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OBJETIVO

El objetivo del presente trabajo es estudiar la modificacion de la superficie del
titanio y su aleacion Ti — 6Al — 4V, después de realizarles distintos tratamientos
térmicos (recocido, normalizado y templado), e implantarios con iones de Au de
9 MeV, a una afluencia de 1.0 x 10'® jones / cm?.

INTRODUCCION

El titanio y su aleaciéon Ti — 6Al — 4V son probablemente los mejores materiales
empleados en implantes quirdrgicos con los que se cuenta en la actualidad. Son
especialmente utilizados en prétesis ortopédicas. Poseen buena ductilidad y un
bajo médulo elastico. Su baja densidad (s6lo un 60 % de la densidad del acero),
les confiere excelentes propiedades mecanicas normalizadas a su peso. Ambos
materiales son de facil maquinado y manufacturado {1]. Ademas, la aleacion tiene
alta resistencia a la tension y a la fatiga.

Otra ventaja importante en la aplicacion de estos materiales como implantes
ortopédicos es su éptimo potencial de corrosion y su baja rapidez de corrosion en
medios biolégicos [2). La biocompatibilidad del Ti y su aleacién son una de sus
mas grandes ventajas en el campo de los biomateriales. Ambos tienen muy baja
toxicidad, y son bien tolerados por el hueso y el tejido suave {3].

Las aplicaciones conocidas del Ti — 6Al — 4V en el campo médico son las
protesis de cadera, rodilla y dedos. También se usan en implantes
cardiovasculares, tornillos, clavos y postes dentales.

Desde 1930, la interaccion de iones con soélidos ha sido estudiada dentro del
contexto de la modificacion de materiales. En un principio, los fisicos nucleares se
interesaron en observar los dafios que producian los flujos de radiacion presentes
en los reactores. El desarrollo de aceleradores electrostaticos permitio la
irradiacion controlada de los materiales en estudio. A través de un acelerador se
podian simular flujos de radiaciéon. Ademas, se podia seleccionar el tipo de
proyectiles, su afluencia y su energia.

La irradiacién de iones por medio de aceleradores no solamente sirvié en el
estudio de los dafos por radiacion producidos en los materiales. La siguiente idea
fue la modificacion de las propiedades de los distintos materiales conocidos.

La técnica de implantacion de iones consiste en bombardear una muestra con
haces de iones energéticos provenientes de un acelerador. Los parametros de la
implantacién que tienen efecto en 1a modificacion del material son:

a) El tipo de ion, que esta relacionado con la formacién de ciertos compuestos.
También influye en el dafio que puede producir, ya que su masa es un parametro
importante.

b) La energia de los iones, que tiene que ver con la profundidad media a la que
se les desea depositar en el material.

¢) La afluencia (que es el numero de iones implantados por unidad de area).
Esta vinculada con la cantidad de dafio que se desea producir.



d) La intensidad de corriente del haz, que esta relacionada con la rapidez de
produccion de dario [4].

Las aplicaciones mas conocidas de la implantacion de iones son las utilizadas
de manera industrial en 1a microelectronica. Por medio de un control muy preciso
de la energia de los iones que se implantan sobre obleas de silicio, es posible la
construccion de transistores y otros dispositivos electréonicos. Los atomos
dopantes del Si son los iones depositados en capas sucesivas, a través de un
proceso muy limpio.

La técnica es utilizada en metales y aleaciones para mejorar su resistencia al
desgaste, la oxidacién y Ia corrosion, ver tabla 11.

Propicdad Superficial Material Elementos Implantados
Cominmente

Resistencia al desgaste Aceros, ceramicos, Ti, N, Y, Ni, Zr, O,C, B
carburos, plisticos

Dureza Metales, plasticos, Cr, Mo, Ti, Y, Zr,Nb, Ta

¥ cerdmicos

Fricciébn Ceramicos, aceros, Ti, Ni, Co,Cr, C
plésticos

Duracién a la fatiga Metales Ta, W, Re

Resistencia a la fractura Ceramicos, carburos Zv,Cr, Ti

Resistencia a la corrosién Metales, ceramicos, vidrios |Cr, Mo, Ta, Y, Ce

Resistencia a la oxidacion | Titanio, superaleaciones Y, Ce

Resistencia a la fragilidad | Aceros

por Hidrégeno Pt, Pd

Propiedades épticas Vidrios, plasticos Nb, Ti, Mo, Zr, Y

Tabla 11. Algunas propiedades superficiales modificadas por la
implantacion de iones [5].

Se ha demostrado que esta técnica mejora la microdureza, la adhesién y la
friccion de los materiales. Como la implantacion de iones es un proceso fuera del
equilibrio, es posible la formacién de fases metaestables que no se obtienen a
través de otros medios. También se pueden conseguir microaleaciones que la
metalurgia convencional no puede obtener.

La implantacién de iones modifica la regién cercana a la superficie de un
material (de unos cuantos nanémetros a algunas micras), sin cambiar sus
propiedades volumétricas, ademas de ser un proceso que se puede llevar a cabo
a temperatura ambiente [6]. Estas caracteristicas le dan a la técnica la ventaja de
poder ser utilizada como un proceso terminal en la produccion de piezas
mecanicas. B

En el campo de los biomateriales metalicos, la implantacion también ha sido
utilizada ampliamente. En materiales empleados en prétesis quirurgicas, se ha
documentado un mejoramiento de propiedades uatiles como la resistencia a la
corrosion, la microdureza, la resistencia al desgaste, la adhesién y la friccion.




La implantacion de no metales sobre Ti ha producido la formacién de regiones
superficiales de alta dureza. Durante mucho tiempo el nitrégeno ha sido utilizado
en la implantacion de Tiy Ti — 6Al — 4V empleados en prétesis quirargicas.

La modificacion de los materiales no sélo se obtiene por los compuestos que
llegan a formarse como producto de la implantacion. De hecho, las cantidades de
iones que se depositan dentro del material, muchas veces son menores al uno por
ciento atomico. Esto significa que existen otros procesos mas significativos que se
deben considerar.

La produccion de dafio dentro de la red cristalina de un metal implantado
incluye la creacion de vacancias e intersticiales, la produccién de defectos
extendidos, la amorfizacion del material, o la transformacién de este en una nueva
estructura cristalina. Los iones incidentes pueden producir también la- erosion
ionica de la superficie o sputtering [7]. '

Debido a las caracteristicas de los implantadores convencionales, la
implantacion de iones en metales se ha llevado acabo tipicamente a energias que
van de los 50 keV a los 1000 keV. La apariciéon de nuevos aceleradores
electrostaticos ha permitido la posibilidad de realizar esta técnica a energias
superiores.

En el Instituto de Fisica de la UNAM se cuenta con un acelerador Pelletron de 3
MV. Uno de los proyectos que se ha desarrollado en este acelerador es el estudio
de la modificacion de las propiedades superficiales del Ti y su aleacion
Ti - 6 Al — 4V, cuando han sido implantados por iones de distintos elementos
como el C, Si, Ti, Pty Au.

El presente trabajo de tesis se enmarca dentro de este proyecto, y continua los
estudios iniciales sobre la implantacion de iones de Au de 9 MeV en Ti y
Ti — 6Al - 4V. En primer lugar se estudié el cambio en la estructura cristalina y la
microdureza, como funcion de la afluencia de iones de Au. En los primeros
experimentos ambos materiales so6lo habian sido sometidos al tratamiento térmico
de recocido con el que se les prepara comercialmente. En esa ocasién se
alcanzaron afluencias de hasta 6.5 x 10'® jones / cm?, y se encontré la presencia
de una fase cristalina hexagonal compacta, semejante a la estructura original, pero
con parametros de red mayores [8].

La presente tesis estudia el comportamiento de los mismos materiales
implantados, cuando previamente se les han realizado distintos tratamientos
térmicos. La afluencia con la que se les implanta es de 1.0 x 10'® jones / cm?. En
el trabajo mencionado anteriormente, con esta afluencia ya se habian registrado
pequefios cambios en los materiales.

Los analisis que se llevaron a cabo en la presente proyecto de tesis incluyen
microscopia 6ptica, Microscopia Electronica de Barrido (SEM), Difraccion de
Rayos X de geometria convencional (XRD) y de incidencia rasante (GXRD), asi
como Retrodispersion de Rutherford (RBS) y pruebas de Microdureza Vickers.

Los resultados obtenidos en esta tesis tienen que ver con la
complementariedad de las técnicas de andlisis empleadas en la region de dafio
generado por los iones, el cambio en la microdureza de las muestras y los
cambios estructurales producidos por la implantacion.



4

En el capitulo 1 se mencionan algunas propiedades del titanio y su aleacion
Ti — 6Al — 4V, se presentan los conceptos de estructura cristalina, numero de
microdureza Vickers, tratamientos térmicos y difraccion de rayos X.
Posteriormente se muestran algunas nociones de la interaccién de iones con
materia.

El segundo capltulo hace una breve descripcion del funcionamiento del
acelerador Pelletron, y detalla el procedimiento experimental seguido durante e}
proyecto de tesis.

El tercer capitulo muestra el conjunto de resultados obtenidos por medio de las
diferentes técnicas experimentales empleadas.

En el capitulo 4 se hace una discusién de los resultados obtenidos, a la luz de
la teoria presentada en el primer capitulo.

Finalmente, el capitulo cinco contiene las conclusiones del presente trabajo.



1 TEORIA
1.1 PROPIEDADES DEL TITANIO Y LA ALEACION Ti - 6Al - 4V

El titanio y su aleacioén Ti - 6Al - 4V son utilizados ampliamente en distintas
industrias como la aviacioén, la industria quimica, la petroquimica, 1a biomecanica y
los biomateriales, debido a las propiedades que poseen: alta resistencia a la
corrosion, elevada relacién resistencia-peso, alta temperatura de fusion,
densidades pequefias comparadas con otros materiales, etcétera [9].

TITANIO

A presion atmosférica y temperatura ambiente, el titanio tiene una estructura
hexagonal compacta (hcp), llamada fase «. Sus parametros de red son
a = 0.2950 nm y c = 0.4686 nm. Cuando el titanio alcanza la temperatura de
885°C, se transforma en una estructura ctbica centrada en el cuerpo (bcc)
conocida como fase 3, cuyo parametro de red es a = 0.3306 nm (ver figura 1.1.1).

La densidad de la fase a. es 4.5 g / cm®, para la fase B la densidad es de
4.3 g / cm®. El punto de fusion del titanio es 1670 °C y el numero de microdureza
Vickers es 220.

El titanio en estado de fusién tiene una estrecha afinidad con algunos
elementos como el hidrogeno, nitrégeno, oxigeno y carb6n, los cuales forman
soluciones sodlidas intersticiales [10). El titanio es fortalecido cuando se combina
con estos elementos. Pequerias cantidades de oxigeno o nitrégeno son dtiles para
mejorar su respuesta al tratamiento térmico [11]. En cambio, si se excede su
concentracion, disminuyen los valores de algunas propiedades como ductilidad,
resistencia mecanica y dureza entre otras, haciéndolo mas fragil. Por ejemplo, si
en la supetficie del material se forma una capa protectora adherente de TiO», por
debajo de los 535 °C, se aumenta su resistencia a la corrosién y a la
contaminacién; a temperaturas mayores, la capa de oxido se desintegra y los
atomos pequefios como oxigeno o nitrégeno lo fragilizan [12]. Debido a lo
anterior es importante una proteccion adecuada contra fa humedad y la accién de
la atmésfera cuando se realizan tratamientos térmicos, esto puede conseguirse
empleando la técnica de horneado al vacio, o las atmdsferas inertes de argdn o
helio puro.

Ti-6Al -4V

Una de las aleaciones del titanio es Ti - 6Al - 4V. En condiciones de presién
atmosférica y temperatura ambiente, puede tener dos estructuras, la estructura
hexagonal compacta, con parametros de red a = 0.2925 nm y ¢ = 0.4670 nm.
También se presenta la fase B, una estructura ciibica centrada en el cuerpo, con
un parametro de red a = 0.3230 nm (ver figura 1.1.1). Su nimero de
microdureza Vickers es 330.
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Figura 1.1.1 Estructuras cristalogrdficas de Ti y Ti - 6Al - 4V, A
temperatura ambiente el titanio tiene una estructura hexagonal compacta
con pardametros de red a = 0.2950 nm y c = 0.4686 nm (fase a). Después
de los 885 °C, el Ti tiene una estructura cubica centrada en el cuerpo con

un pardmetro de red a = 0.3306 nm (fase B). El Ti - 6Al - 4V es una
aleacion bifdsica, a temperatura ambiente. Su fase a posee una estructura
hcp con pardmetros de red a = 0.2925 nm y c = 0.4670 nm. La fase B es
una estructura bcc con un pardmetro de red a = 0.3230 nm.

£l Ti - 6Al - 4V se emplea en implantes quinirgicos, debido a su compatibilidad
con el cuerpo humano, su baja densidad y su alta resistencia a la corrosiéon. Se
emplea en muchas aplicaciones ortopédicas como tornillos para huesos de rodilla,
codo, dedos, prétesis de rodilla y cadera, asi como en postes dentales (ver Figura
1.1.2).

Figura 1.1.2 La aleacién Ti -6Al — 4V se utiliza en prétesis de cadera,
debido a su compatibilidad con el cuerpo humano.



1.2 ESTRUCTURA CRISTALINA

Las propiedades de los materiales dependen de la estructura cristalina que
posean. Pueden controlarse o modificarse al aplicarles esfuerzos, o de acuerdo a la
manera de ser trabajados (trabajado en frio y trabajado en caliente).

Todos los metales tienen una estructura cristalina bien definida (cubica,
hexagonal, tetragonal, romboédrica, etc.), la cual se refiere al tamaiio, forma y
ordenamiento atomico dentro de la red [12). Una red es un arreglo periédico de
atomos representados por puntos que definen el espacio (ver figura 1.2.1).

zb

? ___ celda
B unitaria
b

Figura 1.2.1 Representacién de una celda unitaria en una red cristalina.

Existe una minima representacion llamada celda unitaria, la cudl tiene todas las
caracteristicas de la red cristalina. Cada celda puede tener atomos en las caras, en
el centro o en ambos lugares de la estructura, ademas de los vértices. Hay 14 tipos
de celdas clasificadas por Bravais, agrupados en 7 sistemas cristalinos (ver tabla
1.2.1y figura 1.2.2).

Sistema cristalino Lados Angulos
Cubico aj=azx=as a=p=y=980°
Ortorrombico azb=c a=pB=y=90°
Tetragonal a=b=c a=f=y=90°
Hexagonal axc a=p=90° y=120°
Romboédrico aj=a=ay a=p=90° y=90°
Triclinico axb=c azxPryr90°
Monoclinico azb=c o=y=90%%p

Tabla 1.2.1 Caracteristicas de los siete sistemas cristalinos. Aqui a, b, c, a,
az, a3, representan los lados de las estructurasy o , B, vy, son los dngulos que
se forman entre los ejes.
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Figura 1.2.2 Representacion de los catorce sistemas cristalinos o redes de
Bravais.
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Como ya se ha mencionado, los materiales con los que se trabajé en esta tesis

tienen las siguientes estructuras: el titanio tiene la estructura cristalina hexagonatl

compacta hcp (o) a temperatura ambiente y una estructura cubica centrada en el

cuerpo bcc (B), arriba de 885 °C. A temperatura ambiente, las estructuras de la

aleacién del titanio son hexagonal compacta (fase a) y cubica centrada en el cuerpo
(fase B) [10]. En la figura 1.2.3 se muestra la representacion de estas estructuras.

®
)
[]

«—a— «— g —>
Estructura hexagonal Estructura cubica centrada
compacta (hep) en el cuerpo (bce)

Figura 1.2.3 Estructuras cristalinas del Ti y Ti - 6Al - 4V.

Particularmente en los metales, la estructura cristalina esta intimamente
relacionada con las propiedades mecanicas generales y el comportamiento del
material. Los metales con estructuras cubicas centradas en las caras son
normalmente blandos y ductiles. Los que tienen estructuras cubicas centradas en el
cuerpo son mucho mas duros, y los metales con estructura hexagonal compacta
tienden a ser relativamente fragiles [12]. Por ejemplo, la estructura del aluminio es
cibica centrada en las caras (fcc), la cual tiene una buena ductilidad debido a su
arreglo atébmico; en cambio, el hierro que tiene una estructura cubica centrada en el
cuerpo (bcc), proporciona una buena resistencia.

La microestructura de los metales y algunos materiales solidos esta formada por
granos, los cuales se constituyen por unidades microscépicas llamadas cristalitos o
fragmentos cristalinos. Dentro de un grano, las celdas unitarias estan en 1a misma
direccién cristalografica, en cambio en los granos vecinos tienen otras orientaciones.
En los limites granulares se hace evidente la separacion del espacio entre atomos de
los cristales {13]. :

Las propiedades de un material pueden depender de la direccion a lo largo de la
cual se mide la propiedad y de ciertos planos de atomos en un cristal. Es por esto
que se utiliza una notacién abreviada para describir las direcciones y planos
cristalograficos en un material [12], llamada indices de Miller, que son nimeros
enteros (h, k, /), obtenidos de restar posiciones de dtomos en un sistema rectangular
cartesiano.

Por ejemplo, los metales se deforman en las direcciones y planos a lo largo de las
cuales los dtomos estan en contacto mas estrecho [12).
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Para el caso de una estructura hexagonal, se utiliza un tipo especial de indices
llamados Indices de Miller — Bravais (h, K, i, I), debido a la simetria del sistema. Se
utilizan cuatro ejes en lugar de tres, la tercera coordenada es la suma de las dos
primeras coordenadas con signo negativo (h+k = -i ) {14].

De las estructuras cristalinas se pueden formar una infinidad de planos o
direcciones, pero no todos son de importancia. Los que interesan son los que tienen
una poblacién mayor de atomos y una mayor distancia interplanar. A los planos
formados cumpliendo esta condicién se les ilama planos de compacidad.

Para la estructura hexagonal los planos de compacidad son (0001) y (0002),
llamados planos basales. Se puede formar una celda unitaria hexagonal colocando
planos compactos en una secuencia de apilamiento. En la figura 1.2.4 aparece la
celda unitaria hexagonal formada colocando los pianos de compacidad en una
secuencia de apilamiento ABABABA..... [12].

Figura 1.2.4 Secuencia de apilamientos ABABAB de planos compactos
formando la estructura hexagonal. ’



1.3 DIFRACCION DE RAYOS X

Los rayos X fueron descubiertos en 1895 por el fisico aleman Wilhelm Conrad
Roentgen. Los rayos X son una radiacién electromagnética penetrante, con una
longitud de onda aproximada de 10"*m a 108m [15]. Tanto 1a luz visible como los
rayos X se producen a raiz de las transiciones de los electrones atdmicos de una
drbita a otra. La luz visible corresponde a transiciones de electrones externos y los
rayos X a transiciones de electrones internos.

Al incidir un haz de rayos X sobre un atomo, esta radiacion interacciona
solamente con los electrones del atomo; no interacciona con el nicleo. Mientras
mas electrones tenga el atomo, mayor sera la intensidad de la interaccion.

Con el desarrollo de las ideas sobre la estructura atomica de la materia, se
pensé que la simetria macroscdpica de los cristales era un reflejo de que los
atomos o moléculas que formaban el cristal estaban dispuestos en forma
ordenada. Hacia mediados del siglo XIX, el francés A. Bravais formulé la hipotesis
de que los cristales se formaban con un arreglo de atomos o moléculas colocados
de manera regular, separados por una distancia fija y repetidos traslacionalmente
en un espacio tridimensional. Este patron estructural, llamado celda unitaria,
estaria formado por un atomo, una molécula o un complejo de moléculas.

Con el tiempo se fueron desarrollando técnicas cada vez mas refinadas para
poder encontrar la estructura de una sustancia a partir de los patrones de
difraccion que producen los rayos X.

Algunos cientificos continuaron investigando las propiedades de los rayos X, y
en 1912 Max Von Laue en colaboracién con otros colegas, descubrieron que un
cristal difractaba los rayos X; estos resultados le interesaron a W. L. Bragg quien
determind la condicién para que ocurriera fa difraccion.

Condicién de Bragg.

Para simplificar el analisis, se supone que un haz de rayos X de longitud de
onda A incide formando un dngulo 8 con ia superficie de un material cristalino que
contiene planos horizontales de atomos separados entre si una distancia d". El
haz interactia con el atomo K en el primer plano y con el a&tomo L en el siguiente
plano. Cada atomo dispersara el haz en todas direcciones, pero la interferencia
constructiva s6lo existe cuando los rayos dispersados son paralelos, entonces la
primera condicion de interferencia constructiva es que el angulo de incidencia sea
igual al angulo de dispersion. La otra condicion es que la distancia recorrida por
los haces difiera en un miltiplo entero de la longitud de onda. El haz 2, ademas de
recorrer la misma distancia que el haz 1, también recorre fa distancia ML + LN;
utilizando relaciones trigonométricas, ambas distancias valen KL sen 8, por lo que
la diferencia de camino recorrido es 2 KL sen 6, que en términos de la distancia
interplanar (d°) es igual a 2d” sen 0. Esta cantidad debe ser un multiplo entero
de la longitud de onda del haz (A), es decir [16]:

2d’sen@ =nA
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En la figura 1.3.1 se representa la dispersion del haz de rayos X por atomos
que forman los planos horizontales.

rayas X
_rayos X difractados
incidentes

o ¢ L ¢ — o

Figura 1.3.1 Esquema de la difraccion de rayos — X por un cristal.

Para tener informacién de la estructura de un determinado material, se utiliza
-un difractdbmetro. En ia figura 1.3.2 se presenta la geometria convencional de la
camara de difraccién de rayos X utilizada en esta investigacion, donde ta muestra
se monta sobre una plataforma que puede girar en el eje de un cilindro. E} detector
y el generador de rayos X se colocan sobre las paredes de este cilindro, de forma
que los tres resultan coplanares [17]. El detector estd montado sobre un soporte
que gira en sincronia con la muestra, de manera que, para una rotacion de un
angulo de 20 del detector, la muestra gira automaticamente con él, un angulo 6.
Asi se asegura que el angulo de incidencia y de difraccién sean iguales. Dada
esta geometria, normalmente se grafica la intensidad del haz difractado contra el
angulo 26. i

La tabla 1.3.3 corresponde a un listado de valores de la distancia interplanar, y
los angulos 206 asociados a los maximos de difraccion, para una muestra de Ti
normalizado. La figura 1.3.4 corresponde al difractograma de rayos X, asociado a
la tabla 1.3.3.



Figura 1.3.2 Diagrama de una camara de difraccion de rayos X. F es la
fuente, O es eje alrededor de donde rota la muestra, M es el portamuestras
y D es el detector.

DIFFRAC/ AT -- PRINTDIF V1.0%**29—Jun— 1999 12:37: 54
Dump of file: C:\USERDATA\ W-TN.DIF (28-Jun-1999 09: 35: 42)
Sample Name: W-TN  Ti NORMALIZADO (28-Jun-1999 12:48: 10)
DSMEAS - Program:LWR.DQL

Wavelength 1: 1.54056
Wavelength 13 1.54439

Range # 1

Raw data measured from 2 theta = 15,000 to  110.00
Step size : 0.010 Time/step : 0.6

Peak width: 0.500 Threshold : 0.5

-N-  2theta d Cps %
1 26937 33072 807 266
2 28098 3.1731 769 253
3 35199 25475 4467 1471
4 36.136 2.4836 1510 4.98
5 38495 23367 1510 497
6 40236 22395 25001 8236
7 41.088 2.3950 2081 685
8 43072 20984 676 223
9 53063 1.7244 4646 1530

10 59433 15539 633 2,08
11 62,776 1.4790 4982 1641
12 62950 1.4753 6252 2060
13 70541 13340 1165 384
14 72596 13012 9146 3.02
15 74354 12747 795 262
16 76246 1.2477 303.56 100.00
17 77413 12318 49.07 1617
18 86.789 1.1212 530 L75
19 102,329 0.9889 102.04 33.61
20 105.689 0.9665 10.12 333
2t 109.07 09457 1355 446

Figura 1.3.3 Listado de un patron de difraccién (XRD) de titanio
normalizado.
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Figura 1.3.4 Difractograma de rayos X del titanio normalizado.

Para cada estructura cristalina dafinida (cibica, hexagonal, tetragonal, etc.),
existe una ecuacion que relaciona la distancia interplanar, los parametros de la
red de la celda unitaria y los indices de Miller de los planos preferenciales que
ocasionan la difraccién.

Para materiales que tienen estructura hexagonal, como lo son las fases a del
titanio y Ti — 6Al — 4V, la ecuacioén es la siguiente [18]:

\ AR +hk+k| P
it e sl s S
d® 3 a c

La ecuacién correspondiente para una estructura cubica, como es el caso de la
fase B del titanio y Ti — 6Al - 4V, es:

| _ Kk
o a’
Existen tablas de datos que caracterizan la estructura de los materiales
cristalinos conocidos. Dichas tablas, o tarjetas, contienen la siguiente informacién:
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el sistema cristalino y el grupo espacial al que pertenece la estructura del material,
los valores de sus parametros de red y los angulos que forman entre sus lados, los
valores de los angulos 20 donde existen maximos de difraccion, o bien las
distancias interplanares asociadas a dichos maximos, los indices de Miller
respectivos para cada maximo y sus intensidades relativas. Otros datos incluidos
en la tarjeta corresponden a 1a linea de radiaciéon con que se adquirid el patrén, asi
como su longitud de onda. También se establecen las condiciones de temperatura

a las que se obtuvo el patron.

La figura 1.3.5 corresponde a la tarjeta del Titanio, etiquetada con la clave

JCPDS 44-1294 (1993).
4-1294 Wevelengihs 1.54046
T 48 W h k1
Titanium 265 2% 100
Y24 30 0w 2
2243 10 1 0 1
17262 13 1 0 2
Rad: CuKel A 184030  Piter: Groph Nono  d-sp: DiIf. 16 S HEE N
Cutaff: 150 Int: Diffrect. Wicor.: 0.9 jgme 1209
Bet: Saller, R. KeCarthy. G, North Dakola Sute Uniceraity. 1 I
Fargo Narth Dakots, USA. 1CDD Grant~in -Aid. {1993) 11707 1 o 0 4
1ti2is 1 20 2
Syw.: Henagonal SC: Poy/mme (104) 1.0043 1 ; g ;
0205081 b 48020030 A cisen S92 22973
a [ 3 T 2 mp: .0439 4 T 11
Rel: 163d. Y i1y
Dx: 4.006 D SY/PON: ¥y = 35700028 . 17)

l’enll helaﬂ !n\nllly Semple wes cHlalned from AD. Mackey
40-32-0. Average relative slandard deviatlon
ln \nlemﬂy ul me 1en sironge: M!eeuau for three upeclmfn
u 0.7%, Component of y{rnhﬂmlc m powders
icon vsed.ex an inlernel stand. FSC: M'z V-lld-hd h1
c’?' Inled paitern. To replace 5-882. Il-( 47.80. Yolume|CD):

zdz,—;.. ° 1997 )C?Ds-lnlcrnnlonnl Centre for Diffraciion Dola. All righls reserved
..

FPCPDFWIN

Figura 1.3.5 Tarjeta JCPDS 44-1294 perteneciente al titanio.

Difraccion de rayos X de incidencia rasante.

La difraccién de rayos X de incidencia rasante, conocida por sus siglas GXRD
(grazing angle X- ray diffraction), se explica considerando la condicion de Bragg
para angulos de incidencia pequefios. La figura 1.3.6, representa una camara de

difraccion de rayos X de angulo rasante.



monocromador
secundario de LiF detector

fuente de
rayos x

muestra

Figura 1.3.6 Esquema de un difractémetro de rayos X de incidencia
rasante. La fuente de rayos X y el material no se mueven, en cambio, el
monocramador y el detector se mueven respecto de la superficie de la
muestra.

La técnica de difraccion de rayos X de incidencia rasante se utilizé, porque en
este arreglo geométrico, la profundidad de penetracion de los rayos X coincide con
la regién de dafio producido por la implantacién de los iones. En la geometria
convencional, la profundidad de penetracion de los rayos X es mayor, por lo que
no se obtienen detalles de la superficie.

La figura 1.3.7 es un esquema de la penetracion de los rayos X en un material.
Sobre la muestra incide un haz de rayos X, el cual atraviesa una distancia dy,
hasta que se difracta y recorre una distancia d, dentro de la muestra. E! haz
difractado se detecta posteriormente con una intensidad menor que la inicial,

debido al fenémeno de absorcion.

o h 0 /.:'z

implantacion d, 20

L muestra

-/

Figura 1.3.7 Geometria de un haz de rayos X que penetra en una muestra.
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Para estudiar la regién modificada por 1a implantacion, se eligié un angulo de
incidencia a = 3°, El angulo 20 varié de 15° a 11Q°, por lo tanto, el angulo 0 de
salida fue de 6°. La distancia total recorrida por el haz es x = d; + d3, y se puede
calcular recurriendo a la /ey de senos. La profundidad de penetracion del haz (h),
se determina por medio de la ley de la absorcion de rayos X; en el caso del titanio
se calculd que h = 1.76 ym. Para la aleacién, el calculo de la profundidad de
penetracion emplea, ademas, la regla de Bragg [19). En el Ti — 6Al — 4V, la
profundidad de penetracién del haz de rayos X fue de h = 1.87 um. La profundidad
de penetracién en ambos materiales, garantiza que la regién de implantacion de
los iones pueda ser estudiada, ya que el alcance proyectado para los iones de Au
se calculd en 1.38 um.

Las figuras 1.3.8 y 1.3.9 corresponden a patrones de difracciéon de rayos X de
incidencia rasante de Ti y Ti — 6Al — 4V. Se indican los indices de Miller de las
estructuras asociadas a ambos materiales.

PATRON GXRD
TITANIO TESTIGO

1400 - o= 30
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100

800 A
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30 40 50 60 70 80

20

Figura 1.3.8 Difractograma GXRD de titanio testigo [8].
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Figura 1.3.9 Difractograma GXRD de Ti - 6Al ~ 4V testigo [8].



1.4 TRATAMIENTOS TERMICOS.

Al titanio y su aleaciébn se les realizaron los tratamientos térmicos de
normalizado, recocido y templado. La temperatura y tiempo de recocido, asi como
el medio de enfriamiento, fueron diferentes para cada tratamiento.

El tratamiento térmico es una combinacion de operaciones de calentamiento y
enfriamiento llevadas a cabo a tiempos determinados, dependiendo de la
composicion del material. Se aplican a un metal o aleacion en estado solido para
modificar sus propiedades [10]. Los tratamientos térmicos sirven para reducir las
tensiones desarrolladas durante la fabricacion, generan estabilidad estructural y
dimensional, producen condiciones éptimas de ductilidad y pueden ablandar o
endurecer a los materiales.

Existen muchos tratamientos térmicos como el normalizado, el recocido, el
templado, el tratamiento de solucion, el tratamiento de soluciéon y envejecido,
etcétera. Los tres primeros tratamientos mencionados son de interés en esta
investigacion.

En el normalizado, el material se calienta por arriba de la temperatura de
transformacion de la estructura de éste, y después se deja enfriar al aire. Se
realiza con el fin de que la estructura resultante sea lo mas uniforme posible,
mejorando asi sus propiedades [11].

En el caso del Ti — 6Al - 4V, |a estructura que puede generarse al realizarle un
tratamiento de normalizado, es una en forma de agujas finas, llamada acicular alfa
().

El recocido es un tratamiento que consiste en calentar y mantener a una
temperatura conveniente el material, seguido por una rapidez de enfriamiento
apropiada. Los medios de enfriamiento utilizados pueden ser el horno o el aire.
El recocido se emplea para ablandar los materiales metalicos y simuitaneamente .
produce cambios deseados en ofras propiedades o en la microestructura,
aumenta la ductilidad a temperatura ambiente, mejora las propiedades eléctricas y
mecanicas, provoca estabilidad dimensional y estructurat a elevadas temperaturas
[20]. El propésito de tales cambios puede ser entre otros la eliminacion parcial o
total de los efectos del trabajado en frio [12], e! incremento de la resistencia
mecanica, la obtencién de la dureza apropiada para una maquinabilidad optima
[11], también previene el ataque quimico de medios corrosivos [9).

En el caso del titanio, la estructura que resulta después del tratamiento de
recocido, depende de que se realice a temperaturas menores o mayores que la
de transformacion de fase, y del medio de enfriamiento.

En el tratamiento de templado, el material se coloca dentro del horno hasta
alcanzar una temperatura determinada, manteniéndolo alli un tiempo establecido;
enseguida se sacan las muestras para que se enfrien. Los medios de enfriamiento
son agua, agua salada (salmuera), aceite, soluciones de polimeros, sales
fundidas o liquidas, metales fundidos y gases {21). Ei proceso de enfriamiento de
una muestra sumergida en aceite es mas lento que el de una sumergida en agua
o salmuera [12].

En los tratamientos térmicos, el tiempo en que se enfria el material depende de
los medios en los que se deja al material, del tamafio de la pieza, de fa circulacion
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de aire alrededor de éste, y en el caso de dejarlas en el horno, del numero de
piezas recocidas [11].

Al realizar los tratamientos térmicos, es importante considerar si se esta
trabajando con elementos puros o aleaciones, porque dependiendo de su
composicién, aumentan o disminuyen la temperatura de transformacion de fase
[12]. Algunos elementos que forman las aleaciones aumentan la temperatura de
transformacion de la estructura del material y se conocen como estabilizadores
alfa; en cambio, si disminuye la temperatura de transformacion de estructura, se
les llama estabilizadores beta.
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1.5 PRUEBA DE MICRODUREZA VICKERS

Dureza.

La dureza no es una propiedad fundamental de un material, sino que esta relacionada
con las propiedades elasticas y plasticas del mismo. El valor de dureza obtenido en una
prueba sirve como comparacion entre diferentes tipos de materiales o entre los efectos
generados por distintos tratamientos térmicos realizados a un material. Los cambios de
dureza son consecuencia de los tratamientos térmicos y del trabajo efectuado en el material.
Las pruebas de dureza pueden agruparse en tres tipos:

1. Dureza elastica.

Este tipo de dureza se determina con un escleroscopio, el cual mide la altura de rebote de
un pequefio martillo con emboquillado de diamante, después de que cae por su propio peso,
desde una altura definida sobre la superficie de la pieza a prueba. El instrumento tiene un
disco autoindicador donde ia altura del rebote se indica automaticamente por un namero
sobre una escala arbitraria, considerando que, cuanto mayor sea el rebote, mayor sera el
numero, y la pieza a prueba sera mas dura.

2. Dureza a la abrasion y al corte.
Prueba de Mohs.

La dureza a la abrasion es medida de acuerdo a una escala del uno al diez, que consiste
en asociarle a algunos materiales un valor de dureza dependiendo si éste material estandar
lo raya. La prueba fue ideada por Friedrich Mohs [10].

Prueba de ensayo de lima.

La pieza a prueba se somete a la accién de corte de una lima de dureza conocida, para
determinar si se produce un corte visible. Las pruebas comparativas con una lima dependen
del tamario, forma y dureza de la lima, de la velocidad, presion y angulo de limado durante la
prueba. Al pasar una lima por la superficie, se puede examinar con rapidez un gran nimero
de partes tratadas térmicamente para determinar si el tratamiento ha sido satisfactorio. La
prueba generalmente se emplea en la industria como aceptacién o rechazo de una pieza.

3. Dureza a la indentacion.

Esta prueba se realiza con un indentador o punta, con una geometria determinada, que se
imprime en la muestra al ponerle una carga de valor conocido, se miden los diametros de la
esfera (dureza Brinell) o las diagonales de cuadrado (dureza Vickers), dependiendo de que
prueba se esté realizando.

La dureza se expresa por un nimero proporcional a la carga e inversamente al area de
impresion.

Los métodos comunes para estas pruebas son:

a) Prueba o ensayo de dureza Brinell.

La superficie de la muestra se presiona con un indentador en forma de esfera. Se mide el
diametro de la marca hecha en la superficie para determinar el nimero de dureza, que
también depende de la carga y del didmetro de la esfera.

Las muestras que se someten a este ensayo son de espesores mayores de 10 mm. No
requieren demasiada preparacion, solo que la superficie esté lisa y limpia.



b) Prueba o ensayo de dureza Rockwell.

Para este ensayo se emplean dos tipos de indentadores. Para materiales suaves se usa
la bola de acero y para materiales duros, un cono de diamante. Se consigue utilizar muchas
variantes con distintos tamafos de penetrador y diferentes masas de la carga. Después de
imprimirse la marca sobre la superficie del material al aplicarle una carga, se cambia por otra
de mayor masa. Se registra la diferencia de profundidad del indentador y se obtiene el
numero de dureza.

La prueba se puede realizar en una gran cantidad de materiales, ademas de aplicarse a
materiales muy delgados.

c) Prueba o ensayo de dureza Knoop.

Para realizar esta prueba se utilizan cargas pequefias en un indentador de diamante, con
forma de piramide rectangular. Se mide la longitud de las diagonales con un microscopio
fijado al probador de microdureza.

Ya que son muy pequefias las marcas hechas con el indentador, la superficie de la
muestra debe estar bien pulida.

d) Prueba o ensayo de dureza Vickers.

En este ensayo se usa como indentador una pirdmide de diamante con base cuadrada. El
angulo entre las caras opuestas de la piramide es de 136°.

Se escogié este angulo, para que la esfera que se utiliza como punta en la prueba de
Brinell quede inscrita dentro de la huella piramidal, ver figura 1.5.1.

Figura 1.5.1 La impresion del indentador Vickers queda dentro de la esfera de
Brinell.

En el microdurimetro se coloca la muestra y se sujeta con unos filos mdviles para que
quede fija. Se selecciona la regién de la superficie donde, al aplicarse una carga estatica
conocida, la punta dejara una huella en forma de cuadrado (Figura 1.5.2).
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Figura. 1.5.2 Huella ideal obtenida con el indentador de punta piramidal, en una
region plana de la muestra.

La dureza del material se obtiene al relacionar el peso y la longitud de las diagonales de la
marca piramidal. Como el niumero de dureza Vickers (HV) es definido como i{a carga dividida

por el area de la indentacién, se miden las diagonales de dicha impresién con un mlcrémelro
incorporado al microscopio.

El valor de microdureza HV se determina por la ecuacion {22}:

0
2Psens | gsap

HV = 2 - Lz

donde P es la carga aplicada, L es la longitud promedio de las diagonales y 0 es el angulo
entre fas caras opuestas de} diamante (136°). Ver el apéndice para el calcuio del nimero
Vickers.

Para obtener la profundidad de penetracion def indentador (?\6) se utiliza una refacién
trigonométrica resultando:

L L

“2JZwnes 71

Es decir, la profundidad de penetracién del indentador aproximadamente 1/7 de la
longitud promedio de las diagonales {23].



Ventajas y desventajas de los diferentes tipos de pruebas.

En la prueba de abrasion la escala de dureza no es uniforme.

En las pruebas de dureza Brinell o Rockwell es necesario cambiar el indentador o la
carga, por lo que las medidas en un extremo de la escala no pueden ser comparadas. En el
ensayo Brinell no se puede trabajar con muestras de espesores menores a 10 mm, porque
las muestras se deforman al aplicarles un penetrador con este diametro.

La prueba de dureza Vickers tiene gran aceptacion para trabajos de investigaciéon porque
proporciona una escala continua de dureza. Las impresiones hechas por el indentador
piramidal son directamente proporcionales a la carga e inversamente proporcionales al
cuadrado de la longitud de las diagonales, es decir, que para un material se obtendra la
misma dureza con cualquier carga. El intervalo de cargas usado es de 1 a 120 gf,
dependiendo de la dureza del metal a analizar.

El ensayo Vickers es util para medir la dureza superficial de hojas muy delgadas,
obteniendo el endurecimiento superficial del material. La prueba requiere superficies de las
muestras cuidadosamente preparadas, por que las huellas no tendrian aproximadamente el
mismo valor en ambas diagonales, o al hacer las indentaciones en distintas regiones, la base
de la piramide no seria un cuadrado. Los valores de las diagonales varian dependiendo de la
persona que realice las medidas, esto provoca cambios en la determinacion de la longitud
de la diagonal.



Apéndice
Calculo del numero de microdureza Vickers.
Con las huellas hechas por el indentador, se puede obtener el nimero de dureza del

materiat de la siguiente manera.
La figura 1.5.3 muestra un esquema del drea impresa por el indentador.

= Al

b

—v2—]

Figura 1.5.3. Huella de la indentacién ideal, hecha con el microdurimetro.

Como el angulo entre el vértice y las caras de la punta del indentador es 136° (ver figura
1.5.2), el angulo que formara una cara con una linea perpendicular a Ia base es 68°. De ia
geometria de la figura 1.5.2 se tiene la relacion:

sen68 =-===%
co
Despejando la distancia CO
co=-—2 _
2sen68

Como el area de la impresion consta de cuatro triangulos, el drea S total es:

S=4(be0)
2




Sustituyendo el valor de CO se tiene que

q=:4_(__”1’1_)
“ 72 25en68

Finalmente, como la relacion de los lados del cuadrado con las diagonales es 2= (2,

2
S= L
2s5en68

Recordando la definicion del numero de dureza Vickers (HV), que es la carga dividida por
el area superficial de la indentacion.

HY = I’XZ;;méB
o bien:
HV:LsS—“P—
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16 FRENADO ELECTRONICO Y NUCLEAR.

Cuando un ion energético incide en un sdlido, sufre una serie de colisiones con
los atomos y electrones del blanco. Como resultado de estas colisiones, el ion
incidente pierde energia hasta que finalmente queda atrapado en el material. Los
dos procesos independientes que causan esta desaceleracidn se conocen como
frenado electrénico y frenado nuclear.

Frenado electrénico.

El frenado electronico es el resultado de la interaccion de los iones incidentes
con electrones del blanco, a través de colisiones ineldsticas. Debido a la diferencia
de masa, los proyectiles pierden poca energia y momentum en cada colisién,
siguiendo trayectorias rectilineas al desplazarse dentro del material.

Para explicar el proceso de frenado electronico como funcion de la energia del
proyectil, se consideran cuatro dominios diferentes de energia, aplicando en cada
uno de ellos modelos tedricos distintos. .

La figura 1.6.1 muestra el comportamiento de la seccion de frenado electrénico
como funcién la energia cinética del ion.

—_

—
g%

N

m ~
5

Figura 1.6.1 Comportamiento de la seccién de frenado electrénico de
los iones incidentes como funcién de su energia [19].

En la regién I, la velocidad de los iones es pequefia comparada con la
velocidad de los electrones, es decir [6],

2
v, Sv,(Z)3,
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donde Vs es la velocidad del electrén en la primera orbita del atomo de
hidrogeno, llamada velocidad de Bohr, vy es ia velocidad del proyectil y Z; es su
numero atémico.

Experimentalmente se encuentra que el poder de frenado electronico es
proporcional a la velocidad del ion {19].

Algunas teorias propuestas en esta region son las siguientes:
1) Firsov propone un modelo de dos atomos aislados colisionando. Supone un
plano hipotético perpendicular a la linea que une a las dos particulas (localizado
en el centro de ésta), por el cual atraviesa un flujo de electrones, es decir, los
atomos intercambian electrones durante el tiempo que dura la interaccion {6].
Firsov deduce la siguiente seccion de frenado, como funcién de la velocidad del
ion [19]:

S, =0.2347x%a,(Z, +z,):—',

H

para lo cual utiliza la expresion de potencial interatomico:
2AZ, + Z,)e? N
V(r)=-—'—r--’—)-—q>"[|.13(2l +Z,) -2_”:]

donde @, es la funcion de apantallamiento de Thomas - Fermi, Z2 es el niumero

atémico del blancoy a, es el radio dz Bohr definido como: g, = ,h =0.0529 nm .
e'm

-

Tipicamente se emplea un potencial Coulombiano apantailado, es decir, el
potencial:

2
V() = ZiZye”
r

multiplicado por una funcién de apantallamiento @(r) que simula la presencia de
los electrones atémicos y que debe ser {a unidad parar = 0.

El modelo de Thomas - Fermi (TF) es un tratamiento estadistico de la
distribucion electronica en el tomo. No es aplicable a elementos ligeros, por que
tienen pocos electrones y no se tendria una buena estadistica. Su funcién de

apantallado es [19):
5
r
D ={1
() [ +(a"1r] ]

2
A=0.8034 a=123
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El radio reducido se define como:

N r
x=a0—
A
donde ayr es el radio de apantallado de Thomas Fermi, y es igual a:

" 0.88534,
fes T &
- I
@) +(z:)]

2) Por otra parte, con un modelo analogo al de Firsov, Lindhard utiliza el potencial
interatomico

V(r)=iz-_zr_z)3_e’¢w[|.|3[(z|)§ +(Z,)§]5 ;_ro_]

para obtener la siguiente ecuacion de seccion de frenado {19]:

7
_ 8m(Z)° Z,e'ayv,

@

e

También deduce otra ecuacion para bajas velocidades del ion, definiendo para
esto la energia reducida adimensional [19] como:

_ E am,
= QM
Z,Z,e*(m, +m,)
donde m, es la masa del proyectil, m: es la masa del blanco y a es la longitud de
apantallado.
La seccion de frenado electrénico de Lindhard también se puede escribir como
[6, 28]): .

S,(¢) =« \/E

3
2 v 7
252, (I + ﬂ)
m,

donde K = m————
IZ.G(Z,S +z,s)m,i
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En la regién 11, la velocidad v; del proyectil es del orden de la velocidad de los
electrones. En esta region que es de transicion, el poder de frenado es muy
sensible a las teorias y aproximaciones hechas en las regiones vecinas. Existen
algunas férmulas semiempiricas que ajustan los datos experimentales [19].

En la region III, la velocidad de los iones es grande comparada con la
velocidad de los electrones orbitales y se supone que estan en reposo respecto a
los proyectiles [19].

Por lo que en el caso clasico de un proyectil puntual totalmente ionizado que le
transfiere energia a un electron, el poder de frenado electronico es:

24
_(.d_E_') =272, L Zmhn Tonie.
dx mw, T

« min

donde Tmax ¥ Tmin cotresponden a la energia maxima y minima transferida por un
ion a un electrén del blanco, respectivamente.

La minima energia que un ion pesado le puede transferir a un electrén,
considerando s6lo ionizacion, es la energia de amarre del electrén en el atomo,
que en promedio es la energla de ionizacién de los &tomos del blanco < />

La maxima energia que se puede transferir es:

__ 4mm,
(m,+m,)2 :

max

que cuando my > m; se reduce a 2m,v,’, entonces el poder de frenado es:

dE)\ 2rZle 2mv}
{2 = Zn, | <
( dx ) md N Ty

Definiendo a B como el nimero de frenado

=___Z_,_|n 2m,,v,2
2 h

El poder de frenado se puede representar como:

_(115_.) _anzle o
dc ), myl

En esta ecuacion se puede ver la dependencia de los nimeros atémicos, del
reciproco de la velocidad del ion al cuadrado y de la dependencia inversa de
<[>
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Bohr obtuvo una aproximacion clasica para el nimero de frenado, suponiendo
que el electron esta amarrado al 4tomo con una fuerza arménica:

L123my* 2
B=2Z,]1 _.__‘__-_L._
z( " ze (o) A ]

siendo < w > la frecuencia promedio de oscilacién de los electrones atdmicos.

Una ecuacién relativista para el numero de frenado, la deducen Bethe y Bloch,
la cual considera que la energia perdida por el proyectil se debe a todas las
posibles transiciones electronicas inducidas en el dtomo y que esta formado por
osciladores arménicos:

2
B=2, In[Zm.,v, ]

(1
Definiendo la energia promedio de ionizacién < / > como:
n{l)=3 g,InE,

El indice n se refiere a todas las transiciones posibles para excitar al electrén,
cada una de energia E, y de intensidad del oscilador g, [19].

En la region 1V, se hacen consideraciones relativistas a las teorias formuladas,
que suponen que la velocidad del ion es muy grande. Con la teoria de Bethe -
Bloch se calcula el numero de frenado [19] con la siguiente expresion:

o ) |

. v
siendo g, =
c

En el sistema de iones Au (9 MeV) bombardeados sobre el titanio, la velocidad
de los iones incidentes es vy = 6.94x10° m/s y la velocidad de Bohres v, =

2
2.19 x10° m/s, entonces (Z,)3 v, =4.03x10’ -';l es mayor que vy, lo que implica que

las teorias que se emplean son las correspondientes a la regién 1.



Frenado nuclear.

El frenado nuclear se produce por la interaccion de fos iones con los atomos
del blanco. En los choques, el proyectil cede una gran parte de su energia a los
atomos del material, lo que provoca que la trayectoria del i6n sea quebrada.
También, como consecuencia de estas interacciones, los atomos del blanco
pueden ser desplazados de sus posiciones creando dafos a la estructura del
material.

Se bosquejaran algunas definiciones para obtener la profundidad (alcance) de
penetracion del proyectil en el material.

El poder de frenado esta definido como la pérdida de energia del proyectil al
penetrar una distancia en el material:

_dE,
dx

Esta relacionado con la seccién de frenado nuclear a través de la siguiente

expresion:
1 dE, :
S(E)=—| =L} .
W(Er) n,( 7 )

donde n es la densidad atémica del material.

SI se considera el nimero de choques entre el i6n y los atomos del blanco
representado por la variable v, cuando un ién recorre una distancia Ax en el
material, resulta que:

ax = Ay,

donde A es el camino libre medio, el cual esta relacionado con la seccion
macroscopica (2) de la siguiente manera:

1
A=—=
X nmo(E)

entonces

v
Ax = e
mo (E)
siendo of E;) la seccion total de transferencia de energia.
El cambio de energia del proyectil al recorrer la distancia 4x es A4E; y es
igual al promedio de la energia transferida a un atomo, <T >, en este intervalo:

AEI =v<T>
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También el promedio de Ia energia transferida, <7>, esta dado por la ecuacion

[ro (r.Eyar  [To (T.E)drT
[o (TE)YT ~— o (&)

(r)=

Si 4Ey ~ dE;, el poder de frenado es:

v [Ta(T, E)dT

dE,  o(E) _
—T\_'_———‘;—'——-_n, To(T, )T
n,o(E,)

De aqui se obtiene la seccién de frenado nuclear como:

S.(E)= [To(T, E)dT
que se puede escribir como:

dE, ) ~ [rda(T, E))dT

1
S.(E)= 7.:[ dx dr

donde es necesario conocer o(T, E;).
Utilizando la teoria de Ziegler, Biersack y Littmark (ZBL) que es una de las mas

empleadas, se tienen las siguientes expresiones para la seccion de frenado
nuclear adimensional en funcion de la energia reducida [19]:

5.(6)= 0.5In(1+1.13835)

- <30
£ +0013216°77% 1 0.195935> £

S, (&)= Inte) £>30
2e

La energia reducida propuesta en el modelo ZBL, se obtiene al sustituir en la
ecuacién de Lindhard, la longitud de apantallado por la longitud de apantailado
universal de Ziegler [27, 29], a,:

£= 32.53E,m,
Z,2,(m +m ) Z P +Z,°7)

La energlia E, debe expresarse en keV [6].
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Para nuestro sistema de iones de Au implantados (9 MeV) en Ti, la energia
reducida es £=6.91.

Por otra parte, la rapidez de la pérdida de energia tota! esta dada por la suma
del poder de frenado electronico mas el poder de frenado nuclear, es decir,

dE, _dF,

dE, _ dE|| +dE,
dx  dx

“dx |

i o

La suma de la seccion de frenado electrénico y nuclear definen a la seccion
total, determinandose al realizar su suma, es decir,

S(E)=S.(E)+S,(E),
En notacién reducida adimensional tiene la forma
S(e)=8,(e)+S,(8),

que al sustituir las expresiones correspondientes resulta:

0.5In(14-1.1383¢) oz

SO = 0132157 4 0.195935%

En la ecuacion de la seccion de frenado electrénico de Lindhard, al sustituir los
datos correspondientes a un sistema de iones de Au implantados sobre Ti, x es
igual a 0.12.

El comportamiento de las secciones de frenado electrénico, nuclear y total
estan representados en la grafica 1.6.1. Como puede observarse en la grafica, la
seccion de frenado electrénico para energias pequefias esta por debajo de la
correspondiente a la seccion de frenado nuclear, en cambio para energias
mayores, la seccién de frenado nuclear es menor.

Las ecuaciones de seccion de frenado nuclear y electrénico se utilizan para
obtener el alcance o la profundidad de penetracion de los iones.

Para explicar lo que es el alcance, se analiza las trayectorias de penetracion de
los iones desde que inciden en un material, hasta que quedan implantados. La
interaccién de los proyectiles con los electrones de! material no origina cambios
significativos en las trayectorias de los iones incidentes, las cuales son
esencialmente rectilineas. En cambio, al interactuar con los nucleos, los iones
incidentes en cada colision son desviados y frenados hasta que quedan en
reposo, provocando que las trayectorias de los proyectiles sean quebradas [19].
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SECCION DE FRENADO
TOTAL

SECCION DE FRENADO|
ELECTRONICO

SECCION DE FRENADO
014 NUCLEAR

Crdfica 1.6.1 Comportamiento de la seccion electronica, nuclear y de la
suma de ellas, que es la seccidn total, en funcion de la energia reducida.

Si consideramos un haz de particulas y no sélo un proyectil, el alcance R o
profundidad de penetracion de los iones se define como la longitud, desde la
superficie del blanco hasta donde quedan depositados dentro del material, es
decir:

(‘z:)

El alcance se determina por la rapidez de la pérdida de energia como
consecuencia de las colisiones con los atomos del material.
También se puede representar el alcance adimensional como:
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_%de
p(e) = 1)

La distancia de penetracion a lo largo de la direccion del ion incidente suele
representar el alcance proyectado, y el alcance radial se define como la distancia
desde donde entr6 el ion en el material hasta donde se detuvo.

Si el ion implantado esta localizado en el punto P(x, y, z), entonces el alcance
radial se representa por:

R ={x*+y'+z2?

El alcance proyectado transversal se puede obtener con la ecuacion:

R/ = J(xsemz - ycosa)’ +2°

De aqui podemos obtener la longitud del alcance proyectado:
2 2
R, = (R) +(R,)

En la figura 1.6.2, se puede ver la relacién entre alcance y alcance proyectado
de un ion que penetra en un material con una energia incidente que va
disminuyendo, debido a las colisiones con los electrones y los atomos del blanco,
hasta quedar en reposo en el punto P(x, y, 2} [6].

ion
incidente

profundidad

superficie

| S
z p?ocyaanc'i:do Px.¥.2)

alcance
JL transversal
proyectado
x

Figura 1.6.2 Representacion del alcance y el alcance proyectado de un ion
implantado [6].
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También se puede obtener una aproximacién del aicance proyectado (Rp) al
utilizar la teoria de Lindhard [6]:

R
Rp= P
14—
3m,

y una expresion que relaciona el alcance proyectado con la dispersion del alcance
[6).
R, =235AR,

Como el alcance reducido y el alcance estan relacionados por la ecuaciéon
m

£)= Rnym,4za? —
ple) FR (e )

se tiene que:
R= plm, +mz)
nym,dza,’m,

Cuando se consideran las secciones de frenado nuclear y electronico en la
ecuacion del alcance reducido adimensional [6] se tiene la expresion:

de
05T+ 1.13838)
+ &
TT0013215° 7 1 01959355 T X Ve

pe)= |
(']

L.a figura 1.6.3 es una representacion de los procesos de frenado que definen
la distribucion final de los iones incidentes dentro del material. Como se ve en la
figura, la distribucion de los proyectiles implantados llene un comportamiento
Gaussiano.

Para simular la distribucion de los iones implantados se recurren a las
definiciones de momentos estadisticcs [6).

El primer momento (el valor promedio de la distribucién) se define como:

p= [ fe0ds

donde f(x) es la funcién de probabilidad de la variable x.
El segundo momento es la varianza, o?, definida como:

= ]'(x #Y f(x) ds

Donde la desviacion estandar de la distribuciéon, es la raiz cuadrada de Ia
varianza.
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La funcion de probabilidad para una distribucién Gaussiana, que depende del
valor promedio de la distribucién y la varianza es [6]:

2
pa—r
@2n)ic e

Si se emplea la ecuacion de la densidad atémica N(x), que relaciona la funcion
de probabilidad con la dosis de implantacién ¢, es decir:

Nx)=¢./f(x)

Se obtiene la siguiente expresién, identificandopcon R, y o con 4R

2
N(x)= ¢4 : exp[_%(x;RRp) }
AR, (27)? "

Asi, la maxima densidad atémica se tiene igualando x a Ry, entonces:

NR)= N, =P 048

)

!
aR,@my AR

’

donde N, se expresa en atomos /cm®, ®; eniones/cm? y AR, en cm.
P P

domina el frenado domina el frenado
eléctronico nuclear

material

penetracion del ion
Eq

concantracidn

profundidad
Figura 1.6.3 Representacion de la trayectoria de un ion en una

implantacion. En la interaccion de los proyectiles con los electrones, la

trayectoria de los iones no cambia con respecto de la direccion de entrada,

lo cual no ocurre al colisionar con los nicleos, donde la trayectoria de los
iones es quebrada.
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APENDICE
FRENADO NUCLEAR
Si en la ecuacion de transferencia de energia:

fTo (T,E)dr _ [ro (1. E)dr

()=

[e@Eyar o (B)
utilizamos las ecuaciones:
AceY
mo (E)
y
AEI =py<T>

con 4Ey = dE; y Ax = dx,

el poder de frenado es:

v [To(T,E)dT
dE, E,
= "f, Y, [To(T,E)dT
mao(E)

De aqui se obtiene la seccion de frenado nuclear como:
S.(E)= [To(T,E,)dT.
Por otra parte, la seccion de frenado nuclear reducida se define como:

deg
S,(&)=—
dp
donde
p(E) = Rn,m,47ra,,z m
es la longitud reducida, y a, es la longitud universal de apantailado {28):

0.8854a,
A
1 2
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Utilizando la ecuacién de la energia reducida de ZBL y recordando la relacion

entre la seccién de frenado con el poder de frenado, se puede obtener la seccién
de frenado nuclear en funciéon de la energia reducida:

dE, de dp dE
—t=p S (E)=———ama L
ax - S EY=r R

de aqui se quiere obtener la razén entre la energia reducida y el alcance reducido

dp dR de
Despejando, se obtiene:

de de dR

£e S Rakidihaki iy

ap 5l ')dE, dp

Derivando la energia reducida respecto de E; y la longitud reducida respecto
de R se tiene que:

de _ m [

w

dE,  m +m, Z,Z,e'
y

dp _ nm,4ra,’m,
dR (m +m,)
Entonces

AR __(m+m)
dp n,mz‘tn'a,fml )

" . : de .
Sustituyendo las expresiones anteriores en —, se tiene que

S,.(£)=§%="zs.(5.)( m, a, )( (m, +m,) )

m+my Z,Z,e* ) \ nym,4za’m,
o bien
Si se define
Am,m,

=——t 2,
(m, +m,)
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entonces
m+m, _ m,
am, y(m +my)”

Por 1o que la seccion de frenado nuclear reducida es:
S, (&)= S, (Em, —
y(m +my)Z2Ze'ra,
Al utilizar 1a expresion para la energia reducida de Ziegler:

£ _ m,
E a, Z.Z,e* (m, +m,)

se tiene que
&S, (E)
—,

S, (&)=
n(€) rEnra,

Para obtener la seccién de frenado nuclear reducida, S,(g), de acuerdo al
modelo ZBL, se recurre a l1a definicion de seccién de frenado Sp(E):

Tdo(T . E
S.(E) =l(_£E_I)= i_.'igi_'_)dr s
n\ dx dr

donde T es la energia transferida.
Entonces, la seccion de frenado resulta:

el\Tda(T,E)dT
S, (6)= __I_._(z_'_)__
yEra, dT

Ahora, es deseable expresar Sp(¢) como una integral que dependa del

parametro de impacto. Para esto consideremos:
T, estd relacionada con la maxima energia

a) La energia transferida,
transferida, Ty, por medio de la ecuacion

[
T=T,sen?| 2,
s (2)

donde 6 es el angulo de dispersion.
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b) Twu, 1a energla maxima transferida esta relacionada con y por la expresion

c) La seccion total de transferencia de energia es:

""'j" do(T, E)dT

o(E)= dT

Tmin

d) En términos del parametro de impacto, b, la seccion total de transferencia de
energia también se puede expresar como

da(B)db

o(E)= j = jz 7bdb,

Entonces la seccién de frenado nuclear se puede escribir como:

bt

5,(6)=—>—5 [ T2rbdb,
\a, [
expresando:
d(b*) =2bdb
resulta:
S, ()= ( )d(bz

Por otra parte, el angulo de dispersion se determina integrando la expresion:
g=n-2f L S
-52-%)
XE a
Ziegler uso la funcion de apantallamiento universal:

©(x) = 0.1818¢72 +0.5099¢7%2 40,2802~ +.0,02817¢-°2*

y realiz6 una integracién numeérica.
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Al calcular la integral anterior de seccién de frenado nuclear en funcion de la
energla reducida, Ziegler, Biersack y Littmark obtienen el comportamiento de Sa(€)
ajustandolo con la funcion analitica siguiente [19]:

0.51n(1+1.1383¢)
£+0.01321°77% +0.19593£° £<30

Sn(g)=

S(e)=-‘pz(—:__;l £>30
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1.7 EFECTOS DE LA IMPLANTACION DE IONES EN METALES

Los efectos primarios mas importantes de la implantacion de iones en los
materiales son 1a ionizacion, a excitaciéon y los desplazamientos atdmicos. Junto a
estos efectos, la implantaciéon puede producir calentamiento, luminiscencia, dafio
estructural y reacciones quimicas.

Los parametros mas importantes en la implantacion son el tipo de ion
(determinado por su carga y masa), la energia de bombardeo, la afluencia
(definida como el numero de iones implantados por unidad de area), la densidad
de flujo y la temperatura de implantacion.

Los efectos particulares de 1a radiacion dependen del tipo de material sobre el
que se esté implantando. La composicion quimica, el estado de agregacion, la
estructura cristalina, fa pureza del material a implantar, etcétera, son
determinantes en el tipo de efectos que produce la implantacién. Los dafios que se
producen al implantar un metal, un ceramico o un polimero son diferentes.

Metales como el titanio y su aleacidon Ti — 6Al — 4V poseen una estructura
policristalina, es decir, estdn formados por una gran cantidad de pequefios
cristales orientados en todas direcciones. Los tratamientos térmicos con los que se
preparé6 cada material determinan el tamafio, la estructura cristalina y 1la
distribucion de los cristalitos.

En una red cristalina existen distintos tipos de defectos puntuales producidos
por la implantacién de iones. Una vacancia es una posicién de la red en la que
falta un atomo. Un infersticial es un atomo del propio material que, en lugar de
estar en una posicion regular de la red, se encuentra en una posicion intermedia.
Un par de Frenkel es una pareja vacancia — intersticial que se encuentra en una
vecindad cercana. Las impurezas son atomos externos al material que pueden
encontrarse en posiciones intersticiales o substitucionales. La presencia de estos
defectos ocasiona pequefias deformaciones en la red. Una representacion
esquematica de los defectos puntuales que produce la implantacion en materiales
cristalinos se muestra en la figura 1.7.1.

Cuando un ion incide sobre un sélido cristalino y choca con un atomo de la red,
puede generar el desplazamiento del atomo golpeado. Para que esto suceda, es
necesario que su energia cinética y la energia transmitida al atomo golpeado sean
mayores que la energia de desplazamiento de los atomos en la red (Eg). El ion
incidente recibe el nombre de primario. Los &tomos desplazados que vuelven a
golpear otros atomos de la red, reciben el nombre de secundarios. A la
reproduccion consecutiva de muchos eventos de desplazamiento de atomos se le
llama cascada.

Las colisiones provocadas por los iones primarios o secundarios pueden
producir la creacion de defectos puntuaies.
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Figura 1.7.1 Esquema de los defectos puntuales en una red cristalina [6].

Cuando se implanta un material con una afluencia elevada, los
desplazamientos producidos por las cascadas se van acuimulando, hasta que en
promedio todos los atomos del material han sido desplazados; incluso varias
veces. Se llama numero de desplazamientos por dtomo (dpa) a la cantidad
promedio de desplazamientos que ha sufrido cada atomo del blanco en un
bombardeo dado. El dpa depende de la afluencia, de la energia disponible para
colisiones y del nimero de desplazamientos producidos por cascada. La
estructura del material bombardeado se puede modificar cuando los valores de
dpa son altos.

Los defectos puntuales producidos por las colisiones de los iones primarios o
secundarios, pueden migrar dentro del material hasta encontrar un obstaculo que
los detenga. La recombinacion de un intersticial con una vacancia dentro del
mismo grano provoca fa aniquilacion de esta pareja. En este caso, el metal no
presenta cambios en sus propiedades.

Las dislocaciones y las fronteras de grano son lugares de acumulacion de
intersticiales y vacancias. Por lo que en estas trampas puede darse la aniquilacién
en conjunto de las parejas intersticial — vacancia. Otra posibilidad de acumulacién
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de intersticiales dentro del mismo grano provoca un defecto extendido que crece
con el nimero de nuevos intersticiales asociados. La creacion o crecimiento de
defectos extendidos modifica las propiedades macroscopicas del material.

De manera analoga las vacancias creadas por la implantacion de iones en un
cristal pueden ser atrapadas por dislocaciones y fronteras de grano, para
aniquilarse con otros intersticiales que también fueron acumulados. De igual
forma, se da la posibilidad de acumulacion de vacancias para dar lugar a la
formacion de defectos extendidos conformados por regiones huecas o burbujas.

Las impurezas introducidas por la implantacion pueden acumularse en
trampas, para precipitarse en pequefios aglomerados con estructura cristalina
definida, o bien pueden difundirse dentro del material, para quedar como una
solucion solida.

La evolucién temporal de una cascada puede describirse asi: la creacion de
una cascada se da en un tiempo de 107'3 s, El material se vuelve inestable hasta
que se produce la difusién de intersticiales, en un tiempo de 10° s. Después se
produce la difusion de vacancias, en un tiempo de hasta 1 s. Dependiendo de la
temperatura, la microestructura sigue evolucionando hasta estabilizarse, esto es
en tiempos largos. La presencia de defectos en general, provoca la dilatacion de
los metales bajo irradiacion.

La estructura basica de un material puede ser modificada por la acumulacién
de dafios estructurales producidos por irradiacién. Ef nimero de desplazamientos
por atomo es un indicador de la cantidad de dafio que puede producirse durante la
implantaciéon. Cuando el numero de dpa es mucho mayor que la unidad, se ha
producido un gran dafio, y es posible que el material se amorfice. De hecho, se ha
reportado la amorfizacion de metales implantados por distintos iones [24]. Sin
embargo, procesos como las colisiones de reemplazo, la aniquilacion de defectos
puntuales © una temperatura alta del material, pueden favorecer el
restablecimiento de la estructura cristalina inicial del sélido, a pesar de haber
recibido un dafio considerable. En ocasiones, la implantacion lleva a un material a
transformar su estructura cristalina. También se ha reportado la aparicién de fases
intermedias, que no pueden ser obtenidas por procesos térmicos convencionales.

Oftro proceso que tiene lugar en los materiales implantados es el espurreo o
sputtering, que consiste en la expulsion de atomos superficiales del material
durante el bombardeo. La intensidad del espurreo, Y, se define como el nimero de
atomos expulsados por cada ion incidente:

N
N,

Y=

donde N; es el numero de atomos expulsados en un experimento, y N; es el
namero de iones incidentes. La intensidad de! espurreo depende de las masas de
los proyectiles y del blanco, de la energia y direccion de los iones incidentes
respecto al blanco, de la estructura cristalina del blanco y su temperatura.

El espurreo se puede explicar a la luz de la formacion de cascadas de atomos
producidas por los iones incidentes. Cuando algunos atomos de la cascada se
encuentran cerca de la supefficie, existe la posibilidad de que sean expulsados del
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material. La produccién de espurreo esta ligada al mecanismo de dispersion
elastica ion — atomo, y por lo tanto a la seccidon de frenado nuclear. Esencialmente,
es un proceso de transferencia de cantidad de movimiento. )

Los calculos tedricos de la produccion de espurreo [25,26] muestran una
dependencia directa de Y con la seccién de frenado nuclear. De esta manera, la
produccion de espurreo tiene un comportamiento semejante a la seccion de
frenado nuclear.

En experimentos de implantacion de iones de baja energia (donde la seccion
de frenado nuclear es alta) puede suceder que el retroceso de la superficie
erosionada por altas afluencias, se acerque al alcance de los iones implantados
inicialmente. De esta manera, tanto los atomos del material como los iones
implantados seran igualmente erosionados. Esto determina una limitacion en la
afluencia que se puede alcanzar. La implantacion de iones de energias superiores
suprime este problema. En el caso del sistema de iones de Au de 9 MeV, sobre un
blanco de Ti, se tiene una produccién de espurreo muy baja. De acuerdo al
programa SRIM 2000 {27], Y ~ 2. Este valor es pequeiio, comparado con los
elevados valores alcanzado a energlas de implantacion convencionales, y permite
la obtencion de altas afluencias.
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1.8 Retrodispersion de Rutherford: RBS ( Rutherford Backscattering
Spectrometry) y seccion eficaz.

Ernest Rutherford realizé experimentos con un haz de particulas positivas
haciéndolo incidir en un material. Como consecuencia de la interaccion elastica de
los iones positivos con los nicleos del blanco, algunas particulas atravesaban el
material y otras se dispersaban en todas direcciones.

Con la técnica RBS se pueden detectar a un anguio fijo, las particulas
retrodispersadas por los atomos del blanco, permitiendo determinar la identidad de
los atomos dispersores que componen el material, la profundidad a la que se
produjo la dispersién y la concentracion de los mismos.

Para explicar el proceso de dispersion consideremos en el sistema de
referencia del laboratorio, una particula de masa m;, con una velocidad v,,
dirigiéndose hacia otra particula en reposo de masa m,. Tratemos sélo el caso en
que la colisidn es elastica, es decir, sus estados se conservan. Lo cual no quiere
decir que no haya intercambio de energia cinética y cantidad de movimiento.

La figura 1.8.1 es una representacion de la colision elastica de dos particulas,
durante este proceso se produce una transferencia de energia y cantidad de
movimiento. En la figura, my, E+ y vy representan la masa, energia cinética y
velocidad de la particula incidente; m2 es la masa de la particula inicialmente en
reposo; la energia y velocidad del ion incidente después de la colisién se denotan
por E y v, respectivamente. E; representa la energia cinética de la particula
reculante, mientras que v3 corresponde a su velocidad.

m1,E1|V1 . m2,E2=0

antes de la colision
O m, ,E,v

0

6,

O

my,E v
después de Ia colision

Figura 1.8.1 Representacion de una colision eldstica en el sistema de
referencia de laboratorio.
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Como la cantidad de movimiento y energia se conserva, las masas seran las
mismas antes y después de la dispersion, entonces se tienen las siguientes
ecuaciones de conservacion de energia y momento:

En la direccion x: myv, = mycos @ + v, cosd,
En la direccién y: 0 = myvsenf — m,v,sen0,

N 1 PO 2, ! 2
Para la energia se tiene: 2 M =§m'v +—2—m,v_,

Con estas ecuaciones se puede obtener la relacion de la energla inicial £, de

los proyectiles y 1a energia E despues de ser dispersados por el blanco con que
colisionaron [19]:

1
m, cos@ +(m,2 —m,’senza)2

K:.E_=
E, my +m,

donde k es el factor cinematico de la dispersion.

Esta ecuacion aporta mucha informacion de los atomos dispersores, porque si
conocemos el angulo de deteccion, la energia del proyectil antes y después de ser
dispersado, podemos conocer que elemento es el que provoco la dispersion.

En la descripcion anterior, se supuso que eran particulas neutras las que
interactuaban, pero en un experimento donde un haz de iones bombardean a un
material, las colisiones son entre particulas cargadas. La figura 1.8.2 representa la
dispersién de un haz de particulas, siendo detectadas las que se dispersan a un
angulo 0.

area del
detector

Figura 1.8.2 Un haz de particulas que incide en un blanco, es dispersado en
todas direcciones, al interactuar con los niicleos del blanco. El detector
registra los iones retrodispersados en la direccion 0.
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Al proceso de dispersion elastica entre particulas cargadas se le llama
dispersion Coulombiana, porque es la fuerza de Coulomb la que produce el efecto
{19}, especificamente si el proyectil es un ion positivo que choca con un nucleo
atémico se le llama dispersion de Rutherford.

Un caso particular de la dispersion de Rutherford es cuando se coloca un
detector a un angulo 8 mayor que 90° con respecto de la direccion del haz
incidente en el sistema de laboratorio, y a una distancia fija ( / } de la muestra.

El factor cinematico de dispersion se obtuvo considerando simplemente la
dispersion de particulas en la superficie del material. Si ahora se supone que los
proyectiles inciden en un material que tiene un cierto espesor, se puede tener una
relacién entre la pérdida de energia de los proyectiles y la profundidad de
penetracion del material. Supongamos que un haz de particulas no soélo interactua
con los atomos del material que se encuentran en la superficie, sino que atraviesa
el material y se detectan los que se dispersan a un angulo fijo.

En la figura 1.8.3 se muestra la dispersion de dos iones. El primero incide sobre
el material con una energia E; y es dispersado por un atomo de la superficie con
una energia KE;. El segundo ion penetra una profundidad x dentro del material, al
colisionar posee una energia E < Ey, y se dispersa con una energia KE; el ion
dispersado vuelve a perder energia dentro del material y puede ser detectado
fuera de la superficie con una energia E; < KE.

muestra

Figura 1.8.3 Esquema de la dispersion de un ion de energia Ey, que choca
con la superficie del material y es detectado con una energia KEy. Un
segundo ion de energia Ey, penetra una profundidad x, es dispersado y se
detecta con una energia E;.
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De la figura 1.8.3 se pueden obtener las siguientes relaciones:

a) Los angulos de incidencia y de retrodispersién de los iones cumplen la
condicion

180°= 0+ 6y + 62

b) Considerando relaciones trigonométricas y asociando 1a profundidad de
penetracién de los iones se tiene que:

X % dE x % dE
f )

cos6, - _h‘. (d_E.) ' cos 6, il —KI:‘ (_dﬁ)
dx entroda dx solika

Si suponemos que la pérdida de energia por unidad de longitud, 9E A
constante a lo largo de las trayectorias, se tiene [30]:

E=E —-—X (d_E.)
' cosE\ dx Jonrnte

x dE
E,=KE~ <
: cos6, ( dx LM‘,

Eliminando E resulta:

Kx (dE x (dE
KE -E = (4E dEY
=5 cosé, (dx )rmmla * cosd, (dx )mlhh

Sea [F] el factor de pérdida de energia representado por:

[F]= ’“(i’ﬁ) X (iE_)
cosO\ dx Jpose  €OSO, \ dX ) s

Entonces:
KE, -E, =[F]x=AE

En ésta ultima ecuacién se puede ver la relacion entre la diferencia de energias
detectadas de los iones dispersados por diferentes atomos del material, con la
perdida de energia de los iones al penetrar el material una profundidad x. Se
puede tener una mejor aproximacion si se evalia el poder de frenado a una
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energia de incidencia promedio y a una energia de salida promedio, definidas
como:

E+E,

E comnts = -2— Yy Evan =

E, +KE
==

respectivamente.
Representando el factor de pérdida de energia con las energias promedio:

Fl-2 (€] ()
cosO\ & JEurada  COSONEIE ity

La ecuacion también se puede escribir términos de la seccion de frenado
S‘—-‘—E resultando:
N dv' ) ’

KX S(E st} +—>— S (B ar)

S=
cos 6, cosé,

Para un material compuesto de dos o mas elementos quimicos, la seccion de
frenado del blanco, se descompone en una suma de secciones de cada elemento,
es decir, si el blanco tiene la formuta molecular A8, utilizando la regla de Bragg
[19), se tiene:

S(A,B,)=5(4,)+S(B,),
donde m y n representan el nimero de atomos de A y B respectivamente.

Con la técnica de RBS se puede determinar el perfil de concentracién de los
diferentes elementos que componen el material, o llevar a cabo el analisis de
materiales constituidos de capas de elementos. En general, esta técnica permite
determinar la composicion de elementos ligeros como C, N y O, en cambio no es
posible diferenciar entre elementos de nimeros atémicos proximos.

Los iones que llegan al detector generan una sefial eléctrica de tamafio
proporcional a su energia, la cual llega hasta un analizador multicanal conectado a
una computadora [30]. A cada tamafio de sefial se le asigna un canal,
generdndose una serie de canales ordenados, abarcando todas las posibles
energias de dispersiéon y en cada uno de ellos se han almacenado el nimero de
particulas cuya energia cae dentro de la magnitud correspondiente a ese canal
[31]. Esta formada de registrar eventos se llama espectro. Como hay una
correspondencia uno a uno entre el nimero de canal y la energia, al determinar la
energia por canal se puede obtener un espectro del nimero de cuentas como
funcion de la energia.
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La figura 1.8.4 es un espectro RBS obtenido por la dispersion de iones de He'*
de 6 MeV sobre un blanco de titanio implantado con iones de Au [8]. El espectro
esta formado por la raiz cuadrada del nimero de cuentas por canal como funcion
del numero de canal.
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Figura 1.8.4 Espectro RBS de titanio implantado con iones de Au 9 MeV [8].

Las ventajas para hacer este analisis son [33]:
a) Es facil y rapido.
b) La mayoria de las veces no es destructivo.
c) Se puede obtener la profundidad de perfiles de concentracion de muchos
elementos, para determinar el espesor del material.

Por otra parte, también se puede tener una relacién entre el angulo sélido del
detector, el nimero de iones incidentes y el nimero de iones dispersados.

Nuevamente pensemos en un numero de particulas (N) muy grande, que
inciden en un blanco e interactuan con los a4tomos de éste y son dispersados sélo
en una direccion. Al realizar el cociente entre el nimero de iones dispersados (Ny)
y el nimero de iones inicidentes (N), resulta ser igual a la probabilidad de que un
centro dispersor (nucleo) desvie a un ion en un angulo fijo 6, multiplicado por el
angulo sdélido {(Q) que forma el detector y por la densidad areal ( n,) del blanco
[19].

Ny
L =a(8
i oc(@)Qn,
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E! angulo sélido 2 (en estereo-radianes) del detector de area S, se define
como:
o= drea del detector

IZ
En estas unidades la esfera completa tendria un angulo sélido de 4x.

La seccion transversal, seccion eficaz o( 0) o seccion diferencial, es definida
como |a probabilidad de que cada atomo de la muestra (blanco), visto como una
particula, pueda desviar a otra particula (ion) al interactuar ambos.

Como la seccién diferencial depende del angulo de dispersion, al cambiar el
angulo donde se coloca el detector, la probabilidad de dispersion también cambia.
La seccion diferencial también depende del tipo y energia de los proyectiles, el
sistema de referencia, de las caracteristicas del centro dispersor, el tipo y energia
del centro dispersor.

Para cada posible proceso, como dispersion elastica o ineldstica, ionizacion,
etc., se define ia seccion diferencial de la misma forma.

Se pueden definir tantas secciones como fendmenos sean observados [19].
Como por ejemplo la seccion diferencial de la particula de retroceso, secciones de
transferencia de energia, etc.

En un experimento donde se detecta la totalidad de las particulas dispersadas,
la probabilidad por centro dispersor se llama seccion diferencial total (o) [19):

o= [(0dQ =27 [3(0)sem(0,)d(0))
an 0

La figura 1.8.5 representa la dispersion de un haz de particulas por un atomo.

El parametro de impacto (b) se define como la distancia entre la trayectoria
recta inicial del proyecitil y el eje que contiene al atomo blanco.

En la figura 1.8.5, se puede ver la dependencia del pardmetro de impacto (b)
con el angulo de dispersion, es decir, si aumenta el parametro de impacto, el
angulo de dispersion disminuye. lLas particulas incidentes con parametro de
impacto b, son dispersadas un angulo 9, siendo el area de interaccion nb? la
seccion eficaz total.

Los proyectiles incidentes con parametro de impacto entre b + db se
dispersaran entre el angulo 0 + do, siendo o(0) la seccion eficaz diferencial, es
decir la probabilidad de que sean dispersados en la direccioén 0 [19]:

do(8) =2rbdb
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Rdo
db l
1 7 Rseno
b [ [ ()
U dtomo
\/ blanco

Figura 1.8.5 Arreglo geométrico para definir la seccion diferencial. Un haz
de particulas choca con dtomos del blanco. Las particulas dispersadas por
el material en direccion 0 (sistema de laboratorio) son recogidas por el
detector que cubre el dngulo sélido Q.

Para obtener la relacién entre el parametro de impacto y el angulo de
dispersion se escribe la ecuacién anterior como:

db
do(0)=2rnb—d0
o(0)=27b—7

Entonces el nimero de particulas que sale dentro del angulo sdlido dQ
2nsend dO , resulta:

db dQ
do(0)=2nrb—
o(0)=2n d@ 2rsenf
Integrando
x b
Isen9d0a'(0) - J-b db
dQ ]
Es decir:

]sen9d80(0)= _b_z_
;a2
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Cuando se considera la conservacion de la energia y momento angular en el
sistema relativo se obtiene la siguiente expresion para el angulo de dispersion
como funcién del parametro de impacto [19):

9=”_2']- bdr

2
=2 = V(r) _(_’Zz_)
E, r

Cuando se considera la dispersion elastica de particulas positivas debido a su
interaccion con los nucleos, la fuerza que provoca la dispersion es la fuerza de
repulsién Coulombiana. La seccion de Rutherford se obtiene al integrar esta
ecuacion [6].

La seccion de dispersion de Rutherford en el sistema de referencia relativo [19],
es

z,z,e’)2 1
AE, NN
sen (2)

donde E, es la energia relativa y se define asi:

G (0) = (

__Em,
m, +m,

r

En el sistema de referencia de laboratorio la seccién de Rutherford es {19]

donde & es el angulo de dispersion y E, es la energia cinética del proyectil en el
sistema de laboratorio.

Cuando m, «<m,, como en el caso de particulas alfa incidiendo en un blanco de
titanio, la seccion de Rutherford se expresa como

z,Z, Jf0)_ 2
(@) =1 296( F, ) [csc (2) A’+O(A‘)]
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4
donde A=m>/myy 0(%) es un término de orden (i"—') . La seccién esta dada

my

n ( mb ) y la energia en MeV.
sterad

Cuando el diametro de 1a colisién entre los ntcleos es muy pequefio, es decir,
es comparable con la suma de los radios de ambos, la dispersion de las particulas
no se debe a la fuerza Coulombiana, sino a fuerzas nucleares de corto alcance, lo
que ocasiona una desviacion en la seccién transversal de Rutherford,
representada por la seccion ong. Este proceso de dispersion puede tener valores
de seccion mayores que los de Rutherford. Este fenbmeno se observa a energias
de algunos MeV, en sistemas donde el cociente Z, / Z, es bajo y la barrera
Coulombiana es pequeiia [33)].
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2 EXPERIMENTO
2.1 Acelerador Pelletron. ' '

Los aceleradores electrostaticos se utilizan para acelerar particulas a altas
energias, desde un potencial a tierra hasta un potencial de alto voltaje,
proporcionado por un sistema de transporte de carga.

El Pelletron es un acelerador electrostatico de tipo tandem, es decir, en dos
etapas: en la primera se aceleran iones negativos atraidos por una terminal de
alto voltaje positivo, y en una segunda etapa de aceleracién son cambiados de
carga, para ser repelidos por la misma terminal de alto voltaje [34].

E! sistema de transporte de carga a la terminal de alto voltaje se lleva a cabo
por medio de dos cadenas formadas por cilindros de acero (pellets) unidos por
ligas de material aisiante [35]. Los cilindros se cargan por induccion al pasar por
una polea unida a tierra, en cambio, cuando pasan por otra polea que se
encuentra a alto voltaje la carga es removida y depositada en la terminal que se
encuentra en el centro del tandem. A partir de la terminal, y hacia ambos
extremos, se localizan anillos conductores unidos por resistencias. El potencial de
los anillos de los extremos del tanque es menor que el de aquellos que se
encuentran mas cerca de la terminal. En el centro del tanque esta la terminal de
alto voltaje.

El acelerador Pelletron modelo 9SDH-2 de 3MV del IFUNAM (ver figura 2.1.1)
tiene dos fuentes de iones negativos. Una es la SNICS (Source of Negative lons
by Cesium Sputtering) y la otra es una fuente de radio frecuencia para gases
llamada ALPHATROSS.

Figura 2.1.1 Acelerador Pelletron del IFUNAM. En el recuadro sup'erior
derecho se observa un detalle de la cdmara de implantacién.
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Fuente SNICS

En l1a fuente SNICS, iones positivos de vapor de Cesio chocan con atomos del
material a implantar, ocasionando en la interaccion, que las particulas erosionadas
emerjan como iones negativos [36]. Debido a un potencial negativo aplicado a la
muestra (catodo), los iones son repelidos. Una etapa de preaceleracion se logra
con un campo eléctrico positivo generado por.un conjunto de anillos que tiene una
diferencia de potencial entre ellos, un iman inyector dirige los iones hacia la etapa
de aceleracion.

Los iones negativos que pasan por un iman inyector llegan a la terminal de alto
voltaje e interactiian con gas Nitrégeno contenido ahi, provocando que cambie su
carga (de negativa a positiva). Los iones positivos se orientan por medio de
campos electromagnéticos en el tubo acelerador; al salir, pasan por un iman
deflector, el cual los desvia hacia las lineas de implantacion o analisis RBS, para
la realizacion del experimento de interés. El haz que cruza el iman selector es
enfocado por cuadrupolos magnéticos. El angulo entre la camara de implantacion
y la cdmara de analisis es de 30° (ver figura 2.1.2).

El acelerador estd encerrado dentro de un tanque que contiene SFg
(hexafluoruro de azufre) que es un gas aisiante a una presion de 4.80 x 10° Pa,
permitiendo ocupar menos espacio que el que se ocuparia en el medio ambiente.

El proceso de aceleracién de las particulas se lleva a cabo dentro de un tubo al
vacio, para evitar la interaccién de los iones a implantar con las partlculas del
medio ambiente e impedir que sean frenados. Esto se logra con presiones de 107
Torr, por medio de bombas de vacio mecanico y turbomolecuiar.

La figura 2.1.2 muestra el esquema del acelerador Pelletron del IFUNAM.

Acelerador Pelletron

lonizador de . Intercambiador Cémara de
Cesio(SNICS)  man Terminal de de cargn Cuadeupolos implantacién
inyector alto voltaje Imén  qagnéticos
/2 deflector
Fuentes do \ i E g
iones
e P IIIIII Il
WNIITNTA
M
Fuerte de // ubo
iones deHe Codena (pellets) ul Cémara de
(ALPHATROSS) lnnspurudau acelerador endlisis
de carga Amuos
Tanque equipotenciales
presxizado

conSFg

Figura 2.1.2 Esquema del acelerador Pelletron del IFUNAM.



60

La fuente Alphatross.

Para la obtencién de iones de helio, el tubo contenedor se carga con gas He,
que pasa a una camara de radio frecuencia, donde los atomos de He pierden
electrones y quedan como iones positivos de He. Estos iones pasan por una
camara con atmoésfera de rubidio a aita temperatura, donde el Rb les cede
electrones y los transforma en He'. Son estos iones los que se aceleran por
campos eléctricos y se dirigen al iman inyector, donde posteriormente seran
acelerados por la terminal de alto voltaje (ver figura 2.1.3) [37].

CAMARA DE RADIO
FRECUENCIA
POTENCIAL
l |ﬁvEﬁTOR
L CONTENEDOR m
1

Figura 2.1.3 Esquema de funcionamiento de una fuente Alphatross.

Camara de implantacion.

En la camara de implantacion el haz incide sobre la muestra de interés. La
muestra a implantar se coloca sobre un disco conductor conectado a un
integrador de corriente. Para determinar la afluencia de los iones que se desean
implantar es necesario conocer el estado de carga de los iones y el area de
implantacién. Una zona de implantacion homogénea se logra porque estan
colocadas dos placas horizontales y verticales que generan campos eléctricos
variables, generando un barrido uniforme en toda la muestra.

Camara RBS

El haz de iones proveniente del tubo acelerador es desviado hacia la cdmara
de andlisis, para pasar por un colimador e incidir en la muestra, donde interactaa
y es retrodispersado en todas direcciones. Un detector de barrera superficial se
coloca formando un angulo de 167° con la direccion del haz. Los iones
retrodispersados que inciden en el detector generan una sefial que es
proporcional a su energla. La sefial pasa por un preamplificador conectado ai
detector y posteriormente es amplificada para llegar a un analizador multicanal
conectado a una computadora donde se obtiene el espectro RBS {30]. La figura
2.1.4 representa los dispositivos para realizar la técnica RBS. -
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2.2 DESARROLLO EXPERIMENTAL

Se presenta el orden secuencial en el que fueron llevados a cabo los pasos para la
preparacion de las muestras, su modificacion y analisis.

1. PREPARACION DE MUESTRAS

Las muestras de titanio y Ti — 6A! — 4V se desbastaron con abrasivos de carburo de
silicio (lijas de agua de los nimeros 240, 320, 400, 500, 600 y 1200, en este orden).

Para pasar de un nimero de lija al siguiente, se procuraba que las rayas formadas por
la lija en la superficie del material tuvieran Ila misma direccion, criterio que se
determinaba al observarlas en el microscopio Optico con amplificaciones de 50X, 200X
y 500X. El proceso continuaba, pero ahora en direcciéon perpendicular a estas rayas.

Para obtener mejores resultados al analizar las muestras, se procuraba que la
superficie fuera lo mas plana posible.

Al terminar de desbastar con las lijas, en una pulidora se colocaba un pafio Microcloth
y sobre éste, como abrasivo, alimina (A/203) de 1 pm disuelta en agua. Una vez que las
rayas de pulido se encontraban todas en una direccién, se proseguia con el tamaiio de
0.3 um y finalmente con 0.05 pm. Al finalizar este proceso, se lavaban las muestras en
alcohol, dentro de una cuba uitrasénica por un tiempo promedio de 10 minutos; a!
retirarlas del recipiente se utilizaba una secadora.

2. PRUEBA DE MICRODUREZA VICKERS.

Las pruebas de microdureza Vickers se hicieron con un microdurimetro Matsuzawa
MHT-2 del IFUNAM.

Para realizar esta prueba, se colocé una muestra en un microdurimetro de punta de
diamante. La muestra debia estar bien apoyada y sujeta, para evitar que se moviera al
realizar las huellas (indentaciones). Auxiliados de la lente del microscopio integrada al
microdurimetro, se seleccionaron regiones sin rayas y que estuvieran lejos de la frontera
de un grano, para evitar que las huellas resultaran diferentes en cada regién de la
muestra. Cuando la superficie del material era completamente plana, las huellas del
indentador se imprimian formando un rombo regular. Posteriormente, con un tornillo
micrométrico que se encuentra en el ocular, se median las diagonales del rombo, para
obtener el numero de dureza.

Se obtuvieron diez indentaciones por muestra, con una gran separacion entre cada
una de ellas, a fin de medir sin problemas las diagonales de las huellas.

E! tiempo que permanecia la punta presionando la superficie de la muestra fue de 20
segundos, con una carga de 10 gof.

3. TRATAMIENTOS TERMICOS

Se trabajé con doce muestras, seis de titanio y seis de Ti - 6Al - 4V, A dos muestras
de cada material se les realizd el mismo tratamiento térmico, efectuandose tres
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tratamientos térmicos distintos (Normalizado, Recocido y Templado). Estos consisten en
meter las muestras en un horno, dejarlas hasta que alcancen la temperatura establecida
para cada tratamiento, y mantenerlas en el horno por un tiempo indicado para cada caso,
posteriormente, las muestras se dejan enfriar en diferentes medios.

En el normalizado, las muestras se metieron en la mufla durante diez minutos, a
1000 °C y al sacarse se dejaron enfriar en el medio ambiente.

Para el recocido, las muestras estuvieron durante dos horas a 750 °C y se dejaron
enfriar en el horno.

En el tratamiento de templado, las muestras permanecieron diez minutos a 1000 °C,
se sacarony colocaron en aceite (PEMEX Oil).

Las muestras ya frias presentaban una capa de oxido de distinto color para los
diferentes tratamientos y materiales, la cual se quitaba desbastando nuevamente las
muestras con las lijas de los tamafios ya mencionados. A continuacién se pulieron con
Al203de 1,0.3y 0.05 um.

Se utilizé como testigo una muestra por material y por tratamiento.

4. ANALISIS DE RETRODISPERSION DE RUTHERFORD (RBS)

En el acelerador Pelletron 9SDH-2 de 3 MV del IFUNAM, las muestras tratadas
térmicamente se analizaron con a técnica de retrodispersion de Rutherford con particulas
o (He**) de 6 MeV y con una carga de 40 uC.

5. ANALISIS DE DIFRACCION DE RAYOS X.

e Difraccion de rayos X :

El difractometro que se empled es un Siemens D5000 del Instituto de Investigaciones
en Materiales. Las muestras se analizaron con la técnica de Difraccion de rayos X con la
geometria de Bragg-Brentano. Los espectros se obtuvieron con un tamafio de paso de
0.010° y un tiempo de 0.6 segundos. El angulo 20 barrido fue de 15 a 110°.

« Difraccion de rayos X de angulo rasante (GXRD).

Se empled el difractémetro Siemens DS5000 del Departamento de Fisica del
CINVESTAV. Los difractogramas de todas las muestras tratadas térmicamente se
obtuvieron con un dngulo de incidencia de a = 3°. Los espectros fueron obtenidos con un
tamano de paso de 0.020° y un tiempo de paso de 0.6 segundos. El dngulo 20 recorrido
por el detector fue de 15 a 110°.

6. IMPLANTACION DE IONES

La implantacién de iones se realizé en el acelerador Pelletron del IFUNAM.
Las muestras tratadas térmicamente, se bombardearon con iones de Au a una dosis de
1 x 10" Au/ cm?, con una energia de 9 MeV y una carga de +3.
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7. PRUEBAS DE MICRODUREZA

A todas las muestras tratadas térmicamente e implantadas se les determiné el numero
de dureza Vickers con las mismas condiciones descritas en el punto No. 2.

8. ANALISIS DE RETRODISPERSION DE RUTHERFORD

Las muestras tratadas térmicamente e implantadas se analizaron con la técnica de
RBS. Las condiciones que se establecieron fueron iguales a las del punto No. 3.

9. ANALISIS DE DIFRACCION DE RAYOS

Las muestras con tratamiento térmico e implantadas se examinaron con la técnica de

difraccién de rayos X de angulo rasante a 1° y 3°. Se establecieron las mismas
condiciones que en el punto 5.

10. METALOGRAFIA

Al observar a las muestras tratadas térmicamente en el microscopio éptico Olympus
BHT del IFUNAM, no se observd su microestructura, por lo que se efectué una
metalografia. Durante cinco minutos se aplicd a la superficie el reactivo: 5 ml de HNO;3,
10 ml de HF y 85ml de H.O. Enseguida las muestran fueron lavadas con agua destilada
[38].

Se obtuvieron micrografias en el Microscopio Electrénico de Barrido (SEM) JEOL JSM
5200 del IFUNAM. Cada muestra se observé con las amplificaciones 200X, 1000X,
3500X y 10000X.
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3 RESULTADOS
Microdureza Vickers.

El nimero de dureza Vickers aumentd enel Ti y Ti- 6Al-4V con respecto a
las muestras testigo, para los tres tratamientos térmicos. La microdurezaenel Ti
templado aumenté en un 70% y en la aleacion se incrementé en un 100%.
Como se ve en las tablas 3.1 y 3.2, el nimero de dureza Vickers en las muestras
implantadas con iones de Au, para el Ti templado aument6 hasta un 45%, vy para
el Ti - 6Al - 4V con tratamiento de normalizado se incrementd en un 94% respecto
de las muestras con tratamiento térmico. Ei unico valor que disminuyé fue el de 1a
aleacion templada, lo cual quiere decir que todas las muestras aumentaron su
dureza al someterse a un tratamiento térmico y se endurecieron atn mas al
implantarse con iones de oro, excepto para la aleacion templada cuyo nimero de
microdureza disminuy6. Estos comportamientos se visualizan en las graficas 3.1 y
3.2 de numero de dureza contra tratamiento térmico.

En la prueba Vickers, la profundidad de penetracion del indentador varié de
0.83 ym a 1.4 um en el Ti, y en el caso de la aleacién de 0.61 um a 1.07 um [22].

Con el programa TRIM [27], el alcance calculado de los iones de oro fue de
1.44 ym para el Ti y para la aleacién de 1.5 um. Teodricamente [6] se obtiene un
valor de 1.38 um en ambos materiales. Es importante mencionar lo anterior, por
que la penetracién del indentador llega en algunas muestras a la region de
deposito de iones de Au.

Ti
muestra HV L (um) h (pm)
testigo 220+10% 9.2 1.3
normalizado 290 + 12% 8.0 1.4
recocido 297 +12 % 79 1.1
templado 3718+15% 7.0 1.0
normalizado e 413 + 14% 6.7 0.96
implantado
recocido e 378+13 % 7.0 1.0
implantado
templado e 6551+15 % 5.8 0.83
implantado

Tabla 3.1 Microdureza Vickers de muestras de titanio tratadas
térmicamente y tratadas térmicamente e implantadas. HV es el niumero de
dureza Vickers, L es el promedio de las diagonales realizadas en cada
muestra, y h es la profundidad de penetracién del indentador.
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Ti -6Al -4V
muestra HV L (um) h {(pm)
testigo 330£10 % 75 1.07
normalizado 515117 % 6.0 0.86
recocido 378 +14 % 7.0 1.00
templado 636+ 17 % 5.4 0.77
normalizado e 1003 £ 20 % 4.3 0.61
implantado
recocido e 613 +16 % 55 0.78
implantado
templado e 571+15% 5.7 0.81
implantado

Tabla 3.2 Microdureza Vickers de muestras tratadas térmicamente y
tratadas térmicamente e implantadas. HV es el niimero de dureza Vickers,
L es el promedio de las diagonales realizadas en cada muestra, y h es la

profundidad de penetracion del indentador.
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Figura 3.1 Nimero de dureza Vickers contra tratamiento térmico para el

titanio.
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Figura 3.2 Numero de dureza Vickers contra tratamiento térmico en la
aleacioén.
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Difraccion de rayos X.

Se consideran los resultados obtenidos con la técnica de difraccion de rayos X,
en la geometria de Bragg — Brentano. En las muestras de titanio y Ti — 6Al — 4V
con tratamiento térmico, las reflexiones presentes corresponden mayoritariamente
a la estructura del material analizado y sélo algunas reflexiones se asocian a la
presencia de 6xido de titanio TiOz — rutilo — (tarjeta JCPDS 21- 1276 (1969)). Las
figuras 3.3 a 3.5 pertenecen al titanio con tratamiento térmico y las figuras 3.6 a
3.8 a las muestras de Ti — 6Al — 4V tratadas térmicamente.

La figura 3.3 muestra el espectro XRD del titanio normalizado, el cual tiene
nueve reflexiones asociadas al titanio, anotando en cada una de ellas los indices
de Miller. Los tres asteriscos corresponden al 6xido de titanio TiO; (rutilo).
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Figura 3.3 Difractograma XRD del titanio normalizado. Los indices de
Miller se anotaron al consultar la tarjeta JCPDS 44 - 1294 (1993). Los
asteriscos se pudieron asociar con el 6xido de titanio TiO; ,respaldados
en la tarjeta JCPDS 21 - 1276 (1969).
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En el difractograma del titanio recocido, se anotaron los Indices de Miller
relacionados con las reflexiones de la estructura hexagonal del titanio. Los
asteriscos pertenecen al 6xido de titanio TiO; (rutilo), ver figura 3.4,

TITANIO RECOCIDO
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Figura 3.4 Difractograma XRD del titanio recocido. Las reflexiones del
titanio se indexaron con sus respectivos indices de Miller respaldados en la
tarjeta JCPDS 44 - 1294 (1993). Los asteriscos pertenecen al 6xido de
titanio (TiO2) asociados al consultar la tarjeta JCPDS 21 - 1276.
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En el difractograma de rayos X del titanio templado se escribieron los indices
de Miller obtenidos de la tarjeta JCPDS 44 — 1294. E!| asterisco indica la unica
reflexion perteneciente al éxido de titanio (TiOy), ver figura 3.5.
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Figura 3.5. Difractograma XRD del titanio templado. Todas las reflexiones
pertenecen al titanio, excepto una, que se asocié al éxido de titanio (TiOz).
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El espectro de rayos X de la aleacion normalizada, contiene los indices de
Miller, asociados a la estructura o del Ti — 6Al — 4V. Los asteriscos indican la
presencia del TiO: (rutilo) , ver figura 3.6.

1 Ti-6Al - 4V  NORMALIZADO
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Figura 3.6 Espectro de rayos X de la aleacién normalizada, el cual contiene
los indices de Miller para sus correspondientes reflexiones, ademads, tiene
dos asteriscos que indican la presencia del TiO..
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La figura 3.7 es un difractograma de la aleacion recocida. En este espectro se
anotaron los indices de Miller correspondientes al Ti — 6Al — 4V. Los asleriscos
indican la presencia del TiO2. "
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Figura 3.7 Difractograma de la aleacion recocida. En las reflexiones se
observan anotados los indices de Miller correspondientes al Ti - 6Al - 4V.
Los asteriscos sefialan la presencia del TiO; (rutilo).



73

La figura 3.8 muestra un espectro de rayos X de la aleacién templada, donde
todas las reflexiones estan asociadas al Ti - 6Al — 4V. No se observa la presencia
de oxidos. :
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Figura 3.8 Difractograma de Ti - 6Al - 4V templado, donde todas las
reflexiones tienen sus respectivos indices de Miller pertenecientes al
material. No aparecen reflexiones relacionadas con los 6xidos.
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Difraccidn de rayos X de incidencia rasante

En los difractogramas de rayos X de angulo rasante (a=3°) del titanio y su
aleacién tratados térmicamente e implantados con iones de Au, se aprecia una
reorientacién de los picos en todos los espectros, es decir, en los patrones de
difraccién no aparecen algunas reflexiones que se observan en las muestras
testigo.

En el espectro del titanio normalizado, aparece la reflexiéon 002, en cambio en
el implantado no aparece (ver figura 3.9). Esta ausencia se indica con una cruz.
Algunas reflexiones se identificaron con el titanio y 1as restantes con los dxidos de
titanio B -TiO, (tarjeta JCPDS 21-1236 (1966)) y rutilo (tarjeta JCPDS 21- 1276
(1969)). En el caso del titanio se consulto la tarjeta JCPDS 44-1294 (1993).

En la mayoria de los espectros con presencia de B -TiO; las reflexiones que
aparecen principalmente son: 111, 221, 311, 132 y 151. En el caso del rutilo, las
reflexiones que se presentan son: 101 y 301.
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Figura 3.9 Difractograma del titanio con tratamiento de normalizado al
cual se le asigna los Indices de Miller y se compara con el patrén de titanio
normalizado e implantado. En el implantado la reflexion 002 no aparece, y
se indica con una cruz. A los o6xidos se les asociaron sus respectivos indices

de Miller.
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En la figura 3.10 se presentan los difractogramas del titanio recocido y titanio
con tratamiento térmico e implantado, en el cual se indican los indices de Miller y
las reflexiones correspondientes a los oxidos.

PATRONES GXRD DE Ti RECOCIDO
E IMPLANTADO
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Figura 3.10 Patrén GXRD comparativo del titanio con tratamiento de
recocido y con tratamiento térmico e implantado. Se les asignan los
respectivos indices de Miller, tomados de la tarjeta JCPDS 44 - 1294 del
titanio. Los dos espectros tienen las mismas reflexiones de la estructura del
titanio. Se sefialan las reflexiones de los 6xidos de titanio presentes.
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En los patrones GXRD comparativos del titanio templado y titanio templado e
implantado se anotaron los indices de Miller tomados de la tafjeta JCPDS 44 -
1294. Las reflexiones restantes pertenecen a 6xidos de titanio,

PATRONES GXRD DE Ti TEMPLADO
E IMPLANTADO
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Figura 3.11 Patrones GXRD de titanio templado y titanio templado e
implantado. El difractograma del titanio templado tiene anotado los indices
de Miller correspondientes a la fase o del titanio y sus respectivos 6xidos.

Para el Ti - 6Al — 4V, como no existe tarjeta, los indices de Miller se asociaron
a los maximos de difraccion por medio de la féormula para una estructura
hexagonal:

= 2 P

a

\ AW +hk+K? +1’
d 3

la ley de Bragg {12,18] y los valores de los parametros de red, reportados en la
literatura.
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El Ti - 6Al - 4V normalizado tiene las reflexiones 110 y 200 de la fase B de la

aleacion, las cuales no aparecen al implantarlo. También se observa la presencia
de dxidos de titanio, ver figura 3.12.
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Figura 3.12 Patrones GXRD del Ti - 6Al - 4V normalizado y la aleacion
normalizada e implantada. Como se observa en el difractograma, la fase
de la aleacién aparece en el material tratado térmicamente, pero no en la
muestra implantada, la ausencia de estd reflexion se indica con una cruz.
Se indica la presencia de 6xidos de titanio.
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Para la aleacién recocida y recocida e implantada se presentan las nueve
primeras reflexiones. La fase 8 de la aleacion sélo aparece en el material tratado
térmicamente. Se observa la presencia de 6xidos, ver figura 3.13.
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Figura 3.13 Comparativos de patrones GXRD de Ti - 6Al - 4V recocido e
Implantado, donde ambos tienen las primeras nueve reflexiones y aparece
la fase B de la aleacion. Se indica la presencia de é6xidos. La cruz indica la

ausencia de la reflexién correspondiente a la fase p.
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La figura 3.14 es un difractograma comparativo del Ti - 6Al - 4V templado y ia
aleacion templada e implantada. En el Ti — 6Al — 4V templado no aparece la
reflexién 002, la cual si se observa en el material implantado. En el caso del
material con tratamiento térmico se indican los indices de Miller correspondientes
a la aleacioén. También se seiiala la presencia de 6xidos de titanio.
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Figura 3.14 Patrones GXRD comparativos del Ti - 6Al - 4V templado y la
aleacién templada e implantada. En el difractograma con tratamiento
térmico se senialan los indices de Miller correspondientes a la aleacién. Se
indica la presencia de 6xidos de titanio.

Con los programas TREOR [29] y LSUCRI [40]), se determinaron los
pardmetros de red para una celda unitaria hexagonal, los valores obtenidos se
muestran en las tablas 3.3y 3.4,

Titanio

Para las muestras con tratamiento térmico se aprecian ligeros cambios en los
parametros a y c. Para las muestras implantadas, el cambio en el parametro ¢ no
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superd el 0.5 %. E! volumen de la celda unitaria (V=J§a’c/2) {18] del titanio

testigo es 35.32 (A)°. Ni los tratamientos térmicos ni la implantacion provocaron un
aumento significativo en el volumen de la celda.

TITANIO a(A) c(A)
TARJETA 2.950 4,686
JCPDS 44-1294
TIN 2.951 +0.001 | 4.681 +0.004
TIR 2950 +£0.001 | 4.682 + 0.002
TIT 2.950 +0.001 | 4.686 + 0.002
TINAU 2,952 +£ 0.001 | 4.704 + 0.001
TIRAU 2,949+ 0.001 | 4.703 + 0.002
TITAU 2.950 £ 0.001 | 4.699 +0.004

Tabla 3.3. Parametros de red de una celda unitaria hexagonal, obtenidos
con el programa TREOR [39] a partir de los patrones GXRD del titanio. Las
incertidumbres se calcularon con el programa LSUCRI [40].

En la tabla 3.3 se utiliza la siguiente notacion:

TIN = titanio normalizado TINAU = titanio normalizado e implantado
TIR = titanio recocido TIRAU = titanio recocido e implantado
TIT = titanio templado  TITAU = titanio templado e implantado

Ti—6Al -4V

En el caso de la aleacion se observan ligeros cambios en el parametro a,
respecto al Ti — 6Al —~ 4V testigo; el parametro ¢ varié hasta en un 0.5 %. La
implantacién provocd ligeros aumentos en ambos parametros de red, no
superiores al 0.5 %. La celda unitaria no presentd cambios significativos en su
volumen original de 34.60 (A)°.

Ti - 6A1 -4V a(A) c(A)
REFERENCIA (8] 2.925 4.670
TVN 2.930 1 0.001 | 4.690 + 0.005
TVR 2.922 + 0.001_| 4.666 + 0.003
VT 2.927 £ 0.002 | 4.652 + 0.003
TVNAU 2.936 + 0.002 | 4.711 £ 0.004
TVRAU 2.930+0.001 | 4.676 + 0.002
TVTAU 2.934 +0.001 | 4.671 + 0.002

Tabla 3.4 Los pardmetros de la red unitaria obtenidos con el programa
TREOR, a partir de los datos de los patrones GXRD del Ti - 6Al - 4V. Las
incertidumbres se calcularon con el programa LSUCRI [40).
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En la tabla 3.4 se utiliza la siguiente notacion:

TVN = aleacién normalizada TVNAU = aleacion normalizada e implantada
TVR = aleacién recocida TVRAU = aleacién recocida e implantada
TVT = aleacién templada TVTAU = aleacién templada e implantada



Retrodispersion de Rutherford (RBS).

Para ejemplificar la simulacién realizada con el programa RUMP [32], se
consideraron sélo los espectros de titanio normalizado y Ti - 6Al - 4V templado,
ambos implantados. En el espectro de Retrodispersion de Rutherford para la
muestra de titanio normalizada e implantada, la simulacion se obtuvo
considerando dos capas de material (ver figura 3.15). La primera sélo contenia el
porcentaje del sustrato (Ti 6 Ti - 6Al - 4V) segun el caso y la segunda contenia al
material implantado.

La regién de material implantado se simulé con una distribucién gaussiana que
contiene tres parametros. El primero esta relacionado con la afluencia, el segundo
con la profundidad de penetracién de los iones y el tercero con la dispersion
(FWHM) de los iones.

La simulacién que mejor se ajustd al espectro experimental del titanio
normalizado e implantado determind una afluencia de 1.02x10" Au/cm®, un
alcance de 1.55 um y una dispersion de 0.61 um (R, = 2.35AR,, con R;el
alcance proyectado y AR, la dispersién) [6].

Los picos correspondientes al Carbono y al Oxigeno no se pudieron simular

porque el programa RUMP, no considera las resonancias de los sistemas a la
energia de 6 MeV.

Energia (MeV)
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Figura 3.15 Espectro RBS (He*+ de 6 MeV) de una muestra del titanio
normalizado e implantado. La grdfica de puntos corresponde al espectro
experimental y la linea continua al espectro simulado con el programa
RUMP.
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En el caso de la aleacion con tratamiento de templado (ver figura 3.16), el
espectro se ajusta para un alcance de los iones de 1.58 pm, una afluencia de
0.9x 10 ' Au/cm? y una dispersion de 0.64 um.
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Figura 3.16 Espectro de retrodispersién de Rutherford de la aleacién
templada e implantada. El espectro experimental es el que se forma con
los puntos y la grdfica de la linea continua es la generada con el programa

RUMP.
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Microscopla.

Las muestras testigo después de pulirse, se observaron en el microscopio
Optico a las amplificaciones de 50X, 200X, y 500X, pero no se vio la estructura, por
lo que se les realizé una metalografia. El reactivo que se utilizd contenia 5 ml de
HNO3, 10 ml de HF y 85 mi de H,O [38].

Las imagenes se obtuvieron con el microscopio electrénico de barrido del
Instituto de Fisica de la UNAM. Las figuras 3.17 y 3.18 corresponden a la
superficie del titanio testigo, donde e! tamafo de grano es mayor de 50um,
ademas, se visualiza perfectamente la frontera de grano, que es la regién mas
clara. La figura 3.18 corresponde al Ti con una amplificacion de 1000X. El grano
y la frontera se observan claramente.

.
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Figura 3.17 Foto micrografia del titanio testigo, 500X.
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Figura 3.18 Foto micrografia del titanio testigo, 1000X.
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En la foto micrografia del Ti normalizado (figura 3.19), se observa la presencia
de oxidos, que corresponde a las zonas blancas. El tamafo de grano es grande,
aproximadamente mayor de 100 um. No se ve la frontera bien definida como en la
muestra testigo.

Figura 3.19. Los tamardios de los granos del ti normalizado son
mayores que 100 um y se ve la presencia de odxidos.

El tamafio de grano aumento en el Ti recocido (ver figura 3.20). Las regiones
pequenas de color claro dentro de los granos se pueden identificar como éxidos.
Se observan claramente las fronteras que delimitan los granos.
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Figura 3.20 Ti recocido, el tamadio de grano es del orden de 100 pm.

En la figura 3.21, el tamafio de grano es mayor que 100um. En comparacion
con el material testigo, la frontera de grano es poco visible y la regiéon enfocada se
observa casi totalmente blanca, tal vez se deba a la presencia de oxidos. La
estructura parece Widmanstatten.
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Figura 3.21 El T:tanlo templado presenta una estructura parecida a la de
Widmanstatten.

Ti - 6Al -4V

En la micrografia SEM del Ti - 6Al - 4V testigo, el tamaiio de grano es
aproximadamente de 10 pm. La region obscura pertenece a ia fase a de la
aleacion, con presencia de aluminio. En la zona clara, esta presente la fase 8 del
Ti — 6Al - 4V, ademas de ser una regiéon rica en vanadio. La fase B de la aleacion,
es la frontera de grano y esta bien delimitada [8], ver figura 3.22.

Figura 3.22 Muestra de Ti - 6AI 4v testigo donde se observan dos
regiones, la obscura (fase o. de la aleacién) contiene aluminio y la regién
clara (fase g de la aleacién) es rica en vanadio [38].
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En la figura 3.23, se ve la estructura del Ti - 6Al - 4V con tratamiento de
normalizado. El tamafo de grano y la fase B de la aleaciébn aumentaron con
respecto a la muestra testigo. En esta micrografia, la zona obscura pertenece a
la fase a de la aleacién, donde también hay aluminio. En la zona ciara, esta
presente la fase B de la aleacién, que es una regién rica en vanadio.

W ™ e g T T AR

Figura 3.23 Ti - 6Al - 4V normalizado. Se observa que la fase p de la
aleacién aumento con respecto de la muestra testigo.

En la aleacion recocida, la fase B aumenté ligeramente respecto de la testigo.
La fase B no delimita a la fase a de la aleacion, como en el caso del Ti - 6Al - 4V
testigo. No se observa cambio en el tamaiio de grano, ver figura 3.24.

Figura 3.24 La imagen corresponde a Ti - 6Al - 4V recocido. Se observa la

presencia de dos fases (o. y B) de la aleacién. La fase p aumenté
ligeramente al realizarle el tratamiento térmico.



88

El tamaiio de grano aumentd considerablemente respecto de la muestra
testigo. Dentro de cada grano se ve la presencia de nuevas estructuras formadas
por lineas rectas con diferente direccién con respecto a los granos vecinos, ver
figura 3.25.

. - "

Figura 3.25 Ti - 6Al - 4V con tratamiento de templado, en el cual se ve un
aumento del tamario de grano. Las fronteras de grano no se observan con
la misma nitidez que en las micrografias de la aleacién testigo. Es la tipica

estructura Widmanstatten [12].
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4 DISCUSION

De acuerdo con los resultados experimentales, las técnicas de analisis (RBS,
Microdureza Vickers, y Difraccion de Rayos X de Angulo Rasante) incluyen la
regién de dafo producido por los iones de Au en ambos materiales. Con el
programa SRIM 2000, se determind que el perfil de vacancias producidas por
iones de Au de 9 MeV sobre un blanco de Ti, tiene un maximo a 1.30 ym de la
supefficie {8, 27]. La penetracion del indentador en la prueba de Vickers vari6d
entre 0.77 pm y 1.40 um. La técnica de Retrodispersion de Rutherford determiné
que la profundidad de los iones implantados fue de 1.55 um en el titanio
normalizado y 1.58 um en el Ti - 6Al - 4V templado. Para la difraccion de rayos X
de incidencia rasante con a = 3° se analizaron las primeras 1.87 ym de la
superficie de los materiales.

Como puede observarse a partir de los resultados, el nimero de dureza
Vickers aumenté en ambos materiales para los tres tratamientos térmicos.

Salvo el caso del Ti — 6Al — 4V templado, el nimero de dureza Vickers
aumento6 después de la implantacion. Este resultado es semejante al obtenido en
ambos materiales sin tratamiento térmico, implantados con iones de Au de 9 MeV
[8]; en el mencionado estudio, los valores de microdureza aumentaron como
funcién de la afluencia. Para afluencias superiores a 3.5 x 10'® iones / cm?, se
observé la aparicion de una estructura cristalina hexagonal compacta con
parametros de red ay ¢ 10.7 % mayores que sus valores originales. En el caso
del presente trabajo, con una afluencia de sélo 1.0 x 10" iones / cm? no se
aprecia la aparicion de esta nueva estructura cristalina.

En ambos materiales, y para los distintos tratamientos térmicos, no se detecta
una presencia significativa de 6xidos en los patrones de difraccién obtenidos con
ia geometria Bragg — Brentano. De hecho, en el caso del Ti - 6Al — 4V templado,
el patrén de XRD no registra 1a aparicion de ningan 6xido de titanio. En aquellas
muestras con presencia de 6xidos, los maximos identificados con esta técnica
corresponden a los 6xidos TiO; (rutilo) JCPDS 21 — 1276 (1969) y P TiO, JCPDS
21— 1236 (1966).

Los patrones de difraccion de rayos X de incidencia rasante son
significativamente distintos a los obtenidos con la geometria convencional. En la
mayoria de los casos se aprecian maximos de difraccion que no fueron
observados con 1a técnica XRD. Estos maximos corresponden a distintas
reflexiones pertenecientes al TiO; (rutilo) JCPDS 21 — 1276 (1969) y a la
estructura B-TiO, JCPDS 21 — 1236 (1966).

En el caso de la aleacion, la técnica GXRD pemitié determinar el aumento o
disminucién de la fase B, respecto de las muestras testigo, después de la
realizacion de los tratamientos térmicos. Este resultado esta en concordancia con
lo observado en las micrografias obtenidas por Microscopia Electronica de
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Barrido. Como puede observarse en los patrones de Ti — 6Al — 4V recocido y
normalizado, se distinguen dos reflexiones correspondientes a la fase B. Las
imagenes SEM de ambos materiales registran un aumento en las regiones que
rodean a los granos, y que se identifican con la fase p.Para el caso del
Ti — 6Al — 4V templado, el patron GXRD no registrd ningun maximo
correspondiente a la fase 8. La imagen SEM respectiva muestra una estructura en
la cual, tanto el precipitado del limite de grano como las placas Widmanstatten
corresponden a una estructura o [12].

La modificacion del material, ocasionada por la implantacion de iones, se
comprueba al observar que en la mayoria de los patrones de GXRD, la anchura
de los picos se incrementd. Aunque no se realizé ningin analisis, el aumento en el
ancho de los picos indica que la implantaciéon indujo cambios en el tamaio de
cristalito. Otro cambio visible es la reorientacion de los cristales debido a la
implantaciéon. En ambos materiales, la implantacion, sélo modificé ligeramente los
parametros de red de |a celda unitaria. El maximo cambio observado correspondié
aun 0.5 %.
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CONCLUSIONES

e Las Técnicas de Retrodispersion de Rutherford, Difraccién de Rayos X de
Angulo Rasante y Microdureza Vickers son adecuadas en el analisis de la
region de implantacion de iones de Au de 9 MeV, sobre blancos de titanio y
Ti— 6Al—-4V.

Los anteriores métodos se pueden utilizar de manera complementaria en el
estudio de sistemas semejantes: iones pesados con energias del orden de
10 MeV, implantados sobre metales.

e En ambos materiales, los tratamientos térmicos aumentaron el nimero de
dureza Vickers, respecto al valor de las muestras testigo.

s A excepcion del caso de Ti — 6Al — 4V templado, la implantacion de iones
aumenté el nimero de microdureza Vickers en ambos materiales.

e La difraccion de rayos X en su geometria convencional no proporciona
informacién de 1a superficie del material. La técnica de difraccion de rayos X
de incidencia rasante es la adecuada para observar la presencia de 6xidos
superficiales, asi como las modificaciones producidas por la implantacién de
iones.

e En la presente investigacion, los resultados obtenidos por GXRD
concuerdan con lo observado por las Microscopia Electrénica de Barrido.

« Para una afluencia de 1.0 x10'® jones / cm?, los cambios en la estructura
cristalina que pudieron apreciarse en ambos materiales, por efecto de la
implantacion, consistieron en una ligera variacion de los parametros de red,
una reorientacion de los cristales y una modificacion en su tamaio de
cristalito.
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