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regién del visible.

En estas aplicaciones la superficie de dichég ﬂv._iorﬁro# _pueLdye verse sujeta a radiacién
intensa tanto de particulas como de fotones y. evr_i'ésté?seﬁt’icrlo :dicilas peliculas :ptécticamente
no han sido estudiadas. - s '

En el Instituto de F fsica de la UNAM, en el departamehto de Fisica Experimental se
ha iniciado un estudio del comportamiento de los fluoruros de tierraé raras bajo radiacién
de iones [26]. El problema inicial es la obtencién de peliculas lo suficientemente homogéneas
sobre un sustrato ligero que permita un buen andlisis con técnicas nucleares.

El objeto de esta tesis fué el andlisis del crecimiento de peliculas de NV dF3 sobre carbén.

Las peliculas se obtuvieron por evaporacién en vacio de NdF3 en polvo, la topografia

de las peliculas se observé por microscopia electrénica de barrido (SEM), la cristalografia
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se determiné por difraccién de ra.yos x, su espesor y € steqmometrxa pot retrodxspersmn de

iones (RBS) y por resonancia nuclea.r de cotroboro el espesor obtenido

por RBS.

De esta manera tenemos en el: Capitulo n’teonca sobre el

scrlben 8, las tecmcas

crecimiento de las peliculas delgadas. En los C:

del trabajo.



croscopicos y la gran variedad de p051b1es eventos superficiales hacen de esta. dreaun ob _]eto‘ :

de gran desarrollo.

1.1.1 Proceso de Adsorcién.

En el caso de la Adsorcién Fisica, una molécula estd enlazada'a-la superficie por un

tipo de enlace débil del tipo Van der Waals. Este tipo de enlace no“involucxjé transferencia
de carga desde el sustrato a la pelicula o viceversa. La fuerza. a.'tractivabes suministrada
por los momentos dipolares instantdneos de las moléculas de la pelicula y sus vecinos mids
cercanos de los dtomos superficiales. La interaccién puede ser descrita por un diagrama

de energia potencial. Fig 1.1 . Una molécula que llega con energia cinética Ex tiene que

4



perder al menos este-monto dé energia’ cinética’ gradualmente para:. permanecér- sobfe-‘la Sk

superﬁcle del sustra.to Perdera energia excitando a los fonones de’ la red en el sustrato y

alcanzazayun eqmlxbno en un estado de oscilacién en el pozo de: potenc1a1 de profundxdad

. 'lgua.l al dé ‘enlace o,al' de la. energia de adsorcién E 4. La energia cmetlca asocxada. con‘esas

oscxlac onesies 1 apropxada a la temperatura del sustrato. Para abandona.r la superﬁcxe del’

; sustra.to la molecula debera adquirir suficiente energia para remontar la barrera. de energia

potencxa.l EA. La energxa de desabsorcién es por lo tanto 1gu'11 a la’'de adsorcién.

Repulsivo: ,

Fig 1.1. Diagrama de energia Potencial para un cimulo en el estado de ﬁsi-adsorcio‘ ‘greme‘ do"sVobre una’ -

superficie plana, dependiendo la funcién de la distancia z medida a partir de la. superﬁcxe

Las energias de enlace por fisi-adsorcién molecular estdn en el mterva.lo de’ 0 25 eV
Tales enlaces son encontrados en la adsorcién de gases inertes sobre metales y vidrios. Si To
es el periédo de una vibracién de un dtomo que llega a la superficie en el pozo de potencial
de profundidad E 4, entonces el tiempo 7 para alojarse de este &tomo sobre la superficie

esta determinado por:

;e Toexp(f_; [1.1.3]

Los tiempos 7o son usualmente de orden de 107!% s y la [1.1.1] puede ser usada
para mostrar que para permanecer tiempos grandes, alrededor de 1 s, deberd ocurrir que
E 4 > 28kT. Por lo tanto, una energia de adsorcién entre 0-25 eV corresponde a un 7 >'1

s sélo por debajo de temperaturas cercanas a 100°K. La [1.1.1] relaciona simplemente a la
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probabnhdad con la cual un atomo puede escapar deI pozo de potencm.l

Es usual que el intercambio de. electrones ocurra. entre una: molecula. adsorbxda y la

os dtomos mds cercanos

del sustrato (o viceversa). Este podria ser interpretado’como'un enlace iénico.

los cuales corresponden a los estados vxbramonales permi ldos de los atomos del ‘citmulo. Estrictamente, dos

diagramas deberfan ser utilizados, porque el sistema. cambm una vez que'la quxmx-adsarcnon ha sucedido.

Usualmente lo que sucede es que hay una superposicién de las funciones de onda de
los electrones de valencia de la molécula con los electrones de valencia del sustrato creando
una nueva funcién de onda. Se puede pensar que para el enlace, los electrones responsables
del mismo pueden moverse en orbitales tanto del sustrato como de los 4tomos de la pelicula
y obtenerse un enlace covalente.

Algunas de las moléculas que llegan al sustrato son acomodadas por la superficie,
alcanzando a hacer un enlace débil en un estado fisi-adsorbido, (también llamado estado

precursor) con energia de enlace Ep. Durante el tiempo en que permanece en un estado
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puede ser fldor (A= 3.6 eV) sobre cesxov‘(qS

El tercer caso ocurre si I> ¢ >A, para e se espera a atomos estables en estados

neutrales. Por ejemplo, hidrégeno tiene: (I— 13.6 eV) y su energm para aceptar electrones
de valencia es de (A= 0.7 eV), podemos esperar que sé formen enlaces neutrales con la
mayoria de los metales (¢= 4-6 eV).

Esta clase de argumentos dependen’ de.que los niveles electrénicos de los dtomos en
el ciimulo y en el metal no sean perturbados por otra cosa, aunque esto estrictamente no
suceda. -

Cuando se aproximan los dtomos (que formaran el ctimulo) a la superficie del metal
la primera interaccién débil aparece por efecto tunel. Este proceso cambia al ensancharse
los estados de los dtomos del ctimulo. (Fig. 1.3). Y los niveles de ionizacién y de valencia

alcanzan a formar bandas de energfa. Las energfas mds altas de ambas bandas pueden
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6n se define como la energfa necesaria para remover

fo'rmandoi bahda; vde e.:vlergfn‘._- Ln,'enex"g‘fa» potencin_k
a un eléctrén de s;x érbita sac-’indnlo‘del éio’mé. ’La energia de Valencia A se define como la energia que debe
alcanzar un electrén de un dtomo para ocu;.nu'- el iﬁgnr en una 6rbita vacante de otro itomo.

Mientras mds dtomos o moléculas llegan a la supefﬁcie la pelicula empieza a for-
marse. Sila razén del flujo de particulas que llegan a la superficie es J, entonces tenemos
que la concentracidén superficial o, en unidades de dtomos por centimetro cuadrado, estd
relacionada con el tiempo medio de permanencia 7 por

o =acJr [1.1.2]

donde ac es el coeficiente de condensacién. ¢ se interpreta simplemente como la prob-

abilidad de que una particula que llega a la superficie sea acomodada sobre la superficie.
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Pero lo mas facxl de medxr es el coeﬁclente de adhesxon S, el cual es el camblo de. B

7 factor de recubrxmlento del sustrato, ‘con respecto de M el total de las: partlculas que

bllegt’m, al sustral

Algunos ejemplos que pued n i ‘ Fig. 1.4, donde’

el factor de recubnrmento se y_,;l_a adhesién

atomos por rmhgtamo centlmet

Fig 1.4 Algunas posibles variaciones del coeficiente de adhesién S y el de recubrimiento 7} con el total de

las partfculas que llegan al sustrato. (a) La pelicula se forma sobre el sustrato con un coeficiente Sl que logra
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" formar una pe

(se favorecen ctimulos en 3 dimensiones

“Ao $'8(Bdes — Ediy)
(se favorecen cimulos en 2 dimensiones)
Estas consideraciones tedricas predicen que el crecimiento de ciimulos metdlicos en la
mayoria de superficies limpias de metales y superconductores creceran inicialmente en 2

dimensiones, lo que se ha encontrado experimentalmente.
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crecimiento de granos grandes. Para. formar.una’ ehc la’continua; debe de haber suficiente

3 'de hajﬁer formado islas.

movilidad del material sobre la superﬁéle del sustrato aun desp 1€
La coalescencia de las islas es lo que forma la pehcula, pero esto ocurre normalmente
después de que se han depositado varias monocapas del materla.l

Los modelos tedricos para explicar el crecimiento de una pehcula. son muy variados,
entre los que se encuentran: estudio cinematico del crecimiento de ciimulos, modelos de
Montecarlo para la aglomeracién de particulas en un ctimulo o bien cdlculo de dindmica
molecular. Tradicionalmente se ha tratado de explicar el crecimiento de una pelicula desde
una perspectiva macroscépica utilizando conceptos termodindmicos, tratando de entender
el proceso de condensacién desde la fase de vapor.

Aunque los modelos tedricos explican en general el crecimiento de las peliculas, los

detalles y sobre todo en el caso de crecimiento de peliculas de compuestos, existen muchos
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"secundaria’ ocurrird.

" '8.- Islas grandes crecen juntas;

9.- Los canales u hoyos se llenan v:a nucleacién’ secundaria ‘para:dar una.r'péh'c:ula‘
continua. ' ' e
1.2.1 Formacién de la "Isla”.

La primera evidencia de condensacién es una stbita apariciéﬁ de ‘nﬁcleos de un tamafo
bastante uniforme. Los nticleos mas pequefios detectados tendran un tamaifio de 20 a 30 A.
El crecimiento de los niicleos es en 3 dimensiones, pero el crecimiento paralelo al sustrato
es mds grande comparado con el que es normal a la superficie. Esto es probablemente
porque el crecimiento ocurre a lo largo de la superficie por la difusién superficial de los

monoémeros sobre el sustrato, mds que por la llegada directa de las particulas en la fase de

vapor.
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monocnstal actua.rm para reducxr el drea superﬁcml a un‘minimo Observa.cmnes mues-
tran que después de la mayor reduccxon la. energ;la. superficial que se ha. llevado a cabo
en la coalescencm, una reduccidén ocurre para la formacién. de planos preferenciales, de-
jando un buen desarrollo de islas formadas cristalograficamente. Esas formas son rodeadas
instantdneamente y tales islas serdan parte de una subsecuente coalescencia.

Esto quizds pueda ser entendido en términos de un brusco rompimiento de una con-
figuracién de energia minima, como cuando dos islas vecinas se tocan'y sigue el rdpido
intercambio de dtomos. Se puede esperar que las esquinas del tridngulo e islas hexagonales
sean fuentes mds efectivas de la movilidad de los dtomos en el intercambio que resulta
ser rapidisimo. Ademds los estados iniciales de coalescencia de islas muy grandes, toman
lugar en un tiempo muy corto. Una isla la cual ha sido formada por continuas coalescen-
cias, para cambiar de forma necesita un periodo de tiempo considerablemente grande. Las

dreas, tambien cambian durante y después de la coalescencia. Una gran reduccién en la
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parte cublerta ‘del sustrato ocu.rre en unos segundos, despues de- la cual ha.y un mcremento

e'la pelicula se unen

ala pehcula dejando nuevamente hmpxo el hoyo para. ser lle ado pero.con: ménor didmetro.

Si el proceso continua es poszble que el hoyo séa, llena Las velomdades del llenado del
canal o hoyo van desde 1 2 300 & / seg. k e

-Es claro que tanto el comportamiento de liquidos. de. los,,ﬁﬁcle!os en la coalescencia y la_
eliminacién de canales son manifestaciones de los mismos efectos fisicos, la minimizacién
de la energia superficial total.
1.2.4 La Formacién de la Pelicula Continua.

El mecanismo de crecimiento de una pelicula policristalina es similar al crecimiento
epitaxial, excepto que las islas en la coalescencia tienen una orientacién relativa la cual
es una distribucién al azar. Siempre encontramos que ocurre recristalizacién durante la

coalescencia, el tamafio del grano de la pelicula completa es grande comparado con el
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microscépios electrénicos.

Hay 5 mecanismos por los cuales las dislocaciones se pueden formar en tales peliculas

durante el crecimiento: ‘ ;

1. Cuandeo en dos islas hay coalescencia cuyas redes‘es'tén‘ iige_rarnente rotadas una
con otra, y forman un subenlace compuesto de dislocaciones. »

2. Ya que el sustrato y la pelicula usualmente tienen diferentes parametros, la red

tendrd un desplazamiento que encaja cuando las islas crecen juntas.
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3 Las tensxones presentes en pehculas contmuas pueden generar dxslocacmnes en los

Todos esos hoyos contxenen dlslocacxone incipientes ';'

16



Capitulo 2. Espectrometria de Retrodispersién de Rutherford. =~

Este capftulo se basa en el libro W. K. Chu, et’al ref. 3] i

2.1 Introduccién. Procesos Fisico Basicos.
De la interpretacién de un espectro de retrodispersién p

centraciones atémicas de una muestra con base en principi

Algunas alfas serédn reflejadas por la enorme fuerza'c

ellas. Las colisiones entonces deben de s‘er.dyé‘lf tip

esferas chocando que puede ser explicado exactamente.

k Ny
Ly ;
.Angulo de /T
: Dispersién Namero Total de P
ispel i e i pim e

Fig. 2.1 Diagrama del Sistema de Espectrometria de Retrodispesién de Iones

La fuente genera un haz colimado y monoenergético de particulas con energia Ey. El
haz tipico es de una corriente de 10 a 100 nA para jones de He de 2 MeV sobre una drea de
1mm?. Estas particulas chocan en la muestra (o blanco), el cual es el objeto a ser analizado.
La mayoria de las particulas incidentes penetran al interior de la muestra. Algunas son
retrodispersadas por la muestra. De esas, una pequefia fraccién inciden sobre el drea
definida por el sistema de deteccién, que es parte fundamental del sistema de analisis. La
salida de este sistema es una sefial analdgica. Esta sefial es procesada por un analizador

multicanal, el cual estd subdividido para que las magnitudes de las sefiales caigan dentro
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de ;:a.nales enel’c

determinada ex

Fig 2 2 Relacién " Canal vs. Energla. de la parucula” L

La abclsa determina el niimero de canales (1) Ld 6rdehada determina la energia E,

" de la particula detectada, donde F; también es la ené.rgf_a.'guey‘ produce las cuentas en el

canal (i). Debemos suponer una relacién lineal. La desviacién de una recta se denota por

€, el intervalo de energia corresponde a un canal. Como definimos a € debe ser constante

por ser la desviacién de una recta la cual estd determinada por la situacién experimental.

Con la relacién de nimero de canal a energia, uno puede convertir la abcisa de un espectro
de retrodispersién, de ndmero de canales a canales por energias.

Un espectro se interpreta en términos de una funcién continua H de la variable con-
tinua E;. La expresién H(FE,) estd determinada por las cuentas H; en el canal i el cual
corresponde a la energia Fy;. Los términos H; y H se refieren a las alturas caracteristicas
del espectro.

Por la energia de una particula dispersada por un dtomo de una muestra mono

isotdpica, el espectro tiene como primer energia a Ey = KFg (seccién 2.2), correspon-

18



diendo a la retrodispersi'c‘m de 105 atomos dela, superﬁcle. Este paso se llama el perfil del

. elemento Si hay més de. un ele ent u tra, las cuentas que contiene el espectro

‘estdn generadas por las pa.rtlculas"de o5 dif
un determinado elemento se cono
problema en el anéliéis de esvpe"(:trbsA e
espectro en términos de las dist ‘

2.2 K Factor Cinemético‘.'_j’

limite superxor a Ia energxa del: proyec,x b Ldsl procesos nucleares dependen del proyectil

que se escoja’y de los atomos del bla.nco, tal que el limite superior de Ey varia con las
circunstancias. Con un haz de H* (protones), los efectos nucleares pueden aparecer por
debajo de 1 MeV. Para Het empiezan aparecer entre los 2 y 3 MeV.

Las ecuaciones de una simple colisién eldstica entre dos masas M; y M pueden ser

resueltas en su totalidad, aplicando los principios de conservacién de energia y momento.

Atomo de Ia Muestra. \

M,
] S S 3
'\90 =

M

Fig. 2.3 Diagrama de una colisién eldstica entre un proyec';il de‘imsn. A/fl yiun bhuico de masa A’[g
Conocemos a vg por Ey = M yla velocxdad de la masa M, es 0 porque suponemos

que los dtomos del blanco estian en reposo.
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como mimeros posxtwos T
laboratorio.
La conservacién de la en

expresados por las Vsig'u’ie};te

Para M; < M, el skign -+

; [2.2.5].

2. 1\/[12 sin §)4 + JVIl’cos»ﬁ.Jg L

o 0
1= (4)25in%9 + (M) cos 8 o k -
i [ M ] ( ) G B 2.6
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El subxndme mdxca. que la masa del blanco 1\[2 es la que se aplxca. el factor El: factot

cinemético depende sélo. de '1'1 raz

1 de la masa del proyectll de la: masa del, blanco y del

angulo de ret:qdlspersan

donde N es la densndad de ‘atom
de la pelxcula, entonces tenemos ‘que’
drea (densidad por area). Laﬁdeﬁ ci
que el :én'gulo de dispersién 9esta
t es'minimo, lo cual éigniﬁcd:q ‘que plerden las partlculas es virtualmente lo
mismo a cualquier pro{undidaa en élnﬁl' neo. -

Finalmente, el niimero: total de partxculas incidentes Q debe ser grande para que la

razén -3 tenga un valor bien determmado La seccién eficaz diferencial j,’; tiene las
dunensxones de una drea. Su significado estd basado en una interpretacién geométrica de
la probabilidad de dispersién que resulte en una sefial del detector. Uno imagina que cada
niicleo de dtomo presenta una drea, ;‘fﬁ, para el haz de particulas incidentes. Se presupone
que esta drea también es muy pequefia y que los dtomos del blanco estan distribuidos
azarosamente de tal manera que d" de los nitcleos no se traslape.

Determinamos a S como el drea superficial del blanco radiado uniformemente por el
haz. Entonces el nimero total de 4tomos elegibles para una retrodispersién en el blanco
es ﬂgt_dz para el drea expuesta S, y la interpretamos como la probabilidad del evento de’ .
retrodispersién que es captado por el detector,como:

21



Pa,xjé angulos ﬁéqggﬁos el detector tenemos que

cial de retrodispersidn promedio es el valor usado en ectrometria de retrodispersién

y usualmente en la literatura se utiliza la cdrii'eﬁéién“de', llamiarla la seccién eficaz de dis-
persién. o :

Para calcular la seccion eficaz diferencial de dispersién para una colisidn eldstica, el
principio de conservacién de la energia y del momento deben ser complementados por un
modelo tedrico de las fuerzas que actiian entre el proyectil y los 4tomos del blanco. En la
mayoria de los casos, estas fuerzas se describen muy bien por la repulsién Coulombiana
de entre los dos nucleos. La fuerza es cada vez mds grande mientras la aproximacién es
cada vez mds cercana; es muy grande comparada con las distancias nucleares pero pequeiia

_,IE' = 0.534. Cuando suponemos esto, la seccién

comparada con el radio de Bohr ap = -

22



donde Z; es el niimeroatédmi

2 KERETON
2 _ 3 .
e? = I carga eléctrica, E es la energi

2.4 Pérdida de Energfa por: Fre)
2.4.1 Poder de F‘renamiexit

Cuando una particula :éh‘e ét Ir tre. El des-

tino de la particula qu’e enf 1 benetracién

dentro del blanco, més :'quev ria‘de retrodis-

persién es un método an \ primer orden es

la implantacién de las part eptos usados para

describir cémo una pattlcul ria:son- explicados por

conceptos energetmos
Como la partxcula viaja ¢ cle algi
cinética E = M. El monto dk la

desplazamiento en el interior de la muestra’ 'de su‘veloci ad, de la composicién y

densidad del blanco del proyectil. L (EU UL

El experimento més simple que puede pensarse‘péré.»detérnﬁnax- los poderes de fre-
namiento es tomar un blanco muy delgado y tener conocida su composicién. Un haz de
particulas monoenergéticas se dirige hacia el blanco. Se mide la diferencia de energia AF
de las particulas antes y después de la transmisién a través del blanco. La energia perdida

por unidad de longitud, también llamada algunas veces la energia especifica que se pierde,

abreviada como %, parala energia E del haz incidente es definida como: hm AKE %—l

para ese tipo de particula y energia en ese medio. Nétese que la pérdida de energia es una

cantidad positiva.

Desde los primeros dias de la fisica nuclear, se han hecho las medidas de la pérdida’

de energia por unidad de longitud, para muchos tipos de proyectiles, para una multitud de
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‘;E es una funcxon de la. ene

1. "La situacién se esboza en

la Fig. 2.5

£ENERGIA)

i
(]
IR
11
EE

Fig 2.5 (T) ~1 en funcién de la energia cinética de las particulas
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N;S__tese—qﬁé el limite

iente x se incre

de tal manera que x se incrementa linealmer

llama de la energia media.
2.4.2 Seccién Eficaz de Frenamiento.

El poder de frenamiento % puede versé como’un eptajé sbbre todos los procesos
disipativos activados por el proyectil en el':s;ex:i..fq:dok de'iqkue“—ix:lteractx’xa con los atomos del
blanco. Se interpreta % como el resultado de cbﬁtribuciones independientes de cada
4dtomo expuesto al haz. Este ndmero es SzVAai,"si Aa, es el ancho del blanco, S es el
area radiada por el haz y N la densidad atémica del blanco. La proyeccién de todos esos
4tomos en el drea S producen una densidad superficial de 4tomos SN %5 = NAz. Esta
cantidad se incrementa linealmente con Az, entonces tenemos que la energia que se pierde
es AF = (4£)Az.

Por lo tanto AF es proporcional a NAz y define el factor de proporcionalidad como.

la seccién eficaz de frenamiento e.



' [2;4.’5:]7

14s i evidente’ cuando

depend1entes entre dos partxculas el -proyectil movxendose 1nteractua con los electrones

ligados a un dtomo, en ese caso la perdlda de. energm cmetxca es electromca, o si el proyec-

til interactiia con el nicleo de los a.tom s‘1 perdxda. es por proceso nuclear, La situacién

presentada por un blanco que contlene 3s de un: elemento dlﬁere solo con respecto al tipo

de dtomos que el proyectil encuentra..

La pérdida de energia por los electrones o por la coraza. aton-uca en cada. encuentro debe
ser la misma para una velocidad determinada del proyechl desprecmndo las interacciones
laterales de los dtomos. del blanco, porque la interaccidn.es considerada por cada dtomo
tnicamente. Este es el principio de aditividad de las secciones eficaces de frenamiento,
que supone la pérdida de energia en un medio compuesto de varias especies atémicas de
tal manera que las pérdidas de energias sean una suma de los elementos constituyentes,
balanceando proporcionalmente su abudancia en el compuesto. El principio fue postulado
por Bragg y Kleeman en 1905 para el caso especial de las moléculas.

Tenemos que el factor de frenamiento €™ 8» de una molécula A,, B, o de una mezcla

de composicién equivalente estd dada por:
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: [2.4.6]

lementos constltuyentes A y

s del compuesto A B, N4mB




donde el signo negativo

de la Energla
i Supastical.
; Supsielt

a
e

ENERGIA

(b}
Fig 2.7 a) €vs. E b) Ne~! vs. E
2.5.1 Medicién de Espesores de una Pelicula Muy Delgada.
Si uno supone un valor constante para %, en las partes de entrada y de salida, las
integrales de las ecuaciones [2.5.1] y [2.5.2] se reducen a:
dE

z .
E=Ej—- —— ‘ .5,
07 cos 6, dz lenT , [25-3].
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“ tenemos de [2

[ ]— [cosﬂ dz IENT+C

[S] se llama. el factor de pérdida de enetgla.

Un conjunto de ecuaciones equxvalentes pueden estarw etermmadas por las secc'ones Cear

eficaces de frenamiento debido a la relacién con: £ dE

AE=[(]Nz = T v[z‘.q's];

donde

i L] (2.5.9]

K
l[d = [~——s-eenT +
cos 0,
se conoce como el factor de la seccién de frenamiento o factor €. Si se suponen a % o € como
valores constantes a lo largo de cada trayectoria, entonces queda una relacién lineal entre la
energia AFE, inferior a K Ey y ala profundidad a la cual ocurren las dispersiones. Uno puede

por lo tanto asignar una escala lineal a la profundidad donde ocurrié la retrodispersién.
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Este resultado e‘s,‘derivafdo bajo la suposiciéh’dé_qu‘é —E y € son constantes a lo
largo del recorrido de la partigulh‘al‘énffé{r yal §>a1itrde>:la ;pgestra.Ya que egto és una
aproximacién, el resultado, la escala de profundidades que recorre la particula, es también
una aproximacidn. . !

2.5.2 Primera Aproximacién.del Poder: de F‘Ijénamiellto y de la Seccién
Eficaz de Frenamiento, para Caléula_tj el Espesor ‘de una Pelicula Delgada.

Para regiones cercanas a la superficie, el ancho de la pelicula x es pequefio y el cambio

de energia por el recorndo del pxoyectxl en el’ mterlor de la’ muestra. también es pequefio.

Entonces ( s ) ENT S€ evalua en I\ -Eo- Tenernos para esta. pnmera. aproumacmn

- [2.5:10a] -

B :[2.5.iob]

A partir de l:a's"_'eqt_xg.

[eo].

donde la seccién de frenamiento y el factor de frenamiento son evaluados en e(Eo) y

o[2s12]

(K Ey), respectivamente.

2.5.3 Segunda Aproximacién del Poder de Frenamiento paré calcular el
Espesor de una Pelicula Delgada.

Cuando el espesor de una pelicula delgada es mayor de 30mg/cm?, una mejor aprox-
imacién puede ser obtenida seleccionando un valor constante de %’f 0 € en una energia
intermedia E de la particula que tiene en los puntos inicial y final de la trayectoria a

través de la muestra. Se define:
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FSAL &~ E{i 'E:AE £ : [2.5.168]

Cuando esos valores se usan, el método se llama. apro‘cxma.cxon del promedxo de energia

simétrica. La cual es en particular muy buena para el caso de I =~ 1 y 6y~ 92, ademads

de tener la ventaja de ser muy simple.

2.6 Interpretacion de la Altura de un Espectro de Energia para una Pelicula
Delgada. Método Alternativo para Medir el Espesor de una Pelicula.

El eje de energia de un espectro de retrodispersién y la distancia que atraviesa el

proyectil al entrar y salir de la muestra estan relacionados por una dependencia funcional.
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correctamente el nimero de atomos en. unn umdad de areﬂ. perpendlcular al haz. Para

——"—ws o= ¥y no . El ndmero de dtomos por umda : area por la. carga del haz incrementado,

en su accién de atravesar la muestra para un recorrldo mayor , el caso general es:

cus_ 01

g o(E.-)r'z'QNr"

H =2 Eer [2.6.3]

Si se conoce donde empieza la capa y donde termina en el espectro de energia de un

cierto elemento. Tenemos que el total de partx'ctﬂbasv'détgrz;tadas para ese elemento es:
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La férmula [2.6.4] nos _permité.réproducxr ] espectro de ke_gii_z’rgfa.

2.7 Medicién de la Est

gada.
Consideremos el caso de:u
espectro de una muestra

Este espectro "de'“ex'l

,(ENERG!AQ/' R

imental (i:) Perfil

de concentraciones (¢) Espectro de retrodispersidn _ =

El elemento mas pesado siempre estd a la derecha del ligero.: La.‘"ekﬁrésién para la
altura de un espectro en una retrodispersién de los elementos A’y B'son tomados de la

expresién para un blanco monoelemental.

AB
_ 7A(B)QQN 4 T4 . [2.7.1]

cos 6,

Ha
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. oB(E)QQN 4815
L , : o
donde N4B y N4B son el nim
Los anchos dé'{iés"p\)vélf
dentro de las capa$ que tiene
Suponemos que h

persadas por el eleffhent'

entonces que el anch

donde N2 es el niimero'de unidades moleciilarés 4,

que tenemos

ciales.

o a(Bo)QmNABAE,
- . '[So] ﬂE Ccos 91

_ o8(B)QQnNABAES

B'? [So]gB cosd;

8 t2§7.6b] :
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AEp é(Eo.)'[Sélli;‘?f :
\Ba oa(Eo) [S]5%
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ientos, y uno es que la suma

de-los productos deben estar

Ag 4+ Ay =A.+ Aqg
Donde la masa estd intercambiada, (Principio de Conservacién de la Energia).
Considérese la irradiacién de un nicleo por un fiujo de particulas. Estas particulas no
podrén reaccionar con dicho nicleo a menos que las particulas tengan una energia compa-

rable a la barrera Coulombiana, (gk%‘—z‘) (R radio del 4tomo), de los dtomos del blanco. Si

los protones tienen suficiente energia cinética para vencer la barrera Coulombiana, entonces
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obtemda por 1 reaccmn el valo de Q sera positiva (reaccxon nuclear exoenergetlca)

‘ Las radxacloues qu_‘ se, rmten por la reacczon nuclear son caractenst:cas del nucleo
“excitado: Entonces, la existencia de un conjunto \inico de niveles de energm, bien conocidos
en el dtomo o el nucleo es lo que permite el uso de las radiaciones emitidas como una
identificacién de la fuente.
3.2 Técnica del Método de Resonancia.

Muchas reacciones nucleares tienen la propiedad de que la produccidén de la reaccién
exhibe uno o varios picos estrechos o "resonancia” como una funcién de la energia de
bombardeo. Tales resonancias son medidas experimentalmente variando la energia del haz
incidente en pequefios incrementos y midiendo la cantidad de radiacién emitida por unidad
de incidencia del haz para cada energia. Si la resonancia es lo suficientemente estrecha, se
puede utilizar para la determinacién de perfiles de concentracién. En el uso del método de

Resonancia en medicién de concentraciones de elementos en una muestra, se aprovecha la
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. ventaja

"algunos casos puede ser absorbldo [} dlspersado por un nucleo. ;

Si el fotén es dispersado por efecto Compton el resultado es un.electrén por dis-
persién Compton y un fotén dispersado con energfa disminuida: La energi’a del electrén
puede ser absorbida por ionizacién, excitacién de las moléculas del cristal, o por emisién
Bremsstrahlung. ‘

El fotdn dispersado por efecto Compton puede ser absorbxdo por el mismo proceso que

sufrié el fotdn inicial y por lo tanto e] cxclo se replte otra vez. Cua.ndo toda la energia de los




‘ Capa ae Aluminio

N \

para la fuga de fotones o pa.rt:cula.s

Ventana 'Optics

Fotocktodo
ya

Nal(T!)

Crlstal

* Enesgla con-
vertida & Fotones

Fotomultiplicador

Preamplificador H;npliﬁcadorl-,——;

Alto
Voltaje

K
P
2

Potoaes
prodacen '
electrones

Electrones

MMetal Mu'

d

colectadas en

ot Anode

Radiacién Primarle ’

(it

Fig 3.1. Esquema de un detector de Centelleo de Nal(T1).

La interpretacién de un espectro de energia de un detector de centelleo es: el primer

fotopico corresponde a la energia de los fotones que incidieron inicialmente debido a la

completa absorcidn, el perfil que sigue al fotopico se conoce como perfil de Compton

¥y es debido a fotones producidos por electrones por dispersién Compton y los fotones

dispersados producen energias de dispersién en el cristal. Un tercer pico se puede presentar

¥ es llamado pico de retrodispersién de Compton y es debido a las dispersiones sufridas

por los fotones en el interior del material en estudio, pero al estar cerca del detector estos

fotones alcanzan a ser absorbidos por el cristal.
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"2 T T T ]
' Rayos 7 provealeates €, 6.1441,022 Mn.-v*
& de la reaceidn muclear ¥ X
{10 |- *Flp.an)0 - Segundo pico de escape
ulllizando nn eristal de - . Ey © . 6.14-0.51 MeV
Nal(Tl) Primer pico de escape

Flg 3.2 Picos de escape: producnd s dentro del cri ‘NQI(T]) ,
En la Fig. 3.2 tenemos el espectxo de un layo gama. de 6. 14 MeV detectado con un
. cristal Nal(Tl) de 2" x ‘7” de didmetro. Se muestran el pnmer ¥ segundo pico de escape
para los fotones en aniquilamiento.

3.4 La Determinacién de Perfiles de Flior en Peliculas Delgadas por la
Técnica de Resonancia Nuclear de °F(p,av)'0.

Enla Fig. 3.3 se observan varias resonancias a diferentes energfas en el sisterna 1% F'+p,
Para el cilculo de perfiles de flior se utiliza la resonancia de 340 keV: con un-ancho de
resonancia de 2.4 keV, que tiene la propiedad de tener una alta seccién éficaz de reaccién.

El nimero de rayos gamas observados para la energfa del haz 'iﬁéide;lté en una pelicula

delgada que contiene flior es proporcional a:

N(Eg) = /E ’ /0 ’ C(m)a,(E‘)W(Eo,E,'a;):da:'éE': ok [3.4.1]
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de la resonancia. A estd anchura de

Fig. 3.3 Re’é:cio‘n_N}u'clear ¥ F(p,ay)'®0




un sélido cristalino
aleance de un motivo atémice
“Al ‘conjunt;

constituida - por:

Fig. 4.1 Red Puntual

Todos los puntos de la red tienen los mismos alrededores y son idénticos en posicién
relativa dentro del motivo atémico. Si se escoge un punto de la red como origen se puede
crear un sistema de referencia a partir de tres vectores linealmente independientes. Cuando
estos vectores van de un punto de red a su vecino mds cercano se les llama vectores
primitivos. Con estos vectores se puede formar un paralelepipedo que tenga puntos de red

Gnicamente en sus vértices. A tal paralelepipedo se le llama celda primitiva. Cuando los
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tinidad v ‘osi' aﬂgﬁlbsd »

-les llama pg;émetroé dred

Fig. 4.2 Celda Unitaria

4.1.1 Distancias Interplanares.

¢) Se toman'los valores-fracci

d) Se toman los niimeros primos relativos entre sf.” A éstos nimeros se les llama indices

de Miller, y se denotan por hki.
Entonces un plano se denota por (hkl) y una familia de planos (hkl) por [hkl]. A la

distancia entre dos planos adyacentes de una familia de planos racional dada se le llama

distancia interplanar por, djii, de la familia de planos hkl, y los pardmetros de red.
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- 4.1.2 Redes de B’ravais‘”‘y-'éi'éiiéinaaCristé]mo

spaciales diferentes -

‘permitiendo que los

nes. periddicas, da lugar a . .

na.ngﬁrlxo" equllatero(E), e

. Las celdas que sdl

se les denomina.con

" Todos los; cristales poseen uno de los 14‘ tii)os de redes espaciales. Estas redes pueden
expresarse analiticamente escogiendo un sistema de coordenadas. Las expresiones mas
simples se obtienen cuando los ejes coordenados se seleccionan colineales a los ejes de
simetria del cristal. Una celda primitiva no siempre coincide con los ejes coordenados
aungue éste sea el sistema de referencia mas natural. Las aristas de estas celdas forman
los sistemas de referencia comunmente utilizados. A estos ejes coordenados se les llama

ejes cristalograficos.
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I

S d P f/ : d
Cublco CUb co Centrado en -Ciibico Centrado Tet,ragonal Centrado
: “‘en el Cuerpo (1))

Slmp]e (P) ‘el Cuerpo (I) !en las Caras (F

=

i

o O""°’°mb’°°Ortorromblco Centradol\lonoclxmco o ‘M‘on'ocli'ﬁicb Centrado Triclinico (P)
e Sxmp]e (P) en el Cuerpo (I) Slmple (P) . “en la-Base (C) .
= N7 ’

L A

- T %
s ) A
LA X N |
Ortorromblco Centrado .’ giorrémbico Rombohedl;al (R) . HEXACONAL -
en la- Base (C) Centrado. : g SRS G

: . en las Caras (F) .

c

120°)
;

a

127

3. Slstema Ortorromblco, los tres e_]es desxguales en angulos rectos, red de Bravaxs '
a) Simple (P) b) Centrado en el Cuerpo (I) ¢) Centrado en las Caras d) Centrado en las
bases (C).

4. Sistema Rombohedral, 165 tres ejes iguales con los dngulos a la misma inclinacién,

red de Bravais a) Simple (R).
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‘7_.- ‘Triclinico; los tres ejes desiguales

recto, red de Bravais a) Simpl
4.2 Difraccién de Rayt;; '
4.2.1 Ley de Bragg. =
La difraccién de rayos x p
grande de dtomos. Ya que.lo
logréfica, los rayos x que Son
entre ellos. Estas relaﬁiq Y
interferencia dest_ructi\;a‘
cia constructiva, gﬁe '

x. Se puede consider: e al’ ) ilias:de aralelos en lared

puntual espacial,—‘_‘temendq cada grupo de planos’una separacién aracteristica. Esta idea

fue sugerida por_'W L ‘ 3 5 ple ] éné‘cercvomo planos de Bragg,

plano WI E .y 1g', 20"
v

20

- (] - ¥
A 3 <
i) 9
x Y
N M N
3 L
¢ > —

Fig. 4.4 Condicién para la Difraccién de Rayos x segin Bragg.
Supongamos que el haz de rayos x de longitud A incide formando un dngulo 8 con un
cristal que contiene a las familias de planos de Bragg separados entre si por una distancia
d. El haz llega al punto de red A en el primer plano y al punto B en el siguiente. Cada

uno de ellos dispersa al haz incidente en todas las direcciones del espacio. La interferencia
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se txene una estructura caracterlzada en su mayorxa por una carencxa de peuodxc:dad y
por una tendeucxa al ® orden en un solo sentxdo en-el: cual los dtomos estan equ:tatlva-

mente- dlstnbmdos y empaquetados y muestran una preferenc:a estad]stxca para dxsta.nc:as

mteratomxcas partlcu]ares El resultado es una curva de dxspers:ones de rayos x mostrando

Cristal

INTENSIDAD .
“INTENSIDAD. - © ;'_

DIFH.ACCION
ANGULO 20

5

Flg. 4.5 Esquema Comparau\'o de la D:fracclon de Rayos X por c

gases Monoatomlcos

) 5



4.3 Intensida’d"’d'e\ 1

ampo eléctrico -

Entonces ene

magnetxca deb:do

J. J."Thomson encontrd. que-la‘in] ns:dadﬁb_e'lltk:s ra.yoé x dependen del dngulo de

dispersién, ademds encontrd que nte;isiic:lédvlr del haz dispersado por un electrén de

carga e y masa m a una distancia r,-tomando como origen al electrén , estd determinada

por:

. 2.
I= r2m204elosen a [431]
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En promedloE es 1g al- te ‘azarosa, por -

lo tanto

. Esto'produce




1-2 m2 c‘

descnblr ]a eﬁmencm.

de a;dispersion:de-un-a

_« Amplitud de la onda disper.sadd por.un:atomao
Amplitud de la onda dispersada por. un’elect

~del haz incidente. El factor de dispersién atémica depende de la longxtud de onda. del haz -

incidente para cada dtomo.
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se llama el factor de estructura F.




de p anos dlferentes que tienen el mismo espamam]ento entre ellos ¥ que de a.]guna manera

: _contnbuyen a la misma reflexién de los rayos x. El valor de p depende del sistema del
cristal y es funcién de (hkl) (Indice de Miller).

La parte m—i es un factor de correccién conocido como el factor de Lorentz, el cual
se obtiene a partir de ciertas consideraciones trigonométricas. Supongamos que hay un haz
monocromético que incide sobre un cristal y rotamos dicho cristal con velocidad angular

constante alrededor del punto 0. Tomamos un conjunto de planos que reflejen al haz, los
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ra.yos,x. Los rayos x




divergen desde la fuente y son difractados por la muestra para formar al haz difractado
divergente, se mide su intensidad con el detector de centelleo D, soportado por un carro E,
el cual puede rotar alrededor de 0 y para el que se determina la posicién angular 26, sobre
el recorrido que sigue el detector. Los soportes E y H estdn acoplados mecénicamente de
tal manera que asegura que los dngulos de incidencia y el de reflexién de la muestra estardn

siempre relacionados por la misma cantidad.
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Capitulo 5. Mic'rc;s,

E;w capﬂul;) sebn;a en’

5.1 El Instruimento. et
5.1.1 Sistema de Formacién del. H
Pensando en el sistema de ‘iluminal

lar las caracteristicas que debe

eficiente, capaz de iluminar regiones mu;

electrones que cumpla las'mgule‘
1.- Que sea lo més

crématica.

“tencién de electrones, la 2 depende del volt_
condensacién del haz.
5.1.2 Obtencidon de Electrones.
Hay varias formas de obtener electrbhes::, .
- Foto-emisién . : :
- Emisién Secundaria
- Emisién de Ca.mp_d
- meslon Termoxomca
de estas, la” ultlma es la més apropiada, ya que los electrones emitidos termoidnica
mente tienen velocidades muy semejantes, lo que produce mayor homogeneidad en la dis-
tribuciénlde velocidades del haz formado con ellos; asi nos apegamos a la condicién 1.
Una vez obtenidos los electrones, es necesario desviarlos de alguna manera para formar
el haz monocromatico y enfocado que deseamos.
Para esto nos basamos en el hecho de que una particula cargada viajando con velocidad

v en un campo electromagnético se ve influida por fuerzas expresables como:
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— EJE CENTRAL

an 5.1 Esquema de una lente e]eclruslauca

Cuando un electrén llega al punto a, expenmenta una fuerza dmgxda con una compo-

nente hacia el eje central y gana un cxe:to 1mpulso en esa dueccxon Podrla pensa.rse que en' -

el punto b el electrén gana un 1mpulso lgual y opuesto, pero lo que sucede es que el electron‘ :

ha sido acelerado y pasa menos txempo en‘ esta ultxma, de manera que el :mpuls‘ to'

'proporcxonal ala distancia al’ eJe,

los mismos argumentos, se puede mostrar que el efecto de enfoque se da sin 1mporta que‘

V sea positivo o negativo. Podemos usar de ‘inmediato este hecho para constriir el ca.non‘

electrénico que usan los mlcroscopzos.
Notamos en seguida el uso de una lente electrostdtica, con el filamento szrvxendo como
uno de los electrodos de la lente, el otro electrodo (llamado selector) es un capuchén

metdlico con una abertura central y elevado a un 102 4 10° veces mds negativo que el
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i vﬁlaméh'to_r, 1o que produce el efecto de enfoque mostrado yiaaé}riés ayxlda;'a ld‘ﬁdxﬁogéﬁé‘idad -

fuenté ’ puntua.l haciendo ‘algtn

: velocxdad que aJ entra.r en la. eg1 n de un: fuerte ca.mpo \'ertlcal resultara en un impulso
hacla el eje de sxmetna El movumento lateral disminuye a medida que la particula se
ale_]a del campo, de manera que el efecto neto es un impulso hacia el eje, mds una rotacién
alrededor del mismo. Para el electrén b todas las fuerzas son opuestas, pero la desviacién
es también hacia el eje. En la figura se ha representado un haz divergente, que sale paralelo

de la lente.

58




electromcos contienen esencmlnlente las partes quird

ometria de las mismas puede variar.

5.2 Sistema de Formacién de Iimagenes

5.2.1 Interacciones entre Haz Electién




: Arﬁar’léréi que cualqmer exceso de carga ﬁuy;x a través-de ellos a t:erra. Cualquier incremento
: ,klo’cal en el nimero de electrones que aBandonén el ‘sélido (dispersados o emitidos) causa
el decremento correspondiente en la corrierite ‘'de a.bsorBidos, por lo que la deteccién de
estos electrones produce un contraste complementano al obtenido por a) y b), al barrer la

superficie de la muestra. Ademas, si alternatlvamente aphcamos una tensidén a los electro-

dos, los nuevos portadores de carga ploducn'an ambxos locales en la. conductividad de la




5. 2.2 Formacxon de la Imagen en un Mlcl'OSCOplO Electromco de Barrido.

El sistema de barrido puede usarse para fo mar una xmagen en dlstmtos modos de

operacién:
- emitivo
- reflectivo
- absortivo

- transmisivo
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~ rayos X._..

- catodoluminiscéncia

el haz seleccionado el Qeteéfbf a p}tvdpésirto' para cada |

- lente condansadora

~ lente objetivo

— bobina de barrido

—generador de barrido

—detector de electrones
retrodispersados

~detector de secundarios

- detector de ebsorbidos

- preamplificadores

~ amplificador de video

T.R.C. ~lubo de rayos catédlicos
~ muestra

$ - selector de modo da

operac»én

n Mlcroscopin Electrénico de Barndn.

Cuando se usa en modo transm)swo se:d nomma STEM

) Para describir un SEM, ante todo, deben: 105 enfocar el haz sobre-una drea muy re-

ducida de la muestra(~ 1003), esto lo hacemos colocando el drea de observacién en el foco
de una lente (llamado objetivo), los electrones emitidos por la muestra son recolectados
por los detectores apropiados. En general éstos son cajas de Faraday adaptadas a un foto-
multiplicador de centelleo cuya sefial se amplifica sucesivamente (ganancia de hasta 10°)
y se utiliza para modular la polarizacién de reja de un tubo de rayos catédicos (TRC), de
manera que se establece una correspondencia uno a uno entre la cantidad de electrones
detectada y la intensidad del punto correspondiente en la pantalla del tubo. La imagen

completa de la muestra se construye finalmente por medio de un generador de barrido que
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vos-Experitnentales.”

6.1 fx‘eéaiacxpyﬁl de

superﬁcxe, notando la desaparxcmn de Jlos"defectos sobre la superﬁcxe

El acabado final se hdé_g pulie de granos de diamante. El tamafio de los

granos van desde 6 um. ; 3 ,um S espectros de RBS de los sustratos de
grafito y carbén vitreo no muest

Fig. 6.1.

n su\pa,rte correspondiente a la superficie.



Fig. 6.1 Espeétfos I{BS‘A) Garbén Vitreo'b) G

ESPECTRO RBS
GRAFITO

" ESPECTRO RBS.
: CAREON VITREO

" Portli'del

» Carbdn

!

07100
0. d! canales .-

STl iws e ESPECTRO RBS
{15277 CARBON VITREO y GRAFITO
0. de Cuenlaﬁ

MILES ™ @

' B Parfil del
i Carbon
LSk ’ (l

0 2 : . .
0 .10 ‘20 30 40 S0 &0 70 BON

]
——Graftio  —+ Carbon Vitreo
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6. 2 Evaporacién y Preparacién—de las'Muestras

DISPOSIT!VO EXPERIMENTAL
¢ PREPARACION DE MUESTRAS

‘ -+ -

! «
i I Q [¢]
| S—————————

con calentamtento de susizaio
1= Crisor
2- Muestrcs
3- Calontador o 100 gr®
4.- Camora al vacly

Fig. 6.2 Dispositivo Experimental de la preparacién de las Muestras,

6.2 El Calentador de Sustratos.
Con el objeto de obtener peliculas con una superficie mads homogénea, sin fracturas,

los sustratos se calentaron a 100°C por medio de un calentador que se construyd para tal

fin y que cumplié con los siguientes requisitos:
1.- Los materiales utilizados en la construccién no deben evaporarse en el vacio a la
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--temperatum de func » nmment'

del calentador se contruyé.en

{CALENTADOR ELECTRICO'DE SUSTRATOS

ISTA
L LATERAL

27.5 cm,

/

{ ViSTA
DE ADAJO

L~ Muestras

2.- Reststencia Eldctiica
3.~ Acero Inoxidable
4.- Plgca de Cobre

5.~ Mica

Fig. 6.3 Esquema del Calentador Eléctrico de Muestras.

Se realizaron 3 pruebas, Fig. 6.4, colocando al calenta 1 vacio, usando una fuente

“de voltaje con un maximo de 10 Amperes. La texﬁpe t

on un. termopar de

Cromel-Alumel (20% estimado por el laboratorio).

Durante las 3 pruebas el sistema mdsiré_é:onsxstencx n'la toma-de lévs‘dértos',exl:'iér'i-'




mentales y.de esta manera se logré la caracterizacién del calentador eléctrico de sustratos. =~

" Tiempo vs. Temperatura "

Temperatura ( Celsius )

T

125 o

Corriente = OAf .
1

100 P

.

75

o1
o
|

N
(644
P

0 g—oF—T——T

0 10 20 30

Tiempo ( minutos )

Fig. 6.4 Grifica de la Prueba del Calentador Eléctrico de Muestras. .

6.4 Andlisis por RBS. e e
El andlisis por retrodispersidén de Rutherford se hizo con un haz de particulas ade2: :

MeV de energia producidos con el acelerador de 5.5 MV, El funcionamiento de un acel-

erador Van de Graaff consiste esencialmente en cargar (positivamente en este caso) una

campana de un material conductor. Para ello se tiene una banda de material aislante que

en uno de sus extremos estda conectada mediante un peine colector a una fuente de alto

voltaje y del otro (como se muestra en la Fig. 6.5), mediante otro peine a la campana

o terminal. La banda se mueve por medio de un par de poleas, de tal manera que la
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carga que colecta de Ia fuente de alto volt'\ Je, la deposxta en: el cxtremo d la texmmal :

Conociendo el campo, magnético

Al salir. del eiectfoim_a’n,’ las parﬁfcdla#'pasfaxi'é titia 1 de trabajo, en la cual hay
vélvﬁlas,'i:oliihadoreﬁ trampas y un par de rejillas conectadas a un circuito retroalimen- -

“ tador que sirve para estabilizar el haz.” Durante todo el trayecto es importante que las
* particulas no encuentren otras moléculas en su camino, por lo qtie la fuente de iones y la
cdmara inclusive se encuentran al alto vacio ( 10‘k6 torr). - Tal vacio se obtiene mediante

bombas difusoras y turbomoleculares apoyadas por bombas mecamcas y con trampas de

aire liquido a lo largo de toda la linea. Al ﬁnal de esta se encuentra la cdmara de andlisis.




Van'de Graafl

Canal

i Coleclor
de elecirones

Barra
{ magnélica

conductio
para gas

Punlas de Tanque
corona Dielécirico gaseocio
H Terminal
\ Peine =
i ‘P f Fuente
olea —— de iones
N
Bc:mt:m\\4 %
H g Platos
< ™ equipotenciales
~ = N :
' 3’:‘"- Resistencias
iFuenie de
allo voltaje ]
; . 14— Tubo acelerador
L acelergdor
i I s
: )
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" El haz d¢ particulas a se hacen incidir normalmente sobre la muestra con una energfa .
de’2 MeV. San

EXPERIMENTAL

DISPOSITIVO
A . TECNICA RBS

4
1.- Haz 1ncidenta (alics)
. 2~ Muestia
3- Haz retrodispersalo
4.- Dotecior ce Barrera
Superficial
5~ Anguio de 15 graaes
(enire 105 haces)
0.~ cdmata al vasfo

’ Fig. SLérlei'sﬁo'shiv'o 'Experimental parala téenica RBS.

Las particulas retrodispersadas.se‘ déi:e:ct'an'cbn un detector de barrera superficial de

6 mm de didmetro y a una distancia’ de, 10

angulo sélido de 2.42 mili-sterradianes, elfangurlbd ‘que se forma entre el haz incidente y el

detector es de 15° grados. Fig. 6.6:




6.5 ‘Anadlisis por RNRA.

i’ DISPOSITIVO EXPERIMENTAL

TECNICA RNRA

. 1.~ Hat de protones
) o : ‘2.~ Colimador de | mm,
: didmetro
estra
tang de Lucita
.~ Delecior da Centelleo
6.- Cdmara ai vaclo

Fig. 6.7 Di‘spos‘itivq: Exfzer]m_.gntalzpam fa técnica RNRA.

su respectivo fotomultlphcador su pte-amphﬁcador, amphﬁcado» 3k,rnonocanal con una

ventana adecuada para contar solo los ra) 05 ‘con energxa e5.118a.6.14' MeV, ya que los
rayos v producidos por la reaccién °F(p, a'y)mO tienen una energxa de 6.14 MeV y éstos
producen varios efectos dentro del cristal (dispersién Compton y produccién de pares) que
producen dos "picos de escape” en el espectro de rayos -y a energias de 5.63 y 5.118 MeV.
Del monocanal, solo pasan los pulsos de interés que son registrados por un contador esclavo

controlado por el contador maestro del integrador de corriente.
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-Los: perﬁles de concentracxon de ﬁuor encontrados pam cada. muestra, se comparan
con perfiles de concentracwn que se obtuvxeron con el programa de computo descrito en el

capitulo 3.
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Capitulo 7. Resu 'y Conclusiones. = - -

D500. En condiciones de trébdjd
Kilovoltios y 20 miliamperes, los

1.5403 A y trabajando en‘lii_'co

**“ESQUEMA DEL DIFRACTOMETRO D5000°

1~ Fuente de Rayos DIFHA.CTOGRAMA!

- 2~ Hat de Rayos X
3.~ Muestia soble
* Platatorma Giratorta
: 4= Angtlec 2 tolg
5~ Detacior da Cantellen
" 6~ Riel Gradgodo
. con Grados

Fig. 7. 1 Dxfractometro SIEMENS Ds5000

Despues de obtener los dlfractogramas del: Ca.rbo :

Iftred" (estructma amorfa) y del-

Grafito. (estructura. pohcnstalma) Fig. 7.2, se tealxzo el 1ffactograma

oruro de Neodlmxo N dFa, del cual obtenemos que es de structurak pohcnstalma Fig.
7.3. : ‘

'A todas las peliculas se les analizé por difraccién de iajioé ;c:'para comprobar la es-
tequiometria de las peliculas, comparando la posicién de las lmeas de intensidad de los

difractogramas de las peliculas con las lineas de mtens:dad del dlfractograma del polvo.
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que P OVEG una serie

: el fotograﬁado de'la

Para el sistema. de formacwn del haz, se utiliza un filamento de tungsteno con forma de
horquxlla. El cafién electromco maneja voltajes entre 1 a 25kV. La accién de alineamiento
del haz se hace por un s1stema de lentes: dos lentes condensadoras y una lente objetivo,
para las posibles aberraciones por astigmatismo tenemos una lente electromagnética de
manejo automdtico. La deteccién de los electrones después de chocar en la muestra, se

hace con detector de centelleo. : . - e



Fig. 7.2 Dll’raclogrnmns n) Carbon \ll.reo b) Graﬁlo T
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Fig. 74 Difractograrﬂa dela pclfcu]n“de_l’,luorﬁrb de Neo&_in_li;a:.‘_'__ T i e Sy
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Intensidad (cps)

Fig. 7.5 Difractograma de la:pelicula“de Flliqruro de:Neodimio (cspcsor?ill/lg‘l‘/mn?),_' T
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,4 (302) ' .77 I 52
5 (221) L L7e 54

~-- Espesor 231 microgramos/em®

Para la formacién de la imagen se utilizan el modo SEI{ Ilnagen por electrones se-
cundarios) y el modo BEI(Imagen por electrones retrodispersados).

Las velocidades de barrido para obtener la imagen de una muestra en fotografia para
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decle

50x,:1500x y 3000x para comparar las muéstras;

2
Fig. 7.6 Fotografia de la peliculy de Fluoruro de Neodimio (espeser B‘H/If/l'/L'ln' )

De las muestras que se prepararon sobre sustratos de carbdn vitreo ¥, grafito a temper-




Otra observacxon

oxigeno y molibdeno,:

evaporacién..

El molibdeno apﬁi{eée deb f apor una’ pequefia




éantidad.

- ESPECTRO RBS
PELlClrJqu\ DE FLUORURQ DE NEODIMIO
e A 106 mrados CELSIUS

CARBON VITREQ CON CALENTAMIENTO. | -

L

g 1o |Ferdida de| Focer co
ool men Eﬂ"ﬂ’“ Frencmiento
‘\ i tos | ( xev ( xev / (mg/cm.! cm))
i K Nd 93.338 131204
1001207140 le0 189, 200 220 oot A F 72.78 109405

o.de Ccmelex

“ "ESPECTRO NBS L
¢ PELICULA DE FLUORURO DE NEODIMIO
EN GRAFITO

e, E"f"","“’ A 100 grados CELSIUS

Nd
GRAFITO CON CALENTAMIENTO
- - - Elo | Perdida o d -
men | Energic ° E?,;;,:: Espesor
o5 { kev ) v / (m;/::n:m) ) |¢ micro gn./cm.em )
Nd 108.60 131414 82.64
o A F 8533 1095.8
{0 20 40 60 80 100 120 140 180 180 200 220 - dd 7780 /
' ©. de Cancles

Fig. 7.7a a) Carbén Vitreo con calentamiento b) Grafito con calentamiento.
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Fig 7 7b 5) Carbén: Vitreo sin’calentamienta p:) Grafito’'sin calcnlrnmxen‘lo.

ESPEC RO RBS
PELICULA DE‘;’LUORURO DE NEOD]M]O

CARBON VITRE
No ?e Cuer;n:s

CARBON VITREO SIN CALENTAMIENTO

Perdida de{ Poder de ‘
Energia | Frenomiento Espesar :
Cxov)  l¢vov's tmgsomem) )¢ micro grasemen )|

4667 1315.52 ‘ 3500 j :

46.67 1100.68 , 234830 ]

L0 . 5
g k 0,20 40 60:- 80100120 140160 IBO 220
B R - f Ro nat:a'xales

PELICULEA DE FL%ORURO DE NEODIMIO . .
/ EN GRAFITO
{ io. de Cuenn:s

€ x1000)

LT
P .
e
Eld -
4 - NG =g
al GRAFITO SIN CALENTAMIENTO
Ete | Pordida d
2} men Enarqc;u ° ;f:;; it enfo Espesor
2k “ e - 03 | (xev) (xov / (mg/cnu.-m)) ( micro gr./em.em )
A
\ ﬂ o g Nd 46,36 131552 35.00
1k
\ } A ; ' Fl 4636 110088 3493

1]
2 0 180 200 220
0 20 40 60 80 100 120 140 160 I 2 0 ates
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Fig. 7.7 Qompumclén__‘de_c_sp‘gcirqs RBS.

. " ESPECTRO RBS
e B R S pa o
No-de cushics " 2100 grados CELSIUS

i+ T_

.z"

~ E '
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.
20° 40 60 80 10O 120 140 160 lBO 200 2
He. de c:nule:

—*—Gretlic  — Carbon VHieo

ESPECTRO RBS
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“No,ge Cuentes EN CARBON VITREO y GRAFITO

Nd ;Qa‘.
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Para medir la estequiometria segin’ \}iinp‘S’ 2 1'egu¢rimos del dato de

c‘m?”yy ‘ONd: = 4.72898 x



UL [ ESTEGUIOMETRIA g
| " RAZON Ne/F

: "‘ff:’u‘?ﬁix‘égﬁi‘;w _—r

20 & mtente - - 346

[[BrCubaniie 299

A mente . 306

D) Resultados por la técnica RNRA

Los espesores obtemdos por esta técnica corroboran los espesorés obtemdos por las

tecmca.s RBS Flg

Espesor
Muostras | ( micro grs./cm.cm)
R Carbon Vitreo ¥ Graiilo 30
sin Caleniamienlo.
Carbon Vitreo y Graillo
- con Caleniamienio. 74

Las 1ncert1dumbres presentes en las curvas de excitacién: del ﬂuor prov1enen de: a)

Calculo de los poderes de frenamiento b) Dispersién de energla del haz (stragglmg) d)

~ Anchura de la resonancia. "Lo cual da como resultado un'_

Entonces, para las pehculas mas delgadas replesenta un’ 1”% de mcertxdumbre y un- 6%
para las muestras gruesas. Esto tomando en cuenta nuevamente que las curvas teéricas se
aproximan mejor a las muestras hechas con sustrato de (:arbon vitreo, ya que al igual que
en la técnica RBS también observamos que al comparar las curvas de resonancia del fitior
para sustratos de carbén vitreo y grafito, tenemos que la caida al final de la curva son mads

lentas para las muestras con sustrato de grafito. Fig. 7.9.
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- Sustrato de
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* Sustralo de graflio sin caleniamienio . Sustrato de graiito con calenlamiento .
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7.2 Discusién y. Conclusiones;

Los resultados de difraccién 'de rayos: nuestran que las pelxculas delgadas de N dR-, .



en-las mismas condiciones;que

En lo que respecta’a’la

peliculas guardaxi la é"sb":éq

de que los ﬂuoruros d
de dlsomacxon [10]

Por lo tanto,

3 Las pehcula.s delga
2°

22 suffen’ fracturas :

tos'a te’mpérai;ui;a‘
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APDNDICD L .
vdF;,, .obtenidos’ del’ Handbook of Chemlstry

Datos Termodindmicos: del

and Physics - Edition 1991-92

* Masa Atémica

bura de 208.15°K(25°C) =

* Sistema = Hexagonal (H)

* Pardmetros de Red = ao‘, g

* Densidad V. oluxngtr;ga’ ( g1‘,/ ecm?)
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