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Introduccion.

El estudio de los 6xidos en los mateniales es de vital importancia, debido al
efecto que pudtera tener dicho déxido del material en lo que éste se utilice. Por
ejemplo: los cuadros de las bicicletas son cromados para que no sc oxiden y se vean
inas atractivos; el acero inoxidable se inventd, y se usa en utcnsilios de cocina, en
la fabricacidén de algunas piezas para automoviles, mas cientificamente, se usa en

muchas de las partes de un acelerador de particulas, sistemas de vacio, etc.

En el drea de la medicina se utilizan protesis de diversos materiales, los
cuales se estudian para mejorar la calidad del material y evitar que éste se oxide y
cause efectos no deseados en el paciente. O si es el caso de algun material que es
inevitable que reaccione con ¢l oxigeno (como ¢l titanio), por lo menos estudiar
hasta qué punto s aceptable el espesor de la capa de oxido en ciertas condiciones,

para [os fines en que éste se utilice.

Antecedentes histdricos y marco tedrico.

Una de las técnicas que ha tenido mas xite en ¢l analisis elemental, basada
en aceleradores de particulas, s 1a Emision de Rayos X Inducida por Particulas
(PIXE: Particle Induced X-ray Ernission). La razon principal es su capacidad de
analisis multiclemental, gran sensibilidad y rapidez en el analisis [4]. PIXE es una
técnica que consiste en hacer incidir sobre un bianco un haz de particulas cargadas,
para después detectar rayos X caracteristicos producidos por los dtomos del blanco

con &l objeto de analizarlos [6).

En los espectros PIXE, la deteccién de trazas de elementos se presenia con
una gran sensibilidad, ya que es posible, mediante el uso de ésta, obtener

concentraciones de elementos en condiciones optimas de operacion dentro de la



muestra de hasta Img/kg. La sensibilidad depende en gran medida del clemento de

interés y de la matriz [6].

La técnica PIXE se introdujo en 1970 en Lund, Succia por el grupo
Johansson |36], pero existen articules de mediados de la década de los 60 en los
que ya se usaba este método para determinar espesores de peliculas delgadas [48].
Dcsde aquel afio ¢l namero de articulos de investigacion se ha incrementado
rapidamente (casi exponencialmente) y parece (revisando la literatura) que su
principal campo de aplicacion reside en biologia, medicina y aerosoles. Ademads de
estas importantes aplicaciones, también la emplean en campos como medicina
forense, arqueologia, ingemeria mecanica, mineralogia y fisica de estado sdlido. La
razéon de que aplicaciones en biologia y medicina atraigan investigadores puede
fundarse en el hecho de que la méxima sensibilidad de PIXE e¢sta en la region de
elementos cuyos valores de Z se encuentran entre 10 y 40. Es en csta region donde
se encueniran los elementos, con algunas excepciones, de maxima importancia para

la biologia [6].

Partiendo de 1a suposicion de que toda técnica de analisis es coﬁplementaria
de alguna otra, mencionaremos que PIXE ofrece la ventaja de que la muestra a
analizar no necesita ser destruida, lo cual es muy importante cuando se trata de
muestras unicas, dado que cuando se utiliza un haz de protones, ¢l daiio que sufre a
muestra es minimo comparado con el dafio producide por iones mas pesados. Y
quizas una de las mayores ventajas de PIXE es que ofrece la posibilidad de realizar
analisis rnultielemental con una sola muestra, pues se pucde obtener inforinacidn
acerca de todos los elementos existentes en 1a muestra en un solo espectro. Desde
luego, considerando las limitaciones del sistema, se puede afirmar que
generalmente no se detectan elementos con Z<10, a causa de la absorcién de los

rayos X de elementos ligeros en las ventanas del sistema de deteccion §6].




Este trabajo se realizo con un objetivo claro: comprobar la sensibilidad del
método PIXE excitado con He para estudiar oxidos, mds especificamentc para ¢l
estudio del Oxido de titanio, en el titanio. Puesio que ¢sic ¢s un tema que ya S¢
habia desarrotlado antes |2,3, 41-45]|, variando la encrgia y et angulo de incidencia,
pero usande protones como proyectiles, la motivacion para ia realizacion de este
trabajo fue que uno de los tanques de gas se rellend con He (en el acelerador Van
de Graaff de 6.7 MeV}, y con los iones de He a bajas energias se puede csperar una
mejor resolucion que con protones, debido al poder de frenado y la seccion eficaz
de 1omizacion del He, son mayores que los de H; asi que se desarrollé un programa
de eémputo partiendo del analisis de blanco grueso {1}, y se toma la idea de capas
de Rickards }2|, debido a que sc ticnen dos capas: la capa de dxido 'y la dei
elemento puro. Cabe aclarar que por causas de fuerza mayor, no se utilizé el

acelerador Van de Graaff de 0.7 MeV, sino el Pelletron del IFUNAM.
Existen 3 diferencias principales entre este programa y ¢l de la ref. [3):

1. En este programa se calcuia el poder de frenado mterpolando datos obtenidos
por ¢l programa TRIM95 [3}; Rickards o hace de acuerdo al articulo de
Montenegro §27).

2. Rickards calcula la seccién eficaz de ionizacién con la Aproximacion de
Encuentro Binario (BEA, ver seccién 1.1.5.1). Este programa calcula la
seccion eficaz de ionizacion interpotando valores obtenidos con la
aproximacion ECPSSR por Cohen er al. {11].

3. Con este programa sélo se hace el cdlculo para oxido de titanio (oxigeno y
titanio} y titanio puro, tomando en cuenta 2 capas: la del oxido y la def
titanio puro. Con ¢l de Rickards se calcula para 3 capas con 5 diferentes

elementos a escoger en cadd capa.




Tambi¢n se desarrollé un experimento en el que la muestra cra de plata pura
en sustrato de Si0s, y consistié en tratar de definir el espesor de la pelicula de plata

con esic meétodo.
A manera de resumen, se describe brevemente el contenido de cada capitulo.

Capitulo I. Se mencionan ios fendmenos fisicos fundamentales que estan

involucrades cn la realizacion de esta lesis.

Capitulo 1. Explica lo que se cree que sucede en ¢l fenomeno PIXE, se
deduce et modelo tedrico de ta técnica PIXE, de acuerdo a la geometria del sistema
(haciendo algunas consideraciones), tomando e¢n cuenta la ecuaciéon de blanco

grueso y se explica lo que hace el programa de computo desarrollado.

Capitulo IIl. En la primera parte se ve el dispositivo experimental: el
acelerador Pelletron del IFUNAI{d, la linea de conduccién en la que se trabajo, la
camara de dispersién y el sistema de deteccion empleado. En la segunda parte se
muestran los calculos realizados con ¢l programa, previos a los experimertos, y

finalmente se describen los experimentos.

Capitulo 1V. Resultados expenimentales, analisis y comparacion con los

resultados tedricos, discusidn y conclusiones.

La fabricacion del portamuestras de acrilico y la preparacion de las-dos
muestras de peliculas de plata en sustrato de Si10,, las realizé el Técnico Meliton

Galindo Gonzilez del laboratorio Van de Graaff de 0.7 MeV del IFUNAM,




CAPITULO 1

1.1 Fendmenos fisicos fundamentales.
I.1.1 Laiomzacion.

Los iones positivos son dtomos que viajan a grandes velocidades, y que por
alguna razon han perdido uno o mas electrones, por lo que viajan con una carga
neta positiva. Tienen la estructura tipica de atomos: nicleo con sus electrones. Solo
los atomos totalmente ionizados, es decir sin electrones, pueden considerarse como
puntos con carga positiva. Por ejemplo los protones (hidrégeno ionizado),
deuterones (deuterio ionizado) y las particulas ¢ (helio doblernente 1onizado), entre

otros [5].

Cuando un ion entra ¢n la materta con una cierta velocidad, puede ir
intercambiando electrones con el medio. Por ejemplo, un ion de helio de alta
velocidad pasa del estado He®* (doblemente ionizado 6 particula o) 2l He" y luego
al He” al irse frenando y recogiendo electrones. El intercambio de electrones s mas
factible cuando la velocidad del ion es del orden de la velocidad de los electrones

en el material [5].

Cuando particulas cargadas interacttan con la matena, primeramente
interactban con muchos electrones de manera simultinea, los cuales, debido a 1a
fuerza coulombiana, experimentan un impulso cuando las particulas cargadas pasan
cerca de ellos, y, dependiendo de la proximidad, ese impulse puede ser suficiente
para que un electron se eleve a una capa superior del atomo, dejandolo en un estado
excitado; o puede suceder que el electrdn se remueva por completo del atomo, lo

que se tlama ionizacion [6].




La crergia que se transficre al electrén viene de la particula cargada en
movimiento, lo que hace que a energia de ésta disminuya como resultado de la
interaccion. La maxima energia que puede transferir la particula cargada de masa m
y energia cinética £ a un electron de masa m, en una colision simple es 4Em,/m, 0
alrededor de 1/500 de la enerpia de la particula por nucledn. Debido a que esto es
una pequenia fraceion de la energia total, la particula perderd su energia en otras
muchas interacciones al pasar por la matenia y tendra un efecto neto como reszx!tégio
de dichas interacciones, por lo que la particuia perdera continuamente velocidad

hasta quc finalmente se detendra [6].

Debido a estas interacciones en un material absorbedor, pueden resultar
atomos excitados o bien pares de iones, en donde cada par de iones esta constituido
de un electrdn libre y su comrespondiente ion positivo del atomoe absorbedor. Los
pares de iones posteriormente tendran la tendencia a recombinarse para formar

atornos neutros [6].

I.1.2 Rayos X caracteristicos. (El decaimiento atémico).

Si los electrones orbitales en un dtomo son perturbados de su configuracion
onriginal por algin proceso de excitacion, entonces el atomo estard en un estado
excitado por un corto tiempo, puesto que hay una tendencia natural para los
electrones de reacomodarse ellos mismos y regresar al atomo a su nivel mas bajo
de energia (estado base), en un tiempo de nanosegundos. La energia liberada en la
transicién del estado excitado al estado base toma la forma de fotones cbnotidos
como rayos X caracteristicos, (entre otros fendmenos ocurridos) cuya energia esta

dada por la diferencia de energias entre los estados final e inicial }6].




Fig. [.1.2.a. Niveles de energia ¢n ¢l dtomo tomada de la ref. [13].

Completando Ia definicion de los rayos X caracteristicas, mencionamos que
la existencia de niveles de energia discretos da origen a grupos de lineas que estan
bien determinadas. El electron que Hena la vacante de las capas internas del atomo
puede provenir de un gran nitmero de subcapas. limitado en sus transiciones por las
regias de seleccién atdmicas. Esta consideracion obliga a que cierta cantidad de
lineas K, de lineas L, etc., deban ser identificadas. Dentro de las transiciones debe

hacerse una distincién en virtud de su intensidad relativa dentro de su respective

grupo. Asi, la linea K mas intensa sera la linea K, la siguiente la Ky, etc. Cada una




de estas lineas puede a su vez estar compuesta por cierto niimero de transicioncs,
que se reconocerdan por un subindice, distinguiendo asi las lineas K, Koo, Lu,
Laz.... etc. §6]. La fipura 1.1.2.a muestra csquematicamente tos niveles de energia
atdmicos y las transiciones atomicas que dan origen a los rayos X con la

nomenciatura acostumbrada |13].

Es mmportanie hacer notar que ademas de los rayos X producidos por las
transiciones, aparece cn los espectros de PIXE, la radiacion de fondo {ver figura
1.1.2.b). Los picos caracteristicos gencraimente aparecen superpuestos a dicho
fondo y las fuentes de la radiacién de fondo son la radiacién de frenado o
bremsstrahlung (ver ref. {17]) de electrones secundarios, la radiacion de frenado de
los mismos proyectiles y la dispersion de Compton de rayos y proveniente de
nicleos excitados. Por eilo se debe mencionar esta radiacion, pues algunas veces
impide detectar lineas en el espectro, en particular debido a 1a radiacion de frenado

que es mas comun para blancos gruesos {6].
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1.1.3 El flujo y la afluencia.

Cuando se realizan experimentos con radiaciones, se bombardean muestras
de algin material absorbedor (centros dispersorcs) con un gran numero de
radhaciones {proyectiles) que se suponen monoenergéticas. Al igual que el flujo de
fluidos, se define el flujo de radiacion a través de una superficie como el nimero de

radiaciones que cruzan dicha superficie por unidad de tiempo [5].

La densidad de flujo de proyectiles ¢ [proyectiles/cm’s] se define como el
numero de ellos que pasa por un area unitaria por unidad de tiempo. Si el haz de
radtaciones es paralelo, resulta ser ¢=n,v, donde n, es la densidad espacial de
proyectiles en el haz [proyectilcs.’ch] y v; es su velocidad [cm/s]. En la figura
[.1.3.a el drea S es perpendicular a la direccién de movimiento de los proyectiles.
Considérese el volumen indicado por lineas de puntos. La profundidad {en ia
direccion en que incide el haz) del volumen se toma como vy, siendo ¢ un intervalo
de tiempo. Entonces cada particula que inicialmente se encuentra dentro del
volumen Sv;¢ cruza el area S dentro del lapso r. Como hay n,, proyectiles por
unidad de volumen, el numero total de proyectiles que cruzan S resulta Sv,m;. La
densidad de flujo, stendo el nimero que cruza por unidad de area y por unidad de

tiempo, se obtiene dividiendo entre § y £, quedando g=xn,v, [5].




Fig. 1.1.3. Deftnicion de denstdad de flujo por una superficie 5 (5.
La afluencia @, [proyectites/cm’) es la densidad de flujo ¢ integrada sobre el .

tiempo que dura la exposicion, o sea el numero total de proyectiles que llega al

blanco por unidad de area, durante ¢l experimento:

®= fg()dr (L1.3.1)
En el caso que se pueda considerar que la densidad de flujo es constante en el
tiempo, entonces la afluencia es simplemente ¢l producto ¢r. En los casos en que
los proyectiles son particulas cargadas, el flujo constifuye una corriente eléctrica, y

la densidad de flujo equivale a una densidad de corriente eléctrica. La carga total se
obtiene integrando Ia corriente sobre el tiempo de exposicion:

Q= ity | (1.1.3.2)
Si la commiente fuera constante, la carga seria simplemente Q=it. Para calcular la
densidad de flujo en [proyectiles/cm’s) a partir de la cormiente, es necesanio dividir
la corriente entre el area expuesta del blanco en [cm?]. Esta 4rea generalmente la

define un colimador que se coloca frente al blanco [5].

[.1.4 Modelo de la materia.

Suponiendo que el material absorbedor es amorfo, es decir, no tiene
estructura cristalina, se define la densidad molecular n; [moléculas/cm’] de un

compuesto por la expresion:




n, = VP (1.1.4.1)

Af

donde N, [moléculas/mol] es el niimero de Avogadro, p [g/cm’] es 1a densidad del
material y M [g/mol] su peso molecular. Si el material es monoatémico, la densidad
atdmica es igual a la densidad molecular n;. Si se trata de una compuesto, ia
densidad de cada tipo de dtomo es n; multiplicado por el nimero de atomos
correspondientes en el compuesto. La densidad electrénica [electronesicm®] de un
material monoatémico es #=Z; n;. En un compuesto de densidad molecular n,, la

densidad electronica es:

n=nYy (Z,), (1.14.2)

il

sumando sobre la totalidad de los dtomos del compuesto {5].

Frecuentemente se usan peliculas delgadas como blancos para diferentes
experimentos. Sea un espesor x; [cm, um, A, etc.]. Se acostumbra también dar el
espesor x,' de una pelicula delgada en unidades de [g/cm’], que sc obticne
simplemente multiplicando x, por la densidad p del matenal: x;’=p x,.

Cominmente se expresa x, en micréometros (um) [5].

La densidad areal n, [tomos/ cm’] de una pelicula se calcula multiplicando
la densidad atémica n, {3tomos/cm’) por el espesor, es decit 7,= n;x;. Si se toma el
espesor de un didmetro atémico, entonces se tiene la densidad atdmica superficial,
que en un solido es del orden de 10" 4tomos/cm’; una monocapa se define como
10** dtomo/cm’. La densidad areal n,, de una pelicula es proporcional al espesor x;’

[mg/cm’], lo cual explica la utilidad de usar estas tltimnas unidades [S].




I.1.5 La seccion cficaz.

Considérese un experimento de dispersion de particulas, como et indicado en
Ia figura I.1.5.a. El blanco es delgado y su densidad arcal de centros dispersores s
ng. El detector abarca un angulo sélido 2, y estid colocado con su centro a un
angulo & (angulo de laboratorio) respecto a la direccién del haz incidente. En un
lapso dado, un nimero (gencralmente muy grande) de proyectiles &, bombardea
al blanco. De éstos, My, son dispersados hacia el detector. Entonces, la relacidn
Niisp/Nine €5 proporcional al angulo solido £2, a la densidad areal del blanco, y a una
cantidad of#;} que representa la probabilidad de que cada centro dispersor
produzca una dispersion en la direccion 6. A esta cantidad se le llama seccion
diferencial.
Noisp/Nine= 0(8) nkd {1.1.5.1)

En ocasiones se utiliza también la notacion do/ di2 para la seccidn diferencial |5].

Fig. 1.1 .5.a. Definicion de la seccion diferencial |5].

La seccion diferencial es una caracteristica propia de cada tipo de proceso.
En la notacidn se cspecifica la dependencia de la seccion diferencial con 8, el
angulo suplementario al cual se coloca el detector con respecta al haz incidente.
Esto implica que si se el detector se coloca en otra direccion, la probabilidad de
dispersion (es decir, la secci6n diferencial) puede ser otra. Pero no sdlo depende de
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fa direccidn: aunque no se especifica en fa notacion, la seccidn diferencial también
depende de otros pardmetros, coma: el tipo de proyectil y la energia de los
proyectiles, el sistema de referencia empleado, las caracteristicas del centro
dispersor (difcrente para cada material}, efc. No depende de la corriente o densidad
de corriente del haz, ni de la forma fisica o quimica del blanco, ni del tamaiio dcl

detector. La unidad de seccién mas usada es el bamn [b]: 1 barn = 10 ecm? {5].

Cuando en un expertmenio se detectan o pretenden detectar todas las
particulas dispersadas (o producidas), sin importar su direccion de salida, la
probabilidad por centro dispersor se denomina fa seccion total, o, Formalmente,
la seccion total es la integrat de la seccion diferencial sobre todas las direcciones de

salida posibles, correspondiendo a un anguio séiido de 4x:
o, = Io’{ﬁ,)dﬂ, =2 fa(ﬂ,)sin&,dﬁ, (1.1.5.2)

El factor 27 proviene de la integracion sobre el angulo azimutal, suponiendo
simetria cilindrica alrededer de la direccién del haz. Se acostumbra expresar la

seccion total en {cm?] o [bamns] y sus miltiplos [5].

La mayoria de las veces resuita de utilidad ver a la seccidn como
representada por un pequefio disco de drea o normal al haz de proyectiles. Entre
mayor sea el area del disco, mayor sera la probabilidad de dispersién. De hecho, el
que o tenga unidades de area justifica el poder ver la seccidén como un area. Esta
visualizacidon sélo ayuda a comprender los experimentos, pero no debe pensarse
que el disco de area onecesariamente corresponde a las dimensiones reales del

centro dispersor [5].
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Se pucden definir tantas scecciones (a final de cuentas son probabilidades)
como fendmenos sean observados. La definicion de seccidn diferencial se presento
supontendo que el fendémeno era de dispersion, pero puede haber otros fenémenos,

como reaccion nuclear o ionizacion {5).
{.1.5.1 Laseccion eficaz de ionizacidn.

Otra de las secciones que se puede definir, como se dijo en el parrafo anterior
es la de ionizacion. Debido al proceso de produccion de rayos X, aqui se hace
énfasis de la importancia de la ionizacion, y la consecuencia de produccion de
rayos X, pues son las colisiones atémicas las que producen vacantes electronicas en

las capas internas [6].

La grifica de la seccion eficaz de ionizacion de la capa K de titanio por

particulas alfa, de acuerdo a la referencia [11], se muestra en el siguiente esquema:

Seccion eficaz de ionizacion de Ti por He

10000 _ i
]
G 1000 . T
k| " '
=

..
f‘" ‘i ]
SE ‘ !
3; Bt
c% o f A
;‘—' oogr ¥ I,
b4 oot * e o L — -
G -
b oo - _— e o = — .
L ©.000007 . _. — . -

a 2 . 5 [ 0

Energia de! jon (MeV)

Fig. L1.5.b. Seccidn cficaz de onizacion coma funcion de la energin de incidencia de iones de He|11].

Se define por tanto, a la seccion cficaz de ionizacion, o; , como la
probabilidad de que ocurran 1as comespondientes 1onizaciones en los dtomos por la
interaccion con los iones incidentes. La forma analitica de la seccion eficaz de
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1onizacion puede obtenerse mediante tratamientes semicldsicos o cudnticos, y
debido a la dificultad de los calculos, solo s¢ mencionara ¢l nombre de algunos de
estos tratamientos:
|. La Aproximacion de Onda Plana de Bom (PWBA)
2. La Aproximacién semiclisica (SCA).
3. La Aproximacion de Encuentro Binario (BEA).
4. La Aproximacién de onda plana de Born con correcciones por pérdida de
energia, con correcciones por efectos relativistas del electron a expulsar, de
deflexion coulombiana del proyectil, y perturbacion de estados cstacionarios

del electron (ECPSSR) [6].

Para una breve descripcion de estos tratamientos se pueden consultar las
referencias |4, 6]. Cabe hacer notar que para el programa de computo se utilizaron
datos ya calculados por Cohen et al. {11], quien usa el tratamiento ECPSSR para

calcular ias secciones eficaces de ionizacion.

I.1.6 E! poder de frenado.

Debido a los pnimeros estudios, se sabe que [os iones de altas velocidades
dentro de 1a matena interactiian con los electrones del material, y con los atomos
completos en menor frecuencia. La interaccion con los electrones produce

excitacion e ionizacion del material y resulta en el frenado electronico del ion. Este

frenado electronico puede describirse como si una bola de boliche es arrojada
contra un conjunto de millones de pelotas de ping-pong: al principio la bola de
boliche desplazard una gran cantidad de peiotitas de ping-pong de su lugar,
cediéndole una cantidad proporcional de la energia de la bola a cada pelotita, pero
conforme esta bola de boliche avanza, se ird frenando hasta que pierde toda su-

energia y llega al reposo. La interaccion con los atomos completos da lugar al
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llamado frenado nuclear, y produce desplazamicntos de los atomos compietos, y
por lo lanto dafios estructurales. Se describe este frenado nuclear como si entre el
moton de pelotitas hubiera otras bolas de boliche en reposo pero en muche menor
cantidad de pclotas de ping-pong, y la bola de boliche acelerada (negativamente,
claro, ya que se¢ va frenando) también interactia con las bolas de boliche en reposo.
Al avanzar el proyectil {con carga eléctnica) dentro del matenal, va perdiendo
energia cinética gradualmente debido a interacciones con el gran nimero de
particulas cargadas que va encontrando, principalmente electrones. Esto provoca un
frenado gradual del proyectil, que va depositando energia a lo large de su
trayecloria, hasta que s¢ frena totalmente [5).

AE,

_.—__‘JF e
ax

Fig.1.1.6.a. Frenado de un proyectil que pasa por un blanco delgado (5.

Se define el poder de frenade —dE£,/dx (de un proyectil por un material dado)
como la energia perdida por unidad de longitud recorrida. Por lo tanto, tiene
unidades de [MeV/em], u otras combinaciones de energia y longitud. Haciendo
referencia a la figura 1.1.6.a, el proyectil con energia inicial E,, cruza una capa
delgada del material con espesor Ax, perdiendo en el proceso la cantidad de energia
AE; Emerge entonces con energia £;-AE,. Si hacemnos tender Ax a cero, ¢l poder de
frenado -AE/Ax se puede expresar como una denvada. En esta definicién se ha
supuesto que la trayectoria del proyectil es rectilinea, lo cual sucede en general
cuando su velocidad es grande. También se ha supuesto que la pérdida de energia
4E; es ¢l resultado de un gran numero de eventos, que se¢ pueden tratar

estadisticamente. Finalmente existe la contradiccion de hacer tender 4x a cero, al
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mismo tiempo exigiendo que ¢l nimero de eventos sca grande; sin cmbargo, la

definicion cs adecuada para fa mayoria de las aplicaciones [5].
El poder de frenado total cs la suma del poder de frenado electronico y el

(_d[z‘,) =(_d£‘,] +[_dl:‘,) (L1.6.1)
e ] dr § de J

Todos ellos son funcién de la energia incidente £, de los ndmeros atomicos del

nuclezr:

proyectil y del blanco {5}

Et poder de frenado depende del estado fisico del material. A veces es
convenlente usar otras cantidades, que son propiedades atomicas o electronicas del
material, y que por lo tanio son aditivas cuando se trata de materiales compuestos.
El poder de frenado mésico € * define como (1/p){-dE /dx), siecndo p la densidad
del material; tiene unidades de [MeVem?/g), y es la cantidad que generalmentc sc
encuentra en tablas de poder de frenado, La seccion {(atomica) de frenado es el
poder de frenado dividido entre la densidad atomica del material S(E,)=g=¢1/n,)(-
dE/dx}: tiene unidades [MeV em’} [5).

Poder de frenado total de He en Ti

Poder de renado mésic
(keVimglenty

Fig.1.L.6.b. Poder de frenado como fitncian de la energia del ion [19].




l.a seccion electronica de frenado es ¢l poder de frenado dividido entre la
densidad de electrones (1/nj(-dE /dx); también tiene unidades (MeV cm’). En vista
de que las secciones atémicas de frenado se pueden sumar, el poder de frenado de
un material compuesto, de formula 4,,8,, se puede calcular usando la llamada regla

de Bragg, que se expresa como {5]:

HAB)=meA)+ne(B) (1.16.2)

En 1a figura L1.6.b se muestra el comportamiento del poder de frenado de

particulas alfa en titanio.

[.1.7 La transmision de fotones (rayos X).

En cuanto a la radiacion electromagnética, su comportamiento es diferente al
de las particulas cargadas que tienen masa en reposo {iones en general, neutrones).
La materia se comporta como dispersora o absorbedora de radiacion
electromagnética (rayos v y/o rayos X, es decir, fotones). En un experimento como
¢l esquematizado en la figura 1.1.7.a, se tiene una fuente de fotones (rayos X o

gamma) que emite radiacion en todas direcciones.

NS

Y fo—¢

Fig. [.1.7.a. Experimento de deteccion de radiacion electromagneética ematida por una
fuenie. En el detector sc observa una intensidad de radiacién fo (nivmero de fotenes) (S

Se selecciona una direccién por medio de una serie de colimadores y atras de

la abertura se coloca un detector, observandose en €1 la intensidad de la radiacién
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fn. 0 sca cudntos fotones llegan al detector en un cierto lapso de tiempo. Después se
coloca un material absorbedor de espesor v entre la fuente y ¢l detector, y se
encuentra en la lectura del detector que esie absorbedor impide el paso de algunos
de los fotones, reduciéndose la intensidad que llega al detector de [ a /. E}
absorbedor no reduce la energia de los fotones, solo su intensidad, es decir e‘l'
niumero de folones que alcanzan al detector. No existe un frenado gradual de los

fotones, como lo que sucede con las particulas cargadas con masa en reposo [5).

Fig. L1.7.b. Experimento de Iransmision de radiacién por un materizl absorbedor. En el
detector se observa una intensidad de radiacion f (nimero de fotones) [5].

Si se aumenta gradualmente el espesor x del absorbedor, la fraccion de la
radiacion transmitida va disminuyendo de acuerdo con la siguiente ecuacion:

-f‘.!{=m (1.1.7.1)

El coeficiente u se denomina coeficiente lineal de atenuacion. Comprende
todos los efectos de dispersién o absorcion que impiden que algunos fotones
lleguen al detector. Su magnitud depende de fa energia de los fotones y del tipo de

absorbedor. Las unidades de 4 son del inverso de longitud [em™'] [5, 15, 16].

La solucién de la ecuacion diferencial [.1.7.1 es una funciéon exponencial
negativa:

I=le*. (1.1.7.2)
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Iy es el valor de / cuando x=0; ¢l valor de # determina la pendiente de la curva de
atenuacion. Para una discusion mds detalladu de esta funcién y la solucién de la

ecuacion diferencial, se pueden consultar las referencias 15, 15, 16].

Para los calculos que realiza el programa es necesario usar espesores dados
en g/cm” (ver seccion 1.1.4), por tal motivo en la transmisién de rayos X es
necesario usar el coeficiente mdsico de atenuacion L cuyas unidades son [cmzlg],
y asi la transmision serd:

S
i =g’ (1L.1.7.3)

]

Los coeficientes masicos de atenuacién son tomados de la referencia [12), los
cuales se interpolan de acuerdo a la energia requerida (es decir, de los rayos X
caracteristicos que se traten) y para un compuesto del tipo 4,8, , se realiza la

siguiente operacién [S]:

M AnBY) =11, (A)+ 11 (B) (L.1.7.4)




CAPITULO I

1.1 La Técnica PIXE.

I.1.1 El proceso PIXE.

Figura I1.1.1.2. E! proceso PIXE [6).

En la figura I.1.1.a se muestra el modelo tednico que explica lo que se cree

que sucede en el proceso fisico basico de la técnica PIXE.

El proyectil (fon o cualquier particula cargada) proveniente del haz,
transfiere energia a un electron que se encuentra en las capas mas profundas del
atomo blanco, consiguiendo la expulsion del electrén, dejando asi al atomo en un
estado excitado. La vacante producida se llena posteriormente por otro electron
proveniente de capas mas altas, donde la energia excedenic se deja escapar por dos
formas posibles: por la expulsion de un tercer electron (clectrén Auger',- ver
referencia [13] para una explicacion de este fendmeno), o por la emisién de un
fotdn (rayo X). Las energias involucradas en cada uno de estos procesos son

caracteristicas del elemento del que se trate |6].
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f.a técnica PIXE requicre de cierta instrumentacion (ver seccion [.1). Un
haz dc particulas {iones) monoenergético y colimado generalmente proveniente de
un acelerador del tipo Van de Graaff, incide sobre ta mucstra. Posteniormente, i0s
rayos X producidos son capturados por un detector de estado solido que
normalmente es de stlicio - htio Si(Li) (ver seccion IIl.1.4). Las sefiales que s¢
originan en el detector son pnimero amplificadas y después procesadas por medio
de un analizador multicanal. Por ultimo el espectro resultante se estudia con la

ayuda de programas de computo, como el Axil {ver referencia [30]) |6].

[1.1.2 El modelo matematico.

{1.1.2.]1 La ecuacton fundamental para blanco grueso.

El analisis PIXE se divide en dos tipos: analisis para blanco delgado y
analisis para blanco grueso. La distincion se presenta a partir del hecho de que en el
blanco delgado, la seccién eficaz para la produccidn de vacantes puede
considerarse constanie, y la atenuacion de rayos X que viajan hacia la superficie a
partir del intenior del blanco puede tomarse como despreciable. En tanto que en el
blanco grueso la atenuacién es considerable, en particular para rayos X de baja

energia [6].

El modelo de capas (capa de dxido y capa de elemento puro) se toma de
Rickards |2]. En la figura II.1.2.a se muestra a las particulas que penetran a un
material de espesor d, recorren una distancia horizontal &, y el detector de Si(Li) se
colaca a un angulo & con respecto a la normal a la superficie del material. Este
capta los rayos X emitidos en esa direccion, y de acuerdo con la energia del fotdn
emitido, €l detector produce un pulso, el cual después de ser amplificado se-envia al
analizador multicanal, que a su vez esta conectade a una computadora donde se
conforma el espectro PIXE [6].
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Fig. IE.1.2.a. Geometria del sistema.

La cantidad de fotones o rayos X de una linea de emisién producidos en una

parte del material, de espesor diferencial de la penetracién dx, a una profundidad x

que son registrados por el detector, dependen de:

1.a densidad de atomos del elemento en el material.

. La eficiencia del detector.

2
3. La cantidad de particulas incidentes.
4,
5

La absorcion que sufren los rayos X.

. La seccidn eficaz de produccion de rayos X [64.

Para el andlisis se toman en cuenta las siguientes suposiciones:

a. La composicidn del blanco es homogénea.

El estado de la carga det proyectil es constante sobre ¢l intervalo de excitacion.

¢. La colistones atomo blanco - blanco son despreciables, debido a que ia energia

de los 10nes es < 3MeV.

d. El poder de frenado del blanco compleje estd dado por la regla de Bragg.

La energia del haz perdida en el blanco {0 que no pega en ¢l blanco} puede ser

despreciable sobre el intervalo efectivo de excitacion.

f. Laseccion eficaz de excitacién estd dada por la aproximacion ECPSSR.

Los coeficientes de absorcion de masa de los rayos X y la produccién de

fluorescencia son exactamente conocidos [#].
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11.1.2.2 Produccion de rayos X.

Consideramos un ion con una energia £y, incidiendo de tal manera que forma
un angulo & respecto a la normal a la superficie de un blanco homogéneo de
densidad p, cuyos elementos tienen numero atomico Z,, masa atémica 4, y [raccion
de concentracidon ¢, = c,/c, con ci, la concentracion del elemento tipo a, ¢ la
concentracion del totat de elementes en la muestra. El niamero de atomos del tipo a
por cm’ es cafNy/d.)p, donde N, es el numero de Avogadro [1]. Dela figura I.1.2.a

se puede obtener la energia del ion a una profundidad pf de acuerdo con la relacion
o
E(ply=E,~ [S(E)d(pT) (J1.1.2.1)

donde S(E} = (I/p){(dE/dx)c + (dE/dx)y} es el poder de frenado total, (seccion
L.1.6). Se emplea la seccion atémica de frenado para poder usar la regla de Bragg.
Esta seccion atomica de frenado se define como (seccion 1.1.6) e=(1/n)(S(E)) con
n; la densidad atémica del material. La regla de Bragg (seccion [.1.6) para este caso
s€ toma como:
&(Ti 0} = me(Ti) + 1eO) (11.1.2.2)
En ¢l programa se toman los podercs de frenado del caiculo que hace el
programa TRIM95 desamrollado por Zicgler [19), y se interpolan para obtener las
secciones atdomicas de frenado, las cuales se usan para efectuar la regla de Bragg, v
con ello calcular la energia E;, misma que se vusard para obtener la seccion eficaz
on(E;) del material, en este caso titanio. El numero de fotones K., generados en la
capa dpf por iones de He incidente es:

an, =cn(§—" 16, 0y P AR (IL1.23)

]

donde a; x 7. es 1a seccidn eficaz de ionizacién de la capa X del titanio, para iones

de He de energia E,, wx, es 1a produccion de fluorescencia de la capa X, sabiendo
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que @y, es la probabilidad de que en la desexcitacion la energia sobrante s vaya
como un rayo X y no como un electron Auger; Py, es la probabilidad de que dcl
lotal de rayos X que ocurren por jonizacion de la capa X, estos sean emitidos en las

lineas K, - se le llama fraccién de |a radiacién K, emitida en las lineas K, > {11.

Asi, tomande en cuenta que f2 es el dngulo solido del detector, 7 es su
eficiencia, la ecuacion final del nimero de rayos X emitidos que ilegan al detector
(el cual estd situado a un angulo @ respecto a la normal a la superficie de la

muestra) esta dada por:

Nxa.n' =Qc,, (No /A bx.n‘pxa J‘GJ.N.R (E» )eXp(— H o rmor PECSC B, h(p!)

(11.1.2.4)

AQui L. rimor €5 €l coeficiente de atenuacion para los rayos X de la linea K,

debido al tipo de oxido de titanio que se trate [1]|. El coeficiente de atenuacion de
Masa Hy, nme €514 dado por:

He nip =MC Uy o+ !Cooux, 7 L(IL1.2.5)

Las secctones eficaces de iomizacion son tomadas de Cohen-Harrigan {11], y

los coeficientes de atenuvacidn se toman de Hubbell-Seltzer |12].

IL.2 E] programa de computo.

11.2.1 ;Cémo funciona?

Lo que hace el programa de coémpute es modelar tedricamente el
comportamiento de un experimento en el que un haz de iones de He incide en una

muestra limpia de titanio.



Primeramente se pide la enerpia inicial del ion, el espesor propuesto del
oxido especifico, el numero & de capas en ¢l que sc dividira dicho espesor ¥y los
demas parametros y constantes de acuerdo a la geometria del sistema. Para la
transmision, calcula los coeficientes de atenuacién de masa como se dijo en las
secciones [.[. 7 y i1.1.2. Los parametros conslantes y variables que se piden son:
energia incidente del ion de He, los valores de los Angulos de incidencia y de salida
respecto a la normal a la superficie de la muestra, el nimero de capas en el que se
dividira el espesor del 6xido, ¢l espesor propuesto del 6xido en g/cmz, la cornente
integrada en nC, el tiempo de exposicion en s, la eficiencia del sistema de deteccion
y el dangulo solido en estereorradianes; y tiene la opcidn de variar un parametro sin

necesidad de cambiar los demas para hacer otro célculo.

Después de pedir valores y parametros de acuerdo a expenmento deseado, el
programa hace una interpolacion lineal de los valores del poder de frenado
(obtenidos con el programa TRIM95, ver secciones 116 y IL1.2.2)
correspondientes a la energia de incidencia y la energia con la que queda ¢l ion
después de pasar la primera capa. Con esto aplica la regla de Bragg por ser la capa
de oxido (ver seccion 1.1.6), y de ahi se obtiene la energia con la que llega el ion a
la segunda capa usando la sigutente ecuacion [1, 2};

E, = E,~ N,£(Ti_ 0 JsecO,d(pl) (1.2.1),

Con esta “primer” energia (que es menor que la segunda, puesto que el ton s¢
va “frenando”) se interpola linealmente la seccidn cficaz de ionizacidn (se toman
los datos de Cohen et ai, [11]) a la primera capa, obteniéndose un valor el cual se
multiplica por la transmisién de rayos X en la primera capa, y ese numero se
muestra y se guarda. Para 1a segunda capa se hace lo mismo que anteriormente:
Con la “primer” energia se vuelve a interpolar el poder de frenado, se aplica la
regla de Bragg y se usa la ecuacion 11.2.1 para calcular la “segunda” energia y con
ella interpolar la seecion cficaz de ionizacion para la segunda capa, misma que se

28



muhiplica por la transmision de rayos X debida a la primera y segunda capa. lo que
tesulte se suma al primer valor guardado y el nuevo resultado se tmprime y se
guarda. Y asi sucesivamente hasta que suman todos los valores correspondientes a

las -capas del axido.

Cuando ya ha terminado de hacer ese calculo {es decir, ya termind de
caleular el niumere de rayos X producidos por ionizacién del éxidoe), el programa
pregunta si el 6xido se encuentra sobre algin sustrato compuesto por elementos
diferentes al oxidado; si la respuesta es una afirmacion el programa termina el
calculo'; si la respuesta es “no”, el programa continua con el calculo de produccién
de rayos X, pero ahora debida a la ionizacion del elemento puro (es decir sin
oxidar). Para esto fa diferencia es que el poder de frenado es debido al elemento
puro (es decir, ya no ¢s necesario efectuar la regla de Bragg) y la atenuacidn, es la
debida a toda la capa de 6xido mas cada una de las capas de elemento puro, que
serdn del mismo espesor que cada una de las k-capas en el dxido. El programa
termina el cdlculo cuando la energia del ion (dentro del material) es menor o igual a
100 keV {que es el limite inferior en las tablas de Cohen [11]). El nimero total de
rayos X producidos es la suma del numero de rayos X debida al oxido, mas el

numero de rayos X debido al sustrato de elemento puro ionizado.

En el apéndice B se muestra el programa de computo en Basic.

' Porque si ¢sth sobre un sustrato diferente at oxidado, el pico en el espectro PIXE de ese elemento diferente estard en una
posicion diferente que ¢l pico del elemento en ¢l dxido especifico, y ya no influir en la informacion scerca del 6xido que nos
ineresa (es decir, el especifico).
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CAPITULO 1

H1.I Fldispositivo experimental
HL1.1 Antecedentes.

Los primeros cxperimentos en la Fisica Nuclear se efectuaron por medio de
dos fuentes productoras de particulas energéticas: las fuentes emisoras de particulas
alfa (como el radio, el polonio y el torio), y los rayos cosmicos. Cuando Emest
Rutherford comenzé sus expenimentos atrededor de 1907, contaba tan sélo con
sicte miligramos de radio y por ello solicitd en préstamo a la Academia de Ciencias
de Viena otro gramo, el cual tuvo que compartir con Sir William Ramsay, de la
Universidad de Londres. La emisién de particulas alfa de estas fuentes es muy
pequeiia; no obstante, se pudieron descubrir varios fenomenos fundamentales,
come son: el modelo nuclear del atomo, la primera transmutacion artificial, la
radiactividad artificial, el neutron vy la fision nuclear. Al prnncipio de los arios
treinta se comenzaroh a construir dispositivos que permitieran mejorar las
condiciones experimentales para la investigaciéon en la Fisica Nuclear. De esta
manera aparecieron €} acelerador de Cockrofi-Walton (1932), €] acelerador tineal
de Sloan y Lawrence (1931), el ciclotrén {1931), y el acelerador Van de Graaff
(1935} {4].

fIL.1.2 El Acelerador Pelletron.

Un tipo de acelerador electrostatico, gue posee la ventaja de producir haces
de mayor energia con el mismo potencial en la terminal es el Pelletron. Este
acelerador es un caso especial de los Tandem, que funciona con un proceso de

doble aceleracion de fos iones {4].
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HE1.2.1 El Pelletron det IFUNAM.

El Acelerador e Implantador de tones Pelletron (fabricado por National
Clectrostatics Corporation, Middleton, WI, EUA.) del Instituto de Fisica de la
UNAM fue instalado en marzo de 1995, como un proyecto apoyado por el Consejo
Nacional de Ciencia y Tecnologia y ¢l Banco Mundial. Es un equipo para
investigacion y ensefianza, y se buscO una gran versatilidad para garantizar su
utilizacion por muchos afios. Tiene varios usos, entre los cuales se encuentran:
experimentos en implantacion de iones, estudio de la radiacién en materiales,
analisis de materiales en capas delgadas, y estudios de dosimetria de la radiacion
[18].

haz de iones convertidor de jomes }uzd.e 1ones
nagalivos negativos positivos
LY

tibo acelerador

Fig. H1.1.2.a. Tanden, “dos e1apas™ [34].

Con el Pelletron aumenta considerablemente el intervalo de energias
disponibles, y especialmente la variedad de iones que se pueden producir s mayor.
El generador de alto voltaje del Pelletron s¢ puede vanar de 0 a 3 MV, y como es
de dos etapas de aceleracion, la energia de los proyectiles se duplica, tnplica o mas,
dependiendo de la carga de los iones seleccionados. El alto voltaje se logra con una

cadena movil de barrilitos o “pellets” (de alli el nombre Pellet-ron) aislados entre
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ellos en fos que se induce 1ina carga, se transporta hasta |a terminal de alto voltaje,

y luego se extrae nuevamente por induccion |E8].

Con el sisterna de carga por induccidn se liene una estabilidad del atto voltaje
superior a las maquinas de lipo Van de Graaff, aparte, como la carga es por
induccion, no se toca para nada la cadena, y es casi nulo el desgaste, comparado
con la banda del Van de Graaff, que se carga por frotacion. En el modelo
seleccionado se tienen dos cadenas para duplicar la corriente del haz. El generador
completo se encuentra dentro de un tanque de acero con gas aislante SF; a alta
presion, recubierto en su interior con plomo, para proteger al exterior de las

radiaciones emitidas [18].

Como ya se menciond, la aceleracion de iones sc lleva a cabo en dos etapas,
como to muestra el esquema de la figura 1{1.1.2.a. El alto voltaje del acelerador es
de signo positivo, asi que en la primera etapa de aceleracion, désde el potencial de
tierra hasta el de la terminal, se requieren iones negativos. Estos se producen en
fuentes de lones que se mencionan més adelante, y son inyectados en un extremo
del acelerador, Nétese que se trata de dtomos con un electrén de mas; por ejemplo,
si se trata de iones de helio, con numero atémico 2, ¢stos iones llevan 3 electrones.
Si llamamos V al voliaje de la terminal, Jos iones negativos (con una carga negativa
-¢) llegan a la terminal con energia cinética e¥. Una vez dentro de la terminal de
alto voltaje, pasan por una pequefia region que contiene gas Na, que les remueve
algunos electrones. En consecuencia, entran a 1a segunda efapa de aceleracidn
atomos neutros e iones carentes de uno 0 mas electrones, o sea con u cargas
positivas, donde » puede ser desde | hasta Z. el nimcro atomico de los iones. Estos
ahora son repelidos por la terminal positiva, adquiriendo una energia cinética neV.
Por lo tanto, en las dos etapas la energia cinética de los iones positivos resultantes

surna {1 +n)eV. Si por ejemplo se usan iones de carbono, con un voltaje de 3 MV en
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la terminal, se pueden extraer toncs positivos de 6, 9, 12, etc. MeV, segan # sea |,

2, 3cte. |i8].

El Pellctron cuenta con dos fuentes de iones (negativos). La pnmera, llamada
SNICS (para mayor detalle consultar las referencias |18, 34]), genera iones
negativos de casi todos los elementos a partir de sélidos, con excepcion de los
gases nobles que dificilmente forman iones negativos. La segunda fuente de iones,
ltamada Alphatross, es creada debido 2 la necesidad de tener iones de He para
analizar materiales por retrodispersion nuclear y produccion de rayos X. Esta
disefiada especificamente para producir iones negativos de He. Para estc
experimento se utilizoé la fuente Alphatross debido a que se requiere del helio. En
ella, los iones positivos provenientes de una descarga gascosa de helio se pasan por
vapor de Rb, en donde recogen electrones. Finalmente se extraen y se inyectan al
gencrador de alto voltaje, de la fuente de iones con alto voltaje (unos -50 a -60 kV)
y son scleccionados € inyectados al acelerador por medio de un campo magnético

que actiia como espectrémetro de masas [18].

Una vez que cualesquiera de los rones mencionados son acelerados en el
Pelletron, se cuenta con un haz que puede contener iones de varias energias
(velocidades), masas y cargas distintas. Es necesano entonces seleccionar el haz
deseado por medio de un campo magnético selector. Dada una geometria (radio de
curvatura determinado por la situacion fisica del sistema transportador del haz), la
fuerza de Lorentz aplicada a las cargas veloces permite escoger los iones. Para -

seleccionar iones de masa m, carga ¢, y energia £, el campo magnético debera ser:

B=k - (II.1.2.1)
donde el valor de la constante &k dependera del valor del radio de curvatura y de las
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unidades cmpleadas. Asi sc garantiza que ¢l haz que tlegue a bombardear la

mugstra sea libre de impurczas y esté bien caractenizado §18].

En todo el sistema de vacio, que tiene una longitud de casi 20 m, se trabaja
con una presion base de 10°® Torr. Esto se logra con seis sistemas de bombeo con
bombas turbomoleculares y sus respectivos medidores, bombas de apoyo, valvulas,
sistemas de enfnamiento, etc. El bombeo s¢ manticne permanentemente en
operacion para reducir los tiempos de preparacion del bombardeo. A lo largo de la
linea del haz se cuenta con varios accesorios para controlar y observar el haz, que
incluyen lentes electrostaticas y rnagnéticas, alineadores del haz, cajas de Faraday
para conocer la corriente del haz en varios puntos de la linea, y monitores del perfil

del haz, con los cuales se mide [a forma y la posicion del haz |18].

(Salis) Tendan sacdorator Bemm ling
9SDH-2 Pelletion o

Fig-U1.1.2.al. El Pellerron del IFUNAM. Imagen tomada de la referencia [40].

111.1.3 La camara de dispersion.

La camara de dispersion utilizada para el experimento se muestra en el
esquema de la figura II1.13.a. Una descripcion mas detallada de la linea de
conduccidn, la camara de dispersion, los componentes de cada una de ellas y las
caracteristicas y especificaciones de cada uno de los componentes se puede

encontrar en la referencia [40]. La dificuftad radica en que ¢l detector de rayos X se
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encuentra 2 90° del haz incidente respecto a fa muestra, por lo que a incidencia 0°

no se logra observar practicamente nada.

i

10 ey

Fig. lil.13.a". La cimars de dispersion. Imagen tomada de la referencia j40].

La primera vez, la muestra fue montada en un portamuestras provisional {un
marco de diapositiva) que a su vez se puso en un dispositivo el cual permite girar fa
muestra hasta 0.1° de resolucion. En la siguiente ocasion se fabricd un

portamuestras de acrilico que sc adaptd al mismo dispositive anterior,

Antes de colocar la muestra, se hace vacio en la camara de dispersién y se
deja pasar el haz con €l fin d¢ medir [a corriente (integrarla). Estc se hace sin la
muestra debido a que es blanco grueso, y si se coloca la muestra el haz no pasaria
al integrador. El tubo por el que pasa el haz, colocado en el iﬁtcgrador sirve para

capturar los electrones dispersados debido a 1a 1onizacion del metal en e] que pega
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el haz, esto con ¢l objeto de tener el menor numero posible de errores al ser medida

la corriente.

Aunque ¢l haz es ajustado por diversos sistemas de convergencia como s¢
menciond anteriormente, €ste requiere de un grosor especifico, para eso se colocan
colimadores de diferentes diametros en el lugar mostrado en la figura I11.1.3.a; para

este experimento el didmetro del colimador fue de un milimetro.

) haz ds iones de He
colimador da 1mm

detectior B

Y S |

detector SK(La)
~

dispositive parz tegrar b cormunte

Fig. [11.1.3.a. Cimara de dispersion,

En la camara de dispersion se encontraban dispuestos 2 detectores: el de
RBS y ¢l de Rayos X, mismos que se usaron ¢n el experimento. Como el detector
de rayos X se sobrepone en una de las bocas de la camara de dispersion sin sellar
después dicha unidn, la boca citada ticne una ventana de Mylar de 12 um de

espesor; €] espesor de la ventana (muy delgado) es para tener poca atenuacion de
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los rayos X al incidir en e] detector y la ventana en si es para evitar que entre

cualquier gas por ahi e impida que se obtenga un buen vacio.

IH.1.4 El sistema de deteccion.

til.1.4.1 Introduccion.

Uno de los aspectos fundamentales ¢n fisica experimental ¢s el estudio,
desde un punto de vista basico, de los procesos involucrados en la deteccion de la
radiacion. La investigacion con nucleos complejos, involucra la deteccion de
particulas cargadas de las que es necesario determinar, no sélo su energia, sino su
naturaleza {carga y masa) asi como su distribucién espacial. Esto se logra
utilizando detectores de estado solido, centelladores, detectores gaseosos ©
combinaciones de ellos. En particular, la no-lincalidad de la respuesta luminosa en

centelladores ha representado un reto para su aplicacion en esta area [33].
I11.1.4.2 Breve teoria de estado sélido.

Un material semiconductor tiene una resistividad muy alta, comparada con
un conductor, lo que impide una buena conduccién de carga a través de dicho
material, sin embargo a un material semiconductor se le puede utilizar como un
detector de radiacion electromagnética ya gue la ionizacién efectiva que produce

dicha radiacion en el material lo convierte momentaneamente en conductor |8].

Debido a la configuracion cristalina de la mayoria de los semiconductores, a
la ionizacion se le describe como 1a creacién de una pareja "hoyo - electron” en
virtud de la transicién del electron a la banda de conduccion (6 nivel de energia que
comparten todos los dtomos del cristal); y la subsecuente creacién de carga. Por lo

tanto, st durante ¢l proceso de deteccion se le aplicara un potencial cléctrico (BIAS)
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al cristal, se obtendria uma pequena cormicnte eléctrica, por el caracter

semiconductor del cristal {8].

La radiacidon iomizante es capaz de crear un nimero determinado de
portadores de carga "libres” que idealmente es proporcional a la energia depositada
por la particula que incide al detector. Los electrones en la banda de conduccion
son arrastrados por el potencial eléctrico formando asi un pulso de carga cuya
amplitud es proporcional a la carga producida por la ionizacion de la particula
absorbida, siendo asi posible distinguir grupos de particulas con diferentes
energias. La alta precision estadistica implicada en la conversién de energia
depositada a carga colectada, permite que los detectores semiconductores posean

una alta resolucidn en energia [8].

Como la energia "£," requerida para la creacion de un "hoyo - electron” es
pequeiia, resulta un ntimero grande de parejas “hoyo - electréon” cuando se deposita
una determinada cantidad de energia en el cristal, esto proporciona una mejor
definicion del pulso de carga gcnera(_io. Por otro lade la energia de conduccion del
cnstal debe ser lo suficientemente grande como para evitar la creacion de parejas
"hoyo - eleciron” por simple excitacion térmica (conductividad intrinseca) del

mismo cristal [8].

Un requisito importante es la pureza del cristal, ya que los itomos de las
impurezas al combinarse con los atomos del cnistal proporcionan portadores de
carga "libres” aumentando de esta manera la conductividad del cristal, originando
esto una corriente de "fuga" relativamente alta. También las impurezas son capaces
de atrapar cargas ocasionando con esto una perdida en la sefial y ademés generando
centros de polarizacién los cuales producen un efecto de creacion de un pulso

doble, lo que necesariamente lleva consigo informaciéon errénea ¢ también un

iR




empcoramiento de [a resolucion del detector, ya que como se crea una distribucion
asimétrica de carga, aparece una “cola” del lado de baja energia en ¢l "pico”
correspondiente del espectro de rayos X {ver referencia [4]). También se reguicre
que cl ticmpo de la recoleccion de carga en el detector sea lo suficientemente corto
para evitar el fenomeno de la recombinacion de los electrones "libres™ producidos
* por la ronizacién con los atomos del cristal (ver referencia [35]), y finalmente
también se requiere que la propiedad de absorcion del cristal sea alta, o sea que la
deteccion sea muy eficiente. Esto Gltimo se lograria (aunque limatadamente)

utilizando una "Z" (nitmero atémico) mayor en el cristal [8].

En la practica solamente dos matenales semiconductores que son el silicio y
¢l germanio satisfacen de manera global todos los requerimientos mencionados en
el parrafo anienior. Se sabe que cantidades relativamente pequeiias de ciertas
impurezas en dichoes cristales aumentan la conductividad al grado de que las

propiedades de deteccion deseadas no se presentan.

Detector SiLD

Fig. IL.14.a. El detector Si(Li) [6].

El silicio de alta pureza es generalmente de tipo p, lo que significa que las

impurezas que contiene originan un exceso de portadores de carga positiva, lo que
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denominamos "hoyos" en ¢l cristal. Para compensar los efectos de las impurezas
primarias, existen téenicas para difundir hitto en el silicio hasla lograr que ¢l cristal
sermiconductor conduzca solamente por excitacion térmica, creando asi lo que se le

lHama semiconductor intrinseco Si(L.i) |8].

Como a temperatura ambiente los portadores de carga generados
térmicamente impiden el funcionamiento deseado para el Si(Li), es necesario
enfriarlo hasta la temperatura del nitrégeno liquido que es alrededor de 77 K. Dicha
temperatura permite entonces realizar espectroscopia de alta resolucion para
energias bajas como las de los rayos X. Ademas ¢l enfriamiento restringe la
movilidad del lito, la cual es considerable a temperatura ambiente. A fin de
preservar la pureza del detector, normalmenie es encapsulado éste al vacio con una
ventana de berilio muy delgada, para evitar al maximo la absorcion en dicha

ventana [8].

[11.1.4.3 La eficiencia de un detector.

La radiacién sin carga como los rayos X, y o los neutrones deberan sufinr
interacciones significativas en el detector antes de que su deteccion sea posible, ya
que estas radiaciones pueden viajar grandes distancias entre interacciones
sucesivas. Los detectores de este tipo de radiacion, cominmente tienen eficiencias
menores al 100%, lo que hace necesano tener una curva precisa para la eficiencia
del detector, a fin de relacionar el numero de pulsos respecto al nimero de

neutrones o fotones incidentes en el detector.

Las eficiencias absolutas se definen como:
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L = No. de cuantos de radiacién detectados (111.1.4.3.1)

No. de cuantos de radiacion emitidos por [a fuente
dependiendo no sélo de las propiedades del detector, sino de los detalles de la
geometria del sistema (en primer lugar, la distancia desde la fuente al detector). La

efictencia intrinseca se define como:

&= No. de cuantos detectados (lHI.1.4.3.2)

No. de cuantos incidentes en el detector

y aqui no se incluye el angulo sélido subtendido por el detector como un factor

implicito. Las dos eficiencias se relacionan para fuentes isotropicas por:

= (111.1.4.3.3)

150, T
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Fig. 11L.1.4.b Forma tipica de Ja curva de eficiencia para un detector de Si(Li), utilizada en £] analisis PIXE como
funcidn de ta cnergia (6].
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Es mucho mas conveniente disponer de tablas para valores intrinsccos que
buscar eficicncias absolutas, debido 2 que fa dependencia geomélirica en eficiencias
intrinsecas ¢s mas rigurosa. La eficiencia intrinseca de un detector usualmenie
depende ¢n primera instancia del material del detector y de la energia de la

" radiacidén incidente. En cambio para la eficiencia absoluta, la distancia entre la

fuente y el detector no stempre tiene una dependencia despreciable [4, 6].

Cada sistema de deteccién, tiene su propia eficiencia, pues se deben
considerar la posicion del detector en la cdmara de dispersién y el tiempo de vida
que lleva funcionando. Para éste trabajo se utilizé un detector de germanio de baja
energia (Low Energy Germanium Detector) marca CANBERRA modelo GLO055P,
con un cristal de germanio en forma cilindnca y cuyas dimensiones son: 8.0 mm de
diametro activo, 50 mm? de 4rea activa y con un espesor de 5 mm. La ventana de
berilio tiene un espesor de 0.05 mm, la distancia desde la ventana de Be al cristal es
de 5 mm y su potencial de polarizacién inversa en el cristal en condiciones

normales es de =500 V.

Para fines experimentales, al tomar todas estas caracteristicas antes
mencionadas, se construye una curva de la eficiencia que comunmente se utiliza
para trabagjar en analisis PIXE. La figura [II.1.4.b, muestra una curva tipica de la
eficiencia de un detector de Si(Li) 6 Ge(Li) como funcion de la energia. Como se
observa, la eficiencia disminuye al aumentar el espesor de la ventana de berilio, lo

mismo ocurre si se incluye una ventana de Mylar,

Para la deteccion de los iones retrodispersados se uso un detector de barrera
superficial marca CANBERRA, serie 33595, area activa S0mm?’, voltaje bias de
operacion de +40 V, comente 6 nA, rudo electrénico 6.2 keV (FWHM),
resolucion 12 keV, y espesor de |a pelicula de silicio 300 pm.
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HIL2 Los experimentos.

[1.2.1 El modelo tedrico.

Usando el programa desarrollado en esta tesis, se realiza un calculo teérico
para dos experimentos, uno con encrgia de 0.7 McV y ¢l otro con energia de 1.5
MeV, suponiendo experimentos en el Van de Graaff de 0.7 MeV y el Pelletron,
ambos del Instituto de Fisica de la UNAM. Los parametros tomados

arbitrariamente para dichos calculos son los siguientes:

Parimetros Van de Graaff 0.7 (MeV) Pelletron
Energia (MeV) 0.7 1.5
Detector (ang. s61.) 3.49x10™ 1.52x10
Comiente (nA) i ~0.4
Tiempo de exposicion (s) Ix107 ~250
Angulo al detector 45° 45° |
Espesores de las peliculas | 1x107, 1x107, 4x107, 1107, 1x107, 5x107,

(g/cm®) 9.24x10™ 9x10™

Los cilculos se hicieron tomando en cuenla experimentos anteriores con
protones [2]; se realizaron para 3 diferentes tipos de 6xido de titanio {TiO, TiQ; y
Ti:0:) y 4 espesores diferentes para cada uno de ellos. Los espesores arbitrarios
que se manejaron de acuerdo a la energia incidente, s¢ muestran en la lista de
paramertros. Dichos espesores estan en g/em” (ver seccion 1.1.4) debido a que las
densidades de los 6xidos son diferentes; dividiendo el espesor en g/cm’ entre la

densidad respectiva se obtiene el espesor en cm.
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[11.2.1.1 Analisis previo.

Primeramente se toman las graficas que suponen al éxido en un sustrato
diferente de titanio, por lo que sélo nos interesan los rayos X debido al éxido de
titanio: Las 0 graficas se muestran a continuacion. Las 3 primeras corresponden a
energia incidente de 0.7 MeV y posteriormente, las commespondientes a la
normalizactén respecto a la incidencia normal (#,=0) de las tres primeras. La

leyenda seiiala los espesores propuestos, en g/cm”.

TiQ, sin su-strato de Ti, O.T-Mev.

e 1 DO
iy | DOE -4
—d DE D4
g 24E-04

No. do Ctas

[ 0 Fo 0 +0 E] L] 0 ] ]
Kngulo incidernde [

(a) Grafica i Muestra el cibculo para el Ti(3 en un sustrate diferente al Ti.

La leyenda sefizla los espesores propuestos, en gfem’.

Tiy0,, sin sustrato de Ti, 0.7 MeV

—— 1.00E-DS
—h—1.00E-04
—a—4 DOE-04
9 AE-D -

No. do Ctas

Angulo incidente {7

{b) Grafica 2 Muestra el ¢alculo para ¢l Ti)Ch en un sustrato diferente al Ti. La leyenda

sefiala fos espesores propuestos, en glem’,
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TiQ, sin sustrato de Ti, 0.7 MeV

—g=1.00E-05
—5— 1.00E-04
4. 00E-D4
—A— S HED4

Ho. de Cias

0 W 20 30 40 50 80 7 8 w
Angudo incidentn (%)

{c) Grafica 3 Muestra ¢t cileule para £ TiO; en un sustrato difereate al Ti. La leyenda seiala los espesores

Bropucstos, en ga‘crnz.

Fig [l1.2.1.a, b ¥ ¢ grificas 1. 2 y 3 respeciivemente,

En estas graficas se puede observar una separacién considerable entre las
lineas de los diferemtes espesores, siendo el espesor mas delgado ¢l que menos
cuentas tiene {solo se muestran las graficas correspondientes a la energia incidente
de 0.7 MeV, ya que no tiene caso mastrar la de 1.5 MeV, porque tienen ¢l mismo
comportamiento). Se observa que a angulos pequefios hay mas nameros de cuentas
que a angulos grandes (rasantes), esto se debe a que a incidencia normal la
produccion de rayos X por la seccion eficaz de ionizacion y el poder de frenado es
mayor que la atenuvacidn, y a angulos rasantes la atenuacion predomina sobre la
produccidn de rayos X. Esto se comprobo imprimiendo cada paso en el cilculo de

la grafica 3.
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TiO sdlo, razén de intensidades, 0.7 MeV

N 08 —— 1 DOE-05
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{d) Grafica 4 Razdn de inkensidades. cilculo del TiO, sustrato diferente al Ti. Leyenda; espesares en glom?

Ti,Q, 5dlo, razén de Intensidades, 0.7 MaV
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{e) Griftca 5 Muestra la razon de intensidades para el calculo del TiyO; en un sustrao diferente al Ti. La leyenda
seiiala los espesores propuestos, en giom?®.

TiO, solo, razén de intensidades, 0.7 MeV I
i
]

08 .
= —- 100605 |
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z e 0. 24E 04 f

-]
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0. . . __ . .
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Angula Inciderta {*)
]

(N Grafica 6 Muestra la razon de intensidades para el cilculo del TiO, en un sustrato diferente al Ti. La leyenda
seiala los espesores propuestes. en giem?,
Fig. IL2.1.d.¢ ¥, razones de intensidades. grificas 4, § ¥ b respectivamenie.
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Los datos de las graficas t, 2 y 3 se normalizan respecto ai cero cn ¢} angulo

incidente, con el fin de comparar mas objetivamente la sensibilidad det método:

Se puedc observar que, en cuanto a la composicion del oxido, no es muy
posible determinar la diferencia entre uno y otro. Por ejemplo, el punto del espesor
de 4x10™ g/cm’ a los 60° esta entre 0.6 y 0.8 en las tres graficas. Lo mismo ocurre
a 80° en el espesor 9.24x10™ g/cm’, que se encuentra muy cerca y por debajo del
0.2; ios puntos a los angulos mas pequeiios estan todavia mds juntos y mas
indeterminados. En lo que si es mas sensible el método {cuando menos en éxidos
de titanio sobre sustratos diferentes al titanio} ¢s en la determinacion del espesor; y
al parecer s mas sensible cuando el haz entra mis rasante a la muestra, es decir en
angulos entre 50° y 80° con respecto 2 la normal, puesto que es donde estin mas

separados los puntos de los diferentes espesores a un mismo angulo.

Analizando ahora un modelo en el que ¢l oxido de titanio se cncuentre en
titanio (que es precisamente lo mas comin, puesto que en la mayoria de los casos
se necesita la muestra completa, es decir, ¢l titanio con su inevitable capa

superficial de 6xido), se tiene lo siguiente:

~ Ti0 enTi, 0.7 MeV

—\— 1.00E-05
iy 1.00E-04
-4 D0E-04
—p— 9. 24E-04

1 Uy = I
0 1 20 30 40 50 60 YW 8 %
Anguto incidants 7}

{g) Grifica 7 Cilculo para ef Ti0; en sustrato de Ti La leyenda sefiala los espeseres propuestos, en g/em’,
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Ti0, en Ti, 1.5 MeV

—a— 1.DOE-05
. 3 O0E D
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¢ 10 20 30 40 S0 &0 T0 80 90
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{h} Grafica § Caleulo para ¢ TiO; cn sustrate de Ti. La feyenda sefiala fos espesores propucstos, €n g/em’.
Fig. [tL.2.% ¥ h. El oxido sobse sustrato de titaaio. Grificas 7 y R respectivamente.

En estas dos graficas {7 y 8) se puede observar que el espesor mas delgado es
el que tiene mayor nitmero de cuentas. Esto se debe a que cuando €] ton terminé de
pasar por la capa de 6xido quedo con una energia muy grande todavia (~0.54 MeV
para el caso del espesor de 1x10™* g/em?, a incidencia normal), siguié penetrando, y
la trayectoria mas grande la hizo en el titanio puro, entonces casi no se aprecia la

existencia del 6xido debido a que hay mayor tonizacion de titanio puro.

TiQ, en TI, razén do intonsidades, 0.7 MeV

1 J
08 . S
= —@—1.00EQS .
g o8 -— —i— 1.00E-04 +
I T — —— . —E—40DEO4
z 02 L —p D 24E-04

=]

0 10 20 30 40 5 63 70 80 W 4
Angulo incidents ("}

(i) Grifica 9 Muestra la razon de intensidades para ¢l célculo del TiQ; en sustrato de Tia 0.7 MeV. La leyenda
scilala los espesores propuestos, en glom’,
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TiO, en Ti, razén de intensidades, 1.5 MeV

1.00E {0
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{j) Grafica (0 Muestra la razén de intensidades para el cilculo det TiQ); en sustrato de Tia 1.5 MeV. La leyenda
seiiala los espesores propuestos, en giem’.
Fig. IN.2.i y ;. Razén dc¢ intensidades, para muestras “completas”. Graficas 9 y 10
Se observa que la separacion de las lineas de los diferentes espesores €s
practicamente nula, por lo que no se podria determinar con precisién, o
simplemente no se podria determinar algun espesor con este meétodo. Entonces se
concluye que, en muestras ordinarias de titanio, al menos con la geometria utilizada
para estos cdlculos, el método PIXE no es sensible para determinar espesores de

dxido de titanio.
I11.2.2 Los experimentos.

Aun con las conclusiones a las que se llegd, se desarrolld el experimento el
miércoles 15 de noviembre del 2000, en el acelerador Pelletron del Instituto de
Fisica de ]a UNAM.

Primero se midié la comriente debida al haz como se menciond en la seccién
111.1.3; mientras esto ocurria se trataba de montar una muestra limpia y pulida de
titanio en un portamuestras provisional, mismo que se coloco en un dispositivo que
permilia girar la muestra con incrementos de hasta 0.1° de resolucidn; dicho

dispositive se tomé prestado del acelerador Van de Graaff de 0.7 MeV, también del
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Instituto de Fisica de la UNAM. Una vez montada la muestra, conectada al
amperimetro a través de una cinta adhesiva metilica y colocada dentro de 1a camara

de dispersién, se volvio a hacer vacio, y se empez6 a bombardear.

De acuerdo a la figura {if.1.3.a, el primer angulo al que se puso a bombardear
ta muestra fue de 45°, pero ocurrid que en los espectros no se veia nada, es decir,
aungue se estaba bombardeando, no se veian los espectros (el de RBS y PIXE, por
supuesto); asi que se procedié a cambiar el angulo a 35°, posicién en la que si se
vieron los espectros. Se siguié cambiando el 4ngulo de incidencia en intervalos de
5° hasta tlegar a 5° (es decir, 35°, 30°, 25°, etc.) y el ditimo fue de 2°. Posiblemente
se hubiera podide ver en incidencia normal, 6,=0°, pero este detalle se comenta
mas adelante. Después de los 2° se sacé la muestra de la camara de dispersion con
el objeto de ajustar su posicién y poder ver los espectros a angulos mayores de 35°,
cosa que se logrd. Como el portamuestras era de plastico, al sacar ]a muestra se
observéd que ¢] haz también pegaba en el portamuesiras, ya que éste tenia una

marca, es decir, una parte “gquemada” por el haz.

Una vez que se colocd la muestra de nuevo en la camara de dispersion se
lograron ver espectros de angulos de incidencia de 40°, 45° y 50°, aunque en estos
Gltimos se tardé mas tiempo en integrar la corriente que en los primeros dngulos.
Cuando se termind de radiar se guardaren los espectros en un disco para analizarlos
después. Debido a las limitaciones de los dispositivos y sistemas, una de ellas el
portamuestras provisional, la muestra no se pudo bombardear en posiciones de
'éﬁgulos de incidencia mas afla de los 50°, que segin los calculos tedricos es donde
mayor sensibilidad tiene el método. Otra de las limitactones fue fa de no poder
bajar la energia incidente de los iones mas alla de 1.5 MeV sin tener consecuencias

de inestabilidad. Y quiza, entre otras, {a limitacion mas importante: el tiempo...
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El |5 de febrero del 2001 se tuvo la aportunidad de entrar nuevamente al
acelerador Peiletron del IFUNAM, solo que esta vez sc reahizo el experimento con
una mucstra de plata sobre un sustrato de oxido de silicio, para comprobar la teoria

que dice que ¢l método excitado con He si es sensible para determinar espesores.

Se prepararon dos muestras ¢n el laboratorio del acelerador Van de Graaff de
0.7 MeV del TFUNAM, en una camara de evaporacion de plata Ernest F.
FULLAM, incorporated Latham N. Y. No. 3,260,113, USES DV-23 Gauge tube. A
una muestra se le expuse durante 20 segundos al vapor de plata, y la otra se dejé
durante 45 segundos expuesta. En el experimento se uso solamente la que estuvo
expuesta durante 20 segundos (debido a la “limitacidn mas importante”
mencionada dos pamafos antes), dejando la otta para calibracién en otra
oportunidad. Igualmente se construyd un portamuestras de acrilico en ese mismo

taboratorio.

Se realizd el mismo procedimiento del principio que el del dia 15 de
noviembre del 2000. Esta vez se empezo a irradiar a un angulo de 75° (que fue ¢}
angulo mas rasante al que se pudieron observar cuentas) de acuerdo a la figura
1H.1.3.a, ¥ se fueron cambiando los angulos de incidencia de la siguiente forma:
75°, 70°, 65°, 60°, 50°, 40°, 30°, 20°, 10°, 2°, 1°, 0°, -1°, -2° y -4°. Los angulos
negalivos no se usaron, debido a que ¢l angulo solido del detector fue cambiando,
pero he es posible determinar qué tanto, por io que los calculos tedricos saldrian
erroneos, ya que en el angulo donde se registro el mayor namero de cuentas (que es
con el que se normaliza} se tendria un dngulo sélido conocido, y en esos dngulos

negativos tendrian otro angulo s6lido desconocido.
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CAPITULO 1V

iv.i Analisis de resultados.
iV.l.t Los espectros PIXE.

Después de realizar el experimento, se procede a analizar los espectros; se
obtiene un espectro por cada angulo incidente al que se bombardeé la muestra,
Todos los espectros tienen el mismo comportamiento, lo Gnico que cambia es el
naémero de cuentas en cada canal. Solo se mostrara €l espectro correspondiente a la

incidencia de 20°, ya que es el angulo al que se normalizaron los demas.

Espectro PIXE,He en Ti, 1.5 MeV,
g +=20°
10000 . S .
B0 o . e o e
g
5 OB - - . .
L]
T 4ADD0 . o el R
o .
Z W00 .- e e
o ._ J i’\_
0 100 200 300 460
¥ de canal

Fig. IV.1.1.a. El espectre PIXE original,

En el espectro se observan dos picos, uno en el canal 186 que es el pico mas
alto, ¢l otro estd en el canal 204 que es ¢l segundo pico mas alto. Estos picos

corresponden a la K, y Ky del titanio.
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El cspectro se puede estudiar de mejor manera si se grafica en escala
logaritmica {fig. 1V.1.1.b), aclarando que no es la forma original del especiro.
Como se menciond en la seccion 1.2, todo lo que estd debajo de los dos picos de
titanio es la radiacién de fondo. Las pocas cuentas (entre 10 y 20) que se
encuentran en los primeros canales y en los ultimos ¢s la radiacion de frenado o
bremssirahiung (ver ref. [17]) de clectrones secundarios, recordando que no sélo
estd en las regiones mencionadas, sino a lo largo de toda la gama de energias (en

todos los canales en los que haya cuentas).

La “cola” de baja energia que se antepone al pico de energia completa se
debe, entre otras cosas, a la dispersién de Compton [4], a la dispersion de rayos X
cn el camino de la fuente al detector, al cfecto Auger radiativo producido en el
blanca (ver scccion 11,1 y referencia [13]), y a una mala coleccion de carga en el
detector [35]. Rodriguez ef ai. [35]), proponen un modclo para explicar los efectos

debidos a la mala coleccién de carga.

Espectro PIXE, He en Ti, 1.5 MeV,
0 1=206

0o .-

1000 . .

No. de Ctas.
8

# de canal

Fig. 1¥.1.1 b Espectro PIXE en escala logaritmica.

Por 1ltimo, en los canales alrededor del 372 existe otro pequcetio pico, éste es

el apiiamiento de pulsos (pile up), que consiste en la suma de la energia de dos
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pulsos si el tiempo entre cllos ¢s demasiado corto {4), asi que ¢l detector lo loma
como un solo evento (ver tiesmpo muerto en las referencias [4, 6, 13]). En el
espectro aparece ¢l apilamiento de pulsos en los canales correspondienies al de los
picos de energia completa tomando como el origen el canal donde se encuentra ¢l
maximo del pico de Ti, es decir, si €l pico de Ti-K, estd en el canal 186, los pulsos
aptlados son colocados alrededor del canal 186+186=372. Se observa que todos los

espectros tienen el mismo comportamiento.

V1.1.2 Prediccidn tedrica y resultados experimentales.

Una vez que todos los espectros se analizaron, se obtuvo cl area bajo la curva
de cada pico, con ¢l método trapezoidal [39], y las areas obtenidas se graficaron
(fig. IV.1.2.a).

PIXE{valores experimentales)

Areas (No. d¢ Clan.)

Anguto de incldencla (%) ;
et

Fig. V.1.2.a, Grifica 1. Arcas bajo las curvas en PIXE

Pero la forma de la grafica no es lo que se esperaba. Como se menciond en la
seccion [11.1.3 se usaron los dos detectores, el de PIXE y el de RBS. En RBS lo que
se mide es el numerc de iones retrodispersados que es proporcional al nimero de
iones incidente; como el expenmento fue el mismo, entonces tienen las mismas

condiciones y los mismos parametros de tiempo de exposicién, corriente, vacio,
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tipo y energia de los iones incidentes, etc. asi que se hizo una correccion dividiendo
las areas de los picos de PIXE entre el area de un intervale definido de los
cspectros de RBS (del canal 100 al 300), la grifica resullante es la que se mucsira
en la figura IvV.1.2.b (ver apéndice A). Las barras de incertidumbres se tomaron
comeo la raiz cuadrada del nimero de cuentas en ambos casos, y se procedio con ¢l
método de propagacion de incertidumbres de la referencia [37). La normalizacion

respecto al angulo de 20° se muestra en la figura 1V.1.2.c.

Se pudo haber dividido entre ¢l nimero de cuentas de un canal especifico
(siempre ¢l mismo en todos los espectros de RBS), pero se hizo con el drea para
evitar mas errores estadisticos. Cabe mencionar que las areas fueron calculadas con
el metodo del trapecto [39] y que al graficarlas, la curva obtenida tuvo el mismo
comportamiento que en las graficas 2 y 3 de las figuras IV.1.2b y IV.l.2¢

respectivamente.

Ajusle PIXE t RBS

DA% — . e — L e ————— l

v -__i_ R i
fi _ _I,i P iy
t 3 i

Newe / Ngay
%

¥
I

- - .
L] 5 m 1% il i 0 3= 0 a5 I

Angulo de incidencla (%)

Fig. IV.1.2.b. Grafica 2. Ajuste con los resultados de RBS

Con ¢l programa se hizo un célculo simulando el experimento y suponiendo
el oxido como TiQ; a fin de cuentas se concluyé que no era sensible a la

composicion (tampoco al espesor en caso de estar sobre tilanio puro), y se¢
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graficaron los resultados tedricos aplicando ¢l mismo tratamiento que en la seccion

HL.2.1.

Razdn de intensidades, p, = 20°, Ajuste
PIXE ! RBS
1.05
ERRE
L 095 . I I I
2 . - I
S ves . - I
080 . }
0rs . Coe .
] 10 20 3u 40 50

Anguto do incidencia [

Fig 1V.1.2.c. Grifica 3. Razon de imensudades,

De acuerdo al programa, con las condiciones del experimento ¢l ion de He
con esa energia incidente (1.5 MeV), pasa del oxido al sustrato, por lo que el

experimento real es “6xido de titanio sobre sustrato de titanio”.

En la figura IV.1.2.d, las grificas comparan los valores tedricos (colores
claros), con los datos experimentales (negro). Las incertidumbres en la grafica 3 de
la figura IV.1.2.c y en la grifica 4 de la figura [V.1.2.d se calcularon de acuerdo a
la referencia [37]; Las primeras incertidumbres se tomaron como la raiz cuadrada
de los valores maximos en PIXE y la raiz cuadrada de las areas en RBS, de ahi se
procedid a hacer los cilculos de acuerdoe con la referencia [37], como se menciono

anteriormente.

En la grafica 4 de la figwra IV.1.2.d, se normalizan los valores
experimentales a un orden de tal manera que alcancen a los tedricos (ajuste original
x10%), esto no importa porque ios valores de los parametros tedricos no son

exactamente iguales a los valores de los parametros expenmentales.
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Ti0, enTi, 1.5 MeV

No, dae Clas

Grafica 4. Cilculo teérico de He en TiO; a 1.5 MeV. La leyenda sciala los espesares propuestos, en grem’.

TiQ, en Ti, razén de intensidades, 1.5
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Grafica 5. Razén de intensidades de la grafica 5. La leyenda sefala los espesores propuestos, en g!cm’.
Fig. IV.1.2.d. Comparacion 1eoria-cxperimento,

Como se puede observar en la grafica 5 de la figura [V.1.2.d, no se puede
determinar el espesor del 6xido en la muestra con el andlisis tedrico, en primera
porque los puntos tedricos estan muy junios, y en segunda porque los puntos
experimentales no se intercalan entre los puntos teéncos, y las barras de
incertidumbre ni siquiera llegan a los valeres tedricos. Conclusién: el método no es

sensible a espesores en las condiciones anteriores.

57




Para el analisis de la muesira de plata sobre oxido de silicio, se considerd una
pelicula de plata pura para el calculo ledrico, y se tomd la seccién eficaz total de
produccion de rayos X L, es decir, la suma de la L, + L, + Ly.de la refercncia |11].

El espectro PIXE para el angulo de 25° es ¢l siguiente:

Espectro PIXE, Ag /! 5i0;, g ,=25°

Na. de Clas.
g
i
"
;

Fig. [V.1.2.¢ Grifica 6. Espectro PIXE para un angule incidente de 25°

En este caso el pico mas alto corresponde al silicio, ¥ a 1z derecha de este,

esta ¢l pico L de plata. Esta vez s6lo se muestra la grafica normalizada al dngulo de

40°;

He en Ag ! §i0,, 1.5MeV razén de intensidades

N{8,) / N(407)

v w x x “@ » - n w0
Angue Incidente )

Fig. I¥.1.2.I Grifica 7. Razdn de intensidades Ag en sustralc; de 5i0,. La leyenda sefiala los espesores propuestos,
en glem”
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Nuevamente la incertidumbres s¢ toman como la raiz cuadrada del numero
de cuentas y las propagadas se obticnen de acuerdo al procedimiente de 12
referencia [37]. En el cilculo tedrico no aparccen los puntos correspondientes a la
incidencia normal (8=0), debido a que la salida es 90° y sec 90 diverge. Se
hicieron algunas pruebas tomando 0.03° como casi 0°, pero la salida tenia que ser
89.97°, y al hacer el calculo llegaba un momento en que la transmisidn se hacia
cero. Asi, fos espesores muy pequertos (1x10°* g/cm?) tenian muchas cuentas, y los
€spesores gruesos (1x10” g/cm®) no producian ninguna. Por ese motivo no se

muestran los puntos correspondientes a incidencia normal,

He en Ag/ Si0,, 1.5MeV razon de intensidades

—— 1 UREUB
.» 1 00EDLS
o~ 5OOEBS

o —— 1.00E-D4

=  5O00EDs

-m- 1 0OEDD

Nig1) F N{40%)

a WD

— Pt
| DT

: e —— - Tt o
0 1 20 x L 50 1] w

Fig. 1V.1.2 g Grafica 8. Razdn de intensidades Ag en sustrato de Si0;. La leyenda

indica los espesores tedricis ¢n gfem’
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Eliminando el primer punto y los dos tltimos puntos expertmentales (la
explicacion esta en la discusion), y agregando una linca de tendencia a los datos
cxpenimentales, se puede observar que ésta queda muy cerca del espesor de 1x10™
g/cm?, es decir, en 95 nm. Se recorre la escala cn las ordenadas para observar mejor
fa scparacion de los puntos y la localizacion de la linea de tendencia entre los

punios correspondientcs.
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iV.E.3 Discusion.

Para probar el programa de computo sc imprimieron los calculos realizados,
y se observo que efectivamente el ion se iba frenando, y con ello, al disminuir la
cnergia, iba cambiando el poder de frenado, la seccién eficaz y conforme penctraba
el ion disminuia (6 aumentaba, segln la geometria del sisterna) la transmision (es

decir, aumentaba & disminuia la atenuacion).

En la parte tedrica se comprobd de igual forma (imprimiendo los resultados
de los calculos) que en los primeros anguios las cuentas eran menores debido a la
transmision de rayos X, cuando el haz entra casi perpendicular a la superficie de la
muestra, los rayos X salen de la muestra después de haber recorndo un buen tramo
de matenal, por lo que la atenuacion es significativa. La figura [V.1.3.1.a muestra

¢l fenémeno ocurrido con la geornetria usada.

delector de 1
———

ot

5 = espasor de ateracidn

Fig. IV.{3.a. Atenuacidn de rayos X con incidencia 2°.

En cuanto al primer experimento, como ya se¢ menciond en la seccién 111.1.3,
la muestra se colocd en un portamuestra provisional, y también se hace el
comentario de que posiblemente se hubiera podido ver el espectro PIXE en
incidencia normal, &=0°, sdlo que no se verificé debido a que la salida de rayos X
estaria 3 &=90° y la sec 90 diverge. Lo que se piensa €s que la muestra no estaba

en posicidn tal que a §=0 => =90, sino que la muestra estaba ligeramente
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desplazada hacia “atras”, como sc muestra en la figura IV.1.3.b, en tal caso, 51 se
colocaba a un angule mayor (por ejemplo 50°) el haz ya no pegaba en {a muestra, y

es cuando le pegaba al portamuestras de tal manera que o quemo.

Fig. 1V.L.3.b_ Posible incertidumbre en la posicion.

Aunque s¢ hicieron calculos tomando un desplazamiento de 3 mm, los
resultados de esos calculos no difieren mucho de los resultados tedricos de calculos
sin desplazamiento, es decir con los resuliados tedricos con desplazamiento no
“sube” tanto la pnmera parte de la curva (de 2° a 20°) como cn la curva

experimental, que es donde quizads pudo haber influido ese desplazamiento.

QOtra cosa que pudiera ser importante es que si la muestra no es homogénea,
influye mucho la posicidn (el dngulo incidente), ya que el haz a ingulos pequefios
formara una marca de un circulo, y a angulos grandes 1a marca seri de una elipse.
Para esto el haz debe ser 1o mas delgado posible. En este experimento se considera
el haz muy delgado (1 mm para la muestra de titanio y 0.5 mm para la muestra de
plata en sustrato de S10,) y la muestra homogénea. También quizas influyé mucho
en los resultados Ia accién de los electrones secundarios en la integracién y medida

de la cormiente, como se explico en la seccion [V,1.2,
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En cuanto al segundo experimento, se puede ver en la grafica 7 de 1a figura
IV.1.2.f, que el punto correspondiente al angule incidente 1° esta fucra de lugar
(con respecto al punto anterior, §=0°, y al siguiente §,=2°); pudo scr alguna mala
medicion, ¢ mala calibracion al momento de bombardear; observando el
comportamiento en los espectros RBS en el apéndice C, se podria justificar esta
afirmacion. Los dos tltimos puntos tienen que ver con la incidencia rasante, por lo
que tienen mucha incertidumbre (aunque, segin la teoria, es donde mas
sensibilidad ticne el método). Fueron los casos en los que se necesito el mayor
tiempo de exposicion para que se integrara la carga. También se ve en ¢l apéndice

C un “salto” en el comportamiento de estos dos puntos. De hecho se observa en la

muestra, que en la marca dejada por el haz hay un “salto inexplicable” en la
posicion de incidencia rasante (angulos entre 65° y 75°). Asi que eliminando estos
3 puntos, se podria decir que la curva experimental esta entre los espesores 1x107
g/em® y 5x10™ g/em’. Esto comvesponde, en nanémetros, al intervalo de 10 nm a
477 nm (observando bien, estd mas cerca del espesor de 1x10™ g/cm®, como lo

muestra la linea de tendencia).

Se hizo también el analisis de los espectros de RBS, en el programa
SIMNRA, una version compatible con Windows del RUMP, y con el RUMP
mismo, los cuales son programas de computo que ajustan una curva tedrica al

espectro de RBS, jugando con los pardmetros.

En el caso del SIMNRA, se introducen los parametros experimentales
incluyendo la calibracién correspondiente. Con eso, éste programa realiza los
calculos correspondientes incluyendo el del factor cinematico; el problema es que
no se sabe como realiza dichos calculos, y el instructivo disponible [47] na lo dice.
El ajuste en el programa SIMNRA proponia un espesor entre 25 y 80 atomos/cm?,
es decir, entre 4.2 nm y 13.6 nm,
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El RUMP pide mas datos, incluyendo los calculos como ¢l del factor
cinematico, en este caso la simulacion propone un espesor de 160 a IR0
dtomos/emy’, es decir, entre 27.1 nm y 30.5 nm. En este caso también puede haber
mucha inceridumbre, porque quizas el RUMP no es muy sensible a espesores
delgados: en la simulacién se toma un rectangulo cuya longitud de la base es
precisamentc €l cspesor a estudiar, y muchas veces no coincide con la semi-anchura
de la gaussiana experimental del espectro. Este fenémeno se explica mejor en la

referencia [46].
1V_1.4 Conclusiones.

Sc demnuestra tedrica y experimentalmente que ¢l método no es sensible para
estudiar oxidos de titanio sobre sustrato de titanio; se tiene que hacer un
experimento mucho mas cuidadoso, en el sentido de ajustar mejor los instrumentos
provisionales, para no tener que repetirlo. Quizds el usar iones menos energéticos €
irradiar a angulos mas rasantes ayude a que la sensibilidad del método aumente en
el caso de los oxidos. Asi que se concluye que con las condiciones en las que se
desarrollé el pnimer experimento, €l método no es sensible para determinar la

composicion del 6xido, ni para predecir su espesor en la muestra.

Es muy conveniente usar los dos detectores (para RBS y PIXE) en ¢l mismo
experimento, para poder hacer correcciones de las consecuencias de la mala
integracion de la corriente debida principalmente al escape de electrones
secundarios entre otros diversos procesos; esto mismo se vio en los dos

experimentos.

Ya se habia hecho este estudio de dxidos con el método PIXE pero excitado

con protones variando la energia de incidencia {2, y el angulo de incidencia[41-
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44]; podria ser que esta muestra de titanio pudiera ser estudiada al variar la energia
y tener un angule de incidencia grandc (~60°) y fijo; aunque como se menciond en
la seccion V. 1.2, parece ser que a dngulos muy rasantes (~75°), la incertidumbre es

muy grande.

Se comprobo que el método PIXE excitado con He, si es sensible (aunque no
de forma optima: se probd el He para dxidos porque se pensé que el poder de
frenado era mayor, y por lo tanto la seccion eficaz de ionizacion también es mayor,
y con ¢so se obtiene mejor informacion del 0xido, pero al parecer también funciond
para la plata pura) en el caso de que el sustrato es de diferente elemento que la
pelicula, y el intervalo de espesores mas confiable es de 5x10° g/em® a 1x107
g/cm?, con una variacidn de aproximadamente un factor de 10 respecto a RBS.
Quizas no tendria mucho caso determinar espesores mds gruesos con el método
PIXE, ya que existen otros métodos mas sencillos para eso. Sin embargo, se piensa
realizar experimentos futuros donde se usen muestras oxidadas {como e¢] caso del
Ti) con espesores de 6xido mas gruesos que el usado para este experimento, y
también muestras de un elemento depositado en sustrato de elemento diferente
(como el caso de la plata sobre Si0;), con el fin de optimizar poco a poco la

sensibilidad del método PIXE excitado con He, y asi promover su utilizacion .
Cabe aclarar que estos dos casos no generalizan la eficacia 6 no eficacia del

método para todos los elementos y todas las combinaciones que se puedan hacer

con ellos, pero la investigacion sigue y nunca termina.
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Apéndice A

Se utilizd el detector de RBS en el experimento con el objeto de tener
resuitados acerca de los iones retradispersados. El espectro RBS se¢ muestra en la
figura Al, el eje x corresponde a la encrgia del ion retrodispersado, que se puede

tomar ¢n cierta medida, proporcional a la profundidad en la que fue dispersado.

RBS, 520", He an Ti, 1.5 MaV

Ko, do clas

Fig. A1 Espectro RBS.

En la seccion IV.1.2 la grifica | de la figura 1V.1.2.a, muestra que la forma
no corresponde a la prediccion tedrica, esto se debe a que el numero de particulas
incidentes no fue proporcional a la cornente integrada, debido en gran medida a los
electrones secundarios, y podria pensarse también que parte del haz pudo haber

sido reflejado.

En el analisis de datos se dividieron los maximos en PIXE entre las ireas de

RBS. La explicacion a esto es la siguiente.

De acuerdo a la seccion 1.1.5 el numero de iones dispersados sigue el

siguiente comporiamiento:
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Nd.r.!'p = N.-m- 0.(01) Ny th\' (I 1.5.1 )

Para los rayos X existe una expresion analoga [5| con or£} la seccion eficaz

de ionizacion que depende de la energia:
Ny= N o(E} 1, Qy (Al)
En la ecuacion (1.1.5.1) of 0;) es constante, 2,4, también es constante y en la
ecuacion {Al) ofEj es constante y Qy también. N,,. v n, son las mismas para
ambos casos, porque ¢l experimento s¢ llevo a cabo bajo las mismas condiciones
mismoe haz y misma muestra (de hecho fue el mismo experimento). El prohlcma
esta en el nimero de iones incidentes N, por la lectura erronea de la cornente

integrada.

Al dividir el nimero de rayos X (ccuacién Al) entre el numero de iones

dispersados (ecuacién [L1.5.1) nos queda la siguiente ecuacion:

N, _ N olEh0,
i (A2)

que si se hace:

_olEk,
k= a(@l X, =cle, (A))
entonces queda:
NX= k Na’r'sp (A4)

Asi se tiene que la cantidad de rayos X se comnge dividiéndola entre la
cantidad de iones retrodispersados, ya gque esas cantidades son linealmente

proporcionales.
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Apéndice B
Programa de computo en BASIC.,

5 REM PROGRAMA TESIS

6 DIM E(60).ST(60),SO(60),EC(60).C(60).SU(500),SV(12000)

100 INPUT “Escribir | para un nuevo calcelo ¢ 2 si s cambio de pardmetro “,IM
110 IF IM=| THEN 500

120 GOTO 659

499 REM

500 REM ENTRADA DE DATOS

505 PRINT "Este programa calcula para cualquier tipo de éxido de”

506 PRINT "titanig: TiQ, TiO2 y Ti203, etc. y el elemento puro, Til Q0"
S10 INPUT "Pon los subindices de tu 0xido TimOl ¢n ese orden, m,]  “,M,L
515 INPUT ";Energia de incidencia (en MeV )" E

525 PRINT "Da los valores de los dngulos incidente y de sahida”

530 INPUT "respecto a la normal, en ese orden t1,t2 ", TI,T2

535 INPUT "Da el mimero de la delta(rtho-ele) k= " K

540 INPUT " Da cl espesor de la capa de dxido en griem?2 (9.038E-4) ",EO
545 INPUT "Corrtente integradaennC  “,II

550 INPUT "Tiempo de exposicionenseg " T

555 INPUT ";Eficiencta del sistema? {5594 para Ti) ",EF

560 INPUT ";Angulo solido en estereorradianes?(3.49E-3) ",.OM

599 REM ESCRIBE ARCHIVQO DE PARAMETRQOS

600 OPEN "c:param.dat” FOR OUTPUT AS #3

610 REM

630 PRINT #3, E;",";M;""L;", " TL", T2, K", EO;" 1L T " .EF;" ";,OM
640 CLOSE #3

645 REM IMPRIME NUEVOS PARAMETROS

646 PRINT E,M,L,T1,T2,K,EQ,11,T,EF,OM

647 INPUT "Escribe cualquier nimero para continuar”;CNT

650 GOTO 1500

659 REM

660 REM CAMBIO DE PARAMETROS

670 OPEN "c:param.dat™ FOR INPUT AS #3

680 INPUT #3,E ML, T1, T2, K,EQ,II, T,EF OM

690 CLOSE #3

700 PRINT ";Cua) parametro cambia?"

701 PRINT “Energta incidente y nimero de delta (rho-cle), escribe: 1"
702 PRINT "Subindices del compuesto, escribe: 2"

703 PRINT "Angulo de incidencia y salida, escribe: 3"
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704 PRINT "El espesor de la capa de oxido, escribe: 4"

705 PRINT "Corriente integrada, escribe: 5"

706 PRINT "Tiempo de cxposicion, escribe: 6"

707 PRINT "Eficiencia del sistemna, ¢scribe; 77

708 PRINT "/\ngulo salido, escribe: 8"

750 INPUT CP

753 IF CP=1 THEN PRINT ";Energia incidente (en MeV) y k= 7" INPUT
E,K:GOTO 600

756 IF CP=2 THEN PRINT “;Subindices? m,}J= “:.INPUT M,L:GOTO 600
763 1F CP=3 THEN PRINT ";Angulos de incid. y sal.7 1},t2=  ":INPUT
T1,T2:GOTO 600

766 IF CP=4 THEN PRINT ";Espesor de [a capa de 6xido en gr/icm2(9.038E-4)?
“:INPUT EQG:GOTO 600

770 IF CP=5 THEN PRINT "Corriente integradaennC  ":INPUT [1:GOTO 600
773 IF CP=6 THEN PRINT "Tiempo de exposicidn en seg.  ":INPUT T:GOTO
600

776 IF CP=7 THEN PRINT "Eficiencia del sistema  "“:INPUT EF:GOTOQ 600
780 IF CP=8 THEN PRINT "Angulo solido en estereorradianes (10E-3/4pi)

" INPUT OM:GOTQO 600

1500 REM

1501 REM CALCULA LA MASA ATOMICA DEL COMPUESTO Y EL
NUMERQ DE PROYECTILES

1510 LET A=47.947948*M+15.999415*%L.

1520 LET NP=Ii*1E-9/(3.2E-19)

1530 PRINT

1540 PRINT "La masa atdbmica del compuesto es A(Ti"M"0"L")="A"(gr/mol)"
1550 LET C1=COS(T1/57.29577951308)

1555 LET C2=C0OS(T2/57.29577951308)

1560 PRINT "C1="C1" ,C2="C2

1570 LET DR=EO/K

1575 PRINT "Delta (rho-ele}= "DR

1600 REM CALCULO DE LOS COEFICIENTES DE ATENUACION DE MASA
1620 LET MU=(47.947948*M*115.867/A)+(15.999415*L*70.07249/A)

1622 REM LPRINT "Compuesto: Ti"M"O"L

1626 PRINT "Llegaron"NP"proyectiles a la muestra”

" 1630 REM LPRINT "Llegaron"NP"proyectiles a la muestra”

2000 REM

2001 REM CALCULO DE LA CONSTANTE DE LA INTEGRAL

2020 LET D=(6.023E23*0.219*0.880669E-
24*EF*OM*NP*47.947948*M)/(A*A)

2030 PRINT
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2040 PRINT "La constante de la integrat es D=".D

2050 REM LPRINT “La constante de la integral es D=",D

2060 REM LPRINT "El espesor es "EQ"gfem2, TI="T1"T2="T2
2100 BEEP

2101 INPUT "Escribe cualquicr nimero para continuar™;CNT

2999 REM LEE LOS DATOS DE LAS TABLAS

3000 FOR =1 TO 44

3001 READ E(I),ST(I),SO(1)

3002 PRINT E(I.ST(1),SO(1)

3003 NEXT1

3010 FOR [=1 TO 57

3011 READ EC(1),C(1}

3012 PRINT EC(1),C(1)

3013 NEXTI

4000 REM INICIALIZA SUMA DE RAYQS X

4005 FOR N=1 TO K

4006 REM

4010 IF E<0.1 THEN 7595

4040 REM CALCULA EL PODER DE FRENADO INTERPOLADO
4050 LET [=1

4060 [F E>=E(I) AND E<=E(I+1) THEN 4070

4065 LET [=1+1

4069 GOTO 4060

4070 IF E=E(1) THEN 4075 ELSE 4080

4075 LET ST=ST(I)

4076 LET SO=S0(1)

4077 GOTO 4090

4080 LET ST=(ST(1+1 }+ST(I)*(E(I+1)-EV(E-E(I)))/(1 +HE(I+1)-E)(E-E(1)))
4085 LET SO=(SO(I+1)+SO(Iy*(E(1+1)-E)/(E-E(1)))/( 1 +(E(I+ 1 )-E)(E-E(1)))
5000 REM

6000 REM CALCULA LA SECCION ATOMICA DE FRENADO REGLA DE
BRAGG

6005 PRINT

6130 LET U=((47.947948*M*ST)+(15.9994 1 5*L*S0})/(6.023E23)
6150 REM CALCULA LA PRIMER ENERGIA

6173 LET KC=E-((U*6.023E23)/A)*(DR/C1)

6175 PRINT

6180 PRINT "E("N")= “KC

7000 REM

7025 REM LEE SECCIONES EFICACES (MeVem2/mol)(gr/em2)/(gr/mol)
7040 REM CALCULA LA SECCION EFICAZ INTERPOLADA
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7050 LET J=I

7060 IF KC<0.1 THEN 7595

7065 [F KC>=EC(J) AND KC<=EC({J+1) THEN 7070

1067 LET J=J+1

7069 GOTO 7065

7070 IF KC=EC(J) THEN 7075 ELSE 7080

1075 LET C=C(])

7077 GOTO 7090

7080 LET C=(C(+1)+CI)y*(EC(J+} FROWKC-ECUNW(IHEC(I+1)-KCY(KC-
EC())

7510 LET EX=EXP((-1*MU*N*DR)/C2)

7530 LET SX=C*EX*DR

7540 LET SU(N+1)=SU(N)+SX

7545 LET SU=SU(N+1)

7555 PRINT "C("KC")="C"exp(-ux)}="EX "Nx= "D*SU
7560 REM N,EX,D*SU

7570 LPRINT KC,C,EX,D*SU

7585 LET E=KC

7590 NEXTN

7595 PRINT “El total de rayos x es Nx="D*SU

7600 PRINT "En muestra de Ti"M"0O"L", incidencia T1="T1
7601 PRINT “constante de la integradal D="D"espesor="EQ"
7700 PRINT " El 6xido esta sobre al gun sustrato?

7701 INPUT "SI, escribe: 1, NO, escibe:0 "z

7705 IF Z=1 THEN 9000 ELSE 8000

8000 REM

8001 REM CALCULA LA MASA ATOMICA DEL COMPUESTO Y EL
NUMEROQO DE PROYECTILES

8010 LET AA=47.947948

8020 LET MV=115.867

8030 PRINT "E="E

8050 REM CALCULO DE LA CONSTANTE DE LA INTEGRAL
8060 LET D1=(6.023E+23* 219* 880669E-24*EF *OM*NPYAA
8070 PRINT

8080 PRINT "La constante de la integral es D1=",D1

8100 BEEP

8101 INPUT "Escribe cualquier nimero para continuar”;CNT
8199 REM

8200 REM INICIALIZA SUMA DE RAYOS X

8205 LET N=1

8220 IF E<0.1 THEN 8600
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8249 REM CALCULA EL. PODER DE FRENADQ INTERPOLADO
8250 LET I=I

8260 IF E>=E(I) AND E<=E(l+] ) THEN 8270

8265 LET I=[+1

8269 GOTO 8260

8270 IF E=E(I) THEN 8275 ELSE 8280

8275 LET ST=ST(I)

8277 GOTO 8290

8280 LET ST=(ST(I+1)}+ST(ly*(E(I+1)-EY(E-E(1)))/( 1 +(E(1+1)-EW(E-EQ1)))
8299 REM

8300 REM CALCULA LA SECCION ATOMICA DE FRENADO REGLA DE
BRAGG

8350 REM CALCULA LA PRIMER ENERGIA

8373 LET KD=E-({ST*DR)/C1)

8380 PRINT

8390 PRINT “E("N™)= "KD

8400 REM

8425 REM LEE SECCIONES EFICACES (MeVem2/mol)(gr/em2)/(gr/mol)
8440 REM CALCULA LA SECCION EFICAZ INTERPOLADA
8450 LET J=1

8460 IF KD<0.1 THEN 8600

8465 I[F KD>=EC(J) AND KD<=EC(J+1) THEN 8470

8467 LET I=J+|

8469 GOTO 8465

8470 [F KD=EC(J) THEN 8475 ELSE 8480

8475 LET C=C())

8477 GOTQ 8490

8480 LET C=(C(J+1)+C(J)*(EC{J+1 FKDM(KD-EC(J) V(1 HECJ+1)-KDY(KD-
EC()

8510 LET EY=EXP(-1 *MU*EO+MV*N*DR)/C2)

8530 LET SY=C*EY*DR

8540 LET SV(N-+1)=SV(N}+SY

8545 LET SV=SV(N+|)

8560 LET E0=N*DR

8575 PRINT "C"KD")="C"exp(-ux)="EY "Nx="D| *SV"Esp="L0
8577 LPRINT KD,C,EY,D*SU+D1*SV

8580 LET N=N+|

8585 LET E=KD

8590 GOTO 8220

8600 PRINT "El total de rayos x es Ntot= "D*SU+D1*SV

8605 PRINT "En muestra de Ti"M"Q"L", incidencia T1="T]
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8610 PRINT "Profundidad = "EQ+EQ"gr/icm2"

9000 END

9080 DATA 0.1,629.405,0.9603,0.11,658.877.0.999.0.12.686.227,1.0362

9090 DATA 0.13,711.834,1.0706,0.14,735.986,1.10397,0.15,758.675,1.13599.0.16
9100 DATA

780.096,1.16658,0.17,800.344,1.1962,0.18,819.615,1.2246,0.2 855.014

9110 DATA

1.278,0.22,886.874,1.3285,0.24,915.482,1.3755,0.26,941.327,1 .4181,0.28

9120 DATA

964.503,]1.4588,0.3,985.305,1.4965,0.33,1012.446,1 .5471,0.36,1035.224

9130 DATA
1.5927.0.4,1059,972,1.6453,0.45,1081,713,1.6979.0.5,1096.498,1.7396

9140 DATA 0.55,1105.318,1.7693,0.6,1110.164,1.7901,0.65,1110.031,1.8029,0.7
2150 DATA 1106.914,1.8077,0.8,1094.721.8024,0.9,1076.564,1.78021,1

9160 DATA 1055.436,1.748,1.1,1031,1,708,1.2,1008,1.664,1.3,983.9,1.619

9170 DATA 1.4,960.5,1.572,1.5,937.6,1.526,1.6,915.4,1.481,1.7,894,1 438

9180 DATA 1.8,873.3,1.397,2,834.5,1.32,2.2,798.8,1.251,2.4,766.1,1.188

9190 DATA 2.6,736.1,1.132,2.8,708.5,1.081,3,683.1,1.035,3.3,648.6,973

9200 DATA 3.6,617.8,.9193,4,581.6,.8575

9500 DATA 0.1,7.351E-6,0.12,5.382E-5,0.14,2.259E-4,0.16,6.776E-
4,0.18,1.632E-3

9310 DATA 0.2,3.373E-3,0.22,6.245E-3,0.24,1.064E-2.0.26,1 .698E-
2,0.28,2.576E-2

6520 DATA 0.3,3.747E-2,0.32,5.268E-2,0.34,7.194E-2,0.36,9 58 7E-
2,0.38,1.251E-1

9530 DATA 0.4,1.603E-1,0.42,2.022E-1,0.44,2.514E-1,0.46,3.087E-
1,0.48,3.749E-1

9540 DATA 0.5,4.507E-1,0.6,1.003,0.7,1.922.0.75,2.555,0.8,3.322,0.9,5.324,1
9550 DATA 8.048,1.1,11.62,1.2,16.16,1.3,21.78,1.4,28.61,1.5,36.74,1.6,46.28,1.7
9560 DATA 57.31,1.8,69.9,1.9,84.17.2,100.2,2.1,118,2.2,137.6,2.3,159.1 2 4,182.5
9570 DATA 2.5,207.8,2.6,235.1,2.7,264.3,2.8,295.4,2.9,328 5,3,363.5,3.1,400.4
9580 DATA 3.2,439.23.3479.9,3.4,522.3,3,5,566.6,3.6,612.6,3.7,660.3,3.8,709.6
9590 DATA 3.9,760.6,4,813.1
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Apéndice C

Se muestran [os espectros RBS correspondientes a cada uno de los angulos
incidentes, con el {in de observar el comportamicnto del cambio de a forma de los

espectros, conforme aumenta el dngulo de incidencia:

RES incidencia 0°

1600 |
“op . A& .
g 120].__&.
"3 0o . - G - .
o HNO.. _% _ I
T g0, I .
=] L. <
£ 4. L. ] -
[ N .
0. - . | ——
4] 100 200 X0 400 X0
canal

Grafica C1. Se abserva el pico de carbono, alrededor del canal 100, ¢t de oxigeno, por el canal 150, el escalon de!
axido de silicio, canal 240 y el pica de la pelicula de plata, canal 385 aprox.

Cias,

Grifica C2. Ya no sc observan los picos de carbono ni de oxigeno; ¢l escaion ded 6xido de silicio esta muy
extendido respecio al espectto anterior, pareceria una incidencia rasante. 6 que el 6xido de silicio es muy gruesa.

74




RBS,=2°
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Grifica C'3. Vuelven a observarse los picos de carbono y de oxigeno, al igual que e escalén del dxido de silicio, y
£ste se volvig delpado,

RBS; g 4=10°

4000
00 .., . -
ks - _

. BW 5 _ ,

[ 200 \ _ - __

O . — .

capal

Gréfica C4. Otra vez estin los picos de carbono y oxigeno, asi coma ¢l escalon del éxide de silicio y el pico de la
pelicula de plata.

Ctas.

Grafica C5. Se empiezan a “achatar” los picos, ¥ a “ensanchar” ¢l escalon.
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RBS, p,=25°

canal

lirdfica C6. Mismo comporamiento que en Ia grafica C5.

Ctas.

canal

Grifica C7. Sc observa el pico de carbono, alrededer de! canal 1 10, ¢l de oxigeno, por el canal [50, el escalén dasl
oxido de silicio, canal 240 y el pico de 1a pelicula de plata, canal 385 aprox.

RBS, 5 ,=40°

Ctas,

Grafica C8. El pico de oxigeno esta menos “chato™.




RBS, g ,=50°
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Grifica C9. Aan se ven los picos y el escalén.

RBS, g,260°

Ctas.

canal

m———— . . G aad

Grilica C10. Se empiczan a ver mas anchos y més bajos Jos picos, asi como mis amplio el escaldn.

RBS, g,=65°

Clas.

Grallica CI 1. Se observa et gradual “achatamiente™ de los pices, en el lado dereche del espectro.
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RBS, ,=70°

Clas.

Canal

Grafica C12. Aq'ui ¥a no se distingue el pico de carbono, y con un poca de Irabajo se ve & de oxigeno. Gl dxido es
muy prueso

" RBS, p=75"

Clas.

Grafica Ci3. Pricticamenie desaparecicron los picos de carbono ¥ oxigeno, y ¢l escalon del oxido de silicio es muy
amplic.
Al observar el comportamiento de “achatamiento™ gradual de los picos sc

deduce que el espectro correspondiente al angulo de incidencia igual a 1° como que

deberia ir después de la grafica C13.

También se observa que ¢l cambio de forma del espectro de la grafica Cl1 a
la grafica C12 es normal, pero pareceria que hubiera un salto en el cambio de forma

de la grafica C12 a la grafica C13; es decir, como que no es tan gradual.
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