

‘L':uanblxiuar =l daha producxdc por laer sion’ iolnlca.
anto para al(*en""w

perc se velan
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Grove (1)1, «n 1832, realizd bambardes de supsrficies Ppara
Lratar de evaluar la erosion idnica, pero debidoe a que usc

; presiaones muy altas, del orden de O, 1L Torr, sus resultados ne son
Significativos. Despues de €1, el ewperimento de Guntherschulze y
Meyer (2] fue uno de los pocos que se realizaron con parametros

reproducibles. Usaron una canmara de descarga y para medir. la

rosion.  producida 'en’ el catodo leo hicieron .zy{.raves de las —

‘,dLrexjethaé de peso, Pelﬁhilxg v Moubis {31, tambidén con una camara

. . . - + +
de descargas, obtuviercon datos para proyectiles come Ay, e, Hz."

* e -3
H en un blanco de plata a una presidn de 10 "Torr, y una energia

Do~

de 500eV, siendo es.t_os 2.3, 1.8, 1.4 ¥y 6 atomes expulsados por ion
incidente, respectivamente, En L1961 Wel jsend- feld y Hoogendoorn —
-:[.‘” obtuvieron para argdn en cobre un rendimiente de erosion de
é.a. Fetz (5], descubrid la dependencia angular del rendimiente de
'éx'osir')n al obsaervar que catodos con radio pequelio se desgastaban
mas que catodos con un radic mayor. Esta dependencia fue expresada
por - Seeliger y Sommermeyver (6] ‘con\c una funcisn del coseno del

Angulo de incidencia.
i .
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b et al.. Cr]i descubrlg que la t“orm;\ci}:'m‘ de | compuestos,

-ml

prxnhipalmmh* - -*thuroa v duidoa, enl lo suparficie del blanco leo

l‘atexg;a fde’ 1a lerosién Esto  fus un  logro imporbm\t‘af v de

iv:’n’j.nr:w)diaba, Cya gue con estoe se pudieron prote ge el

i ca%co)dﬁ lak naves egpaciales y los reactores nucleares de los
-»:_efect.oé? de la wrosldn.
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i i Basado> en esto's ’primercs experimentos,  seo. llegd a la

goncl.uslén de que pam—; e budiar cel :'Pnémem‘:“ de e osién lénica sv"
: 1 ! .

cefario Gue se c_umpl an. 1 aé condi c: ores siguientes par

b_*nﬁeiderar qua al e‘<p<aximentcv> sea l‘nﬁprcducible- o : ‘ :

1) Tener pr éeiohes mnnore; a .lO Torr de torma . tal que el
":-f:a.miync'lxbre medio de los iones sea r‘ompar able a las dimenﬂl ones
. 'anl Lubo de d

carga.

c@Una alta deh:idad de z.orrientn—* ¥ uha‘rpre .\.Oh de: t‘ondo haja'

jes decir L(Dmbl nar las magni tude: de la denc‘l-’*ad d:a corl*iﬁnte J) y
de l 5
! WC'[‘j]";.lA/cm Ty [ ER] Torr)

M
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i B i H . i

i

Bl >] Daf i‘\l‘lﬂl n‘u‘lén dol éngulo de anxdehcla del héz sobre’ 1a

“super t‘iéi S

o P\quene di-spersiéﬁ en la ene:rgia del haz inr:ivd‘ehte.

‘B3 Terar un haz deiones coh carga unifaria.

& partir de 1950 se tenfan’ dos formas para estudiar la

f-—-ro>t N loenica: sistemas de descarga con depdsito de mercurio 'y

‘HNaces de iones. aAmbas poselan ventajas y desventajas unas econ

respecte a otras, relacionadas con:la intensidad y estabilidad de

CHlE Ceorriente del haz obtenible, y la presidn mimma alcanzable.

I : o . 7 e :
p’erog’ que  gradias a las c.oh_»j.du-r'«r*.tonns anterlores, Sstas fusron —

'alol adas, 1o que ha hecho que lo: dat.os recientes e wperimentales

‘mas r~v>n<1t‘uv-nt-—-~.= unos con ofv*os Y ns"o a su ve'«' ha ayudade a

os z: lcul [2%] Leuriuos, /q que rur-sntdn con’ uxn fuente confiable de
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e define como el numero de atomos removides de La superficie

i

tun solido por particula incident GL . :

. Atomos emitidos .
Y = SR SR [ ]

At omea 1 neldentes

. Esta oexprasidn 2cloe tione waanbids »i ol oomeros da  atomoes
'_expul sadc-s s proporcional al numero de particulas incidentes, gue
gs lo que ocurre normalmente s corrientes bajas, pero tan pronto
como una concenbracién'conslderable de dtomos implantados refuerza
a la superricie, es necesario definir rendimientos de erosisén
parciales paras los diferentes componentss del blanco. Tal
definicidn tamblén es necesaria para flujos pequefos cuande se
eroslona una aleacidn,

- CObra excepcidn a Jste comportamients son las moléeul as ue.—

ineciden en &l blanco con energiss mayores a 1O FeV, las cuales

&
¢

producen cascadas transpuestas (8] que hacen que el rendimiento de
erosién dependa de la intensidad del haz incidente, fendmeno que

éeré evplicado mas adelante,

+3 PROPIEDADES SOBRE EL RENDIMIENTO. DE EROSION

T e

Bl rendimiente de erosién depends de variozs factores

" Felacionados tanto al proyectil como al blance. De éstos los mas

simportantes son: energia, numero atdmico, masa Yy angule de
incidencia del proyectil, masa , numero atdmica, cristalinidad.
: érientacion deel eristal y energia de ligadura del blanco.

En uma curva Liplea del rendiniente de erosisn e pusds
yébservar que a bajas energias el rendimiento crece rapidamente oan
.14 energia (zona umbral 20-40eV3; después presenta un crecimiento

lineal para energlas de clentes de aV hasta llegar a un maximo
formando una maseta C100-10kevd, que finalmente disminuye.

La determinaciodn de la energia umbral depends del estade del
" material ¥y de la sensibilidad del detector que se utilice.

Originalmente, Henschke (8] definio dos energias umbral;

Full-Plane, qws &S la energia para arrancar un Atomo del blanco, ¥
an tratar este Lema,

t Alguncs AULOTE, principaimente les primeros

. =
denotan al ceeficiente de erosion come S.



intmun - bond Cminima Lligadura), que corresponds a0 la

Srnergis

Jhecesaria para desalojar un dtomo que se encuent.ra aizlade en la
GEUper ;‘i cle. - Ambas  pueden ser diferenci adas  facilmente, sabiendo
~que la primerz no depende del tiempo de bombardeo, 1o cual ceurrs

at onos alslados

w teon la segunda, ya gque una vez liberados todos los
de la supsrficie ol rendimiento de erosidn se vuslve cero.

N
\"l
‘ ‘(_,4-——

e — :

* . Energlo_del fon_

. figure 1.2 Forma tipica d=t remdimiento e arasion al cambiar © ls
a %h“:rg\.ﬂ.

ii' S o . -

i l.a maseta es una region donde la transfesrenciz de energia =3

maxima v que  va disminuyendo aumentar la 'energia del ion; —

& f’or-que‘e al penetrar mas en el blanco, se aleja de la superrficie =
% -

‘digminuyande su probabilidad de colizidn cerca de

! CEL valor tipico del rendimiento de erosidn para ione

4]

pesados

B0 IY], esta enbre uno v cinco CL<Y<B); pero easten valorss para
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A bajis snergia 2 ha encontrado que ol rendimisnto de erosion
23l relacionade con la distribucidnielectrdnicz en la capa d dei
material del blanco. aumentande segun la capz electronica d 52 va
}lenandw. Esto es debido a que el alcance de las particulas en el
cblanco es mayor cuando dste ests formads por itomes con estructura
electrdnica alierta., Se ha encontrado que los elementos con mayor
eoetlcienls de erosion son cobrw plata. oro y gases nobles (127,

2 . : ;
El lpndimlento de\eroexon aumen* tambien al aumentar la masa

de’ la partfcula inc1dente. Para iones muy ligeros, como:protones,
el rgndim;enbo de erosién Y, es muy pequelo, del orden de 1072,
“por lo . que éste proces§ es despreciable cuéndo se estan realizando
.énaligis come RBS © PIXE , ¥ por tanto el dafic a la muestra es

minimo. : . .

Normatised sputtering yield, S(8)/5(0)

j i . '
e 3 90
[ ' . e - .
fYLJuro 1.4 . .'nbpondonc'\.a del rendimiento de ‘gsr-:-si.c}n‘ con 2l dngulc.
s»  compararm  lo prediccidn’ de  Sigmund ¥y lo curve d¢ mecw, con Lo
'ﬁutqg,; oxparimentales de: tes irabajos de Chersy et al. eesion
oupp . at al, (1osa ~Y; Colombie(dDosr ~y Molchanov st

al, 1eeLH-1 Rol | et Cal. aocoN-. 3, - pare cebre bombardeade = per

argén.

"Epn sélidos amorfos o policristalinos el rendimiento  de

erosicn crece nl aumentar el Angulo de incidencia hasta alcanzar
uh méximo entre los 70 y los 80 grados con respecto a la normal: a

la superficie. Segdn Almén y BrUue [10], el rendimientc de erosicon

: j 2
@s . proporaional  a las‘ uhciones secd, se Za y .sec’®, para
energlas  del lon. incidente dg 10~-g0o, 20-680 y 60-110 eV
y esto tue corroborado pcr Molchanev y Tel *kovskil

‘respiectivanents




{111, La posicidn del maximo depende de la superficie de la
muestira, por elemplo, para una superfiicie de cobre, si fue pulida
mecanlcamente, @l maxime se whouentra a 80 =1 el pulido fue

@lectrolitico, =2n 75

La eztructura del blance 3 otro parametro importante, yva que

@ MONGE™ i arasten  dirscciones para las cuales el
rendimlento es mayor que para otras, en particular las direcciones
de’ maxima expulsion son, las llamadas arregle de empagquetamiento
'¢ompacto. Lo '

. La infeormacion publicada hasta 1983 acerca de la dependencia

de la erosion idénica con el incremento de la temperatura es
“contradictoria. Algunes reportan que la @rosion crece al aumentar
Q‘_la tempera*ura. pero algunos han encontrado un compertamiento
t..otalmenbp diferente {11,121, Para evPlicar lo anterior, se. ha
”sugerldo que la meperatura de templado del blanco es un punto

grltiuo a partir del cual el rendimiento de erosién disminuye al

Caumentar la temperatura. Por lo contrario, si la temperatura es
P »mencr‘al punto de Lemplado, la erosién iénica aumenta al aumentar

=la temperatura

F ‘}En particular, para cobre bombardeade por  argon, el

rendxmiehfo de erosidénies constante al variar la temperatura desde

g  80 2 600° © (L0,11). Esto es importante ya que @s =n el interwvale
de temperaturas en el cual se lleva a cabo la mayor parte de los
axperimentos

Por ultimo, hay que decir que la formacion de compueshos en
la superficlie del blanco, como dxidos'y carburos principalmente
disminuyen el rendimiente de erosidn, por lo que es importante
tomar en cusenta éste procese al valerar loz resultados de un
experlmenbo realizade - con  una  determinada  combinacidn @ de

'proyepbil—blanco

i;4 MODELOS TEORLICOS DE LA EROSION IONICA

En - un pfincipio existia el problema de cdmo explicar la—
irgﬁgferencla de energia del ion incidente a los atomos de la
de forma tal que pudieran ser expulsados de esta. No

Ssuperficie,
' ferencia en un volumen

“Yera facil comprender como ocurria esta trans



an 'pequeﬁo en la superficie del blanco, lo que prepicic que

:éﬁrgLeran variszs teorfas, que van degde la “'teoria de la mancha
‘ealiente!’ de Von Hippel ({131, basada en la evaporacién del blance
bor gl cazlor generadoe por el haz anidénte. hasta i1maginar el
@roceao como una serie de colisiones en cascada. lo que fue
sugerido al obserwvar la distribucién angular de las particulas
k-;s-:{.pul‘sa‘das per un npopocristal, que solaments podia ser eiplicade
‘mediante la transferencia de momentos. Existic también el model o
de plecos térmicos Cthermal spikesd, que tue desechadoe en lwos
Vprimeros atios, ¥ qugv Gltimanmente fue res:atado para explicar
clertos procesos en lbg_que la alta densidad de energia de las

“colisiones en cascada hacen vilideo wste modelo.

2
on en cascada consiste en un conjunto de colisiones
causadas por el proyectil, que produce una serie de retrocesos en
los Zdtomes de la supertficle, que a su vez, producen otros

retrocesos vy

sucesivamente hasta que algunoz de estos atomos

3

Y

3

‘se acercan tanto a la éuper(icie con una energia superier a1
enérgla de Ligedura gue logran escapar vy ser expulsados,

Hoy =n dia se considera que la erosidn idnica, dependiendo en
1a forma en que se prodﬁce. pusde pertenecer a cualquiera de los
giguient@a Lres procesos:

{ 1LIEvantos de colisisn cimple o doble celision
‘2yColisicnes en cascada linsales.

3)Colisiones en cascada no-linsales.

BN RN

Erosx‘f?n .producida por la inmterazeidn entre el Ludn

w. Lo superficie,
U2y Evaperacicm de un pico Lermics.
3 Erosidn producida por una coliston 2N -:‘c\scoda.




El primer proceso se refiere al desalojo de atomos que ne so
sncuentran totalmente integrades a la  superficie, ¥  oscurre
principalmsnte wn La zona de tmbral, en donde 1la energla Para
crear una colisieon en cascads no e suficlents, Ezta regren e3 La
gue Henzobke [R4p] definia  zomo  region de omanima ligadura
Cimtnimum=bong)y,

La region de colisitones en cascada linezles,

que la interacciédén con las particulas del blanco jvan las del™
proyectil pueden tratarse como colislones binarias, Las cuales son
descritas por nedio de las; ecuaciones de transporte, Estas
scuaciones describen la distribusion angular y energstica de las
particulas en 2l blanco, relacionando parametres como el poder de

frenmients, densidad y energia de ligadura del blanco.

Cuandms la densidad de las coliszsiones =25 muy alta, y el modelo

de interaccidn binaria pierde su validez, entonces se utiliza el
modelo de celisiones no-lineales. Esta region predomina cuande la
densidad de energia dentro de la cascada es 2lta, en las cualeszs el

T

,ipﬁder de frenamiento nuclear es maximo, ¥y tambien cuande s
%Lllizan blances pesados en los cuales les intervales de retrocesc

;:sén muy cortos,

E fLas collsiones en cascada no-lingales, es un fencmenc que
-cobra importancia en la descripcidn de la erosion ionices cuande
ocurre a tUna onerglia superior a la =nerglia umbral. Dichas energias
gependen de la combinacidén de blanco-proyectil que se utilice.

: La aplicacidn de las regiones para las cuales = valida la
teorfa de cascadas lineales es ilustrada en la figura por dos
cortes plancs del espacioc CE,Zsi, Z23.

: Para tener una idea de Las dimensiones del preceseo, hay que
méncionar que una cascada tipica tiene un radio de 100 A y que Si

1

N - =14
cada evento de colisidén dura L0 Tsegundos, entonces La

transferencia de energia 2 lo largo de la cascada tiene una

' -—11
duracion del orden de 10 segundos.

La densidad de energia en una cascada no lineal es alta y

Liene un tiempo de duracidén superior a una cascada lineal. Este

hace gue un numero mayor de atomes que rodean a la superficie sean

expulsados.



x . ( e -

Ex50kev R 00
$5urlucm /// / / / - ~
3 corrccllon(s s,
: 45 // -linecr e"ecls' . /
7 //"SP"'")/’// Cascad- no
< ,/// : | \‘”tm{&\ /
% \*S§
N
N \
; AN N\,
N i Inela]
| 3 / [sticity
e = Surfa o“‘—#'“ 4
i E ggrgeci(gnw#ﬁ )
[ N ook ai maRRRBRREs &
s 100 H 1 10 100 000 '
...?-Q.,"».‘.._..A.-v—....,,.. e -_.A..,_.,-,,_,va«r-. - . E (k.v’
Ctigurd 16 CLa regidm de aplicacidrn  de  la tecrin analitica lirast
de la o ercsidn idnica | ;.:xs ustrada - o dos eartes - plamnes  del  capaciz
(B2, 2, ‘
! " shorz bien, el nudmerc tobal de desplazamientos depende del
° estado de excitacidn de la regidn bombardeaca, por eso es que si
1- se producen cascadas superpuestas, el rendimiento de erosisén
; ;umenba y  como ocurre con las moléculaz cuando son uzadaz  come

‘proyectll. Este explica  por quez-/ las moleculas no se  ajustan —

completamente a la definicién del rendimiento de erosion,

.5 PODER DE RENAMIENTO

P

¥ . N . ; . N
: . . ) . o
. Antes’ de empezar ‘a tratar con los meodeles -de erosion ionica

i
i
i
R
= n-zresama moncionar-u’n poco =ol:sma el podm~ de rrenamiento, qu2
=i un pm »mntx o import anbe en la des crlpclom feorica de La erosidn
‘imuca que L[m‘arxbe la ‘Lr:\nctex encia de ennm\xa del proyectil a la

K uperficie.

‘i. AL peneteoae ::ualrjuier fon en un salido, pierde energia al
, Cdrse desplazando 2 través de aste. La perdida ds energia depends

Cprincipalments de La energla del Lon, siencdo menor & energias

Cdltas, donde la interaccion con el s&lide es  principalmente

alectrdénica,




La seuccidn eficaz de rrenamiento En esta definido como:

1

= = EnlEX*N . c1lEn

Donde E w3 la energia del ion., » la distancia recorridz en el

edlido ¥ N es la densidad atemicsa del blanco,

pe
‘«/ . . '\\
: prifente ™\
Supert] Por :
pertisie leckonte . N
- ’ Noecd :
; - :
ETE- |SalEVN ox |
; ; o ,,( i :
€ Goorge e QK - s SwN
€'z Evergla Final’ ox
B . l
i hd N - .
étgura 1.7 £z guanma det poder de frenamiento A= ana particula 3}

una superficie.

: Existen aproximaciones. tablas y férmulas semiempiricas para

I:\;;llar los ~ wvalores de Sn ([(15,16,17,43)1, de las cuales =se
i degseribira  brevemente la aproximacién de impulse, que es un
‘_'cf:lesal‘rollo que ilustra la importancia de los parametros 7 que
: in_bel*vienen en sl ;:Eoce-so.

) s L

"‘.‘5‘1 Aproximacidn de Impulso
;. T La aproximacion  de impulso es una aproximacidn hecha

; uti lizando dos aproximaciones importantes relacionadas con el

potencial de Lnt,eracc.iéh entre el proyectil y el nucleon, y el

,cambic. en la Je=loc1dad del proyectil dentro de la sdlide, las

‘etiales limitan su aplicacion a un intervalo finito de energias del

'proyecbil
'Las dos suposiciones son las >1qu19n¢ec
1> La aproximacién del potencial de interaccion entre Zi vy



Zz, =e escribs zomo un potencial de Coulomb zpantalladso, usands la

funcion y e apantallamiento, es decir:

2
V(iri= 2‘1229 X - [ )
r a3 )

con radio de Thomas-Fermi de Apantallamiento para la colision,

(" E .
az 0. 885 ao ’ 1. 320

slendo ao el radio de Bohr. .

P

La funcidn ylr-a) puede ser apromimada por xCarr) =~ a-gr, lc
cual es vilide si r-adl. Esto ., en &l proceso de erosion Lénica

giie nos cancierne, es cierto por la baja energia de sus iones.

2) La aproximacidén ‘de impulso con el potencial anterior
. produce: ‘ )
N
Ap= Fjdwx == F, dt Cl. 4
. . v

-3 -

I -1V 4 -5t

F Cl.4ad
+ oy Sb -
A RS
fy
b
X

PR PRI

g ’ figuim 1.0 Aproximasién de impulad
. . ¥ >



Combinands las scuaciones 1.4 y 1. 4a obtenemos:

2

nZydaze a
Ap 2

=== - L, 4l

2
arb
Entocas la enargla transferida sl atomo removide es:

2., 2., 2 _4_2
T= T 44 22 € a
= e e et e

Mz vih*

La seccion ericar de transferencia de energla esta dada por:
do = -2n b db L L. 4dy

que al. combinarla con la ecuacion L. 4e, e:{presa/ndola en funcidén de —

la mixima energia de transferencia Tms M E e integrando,

: CMg+M22?
nos da el wvalor para el poder de frenamiento.

. 2, 2
L Sn = ~| T do = 28 22 &2 M €L.5)

2 CMy+M2)

o o Este poder de frenamiento es constante una vez especificados
Ié]._ broyec(,il v 2l blanco, y no depende de la energla de incidencia
:del ion, comoe ocurre experimentalmente., Durantes su desarrolle s
Vi que dsta aproximacisdn depende fuertements de que tan valido es-
- z:apro)cimar @l potencial por una funcidn que dependa de r7%, lo eual
és clerto en un 80% para energia reducida &t Acomprendida entre 1
167 y 1 eV (14,151, C oA

Sabiendo gue:

srCM“’MZD Z1Zze” B CL.6d

M2 a
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figura 1.0 comparacicn | del Potencial u.»‘r?) con wl potencial Aa
Thomas-Fermt. :

El ‘intervalo de leldEl_ es de 17.26 KeV a 112 FKeV para la
ensergia cdel ieon Lnr*:.dente, es decir, es posible utilizar el poder
de. frenamiento obtenido mediante la aproximacion de impulse

obteniende una buen resultado, si se usa una energia ‘de ion dentro

de ese intervalo.

. 16 MODELO ‘DE THOMPSON (1968)
FEL mfsdelo ) dasarrollado por Thompson EJ.8] es el inmedi ate
edecesor cel nmdolo de Si gmund Spri mér H*abaj en donde . es

illzada J.a cecuacidn de transporfe de Bol"m«nn qun demuestra la

dure" :;lr*'\nzada en: el *ratamxeh'o tadrico de la -=ro>1oh icdnieca,

'Thcn\p-:.on ubxlxza el mcdal de c.olx ién  en cascada. ¥

hsldera que 1a expulsion es g@nerada por una L.Oll“].On en cascada

provocada r|:of~ el lon Lm,ldam.a bupone que la energia en 1a

‘dascada es t.»rans!‘erxda por media de’ c:ﬁli>1om=s binarias ¥ que el

‘L.amiho l:bra nedic de las pa.rt.ic:ulas es ' independiente d= la

"'onm*gia, esto conducé 2 un espectro de energias de la farma

: . -9
para energlas entre 10 &V y 10

siendo una buona apr o:/.x macion

jSui:«r:-m;a también gque el potencial de interacsion entre el

f:royectj..!. ~_yvél blanco: es de la forma XL:. i por Ltlt‘.lym'b que los



atomos son refractados al abandonar la =6lido. Obteniends como
resulbado  un rendimiento  de  erosian dads pot la o sigulents

aewpresidn

2 2-3 o B
y = a0 2N Ern M1(ZiZ23 e ¢

Se Ep (Mi+bad

b

N

Doﬁde ao @3 el radio de Bobr, Er y Eb son la energia de Rydberg y
la energia de ligadura de la solido, M1 v Mz son la masa del
proyectil y del blanco respectivamente, Zi y Zz2 @on sSus ndmeres
fato’miz:os Y 8 el aAngulo de incidencia del proyestil.

Esta relacidn esta limitada, debide a2 las aproximaciones
hechas ,a un intervalo de enfuias que va de 10 a 10%vY, para

;éngulos menores a 60° y para MewMi.

1.7 MODELO DE SIGMUND C1969)

: Sigmund [19] considera la transterencia de energia de un ion
primaric & los Atomes de un sélide isotropico por medioc de una
‘colisién en cazeada.

Sigmund observa el hecho de que en la curva de la
distmibucién de daffo en el sdlido, existe una region fuera de la
',_'uperx icie que aumenta a medida que la masa del proyectil! es mayor
Cop relacién al blanco, Entonces,busca una forma de espresar Y
_Eoix\o una dependencia en la seccion eficaz de frenemiento SnCEd, la
eficiencia en la transferencia de energia olMz/M1) y la ensrgia de
v’;‘ligadura de la superficie Ue,

; Utiliza la ecuacidn de transporte de Bolzmann para obtener el

;'él:calnce y la distribucidén de 1la funcién de transrerencia de

‘momento entre la particula incidente y el blanco.

La wvalidez en el uso de ésta ecuacidn en la solucién del

problema, estad supeditada a que/ tanto se aproxima la situacidn
,

‘real al model o en @l cual sSe hacen las siguientes

's\.ponc:ones [233:

Uﬁ desarrells mais extense puesde zer vizte en el apenches 4

-~



‘13 ‘La seccidn ahg_az de dlspersuﬁn es la suma de las secciones
o nucleax* ¥y eleu‘romua.

;La‘ dx;persxon ';es procucida por © colisiones ' binarias
independlente_._. por lo que la confrxbucion de los elementos en
i blancos compuest, os es s:.mplament,e aditiva.

l 5
) El tren”«nu-nnt,o el@cbréhico es una fuerza que remueve energia
S o i i |

on .'Lnuamentr= de la, distr;buc;on. R B
b

cau=‘an retrocesos. al desviaciones .

: : )

B v '

P DS - ‘ 1 .
i :

COliSiOhe.; P l v . E ‘” f‘v: . ‘ , S
! " ] R PRI : : B . T o : : . |

‘g-: : i R

' u‘

"gigmund rk»\olvio ‘la ecuaz_;én resultante usando pollnomxoe de

: Legendre y la aproximacién al  potencial del modelo ‘atémico  de
Thomas—Fermi, que 'le,; permitid obtener una @xpr esi cSn para 1 a
. secci Sh eficaz de transferencia dé energia y as l llegar a propcnnr

P

y = B FCE : . 1.6
an® N Co Ue

“Donde M,Cs ¥y Us son determinadas para cada biance, pudie/ndosez
. waprmumar . Coz=ra®AaCi /2) con  hew&4 para’ cualquier . blance. EL

'proyect.;l se  toma en cuenta dentro de la funcidn FCED . que esti

dada. por:
FCED =l M2sM1C -‘3'—;'—) W ol Mé/MxJ N SnCED Cl1.,100

La  concordancia . con las resultados experimentales  es

weelente para Mz £ M. Pero la teorfa sobrecestima o para blancos

pesados. . ;
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En particular para la combinacién argon-cobre, se ha obtenido

la siguiente agrafica.

figura 1. 40 Comparacian de Loo resultades
lea dates axparirnontales de ies trakayes
Dupp at al, UOSSH aY Guseva HOBORG

Wehneor et al. (1ncenD): veljsenfeldunamye;

(w) para cobro kowmbardeado por argdn.

El modelo de Siamund predice ademds

rendimiento de erosién, ya que a mayores

normal la cascada de colisiones es mas

probabilidad de que los

Atomos sean expulsades, hasta

7’
obtenidos por Sigmund v
de Almen 2t al. uosiva:
Scuthern at al, (1063NI;
v Yonts et al. 4oGo?

la dependencia angular de
angules con respecto a la
superficial y hay mayer
un  Angule



maximo® a partir del cual rendimiento de erosidén disminuye, que et

cevando la transferencia de energfa 'es muy pequefa. Si Mz»Miy la

» e X .
dependencia es ~ sec €,  pero si Mz«-ij esta cambia a ser sec™ TH, ~

"1.8 SIMULADOR TRIM C1087) :

La simulacién TRIM o5 un pregrama de computadora qua simuls

Cel "’f‘e}jémeno de  erosidon idénica por medio del ‘cdleuls ;| de

,'Mr::nt‘e‘—Carlo, uua ln permif.e evalurar el rendimiento de erosidén

causado en un blanco d‘a materi l conocido por ‘un haz ds—" iones.

EL' ' simul adtor Liene como ventajas ,quef es ampl:.aménte

'z;pli'?:al‘:i s prt,duc rabultados m.lmerir:r:se més preci>os que la teeria

y ocupa meno> memoria sn una maquind que J.a :.oluclon numérlca a la
: i

- e ac;xén integral de trahspm*te.

Toma =r5.-xi cuenta ;la m’«.yoria: de los efecfos; :1_.:.cos que

.intex'vienen en el fralwpox‘tp de iones o retrm.e_,os en’ un maLPrlal

morfo. bac'ado en colisione binarias con el blanco en reposo, que

B : puede eer ' extpndi do para l.nt..l uir: interacecionis mul L:. plns.

Consi dera  colisiones b.Lnarl'-\s al igual un la teoria e —
' :t;‘raré:i:or Lg.' @5 Q:lecir , la hishLoria del ion. es determinada por una—
sarie de encusthes binarios subsecuentes con les atomos del =
‘blanco. Eszta suposicidén deja de ser vélida a muy bajas energias en

indarachia

donde el proyectil isderaccicha con varios atomes del blance al—

mismo tiempo, lo que introduce errores en los resultados. pero

2 DT Lomn

practicamsnte los resultades obtenidos del rendimiento de

goncuerdan satisfactoriamenie con log clatos axperiment ales
disponibles.
La historia de cada ion comienza con una cierta posicion,

dl receitn v energia del ion antes de entrar en el material blance

AL penretrars el lon sufre una sorie; de colisiones binarias, en laz

qixe' "se hice la suposicién de trayectorias rectilineas ent.re
9 P
. gslisiones. perdiendo. energia por la interaccion eletronicz ¥ -~

(AR "

huclear, $sta ultima se refiere a la energla transferida al Atomo

el 'bla:ncc:- en la colisidn. Si el Atomo blanco recibe suficiente
fherg.ia coma para liberarse de su ligadura,retro’cede sigulende el
Ui smo procass del lon ‘ineidente ¥ causando que un mayor numero de

et _
atomos del blanco retrocadan integrid {hdose -al proceso. La lus.cfla



Cde cada una de estas particulas termina cuando =u ensrgia 25 hLan

pequeiia gque ya no pueden producir mas; desplazamentos o cuands son

ramovidos de |

slido anterise o posterior del bilance. ¢ — 7

‘El preograma considera al blanco come una solido amertf@.

despreciande las propiedades direccionales que presentan f;:
cristales,
! Los - avances en. parametros fisicos como el poder de
,frenamiento, eluchréniéo y el potencial de interacciodn atdmico,
lmportanhas en las casdadas a bajas energfas, han permitide la
obtencidn de rendimientos de erosidn, distribucisn angular ¥ en
energla para ia mayoriﬁ de los metales sin utilizar parimetros
ajustables.

T Come funcidn de apanatallamiento al potencial de interaccién

D utiliza la siguiente relacidn:

Plas ' obtonidos  experimentalmente. Lo consi@era

T o= 01818 o, 500000 P20, 2a02e ™™ a0 0281 Te

-3, 2040
; N ; Z .
con % . = rsa, a diferencia de aquéllas, que usan un potencial~

‘apantallado, como es el caso de la scuacien 1.3 de la aprodimacion

3}

‘de’ impulse.. A altas energlas es mejor utilizar potenciales

coulombianos que dependan de 17 con 1.8<ns2 para facilitar los

ééfculoé.

* Para calcular las angulos de deflexiéon de las particules
Abiliza la relacidn llamada *‘magica’’ que se basa en simples

consideraciones geométricas.

pHp+s Ci.11d

pro

coss

i _
con p el paramelro de impacto, p el radio de curvatura, ro mnima

‘distancia de sproximacidn y & término de correccién., Esta funcion

reproduce la integral de digpersisn con un error menor al 2% para
todos los potenciales comunes, y que aumenta su pre€igidén a bajas —
‘ —_——— e
energlas con respecto "a log que uhkilizan aprovimacrhes del —
: . e —— e
| -N
potencial por Ve r

El poder de frenamiento electrénico no lo desprecia, ya gue
si lo hiciwra produciria rendimiéntos de erosidn mucho mayores a

formade de dos

partes, a las que liama Lacal y no leocal, que se refieren al poder



do frmramlpnto electronlco durante la <olision, - o en - la

r. r a/m, toria entre col i 1ones v respecti vamente.

Los msbudias 19@.11"8."1'“?3 con TRIM - han tenide una  huens

BES N . . 't
A SONEOI dancia con los l‘kr..\Ul tados e:-cpem. mehtal 23, teniendo algunos

problemas 2n las reglidnes en las cuales exliste unz gran densidad

A colisiones para laSYCUalés se pierde la linealidad y el modelo

caoode eelizlones binariag deja de ser valido.. Tambien se han tenido

Vol o Z :
,probl a2mas cusndo se! *r'aba)a con blancos de carbdn o con carburos, =
pm‘qup con ellos se han obtenido camblos enh-la zona umbral y cﬁn

Jlos ‘rendimientos ‘de erosxén, lo que hace suponer que. ‘exis ten

i . . ' , N
cambios en la energlia de ligadura cuando éstos son irradiados.

"Para la combihaelfﬂin de argdn sobre cobre no existen prcble;mas
en Suanto a la wtilizacidn dell simulador U'[RU[H’ya que por las ~—

propiedades del blanco v del proyectil, y la energia 'a la que sa

fpx*oduce =l bombardso, nl’fn\odﬂ-lo cle f‘ollsiche binarias es valido y

fPor tanto su pre =d_u_a.n5n es confiable




'CAPITULO SEGUNDO
PRODUCCION DE HACES DE IONES

Como . e puede observar a lo largo del desarrollo de la
" I'isica, existe una dependencia entre el desarrollo tecnolégico vy
{ los avances ‘clentificos.’ En el caso de las técnicas de anélisis de
peliculas delyadas no ha ocurrido una excepcidn, principalmente

4 gon los sigtemas de produccién  de iones g de deteccién y los de

';vaufo, herramientas necesarias para 1a realizacion de los

Cestudios. gue muchas veces se ven limitados en su alcance por
vuestivnes meramente técnicas.

Debldo & su importancia, una breve descripcidén de las
" waracteristicas y  propledades de los principales elementos
relacionados a la produccién de haces de iones se hace necesaria,
Adenmtas ex tmportante mencionar gue para reallzar la erosién ionica
: regulada we montd un pequeffo cafion de lones, por lo que se reallizé
~una revizitn dJde las principales propledades de las fuentes vy
uaffunes de lones para asegurar un funcionamiento éptimo y poder

e enfrentar 1o problemas yue pudieran surgir durante su

utilizacion,

2.4 GENERALIDADES

El eguipo necesario para producir haces de iones consta

:'esanclalmente de tres partes fundamentales; fuente, cafion y éptica

asociada, yue estan relacionadas con la produccién, extraccién y
.uonduwlén de loa iones, respectivamente. El diseflo de estas
: ébapas esta regido principalmente por las siguientes
' varacteristicas generales (29,30)
' 1Tipo de lones que se desea producir;

2)Cantidad de lones 6 intensidad de }a corriente de clerto
tipo de lon; ;
: 3)ivergencia angular del haz una vez que ya ha salido de la
kruent.e. Esta es upa caracteristica asoclada con el coeficiente de
aberpaciton esférica de la fuente, al cual se hace referencia en el




apéndive 2;

DBrillantez, v densidad Jde  corriente emitida por unidad de
angufo molido de la divepgencia el haz:

HEmibancia,  definida cvomo el area bajo la curva del plano
fase Jde las particulas gque Forman parte del haz, la cual tiene la
propiedad de wer vonstante a lo largo del haz. Esta propiedad  es
una forma de evaluar la dispersion y la divergencia angulasr Jde un
rlujo de pasrticulas;

ODMsLelbucion o dispersién sen energla que se crea ep lus
lones desde sy formacion Y su Lransporte, hasta llegar al blanco:

TIEficiencia en la fonlzaclén, es decit. Ja vazén entie los
Abomos que son suministrados a la camara v 2l namero de ellos gue

o lonfvandos;

Todax  estas caracterisbicas  estan  relacionadas  unas  con

vlras, existiendo el compromiso de gue al opbimzar alpuna se hago
fmr)_ugao )

e Pl juicio e Lo demas, Esto debe ser valorado por el disefiador

teasiendo on mente la utilidad para la cual se construve la fuente.

.2 PRODUCCION DE TONES

2.2.1 IOMNIZAGCION

Hay wyue trecordar gue cualyuler procese mediante &) cual  se
suminishea energia suficiente o un Atomo para lograr gue de- éaste
se  despraenda uno 0 més electrones. es  conocido  vomo proceso  Jde
lonizacidén,  BExlzmten varias formas de  Gtransterir la | energia  al
atomo, zienduv ke mas  importantes 1a colisidén con electrones, las
fnberacceiones  electromagneticas vy las interaccidnes tépmicas.
Extog procesos son utilizados en las diferentes fuentes de iones.
de manera Lal gue se cuenta con una gran variedad de éstas con las
que se pueden obbtener cualquier tipo de fon, sin importar el

vstado Cisico del material (sélido. ligquido o gaseosodl.

2.2.2a FUENTES DE IONES
La tuente de lones es la regidn de donde son extraidos los

lones yus van a formar parbe del haz. Existen una infinidad de

modelos  cuyes detalles en el disefio estan realizados para resaltac

e




adguiia de s caracterfisticas  mencionadas en la  seccion  de
generalldoades, las  cuales determinan su forma, Cipo de  fosdzacion,
materiales de constGraceion, ete.,

Una  de  los clasiflcaciones wmas  imporlantes es  tla gque se
refijere o su forma, es decir, si ésta es fija o variable. Uno
de toz e femplos mas impostantes de Fuentes con forma vasiable s

el plasma.

2.2.2b PLASMA COMO FUENTE DE IONES

En clertos tipos de fuentes, pero princlpalmente en las de
impacto  electronteo, Jos  Jones producidos son contenidos en una
reghdn espacial finlta, en donde se concentran formando wun plasma,
para despuss ser exbraidos,

Up plasma es un gas de particulas cargadas en eguilibrio cuya
disteribucivon  esta Influenclada por las  Interacciones  electro-
magnétivas yue existen entre ellas y el exterior (29,301 Sus
propledades  son maltiples v complicadas en su  descripoion. pero
para nuestros objetlvos basta con conocer fas siguientes para

poder entender la influencia de campos eléciricos y magnéticos en

Cau establlidad y en las varacteristicas finales del haz producido,

DEI plasma es uwsa reglén  en egquilibeio, por lo yue es
necvesario que la Jdensidad de electrones v de jones se mantenga, es
ecir, la recomblnaclon  debe  ser  balanceada por el proceso de
jonlzacion, 1o gue implica gue una fuente externa de energla eos
neuesasria,

25El  campu  elécbrico perpendicular a la Crontera del  plasma
es nulo.

La fronbera es una superficie egyuipotencial.

Para que estas condiciones sean cumplidas, el plasma  debe
wuleir  reacomodos  ante cualyuien perturbacion electromagnética.
pog o yue su forma es variable (2831 v depende de los electrodos
gue lo contienen. Esta variabilidad enn su forma ptoduce yue el haz
du  pavbiculas extraidas del plasma  tengan una dispersion  alta en
sneprgia, s pobre enfoque, alta aberracion v un didmetro grande

wn el haz prodacido.




2.2,3 TIPOS DE FUENTES DE IONES

1) Fuente de Arco en Electrodos Mdviles

Esle Lipo de fuente fue diseflado para producir lones de
mateslales  solidus, Trabaja  utilizando  wna chispa en el vacio
unbire dos electrodus, siendo uno de ellos  del elemento qgue se
desea lonlzar., Los electrodos son acercados y ale jados
mecanicamente para producir un arco eléctrico, de donde son
extraidos  los  funes en una direccion perpemndicular a los
wlevtrodos,

electrodo movil

figura 2.1 kEsquema de chispa de deccarga (Spark discharger.

Esta Lécnlua tlene como venlajas gue crea lones de elementos
csdldos  swono-cargados con alto  graduv de pureza, puede producir
Alumus  cuadruple vy guintuplemente lonizados, y  puede fovmar
‘plasmas: muy densos; pero, sus desventajas son la  dispersion en—
\'anex-g'ia de loz lones dque produce,  su inestabilidad en el tiempo,
la uvorta vida de sus electrodos, el camblo de posicién de la

vhispa y el calentamlento del electroédo.

2Fuente con Superficie de lonizacidn

Su lfuncionamiento se basa en el hecho de gue una particula.
won baju potenclal de lonlzacion, puede ser jonizada por contacto
won | una supeclicie yue tenga una alta funcién de trabajo vy una

Ltemperaluera  Lal, yue no sea lv suficientemente alta come para,



producis emision de sus propiog atomos lonizados,

Esto  Lécnica se ubitiza  principatmente  para combinacion  de

metales  adballnos WsRb.K.Na v LDy dLbomos  con afta - atinidad

electrdntea FULBE v 12, gque forman los  djones  y o superlicie,

respeubivamante.

La lurma en gue o sumindstbrado el vapurr Jde gas a {onlzar

depende de  la aplicacion gque se  le gulera dar  al haz, siendo la

mas
de

efectiva agquella en la gque los atomes a fonizar son disigidos

uny horno, en donde son evaporados, a la  superficie de

lonfzacidn  (14,29,30), {a cual es calentada por una resistencia

eléutriva. Una vez ijonizadaz las particdlas en la saperficie, los

iones mon exlraidos en trayvectoria curvilinea usando un  arreglo

comple jo de electrodos, con lo gue Jos atomos no  lonizados son

geparados  Jal haz  y  divigidos a  una  superficie fria  para

condenzarios,

dimpersion  en  energia y una eficlencia wmuy buena, que
vptimizars
jonlzacién v de los  Atomos a  {onizar.

Umitacion de los elementos gue pueden ser

/ DRICTON 20
v ELECTRODES
QI

[—~——8EAM ELEMENT RESERVOIR
HEATER

figura 2.2 fuente de Suporficie de 1onizacidn.

Los lones generados de esta forma presentan una baja
puede

e escogiendo la combinacién adecuada de la superficie de
Una desventaja es la

utitizados.




IFuentes de Impiatto Idnico

Aqui la iunizacién es causada por el mpacto de un jon contra
un abome cuasndo su energla QU KeV a 10 MeV), es igual o mayor a
la energia de  djoplzacion de éste ultimo., Lus  iones pueden ser
emitidos  Lambién de un substrato mediante el p'x-oceso de erosion
Iénica, ezto es, se  Introduce una muestra del material que  se
gulere jonizar, polarizado negativamente con  respecto  al  anodo,
Jones  Jdel  plasma  son  acelerados contra el substrato, ygue es
erovgionado. emitiendo particulas en su mayoria neutras, pero gque
Llenen una  probabilidad finita de ser fonlzadas antes e
vondensarse on las paredes Je la camara,

AMgunas veces el calor generado en la muestra la vaporiza,
aumentando  la  emision de los  jones, llegando a  producir  una

descarga aubLusostenida pero poco estable.

MAGNETIC FIELD EXTRACTION ELECTRODE
REAR PLATE  ANODE FILAMENT  FRONT PLATE 4

SPUTTERING
ELECTROOE

e
TON BEAM
Pm———

4
% I-QA OVl I'2OOV
|
: BN AT

figura 2.3 Fuente de impacte idnico.

La produccion de fones mediante este procedimiento es peqguefia
y forma un haz mal definido, ademas existe un detepivro el

substrato, el cual hay gue estar reemplazando const.antemente,

4OFuentes de lIonizacién Térmica

ULilizando la iontzacién que ocurie cuando la energia
singlica termica de las particulas que golisionan es mayor que la
fonizacién, es decir, cuando un gas es calentado a una
de la distribucidon

energia do
Lemperatura suficientemente alta, la cola

[¢]

i
i




Lérmica de energia crece tanto yue puede producir un alto grado de
fondzacidn.

Lous problemas gue causa usar eéste tipo de jonizacion son las
altay temperaturas a las que se debe G(rabajar, la pobre definicion

de la enepgia de los iones producidos vy la posible contaminacion

del volumen de gas.

S)Fuentes de Radiofrecuencia

Una fuente de radio frecuencia puede ser usada para crear ub
campo eléctrico oscilante a lo targoe de 1a nube de Aatomos gue se
qulere lonlzar,obligando a los electrones vy a fos jones a moverse.
peroe debido a la diferencla de masas existente, los electrones se
mueven  mAs ¥y eon mayor velocidad 281, produciendo colisiones
fonlzantes a =mu paso. generando un plasma del gue se oxbLpasn los
fvnes, principatmente positivos, posr nedio de potenctales: U jos.

La radio Drecuencla puede sep aplicada a un par de cdectrodos
voa und bBobina que rodea la Camara de descarga. La  densidad  det
plasma es regulada por la presisn del gas o por ta potencia de ta
radio reecuencia, Su gaomeblria exta determinzla priose las
caractoristicas  optimas de {uncionamiento. es decit. en forma

empirica.

\.
GAS ~ae L3 LPLASMA
I * ot
" -
l ~ELECTRONS
&
MAGNET|
<
IONS

Jigura 2.4 {uente do radiefrecuencia.

Este tipo de fuentes es ldeal para obtener lones de gases

ligero= cému 'l{’_.zb',a'l‘*,‘llg’. eta., con una alta eficiencia,
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provduciendo corprlentes mayores a los 100 mA, con presiones dJde 1w

a 10 Torr a frecuencias entre 10 y 30 Milz.
Bt problema que presenta el uso de esta fuente de radio
I'recuencia o= la alta dispersidon de la energia en los haces de

jones gue produce,

6> Plasmatrdn y Duoplasmatron

Ex: una extensién de la fuente de arco de descarga, con la
iferencia de yue el plasma producido es atrapado en una region
uonica  intermedia, yue se encuentra a un potencial intermedio
entre el del cdtodo vy el del duodo. En et duo-plasmatron el plasma
B3] 51de|n'£\s comprimido con un campo magnétlco uniforme, lo gue le ua
utd ellcigncia moayor, de 50 a 98%, comparada con. el 10 a 20% Jdel
uno-plasimat ron.,

CGun este Lipo de fuentes se pueden obtener haces de alta
denstidad con  gran eficiencia, pero a un alto costo debido a una
geometria  complicada, a la Hmitacion en los materiales de
consteuccion v a fa corta vida en sus electrodos, va gue la gran
dizipacién de ualor que se produce en los efectrodos, hace gue (a
meleceion de  log matoriales para su L:unsbruccicﬁn‘. sea de aguellos
von un allo punto de fusién, como por ejemplo molibdeno.

' MAGNETIC ~—ANODE
MIRROR REGION

PLASMA
MENISCUS

AIFILAR
TUNGSTEN WIRE " XTRACTOR
OR OXIDE CATHOD EMSSION
tem OPENING
INTERMEDIATE ‘ O+ O.1-3mm

ELECTRODE MAGNETIC FIELD LINES

figura 2. % uro-plasmatrén v duo-plaamatrén,

PIFucentes Jde Jonizacion de Campo
Ex  una luente que utiliza la lopizacion que ocurre cuando

atomos © moléculas son ionizadas al pasar por una superficie que




se encugnitra a un potencial muy elevado.
Presenta las mismas ventajas que las fuentes con Superticie
de donizacidn, pero también siendo una limitante Ia poca variedad

de lones que se pueden producir,

BFuente de Fotolonizacidén
Aprovecha la ionizacién causada por la incidencia de folLones
von epergla mayor a la energia de ifonizacidén, que a diferencia de
la fondzacion por impact.o electrénico, 1a probabilidad de
foto-ionizacion disminuye al aumentar la energia sobre el nivel
umbz-al.
. Para este Gipe de lonlzacién son necesarios grandes tiufos de
fotones y allas presiones de gas, pero se tLiene ta ventaja de no
necesitar flamento o catodo, vy que se pueden producir iones muy

especificos,

9> Otros Tipos de Fuentes

Exfsiten otros GCipos de fuentes de iones, las cuales utilizan
algunos  fendmenos auxillares en combinacion con log ya descritos
para producir los haces de fones. El Intercambio de carga. la
captura weleclirénica y las emisiones nucleares, son solo algunos de
lua fendmenos gue pueden aumentar la versatilidad de las fuentes
ya exlstentes.

En el Intercambio de carga, en sentido estricto no se crean
ivnes dJdurante una colisién, pero se jonizan los Aatomos del Lipo
deseado. fiste fenomeno puede causar problemas cuando ocurre en
regiones de la conduccién del haz, contandndndolo con otros tipos
de {ones yue -no  son bien enfocados y yue pueden dafiar los
electsontos:,

La captura electréonica consiste en gue mediante clertas
condicfones que  influyen en la probabilidad de fonizacién dadas
por la energfa de las particulas a ionlzar, densidad elecLronica vy
la elecltronegatividad del material se puede lograr que los atomos
atrapen electrones produciendo asi ijones negativos,

Por altimo, es interesante mencionar que algunay veces es
pusible aprovechar el hechoe de que clertos lones son producidos
por un Jecalmfento nuclear, o son productos de la fisidn. La

ventaja yue presenta este tipo de obtencidén de iones es que estos

o

—



ivnes: Lienen energias muy altas, del orden de MeV y son emitidos

de manera isolLrdpica por el ndcleo emisor.

2.2.4 FUENTES DE IMPACTO ELECTRONICO

La fuente wutilizada en el experfmento funciona utilizando
cone  medio para producir la lonizacién, el impacto electroénico. ¢
de lus lones producidos se forma un plasma, Jdel cual son extrafdos
losy Jones, s por eso que se dedica un mayor espacio a la
explicaciétn de esibe tipo de fuente.

Un. haz de electrones yue pasa :?Lravés de un gas puede perder
anergia de varias lormas, ya sea mediante colisiones elasticas en
la.-:z_quua solo existe un intercambio de momento con los Atomos del
pas, o blgn por  colisiones (nelasticas en  las  gue  produce

lomdzacidon, excitacion o disociacion, entre otros fendmenos(2s8l

SN/ ) ) Ll Ll S ) L,

/

! ' y
e i

{igura 2. 0 Procesos elemontales en una descarga en un gas.

La Lransferencia  de enargia cinética en una colisidn
plastica, debido a la diferencia de masa, es minima, no asi para
colislunes  lnelasticas en  donde la transferencia de energia
interna e maxima. La energia cinética del gas no =me ve alterada
en  forma vonsiderable, e incluso puede sSuponerse que toda la
transferencia  de  energia se  utiliza  para producir  fonizacion.

Oraclas a esto y a yue cuando se produce una lonizacion, el

10



electrén incidente y el emitido continuan colisionando, se produce
una gran cantidad de jones, mayor que 1la obLtenida poi cualquier

vbro méatodo,

Uolisidn Eldstica colision ineldstica
Ez Amzins 2 1}
cos?e At ma 2
—— R -.....-..._.....‘ —— D ———— S O
E1 Cmstmz) E1 Cma+mad
figura 2.7 corparacion de Lo translerensia de encrgia antie dwa
purticulas que  celicionan. €1, E2Z son tas snerglas wnicial det tdn
incidonte bY La final del blanco, u ws la wnergia interna detl
Atomo. mi,m2 EIN las masas del rroveciil v del blanco,

respectivamente v o ol dngule de dispersidn.

Una cantidad gue resulta atil en la  descripcién de  la
producién de dones por medio de colisiones electrdnicas es el
coeficiente difencial de fonizacion Se, definido como la cantidad
de colisiones fonizantes que sufre un electrén que pasa a través
de un gas, por unidad de longitud recorrida, por unidad de
presion. Este coeficlente depende tanto de la energia del electron
como  de las propiedades del gas. Experimentalmente se ha
degcublerto gue este coeficlente es maximo cuando e} electron
tiene una energia ligeramente superior a la energia dJde i{onizacion
del gas.

El flujo iniclal de electrones es originado normalmente por
medio de produccién termoidénica (hot cathode), o usando el llamado
catodo frio <cold cathuded. El funcionamiento de este altimo ain
w0 ha sido explicado de una manera satisfactoria.

. Ahora bien, el namero de ionea por centimetro cuadrado, por
segundu(l“l*)_. producidos por una densidad de corriente electronica
J(A/cmz)_. a lo largo de la distancia lcmd en un gas a una presion
plrere) est.a dada por [29,303:

.",#.J. piSe . @

tonde So puede aproxlmax-sé por SexatWe-aVid a energias

aproximadamente tres veces menores gque la energia de ionizacisn

el gas.

1
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figura 2.8 Uoeficionte diferonciol de  lenizacion Ve energia de tos

clectrenes.
De est(a relaclon es claro gque pava maximizar la produccidn de
necesario que los elect.rones permanezcan el mayor  Liempo

peguela  gue no

iones es

posible en el gas, hasta gque su energia sea tan

puedan producir mas lonizaciones., Es  por eso que  se  ubilizan

. : 0
campos  magheticos, que ademds de aumelbar o deonsidad del  plasna
e

7 o .
mantienon @ los  elscGrones movidndose en  Lrayectorvias  civoulores

durante mayor Liempo en el gas,

2.3 EXTRACCION DE LONES

2.3.1 GANOM DE ONES

£l waflon de dones es en sioel
Cexbyae a las particulas lonlzadas gue forman el haz. La extraccion
: forma apyoplada, ya gue de esto

arreglo  de  eleatyrodos  gue

de la Fuente debe prealizarse en

el haz adguiera aberraciones,
épticos posteriores, por lo

depende que muchas de las cuales ya

no - pueden ser corregldas por medios
gue es necesario un cuidadoso diselio de los electrodos.
Un pardmetro gque es conveniente mencionar es perveance P,

2



variable gue relaciona el voltaje extractor v la corriente del haz

ubluenido, Definida como la razdn entre la corviente del haz

y su vultaje extractor elevado a 3.2/ —

P o= €2.2)

El dizeiio de fus electrodos debe Lomar en cuenta la geometria
usada para genesrar los jones, que por ejemplo, en las fuentes e
superficie de  Jondzacién es fija, no ast en las de impacto
electronico en donde la fuente es un plasma. ‘

La exlraccion de los jones de un plasma puede realizarse
par‘alela o perpendicular al eje de la columna del plasma. en las
yue solamente existe diferencia en la practica, ya Qyue
tedricamente son  indiferentes [29). Normalmente extraccion axial o
paralela  ha sido  utilizada para producir haces con  seccidn
Lransversal uircular vy c¢on baja densidad de corriente, y los de

extraccion lateral o perpendicular para haces planos con  alla

densidad de corriente. /Xt

HON EMITT &
FLECTRCN EMITTER . ACCELERATING REPELLER
/ anooe LECTAON PATH GRID pd .

{CURNENT DENSITY:J_ | 4

GAS GAS REPELLER
PRESSURE p
Co
1ONS +.._. 1— 1_
m:cmou CURRENT IONIZATION
B ENSITY J. I : yusen
+ CATHOOE &
= + + +
| § Vonexdd
ION EXTRACTION
/ MAGNE YIC FIELD ~& , 10NS ELECTRODE .
' GAS PRESSURE *p ' {AND, NEUTRONS)
i (b " to)

frigura 2.% extraccién awial y lateral de ta fuente do iones

Cuabdo la fuente de lones es de geomelria variable, como es
el vaso de un plasma, existen dos problemas  principales en  la
extraccién de Jos lones gque dificultan la obtencién de un haz

laminar: el efecto de lente de la abertura y el efecto de

espacio-carga.
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2.3.2 EFECTO DE ESPACIO-CARGA

Los jones dentro del haz, debido a su carga. generan un campo
eléclrico Gransversal, gque produce una dispersién del haz en forma
Lransversa expandiendo el diamelro del haz.

Una aproximacién en la descripcion de la forma del haz puede
hacerse supouniendo una distribucién de carga uniforme en un haz
vilinderico en el cual se puede calcular el campo eléctrico por
mediv de la ley de OGauss (291, ubteuie’ndose una depemdencia del —
sadio minimo  alcanzable por el haz, de la Perveance y de la
Lrayectoria inicial de los jones, Esta  solucion, &‘b"“;‘ii‘é’ aproximada,—
da  una  idea general del comportamiento de ur\;/;:;': de  lones.
Pur _ejemplo. de esta prelacvion se puade observar que fos haces de
{ones. pesados 30 ensanchan mas rapidamente que tos haces de lones

ligeros como consecusncia divecta de la diferencia Jde masas,

2.3.3 EFECTO DE LENTE DE LOS ELECTRODOS DE EXTRACCION

Debldo a las propiedades del plasma gue ya fueron
mencionadas, los electrodos de extraccidén causan una perturbacion
yue as compensada en parte con un cambio en la forma de la
Crontera gue limita con la abertura dJde e)traccion en forma de
menisco. Los fones al salir experimentan fuerzas transversales gue
los  desvian de sus trayectorias paralelas, enfocandolos en  un
punto, es decir, produciendo el efecto de una lente {29,303

Sl la abertura es pequeffa comparada con la distancia  gue
exlste entre el extractor y la fuente, puede obtenerse el foco de
disperzién mediante la siguiente relacion:

f=._4..v.—°- €2.3>
Ez2-Ey

uon Vo‘-’/ voltaje extractor, Ez campo axial fuera del extractor y by —
dentro del extractor.

St 1o yue inbteresa ess el angulu total de dispersion entonces
se usa:

20m2.35 t 47402 2.4

do®
donde .t es la divergencia total del haz, el ancho dJde la
abertur.: de extraccion, d la distancia entre los electrodos de
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aceleracicn v od es la distancla entre los electrodos de extracclon

patra un plasnm con frontera plana.

10N on '
/ SHEATHS SHLATHS
dcet,
€EcTac0e
scaten
ELECTRODE
71 CENERATED ONLY 3‘#5-’."3&'

£ N THIS REGIOW)

PLASMA
BOUNDARIES

7

S— // . S
=

ﬁu:n/ 10N BEAN ‘

PLASMA
e BOUNDARY

“ 7,
) INTERMEQIATE ACCEL VOLTAGE (4} NORMAL OPERATING ACCEL VOLTAGE

figura 2. Efecto de lente de la cboertura

Estas relaciones dan una aproximacidn al comportamiento del
haz, pero no existe otra forma para calibrar una luente para que
produzca un baz  laminar gue bacerlo empiricamente vasriando la

distancia v el volLaje de los electrodos de extraccién.

234 ELECTRODOS DE PIERCE

Para dismsdnuir en parte los efectos del ensanchamiento del
bhaz al =atlr de la fuente, Plerce [29.301 considers que los
elevtrodos de  estracclon deberfan ser curvos. con una forma  tal
yua el campo total generade pox el haz y los electrodos, en el
intevior y en la frontera del flujo de particulas cargadas,
varezca de cumponente transversal al flujo de los lones, para
lugrar que las particulas sigan una trayectoria vectilinea con un
Llujo laminar.

En 1940, disefi6 este tipo de electrodos para producir bhaces

15



de  baja  Perveance = 107'%10™% AA*® jue fue disefade  sin
vonsiderar los efectos de warga esf)acial del haz, los cuales son
importantes para haces con Peruveance mucho mayor a 100 veces el
valor anterior. Su disefioc ba =sido la base para cafiones con alta
densidad  de vorriente y  haviendo una extension pueden ser
ulillzadus para haces clilindricos y planos [29).

IMPROPER FOCUS ELECTRODE DESIGN

NO FLUX LINES '
CROSS THIS
BOUNDARY

PROPERLY SHMAPED FOCUS ELECTROr

figura 2.10 diagrama de cafidn tipo Plerce

7.3.5 LENTES DE, ACELERACION-DESACELERACION

Aunado  al uaﬁo’:’x tipo Pierce para corregir los efectos de —
carga espauial, de un haz cllindrico se puede utilizar un Lipo  Jde
lente Hamada de aceleracién-desaceleracién o lente Einzel, gque
Liene Ia varactesristica de enfocar ef haz sin u‘amblar U energla,

Cunsiste  de una  lente electrostatica compuesta por  tres
electrodos:  dog externos, los  cuales se  encuenbran a un mism
poubencial Y (ue  se ;\uosi,!lllnlal';a sea  referido a  Lierrad, vy une
inl.erﬁu a  un poutencial Vz. La fente es convergente para casi
vualguier combinacion de Vi gy Va2, pero puede wvobvertirse en un
espejo si V2 es de polaridad opuesta a Vi v =i ose cumple que Varvy
=010,

Lus dbmensiones de la lente son ariticas en la determinacion
de  las  caracteristicas fucales, principalmente el ancho vy el
dtfnetro dal  electrodo central y su relacion con ja  distancia—
antre los electrodos externos. Una distribucion clasica es aguélla
en la cual la distancia entre los electrodos extremos es igual al
ancho Jde la abertura del electrode interno.

Una caractesistica lmpotante de easta lente es  que 3u

voeliciente de aberracion esférica, al cual hago referencia en ol
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apendive,  aumenta rapidamente al aumentar la distancia local. es
. R P

decies, ¢ = ot asf gue la lente debe ser diseliada para dar  la

menur  distancla  foual posible, y  asf  reducir el efectoe  de

aberracion esfisrica.

|
Vn____/\ Vi
° 2
. \\V\ Vi Vi
AN NN

Thgn

figura 2.1 Esguema de unglente Einzel "
——

2.4 CGONDUCCION DE IONES

El haz que se obtiene de la fuente y del cafidh de fones, —
puede sesr objeto de multiples manipulaciones que cambian sus
propiedades  por aqué’llas que son deseadas al momento de impactar —
en el blanco.

Enfoyue, aceleracion, separacién de masas y deflexiones son
algunos de los camblos que puede sufrir el haz a lo largo de su
Lrayectoria, causadas por aparatos gue aprovechan las propledades
electro-magnélticas de las particulas que  lo Corman. El  diseiio
inal de eostus aparatos se hace generalmente de una manera
semiempirica, ayudados por la simulacién por computadora, por lo
yue antesz de dJiselarios es necesario conocer las caracteristicas
paprLiculares del haz (ue =2 desea manejar, es decir, el producido
por la fuente,

Una Lécnica por medio de la cual se puede hacer un  diseiio

17



logea ubillzandoe

Lanpicy  apeoximadoe de swetos etemontos

aprrosinmacion  pavasial, gue  #s aplicable  a baces para loss opae ol

Poobrayeclogtioe

Aleclo de corga espacial  sea desprectable

AT

Lormen  an angulo peguetio con respecto al eje peincipal. B
pernite agociar un veutot bidimenzsional v matrdces i
Lranstormacion al haz vy a cada elemento gue Loma parte en . la

conduccion Jdel haz (29)

2.44.0 SEPARACION DE MASAS

Fara lug;x\ap 1a smeparacion de masa existen dos instrumantos
que son dust mas usadost el sector magnético vy el separador  de
campos  cruzsnios,
Z.4.0a SECGTOR MAGNETICO

Ex la conliguracion mas sencilla de los separadores de masa,
Lovmado pur ua secoeion de disco encerrada en dos placas de acero
enbre lay cuales se crea el campo magnetico B constante.

Lia relacion gue  guardan el  radio  de  curvatura  de  la

Leayeutoria de la particula v su momento es:

LoeBo o oo ¢ = b ALy
5 Po 7
donde B ze mide en Yauss y V en Volts,
‘ 1
. fAvytvoLTsy
i /\‘-c wesccreo ion P Blcauss) METERS
~ MASS ¢ m-4m Qel Am o '
. 2 mp B AR
L8

figura 2. 12 disgrama de una secston do magnelo,

no es perpendicular al magneto, se

. si- la entrada del bhaz

1]




- producira un afecto de lente en donde el vhjote , la imagen y el

centrro de curvatura estan en una linea recta 1291,
Los  baces monvenergetivos no  existen en la realidad ¢ su
digpesrsion os amplificada al pasar por el separador, produciendn

un ensanchamiento del haz,

2.4.4b SEPARADOR DE CAMPOS CRUZADOS CExB)

También Hamado “analizador de velocidad®™ o “Filbtic  Weln®
es otra clase de separadores de masa qgque utiliza un campo
eléctrivco perpendicular a un campo magnético en donde la seleccion
de: \las particulas se hace balanceando las fuerzas producidas por
lom _campos sobre las particulas permitiendo el paso libre de las
particulas de interds y desviando el resto.

El potencial entre lus platos se escoge de tal manera gue el
plano  equipotencial central se encuentra a potencial de tierra,
Las Uineas equipotenciales Llenen forma de bareril debido a que el
ancho de las placas es comparable a la separacion que existe entre
ellas, esto cvausa una dl:bo‘::iala del haz =l no se hace una

vorreccion de campo eléctrico,

MAGNETIC POLE PIECE

ELECTRIC
PLATE

SC?ARATED NS

ELECTRIC FIELD €
©8, ° m"?«:nvv NS
: —
ENTERING “s'""
NS n
{)
ve ‘m'\h —
ms WITH
e LIGHT 1ons

figura 2.13 separador de Exi
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U problema de operacion de este tipo de separador son los
iones que se depositan en las paredes produciendo corrientes de
fuga enlre las placas disminuyendo el campo a niveles inferiores
al necesario para sepavar las masas.

£l vampoe magnético y el elsctrico estan relacionados en la
sibuacion . de  eyullibrio pur Eo=VoBo con Vo=cZeaV.md''%. dounde Eu
es el campo  eléctrico, Bo el campo maghético, e la carga del
electerdn, n v m, el namero atdmico y la masa del fon,
respectivamente. Como un problema de construccion es el maximo
uampo  eléectrico obtenible, se acostumbra expresar ésba ecuacion
como funcién del campo eléctrico en lugar del magnético.

Dispersiones en la veloclidad pueden ser producidas por
vc)]b;jes de rizo en las fuentes de voltaje y por la no-uniformidad
del campo  eléctrico, gque al tener el haz un espesor finito hace
yue  las diferentes partes del haz expen-imen(._e_rldiferentes tuerzas
elégblricas. La correcciéon a esto altimo se puede hacer con un
dhsefio no  uniforme de campo magnético en el cual la normal =a
dichous planps inagnéticos forman un angulo cuyo valor depende de la
gseparacion  entre log  planos magnéticos. Uon ésta correccitn se
logra compensar en  parte los efectos de la m‘> uniformidad del
campo 2 la  direccion  paralela  a  la normal a los planos
elecbrostaticos pero con la aparicion de una componenete
pesrpendlcular o éstas , lo gue ocrea un compromiso entre los
valores de ambos,

Una caracteristica importante que es necesario destacar es el
efecto de  lente convergente gque produce en el hax, con  una

distancia focal LfE Lm -
Hlm)

La forma ldeal de un separador de campos cruzados se cbtlene
de uha manera semfempirica, cambiando las dimensiones y la torma
de  un  modely  experimental  hasta  obtener las  caracteristicas

dezeadas para un egquipo en particulag, e

2.4.2 ACELERADOR ELECTROSTATICO
» Un  elemento muy importante de la optica de iones son lovs
aceleradores, encargados de aumentar la energia cinética del  haz

desde 1 a 20 KeV, gue es la energia tipica de extraccion de las

particulas de !a fuente.
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figura 2,44 Diagrama de un tuko acelerader electrostdiice

Esba/ formado pur una o varias etapas aceleradoras, cvada una —
de las cualess produce un campo axial uniforsne a lo largo del tubo,
vunn una  region de  Lransicion al dnicio vy al final del tubo., La
primera region actda como lente convergente y la segunda como
fente dlvergente, siendo la primera mayor por un factor gue
refaciona  los  voltajes infclal y  [final, Wi vOM 4 La  distanaia
focal depende de los potenciales, por lo que se complica mantener
un entogque tijo en el blanco para un intervalo grande de voltajes,
o gue se puede solucionar utilizando una lente auxiliar entre el
aceleradur y la fl_.!eﬁt.e.

, El efectn del acelerador sobre el haz de fones puede ser
evaluade utlilizando un tanque electrostatico con un nmodelo a
escala, por simulacién por computadora o mediante el manejo de ia
aproximacién . paraxial, observidndose que el efecte de carga
egspacial limita su longitud. Los potenciales pueden ser expresados
anafiticamente utilizando la ecuacién del potencial entre dos
plazas paralelas intinitas en las cuales existe una perforacion a

fo largeo del e je.
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2.4.3 “STIGMATOR’’

Exs un elemento éptico para corregir defectos de astigmatismo
en el haz, defecto que sera discutido mas adelante. Esta tformado
por vuatrro  electrodos  hiperbdlicos ortogonales gue producen un
ef'ecto convergente y divergente en direcciones perpendiculares del
iz, haciendo que un haz de seccion transversal eliptica regrese a

una f'vrma civcular,

, CORRECTED
1
. _r
/' +8Vy ’l
. Lg

S S O T R ST (s st s

figura Z. 34 Diagrama de un “Stigmalor’

2.5 COMENTARIO FINAL DEL CAPITULO

Una vez gue se han revisados los elementos mas utilizados en
kel manejo y conduccion de lones, es importante conocer ahora la
téenica de analisis PIXE para establecer sus requerimientos

experimentates,



CAPTTULO TURCERO
PIXE

3 el acrastico de Las sialaz on ingldn ol b son de Clovae &
Inducides por Pairticulas CParticle tnduced X-Ray Emissiond, que s
el nombre con el cual se designa a la técnica de analisis Jde
superficies’basada en la emisidén de rayos-¥ que produce um dtomo —
al regresar a su estado base,después de haber sido excitado por —
nedio de una colisidn con unha partfcula.

Es una técnica que puede compleémentar [(24,28] a otrus métodos
de _analisis como RBS (Retrodispersién de Rutherfordd, AES
CEspectroscopia de Electrones Auger), etc., que permite, en
principlio, obtaner perfiles de concentracidn de una muestra sin
destruirla, 7 en los udltlimos afios ha tenido un gran —
desarvollo gracias en parte a los avances en la tecnolegia de

detectlores de estado sélido.

2.1 PRINCIPIOS DE PIXE

Cuando una particula proveniente de un acelerador, interactya—
con un atomo de una muestra, puede producir entre otros fendmenos,
la expulsidén de un electrén de las capas internas del atomo

blanco, dejandolo en un estado excitado.

figura 3.1 Diogroma del fendmeno PIXE




Uno de lLos procesos que puede seguir para regresar a su estado
base, es que un elecirdn de alguna capa superior ocupe esa
vacante. El exceso de energfia en el 4tomo es eliminado mediante la

. 05 owales | conthilugen
emisidon de un foldén o de un electrén, lajﬂ cua “ constituye la
fuente de informacion para las técnicas PIXE ¥ AES
respectivamante.

L.a'n vacante puede ser creada en cualquiera de las capas
internas, ya sea por el ion incidente © por un electrén que
abandona su lugar para ocupar otra vacante en cualquier otro nivel
o subnivel inferior. Los electrones que llenan las vacantes pueden
provenir de cualquier ohtra capa superior a las originalmente
vacfas, lo que produce una gran variedad de transicliones, con la
salvedad de que algunas de estas Lransicioljes son mas probables
que otras. Gracias a esto podemos clasificarlos utilizando 1ia

siguiente notacidn:

X X edfK.L,M... }
Yz

vyveday, ... }

e {1,2,3,... L

En donde X, es la capa donde se produjo la ionizacidn, el
subfndice y, indica su probabilidad de occurrencia, siendo o mas
probable que . (3 mAs probable que rl, y asi sucesivamente y por
altimo el subindice z, es una subclasificacién de los anteriores.
ya que al aumentar la resoclucidén de los detectores se descubrid

que en los espectros algunos picos se subdiYiden. —

Y

R 7,
4
. N 3.
. 12
3
M3
? figura 3.2 Diograma do
transiciones de lag
-, L.
3 - ta 2 diferentes capas detl
Lz dtomo.
1
HLALE AT
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Exiationdo algunus excepciones como por ojemplo la linea | RN
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Las emisiones que se producen con las transiciones a la capa
K tienen la caracteristica de ser isotrépicas, a giferencia de las
lineas L, debido a la asimetria de &sta capa. géesar de esto, las
transiciones L mas importantes pueden ser consideradas como

isotrdpicas con un error maxime del 2%.

3.2 ANALISIS CUALITATIVO

Las transiciones de los electrones para desexcitar al atomo
producen una serie de fotones con diferentes energlas y en
dlfefentas proporciones, que en un espectro tipico. en la grafica
de energia conira numero de fotones, estd formade por una serie de
picos con diferentes alturas a intervalos irregulares, que
corresponden a2 las energias de emisidn de los foltones de la
muestra. Cada elemento tiene un espectro caracteristice, lo que

es usado para identificar su presencia en una muestra.

. Musstra 2 Cu/Al
10001 f,‘ Protones TOOKeV
iy
&
bl
r i
I

P A
oo R
g Py
N
1 ' !
g - ! ‘.j :
o} . ' "o
. ’..l a1 :1
» a': ',z [}
L[] . "
i Vool .
»e :=' l:l-.
:a ':. - e e
Hood

nimer de condt
figura 8.3 Eapectro de una peticuta de cobre depositada sobre
aluminio.
3



Si la muestra esta formada por mas de un elemento, la curva
que resulta es la suma de los rayos X producid;as por cada uno de
los elementos que lo forman, dando lugar a un espectro complejo,
del cual se puede obtener informacién sobre la composicién de la
muestra.

Los picos tienen en general una distribucién en energia de
forma Gaussiana, debido principalmente a procesos asoclados al
funcionamiento del detector de estado s6lido, en donde ocurren
fenémenos como la produccion de pares y la colecaién de carga. El
numero relativo de cuentas que forman cada pico depende
principalmente de la concentracion del elemento que lo produce en
la muestra. BBsto nos permite identificar elementos y la proporcién
en la gue éstos se encuentra en la muestra. Ademas, la profundidad
a la gque se oncuentre un elemento dentro de la muestra no cambia
la posicién v forma de sus picos en el espectro de energias, ya
que los fotones al atravesar un material, no cambian su energia,
=ino  gue solamente disminuyen su  intensidad de una manera
exponencial con respecto a la distancia que tienen que recorrer al
atravesar el material.

El numero relativo de cuentas que existen en cada pico, no
deben tomarse como un dato absoluto sobre la proporcion de
determinado wlemento en la muestra, ya que no debe# ser olvidada —
la posibilidad de emisiones secundarias de rayos X, es decir, los
rayos X producidos por un atomo pueden ser. absorbidos por otro de .
diferente element.o, gque a s vez emite sus fotones
caracteristicos. Lo anterior pueden distor§ionar la informacion—
que se obtiene del espectro dando proporci:nes equivocadas ; pero
existen formas de recuperar la informacitén (241

Pucde damse también el caso de gue los picos caracteristicos

.

sH62

de dos elementos estén muy  cerconos uno  del otro. los cuales
puaden separar por metodos graficos, en los que se recuperan el
m’lmerom orlginal de cuentas correspondientes a cada pilco. —
Novmalmente el espectro de energlas aparece montado en una
sefial llamada ruido de fondo, gue es producido principalmente por
dos fenémenos; el Bremsstrahlung o radiacién de frenado de las
. particulas y electrones secundarios al incidir en la superficie, y
por la dispersion Compton de rayos X {(26]. Esta radiaciéon es

emitida de una manera anisotroépica, siendo menor en la direccion




contraria a la del ion incidente., de aht la importancia de la

posicidén del detect.or con respecto al haz de particulas,

3.3 ANALISIS CUANTITATIVO

El ndmero de rayos X detectados gque fueron producidos por un
elemento de volumen dx dy dz, que se encuentra a una profundidad x
de la superficie de la muestra esta dado por la siguiente

relacion:

de‘:_g_ & oy(E(x)) o€y, 2> ndx,y,z) T dy d=z <3.1)
* 40 :

En donde cada uno de los términos significa lo siguiente:

0 e= ol 4ngulo sélido subtendido por el detector.

£ es la eficliencia del detector.

o, es la seccion eficaz de produccién de rayos-X, que es una
funcién de la energia del fon,

PCy,z> es la distribucién espacial de la intensidad del haz.

nCx,y,2zd es la distribucién del elemento de interés en la
muestra.

@ HosemH es la absorcién ‘de la radifacién por las capas
externas de. la muestra, siendo p el coeficiente de abs‘_giflén de

masa y ¢ el angulo de deteccidn.

Fotones -
Emitidos

figura 8.4 Esquema de la emigidn de radiactén por el olementc de

volimen didydz inmerso en la superficie.



3.3.1 SECCION EFICAZ DE IONIZACION

La seccion eficaz de produccién de ravos-X estf relacionada—
con la seccidén eficaz de ionizacién para la capa K de la siguiente

forma:

o CEd)mo (Edw P, 3.2>
% 1 ki

donde ©,  es 1a produccién de fluorescencia o probabilidad de

producir rayos-X y Pi e§ M intensidad relativa de todas las =

posibles transiciones que /;;;c;ducen radiacién en la iinea i, Esta
relacién aumenta en complejidad para las capas L y superiores
porque estan divididas en subcapas y hay que  considerar las
posibles transiciones no radiativas entre éstas y las provenientes
de capas superiores. Asfi, por ejemplo para las lineas La, Lg, Ly y

LL sus swecclones eficaces estan dadas por:

14 (o
XL L
o

f 40 £ £ 40 § +0 Do F_i{ .3
13 L 1223 L 23 L9 3o

=0 W +Cor 40 Do F
@ L 1f L 12 2 2

“"‘p 1 ad [} ] #
. - . + s €3.320
©y f al.fazrzo al.,‘,)")alz‘smL ?
+ ‘o ) ; €3.3b)
e =°lf°1Faf (aL ru L wzeg’ 4—
» 1 2 -
{3.3c)

aFaL.

»,

i
° LL=(ab"fﬂ*'d‘_‘f“f“*'a“zfza+aLa)m

Ponde las o, Son las secclones de ionizacién de las subcapas
iy i BOD las fluorescencias, £ij 1a probabilidad de una
transicién no radiativa de la capa J a la i, Fmx es la
probabilidad de que ocurra una transicién radiativa, tomada como
la fraccién de rayos X originados por una vacante en la subcapa

Ln, 4y que contibuya a la Unea Lx.

En ciertas ocasones se puede definir una fluorescencia

promedic y utilizar una intensidad relativa de la linea 1 come en



el caso de la capa K, pudiédose escribir:
P 34>

" con o, ©omo la seccién eficaz de ionizacion total de la capa L.

Pi la intensidad relativa y ;:la fluorescencia promedio. ——

La forma analftica de la secclén eficaz de ilonizacién es el
resultado de desar}-ollos tedricos que pueden hacerse utilizando el
modelo cuantico o por aproximaciones clasicas. Los mas {mportanes
son la aproximacién de onda plana de Bohr (PWBA), la aproximacion
semiclasica (SCA), la aproximacién de encuentro binario <(BEAY vy
PWBA con correccisn por perdida de energia, deflexidn coulombiana,
efectos relativistas y perturbacién de estados estacionarios
EQPSSR [26).

La teoria ECPSSR desarroliada por Bramdl et alf26] es una
me jora a la PWBA y SCA porque toma en cuenta efectos de p(rdlda de —
energia (B 'y la deflexion coulombiana del proyectil en la
coligién <C), ¢l aumento en la energia de ligadura del electron
expulsado por la presencia del proyectil que es estudiada con la
taoria de estados estacionarios perturbados PSS, y la
deseripcion relativista del electron activo(R> (261, La
concordancia que se ha encontrado entre la esta teoria y los datos
axpaerimentales es mayor a un 90%.

La seccién eficaz de ijonizacién es una funcién de la energla
de la particula al atravesar el material. Estad relacionada al

v wedio
poder de frenamiento m de la siguiente ecuacién: -

NE@CO

E(x) = E ~ I -—:l dx 3.5>
©
° dx

£ _
para la que es necesario conocer el poder de frenamiento. S\gaal
puede ser encontrado en tablas, en ajustes polinomiales o por

medio de ecuaciones semiempiricas [16,17,44)



3.3.2 ABSORCION DE RADIACION EN LA MUESTRA

Los rayos-X al atravesar cualquier material son absorbidos.——'

disminuyendo su intensidad de una manera exponencial que

corrvesponde a la sigulente relacion:

-pax
I-Ioe 3.6

con lo intensidad * inicial, x la distancia recorrida por los
fotones deniro del material y u el coeficiente de atenuacién.

Esta atenuacién estaA relacionada con los efectos de la
;r:teracclén de los rayos-X con el material a través de fenémenos

como el efécto foto-eléctrico, Compton y fluorescencia secundaria.

yﬂ(ar°l°+ac°m+of‘uo)ﬂ a7
donde G es una constante relacionada con el namero de atomos que
pueden interactuar con los rayos-X, y las oi son las diferentes
seculones eficaces de los efectos foto-eléctrico, Compton vy
fluorescencia secundaria, respectivamente.

En el caso de que la muestra estuviera formada por varios
element-osaenbonces el coeficiente de atenuaciéon del material es un
promedio pezado de los coeficientes de cada elemento presente en
1a muestra.

La atenuacién de rayos-X osta tomada en cuenta por la

- Cc
HeBEP%  on donde se considera que

ecuacion (31> con el término e
parte de los rayos-X producidos en la muestra son absorbidos por
las capas exteriores antes de llegar a la superficie, disminuyendo

su intensidad.

ey i e e e ——————————




3.3.3 TOTAL DE FOTONES EMITIDOS

El numero total de fotones emitidos de una linea eon

particular puede escribirse, a partir de la ecuacitn (3.1):
1

0 - :
Neo—— & I o, (EGO) ply,2) nixy,z> e "% dy dy az & X))

4 n

Esta ecuacién puede ser simpliticada si se suponen que tanto
el haz de particulas como la concentracién de elementos en la
superficie son uniformes en el plano 8-5 pudiéndose escribir
como:

zmax . - .
N =B f o, B> ndxd e HeBCOXR 1 3.9

(o]

con B, una constante que depende de la eficiencia del detector y

del aAngulo sdélido que éste presenta con respecto a la muestra.

3.4 PROPIEDADES DEL ANALISIS PIXE

Se han mencionado ya las bases en las cuales se funda el
analisis PIXE, y es claro que promete ser una técnica confiable.
complementaria a lag ya existentes como RBS <(retrodispersion de
i&ubher-ﬁ)lvd), AES  (Espectroscopla de electrones  Augerd v SIMY
Egpectroscopia de masa de iones secundapios).

Con RBS se puedem estudiar muestras constituidas por
elementos pesados inmersos en matrices de elementos ligeros con
excelentes resultados, AES vy SIMS pueden dar ) informacion
priﬁclpalmente sobre elementos ligeros, teniendo una buena
definicién en profundidad, con la salvedad de gue esta ultima es
destructiva. Las ventajas gque presenta PIXE son su posibilidad

para realizar analisis multielemental para elementos con numero




atomico mayor igual a 10, con bajo ruido v sin destruiccion de la
muestra, ’

El problema con PIXE es que no =e ha determinado su
confiabilidad en la obtencién de perfiles de concentracion Jpor la~
falta de un conocimiento pleno de su alcance en profundidad. Los
estudios actuales proponen la efectividad de PIXE con protones de
bajas energias, menores a 1 MeV, regién para la cual aumenta el
poder de frenamiento, y la seccién eficaz de lonizacién wvaria
considerablemente maAs rapido con cambios pequeflos en la energia
{41,421,

Por eso es Iimportante en este experimento cuantificar que’ —
resolucién me puede alcanzar con PIXE en la medicién de espesores

producidos poi1r erosién ténica controfada.
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CAPITULO CUARTO
DESARROLLO EXPERIMENTAL

Pasi lev reatlzacion Jded exprrrimento S utitizaenn Lo
instalaciomnes del hstitule de Fisica e ta UNAM [T ol
laboratorio  del acelerador Van de  Graaft de 07 MeV. Los
acgesorios no  existentes ftueron diseilados v construldos en los

talleres del propiv instituto,

4.1 DISPOSITIVO EXPERIMENTAL

£l disposilivo experimental utilizzdo en’ el experimento es ol
gue aparece dibujado en  la figura 4.4, en donde se fran
esquematizado las partes mas sobresalientes del sistema. como son:

1) Acelerados Van de Graatt’
2) Analizador de particulas,
3> Camara de dispersion,

4) Sistemas de Vacio.

) Sistemas de detecclion,

<90V

Acelerador )
Van de Graaff |4 Anaiizador

L]
L

Muestra

Bomba
Turbomoleculor ,

figura 4.8 Esquoma del dispositive exporimental



4.4 ACGELERADOR ELECTROSTATICO DE PARTICULAS

Para producier el haz de particulaz ionizadas utilizado en el
analisis  PIXE, se utilizé un  acelerador Van Jde  dGraaff, modelo
ANS-TOO tabricado por la compatiia High Voltuge Engineering Corp.,
el cual es capaz de producir junes con energlas g van desde 100
flasta 700 KeV, pudiéendose Hegar a 1 MoV sin complicaciones
Lécnicas en sibuaciones extraordinarias. !

Log lones en el acelerador son producidos por una fuente de
lones de radie frecuencia. La RF se apiica a un par de electrodos
en una camara de {onizacion fabricada en cuarzo, au-avegada por un-
campo  magnetico fjo producido por cuatro imanes cilindricos gque
rodean a la camara. Esta  fuente esta disefiada para trabajar
principalmente  con Hidrégeno <H, “z) v con Helfo He), aunque en

principio se puede utilizar cualquier otro tipo de gases.

Place de is tarminsl
#e sl voltaje
B Anites . X
. " -, aavipatensiaes Vdivele pringigal ‘
fusnte @ Joae Tubo scelereder

- i

’ O ﬁ & Patne de corgo

Pleca d¢
qot gen

o .

Bambe ditusers
raine N
! colsttor .
’ Consdusios
. sende
- Regintancies whiar sare aguo
g s e rp g g S T I e e IR D T L

figura .2 plagrama del azolerader Van do Oraaff do 0O KeV,

La aveleracion de las pavticulas lonizadas se logra gracias a

fa Jiterencia de potencial que exlste entre sus terminales. que es

o
o
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producida por ta acumulacion de carga en una de ellas. La carga se
Heva ahi pur wedio del acarreo mecanico yue proporciona una banda
de material aislante gque gilra entre un par de poleas. La banda
arrastra las cargas gue le suminisira una Cuente de alto voltaje
QOKY) por medio de un pelne de carga. La carga ast recogida por
la banda es depositada en fa terminat de atlo voltaje, separada de
la terminad referida a tierra por un juego de resistencias de alta
impedancia.

La terminal de alto voltaje alberga on su interfor a la
fuente dJde ionmes y la electrdnica asociada al manejo de la
produccién de fones, es decir, tipos, cantidad y enfogue inicial
Esta regidn se encuentra totalmente aislada y es alimentada por la
um-;lem.e producida  por un  generador de = corriente alterna
Incorporado a la polea de la banda Este generador produce
corriente alterna con una frecuencia de 400 Hz, con la Junica
finalldad de reducir el tamaffo de los elementos inductives que
forman parte de los vircuitos.

La medicion del voltaje entre laz terminales se realiza
utilizando un valmetro generador 371, que manda pulsos
proporcionales en  altura al voltaje entre las terminales. La
estabilldad  =e logra mediante un circuito retroalimentado, que
vorrige desviaciones detectadas en las descargas de las puntas de
COPONA.

Las Lerminales de alto voltaje se encuentran inmersas en una
atmdsfera de Hexaflopuro de  Azurre, material con excelentes
propladades  dieléctricas., OGraclas a esto las  dimensiones del

acelerador son relativamente reducidas.

4.1,.2 ANALIZADOR DE PARTICULAS
‘ La seleccion de las particulas producidas por el acelerador
we hizo por madic de un separador de masos del tipo de segment.o
magnético, que ftue diseflado v construido  originalmente -~ para
desviar protones con energias del orden de 2 MeV, 1o que le da
mayor versatilidad al trabajar con haces de part(culas de hastaa
700 KeV ya gque permite el uso de lones mas pasados.

La wcalibracion  del  analizador se  realiza aprovechando  tas
rrecuenciaz Jde  oscilacion  deld  hiderogeno sometbido a2 uph campo

magnético, que¢ se hace resonar con un Gampo varlévble producido por



una bobina por la cual pasa una corriente alterna de frecuencia

conocida. El hidrégeno esta contenido’ Junto con la bobina que lo

rodea, en una capsula de acrilico que es introducida en el

interfor dJdel analizador. Una forma auxiliar que también sirve para
calibrar el poder deflector del magneto, es utilizando reacciones

nucleares, las cuales ocurren a energias muy especificas

dependiendo del proyectil y del blanco escogidoy Un e Jjemplo de —
esto es la reaccién wl"(p,ay)mo, la cual ocurre con una atta

probabilidad a una energia de 340 KeV, emitiendo fotones con una

energia de o6.14 MeV [46).

ocalerodof' """" ;1) SRR | | N -

linea de ,
conduccion

figura 4.3 Esquema del deflector de particulas

El analizador puede desviar a las partfculas provenientes del
acelerador a cualquiera de cuatro salidas;, en particular, se
ulillzs  la gue forma 225" con respeclo a la direccién. . original
del haz gque es la ygue conduce hacia la camara de dispersion.

La tabla de calibracién para desviar un haz de protones a la

itnea que torma 225 es la siguiente:

Energia (KeVd Frecuencia (KHz? Campo p" @ Desviacion
400 3062 TIO2.6 225"
$500 3433 B2061.1
[0 RN 141 8709 Froyect.dl
o0 4611 109017 "

& B = k) kzogde KGaussoMMz o valor eatimads  experimentatmente.



4.1.2 LINEA DE CONDUCCION

El bax Jde jones después de ser desviado por' el analizador, es
divigido a 1a camara dJde  dispersion por maedio de  la DBoea  de
vomnducalon, '

Dicha linea estd formada por varias secciones de tubo gque =e
interconzctan  con  otros  acvcesorios, entre los  cuales estan  ia
trampa de niterogeno liguido, el sensor de retroalimentacion del
acelerador, valvulas electro-neumaticas y una bomba Lurbho-
molecular. La distribucion de estos elementos puede verse en la
tigura 44, La linea esta construida en acero inoxidable, con una
longitud aproximada de 3 m y un diametro de 006 m. Las uniones
entre_ componentes se hace por medlo de sellos de aluminio tipo

“Comflat’’ de Varian.

Trompa LNz

Vilvules Electronsumdticas

1.20m 1.88m 0.65m 03m

figura 4.4 diagrama do la linoa de conduceidn

La trampa de nitrégenc liguido tiene como funcion condensar
y atrapar gases extrafios de la linea de conduccién que pudieran
ser lonizados o acarreadas por el haz de protones. .

La bomba de vacio es una bomba turbomolecular de 0.725KHz con
una velocidad de bombeo de 110 L/s modelo TPU110 acoplada a wna
bpomba mecanica modelo DUOLSA que evacua 15m’°/hr. Ambas bombas
tueron fabricadas por la compafiia Preiffer.

Las valvulas electro-neumaticas permiten aislar fa camara de

dispersion de la linea y mantener un bombeo mas lento, en caso de

(i



z=er necesario, con la bomba turbomolecular de 110 /s, Ambas
valvulas son automaticas, y en caso de falla eléctrica clerran vy

evitan la entrada de gases a la cAmara manteniéndola Hmpia,

4.1.4 CAMARA DE DISPERSION

Es una «amara circular con entradas multiples, disefiada
especialmente para realizar analisis PIXE (40). Esta rodeada por 9
ventanas colocadass a lo largo de la péx~ed lateratl en las cuales
t'ue instalado el equipo de deteccidtn, medicién de vaéio ¥ bombeo,

‘Bl eje de la boca de la cAmara destinada para el detector de
Siliclo~Litio CSILI> forma un angulo de 207 con la direccion de
incidencia det haz de particulas provenientes del acelerador Van
de Uraatt. Esta entrada penetra en la camara, o gque permite que

el detector pueda acercarse a una distancia de 9 cm del blanco.

Ventono de i )
Cuarzo -.i 5 i 632

Colimador
3 T """1'
Al - A i A
Acdlerador  \O AN ERY. >/

‘ éf// ”"“:"/f‘ “:.\'\\‘\‘}. . -
Ventona haclo &7 i “RX Medidor Idnico
ol Detactor / _(_?_ﬁ,‘ i~ e Vaclo

y .
i
A laBombal | .
Turbomoiecular 0 5 10 15cm

1

ficura 4.5 Vista superior do la cdmara de ispersioén



EL  portamuestras de la camara esta  tormado PO un prisma
cuadrangular  de  aluminio, gue esta montade en un goniometro quo
esta graduado en grados sexagesimales, con una precision al medir
angulos  de +0.057, fsta aislado electricamente de la cAmara  por un
conector ch nylon, 1o que permite colactar ta cArgs del
i pbrpamuesbras: wonectandolo directamente al integrador cler
gorriente. Su eje principal es horizontal v torma un angulo de vy
con  la  direccion del haz de protones, con lo que es posible
direccionar la muestra hacta el haz de protones v hacia el haz de
fones pesados,

En  la =alida  que  ftorma 1200 con el eje  principal  se
encyentra uno de fos medidores de vacto. del tLipo de ionizacion de
Bayard-aAlpert, modelo RU 1000 de Veeco Instrumentation Ine., el
uual puede medir vacios a partir de 1w? Toryr, regién en la gque 1la
corriente entre sus electrodos es proporcional a la presion en la
que e encuentra 138). Este medidor es el que =e. usd para obtener
una medida indirecta de la presion de gas de alimentacién del
cafion de lones.

En fa s=aflida mayor, a 90" del eje principal, se conecta la
homba de vacdio. Esta es una bomba turbomolecular marca Pfeiffer,
modelo  TPU=270, con una capacidad de extraccion de 27 lbs/s, a
una frecuencia dJde giro de su turbina de 1KHz, gue es auxillada por
una bombé mecanica Pfeiffer modelo Duoi2A con ‘ una velocidad de
vacio de 12m°/h. Ambas bombas se encuentran weparadas de la camara
por una compuerta elecLroneumatica semiautomatica. Gracias al tipo
de bombas utilizadas, el vacto gque se puede obtener en fa camara
e rapido y limpio, a diferencia de (o gue habria ocurrido si se
tubleran usado bombas difusoras. ‘

A 1a entrada del haz, se encuentra colocado un disce de acero
con  un orificio circular de 3mm  de diametro, gue tiens como
runcion  colimar ol haz de protones, y gue ademas sirvio pava
~disminuir 1a velocidad de bhombeo en la camara cuando éste era

reatizado por la bomba gque se encuentra en ja linea, debido a ia

registencia quez presenta 1281

4.4.5 SISTEMAS DE DETECCION
Los rayos-X producidos en la muestra son captados por un

detector de estado solido de silicio-litio, qgue esta constituldo



por un cristal de =ilicio contaminado con impurezas de Htio, que
al ser atravesado por un haz  de fotones, produce pares
slectron~ion dentro de la rved cristalina (35), que son colectados
y cuantificados electrénicamente por medio de un preampliticador,
un amplificador y analizador multicanal.

El cristal es mantentdo a Ja temperatura del nitrégeno
fiquido junto con el l’-_‘ET del preamplificador para evitar gue las
"impﬁ‘rézas de litio =me difundan a lo largo del cristal, vy pé-ra
disminuir el ruido termico en 1a etapa pre-amplificadora,
respectivamente. La temperatura es mantenida gracias a un
recipiente térmico de tipo Dewoar, que contiene nitrégeno quido
cune_cbado térmicamente al cristal y at FET.

£l ‘cristal del detector debe tener un espesor tal, que ai
atravesario los l"obbnes sean absorbidos en su totalidad., Esto en
ia practica es imposible ya que la absorcion depende de la energia
de lo= totones, con {0 gque =olo se puede asegurar la  maxima
abhsorecion para fotones. que tengan energlas dent.r_o de un intervalo
tinito.

Tanto el wuristal como el FET' se oncuentran contenidos en un
recipiente sellado  al vacio, En el extremo  por el dgque  =on
recibidos  los  totones tlene una  ventana circwlar  de  herilio,
elemente muy ligers y  de  poca absorcitn  de ravos=X, pearo
extremadamente fragil y muy venenoso,

Para que los totones de rayos-X producidos en la muestra
puedan alcanzar al cristal, deben atravesar varias capast, primero
wna  de myfar, que es la que aista a la camara del exterici,
Pegpues  la ventana de  berilio, seguida por una pelicula de  oro,
que es la que hace el contacto eléectrico con el cristal, y por
witimo, la  zZona muerta creada cuando el cristial es polarizado
fnversamente l35). Cada una de estas capas dizminuye la intensidad
de=l haz de fotones incidentes con la consiguiente alteracion en 1a
intormacion final y f{imitando la cota interior del intervalo de
energias de los fotones detectables. £ tamblén frecuente que so
forme una peguefia capa de hielo entrente de la pelicula de oro,
fque con el tienmpo aumenta su espesor y gue puede ser importante al

avaluar los resultados.



Ventono de Beriliv.

Detector _E:} ,__|

Deposito paro
itrgeno Iiquido '

figura 4.6 osquema del detector Ri(Li)

Todas estas caracteristicas son consideradas en un parametro
Hlamado eficiencia, que esta dJdetinido como la razoén del numero de
fotones registrados sobre el numero de fotones que llegd al
detector. Esta eticiencia esm una funcién de la energia de los
fones iIncidentes y tipicamente tiene la forma que aparece en ia
rigura 4.7,

La obtencion de esta curva es el resultado de un

procaedindento  laborfose y su  forma tinal depende del sistema

nxperimental del gque se Lpat.e;es decir, la posicion v tiempo d&—

vida que tiane of detector funcionando. En el sistema utilizadoe se
obtuvo  una eticiencia & = 1.1:—»«10"' Ffore . 1 6% para vavos oy e
Ll KoV 1101, —

K oeste experimento  en particular se atilize an deteutor
ORTEG  de SEULD modelo 7U13-061656, adguiride el afo de 1976, con
un eristal de  siliclo en torma  cilindrica  cuyas  dimensiones  son:
diametro omm vy espesor SUOmm. La ventana de beritlio tiene un
espesor de 0.0125mm, la pelicula de oro de 200 A y la capa muerta
de  ~04um. Su voltaje de polartzacicn inversa en el cristal es de

=18500V en condiciones de operacidn normales.

[*]
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£l delector cuando fue adquirido <973) presentaba una
resolucién de 200 eV ~ 64 KeV, y su intervalo de operacion
incluia  fotones con  energias de 1 a 60 KeV (36) Estas
caracteristicas han cambiado, por (o gue actualmente se veallza
una hueva calibracion. ‘

Para procesar 1a seotfial producida por of detector se utitiza
un  pre-amplificador criogentico de ba jo ruido  ORTEC modelo
T016-10230. El cual amplifica y da forma al pulso producido por el
detector para gque la sefial pueda ser amplificada por el
ampiificador ORTEC modeto 450, ademas de servir como puente en el
acoplamiento de impedancias [39]. El ampliﬂcador' fue utilizado
bajo ia stguiente parametrizacion:

Ganancia 28.8.

Tiempo de formaclién de puiso 1us.

Tipo de polarizacién de pulso negativa. ‘ —

La seital  procesada por el amplificador es 1recibida vy

analizada por una tarjeta microcontroladora marca ORTEC ADCAM

MOA. 4 ex en =i un analizador multicanal construido a partiy—

del microprocesador 2Z2-80A que presenta un tiempo muerto fijo gue
equivale =l tilempo de fa conversion analogica~digital. La tarjeta
puede ser instalada a cualquiesr micro-computadora PC compatible, vy

. Lrabaja de manera independiente, de forma tal oque puede estar
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traba jando simultaneamente con 1a comput.adora en tareaas
diferentes.
Cuando eos conectado a un  detector de silicio-litio para

esipectroscopia de Rayos-X, tiene una resolucién de 180 eV,

4.2 CANON DE IONES —

4.2.4 CARACTERISTICAS

" Es un caffon de aplicacién  multiple para el estudio de
superticies y preparacion de muestras tabricado por VO Scientific
,mode.lo AG2, Esta diseflado para producir iones de gases nobles,
principalmente de argdén, con energlas gque pueden variar entre 1
KeV y 10 KeV con densidades: de corriente del orden de 250 [JA/':"IZ.
Llc}ensldad Y puede  ser moditicada cambiando las condiciones de—
opel-aciéanumo son la energia, la presion del gas y el voltaje de’;‘
entogue en la lente,

Esté formado por una fuente de impacto electronico de watodo

I'riv  con extraccion axial y una lente electrostatica de (Lipo
Einzel. La fuente estid confinada en un campe magnético paralelo a
sy eje principat, producido. por un electro-iman por el gue circula
una corpriente tija, onecesario para producir un  plasma  estable

asy.

Enlrada do! gos. Magnelo
Lonte ds
| 1)
— 4 — .  w—— rr_ .T [\ — — - e
Elactrodos de
w fa fusnie-coficn
Zong
Zong de N

figura 4.8 diagrama de las porles dal zafidn de lenes
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£l flujo de gas es controlado por una valvala de aguja de
alta  precisién  yue permite mantener la  presion  estable con

variaciones hasta de 0.1 x l()_b‘l‘ovrl en la camara.

4.2.2 FUNCIONAMIENTO
El gas inyectado en la camara es {onizado y forma un plasma
cuya distribucién espacial depende de 1a presion de gas en la

-4

fuente, St la presion es del orden de 3 x 10 Torr, el plasma se

concentra en ia regién interior del anodo, pero si es de 6 x f0°°
‘1‘um~_ se distribuye en el espacio entre los electrodos. Si la
presion aumenta mas alla de ¥ x w* Torr, se produce un
rompimiento  dieléctrico con la subsecuente cafda de volitaje en la
t'uente. Esto puede ser observado por fas diferentes formas que
Loma la mancha del haz en el blanco, ya que al invadir el plasma
las  regliones oexternas al anodo produce efectos de aberracion
oplica en el hax,

Lus jones producidos en el plasma son acelerados  hacla la
abertura de =zatida, pero también parte de ellos escapan por ol
orifictoy e euntrada del gas produciende depositos en los  tubos
alslantes y con esto tugas de corriente que ponen en corto a lass
fuentes de alimentacién.

t.a variahilidad en la forma del plasma puede hacer gue los
lones salgan de ¢l con tLrayecturias colivex‘getxt,es o divergentes
segun sea el potencial acelerador. Esto es dorregido, al menos en
parta, por 1o lente Einzel, que Licene la proptedad de cambiar las
caracteristicas tocales del haz =in cambiar su energia, lo gue nos

pormite seleccionar su diametro.

423 MONTAJE Y CARACTERIZACION

A pesar. Jdoe gue en el diselio de la camara de dispersion va se
habla pensado en la instalacion de un calion de iones pesados, fue
necesario construir algunos accesorios como soportes v conectares
para podeprlo colocar seguramente en Su sitie, El caiifh se localiza
en fa boua yue ftorma cero grados con la direccion del haz de
protones, justo enfrente de ta salida de eéste.

lTOdQQ las  presienes  ton el waler modide on  la  camara on  la  zual

eatd montado el callon.

—



£l soporte = fabrico en aluminio y hule espuma, materiales
tigeros y capaces de soportar e! pesos detl electruiman del caiion
=iy deformasrse. Los conectores se hicievron de acero v laton, segun
=2 adaptaran al cation o al tanque de gas respoctivamente,

Antor de ser instalado, el calion tue desarmado v limpiado con
ultrasonide en una solucion de agua con acetona. Un diagrama  de
s#Wz  partes principales ez el gue apavece en ta figura <Lt Una
- mayor fnturmacion puede ser encontrada en el apéndice 5.

i Una  vez limplo, se armd y se instald en la  camara de
dispersion, y Ia primer tarea tuse buscar posibles fugas de vacio,
las yue tueron corregidas con tacilidad al aumentar Ia presdion e
tos Loenitlos sjetadores, Una vez hecho esto se conectaron  lus
elec;:;,pudos de 1a fuente de voltaje. gque tuera previamente rovisada
y ajustada para Crabajar a 125V, y se iniciaron Jas pruebas  de

funcionasmmiento y caracterizacion.

' = —
, 61 £3

o 8 v

figura 4.9 Diagrama del montaje del calfon de iones.
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Para encender el caflidn es necesario gue la camara de
gpersion se ancuentre a un vacto Infcial Jde = Hf"l'm-r y ue  ia
velucidad Je  bombeo sea relativamente lenta. para dar oportunidaul
# la teemacion del plasma g para gque  tw existan  rompimientos
dlelectricws yue causen catdas de voltaje,

La velocidad de  bombeo aproplada se  obtuvo utilizando la
bomba Lurbomolecular TPUI10 gque se encuentra instalada en la linea
de  conduccidn (figura 4.4), recordando que a la entrada hacia la
camara de dispersidn exlste un  colimador circular con 3mm. de
diametro, 1o que disminuye ta velocidad de bombeo efectiva en la
vamara. Los mejores resultados en fa obtencién de vacto se
obtuvieron utilizando primero ta bomba TPU270, y al llegar a un
vach; del orden de = Iti-a'l'om‘ se realiza un cambié de bombas por
medio de las compuertas electroneumaticas, dejando tuncionando
solamente a Ia bomba TPU110. Al cabo de unos minutos la presion se
eztabiliza, gquedande del ovrden deseado = 107t Torr, tardandose
aproximadamente | hora.

Al Injuiar la caracterizacion del caitdn se descubrie gue la
presion . en el interior de Ia camara no  solo  depende de la
velocidad a 1n que es  suministrado el gas en el caffon, sino
f.ambien de  log potenciales de enfogue vy energia. Ya gue ostos
regulan 2l Ptuje de particalas que forman el haz de fones, y por

Lantu el numero de particutas que entrean a o camara, Azl gue fue

nevesarin  owtablecer un protocelo para detoerminar la presion

indeial, ¢ esto se hizo  primevamente,  cofocando  os medidopes: o

eatogue v ode eneegia a0 RV, v duempues lontamentas abriendo  ta

valvuwta  do  aguja  basta  Hegar A la presion deseada, de jandola
_estabilizarse entre cada cambio un promedio de 10 minutos,

La existencla del plasma y por consiguiente del haz, puede
5;31* veriticada por medio de  la corriente colectada en el blanco,
Aaunygue  en o algunos  uasos oS posible observarle directamente por
mediv de las ventanas de cuarzo de la camara.
e observe gue la  corriente en el blanco  depende de suU

posieitn  debidn a la  emivion de  elvctrones secundarios, problema

gque fua rosuello polarizando el blanco a un potencial de +P0V con

una  pila seco,

14



'

Corriente vs Potencial de Enfoque
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Bajuo- estas condiciopnes se obbuvieron los resultados q\;e
',s.\papecen en: las graficas que caracdterizan el funcionamiento del
vafion, En esLas se pueden observar fas curvas que relacionan la
“zorriente  y ol potencial de enfoque a‘ una energia determinada
trigura «+.11).

Para determinar  la densidad de corriente, se colocd una
egcata graduada en mm, hecha en un vidrio delgado y esmerilado.
l:onv ella e infdid el didmetro del bhaz de argén cuaﬁdo fué
.Opticamente posible. ' .

Pebido a gque el haz de lones pesados tiene una ligera
desviacidn hacia arriba con respecte al haz de protones, f ue‘
necesario construlr un deflector electrostatico de placas
pzu-z;lelas, al cual se le puede ajustar el 'vbltaje ldesde una fuente
externa 'y am1  hacer -co)‘ncldlr 'ambbs haces. Esto fue verificado
ut.flizando papel ﬂltro:.parai marcar la region de impacto de ambos

- haces de {ones.

b

4.3 EVAPORACICON DE MUE&TRAS

Las muestras qu;a ‘se utilizaron en el experimeénto estaban
Tuormadas por una pelicula de cobre <Cu> sobre un substrato de
: auminin  CAD, Se escéglé esta combinacién porque fas lineas de
emision del aluminio no producen emisiones secundarias del cobre,
i Su preparacién se ilevé a cabo mediante el uso de meétodo de
svapuracion, consistente en la evaporacién del material de intereés
por medio ded calentamiento producido por una resist.encia
eléctrica de material refractario, que se deposita en un substrato
"g‘rueso, toedo  inmerse en una atméstera limpia (p.":‘lo—d'l'orx-)_. para
avitar at maximo las impurezas,
" La conbidad de  cobre evaporada fue de 260t mg, con una
pureza . de 9w, El filamento estaba elaborado con . alambre de
Tungsteno doblado en forma de canastilla, como puede observarse en
"':él diageoma, Bl vacio con el yue se evaporarocon las muestras tue de
31(.)'6'1‘01-1- y s pealtzo mediante el ‘uso de una bomba de difusién
. auxillada por una mecanica.
Los subsitrates <10) de aluminio fueron colocados sobre un

cvidrio o t3cm abajo ldel l‘ll;n\ento. con ‘la finalidad »de poder
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evalyar ol espasor de la pelicula midiendn con un Dek-Tak (271 of
anchn  del  cobre depositado en el  videio, CGada  substrato  estaba
tormado por placas de  aproximadamente | am’ de aluminio  finlustaial
taminade,  que previamente tue pulido . mecanicamente y  limpiado  aun
dbraesonide  en una solucion  de acetona  con agua, Bl esipesiop
ubt.enldn*l’ue de DS0A, date Yue servied para evaluar los  pesulbados

del metudo PIXE. & o n e} Dele- ko

figura 4. 10 Diagrama de smstema de evaporocidn
44 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

4.4.1 BOMBARDEO DE MUESTRAS

Las muesteas  para  ser  bombardeadasz se  colocaron en el
portamuestas junto con un substrato grueso de cobre, sujetadas por
meadio de torniltos vy clips de acero.

Para tener una ldea del estado original de las muestras, se
procedid & realizar un  analisis preliminar  con PIXE, por lo que
Fueron bombardeadas junto con el patron a diferentes enevglas,
TOO, GO0, S00 v 400 KeV. El tiewmpo de bombardeo fue regulado por
Lay 'auumulaulon de carga en el blanco, que vario en un intervalo de-

10 a 704 ¢ Esta carga acumulada fue determinada por el numero de
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wuenLas producidas por ta myestra, el cual disminuye
considerablemente at disminuir 1la energia de los proyvectiles y por
votezigulente  aumentando el tiempo de conteo para producir  una
estadistica apropiada. Los espectros producidos fueron grabados en
discos magneticos para su analisis posterior.

Teceminado el bombardeo con protones, se realizo el cleryre de
vompuert.as de torma tal que la camara de dispersion gqueda aislada
de la lnea v de la bomba GLurbomolecular TPU270, gquedanio la
pyvacuacihon . a cargo  de  la  turbomoleculay  TPUNI0. Una vez que la
epresion se estabilizo  aproximadamente en  px w™* Torr, se inicio
ta dvvadiacion e las muestras con argon.

Jtuon ot peotocolo para hacer funcionar ef calidn., que ya tue
explicado  anteriormente, se bombardearon fas muestras con  argon

Industertal, Los parametros gque. se utilizaron fueron los sigulentes:

Para las muestras ml y m2:
Presion Inicial = 15x%10°° Torr
Presion final = 5.2x10°* Torr
Energia de proyectil = 4600 eV
Potlencial de Entoque = 4000 V
Potencial del Deflector = 400 V
Corriente del haz = 60 pA
T o= P08 % Ttampo de irvadiacdiin.
Tz = 180

pidame try del haz de argon =12 cm

FPara {as muestras m3, md y mi:
Presion  injalal = 2.4x107° Yorr
Presion tinal s 58x107" Torr
Energia Jdo provectil = G000 eV
Potenvial de Enfogue = 3000 V .
Potenuial del Deflector = O V
Govrriente del haz = 24 pA
To = 1802 % i ampe B¢ \wradiadén.
Te = 88s
Tos = o freadiada,

Diameteo el haz de avgon =12 um
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Una o vens gue bodas las muesteas fustron bombardeadas,  se
aburiovon tas valvulag v se enclenden las  bombas para recupecar ol
vacie de = 077 fore e dniciar el bombardeo  con protones para
analizar lax muestras ya irradiadas.,

El hombardeo se realiza en la misma torma, solo gue ssta vex

ya_ o ome bombardea el substrato.” Lus espectros obtenidos, Cambien

f'ueron grabados en discos magneticos.
<2,
QAo
4.4,.2 ANALISIS DE @GR! S.
Log  ewpectros  de rayos~X  obtenidos se  gratican  en . papel
samtlog, tomando  solamente el intewrvalo de interes, gque en este
vacy on logs picos Ke v Kp  del cobre, Para nuesteros  aaleulos

posteriores o ameroe  Jde cuentas Jdel pleo reterente a  las

K o

wmisis el gue intepesa por o gque para recuperar la

forma dJde e, que se ve alterada por  la superposiclon del pico
Ke, se  utilfzaron métodos graticos, Los  cuales consisten en
ajust.ar curvas Uaussianas a ambos plocos aprovechando laz regiones

e no  Intecterencia, y restando tanto las aportaciones del. ruido

LOWMG alque/llas; debidas al traslape de picos aldyacentes, —

Afortunadament.: en los especlrog obtenidos los picos de las ltneas.
Kooy Kp del cobre aparecieron muy ularos y con poco ruide lo que

racilitd el ajuste y el conteo.



" CAPITULO QUINTO
RESULTADOS Y CONCLUSIONES

54 ANALISIS DE RESULTADOS

5.4.4 DESARROLLO TEORICO

.~ La téonica PIXE, por ser una téunica de anallsis
nmultielemental gue puede ser utilizada para obtener perfiles de
concent.racion, eé capaz de dar informacién sobre el espesor de uh-a
pelicula de material conocido. Se han realizado un sinnumero de
Intentos por utilizar esta técnica en la medicién de espesores de
pelicvlas  delgadas  (26,32,331, pero, el método debido a Musket y
- Bauer (451 presenta ventajas, va que con #l no es necesario
conoucer la eficiencia del detector ni el angulo sdlido que éste
presenta para la coleccion de rayos-X.

Eltlos utilizan el cociente ¢ del numero de vayos-X producidos
por 1o superficie gue se desea medir Nx » cvon ol numero de  fos
emitidos por un patron grueso win substrato del miszmo elemento gue

Ia pelfcula N’:, o docirs

o o= No AR

o omarito Jde una pwanera completa utilfzando da ecuacion L3

TR E-R- 0

I o CECRIY nix) e dx

- . CE2D

\(]iexh
g —anncoed
; o (BRI nGd e # dx



20 donde o oes el espesor de la pelleula v Qg 2s la maxima
protundidad a4 {a cual laz particulas  Incidentes  tlenen  suticlente
vnergia  para pruaducir djonizaciones.  Como  puede  observarse., el
wociente O oz una  funcion  del espesor U, vy que, por medio de
chleulos numéricos e puede obtener un conjunto de curvas  gque
ralacionan ia razon ¢ con el espesor de la muestra,

Exporimentalmente se puede conocer 1} cociente (¥ de
produccién de rayos-X y por medio de la grafica, el espesor t de
la  muestra, Laxs  curvas obtenidas para peliculas de cobre
bombardendas o ditferentes energias, con un haz de protones de
incidencia  normal y  colectando los fotones a 20°, pueden
obs;x-varso en la figura 51, y el programa de computadora gque Se

utitizéd para efectuar tos caloulos aparece en el apendice 3.

0.2 . .
\
400keV
O Musstra
& Muesiro
WM3 A7 SOkeV
AM.2 A" 4.6 keV
500 keV
600 keV
700 keV
oAl i
. I
Cu §
H —
%©0°
Ka
) 0 " A M
0 500 : 1000 1(R) 1=
figwra  %.8 Gonj‘unto do curvas oblenido de R vs ats para  un i blonc:
deo u vombardeade con un haz de prolones con vneryias o

400,500,800,700 KaV.



Los parametros utilizados para los calculos numéricos fueron,
1a seccidon eficaz de jonizacion obtenida con la  teoria ECPSSR
L46), el poder de frenamiento de las tablas de Janni [43], aungue
#ate, altimo pudo haber sido calculado con la formula semiempirica
MOy Montenegro/Cruz/Vargas) [16,171, y el coeficiente de
absorcién i el cual se obtuvo de las tablas de Rurr L44)

Como puede verse en este conjunto de lineas, todas presentan
una regitn semi-lineal para espesores menores a 1000 A, lo «ual
concuerda con lo obtenido en experimentos anteriores reportados

por Musket y Bauer (32], y Christensen y colaboradores (331

'512 CUANTIFICACION DEL RENDIMIENTO DE EROSION CON PIXE

El numero de particulas expulsadas de la superficie esta
refacionade  directamente con el cambio en el espesor del material
bombardeado.Por 1o anterior, =se puede obtener una férmula sencilla
que exprese ol rendimiento de erosién como una tuncidon del cambio
en el espesor de la pelicula.

Supongamos que se Llene un haz de particulas uniforme con una
corriante I, i'omnadé por iones con carga unitaria +te. Entonces, el
numere  Jde pavticulas  que  golpean a la  superficie del blanco
durante un intervalo de tiempo T estid dado pow:

T

N = —
i

<5.3)

e

Estas - particulas  al ln‘r:idh- en al blanco . producen ta
espulzion  de  Atomos del material, haciendo que este  cambie su
espesor en una cantidad AL

Supougamns  que el  volumen desalojade del material esta
formado por el cillndro gue tiene por didametro d, e mismo que el
oz de lones y por espesor, la protundidad  erosionada en la
superficie At. Entonces, el namero de atomos expulsados  se  puede

exXpresar como:

2
N=yv Mg g N <5.4)
o .
P 4 e

slendo Na ol nomerc de Avogadro y o la densidad atdmica.



Entonces, wtilizando Ia  defindcion  de rendimiento de  erosion

se nbtience gque:

Ne 42
Y = M ._NA e d7 At 55>
Nt e 1T

€1 rendimiento de arosién puede ser conocido facilmente a
partir de  esta relacidn. En  ella se muestra que existe una
proporeionalidad  entre la variacion en el espesor de la pelicula,
el cual se puede medir con PIXE, y el rendimiento de erosion, con
una’ constante aque depende del elemento del cual esta formado el

blanco y de las caracteristicas del haz de iones.
3.2 ANALISIS DI RESULTADOS

5.2.1 PREDICCIONES TEORICAS PARA EL EXPERIMENTO

Utilizando los dos modeloz tedricos y el simulador TRIM
descritos en el primer capitulo, se obtuve una prediccion del
rendimiento e erosion para cobre bombardeado con  argén  con
energias de 46 y 5 KeV. Los modelos utilizados fueron el de
'l'l'.Dmpso‘L!\, el de Sigmund, y Ia simulacién  por computadora. Lus —

datos calculados son log que aparecen en la Labla 5.1,

tabla G.1 Prodicciones tebricas para ot rendimionte de erosion
producide’ por argdn en cobre.

odelosEnergia 4.6 KeV 50 KeV
TiRH 5,080 5.52 3
T'hompsom 4.7 4.7
91 gmunid
Aproximacidn
de: impulac 4.7 4.9
[reBtesde T T
= Miersack-Ziaglor 4 4.52 4.53 <4

En el modelo de Sigmund fueron utilizados los valores del
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poder de frenamient.o proporcionados por la aproximacion de impulso
¥ por las tablas de Blersack-Ziegler, contenidas en el simulador

FRIM version \yasuwoe. 4

5.2.Z DATGS EXPERIMENTALES REPORTADOS EN LA LITERATURA

Los resultados experimentales reportados en la Hteratura,
fueron obtenidos en su mayoria, midiendo la pérdida de peso del
vatodo en una cémara de descarga. Los  resultados para  la
_ combinacién cobre-argoén, bombardeado a baja energla que fueron
consultados aparecen en la tabla 52, en donde aparecen los
resuitados de Yonts et al. (20 Southern et al [21] y Rol et al
[221

tabla .2 Reaultados experimentales publicades sobre el
rondimiento do ercsidn producide por argén en cobre.

SquipoNEnergia 4.6 KeV 5.0 KeV
vonts ot al. 6.0 6.2

. 20

Bout herr @t oat, 5.2 53.4‘
L2 0. 0.4

mol el al., 5.0 5.6

1. 22)

*patez cblonidos en des muestras de cobre diferontes.

Eztos resultadost guardan una muy buena concordancia con los

obtenidos tedricamene.

15,23 RENDIMILNTOS D) BROSION ORIENIDOS LN EL EXPERIMENTO

Pespues de  analizar todos y cada uno de los espectros, los
espesores  obtenidos aparecen en  la tabla 53, en donde Ilas
muastran  son denotadas por sSu numero, con un subindice que indica
=i ya hablan sido irradiadas con argén o no. Una mayor intormaciin
sobre estos datos puede ser encontrada en el apéndice 3.

Como puede observarse, los espesores medidos coinciden dentyro




de su intervalo de wvalidez, con la estimacién del espesor hecha
con el perfildmetro Dek-tak, con el cual se dbtuvo un  espesor
aprozimado de 950 A.

A partir de estos espesores, los rendimfentos de erosidn que
se obtuvieron, calculados a partir del cambio de espesor en las
muesberas fucron 4141083 y 53411, para energias Jde bonbardeo de
4.6 KeV y 50 KeV respecltivamente. Estos resullados aparecen en la
Labla 8.3.

Labla 5, 9 rendimientos de erosion calculades a partir de la
variaciér on espeaor.

Muestra 1 2 3 4 5
EnergiacieV) 4.6 4.6 5 5 53
Espesor (A 810105 918422 84548 808:+15 813420
LCA) 67442 202157 281432 404 ==
Y<at./fon) - 414 .83 5.3441.1 - -
4 goposor moedide antes de erosionar cen argdn
La incortidunbre ostd asosiada a la dispersicn de los puntoes

experimentales.

s Importante aclarar en esta seccion, que los rendimientos
de erosion corresponden solamente a los obtenfdo de las muestras 2
y 3. don las demas se tuvieron problemas qgue lnvalidaron  lom
resultados I‘juah’.-s.-.

En ! casw de la muestpra 4 la irradiacion fue  incomplots oy
o uha uorelente  jnestable,  imposible  de  determinar, o gue
Impictic medir  con  certeza ol rendlmiento  de  eprosion producido,
Perv este contratiempo se pudo aprovechar. Como la muestra 4 fue
irradiada por un lapso de tiempu muy breve, aproximadamente 5%
gegumlns era sensalo suponer que el dafio en la muestra habta sido
minimo y gue la capa vemovida por la ervsion muy delgada. Esto
sugirdd yue podia ser utilizado como una prueba para medis Ja
vapacidad de resolucién que proporciona PIXE. Asi, fue posible

detectar un cambio en el espesor de 40 A.



5.8 DISCUSION
) Como puede verse, los resultados obtenidos concuerdan con los
de otros {nvestigadores publicados en la literatura, y con los
obtenidos tedricamente. Todo esto dentro de los iIntervalos de
incertidumbre, los cuales fueron asociados a la dispersién de los
datus  experimentales <dtabla 5.4). Esto comprueba, al wmenos en
parte, la capacidad de PIXE para medir espesores, y no solo eso,
sino gque es capaz de. detectar cambios en el espesor del orden de

decenas de angstroms.

tabla 5. 4 rondinientos de erosidn en cobre por argdn

4.6 KeV 5.0 KeV
ERH ] 5.039 5.52
Thompsom 4.7 4.7

1gmund 3.4 5.4

4.52 4.83
Yonts ol at. 6.0 6.2
Mout horn el al. 5.2 5.4

: 6.4 6.6

Rl el al, 5.0 5.6
Evaluados con PIXE 4.14 + 083 5.34 t 11

Observando la naturaleza del experimento. suponemos que es
posible obbélmr aun una mejor resolucidén haciendo algunos ligeros
cambios en ol experimento, aumentando el angulo de incidencia con
<la finalidad Jde aumentar el espesor efective atravesado por el haz
de prolones, y disminuyendo la eneprgia del haz de protlones.

El bhechu de gue la resoiucion mejore al disminuir la energilia
del haz de protones, esta relacionade con la variacion grande que
“Liene la secuion eficaz de produccion de rayos-X y el aumento del
poder de frenamiento a bajas energlas. Su influencia se relleja en
la gratvica gue relaciona el cociente de la produccion de fotones
con el espesoue, en la cual se observa gue para menores energias la
pendionte oz mayor, con o cual  mejora la resoluclton obtenible.

Sin embarge o costo a pagar por éste aumento en la vesotlucidn es



un Liempo  cotsiderablemente mayor de conteo y un aumento  en
dispersion ©h tos especl.ros, Esto se observo cuando se
bombardearon  las  muestias, para  las gue hubo  gue  cambiar  la
.L‘.ulr.-mzlou do carga de (Ol o 70uC cuando se redujo la onergia de
T a J40u Kev.

Despuds e haber sido corruborada la capacidad de PIXE  pata
mediy  esposores, es posible  afirmar que PIXE puesde proporcionar
informacién sobre perfiles de concentracion en profundidad de una
manera confiable y con buena resolucidn,

Una de las ventajas con las que se conld en este experimento
fue la poszibilidad de  realizar la erosion y el analisis  sin
nevesidad de exponer la muestra al medio ambiente y con minutos de
differencia. o que da una seguridad de que los cambios detectados
Fueron causados: solamente por el bombardeo de ionhes de argon.

En cuanto al cafion de lones., promete ser una herramienta muy
utdl para tuturos experimentos.

Puede ser utilizado en la preparaciéon de muestras, timpiando
o produciendo  un  decapado regulado de la superficie. Estoe  ultimo
permite roaflzar estudios en una muestra a mayvor profundidad que
fug yue se podeian realizar utilizando unicamente la  tLécnica PIXE.
La desventaja de la combinacién de ambos metodos es que se torna
en una técnica destructiva., perdiéndose una de las ventajas que
lvaopurulnna PIXE cuando es utilizado independientemente.

Exfste tambiéen la posibilidad Jde utilizar el cafiéon con otros
tipos de gases, tenlendo como problemas el desgaste prematurce de
las  paredes de fa camara de ionizacién  del u;n‘iun, la cual es
Jdafiada pur la  erosidén  idnica causada por la  incidencia de  los
iones dJdel plasma. También, los depositos de material conductor, va
sea del gas o del desprendido de las paredes de la camara de
jonfzactan, en las ceramicas aislantes. Estos contratiempos tienen
una  acil  solucion, dando el mantenimiento apropiado  al  caiion.
timplando o reponiendo las partes dafiadas, las cuales: pueden sern
vonstruldas dentro del mismo Instituto.

Un punto yue tambien es importante mencionar. es gue se han
envontrado residuos de argon en la camara dJde dispersion meses

“después do gue el cafién fue utilizado. Lo anterior debe ser tomado

(231) cuenta cuando  al voealizar algan esperimento exfsta 1a

posibilidad de contaminacion por argoén.

8
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ESTA TESIS N3 DERE
SALIR Bt LA oIBLaITECA
Poyr  altimo  menciono que actualmente se trabaja en  la

realizacidn de un nuevo experimente que complemente los resultados

agui obtenidos, cuyos resultados seran en breve publicados.




Apdndice 4

Modelos Todricos de Thompson y Sigmund

Modefo de Thompson

Thompson  ubiliza el modelo de colision en casuvada., Constdera
Yz 1A expulsion exs generada por una coliston en cascada causada
por el i incidente, Supone gue la energia en la  cascada  es
transterida por medio de coliziones binarias y que el camino libre
medio de las particulaz es independlente de la energia, lo que lo
conduce & un espectro de energias de la forma g® gqua es una buena
;\})roxill|acimm para energlias entre 10 eV y -w” eV .

T indcia suponiendo que of nimero de iones primarios tormados a
In energia €2 = glE2)dEz2, transfieren eneigia B’ a los iones
secundarios con una eficlencia w(Ez,E"). '

Ent.onces ol numero total de iones frenados a la en%gla E' por -

un retroceso de Ez es:

yClE2> LCE2,E’> JEz. <A1

La velocidad dJdel atomo secundario puede ser expresada  en

funcién dal la posicién como:

dt= . JE : . CA.2)

v' CdE? Adx)
La densidad de atomns que tienen energlas entre E' y E'+dE’en

wi angulo =6lido a lo largo de una direccién r esta expresado por:

{ » .
PCE" e UEdC 1= J GCE2) 1KEzED Bz ¥ ae A3
L 313

£

El (lujo de lones gue cruzan la superficie formando un angulo
e con ia normal es) PR, p MEPEY =V CE b’ dcosedrdE que

expresado usando la wscuacitn A.3 se obtiene:



gqCE2O>uv(E2 \E’) JdEz cosa d" JdE’ A4S

JdE* 7dx <Al

(
LCE® P IJEJG= J

Aproxzimando w<Ez,E)~ 17 E2/E’ y qgue la perdida de energia
dE’/dx ~ 0 donde D es el espacio interatomico v ademas que los
Atomos  al  ser expulsados de  la superticie mson vetractados, osto

ez, dasviados en sy Lravectoria al sadie de  la superticice,  debido

a la energla de ligadura de la superficie, esto es, la componenete
de fa velocidad paralela a Ja superficie no se altera, mientras
vue Ja eneegia en la direccidn normal a la superficie disminuye en
la energla de ligadura. En los caloulos se considerd a la energia
de ligadura Eo, como no direccional.

Liega a gue el Cluyjo de particulas expulsadas es:

(L1}
BCE o ddE gy, DDEose 1 [ E2qCE2>dE2d0dE CAED
A CI+EL/ED PE
Para nbLener la funcidn gCEz2) Thompson propone  un pobtencial

que cambia Inversamente al cuadrado de la  distancia;
———

ver>=2ER (zaz®7C {22). A . CABd
e r L !
con . av, radio. de Bohr y Er, energia de Rydberg. dando como

resultado:

4 My M2 Eu

Y si B2 > e

’ ] (Mi+Mz2)

e = 2 My Mz E
l rr av®N Cn(&xdz) _‘i i} sl Bz < 4 Ms M2 B

2elia M2 (Mi+M22

A&‘ un remdimionto de erosion dadoe por:
[ "o
Foe P dOdE mlae NP fu g_:iz:“:_.____’ et cAE

Yel .

by e e f2n AMs M2



Britay peednodon wsla Limd Laada, debido 0 Tl aprosimaciones:
hechan o un dnbervalo de un?gms gque va e 0 a0 10 eV patra -

angulos menoron a an’ v opara MaisMe

Modeln doe Sigmund

Slgmund  considera  la transferencia de  energta  de  un {on
primario & jos atomos de un zolido  isotropico por medio de una
collston  en cascada. Busca una forma de expresar Y con  una
dependencia en  fa  seccidn eticaz de frenemiento Sncls), la
eficiaencia en la transferencia de energia alMz/M1) y la energia de

Hgadura du 1la superficie Uo ¥ A una constante calculable.
Y=OASACED (M2 M1 )2 Uo (A8

ULitizando la  ecuacién  de  Lransporte e Boltzmann  y o el

poder de frenamiento.

-t é.m FCEEL,LY = N jdolF‘(B.EL»,L)’F'(E-T.Eo,b)-F‘(T.Eu %) ]
vV &t A
+ NS (B . FCE Eo,LD) AD)
414
JdE . T o
e = - NSnE> v Sn(e)=] T der CALL0D
ds In o

Para eliminar  la  dependencia  temporal  utilizé  Sigmund el

siguient.e cambio de variabte:

QCE,EoddEo=y¢ dEo dt F(E,Eo,t) A1)

Sigmund  resolvié la ecuacion resultante usando polinomlos - de

aproximacion al potencial del modelo  atomico de

Legendre v 1a
obtener uni expresion para la

Thomas-Forml, ygue le permitis

seccion efiuvaz Jde transferencia de er@g&a y asi llegar a proponer:



3 FCED
4 N Go Ue

Y= AL

Donde Nl y o son determinadas para cada  blaswo, las
caracteristicas Jdel proyectil entra el,‘a funcion FE) gque esta —

dada por:
F(E)=L‘(\\I2/M£)(-3-;1)h= olMz/M1> N Sn<Ed CAL13)

Donde « es la funcién de transferencia de energia.
La soncordancia con los resultados experimentales es
axcelente para Mz € Mi. Pero la teoria sobre~estima o para blancos. <.
et

—

pesados,

El modelo de Sigmund predice ademas la dependencia angular de
Y, ya que a mayores angulos con respecto a la normal la cascada de
‘colfsiones es mas superficial vy hay mayor probabilidad de que los
alomos sean expulsados. Existe un angulo maximo a partir del cual
Y disminuye, yue es cuando {a transferencia de energla es may
pequeiia. Si Mz2oMi 1a dependencia ez ~ mex @ Fero si Ma~M1 asta

578

dependencia es sea 6



Apéndice 2

Defectus Opticus Asociadeos a la Conduccion de tones

Algunos  de  Jos  factores  gue limltan  las caracteristicas
reatos del haz, asociados a log  elementos opticos  Jde  conduccion

son:

2.5.1 ABERRACION ESFERICA

Bste defecto es causado por la no uniformidad del  campo
eléctrluen, ya gue cerca Jde los electrodos es sensiblemente mayor,
o que ouaclona que algunas particulas sean enfocadas en un punto
mas  cercano a la lente gue  la posicion  del  foco para ravos

paraxiales.

£00E RAY FOCUS

G OF LEASYT CONFUSION
(NINll‘UH OIAMETER)

PARAXIAL RAY FOCUS

| /l ‘

figura 2. 14 diagrama de la wberracidn esférica

3 La aberracion esférica es un factor critico en la conduccion

del haz ya gue una vez originada no se puede corregir por medios

opticos posteriores por lo que es impresindible limitarla al

maxdmo.
Para evaluar  la aberracién estérica se utitiza e! disco de

menor confusidén, es decir el diametro transversal menor del haz

despues de haber pasado por el elemento optico, que en este caso

gztéd dado  por 053(1./4)(}::0&3, donde Ca es la constante e

aberracion estérica,



2.3.2 ABERRACION CROMATICA (DISPERSION DE MOMENTO)

Este efocto es referido a que tan sensible son las
propiledades  focales del instrumento a los diferentes valores de
monientos de las particulas del haz, es decir, es un electo que no
esta relaclonado m‘ucamenbe con  las caracteristicas de la lente,
slho también con jas distribuciones de masa y energia del haz de

fones.

ELECTROSTATIC CYLINDER LENS

—>—FAST 1OMS ¢
=P =-SLOW |0NS

flgura 2,19 Jdlagrama de aborracidn eromditica

Rizox y uvorrientes de fuga en la fuente Jde alimentacion e
voltaje, que pueden propiciar este tipo de abesrracionpero  pueden
sarr  corsregidos aprovechando Jue normalmente las lentes funcionan
utilizando la razon catre voltajes de sus elementos defledctores,
la cual sera constante si la misma fuente alimenta a tuodas las
superficies de la lente,

3 Para este caso el disco de minima confusion esta dado por
c$§=CcC(L£‘\', donde AV es 1a dispersion de enegia,Vo la energia media

Yo
de log lones vy C: la constante de aberracion estérica.

2.5.2 ASTIGMATISMO ELIPTICO

Este tipo de aberracivn surge como resultado de gue  las
aberturas de los lentes no sean circulares o gue estén tuera det
oje optico del haz, ocacionando gue la secclon transversa del haz

zea deformada a una elipse. Razon  por la que es Uamado




antigmatismo eliptico.

figura 2, 16 diagrama de astigmatisme oliptice

ste error puede ser identificado observando la  mancha det
haz que en jugar de ser ciroular es eliptica y normalmente es
debido a errores mecanicos en la construccion de ia lente.

Su dizco de minima confusion esta dado por &o=Coow donde ol
coeficiente Co es La constante de aberracion debida al
astigmatismo.

Esta forma Jde aberracidon puede ser corregida con el uso de un
stigmator, gue en su forma mas simple, es un eflemento n-polar de
campos eldctricos arreglados alrededor del haz del cual se hablo

en la secoclon anterior,

2.5.4 DIFRACGION

’ s el ensanchanjento del haz al pasar  por una  abertuva
poquelia. Ezte efecto es importante solamente en eguipos de atta
“presolucion pur jo gue normalmente es  despresiado aunque no  debe

dascartarse Lolalmente su presencia.

255 DISTOR&oN POR DEFLEXION —

En un haz de lones gque pasa por un par de platos deflectores,
debido a Loy diferentes velocidades de sus particulas,
velocldades que dependen de su posicion transversal con  respecto

al haz, urea que los fones sean desviados a diferentes  angutos  de



entogue, aclbuamds como una fente convergente de distancia tocal I

Esle error es corregible haciendo la distancia entre el plato
detlector vy la lente anterior igual al foco, obt.enie/ndose un haz —
con un didmetro muy peqgueiio en ese punto,

\

frgura 2, 17 diagroma de la digtorcion por deflexidn

DLro  derecto asociado o la deflexion os  la dlsburﬁirﬁu do  la ~—
Hpea de  bLarrldo, doe una recta a una curva, Bsta  distorgion es™—

proporcional ol angulu de entrada Jdel  fon del primer  juego de

platog deflevtores al segundo,

Cuanedn exste efecto smevero  peduze L pl‘ecisi()n en fa —

Hvacion e la mancha  del haz  en 'el blaneo  atitizaido  Jos

o

potenuiaters o tom piatos defloctore
= low  platos det loctores e h.Ann muy Juntos, antonges

aparccen  efoctos  de astigmatismo  gue  distor§ionan  tm omancha del -~

vz,

245.6 ABERRACION TOTAL
Por wllime,  la o aberracion total  causada por todas 1

o
%

anberlores, debfdo a que son olectos estadisticamente

independicnbes unos Jde olros. wes el valor cuadratico medio de su

wuma, s declts;
’ z]’1 1

. 2
",‘ob’;un‘vnf.la?-E’)(: +d s
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rpendice 4

fratos Expoerimentates

tos datos expoermientales  obtenidos Al examdnar  las muestras.
antes v odespuoes  de ser irradladas, son lom gue aparecen en la
siguientse  tabta, BEn elfa se  Indica con el subindice o a las
muesitbras oo eradiadas, y ocon L oa lay va expruestas a un haz e
protones con la enecgila  Indicada en  1a Hegunda  columna, L ia
Gltima  columina aparecen  los  egpesores  medido  con la Léonica

PIXE.

Muestra  BKel) N3/ <10 < <A
Pr 700 612511247 - -
Py SO0 292351471 - -
Pt 500 USR8 L0584 - -

| 7OV 4208 r4O 00702400011 810
400 2337 L3 L.OBGBLO001G 305
ta 500 1203419 0.1136.L0.0018 815
1L ron Kygi IR Y D.0V61T L0000 10
i SO0 2274415 V077800009 720
2 ) 2291125 VOTBALOO0E2 725
AN 500 1163416 U.109320.0022 'l
pA 500 1147246 0.1083t0.0022 780
Za kg4l 478G £49 .0781:£0.001 L [H TR
2a 51414} 279731 Q00571000106 200
2a SO0 1377 1Y 01301 £0.0028 80
a0 TOU 3298141 VU5V L0000 615
24 00 3352541 U547 £0.0000 628
2i 60U 1864425 0.0638+0.0009 SO0
2 600 1860125 0.0636£0.0012 590
20 500 YTEELG 0.0921£0.0027 660
Zi 500 99616 0.494120,0023 68V
P2 700 612184247 - -

1’z (1§ 4} 29004171 -~ -

Pz 800 1UB6Y RS ~ -

P2 SHIU 32661433 -~ -

3a Uy 4465247 00729100011 840
Ba 0nLa 28593429 QU822 £0.0011 830
Ba 300 1279418 0. UTTED.00206 RGO
B Fatis] J021L3Y 0.0493£0.0008 878
3 7Ou 3105139 00507 £0.0008 1591
3 H00 1687125 BUSTOX0.0015 540
30 408 168624 0.U580 £0,0015 540
3 300 28OS 0.0810£0.0020 590
M 500 o024 15 4.0830£0,0020 40D
3 Qv 3437 U.1050 £0.0030 360
3 40 34627 0.1059£0.0030 565

fe

fra s




da U 4341.t47 0.0709 £0.0011 825
da oot 250629 0.086110.0010 B
4a 500 118417 0.108910.0027 BOO
4i ro0 4381147 0.071620.0011 835
4L K 4211246 0.0688 10.0010 800
4i 600 2369128 0.081410.0019 750
4 600 2410428 0.0828£0.0019 7 70
4 500 1158417 0.106810.0024 770
i Sou 1150217 0.105810.0024 760
41 400 43618 0.1335+0.0038 718
44 400 4478 0.136910.0038 730
Ga OD] 4392247 0.0717:+0.0011 835
Sa. (L0 2528129 0.0869 +0.0010 805
Ba G500 1240418 0.1141:L0.0025 840
Ha 400 46918 0.1436 £0.0039 770




Apondicoe 5

Gomponentbes del Gaiton de iunes

Bl uafinn de juones osta compuesbo  principalmente  por  sels
partes principales tabricadas con acero i(noxidable y ceramica como

alslante,

1) Cublerta principal

2)  Tapa superior de la cémara de

jonfzacion,

3> Catodo

1) Anodo

-3 Primera secuion dcj lente Einzel. .

: i
0} Bage principal " l;_ s L)
i

<

Sl

=

1
S

)}




(> Guablesrta Principal

la papbe exterior ddel carion de iones, recubre a 1a cama
i jonimaion v ta aisla del extevior. En su parte latero-supenjo 7
we dowalivan  dos electrodos  gue  conectan o 1a fuente de voltaj
uur o wamara de  lonizacion. Se encuentran  aislados  dael
puorps por  wandio de ceramicas:, 151 e inteoduyce  por F
U oeiticio g encuchit.ra en la Lapa superior, on medio de tos
sloctpodos. o dste allimo Se degpremde un tubo de peguelio  catibre
Cgua me conecta dirpctamente a la vatvula e aguia.




DA 1 ., o E 3 i §

L) Tapa supevive de 1o Gamara de funteacioon
KR AT

LI PN V)

WY Crune e soceidn defgiente Hingel —

7S\Y

ﬁ

foam pudted

24 vy 4 torman la camara de fonizacion, 1 cataoun
st mufelo por medio de o trees tornitlos  colocados  alpadodor  ddeld
Ay, alsitados de ste por medio de ceramicas. t.a seccitn 2 tiene
aemides ua extension por la cual es intLiroducide @l gas a la camara
g fonizacion. Su  tuterior se encusntra protegido  contra depositos
de mabtecvial comductor por medio de un Gubu de c:uarzo;el cual puede
ser removido tdcilmente.

La seccitn 85 es la primer seccién de la fente Einzel, la cual
e premovible para facititar la Hmpieza del cation. Se encuentra
poterido a tierta, asit como  toda ta estoeuctura de la  cubierta

principal.



v
%) Base Pincipal —

La base principal da supurte a las plezas 2.8y B, amy como
Lantblen el electrodo  intermedio de ta tente Einzel, el ucual pueds
Lensr polLenciales hasta de 10Ke V.

Junto von ta base principal forman la unitn entre el calion ¥
W camara de dispersion.
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