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RESUMEN

El Carbono tiene muchas aplicaciones en la industria, medicina, arqueologia y otras
ramas de la ciencia. Una de las formas alotropicas del carbono es el diamante, cuya
reactividad quimica es menor que la del carbono en forma de grafito y de otras formas
amorfas. El diamante tiene la ventaja de ser un material muy resistente a los factores
ambientales, no es téxico, cuenta con gran sensibilidad para medir dosis de radiaciones
ultravioleta, gamma y beta entre otras, ademds de importantes propiedades
termoluminiscentes (TL), por su cercana equivalencia con el tejido vivo ha llamado Ia
atencion en el campo de la dosimetria termoluminiscente. Aunque en la actualidad
existen gran cantidad de trabajos de investigacion al respecto, éstos no han sido
suficientes para entender su comportamiento.

En este trabajo se presenta un andlisis del comportamiento termoluminiscente inducido
por la radiacion gamma en diamante policristalino en forma de polvo, sintetizado por el
método de combustion de flama sobre sustrato de molibdeno. Se presentan los
resultados acerca de la influencia de la radiacion gamma inducida sobre pastillas de
diamante sintetizado por el método de combustion de flama utilizando teflon como
aglutinante y obteniendo la serial termoluminiscente. Los resultados mostraron que este
material presenta una curva TL ancha, con una intensidad mdxima a 260°C y una
respuesta lineal, entre 1 y 30 Gy. Por arriba de estas dosis, la intensidad mdxima del
pico se desplaza a 290°C cambiando la linealidad de su respuesta. El estudio indica
ademds una apreciable pérdida de la intensidad TL durante las primeras horas,
mientras que a partir de las 24 horas se reduce a un minimo.
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Periodo intuitivo (empirico)

Después de que se hizo evidente que el grafito y el diamante estaban compuestos sélo
de carborno, se iniciaron inmediatamente las tentativas de sintetizar diamantes. El ruso
V.N. Karazin [1] realizo experimentos de la combustion del carbén, pretendiendo crear el
diamante, no se conservan notas de su experimentacion. En 1823 se obtuvieron cristales
muy duros que bajo andilisis resultaron ser diamante.

En 1880 el cientifico inglés Hanney calenté una mezcla de hidrocarburos con sales de
litio y sodio en tubos de acero soldados herméticamente, se encontraron cristales
brillantes que rayaban el corindon (el siguiente mineral después del diamante por su
dureza), se quemaban sin residuo en la llama de un quemador y no se disolvian en dcido
hidroflucdrico. El cientifico francés Henry Moissan empleé el horno eléctrico inventado por
él mismo para disolver: hierro, carbono puro, carbon de azucar y vertia esta solucion en
agua fria. Se publicaron resultados en 1889, en este mismo avio K.D. Jruschev de la
Academia de Petersburgo disolvia el carbono en plata liquida, ésta al enfriarse producia
altas presiones obteniendo un polvo que al separase tenia las propiedades del carbono.

En 1917 el fisico-quimico alemdn Ruff hizo una comprobaciéon minuciosa de todos los
métodos publicados de sintesis del diamante y saco la siguiente conclusion “A excepcion
de Moissan, nadie logré obtener el diamante sintético. Es posible que Moissan lo
obtuviera, pero no se ha demostrado....”. Los cristales considerados como diamante,
eran carburos de composicion compleja, que tenian una alta dureza. Se conservan aun
los diamantes de Hannay (12 granos) obtenidos por él en el Museo Britdnico. En 1943
Banister y Lonsdale realizaron su examen radiogrdfico y descubrieron que once cristales
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NATURALEZA DEL DIAMANTE

son realmente diamantes y al alumbrarios con luz ultravioleta se descubrié que son
diamantes naturales (jvaya fraude!); sin embargo, ésto sirvio como base para encontrar
que la formacion del diamante puede suceder en la zona de su metaestabilidad.

En el Instituto de Fisica de Altas Presiones de la Academia de Ciencias de la URSS
mostraron que para distintos materiales de carbono la transformacion a diamante
ocurre a distintas temperaturas y presiones. Asi los cdlculos de O. I. Leipunski dan para
la transformacion del grafito en diamante el valor de 50,000 atm a la temperatura de
1000°K. Para la transformacion del carbono vitrificado a diamante a la misma
temperatura, se requieren solamente 15,000 atm.

Conforme a O. I. Leipunski, “con el trabajo de Ruff ha finalizado el periodo empirico de
la sintesis del diamante”. Se ha aclarado que el diamante no se puede hacer a la ventura.
Es necesario determinar la temperatura y presion exactas, por encima de las cuales el
diamante es mds estable que el grafito y realizar la cristalizacion precisamente en estas
condiciones.

Periodo tedrico

El fisico alemdn Simon pretendio determinar tedricamente. la zona de estabilidad del
diamante y el grafito y hallar los limites entre estas zonas. Encontré la dependencia
entre la presion y la temperatura, para las cuales se obtiene el equilibrio del diamante y
el grafito. Sus resultados demostraron el cardcter de esta dependencia, pero no pudieron
ser exactos, por eso en 1926 cuando realizaba sus cdlculos, muchas magnitudes fueron
medidas con poca fiabilidad.

El soviético O. I. Leipunski tenia valores de las capacidades caldricas del diamante y el
grafito, los calores de combustion fueron obtenidos también en 1937 por los
norteamericanos Jessop y Rossini. Apoydndose en sus datos, Leipunski determiné la
curva de equilibrio grafito-diamante. Este trabajo finalizado por Leipunski en 1939, se
considera cldsico, se mencionaron otras posibilidades de la sintesis del diamante: la
intensificacion de los cristales iniciadores de diamante en la fase gaseosa, la obtencion
de grandes diamantes policristalinos mediante la sinterizacion de diminutos polvos de
diamante, y también formuld las condiciones de obtencion del diamante artificial
(combinacion del medio, presion y temperatura). C

En 1942 el soviético D.A. Frank-Kamenetski, resolvio los problemas tedricos de la
sintesis del diamante de la fase gaseosa. Sus trabajos no fueron publicados debido a la
guerra.

Desde entonces ha pasado mucho tiempo, en el diagrama de fase del carbono se ha
extendido hasta un millon de atmosferas y 5000°K. El diagrama de fase del carbono,
calculado por Bandy, se hallé incluso lugar para una modificacion mds —el carbono 3—
(carbono metdlico). Bajo la accion de la presion cerca de 600 mil atmdsferas el diamante
debe transformase en carbono metdlico. Los trabajos experimentales del académico L. F.
Vereschagin y otros investigadores confirmaron la posibilidad de esa transformacion.




NATURALEZA DEL DIAMANTE

En 1955 los cientificos norteamericanos Brandy, Hall, Strong y Wentorf publicaron un
articulo acerca de la sintesis del diamante en su laboratorio siendo éstos reconocidos
como los primeros en sintetizar el diamante cuando realmente fueron los segundos. En
Julio de 1960 el diamante fue sintetizado por cientificos .soviéticos dirigidos por L.F.
Vereschagin. Y presentado en la Sesion Plenaria del CC del PCUS, el presidente de la
Academia de Ciencias de la URSS M.V. Keldysh comunicé sobre el logro.

Hoy dia, los métodos de sintesis se perfeccionan continuamente: la técnica y Ia
industria exigen nuevas especies de materiales extraduros de calidad elevada. La
creacion de los diamantes en el laboratorio es solo el principio, ya que la finalidad es
organizar su produccion en la industria..

CRTAN L ¥ AL

El Carbono de simbolo C, es un elemento crucial para la existencia de los organismos
vivos, y tiene muchas aplicaciones en la industria, medicina, arqueologia y otras ramas
de la ciencia. Su numero atémico es 6; y pertenece al grupo 14 (o IVA) en la tabla
periddica de los elementos (ver tabla 1).

Tabla 1. Caracteristicas del carbono

Nomers atémica j . A NUMERO ©  NUMEROS DE i
: ‘ MASA ATOMICA { ATOMICO & OXIDACION | ESTADO
; i i
} Simbolo o e"‘*‘—‘" e ;'— - T ‘,’-‘_'_‘ T/
H Carbono Nombre i i i
H 12,011 Masa atémica ; '
: 12.01115 6 ! +4.2 ' soLibo

|

: : E 3 [
El carbono amorfo se encuentra con distintos grados de pureza como el carbon de lefia,
carbén, coque, negro de carbono y negro de humo. Tiene la capacidad idinica de
enlazarse con otros ditomos de carbono para formar compuestos en cadena y ciclicos
muy complejos. Esta propiedad conduce a un numero casi infinito de compuestos, siendo
los mds comunes los que contienen carbono e hidrégeno. A temperaturas normales, el
carbono se caracteriza por su baja reactividad, a altas temperaturas reacciona
directamente con la mayoria de los metales formando carburos, interacciona con el
oxigeno formando monodxido de carbono CO y dioxido de carbono CO,. El carbono forma
también compuestos con la mayoria de los elementos no metdlicos.

Estructurs E
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Alotropia, es la propiedad de un elemento quimico de presentarse en dos o mds
formas fisicas distintas. El carbono, por ejemplo, presenta alotropia en las formas de
grafito, diamante y fulereno (Buckminsterfullereno). Las propiedades fisicas de sus
diferentes estructuras difieren considerablemente a causa de su estructura cristalina.
Debido a la distinta configuracion en la estructura de sus dtomos, las formas alotropicas
de un elemento presentan diferentes valores en sus propiedades fisicas, como el color,
brillo, densidad, dureza, olor y conductividad eléctrica y térmica.




NATURALEZA DEL DIAMANTE

Es una de las formas alotropicas del carbono; también se llama plumbagina o plomo
negro. En la naturaleza tiene forma de mineral con impurezas y se encuentra distribuido
por el mundo; hay yacimientos importantes en Inglaterra, Siberia, Madagascar, Sri
Lanka, Canadd y Estados Unidos. Se puede fabricar cociendo una mezcla de coque de
petroleo y brea de carbon a 950 C durante un tiempo que oscila entre once y trece
semanas, transfiriendo luego el producto cocido a un horno eléctrico a una temperatura
cercana de 2,800 C durante cuatro o cinco semanas. El proceso es en su mayor parte
una técnica de altas temperaturas y un procedimiento de refinado, ya que casi todas las
impurezas de los 6xidos metdlicos del carbon en bruto se reducen a metal y se evaporan.
Aunque la composicion quimica del grafito es la misma que Ila del diamante, difiere de
este mineral en casi todas sus propiedades fisicas. El grafito es negro y opaco, tiene un
lustre metdlico y una densidad de entre 2,09 y 2,2 g/cm3. Al ser muy blando (dureza
entre 1 y 2) mancha cualquier cosa que toque y tiene tacto graso o escurridizo.
Cristaliza en el sistema hexagonal (ver figura 1), no en forma de cristales bien
desarrollados sino como escamas o masas irregulares grandes. Es el unico material no
metdlico que conduce bien la electricidad; sin embargo, a diferencia de los otros
conductores eléctricos, transmite mal el calor, es mds estable que el diamante en 2.9 kJ
mol-1 a 300°K y 1 atm. de presion.

Figura 1. Estructura del grafito. | .}
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La sintesis, caracterizacion y propiedades de los fulerenos fueron investigados por
Kroto et al. /=. 4. 5] en 1985, la sintesis a gran escala de los fulerenos se desarrolléo en
1990 (Kratschmer, W. et al). En 1985, los cientificos volatilizaron el grafito para producir
una forma estable de molécula de carbono consistente en 60 dtomos de carbono
dispuestos en una forma esférica parecida a un balén de futbol (el fullereno C,, forma un
‘globo’ constituido por veinte hexdgonos y doce pentdgonos). La molécula recibio el
nombre de buckminsterfullereno (‘pelota de Bucky' para acortar) en honor a Richard
Buckminster Fuller, el inventor de la cupula geodésica (ver figura 2).
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Periodo experimental

En 1955 los cientificos norteamericanos Brandy, Hall, Strong y Wentorf publicaron un
articulo acerca de la sintesis del diamante en su laboratorio siendo éstos reconocidos
como los primeros en sintetizar el diamante cuando realmente fueron los segundos. En
Julio de 1960 el diamante fue sintetizado por cientificos soviéticos dirigidos por L.F.
Vereschagin. Y presentado en la Sesion Plenaria del CC del PCUS, el presidente de la
Academia de Ciencias de la URSS M.V. Keldysh comunico sobre el logro.

Hoy dia, los métodos de sintesis se perfeccionan cohtinuamente: la técnica y la
industria exigen nuevas especies de materiales extraduros de calidad elevada. La
creacién de los diamantes en el laboratorio es solo el principio, ya que la finalidad es
organizar su produccién en la industria..
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El Carbono de simbolo C, es un elemento crucial para la existencia de los organismos
vivos, y tienme muchas aplicaciones en la industria, medicina, arqueologia y otras ramas
de la ciencia. Su numero atomico es 6; y pertenece al grupo 14 (o IVA) en la tabla
periddica de los elementos (ver tabla 1).

Tabla 1. Caracteristicas del carbono

- RS e
! - NUMERO NUMEROS DE

! MASA ATOMICA ATOMICO OXIDAGION ESTADO

[ Stmbols A e S T i R T
' Carbono Nomore | .

H 12,011 ™asas atémica t

: 12.01115 6 i +4,2 ! SOLIDO

| Estructurs ‘
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El carbono amorfo se encuentra con distintos grados de pureza como el carbon de lena,
carbdén, coque, negro de carbono y negro de humo. Tiene la capacidad udnica de
enlazarse con otros ditomos de carbono para formar compuestos en cadena y ciclicos
muy complejos. Esta propiedad conduce a un numero casi infinito de compuestos, siendo
los mds comunes los que contienen carbono e hidrogeno. A temperaturas normales, el
carbono se caracteriza por su baja reactividad, a altas temperaturas reacciona
directamente con la mayoria de los metales formando carburos, interacciona con el
oxigeno formando mondxido de carbono CO y diéxido de carbono CO,. El carbono forma
también compuestos con la mayoria de los elementos no metdlicos.

Alotropia, es la propiedad de un elemento quimico de presentarse en dos o mds
formas fisicas distintas. El carbono, por ejemplo, presenta alotropia en las formas de
grafito, diamante y fulereno (Buckminsterfullereno). Las propiedades fisicas de sus
diferentes estructuras difieren considerablemente a causa de su estructura cristalina.

=

Debido a la distinta configuracion en la estructura de sus citomos, las formas alotrépicas| 5
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Es una de las formas alotropicas del carbono; también se llama plumbagina o plomo
negro. En la naturaleza tiene forma de mineral con impurezas y se encuentra distribuido
por el mundo; hay yacimientos importantes en Inglaterra, Siberia, Madagascar, Sri
Lanka, Canadd y Estados Unidos. Se puede fabricar cociendo una mezcla de coque de
petroleo y brea de carbon a 950 ‘C durante un tiempo que oscila entre once y trece
semanas, transfiriendo luego el producto cocido a un horno eléctrico a una temperatura
cercana de 2,800 C durante cuatro o cinco semanas. El proceso es en su mayor parte
una técnica de altas temperaturas y un procedimiento de refinado, ya que casi todas las
impurezas de los oxidos metdlicos del carbon en bruto se reducen a rmetal y se evaporan.
Aunque la composicion quimica del grafito es la misma que la del diamante, difiere de
este mineral en casi todas sus propiedades fisicas. El grafito es negro y opaco, tiene un
lustre metdlico y una densidad de entre 2,09 y 2,2 g/cm3. Al ser muy blando (dureza
entre 1 y 2) mancha cualquier cosa que toque y tiene tacto graso o escurridizo.
Cristaliza en el sistema hexagonal (ver figura 1), no en forma de cristales bien
desarrollados sino como escamas o masas irregulares grandes. Es el unico material no
metdlico que conduce bien la electricidad; sin embargo, a diferencia de los otros
conductores eléctricos, transmite mal el calor, es mds estable que el diamante en 2.9 kJ
mol-1 a 300°K y 1 atm. de presion.

Figura 1. Estructura del grafito. ;.|

FUIT CHD [R5 i

La sintesis, caracterizacion y propiedades de los fulerenos fueron investigados por
Kroto et_al. i+ . =/ en 1985, la sintesis a gran escala de los fulerenos se desarrollo en
1990 (Kratschmer, W. et al). En 1985, los cientificos volatilizaron el grafito para producir
una forma estable de molécula de carbono consistente en 60 dtomos de carbono
dispuestos en una forma esférica parecida a un balon de futbol (el fullereno C_ forma un
‘globo’ constituido por veinte hexdgonos y doce pentdgonos). La molécula recibio el
nombre de buckminsterfullereno (‘pelota de Bucky' para acortar) en honor a Richard
Buckminster Fuller, el inventor de la cupula geodésica (ver figura 2).

!
i
z
|
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Figura 2. Bucminster Fuller's dome-Expo'67
Montreal. Cortesia de B. Eggen (Univ. de Sussex)

Este descubrimiento fue el resultado de las investigaciones, sobre la formacion de
compuestos de carbono en el interior de las estrellas, realizadas por el britdnico Harold
W. Kroto et. al, en colaboracion con los estadounidenses Robert F. Curl y Richard E.
Smalley; los tres cientificos recibieron el Premio Nobel de Quimica en 1996. Existen otros
fulerenos que poseen mds citomos de carbono y sus formas son versiones alargadas del
fulereno inicial (ver figura 3) en una forma solida llamada fulerita, es un soélido amarillo

transparente.

Figura 3. Estructura de los nanotubos. {sj

Los dtomos de carbono pueden unirse entre si de diferentes maneras y formar E
sustancias con propiedades diferentes [7]. .. T
R —_— ==
Existen también versiones tubulares de fulerenos en forma sdlida llamacdos nanotubos S
(ver figura 4). Una de las propiedades mds sorprendentes de los fulerenos es el que se !:.-3 (=]
pueden introducir dtomos de elementos en el hueco existente en la jaula' de citomos de =S /= :
carbono; asi se puede obtener una version de ‘envoltura contraida' de cada elemento del = 3;_
sistema periodico. Cuando se introducen dtomos de metal en los tubos tipo fulereno, el é@_
=
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material resultante es como un alambre aislado unidimensional. Otra propiedad
importante es que ciertos compuestos de fulereno (el K3Cgp) son superconductores a

bajas temperaturas.

Figura 4. Nanotubo en zigzag.

La sintesis en cadenas largas realizadas por Ebbesen y Ajayan son investigaciones
recientes de las formas alotropicas del carbono i=j. El método de obtencion de fulereno es
un método de desintegracion por microondas basado en la expulsion de pares de
carbones que se condensan sobre una superficie de diéxido de silicio, formando
pequenisimos cristales de diamante que se acumulan formando una pelicula delgada
suave. Las aplicaciones iniciales de las peliculas de fulerenos para cubrir partes
mecdnicas metdlicas permiten reducir la friccion, algunas de sus aplicaciones son: en
ejes rotatorios de bombas, engranes, piezas mecdnicas, etc. Los procesos de produccion
también pueden permitir investigaciones por ejemplo, en el campo de las micromdquinas
para construir engranes y motores con recubrimiento de diamante. También se
encuentran aplicaciones en la medicina para la cura del cdncer.

143775

En la figura 5 se muestra el diamante en bruto en su roca wmatriz. Se encuentran
diarmantes en tubos de kimberlita, grava aluvial y restos de glaciares. El peso de cada
diamante se da en quilates, considerando que cada quilate es igual a 200 miligramos.
Ademds de la talla y pulido, de la presencia de defectos y del colur, el peso en quilates de
un diamante determina su valor.

Figura 5. Diamante en bruto en su roca matriz

El diamante es la sustancia natural mds dura de la tierra. Recibe un indice 10 en
escala de dureza de Mohs, ideada por el mineralogista alemdn Friedrich Mohs pa
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expresar la dureza relativa entre 1 y 10, en la tabla 2 se muestran los diferentes valores
para esta escala.

Tabla 2. Escala de dureza de Mohs

MINERAL DUREZA PRUEBA cOMULI
v: Talco 1 Se raya con una ufa
| Yeso 2
{ Calcita 3 Se raya con una moneda de cobre
b
t 3 .
| Fluorita 4 Se raya con la hoja de un cuchillo
| Apatito 5 © el cristal de una ventana
1 Feldespato 6 Raya una hoja de cuchillo o el
{ Cuarzo 7 cristal de una ventana .~
! Topacio 8 5
* Corindén 9

10 Raya todos los

: Diamante
: comunes °

Su dureza se manifiesta en su resistencia al rayado; no tiene un valor constante, pues
varia con la direccion de rayado, siendo mayor sobre las-superficies paralelas a los
planos del octaedro que sobre las paralelas a los planos del- dodecaedro. También
depende, en una misma cara, de la direccion de corte.

El indice de refraccion del diamante (ver figura 6) es ligeramente distinto para cada
color de la luz, por lo que la luz blanca se divide en sus componentes dando lugar a los
fuegos multicolores de los diamantes. Su color suele ser azul claro, pero puede ser
amarillo, naranja, blanco lechoso o rojo, dependiendo de Ilas impurezas que se
encuentren dentro de su estructura.

Figura 6. El brillo de los diamantes se debe a su elevado indice de refraccion.

Algunos diamantes muestran fluorescencia (un intervalo corto de luminiscencia)
cuando se exponen a la luz del sol o de otra fuente ultravioleta, son buenos conductores
del calor, por tanto se siente frio al tocarlos, la mayoria de ellos son malos conductores
de la electricidad, por lo que se cargan positivamente cuando se frotan.
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Otra caracteristica del diamante es su resistencia al ataque de dcidos y cdlcalis. El
diamante calentado en una atmodsfera de oxigeno, arde cuando alcanza una
temperatura de unos 800°C, formando dioxido de carbono.

Estrructura eristalina del dizoniaante

Cada dtomo de carbono en la red cristalina del diamante tiene cuatro vecinos
equivalentes dispuestos bagjo un dngulo de 109°30' uno con respecto a otro. Cada uno de
los cuatro electrones de valencia forma un enlace covalente con uno de los electrones del
dtomo vecino. El enlace covalente se caracteriza por su alta energia de amarre. A partir
de los elementos de la estructura cristalina del diamante se construyen los cristales, que
ordinariamente tienen forma de octaedro, rombododecaedro, hexaecosaedro, cubo, y a
veces se encuentran combinaciones de estas figuras (ver figura 7). En algunas caras del
cristal de diamante pueden observarse las etapas de su crecimiento.

a) b)

Figura 7. a) Cristal de diamante. b) Disposicion tetraédrica de los citomos de carbono en
los enlaces covalentes del diamante [].

En la figura 7 a) se muestran las etapas de crecimiento que resaltan en las caras de
forma octaédvrica del cristal de diamante que se observa en la figura 7 b).

URIGEN

i

s e,

Figura 8. Hay ocho dtomos y cuatro puntos equivalentes por celda unitaria.

En la figura 8 se observan dtomos alternados de la estructura para facilitar su
identificacién. Los dtomos revelan una red cristalina cubica centrada en la cara (CF),

FALLA
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esto se demuestra en mediciones realizadas por difraccién de rayos X. Los dtomos
sombreados tienen el mismo nudmero de vecinos (cuatro) que los dtomos no sombreados.
Notese, sin embargo, que no son estrictamente equivcilentes, porque los vecinos no estdn
en la misma direccion en los dtomos no sombreados. Hay ocho citormos de carbono por
celda unitaria, y cada una de ellas tiene cuatro sitios equjvalentes. La constante de red
cristalina del diamante (la distancia en la cual se repite completamente la estructura)

constituye 3.657A (A =10""m =1 Angstrom ).
N NENENI N
N NN NSNS N
NN NN NN\
NIANINININININS
NININININNS
AN,

Figura 9. Vistas de la estructura cristalina del diamcante.

La figura 9 nos muestra vistas desde diferentes dngulos de la estructura cristalina del
diamante. Aunque el grafito puede convertirse directamente en diamante a
temperaturas por debajo de los 4000 K y presiones por debajo de los 2.5 GPa, a fin de
obtener velocidades sustanciales de conversion, se usan como catalizador los metales de
transicion como, cromo, hierro o platino. En la figura 10 se muestra el diagrama de
fases del carbono. Desde diferentes dngulos, se observa que en la zona de alta-
temperatura alta-presion (HPHT) el grafito se convierte en.diamante en un intervalo de
presiones de 5 a 12 GPa y temperaturas de 1200 a 2300°K mediante el uso de agente.;————l»

catalizadores. i
3

i

4

b vy

i

It
33

i

L

|
i
|

TALL
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Pressure/ GPa

aphite /
) 1000 20m 20 s0m 5000
Temperature /K

Figura 10. Diagrama de fases del carbono. [i10]

Parece ser que se forma una pelicula de metal fundido sobre el grafito, la cual disuelve
una parte del mismo y reprecipita como diamante, que es menos soluble. Se puede llevar
a cabo una produccion industrial de diamantes de alta calidad hasta de 0.1 quilates a
precios de competencia; aproximadamente el 40% de la produccion wmundial de

diamantes industriales es sintética.

La reactividad quimica del diamante es mucho menor que la del carbono en forma de
grafito macrocristalino, o de las diversas formas amorfas: Se puede hacer arder al
diamante en el aire, calentdndolo de 600 a 800° C. SR

IPizumainte mnatural
El diamante natural se clasifica por el tipo y cant/dad de /mpurezas que se encuentran

dentro de él.

Diamante Tipo la — El diamante mds puro de este tipo, contiene 0.3% de nitrégeno.

Diamante Tipo Ib — Muy raro, existe con menos del ~0.19% é'n estado natural, pero todos
los diamantes industriales son de este tipo. Contiene n/trogeno en concentraciones arriba

de 500 ppm. .

Diamante Tipo lla - Muy raro en estado natural, estos diamantes contienen pequefias
cantidades de nitrogeno que no puede ser fdcilmente detectado por mediciones de

absorcion UV o IR.

Diamante Tipo llb — Extremadamente raro en estado natufal.g Tiene una concentracion
muy baja de nitrégeno (menor que el tipo lla) el cristal es un.semiconductor tipo p.

Diamante sintético Ll
Se ha obtenido desde los principios de 1950, por un proceso llamado High Pressure
High Temperature Synthesis (HPHT). Este trata de reproducir las condiciones naturales

Pagina 12
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NATURALEZA DEL DIAMANTE

bqjo las cuales se supone se produce el diamante natural en la tierra. El grafito se pone
dentro de una prensa hidrdulica a alta presiéon y temperatura y posteriormente se le
agrega un medio metdlico que se usa como catalizador, que permite convertir el grafito
en diamante en unas cuantas horas. Los cristales de diamante producidos por este
método son de pocos mm de tamarno, se usan para herramientas de corte de uso
industrial. L.

Es de interés mundial el hecho de que el diamante requiera ser producido en forma de
peliculas finas o capas policristalinas producidas por el método de deposicion quimica de
vapor (CVD, Chemical Vapor Deposition) usando técnicas de cdeposicion de gases de
hidrocarburo (tipicamente el metano) en un exceso de hidrégero. El diamante obtenido
por este método puede mostrar propiedades wmecdnicas, triboldgicas, e incluso
electrénicas comparables a las del diamante natural. Hay mucho optimismo en que se
demostrard que los métodos de obtencion de diamante por CVD serd una alternativa
econémicamente viable comparada con los métodos de HPHT tradicionales.

Principales propicdades del dissmaande

La tabla 3 muestra las propiedades del diamante y su potencialidad en muchos campos
de ciencia. Observe cualesquiera de sus caracteristicas — electrénica, estructural u optica
-y el valor asociado y podrd comprobar que bajo cualquier circunstancia el diamante es
invariablemente ‘Lo mejor de lo mejor' [ . Dadas sus propiedacdies, posee gran cantidad
de aplicaciones incluyendo su uso como una gewa preciosa, fregadero de calor,
abrasivo, y su aplicacion en insertos para herramientas de corte

Tabla 3. Propiedades del sliamante. [ 2]

Propiedad Valor Unidades 7‘?
Dureza 10,000 kg/mm-* f
Resistencia a la tensién >1.2 GPa i
Resistencia a la compresién > 110 GPa B
Velocidad del sonido 18,000 m/s
Densidad 3.52 e/cm’ 4
Mébdulo de Young 1.22 GPa §
Mbdulo de Poisson 0.2 Adimensional{
Coeficient’e d? expansién 0.0000011 JK t
térmica ;
Conductividad Térmica 20.0 W/ cm-K
Parz’tmetfo c:le choque 30,000,000 CN/m ;
térmico
Temperatura de Debye 2,200 K
Indice de refraccién éptica 2 41 Adimensional
(@ 591 nm)
Compresibilidad 8.3 x 10" M* /N
Co'eﬁc_iente de expansidén 0.8 x 10° K !
térmica a temperatura E
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Propiedad Valor Unidades

ambiente
Transmisibilidad Optica (de
nm hasta espectro IR)
Constante dieléctrica 5.7 Adimensiona

. . 1
225 Adimensional}
[

1
1

Deformacién dielécrrica 10,000,000 V/cm
Movilidad del electrén 2,200 cm?/V-s
i Movilidad de huecos 1,600 cm?/V-s
i Velocidad de saturacion del 27,000,000 em/s
electrén
’ Velocxdadhde saturacién de . 10,000,000 C em/s
H uecos
Bandgap 5.45 eV
Resistividad 10" - 10 Ohm-cm

Se pueden diferenciar en dos campos las propiedades del diamante:

1. Propiedades que no experimentan variacion perceptible entre diferentes
ejemplares de diamantes de calidad de piedra preciosa. A este grupo pertenecen
la densidad, dureza, elasticidad, dilatacion térmica, calor especifico,
conductividad térmica, refrigerancia, dispersién, fotoelasticidad, constante
dieléctrica, susceptibilidad magnética, efecto de Faraday, efecto Raman y
absorcion infrarroja de los érdenes segundo y superiores.

2. Propiedades que experimentan variaciones a menudo de naturaleza muy
notable entre diferentes diamantes. Por mencionar la absorcion infrarroja de
primer orden, espectros de absorcion en las regiones visible y ultravioleta,
fluorescencia producida por la luz visible, radiacion ultravioleta, fosforescencia,
fotoconductividad, intensidad y precision de las reflexiones Laue y Bragg de
rayos X y reflexiones dindmicas de rayos X.

El diamante soporta sin presencia de oxigeno un calentamiento hasta de 2000°C, sin
embargo a la presencia de éste a temperatura superior a 1500°C el diamante se oxida
con facilidad y se transforma en grafito. Esta propiedad del diamante limita la aplicacion
de este material como herramientas de corte, puesto que a grandes velocidades el
diamante se calienta debido al rozamiento y se oxida con el oxigeno del aire: sucede el
desgaste quimico del diamante.

TR A

Tomar carbén, enterrarlo en el subsuelo a alta presion y temperatura,
millones de arnios... y se obtendrd diamante natural.




NATURALEZA DEL DIAMANTE

Htersy de drmanee

El depdsito de diamante involucra una reaccion quimica de gas que ocurre sobre una
superficie solida. Todas las técnicas para producciéon de peliculas de diamante requieren
un medio de activacion fase-gas que contiene moléculas de carbono, generalmente se
involucra induccion térmica (método de filarmmento caliente), plasma (D.C., R.F., o
microondas) o método de combustion de flama (oxiacetileno) para lograr la activacion. El
gas es un hidrocarburo y es la materia prima a partir de la cual se obtiene el diamante.
Generalmente los métodos de deposicion de diamante tienen velocidades de deposicion
altas (10 a 100 um/hr) en pequenas creas localizadas sobre el sustrato y mediante
procesos a temperaturas controladas. En contraste, el método de filamento caliente y de
plasma tienen velocidades mucho menores de 0.1 a 10 um/hr, uno de los grandes
cambios en el proceso de deposicion por CVD es el incremento en las velocidades de
crecimiento de cristales a bajo costo (cientos de pm/hr), sin comprometer la calidad de
pelicula. Métodos recientes por reactores de deposicion por microondas han permitido
que las velocidades de crecimientc de pelicula sean aproximadamente lineales
considerando la potencia. Un reactor de microondas comtiun es de ~5 kW y en la siguiente

generacion se piensa usar potencias superiores a los 50-80 kW lo que permitird obtener
velocidades de crecimiento mayores.

El hecho de que las peliculas del diamante puedan ser formadas por diferentes
procesos de deposicion se debe a la presencia de dtomos de hidrégeno que se generan
como resultado de ser un gas 'activo', térmicamente via el bombardeo cdel electrones.
Bajo estas condiciones se obtiene normalmente grafito (ver figura 11) ya que éste es
termodindmicamente estable y el diamante es cinéticamente estable (metaestable). El
valor de la energia es demasiado alto para obtener una reaccion inversa ademds de que
los dtomos de carbono siempre condensan primero en la fase mds estable (grafito).

@

LT B .
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i ! ! ' 2
E \ =
=3 ] ; o~
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- . . v SN g6 fsiamold

Figura 11. Obtencion de diamante y grafito. [1 %] *
L3 re3eion grimiead
En la figura 12 se puede observar como se disocian las moléculas en fragmentos

pequerios, radicales y se genera un mar de dtomos H que atacan la superficie de
sustrato.
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Entrada de gas

H: cH H; H,
H, ' ) Reactivos
H; CH, Hp oo
CH, H, H
Filamento _/\/\.//\\} Activacion
H H, CH, 4
H H Radicales

CcH
libres

-*"Fligjo 7.~ CH 4

MGEN]

Figura 13. Diagrama de componentes cle Bachmann. [i ij

La figura 13 ilustra el diagrama de componentes de Bachmann para la obtencion de
los componentes

diamante solamente puede crecer en la region amarilla central,
iniciales no son realmente importantes, solamente los porcentajes de C:H:O como se

muestra en el diagrama de componentes de C:H:O de la figura 12.

o~
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CH,
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Figura 15. Hidrocarburos de cadena Iarga. [15]

Las figuras 14 y 15 ilustran de forma clara las reacciones que ocurren sobre la
superficie del sustrato para llegar a formar diamante y cadenas de hidrocarburo largas.
La reaccion B remueve las cadenas largas de alkanes (>C) de la supérficie, asegurando

que el grafito o carbono amorfo no se deposite.

(eI del siirary
Para obtener mejores resultados se deberdn considerar las caracteristicas que se

enumeran a continuacion:

J

e Ocupar sustratos que soporten temperaturas a/;as (> ?OO'C). ! H
e No utilizar sustratos de Al, Ga, As, pldsticos, cris;al;’.L. : i‘—"s ?S:;
e Usar sustratos de bajo coeficiente de expansiéh,_ﬂtér;ﬁica,ya que los metales se fi l:
expanden, el diamante no y al momento de e‘nfriarjlas’ peliculas se fracturan. f; %‘ i
e Se pueden utilizar sustratos de Molibdeno, acero mbx:dable, silicio, etc. ] = =
=
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I.MPCVD divmond —
deposition ;

SN, filin

2.LPCVD SiN, Diainond til:n

Jdeposition

SIN Tiles

SiN, film

3.RIE SiN| fltChiﬂg Dimnond film

f

NiN, fiilm
: KiN film
4. KOH buck T T mmend iim
elching L
SilN, filin
5. SiN; ctching TS TR S - Diamond i

( H,PO.-165°C) !

Figura 16. Proceso de elaboracion de diamante. [16]
La figura 16 indica el proceso de elaboracion de diamante bajo 'diférentes condiciones.

(Grure omo @LNzZ3dor

e Una capa del carburo delgada actua como’ u
pelicula de diamante en el lugar (Mo, Si). Sin |
caen (Cu, Ge)

egarmento, sosteniendo la
el 'carburo, las peliculas se

e Siel sustrato es demasiado reactivo éste disuelve:e ante tan rdpido como se

forma. Consiga un sustrato carburado (Fe, Ni, Ti)' :

(A2 G i e

cComo saber que es diamante?. Verificando sus propiedades,?‘par ejemplo la dureza se
encuentra entre 50-80 Gpa, semejante al diamante natural. La-espectroscopia Raman y
microscopia electronica son los métodos wds utilizados. ST

Lypedtroscopss aimdn Ldser

o Mdximo de pico del diamante a 1332 cm’', para el grafito a 1550 cm!
o Ejemplo para diamante natural y grafito (véase la figura 17).
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Figura ] 7.Mdximos de pico Raman para diamante natural y diamante
sintetizado por CVD. [17]

FHTTOROIE CHCTiiie
o SEM (Scanning Electron Microscopy) — Permite la observacion de la morfologia de
los cristales, por ejemplo:

~ En sus fases iniciales de crecimiento (nucleacion).

Figura 18. Nucleacion del diamante sobre Niquel. ;. »;

s  El crecimiento de pelicula.
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i
i
i
1

Figura 19. Imdgenes SEM de la morfologia de la deposicion de diamante. [19]

La figura 19 ilustra la morfologia en el drea central de crecimiento de la deposicion de
diamante con flujo de nitrégeno a diferentes sccm.

~ TEM - Seccidn transversal de pelicula mostrando modelos de deformacion.

100 n

Figura 20. Seccion transversal TEM del diamante. ...

En la figura 20 se puede observar la deformacion en la pelicula de diamante i
depositada el sustrato. ;

~ Pelicula de diamante policristalina tipica
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Figura 21. Pelicula de diamante policristalina tipica. /. i]
La figura 21 muestra la morfologia de la pelicula de diamante policristalina tipica.

s Seccion transversal de crecimiento de pelicula mostrando crecimiento
columnar.

Figura 22. Crecimiento columnar. [22]

La figura 22 permite ver el crecimiento de los cristales de diamantes, se tiene
claramente el crecimiento columnar caracteristico de. la deposicion de diamante

policristalino tipico.
~ TEM - Medicion de los espacios de la celosia.

~ XRD — Caracterizacion de pelicula por difraccion de rayos X

-,

RGN

———
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Figura 23. Caracterizacion de diamante por XRD sobre una herramienta de corte. (23]

La figura 23 ilustra la comparacion de los picos con los estdndares confirman la
presencia de diamante (R.T. Rozbicki et. al.).

WMETODOS DE DERas 0k DL DNARIAMTE
4 7 7 i r;

El método de crecimiento de cristales de diamante policristalino por CVD permite
obtener el crecimiento de pelicula en algunas decenas de micras por hora (R.W. Bormett
), no es dificil encontrar en ésta una gran cantidad de defectos en su estructura, pero
estos favorecen la respuesta termoluminiscente del material. La contaminacion por
grafito durante el proceso de crecimiento se debe tomar en cuenta, pues aun en
pequenas cantidades puede aumentar la conductividad eléctrica del material, afectando
con ello la respuesta termoluminiscente de éste. Esta técnica produce diamante con
propiedades deseables para la deteccion de la radiacion. Las figuras 24 y 25 ilustran la
deposicion de diamante para baja presion por CVD por los métodos mds comunes y
muestran las condiciones tipicas de operacion, aunque cada uno de ellos difiere en
detalle comparten rasgos en comun. Por ejemplo, el crecimiento de diamante
normalmente requiere que el sustrato se mantenga en un rango de temperatura de
1000-1400 K, y que el gas del precursor se diluya en un exceso de hidréogeno (CH, tipico
que mezcla ~1-2 vol de proporcion).
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Figura 24. Depos:c:on de diamante para baja presion por CVD. Método de filamento
caliente.
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Figura 25. Deposicion de diamante para baja presion por CVD. Reactor de plasma de
microondas. [24]

Las peliculas que se obtienen son policristalinas, con una wmorfologia sensible a
condiciones de crecimiento precisas, la velocidad de crecimiento para diferentes procesos
de deposicion varia considerablemente; por ejemplo, para los métodos de combustion de
flama se deposita el diamante a proporciones altas (10-100 um/hr). En el contraste, el
método de filamento caliente y método de plasma tienen una velocidad de crecimiento
muds lento (0.1-10 um/hr), pero se generan peliculas de alta calidad. Uno de los grandes
desafios que enfrentan los investigadores actualmente es aumentar las proporciones de
crecimiento a menor costo (ciento de pum/s/hr) o mm/hr). Los avances se estdn viendo en
los reactores de deposicion de microondas.

Para lograr la deposicion quimica de vapor, (pelicula delgada de diamante nm, um,
mm) se debe contar con:

& B tatie At i e areten e R

i
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NATURALEZA DEL DIAMANTE

Cdmara de vacio (10 Torr).

Fuente de carbon (metano, etanol,...).

AR

Elemento de activacion (filamento caliente, plasma...).
v Sustrato (Si, Mo, cuarzo, etc).

El trabajar bajo estas condiciones permite obtener grafito o carbono amorfo, por lo
tanto ademydis tendrad que hacer lo siguiente para obtcner diamante:

Trabajar con un exceso de H, (1% CH, / 99% Hz) ‘permite obtener grafito, no
diamante, logra estabilidad de la superf/C/e de deposicion del diamante y remueve

las fases de carbon diferentes al diamante.

El calentamiento del sustrato (> 700°C) proporciona movilidad sobre la superficie y
permite la reaccién de los gases para liberar el carbono amorfo.

El lijado previo de la superficie favorece la creacién de centros de nucleacion.

Heiodo de combustion de fama

La deposicion de diamante por el método de combustion de flama fue primeramente
reportado por Hirose y Kondoh en 1988 [25]. El procedimiento tiene costos sumamente
bajos. Esta forma de deposicion logra capas de diamante de buena calidad sobre una
amplia gama de sustratos y de geometrias rids grandes con respecto a los métodos
convencionales. Este procedimiento ha generado interés considerable entre la comunidad
cientifica como una técnica prometedora para aplicaciones comerciales.

El método de combustion de flama permite que se depositen capas de diamante en una
atmosfera abierta que actua como camara de la reaccién y suministros y proporciona el
calor necesario para crear los radicales necesarios para generar el plasma de
crecimiento de diamante. La proporcion de crecimiento es alta y las deficiencias
inherentes al método pueden remediarse bajo condiciones de investigacion aceptables,
por ejemplo: mejorar los pardmetros de deposicion dando una inclinacién variable y
girando el sustrato a lo largo de la deposicion permite depositar una calidad continua y
bastante uniforme.

La estructura de la flama del soplete de oxiacetileno consiste de tres zonas,; interior (1),
intermedia (I) y exterior () [26, 27]. La figura 26 muestra un esquema de la estructura
de la flama para una proporcion en la mezcla R= O_/C,H, menor a uno, que corresponde
a una mezcla tipica en un proceso de deposicion de dlamante El cono interior (zona ) se
forma justo donde la mezcla de gases y combustible se queman para formar CO e H, en
ésta mediante la reaccion: ..
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CH+0, —» 2CO+H,

Lnerinta e g

Flars antenor

arngisad e fluma
wal Lt e i

o aaredilemy

evrerior
sonte

Figura 26. Estructura de la flama de combustiéon de oxiacetileno.

La region (I) formada por un cono luminoso es la mds caliente, en esta zona se
alcanzan temperaturas cercanas a los 3162°C '.s). La segunda region (lI) normalmente
es llamada pluma de acetileno resultado del exceso de entrada de acetileno; estd
principalmente compuesta de CO y H, con el resto de radicales de hidrocarburo C,y CH,
es para el acetileno la reglon mds suave de la combustion donde la sintesis del d:amante
es posible. La tercera region (I) conocida como de difusion o flama secundaria, estd
formada, al igual que como la pluma por acetileno que reacciona con la atmdsfera
oxidar CO y H, y convertirlos a CO, y H,O respectivamente.

Para depositar diamante el soplete se debe colocar de tal modo que la pluma se dirija
hacia abajo, perpendicular al sustrato. En la zona exterior de la flama, se crea por medio
del aire de Ila atmosfera CO, y H,0, oxidando el CO, H, y exceso de carbdn. Al igual que
en la deposicion quimica de’ vapor, la cantidad de ox:geno y/o de acetilenio en el soplete
se puede variar para obtener ya sea carbon, carbén coexistiendo con diamante o
diamante. Estudios recientes relacionados con el andlisis de gases generados a lo largo
de la flama mediante fluorescencia inducida con gases y algunas técnicas
espectroscopicas, demuestran que las principales sustancias que se forman son COy H,
y al igual que las concentraciones de C,H, y otros radicales que contienen carbon como
C,, CH, etc. Influyen notablemente en’ la formacién de diamante por este método y
dependen fuertemente de la proporcion de la mezcla utilizada de R=C,H /O,. De acuerdo
con estos estudios, la zona intermedia de la flama contiene N, lo cual qu/ere decir que el
aire de la atmdsfera se difunde en esta region a través de la flarma exterior.

La distancia (Ps) del sustrato con respecto a la flama de acetileno se define como la
distancia de la punta del soplete hasta la superficie del sustrato, aunque la deposicion es
posible a lo largo de toda la region desde el inicio de la flama hasta la punta de ésta,
debe tenerse cuidado de poner el sustrato a distancias similares para obtener una
pelicula uniforme, se observan variaciones entre la uniformidad de pelicula y calidad del
diamante si se varia Ps.
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NATURALEZA DEL DIAMANTE

La temperatura del sustrato (Ts) es indiscutiblemente el pardmetro mds crucial pues
influye considerablemente en la velocidad de deposicion, densidad cle nucleacion,
adhesion de pelicula y calidad de diamante. Aunque la sintesis del diamante ha sido
reportada para temperaturas de sustrato que van de 500 a 1300°C (. ), se han
observado mejores resultados cuando Ts se encuentra en el rango de 700 a 900°C. La
figura 27 ilustra la forma de crecimiento de los cristales de diamante, la direccion de
crecimiento, sitios especiales de nucleacion y la difusion de superficie.

Ml sates oppae teatioon

o Drupagaiion ti

O 1Tarbon stom

Lelard Pehcostalyne

Figura 27, Crecimiento heteroepitaxial del dlamante por el método de combustion de
flama. ;- -

Algunas de las ventajas que presenta este método de deposicién son.‘

1. No se necesitan cdmaras de vacio y sus comphcac:ones asociadas por el
procedimiento.

2. No se requiere de una fuente de energia independiente. =~~~

3. La flexibilidad del proceso en términos del diserio y caracteristicas de la flama
permite en cierta forma el control de la geometria del 'depo'sito.

La reaccién general de combustion completa de un h/drocarburo en el aire es:

C,H., + (n+ x/b — nCO, + (\/)H2

Para el acetileno (C,H,), por ejemplo, si se tiene n=2 yx 2

c,H, +(34)0. - 2c0, + HO

La reaccion no deja dtomos libres de carbono para formar diamante, produce agua.
Desafortunadamente la superficie de deposicion es muy-pequefia para su aplicacion a
nivel industrial y cientifico.
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Aplicaciones cientificas

El isotopo del carbono mds comun es el carbono 12; en 1961 se eligio este isétopo para
sustituir al isotopo oxigeno 16 como medida patron para las masas atémicas, y se le
asigno la masa atomica 12.

Los isotopos carbono 13 y carbono 14 se usan como .trazadores isotopicos en la
investigacion bioquimica. EI carbono 14 se utiliza también en la técnica llamada método
del carbono 14 para datacion, que permite estimar la edad de los fOsiles y otras
materias orgdnicas. Este isotopo es producido continuamente en la atmdsfera por los
rayos cosmicos, y se incorpora a toda la materia viva. Cormo el carbono 14 se desintegra
con un periodo de semidesintegracion de 5.760 arios, la proporcién entre el carbono 14 y
el carbono 12 en un espécimen dado, proporciona una medida de su edad aproximada.

Aplicaciones induastriales

Por sus extraordinarias caracteristicas el diamante tiene un sinfin de aplicaciones en la
industria como:

Polvo de diamante. Abrasivo eficaz para alisar y pulir toda clase de materiales.
Pasta de diamante. Grasa con polvo de diamante que sirve como abrasivo.

Suspension de diamante para puntas de agujas lectoras de CD’s y chips electronicos.
Su capacidad para la conduccion térmica hace que se utilicen como peliculas en la
superficie de los chips electronicos donde el calor debe disiparse rapidamente. Incluso
cuando se dopa para convertirla en un semiconductor, una. pel:cu/a semejante puede
continuar teniendo un grosor muy pequerio.

Rectificadores de diamante. Monopuntas. Para su uso en taladros de gran precision
como por ejemplo, la fabricacion de herramientas para taladrar, cilindros de motores,
lapidados y torneados )

< Buriles. Para su aplicacion en tornos y taladros. Dfam te natural y sintético.

<  Penetradores Rockwell “C”, “N”, y “B”".

> Bruriidores y palpadores.

< Discos de diamante. Se elaboran con aglutmante, s:rve para cortar y dar forma
a herramientas de carburo.

< Puntas de taladros. Para perforar rocas en busca de petrdleo, agua o minerales.

< En hileras. Para estirar alambre de diversos materiales y didmetros hasta de
una centésima de milimetro.

El Carbono tiene muchas aplicaciones en la industria, medicina, arqueologia, geologia
(D. Molina et. Al 2002) [3i1] y otras ramas de la ciencia. Recientemente, el uso del
diamante policristalino como detectores termoluminescentes de la radiacién ha atraido
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considerablemente la atencion de muchos investigadores en el campo de la dosimetria y
de la fisica médica (Keddy y Narn, 1993; Fallon et al., 1990, Narn et al., 1987). Los
adelantos en la produccion de diamante depositado por CVD tienen un gran avance en
las aplicaciones en la electrénica como detectores de microchip en la fisica de las altas
energias (32}, en la radioterapia [33] y otros. Las peliculas de diamante cormo detectores

de radiacion se pueden preparar para obtener sensibilidades tan buenas como otros
detectores disponibles comercialmente (Chan et el al 1996; Avila et al., 1994,
Grobbelaar et al., 1997).

La aplicacion mds reciente del diamante es su uso como detector de radiacion [34], es
por eso que en los siguientes capitulos se estudiarcd la naturaleza de la radiacion y la
forma de detectaria mediante el uso de pelicula de diamante obtenida por el método de
combustion de flama.
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El término “"radiacién" significa bdsicamente transferencia_ de energia de una fuente a
otra. La radiacién es un proceso de transmision de energia que se propaga en forma de
ondas electromagnéticas o particulas como los fotones o bajo la forma de particulas
subatémicas a través del espacio o de algtin medio. Las ondas y las particulas tienen
muchas caracteristicas comunes; no obstante, la radiacion suele producirse
predominantemente en una de las dos formas.

Radiacion mecdnica. Corresponde a ondas que solo se transmiten a través de la
materia, como las ondas de sonido.

Radiacion electromagnética. Es independiente de la materia para su propagacion; sin
embargo, la velocidad, intensidad y direccion de su flujo de energia se ven influidos por
la presencia de materia. Esta radiacion abarca una gran variedad de energias.

Dependiendo de los efectos de la radiacion sobre la materia se le conoce como
Radiacion no ionizante y radiacior ionizante.

a) Radiacién no ionizante. La frecuencia de radiacion de redes o tendidos
eléctricos, radares, canales o redes de comunicacion y hornos de microondas, es
no ionizante. Durante mucho tiempo se ha creido que este tipo de radiacion era
perjudicial sélo en cantidad elevada, y que producia quemaduras, cataratas,
esterilidad temporal, etc. Con la proliferacion de este tipo de mecanismos,
comienzan a ser materia de investigacion cientifica las posibles consecuencias
de una exposicion prolongada a pequerias cantidades de radiaciones no
ionizantes. Aunque se han observado algunas consecuencias biolégicas poco
importantes, se desconoce por el momento qué repercusion tienen sobre la
salud.

b) Radiacion ionizante. La radiacion ionizante puede ser de naturaleza
electromagnética y posee energia suficiente que puede provocar reacciones en
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los dtomos sobre los que incide y se. manifiesta en forma de rayos X, rayos
gamma, y otros por mencionar algunos; también se puede manifestar de forma
corpuscular. Las radiaciones ionizantes son aquellas con energia, longitud de
onda y frecuencia tales que al interaccionar con un medio le transfieren energia
suficiente para desligar a un electrén de su dromo. En el instante en el que el
electron sale desprendido (es separado) del dtomo al que pertenecia, se produce
un proceso que se llama ionizacion. La ionizacion es, por lo tanto, la formacion
de un par de iones, el negativo (el electréon libre) y el positivo (el dtomo sin uno
de sus electrones). Dependiendo de su naturaleza, la radiacion ionizante puede
ser dividida como sigue:

i. Rayos X y rayos gamma. Que es la radiaciéon electromagnética.

ii. Las particulas cargadas como los electrones, particulas alfa, rayos césmicos
(dtomos o particulas subatémicas relativistas) que interaccionan con el
medio. .

La radiacion ionizante puede ser de naturaleza electromagnética con energia suficiente
que puede provocar cambios en los dtomos sobre los que incide, se denomina radiacion
ionizante por tener suficiente energia para tal efecto, por ejemplo: rayos X, rayos
gamma. También puede ser de forma corpuscular. La radiacion ionizante tiene
propiedades penetrantes, importantes en el estudio y utilizacion de materiales
radiactivos.

LIPOTTT e T :

La luz, micro ondas, rayos-x y transmisiones de radio y telews:on son todas formas de
ondas electromagnéticas (ver figura 28). Todas son-la.misma clase de movimiento
ondulatorio que se repite periodicamente en una distancia llamada longitud de onda.

El espectro electromagnético puede expresarse en term ,os de energia, longitud de
onda o frecuencia (unidades de medida en electron-volts™, metros y ciclos por segundo
respectivamente). Cada forma de analizar el espectro elec omagnet/co se relaciona a
los otros de una manera matemdtica precisa. E

* Electron volr. El cambio de la gla p ial la pov un elee moviéndose de un lugar en donde el voltaje tiene un valor de
V hasta un lugar en donde el voltaje tiene un valor de (V+1 volt). Esta es rna unidad de energla conveniente al tratar con los movimientos de
iones y electrones en los campos eldctricos. La unidad también se usa pava describir la encigia de los vayos Xy vayos gamma.

Un keVi(or kiloelectron volo) es igual a 1000 electron volts. Un MeV es igual a un millon de electvan colts. Un GeVes igual a un billén
(10%) electron voles. Un e Ves igual a un millén dé millén (10%2) electron volts.
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Figura 28. Espectro electromagnético.(Foto cortesia de la NASA).
AAdiadion foniizante

Becquerel y otros observaron tres tipos diferentes de radiacion ionizante, pero no
supieron exactamente lo que era ninguna de ellas, asi que simplemente las llamaron de
acuerdo a las tres primeras del alfabeto griego: alpha, beta y gamma.

1. Rayos alfa (a ). Son chorros de nicleos de he/lo pos:t/vamente cargados,
generalmente procedentes de materiales racdiactivos.. ‘Los* rayos alfa de origen
natural son frenados por un par de hojas de papel S guantes de goma.

2. Rayos beta ( B ). Son corrientes cde electrénes,' pracedentes de fuentes

radiactivas. Los rayos beta son detenidos por. unos pocos centimetros de
madera.

3. Rayos gamma (y ). Radiacion mds enekgética, [4 da unicamente por los

rayos cosmicos. Los rayos gamma, exigen un blmdcye grueso de material
pesado como hierro, plomo u hormigon.
Aunque existen diferentes tipos de radiacion nos enfo mos mas a la radiacion
gamma y a ver la interaccion con la materia.

La radiacion gamma es uno de los productos de la desintegracion nuclear o
decaimiento. La emision de rayos gamma sigue a procesos de desintegracion alfa o beta,
son fotones o cuantos de radiacion un millon o mds de veces la energia de los fotones de
la luz visible, esta radiacion carece de carga eléctrica, por la tanto, no sufre desviaciones
en su trayectoria como producto de la accion de campos eléctricos de nticleos atémicos o
electrones. La radiacion gamma es capaz de traspasar grandes espesores de material y
de ionizar las sustancias que encuentra a su paso. Los fotones de este tipo de radiacion
no tienen ni masa ni carga, y son los mds penetrantes de los tres, con distancias de
penetracion tlplcas en la escala de 5 a 20 g/cm?, dependiendo de la energia de los rayos
gamma, y del namero atémico Z del material absorbente. Para materiales con valores de

Z elevados (como el plomo, Z=82), las distancias tipicas de penetracion son sélo de 1
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NATURALEZA DE LA RADIACION

g/cm? a 200 keV, e incluso mucho menor para energias menores. La radiacion gamma
tiene una longitud de onda muy corta y un nivel de energia mas alto que la luz visible.

FHenter ge 1adiz0e0 ganime

Los rayos gamma pueden ser producidos por los materiales radiactivos fabricados por
el hombre o por la misma naturaleza. Existen varios procesos fisicos que se han

distinguido para que se generen rayos gamma. Entre ellos se pueden senalar los
siguientes:

1. Descomposicion radiactiva de un elemento.

La descomposicion radiactiva, o la desexcitacion electromagnética del nicleo, son
fuentes de generacién de emisién de rayos gamma (figura 29). En la observacion de los
rayos ganmma se puede distinguir el estado de excitacion en que se hallan los nucleos,
identificarla, y a su vez, medir el valor de ella . Para que ello ocurra, es necesario la
presencia de condiciones fisicas extremas que permitan la excitacion de los nicleos para
que con ello se puedan dar ambientes fisicos tnicos para observar. Las fuentes de
radiaciones de rayos gamma en el espacio se encuentran asociadas a los procesos de
nucleosintesis, tales como los que se dan en las supernovas.

Figura 29. Nicleo radiactivo.
2. Aceleracion de una particula cargada.

El campo magnético de una particula cargada acelerada (figura 30) ocasiona que la
particula emita radiacion. Su poder de emision es proporcional al cuadrado de la fuerza
dividido por el cuadrado de la masa de la particula. Para el electron esta radiacion se
encuentra en la region de rayos gamma del espectro electromagnético. El cardicter de Ila
radiacion depende de la naturaleza de la fuerza de aceleracion.

Figura 30. Aceleracion de una particular cargada.
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Aoetaann e 2imalera

A comienzo del siglo XIX, Johannes Ritter descubrié que el Sol, ademds de Iluz visible,
emite una radiacion “invisible” de longitud de onda mds corta que el azul y el violeta. Esa
banda recibio el nombre de ‘ultravioleta"”. Se denomina radiacion ultravioleta a la
energia electromagnética emitida a longitudes de onda menores que la correspondiente
a la visible por el ojo humano, pero mayor que la que caracteriza a los rayos X; esto es,
entre 100 y 450 nm. Comunmente proviene del sol o de ldmparas de descarga gaseosa.
La radiacion ultravioleta es tan energética, que su absorcicon por parte de dtomos y
moléculas produce rupturas de uniones y formacion de jones (reacciones fotoquimicas),
ademds de excitacion electrénica. Los rayos ultravioleta, como los infrarraojos se
propagan en linea recta, con una velocidad igual a la de la luz, en el vacio y en todos los
medios homogéneos y también se reflejan, refractan y difractan.

Los cientificos han dividido Ila parte ultravioleta del espectro en tres regiones
distinguidas por como enérgico la radiacion ultravioleta y por la "longitud de onda" de la
luz ultravioleta que se relaciona a la energia (figura 31):

1. Ultravioleta cercano (NUV). Onda larga ultravioleta o luz negra. A longitudes de
onda que van desde 360 hasta 450' nm. Es el mds cercano a la region visible
del espectro electromagnético. Llamacdos también Rayos ultravicleéta A (UVA).
Son la continuacion de la radiacion vjsible. Atraviesan la mayor parte de los
vidrios comunes. Pueden ser emitidos por cualquier fuente de luz ultravioleta. Al
ser de baja frecuencia y baja energia son los menos peligrosos pava la salud. Es
la responsable del bronceado de la piel.

2. Lejano Ultravioleta (FUV). Se encuentra entre las regiones ultravioletas cercanas
y extremas. Es el menos investigado de las tres regiones. Llamados también
Rayos ultravioleta B (UVB), tienen una frecuencia de 290 a 320 nm. Llega a la
Tierra muy atenuada por la capa de ozono. Es llamada también UV biologica,
representa solo el 5% de la UV y el 0.25% de toda la radiacion solar que llega a
la superficie de la Tierra. Son absorbidos por el vidrio. Llega a la Tierra muy
atenuada por la capa de ozono. Es una radiacion muy peligrosa para la vida en
general y en particular para la salud humana, especialmente en caso de
exposiciones prolongadas de la piel y los ojos (cdncer de piel, melanoma,
catarata, debilitamiento del sistema inmunolégico).

3. Extremo Ultravioleta (EUV) lejano o de vacio. Radiacion de longitud de onda
entre 150 y 290 nm. El mds cercano a los Rayos X y mds enérgico de los tres
tipos. Llamados también Rayos uitravioleta C (UVC). Los mads peligrosos para la
salud, afortunadamente es absorbida totalmente. las capas altas de la
atmosfera y estratosfera, y prdacticamente no llegan a la superficie terrestre por
la existencia de la capa de ozono. En la actualidad, la disminucion del espesor de
la misma, permite la llegada de un mayor porcentaje de este tipo de radiaciones
a la superficie terrestre, especialmente en algunas |atitudes proximas a los

polos.

* 1 nandmetro = I nm=10% m.
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Figura 31. Region ultravioleta.

Nuestro Sol emite la luz en las longitudes de onda diferentes dentro del espectro
electromagnético. Enseguida (fi igura 32) una imagen del Sql tomada a wuna longitud de

onda Ultravioleta Extrema de 171 Angstroms.’

Figura 32. Fotografia deisbl, tormada con radiacion UV.
Cortesia de la NASA.

Aunque algunas ondas ultravioletas del Sol penetran: ‘la “atmésfera de Tierra, la
mayoria de ellas se bloquean por su choque con gases: como el Ozono. Algunos dias, las
ondas mds ultravioletas consumen nuestra atmosfera.

La radiacion ultravioleta es la fraccion mds energética dél-espectro solar que alcanza
la superficie de la tierra, especificamente el UV-B. El UV-C, rayos X y otros componentes
del espectro solar con mds energia se ven absorbidos en su mayor parte por la capa de
ozono, el oxigeno y otros gases en las capas altas de la atmdésfera y por la magnetosfera.

Las fuentes de radiacion ultravioleta pueden ser naturales (el sol) o artificiales
(hospitales, industrias, cosmética, etc).
e ‘ LTI ST U AR R T
La rad:ac:on en los materiales se da mediante un mecanismo de transferencm de
energia. Esta es una de las leyes bdsicas de la naturaleza: la energia no puede ser
creada ni destruida, puede ser convertida en un numero de formas diferentes, pero la
energia siempre estad ahi.

¥ Un Angstrom es equivalente a 10°° metros.
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NATURALEZA DE LA RADIACION

La radiacion puede ser absorbida por los materiales que penetra, a través del proceso
de "ionizacion". La profundidad de penetracion depende de la energia de los rayos UV,
gamma u otros; entre mds alta la energia (longitud de onda mds corta), mayor
penetracion. Otro factor que determina la profundidad de penetracion en el material que
estd siendo penetrado, es el ndmero atéomico 2, los materiales con un niimero Z bastante
alto, contienen mds electrones que los dtomos con un numero Z menor; razon por la cual
el plomo es cominmente utilizado como material de escudo contra los rayos X o gamma.
El plomo tiene un numero Z grande (éste es pesado y denso) y la radiacion no puede
penetrar tan fdacilmente como a otros matevriales.

Un dtomo se mantiene unido por medio de energia. Esto significa que cada electron es
mantenido en orbita por medio de cierta cantidad de energia de enlace. Para poder

separar un electron de su dtomo, se requiere de una energia al menos igual a la energia
de enlace.

T
=
L=
lon pastive | — - - Les dos onas
9 protane L “h twerdunto 50
8 miactiohes) Tl L un an pat”

Figura 33. lones positivos y negativos.

Cuando la radiacion ‘choca" contra un electron en el material penetrado, éste le

transfiere parte de su energia al electron y lo expulsa del dtomo o bien de su orbita.
(figura 33 y 34).

clectrun

Figura 34. Choque del electron

La penetracion también depende de la densidad del material que se esté penetrando
(figura 35). Pero, ;qué sucede con la radiacion cuando penetra los materiales?. Sabemos

que algunos de éstos van mds lejos que otros, pero todos ellos deben detenerse en algdn
tiempo.
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Figura 35. Penetracion de la radiaciéon en la materia.

La radiacion gamma interacciona con la materia a través de los siguientes procesos
por los cuales pueden ceder su energia:

1. Dispersion coherente. Al incidir una onda electromagnética oscilatoria cerca de
una nube de electrones, éstos oscilan a la misma frecuencia produciendo
radiacion que se suma en forma coherente (figura 36).

- Fadiacian d
cubierente

Figura 36. Dispersion coherente.
2. Efecro fotoeléctrico o eniision fotoeléctrica. La emision de electrones por metales

iluminados con luz de determinada frecuencia fue observada a finales del siglo
XIX por Hertz y Hallwachs.

Este efecto ocurre cuando el fotén incidente desplaza un electrén de su orbita (figura
37). Este involucra la absorcion completa del foton durante el proceso de expulsion del
electron de su érbita.
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Figura 37. Efecto fotoeléctrico.

El exceso de energia es entregada al electron despedido en forma de energia "cinética",
o velocidad. Toda la energia del foton ha sido usada y el fotén deja de existir. Recuerde

L4 D ORIGEN

;
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NATURALEZA DE LA RADIACION

que un foton no es una particula, sin embargo actia como tal. Cuando la energia es

usada, no queda nada.

Toda la energia del foton se usa para producir un par de jones. No todos los electrones

tienen la misma energia de enlace. Esta depende del elemento (niimero Z) y de la posicion
del electrén en el dtomo. Aquellos mds cercanos al nidcleo tienen mayor energia de
enlace que los mds lejanos a éste, por lo tanto requieren mds energia del foton para
removerlos. Los electrones lejanos al nucleo son cormparativamente fdciles de despedir.

Se liberan electrones de un material por la cccion de la radiacion. Los electrones
liberados por un polo de la célula (foto cdtodo), se mueven hacia el otro polo, el dnodo
bajo la influencia de un campo eléctrico (ver figura 38). El rayo y que ‘colisiona’ con un

electron que se encuentra ligado a un ditomo. En la colisién el electron absorbe toda la
energia del rayo y y puede saltar a otro estado dentro de la nube electréonica del citomo,

o si la energia es suficiente para vencer la fiincion de trabajo 1V, del material puede
escapar del dtomo y volverse un electrén libre con una energia cinética K. .

K, =hv~-1,
Donde

hv = Energia del foton incidente

1, = Energia de enlace del electron orbital

.;,«V - ' ._l
£
£

|

+
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t

Figura 38. Célula fotoeléctrica.

3. Efecto Compton (o dispersion Comprton). Descubierto por el fisico estadounidense
Arthur Holly Compton en 1922, durcnte su estudio de la difusion de los rayos X
por el grafito. Es extension Idgica del efecto fotoeléctrico, siendo la diferencia que
las energia originales del fotén son generalmernite mayores.

En el efecto Compton, no toda la energia del fotén es absorbida por el electron (figura
41). Cuando el electrén es disparado, hay todavia algtin exceso de energia sin utilizar.
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Figura 39. Exceso de energia en el efecto Compton.

Este exceso de energia toma la forma de un nuevo foton (figura 40); que tiene una
longitud de onda mayor que la del fotén original y que se mueve en una nueva direccion
o camino.

Dispersifin
de un fotén

Aty Eerrgie

Figura 40. Creacion del nuevo foton y trayectoria del electron emitido.

El foton dispersado interaccionard con la materia, y serd absorbido exactamente en la
misma forma que cualquier fotén del haz de rayos-x original. Es mds, éste puede
atravesar por varios efectos Compton (figura 41) antes de que la energia sea absorbida
completarmente.

- « fotoeléctnico
(ain tot 6r)

o
a— = " 3 /
/ / . *TEfecto
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Figura 41. Efectos continuos..

Al chocar el foton y el electron no reaccionardn de igual manera que lo harian dos
“bolas de billar". El dngulo (cambio de direccion) al cual proceden los nuevos fotones
sigue un patron muy bien definido. A mayor energia del foton, mds pequerio el cambio
de curso para el nuevo foton. Los fotones con una energia muy alta, después de una
colision en donde se presente el efecto Compton, seguirdn una trayectoria muy parecida
a la original, pero nunca la misma. En otras palabras, los fotones con mucha energia se
dispersan muy poco.
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NATURALEZA DE LA RADIACION

Un fotén con muy baja energia, aun si éste resulta de un primer choque con efecto
Compton, seguird una trayectoria o camino muy diferente al original. Los fotones con
energfia muy baja pueden también dispersarse hacia atrds, en una direccion opuesta. E|
foton interacciona con un electron libre y es dispersado con menor energia respecto a la
inicial; el resto de la energia lo toma el electron como energia de retroceso. Debido a que
los electrones de las capas externas de los dtomos estdn débilmente enlazados y la
energia de los fotones incidentes es relativamente alta, se puede considerar la dispersion
de fotones por los electrones de los dtomos como dispersion Compton.

4. Produccion de pares. Los fotones, cualesquiera son absorbidos por las sustancia
que éstos penetran a traves del proceso de expulsion de electrones de sus dtomos
(figura 42). Esto es ionizacion o creacion de pares de iones. Este proceso consiste
en un par de iones; uno con carga positiva y otro con carga negativa, los cuales
resultan de la ionizacion.

La produccion de pares se da cuando un foton de muy alta energia (>1 MeV) choca con
un ntcleo creando un electron y un positron, este tltimo a su vez incide con los
electrones “libres” generando dos fotones de la mitad de energia; es decir, un rayo
gamma que pase cerca de un nicleo atémico puede crear un par de particulas, un
electrén y su pareja de antimateria, un positron .

El proceso inverso de la produccion de pares, llamado aniquilacion, tiene lugar cuando
un electron y un positron interaccionan destruyéndose mutuamente produciendo rayos

gamma.

Electron

Figura 42. Produccion de pares.

En la figura 43 se muestra la Interaccion dominante en un material absorbente con
numero atémico Z dado en funcion de la energia del rayo y .

§Un positron es una particula elemental de antimateria con una masa igual a la del electron y una carga ele‘cmcu itiva igual en
a la del electron. A veces se llama al positron el b ivo” o "antiel. 7
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Figura 43. Interaccién de rayos y con la mdt’eﬁa Fuente: Evans 1958. 712.

Con energ/as muy bajas del foton, el efecto fotoelectrlc ) dommante, pero se hace
menos comiun al aumentar la energia del fotén. El. efecto Compton, empieza lentamente
a niveles bgjos de energia y se hace dominante entre los100-1.50. KeV.

(PERIERL e 117 IDOre/0 17720 4fF 12 1 30400000 -
El coeficiente de absorcion total de radiacion {35] es Ia s ma ‘de la absorcién debida a

los fenémenos dado por

H=T+O 0y +C o +k

donde: . ..

T = Absorcion debida al efecto fotoeléctrico.

o, = Absorcion debida a la dispersion coherente.

coh

o... =Absorcion debida al efecto Compton.

com

k = Absorcién por formacion de pares.

La radiacion es capaz de producir dtomos ionizados y excitados en la materia, ademds
las particulas pesadas (protones, neutrones, particulas o, etc.) pueden causar una.
cantidad considerable de desplazamientos de dtomos de sus posiciones originales. Los
rayos X, gamma y electrones producen principalmente ionizaciones y excitaciones, pero~-
si la radiacion posee energia suficientemente alta, pueden causar también algun s

desplazamientos atémicos. = -t
l B, 5




NATURALEZA DE LA RADIACION

Los efectos de la radiacion en los materiales dependen del tipo de radiacion,
concentracion (nivel) de radiacion, tipo de material, preparacion del material antes de la
irradiacion y condiciones ambientales bqgjo las cuales se produce la irradiacion entre
otros.

BUGHTRETH o 80l ities 668 did Fedotes:

El uso de la radiacion se ha venido incrementando en la ciencia y la tecnologia y varia
desde los productos que se irradian (alimentos, cosméticos; meclicamentos, desechables y
herbolarios) para consumo humano hasta la esterilizacion de materiales para su uso en
la medicina pasando por la aplicacion de la radiacion a la eliminacion de tumores
cancerosos en los seres vivos 'y eliminacion de lesiones (Gamma Knife: Cirugia Cerebral sin
Bisturi) [36].

La dosimetria abarca instrumentos, métodos de wmedicion y principios fisico-quimicos
para determinar las interacciones de la radiacion con la materia. Su objetivo final es
determinar la "dosis absorbida” por materiales y personas. La dosimetria resulta vital en
la radioterapia, proteccion radiolégica y tecnologias de tratamiento por irradiacion a los
materiales, aunque las dosis tipicas y los requisitos de precision difieren de una a otra.
La termoluminiscencia ha demostrado su eficacia en su aplicacion a la dosimetria
personal, industrial, médica, en arqueologia (D. Tenorio 2002) [37} para el fechamiento
geoldgico y arqueolégico (Gonzdlez P.R 1999 [38]. , etc.;, es una prometedora
herramienta de la investigacion en ramas de la ciencia, tecnologia e industria. Se estudia
su aplicacion y se desarrollan nuevas sustancias dosimétricas para neutrones y altas
dosis de radiacion, utilizables en procesos industriales y en centrales nucleares.

LECUIG T GE s it B e

En 1938 Gray y Read [33] propusieron usar el concepto de ‘energia absorbida por
unidad de masa’ como una medida del efecto de la radiacién ionizante, dando lugar al
concepto de dosis absorbida [40]. La dosis absorbida se define como la energia absorbida
por unidad de masa en un lugar especifico del material irradiado y su unidad de medida
es el gray (Gy) que es igual a un joule por kilogramo (Jj/kg) [41].
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La luminiscencia ha sido estudiada por los cientificos, en un articulo registrado ante la
Royal Society el 28 de octubre de 1663, Robert Boyle relata las observaciones que realizé
la noche anterior acerca del resplandor de un diamante en la oscuridad. Este fue el
primer reporte de la termoluminiscencia (TL), la cual se presenta en muchos minerales y
su intensidad varia en funcion de la composicion de cada uno. Es hasta principios de los
arios 40 en donde, con la llegada del tubo fotomultip/icador (TFM), la TL fue considerada
como la principal herramienta para la identificacion de minerales para usos geoldgicos,
siendo por lo tanto el estudio del fenémeno, de interés en Fisica y Quimica. Después, a
principios de los arios 50, este método se uso para dosimetria de la radiacion ionizante

[a2].

Cuando un solido cristalino se expone a radiacion ionizante, se producen electrones
libres y consecuentemente ‘agujeros’. Estos portadores de carga o entes moviles migran
por el cristal hasta quedar atrapados en las imperfecciones, dando lugar a la formacion
de ‘centros de color’. Estos centros son configuraciones electronicas originadas por
defectos de la red cristalina, cuyos niveles de energia producen bandas de absorcion
optica en longitudes de onda a las que el cristal es normalmente transparente; la
posibilidad de absorber luz hace que el cristal se coloree, la desexcitacion de estos
centros puede tener lugar mediante disipacion no radiactiva de su exceso de energia

(luminiscencia).

La luminiscencia recibe nombre de acuerdo al tipo de energia que se proporciona a los
centros luminiscentes para desexcitarlos. Si esta energia se suministra por medio de
radiacion de frecuencia optica, al fenomeno se le llama radio fotoluminiscencia (RPL) y si
la desexcitacion se logra con energia térmica, se le conoce como termoluminiscencia (TL).
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TR ImBEEN

Dado que este trabajo estd vrelacionado con la dosimetria termoluminiscente
explicaremos este proceso.

El estudio de las propiedades termoluminiscentes (TL) de los materiales permite la
lectura de materiales que una vez expuestos a radiacion, emiten luz al ser calentados;
ésta luz se relaciona con la cantidad de radiacién recibida, por lo que se les usa como
dosimetros en el intervalo de dosis en que su respuesta es lineal. En la figura 44 se
muestra un laboratorio de dosimetria termoluminiscente en el cual se realizan las
lecturas que en este trabagjo se estudian.

Figura 44. Laboratorio de dosimetria termoluminiscente.

El objetivo es estudiar la respuesta TL de estos materiales cuando son expuestos a
radiacion ionizante, como son las particulas cargadas pesadas y los Rayos X de muy
baja energia. La medicion de la respuesta y eficiencias de materiales TL permite mejorar
los modelos tedricos que explican la relacion entre los modos de interaccion tipicos de las
particulas densamente ionizantes y la materia. Las herramientas del estudio son los
aceleradores de particulas, fuentes radiactivas de baja intensidad, equipos de Rayos X y
los irradiadores de rayos gamma.

Aunque la cuarta parte de los minerales exhiben el fenomeno de termoluminiscencia,
sélo algunos son apropiados para la dosimetria [+3]. Los materiales mds utilizados son
los compuestos inorgdnicos preparados sintéticamente, a los que se les han incorporado
impurezas en forma artificial para que actien como activadores. L.os mas usados son el
fluoruro de litio (LiF), fluoruro de calcio (CaF), borato de litio (Li,B,O,) y sulfato de calcio
(CaSO,). Estos materiales se pueden utilizar en forma de cristales, en polvo o en forma de
pastillas; aunque recientemente han sido propuestos dalgunos oxidos inorgdnicos
obtenidos por el proceso de solgel (SiO,, ZrO,, TiO,) [44].
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TERMOLUMINISCENCIEA

La termoluminiscencia (TL) consiste en la emision de luz al calentar, por debajo de su
temperatura de incandescencia, una sustancia cristuling previamente expuesta a un
agente excitante (radiaciones ionizantes !--<j). Sin embargo, hasta 1950 Daniels [46] se
propuso usar el fenémeno fisico de causas atin desconocidas consistente en la liberacion
por medios térmicos de la energia almacenada en un material (la cual habia sido
inducida por la radiacion), para la deteccion de la radiacion ionizante. Esta emision de
luz representa la energia liberada que ha sido retenida en la red cristalina del mineral, y
es emitida por los electrones que se encuentran atrapados en los defectos de la red
cristalina por efecto de la radiacion. Al calentay el material, los electrones atrapados en
los defectos son excitados y expulsados de las trampas o defectos de la red para después
recombinarse con agujeros emitiendo luz. Esta emision cde la luz se presenta en
materiales orgdnicos e inorgdnicos.

1. Materiales inorgdnicos. Son el cristal, vidrio, cerdmica, etc; en los metales no se
presenta este fenomeno. El mecanismo por medio del cual se lleva a cabo el
fenomeno de termoluminiscencia (TL) no es del todo conocido, se tiene
conocimiento de cristales crecidos en el laboratorio con estricto control y con la
adicion de las impurezas. Esto se debe a que la respuesta TL es fuertemente
dependiente de la minima variacién del contenido de. éstas, asi como del historial

térmico al que son sometidos los materiales, no siendo el caso significativamente
para el diamante.

2. Materiales orgdnicos. Tienen diferente comportamiento ante la radiacion, cada
muestra debe ser calibrada individualmente en func:on de su sensibilidad ya que
ésta puede ser influenciada por el contenido real de.impurezas de cada muestra.

Este fenomeno no se ha llegado a comprender completamente. En todos lo modelos que
tratan de explicarlo se acepta la existencia de diferentes mecanismos para describirlo:

®  Formacion de entes moviles o portadores de energia.

= Centro de recombinacion o centro luminiscente de carga (agujero o electrén).
e  Centros de color o trampas [47].
=  Modelo de bandas.

S Wil L R N U RS S AN Y £ I

Este modelo supone que en Ia banda pirohibida (BP) (ver figura 45) existen estados
excitados de energia que tienen una vida wmedia relativamente grande (estados
metaestables) y que son producidos por los defectos de la red cristalina del material,
dichos estados pueden funcionar como trampas o centros de color. Al irradiar un cristal-
los electrones pasan de la banda de valencia BV) a la banda de conduccion (BC) dejando
los correspondientes agujeros en la banda de valencia. Esta interaccion de la radiacion
ionizante con el solido, proporciona la energia suficiente para elevar los electrones de la
banda de valencia a la banda de conduccion.
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Figura 45. Formacion de entes maoviles o portadores de carga.

El ente movil asi producido viaja por el cristal hasta que se recombina o es atrapado en
niveles metaestables que existen en la banda prohibida BP). La energia térmica que se
proporciona al material al calentarlo después de irradiado, libera al ente movil que
estaba atrapado; este después de viajar por el cristal, se recombina con un centro
luminiscente que existe en la banda prohivida, emitiendo un fotén de luz (figura 46).
Debido a que el proceso de emision luminosa implica la desocupacion de varias trampas
de diferentes energias, el ente movil es liberado a diferentes temperaturas, lo que da
lugar a una curva de termoluminiscencia, diferente para cada material. La luz emitida
corresponde a diferentes longitudes de onda, la calidad espectral de la luz emitida
(espectro de emisién) es caracteristico de cada material.
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Figura 46. Modelo de bandas de energia. ‘a) Exposicion del cristal a la radiacion ionizante
b), c) y d) Calentamiento del cristal previamente irradiado.

En un sdlido cristalino perfecto, los cdtomos ocupan posiciones ordenadas en una
estructura reticular periodica, sin embargo pueden tener defectos en su orden regular
causados por impurezas o por defectos propios de la red. Existen muchos tipos de
defectos de los cuales, los mds comunes se deben a la ausencia de un ion negativo,
llamada vacancia (ver figura 47). Esta actiia como una trampa de un electron debido al
déficit local de carga negativa o exceso de carga positiva, atrayendo a un electron que
pase cerca de dicha trampa. Generalmente los electrones que pueden pasar cerca de las
trampas y ser atrapados por éstas son aquellos que han sido sacados de su dtomo por
efectos de la radiacion, este proceso incrermenta la sefial TL.

Pagina 46

|

i untN

ALLA U

-



TERMOLUMINISCENCIA

VACANCIA DT
ON ALCALING

Figura 47. lon Mg* atrapado en una vacancia de ion alcalino en LiF.

Una vez que el electron se encuentra dentro de la trampa, permanece dentro de ella
hasta que es expulsado por la vibracién de la red. Cuando se incrementa la temperatura
estas vibraciones son muy fuertes y la probabilidad de expulsion se incrementa
rapidamente en un intervalo corto de temperatura. Un electron expulsado puede tener
diferentes destinos; puede ser atrapado otra vez y expulsado, puede ser atrapado en
diferentes tipos de trampas mds profundas de donde dificilmente podra salir con
pequerias vibraciones de la red, o bien puede combinarse con un ion que haya perdido
previamente un electron. Esta recombinacion puede ser de dos.formas: radiactiva, es
decir con emision de luz o no radiactiva. Estos iones o imperfecciones son lo que se
conoce como centros Iluminiscentes y la luz emitida por estos se conoce como
termoluminiscencia. En su mayoria los centros luminiscentes son un tipo particular de
defectos causados por impurezas adicionadas. Los electrones expulsados tienen Ila
posibilidad de encontrar todo tipo de defectos o centros luminiscentes presentes en el
cristal. Normalmente la luz emitida es caracteristica del tipo de impureza, asi por
ejemplo la plata emite luz azul / violeta, el manganeso emite luz naranja, etc.

Existe un tiempo de vida finito para un electron que ha sido capturado en una trampa.
A temperatura ambiente también existe la posibilidad de escape del electron
(desvanecimiento). El tiempo de vida puede ser tan pequeria o tan grande como millones
de arios {48, 49, 50].

En wun cristal hay diferentes tipos -de trampas cada una con Su temperatura
caracteristica, las mds profundas requerirdn de mayor teimperatura para ser
desocupadas por los electrones. Para las de menor profundidad el tiempo de vida del
electron dentro de la trampa puede ser de una hora o menos, con un pico TL por debajo
de los 100°C. También se han propuesto modelos matemdticos; sin embargo hasta la+—
fecha estos solo sirven para interpretar parcialimente el fendmeno y no existe un modelo’

representativo, estos suponen que una vez liberado el ente movil, se puede calcular la -

probabilidad de encontrarlo en un determinado nivel de energia y que escape. Ademds °

supone que una vez liberado el ente movil, la probabilidad de que vuelva a ser atrapado :
es muy baja y que la intensidad termoluminiscente es directamente proporcional a la ;

rapidez con la que el ente movil es liberado de sus trampas durante el calentamiento.
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Lormaaon we i3 s is /f

Una curva TL es normalmente una prolongacién continua, aunque en realidad estd
compuesta de varios picos sobrepuestos (figura 48) [5i1]. Para un tipo dado de trampas
de electrones, la curva TL presenta varios picos que van a depender de la forma en que
los electrones fueron atrapados, asi por ejemplo, para trampas profundas el grado de

vibracion térmica de la red cristalina requerida para la liberacion de los electrones es
mayor que para las trampas poco profundas.
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Figura 48. Curvas TL de diamante depositado por CVD después de irvadiacién beta a 75
mQGCy a) Sin b) Con tratamiento de precalentamiento de 30s a 250°C {-.2].

El proceso de emision luminosa durante el calentamiento del cristal implica la
desocupacion de las trampas en éste, por lo que la probabilidad de desocupacion de las
trampas a temperaturas bajas es despreciable, ya que los portadores de carga no tienen
la energia cinética suficiente para escapar del pozo de potencial, por lo tanto a medida
que aumenta la temperatura la probabilidad de desocupacion de las trampas es mayor.
Durante cierto intervalo de temperatura, una fraccion de los portadores de carga
liberados se dirige hacia los centros de recombinacion haciendo que disminuya la
poblacion de portadores de carga atrapados, por lo que la intensidad de luz emitida
alcanza un mdximo dando origen a un patrén de luminiscencia en funcion de la
temperatura llamado curva TL. Es comun que un cristal tenga mds de un tipo de
trampas, por lo que este proceso se repite para cada grupo de ellas, dando lugar a
varios puntos de mdxima intensidad de emision luminosa en la curva TL, los cuales se
conocen cominmente como picos TL. En la ilustracion se muestran algunas curvas TL
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del diamante. Cada pico estd caracterizado por la temperatura a la cual se presenta la
mdxima intensidad de la emision, por la energia de activacién o profundidad de la
trampa (E) y por el factor preexponencial o factor de frecuencia (s).

. -

DESalie Gt 1iier ue 72 3¢ia7 71

Los minerales una vez excitados no permanecen en tal estaclo, sino que tienden a
perder cierta cantidad de informacion TL con el transcurso del tiempo, sin que haya
necesidad de aplicarles algun tipo de energia. A la informacion perdida de esta forma se
le conoce como desvanecimiento TL (fading), es caracteristico de cada material y esta
relacionado con el tiempo de vida media de los picos TL, [53] en la figura 49 se muestran
dos curvas tipicas de decaimiento de la serial TL para diamante depositado por CVD.

- - - a
100 -
80
-
£ 60 ..
i‘ ! a a
= - [ ™
_¢ 40 - i
- K
. - :
20 - 4
- - -
o
o 20 12 [16] Ho 102 120
Lxposuru time, t (hours)

Figura 49. Grdfica de decaimiento para diamante sinético. [54]

La figura 49 muestra la grdfica de decaimiento de diamanté depositado por el proceso
de CVD después de irradiacion de Rayos X a 1.8 Gy. En’a) Después de almacenarse a
300K en la oscuridad(+); b) después de la exposicion al ambiente del laboratorio.

J//'I/E)/Z' Fié SR OO e el (D

La respuesta TL de cualquier mineral que presente este' fenomeno, comprende por lo
general cuatro regiones: supralineal, lineal, sublineal y de saturac:on 1 55], como se
muestra en la figura 50.

a) Region lineal. En esta parte se realizan las mediciones con la mdxima precision.
Para fines prdcticos, se recomienda utilizar la region lineal de respuesta TL del
material en cuestion.

b) Region de supralinealidad. La sensibilidad cde miuchos materiales TL se incrementa
con la dosis pero también se puede obsevrvar a bajas dosis, como ocurre en los
minerales de las muestras arqueoldgicas i.c;. El origen de éste fenémeno aiin no
estd bien determinado y puede ser diferente segiin el material considerado. Si
bien la sensibilidad del material es mayor en la zona de supralinealidad, la
precision de las mediciones es menor a la que se obtiene en la zona lineal. Esto se
debe a la necesidad de introducir alguin factor de correccion, el cual genera
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TERMOLUMINISCENCIA

errores suplementarios y que varian considerablemente con la transferencia
lineal de energia de la radiacion [:-. 5&].

c) Region de sublinealidad. Representa la inversion de la sensibilidad, ésta antecede
a la zona saturacion, donde todas las trampas estdn ocupadas.

d) Region de saturacion. Presenta coloracion de los cristales y ocurre la destruccion
de ciertos elementos de la estructura cristalina por efecto de Ila radiacion.
Generalmente los materiales que se han irradiado hasta los niveles de saturacion
son dariados irreversiblemente en la mayoria de sus. pf’ap/edades TL: -]

N r———— i i L e

Sublineal

Saturacion

Lincal

INTENSIDAD TL

Supralineal
z

DOSIS

Figura 50. Respuesta TL en funcion de la dosis

A manera de ejemplo se muestra la figura 51 que indica la relacion dosis-serial TL para
tres diferentes muestras, en ellas se observan caracteristicas de la rteoria anterior.
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Figura 51. Curva de dosis-respuesta TL para muestras de diamante depositado por CVD
(muestras A y B) y una muestra de LiF TLD10OO (E. Vittone, C. et al).

(Betiea del femomest

El proceso fisico que da lugar a la emision termoluminiscente (TL) de un sdlido, estd
relacionado con el movimiento de portadores de carga (electrones y agujeros) entre
diferentes estados de energia debidos a las imperfecciones en la red cristalina del sdlido.
El estudio de la cinética del proceso TL implica la investigacion de las transiciones
electrén-agujero entre estados de energia relacionados con las diferentes imperfecciones
(impurezas y defectos), durante la irradiacion de la muestra y el proceso de lectura.

Los fenomenos relativos a la excitacion TL y al proceso de lectura se describen con
referencia a las transiciones de electrones y agujeros entre la banda de valencia y la de
conduccion del material TL y los estados localizados cle los centros de atrapamiento y
recombinacion. La descripcion de estos procesos se lleva a cabo mediante pardmetros

relacionados con las imperfecciones, tales como:

E = Energia de activacion o profundidad de trampa
p = Probabilidades de recombinacion

s = Factor de frecuencia o factor preexponencial

Estos pardmetros determinan el tipo de cinética que se puede esperar, por ejemplo,
linealidad de la respuesta TL en funcion de la dosis, dependencia de la rapidez de dosis
durante la irradiacion y primero, segundo orden o cualquier otro tipo de cinética durante
la lectura (Azorin J. Et al). Asumiendo trampas para electrones y centros de
recombinacion para agujeros, y suponiendo que a una temperatura constante (T) se
tienen n electrones excitados, existen dos mecanismos de transicion radiactiva posibles:

N

il

i

A
]
“

1. Cinética de primer orden. La recombinacion es el proceso dominante sobre el
reatrapamiento, existe una probabiliclad constante de que el numero de
electrones excitados disminuya, entonces, si:

Y]

p——

PALLA U3
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p = Probabilidad de que un portador de carga escape de su trampa
n = Concentracion de portadores de carga retenidos en las trampas (crn?)
= Tiempo (s)
Se tiene: ’
p= —dn/dt o seu dn _ — pdr Ecuacion 1
n

Es decir, n decae exponencialmente de la forma:

n=nge " .. Ecuacion 2

o = Concentracion inicial de portadores de carga retenidos en las trampas

La intensidad de la TL (1) estd relacionada con la razén de cambio de Ila
concentracion de electrones en sus estados excitados, porque es la recombinacion
de los electrones la que provoca la emision de luz. Ademads la eficiencia en la
emision de luz es menor que la unidad; queda entonces:

d ..
I = —cd—': doncle c<1 Ecuacion 3

c = Eficiencia en la emision de luz

Entonces I también decae en forma exponencial; por lo que tomando c =1,
para simplificar se tiene: :

I =nype™ .. Ecuacion 4
Para condiciones iniciales I =1, en 't =0, se tiene que /Iy, =n,p, entonces para
una cinética de primer orden se tiene que la intensidad TL es:

I =rle ™ Ecuacion 5

Cinética de sequndo orden: En este caso la probabilidad de recombinacion es

proporcional al niimero de centros disponibles y se supone que existe un fuerte
reatrapamiento.

ol

wh Db Ul

dn

dr dn Ecuacion 6

p=— = o 5 = —pdt
n

Por lo tanto, n decae en forma hiperbdlica
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m

n=_-—
1+ 124 po1

Ecuacion 7

La ecuacion de decaimiento de la luminiscencia estd dada entonces por:

"n 2
— - =cpn”
dt !

[ =~c

Ecuacion 8

Tomando las condiciones iniciales I =1, para n, y ¢ =1 se obtiene:

= Lo
G+aryY  gonde “=Uop)

172

Ecuacion 9

La distribucion estadistica de los electrones atrapados en estados metaestables
se puede considerar como una distribucion .en:equilibrio;-es decir, como una
distribucion de Boltzmann. Por tanto, la probab//ldad p de que un portador de

carga escape de la trampa esta dado por:

p= v kT

donde:

s =Factor de frecuencia (cnrP®"/s)
E = Energia de activacion (eV)

T = Temperatura (K )

k = Constante de Boltzmann
k=1.38x10% J-K'
k=8.617x10°eV-K'

la rapidez de liberacion de los electrones es:

dn dn E/k;‘
— = -, es decir — = —nse”
dt P dt ..

La intensidad termoluminiscente 1 es
recombinacion radiativa, es decir:

dn _EIRT
I =—c<" =csne ®'*
dt

de (15) se tiene:

dn ~EIKT g

— = —s¢

n

proporcional

Ecuacion 10

Ecuacion 11

a la vrapidez de

Ecuacion 12

Ecuacion 13
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Si se eleva la temperatura de obtencion de la senal TL a una velocidad lineal, S,
se tiene:

T=T,+p o B = d?l - Ecuacion 14
dl
L = Velocidad de calentamiento (K/s)

Despejando dt y sustituyendo en la ecuacién (17) e integrando, se tiene:

n S i S
1n—=_"—e FORT st
ny o b

Ecuacién 15

n=n, e.\'p—[ _'Z.%L"""“'af] oo Ecuacion 16

-

Esta expresion representa la variacion de la densidad de portadores de carga
atrapados en funcion de la temperatura. Si se sustituye en la ecuacion (16) se
obtiene una representacion de la curva TL para un nivel tinico de atrapamiento

(un pico en la curva TL).

/= an.S'e(_"A/“')l:exp[— [; J:-e('E"“')dT :’ Ecuacion 17

JEConvolie::

Se han propuesto diferentes métodos de andlisis cde las curvas TL para Ila
determinacion de la energia de activacion en este fenomerno (6c..i/ sin embargo, la
mayoria se basan en la presencia de un solo pico para su andilisis, asunto dificil dada la
variedad de trampas con diferente energia, presentes en la mayoria de los sdlidos

cristalinos.

La deconvolucion, es un método general que permite el gjuste de una curva compleja,
como la suma de componentes elementales. Este método puede aplicarse en particular a

curvas TL de varios picos.

Para este estudio Chen (62], nos muestra una ecuzacién para una cinética de orden ==
general de la siguiente forma: =

s'nl exp(— e
()= R Ecuacion 18
[ O ol e 3]
q b ku .
s =wnlt o

donde: .
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I1(T") = Intensidad luminiscente

T, = Temperatura inicial en Kelvin )

T = Temperatura en kelvin (variable indepencdiente)

k = Constante de Boltzmann ) .
g = Rapidez de calentamiento en kelvin/segundo )
Los pardmetros a determinar son:

s° = Factor preexponencial (cm®*/segundo)

b = Orden cinético

E =Energia de activacion (eV)
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INTRODUCCION

Tal y como se mencioné en el Capitulo 1, el diamante tiene caracteristicas
extraordinarias que dan un sinfin de aplicaciones, entre las que destaca su posible
aplicacion como sensores de radiacion ionizante. Asimismo, se menciona que
actualmente se conocen varios meétodos de sintesis para la obtencion del diamante. En
este capitulo se describe el método de sintesis utilizado para la obtencion del diamante,
asi como su preparacion final para aplicarse como sensor de radiacion ionizante; cabe
mencionar que en este caso se eligio el método de combustion de flama para la sintesis
debido a que es posible obtener cantidades importantes en menor tiempo y sobre todo,
las caracteristicas finales del material son reproducibles. Posteriormente se investigaron
las propiedades termoluminiscentes del diamante depositado.

En este capitulo también se menciona la metodologia que se siguio para la irradiacion

de las muestras y el proceso de lectura de la sefial termoluminiscente inducida por la,
radiacion en el material. Es importante mencionar que antes de preparar las muestras
para su irradiacion, éstas fueron caracterizadas por Microscopia Electronica de Barrido y
Espectroscopia Raman a fin de confirmar que el material obtenido fuera diamante.

El andilisis de la propiedad del termoluminiscente del diamante busca principalmente Ila
aplicacion como material dosimétrico, aprovechando el hecho de que este material es
muy resistente a los factores ambientales y que se caracteriza por sus excelentes
propiedades mecdnicas (dureza, modulo eldstico, incompresibilidad) conductividad
térmica y transparencia optica por mencionar algunas, por lo que sus aplicaciones en la

industria son variadas.
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DESARROLLC EXPERD:

Los procedimientos realizados durante la exper:mentac:on permiten analizar Ia
influencia de luz de UV y de la radiacion gamma en:las.propiedacies de TL de diamante.
Esta investigacion se basa en el estudio de muestras'dedmmante sintético en forma de
pastillas formadas por la adicion de PTFE.

Para caracterizar un material termoluminisceh_ &1L SU ‘uso en aplicaciones
dosimétricas, es necesario conocer varias propiedades i tales>conio:

Caracteristicas de respuesta TL cormo fum:/on de
Energia de dependencia.

Estabilidad de la serial TL como funcion del tierr p :
Repetitividad de la respuesta TL bajo dosis de: lrrad/acmn f'Jas.
Comportamiento de la curva de desvaneclrment :

uientes: procedlmlentos para
1] dos:metrm.

En vista de estas caracteristicas se reportan lo
determinar si el material es o no factible de us

FRLEN Al 2 /

El sustrato usado para la deposicion fue de. rno/lbdeno con un drea de 1x1 centimetros
el cual fue pulido con lija de carburo de silicio de 600.mesh para incrementar la
densidad de nucleacion, posteriormente se limpié con un: bado de. ultrasonido usando

agua destilada.

La temperatura del sustrato para lograr la deposicion del diamante fue de 700°C con
variaciones no mayores de 30°C durante cortos intervalos de tiempo (no mas de un
minuto). Esta se reguld a través del flujo de agua circulante en la parte superior del
soporte al cual se le acondicioné un termopar por medio de un barreno en el fondo del
sustrato (ver figura 52). La temperatura del sustrato se estimo por medio de un
pirémetro optico, bajo observacion SEM no se descubrleron residuos de carburo de silicio
sobre la superficie del molibdeno.

(/} {0 8 f

El dlamante utrllzado se obtuvo depos:tando una mezcla de O, H,, y C, y se caracterizo
por espectroscopia Raman y por microscopia electronica (SEM) para observar las fases y
morfologia presentada. La figura 52 muestra el diagrama-del proceso de crecimiento del
diamante bajo el proceso de combustion de flama.
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Ter-ondcjed
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Figura 52. Diagrama del arreglo experimental usado para la deposicién de diamante [63].

El método requerido para esta deposicion aparentemente simple, consiste en un equipo
de soldadura para oxiacetileno comercial y un sustrato enfriado por agua como el que se
observa en la figura, dispositivo similar al informado por el Ravi et al., 1990. La relacion
de la mezcla para la formacién de la flama es de R=0,/C,H,=0.9, logrando obtener una
deposicion de diamante policristalino con tamayvio de grano de 20um para un tiempo de
deposicion de una hora. La posicion de la flama fue perpendicular a la superficie del
sustrato a una distancia de 1 c¢m del mismo.

Este método de crecimiento de cristales de diamante permite la deposicion en algunas
decenas de micras por hora [61], no es dificil encontrar en la pelicula una gran cantidad
de defectos en su estructura, pero éstos favorecen la respuesta termoluminiscente del
material. La contaminacion por grafito durante el proceso de crecimiento se debe tomar
en cuenta, pues aiin en pequerias cantidades puede modificar la conductividad eléctrica
del material, afectando la respuesta termoluminiscente. El diamante obtenido tiene
propiedades deseables para la deteccion de la radiacion.

CAGACTER e oty MO S 7 1353

En este estudio se usé Espectroscopia Raman para analizar la composicion de la
deposicion, esta técnica permite distinguir entre el carbono, grafito y diamante (Huong,
1991). El espectro Raman fue obtenido con espectrémetro Nicolet Raman 910 de 0.6W
YVO,:Nd con un rayo de emision Idser de 1064 nm de longitud de onda. El diamante y
sus caracteristicas de superficie fueron caracterizadas mediante microscopia electronica
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(SEM) por medio de un aparato JEOL modelo JSM-5200 en el modo del electron
secundario a 25 keV.

PRERARACH, D L35 10ES T8 P 1RO -

Una vez depositado el diamante sobre el sustrato éste se retiré por un procedimiento
de raspado para con el polvo asi obtenido elaborar una mezcla de diamante sintético con
teflon. Para elaborar las pastillas se usaron una prensa hidrdulica marca DIC y una
matriz de nylamid para obtener pastillas de 0.5cm de didmetro y 1mm de espesor.

Las pastillas fueron elaboradas mediante una mezcla homogénea de PTFE + polvo de
diamante en una relacion de 1:2. Finalmente se sinterizaron en un horno de temperatura
ambiente hasta 400°C en incrementos de temperatura escalonados para darles forma y
consistencia. La matriz se maquindé en un torno automdtico y se le proporcionaron la
forma y dimensiones requeridas para el pastillgje.

S

Para este estudio se usan pastillas de diamante prewamente preparadas para estudiar
el comportamiento TL bajo radiacion ultravioleta  ygamma para enseguida poder
determinar si el material ha de ser considerado como material dosimétrico.

Irradincion con UV

La luz emitida por los tubos de luz negra es seme_/ante ala proveniente de la luz solar.
Para excitar las pastillas de diamante con radiacion:Ultra: Violeta se utilizé una luz UV
proveniente de una ldmpara operando a ZOW da cual: suministra un haz de luz de
longitud de onda centrada en 240nm. -

La irradiacion con luz ultravioleta se efectiia en.un cuarto oscuro para evitar la caida
de la sefial TL del material. Los datos obtenidos:se: cesan en una computadora para
lograr las curvas de brillo de las muestras a d/ferentes dosrs de irradiacion UV

Las grdficas correspondientes para diferentes tiem de exposicion se muestran en
las figuras que se muestran en el capitulo de resu/_tados. .
Irradiacion con ganmnas

Para la excitacion de las pastillas de dmmante se ut/llzo radiacion gama de una fuente
de °Co Modelo Vickrad 2000 marca Vickers con razdén de dosis de 0.59 Gy/min,
instalado en el ININ. La dosis de la radiacion se varié con el tiempo de exposicion a la
radiacion, cubriendo un intervalo de 0.1 a 60 Gy.

Los datos obtenidos se procesan en una computadora para lograr las curvas de brillo
de cada una de las muestras a diferentes dosis de radiacion UV o gamma.
Lectura de UV

Una vez realizada la irradiacion se tomo la lectura inmediatamente después en el
mismo cuarto oscuro y a temperatura ambiente, esto en un lector termoluminiscente
HARSHAW modelo 4000 acoplado a una computadora.
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Lectura de gannnas

Las lecturas se tomaron después de 10 minutos de la irradiacién con gammas. Debido
a la alta sensibilidad del diamante a la radiacién UV (Apdtiga et al., '1997), los datos se
leyeron en un cuarto oscuro iluminado con luz roja y fueron almacenadas a temperatura
ambiente en un recipiente cerrado en los tiempos de espera para la toma de lecturas
para el fading. Se utilizaron las mismas muestras para todas las lecturas TL.

La senal TL de las muestras irradiadas se tomaron en un analizador termoluminiscente
acoplado a una microcomputadora. La integracion de la serfial se consideré entre 150 y
350 °C, con una razon de calentariento de 10°C/s. Las lecturas se obtuvieron en una
atmosfera de N seco, para obtener un ambiente inerte en la planchuela portamuestras.

Las curvas de desaparicion del resplandor fueron tomadas irradiando las muestras con
10 Gy y después se tomaron las lecturas en valores espaciados aesde una hora después
de la irradiacion hasta 360 horas antes de la torma de medidas TL.
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La zona de deposicion fue de forma circular, de aproximadamente 5 milimetros de
didmetro, se encontro diamante de buena calidad cerca del centro del sustrato
empleado, mds especificamente encima de la region del sustrato en donde se encuentra
la flama interna rica en acetileno. Para poder caracterizar la muestra se raspo el
material adherido al sustrato, se realizé la caracterizacion y posteriormente se mezclo
con teflon para elaborar Ilas pastillas para por dltimo realizar Ilos estudios

correspondientes.

La figura 53 muestra la imagen SEM del diamante obtenido por este medio, ésta
muestra la superposicion de cristales de aproximadamente 20um obtenidos mediante la

deposicion realizada durante una hora.

Figura 53. Imagen SEM obtenida de la superficie de deposicion.

S T :
La figura 54 muestra el espectro Raman de la muestra obtenida con un mdximo de
pico de 1331 cm’ caracteristica de la fase de diamante. El ancho de banda es de 4.8 cm’

lo que indica un alto contenido de diamante en la muestra (Huong, 1991).

AR
R i

; Pagina 61




RESULTADOS Y DISCUSION

| 19 S M )
t25 eme’

INTENSITY {adtrary units)

e g .
1650 s : iadte] S

WHENUMIER {om™";

Figura 54. Espectro Raman de la muestra de diamante.

Se obtuvo una buena calidad de diamante en el centro_de la deposicion sobre el
sustrato empleado, especificamente la region del sustrato que intercepta el cono de la
flama rica en acetileno. La zona de deposicion fue circular de aproximadamente 5

milimetros de didmetro.

Considerando las pruebas a las que se somete el material se puede concluir que el
material obtenido corresponde a diamante y se procede a su estudio como material
dosimétrico.

Patillas obtenidas
Para efectuar la experimentacion se realizé la mezcla diamante + PTFE logrando

formar diez pastillas de las cuales se seleccionaron cuatro y cde éstas se muestran los
pesos correspondientes a cada una de ellas en la tabla 4 por tener forma y consistencia
adecuadas; éstas reportaron 0.5 cm de didmetro y aproximadamente un milimetro de

espesor.
Tabla 4. Peso de las muesiras. .

MUESTRA | PESO (mg)
WA 9.88 f :
wB 17.72 i
wc 17.44
WD 1530 i
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Rewlidoos 07
Crecimiento de Ia seinal TL en funeion de Ia dosis

En la figura 55 se ilustra el comportamiento TL en funcion del tiempo de exposicion
dado en segundos para valores de 10, 15, 30, 75 y 150 segundos de irradiacion con UV.
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Figura 55. Senal TL inducida por la exposicion a la radiaciéon UV en el diamante sintético.

La exposicion a la luz ultravioleta provocé un espectro TE con un mdximo de pico a una
temperatura alrededor de los 289°C para todas ‘las irradiaciones. Las curvas de
desvanecimiento presentan bases muy amplias, ésto indica la presencia de varios niveles
de trampa. La serial de emision TL consiste en una curva de crecimiento ensanchada que
comienza a incrementarse a partir de una temperatura de 180°C, hasta lograr un
mdiximo de pico en 289°C para diferentes tiempos de exposicion a la irradiacion del
diamante. Los picos crecen de forma proporcional con respecto a la dosis de irradiacion.

Después de algun tiempo de exposicion a la irradiacion UV la serial TL proporcionada
por las muestras se estabilizé en el limite de saturacion para 60 segundos de exposicion.
Esto puede ser visualizado en la grdfico mostrado de la figura 56, donde se grdfica el
drea bajo la curva en funcion del tiempo de exposicion..

eIy

’ TR aNEY
LTS
. Pagina 63




MESULTADOS Y DISCUSION

250000
4 a A &
A ey
200000
F Y A a -

T 150000 A
=
=
.2 100000
>
[ A

soooo {4

o R
o 50 100 150 200

Tiempo de exposicion (s)

Figura 56. Tiempo de exposicién-sér'la/ tTI_v"'para irradiacién uv

Se pueden observar con claridad las reglones lineal y-la tendencia a la zona de
saturacion, lo que indica que este material t/ene ‘una sensibilidad que varia de 5 a 60
segundos de exposicion, para tiempos mayores se:llega:a /a region de saturacion como
se observa en la figura.

Deconvolueion
Debido a que la curva TL muestra un alto gr de gnsancham:ento y en base a los
reportes de algunos autores [65], se supuso.que d/cha curva estd constituida por una
suma de varias curvas (gaussianas), por lo que: se a reallzar la deconvolucion.

En la figura 57 se presenta dicha deconvquCIon ‘paraila muestra expuesta 5 segundos,
se indican los mdximos de temperatura para los picos:1,-2,:3 y 4 consecutivamente con
valores para la radiacion UV, y en la que se puede: bservar la presencia de 4 curvas
cuyos mdximos estdn localizados en 228.50°C, 250.83'C,"285.14°C, 342.12°C y en donde
las curvas mds intensas se localizan a altas temperaturas.’ En la figura 58 se presenta la
deconvolucion para una muestra expuesta; aprecidndose un
comportamiento similar. En la Tabla 6 se presentan -los parcdimetros (temperatura
mdxima y drea bajo la curva) asociados a cada curva obtemda de la deconvolucion.
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Figura 57. Deconvolucion para 5 segundos de irradiacion UV.

El coeficiente de correlacion para los datos obtenidos es R? = 0.99995 para la muestra
irradiada por 5 segundos a irradiacion UV.

Figura 58. Deconvolucion para 15 segundos de irradiacion con UV.
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El coeficiente de correlacion para la muestra irradiada durante 15 segundos con UV es

R?=0.99996.
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Tabla 5. Mdximos de temperatura y cireas bajo la curva para deconvoluciones UV

AT T

-—

Tie;zpa Curva 1 -C" urva 2 Curva3 Curva 4
TS | Temperare | drea | Vet Avea | Terperat] Avea | Tenzerati] drea
5 228.50 1119724 250 202339 285.11 2472829 34212 3598804
10 212.39 755842 246.36 1211620 282.97 2002027 320.16 5008982
15 227.60 2112217 248.13 326490 283,75 5313932 332.56 9078845
30 231.50 3429355 257.76 2450280 288.38 5252877 331.59 8376150
45 221.96 1244777 243.76 325822.56 281.58 3596227 308.67 14202758
60 268.04 9753126 279.11 843754 300.55 295260 328.40 10804818

En la tabla 5 se encuentra una temperatura mcxima promedio de 232, 254, 287 y

326°C para

las curvas 1,

2, 3 y 4 respectivamente.

observar un comportamiento homogéneo en la sleconvolucion (vea figura 59).
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Figura 59. Tiempos de exposicion a la irradiaciéon UV y dreas bajo la curva.

El drea 1 corresponde a temperaturas alrededor de los 238 grados centigrados, las
dreas 3 y 4 corresponden a temperaturas de 284 y 316 grados centigrados y

corresponden a las trampas mds profundas.
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HEHEGET 355007 5
Croecimiento de Ia senal T en fuaneion de la dosis

Como se puede observar em la figura 60, la radiacion gamma induce una senal
termoluminiscente en el diamante sintetizado por el proceso de combustion de flama, la
intensidad se ve incrementada en razon con la dosis recibida. Esta serial de emision
consiste en una curva de crecimiento ensanchada que comienza a incrementarse a
partir de una temperatura de 175 °C, hasta lograr un mdxinio en 259 ‘C para dosis de
10, 15 y 20 Gy, en tanto que para dosis de 30, 45 y 60 Gy el rmdximo se localiza en
292°C; es decir, aparece un desplazamiento a la derecha. Furetta et. al. reportan una
curva similar con el mdximo ubicado en alrededor de 252 °C, E. Vittonne et. al reportan
un mdximo localizado en alrededor de los 245 “C para diawiante irradiado con radiacion
beta. En tanto que Apdtiga et. al. reportan una curva de crecimiento, para radiacion alfa
tan ensanchada como las obtenidas en este trabajo, sin embargo en este caso el centro
del pico estd desplazado a mayores temperaturas. Es importante mencionar que en
todos los trabajos aqui mencionados las condiciones de lectura de la senal TL,
principalmente velocidad de calentamiento, fueron diferentes, y en algunos casos el tipo

de radiacion.
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Figura 60. Senral TL inducida por la radiacion gamma en el diamante sintético.

La figura 60 muestra que para el intervalo de irradiacion de 10 Gy hasta 60 Gy que
todos los picos crecen proporcionalmente con la dosis. Un comportamiento similar se ha
encontrado en diamante a granel (Avila et al., 1994).
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Figura 61. Dosis-Sefal TL por unidad de masa para irradiacion gamma.

La figura 61 muestra la razén de crecimiento de la sefial TL inducida por la radiacion
gamma en las muestras de diamante sintético. Se observa claramente la region lineal
que indica que este material tiene un amplio rango de sensibilidad que varia de 0.1 a 45
GCy. Refiriéndose a la irradiacion con gammas se encuentra que la senal TL para el
diamante crece de forma proporcional al tiempo de exposicién, se puede observar
claramente la region lineal y cierta una tendencia a la zona de saturacion, lo que indica
que este material tiene un amplio rango de sensibilidad que varia de 0.1 a 45 Gy. Segun
los datos obtenidos la region de saturacion comienza a partir de los 60 Gy de
irradiacion,a dosis mayores se comienza a darnar el material y se pierde la sensibilidad

del mismo a la radiacion.

En la Tabla 6 se presenta de manera tabular la integral del drea bajo la curva por
unidad de masa (en mg) de la curva TL inducida por la radiacion gamma, en ésta se
puede apreciar un incremento de la intensidad con la dosis. Para este caso se presenta
por unidad de masa, debido a que se observo variacion en el tamario de las pastillas.

Tabla 6. Area bajo la curva TL por unidad de masa de las muéstras de diamante

irradiadas.
Dosis (Gy) Intensidad TL Dosis (Gy) | Intensidad TL
por unidad de masa por unidad de masa
0.1 0.3 +0.02 15.0 28.40 x 7.99
0.2 0.2x0.01 20.0 38.02 +9.03
0.5 0.74 + 0.58 25.0 46.01 = 2.43
1.0 2.78 +x 0.96 30.0 53.60=2.71

J
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Dosis (Gy) Intensidad TL Dosis Gy) | Intensidad TL
] por unidad de masa por unidad de masa
2.5 6.92 +1.78 35.0 65.05 + 2.88
5.0 8.09 + 2.99 45.0 80.28 = 3.88
7.5 12.04 + 3.44 60.0 87.77 + 894
10.0 1825+ 5.15

Debido a que las curvas estdn muy ensanchadas se procedio a la deconvolucion tal y
como se realizé para las muestras expuestas con UV. En los grdficos siguientes se
indican los mdximos de pico para deconvolucion a 5 picos que indican la presencia de
cinco diferentes tipos de trampas. Es importante observar que en este caso la
deconvolucién produjo cinco curvas a diferencia de las cuatro encontradas en el caso de

las irradiaciones con UV.

Deconvolucion

Debido a que la curva TL muestra un alto grado de ensanchamiento y en base a los
reportes de algunos autores (C. Furetta et al) , se supuso que dicha curva estd
constituida por una suma de varias curvas (gaussianas), por lo que se procedié a
realizar la deconvolucion.

En la figura 62 se presenta dicha deconvolucion para la muestra expuesta a una
irradiacion de rayos gamma de 10 Gy, se indican los mdximos de temperatura para los
picos 1, 2, 3, 4 y 5 consecutivamente con valores para la irradiacion de la muestra a
gammas, y en la que se puede observar la presencia de 5 curvas cuyos mdximos estan
localizados en 201.4°C, 234.9°C, 260.6°C, 283.7°C y296.4°C y en donde nuevamente las
curvas mds intensas se localizan a altas temperaturas. En la figura 63 se presenta la
deconvolucion para una muestra expuesta 15 Gy con gammas, aprecidndose un
comportamiento similar. En la Tabla 8 se presentan los pardmetros (temperatura
mdxima.y -drea bajo la curva) asociados a cada curva obtenida de la deconvolucion.
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Figura 62. Deconvolucién para dosis 'de”IO Gy coﬁ gammasﬂ

El coeficiente de correlacion para la muestrdf irkaidiada ‘con . 10Gy es R*= 0.99991.

70000

60000
50000
40000 —

30000

Seiial TL (ua)

20000 4

10000 -

[}

T
200

T T T
250 300 350

Temperatura °Z

Figura 63. Deconvolucion para irradiacion a 15 Gy con gammas.

El coeficiente de correlacion para la muestra irradiada a 15 Gy es R?>= 0.99991.
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Como se nota en la deconvolucion hay una region plana antes de la curva TL que indica
la ausencia de trampas, en las curvas obtenidas de la deconvolucién se presentan cinco
mdximos, a semejanza de los que se reportan para irradiacion con beta’s E. Borchi y
otros autores [6c]. El hecho de que se presente una curva sin terminar en el extremo
derecho hace suponer que pudieran existir otros picos que pudieran sugerir la presencia
de otras trampas. Se indica la dominancia en una temperatura alrededor de los 296°C,
en promedio muy cercana a la irradiacion con beta’s reportada por £. Borchi et al.

Tabla 7. Mdximos de temperatura y dreas bajo la curva para irradiacion con gammas.

[}
i

Curva

5

%
H

Tiempo de Curva 1 Curva 2 Curva 3 Curva 4
i ¢xpc;;;‘:ldn
el e e R Il R B R Tl R

1o 201.4 303193 2349 1391655 260.6 1782077 283.7 486965 296.4 3124013 t
15 2003 464418 227.2 929092 2484 5838as 296.9 2764638 272.5 1870287 “
20 222.3 1893364 2659 }199227F 284.5 853733 307. 1504771 3376 4789577 r;

B 45 2335 4901351 251.7 406050 2824 6803674 3108 5162636 3454 8901390 !
60 213a 2337613 249.6 5217352 2824 73408773 5.3963E19 2. 1653E21 309.7 1347057Bi

Estabilidad de Ia senal

Respecto de la estabilidad de serial,
una muestra irradiada a una misma
horas después de la irradiacion. En

en la figura 64 se presentan las curvas TL para
dosis de 30 Gy, leida desde una hora hasta 192
ésta se puede apreciar una disminucion de la

intensidad conforme avanza el tiempo de toma de la lectura. La serial TL consiste en una
curva ensanchada que comienza a crecer a una temperatura de 175 °C, alcanzando un

mdximo en alrededor de 285 "C.

e ————
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Figura 64. Desvanecimiento de la senal en el tiempo, a 1, 2, 17, 50 y 192 horas después
de la irradiacion (dosis de 30Cy).

Este comportamiento es importante dado que este material pudiera ser considerado
para aplicaciones en dosimetria.

Desvanecimiento de Ian senal

El desvanecimiento se debe al desatrapamiento de portadores y su posterior
recombinacion a temperatura ambiente. La figura 65 wmuestra la grdfica de
desvanecimiento de la serial TL para irradiacion de diamante con gammas, en ella se
observan caracteristicas propias del material. Este grdfico indica una disminucion de la
sefial termoluminiscente de aproximadamente 65% para un tiempo de 192 horas,
mientras que solamente en las primeras 3 horas se produce una disminucion de la senal
de alrededor 28%, pérdida muy significativa.
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Figura 65. Curva de desvanecimiento para dosis de irradiacion de 10 Gy con rayos
gamma.

El fading ocurre a temperatura ambiente debido a los electrones atrapados en trampas

poco profundas, estos electrones son muy inestables. El rango de temperatura alta para
la liberacion de electrones garantiza la profundidacd de trampa.
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CONCLIUUSIONES

Las caracteristicas peculiares del diamante depositado por el método de combustién de
flama pueden resumirse como se menciona a continuacion.

Todas las muestras presentaron un comportamiento. similar bajo las wmismas
caracteristicas de irradiacion pudiendo notarse la repetitividad de informacion. En
ambos casos, tanto para irradiacion con UV y con gammas se presento una pérdida
considerable de informacion con la caracteristica de tener un comportamiento uniforme,
lo que sugiere que se puede emplear un modelo matemadtico que pudiera predecir el
comportamiento del material y aplicarse dentro de la medicion de dosis de radiacion
para- su aplicacion en dosimetria. La determinacion de la dosis absorbida usando el
diamante como detector termoluminiscente se basa en la medicion de la intensidad de
luz emitida por la muestra, usualmente se utiliza un rango de temperaturas de 170 a

350 grados C.

Es importante mencionar el hecho de que se realizara el estudio con las muestras en
forma de pastillas, ya que la manipulacion es fdcil, ademds de que se requieren
cantidades minimas de muestra para su preparacion, lo que permite disminuir
considerablemente los costos en caso de que en algun momento pudiera utilizarse como
material dosimétrico. La respuesta TL tiene una linealidad bien definida de 10 a 50
segundos de exposicion a radiacion UV, tiempo demasiado corto que hace tender hacia la
zona de saturacion no permitiendo que se puedan tomar-lecturas fiables en periodos

prolongados de tiempo.

En la tabla 6 se presentan los pardmetros obtenidos después de la deconvolucion
referidos a la irradiacion con UV por 5, 10, 15, 30, 45 y 60 segundos. Se puede notar
que el drea de los picos estd dada en funcion del tiempo de exposicion a la radiacion y
también que las temperaturas mdximas para los picos 1, 2, 3 y 4 son semejantes para
diferentes tiempos de exposicion y ademds que el drea correspondiente a la curva cuatro
es dominante, esto significa que esta trampa acumula la mayor cantidad de energia y
que es la que define el comportamiento de la curva. Conforme la dosis se incrementa se

—
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puede ver como se llena mads la trampa cuatro hasta los 45 segundos de irradiacion y
posteriormente a los 60 segundos varia el comportamiento de ésta, como se puede notar
en los valores obtenidos.

Para la irradiacion con gammas se presenta una excelente sensibilidad para dosis de
irradiacion que van de 0.1 a 45 Cy de radiacion, rango mucho muy amplio que permite
tomar lecturas dentro del rango de las radiaciones usadas en terapia para los seres
humanos y los animales

También se ve que la intensidad de la respuesta TL sigue un comportamiento lineal con
respecto a la dosis, para la radiacién UV en:un intervalo cle 10 a 50 segundos de
exposicion y para la radiacién con gammas en-el intervalo de 0.1 a 45 Gy, esto indica
que puede utilizarse este material para la deteccion de gammas en estos intervalos de
radiacion.

De acuerdo a los resultados obtenidos, la radiacion gamma produce una serial
termoluminiscente con un wmdximo para radiaciones de 10, 15 yv 25 Gy en la
temperatura de 260°C, para radiaciones de 30 y 45 Gy se produce un mciximo para una
temperatura mdxima de 283°C. Para una dosis correspondiente a 60 Gy se presenta un
mdximo de pico a los 301°C, esto indica un comportamiento singular de este material, ya
que puede comportarse aparentemente de forma diferente a intervalos de irradiacion
distintos. Se recomienda repetir la experimentacion bajo las mismas condiciones para
confirmar y verificar que bajo las wmismas condiciones presenta el mismo
comportamiento.

La serial TL obtenida determina la cinética que se puede esperar, en este caso es
caracteristica singular del material la linealidad cde respuesta TL que presenta y la
dependencia de la rapidez de dosis durante la radiacion. La estructura de los picos indica
una distribucion continua de las trampas. La region de baja ternperatura se prolonga de
forma considerable hasta los 180°C aproximadamente para llegar a los mdximos de
pico, esto indica la profundidad de las trampas dentro de la estructura cristalina del
diamante, caracteristica que permite una buena estabilidad térmica de la informacion.

La respuesta TL depende de ciertas imperfecciones de la celosia, y de las impurezas del
diamante depositado, aspereza, homogeneidad y calidad, se reccrmienda una revision en
los contenidos de impurezas en las rmuestras depositadas, Furetta et. al. presentan una
curva con un mdximo de pico a los 525 grados centigraclos, temperatura desplazada
probablemente por la adicion de boro a la muestra y por la forma de sintesis del
diamante entre otros aspectos. En lo que se refiere a la posicién del mdximo de pico en el
espectro Raman, amplitud correspondiente a intensidad media y también a sus
caracteristicas morfologicas dependen fuertemente de la técnica de la deposicion.

Para su uso en dosimetria la existencia de bandas de TL a temperaturas relativamente
altas, superiores a la temperatura ambiente indican la existencia de trampas muy
estables a la vez que se puede observar un fuerte desvanecirmiento de la serial con el

transcurso del tiempo. .
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DPesvancecimiento de la senak T

Mediante el borrado de informacion de trampas superficiales o poco profundas
calentando el material hasta los 180-190°C podria guardar la informacion de Ila
radiacion en las trampas mds profundas. Sélo las trampas lo bastante profundas
podrian proporcionar la estabilidad suficiente de almacenamiento que a su vez no
permitiera el desvanecimiento de la serial por almacenamiento prolongado en
condiciones ambientales o temperaturas ligeramente mayores.

Particularmente es necesario comentar dque el electrén fotoestimulado puede
reatraparse en trampas menos profundas o mds profundas, en este caso se ve
claramente que los electrones quedan atrapados en trampas menos profundas
provocando una rdapida caida de informacion.

La otra desventaja es la alta sensibilidad a la luz UV del diarmante, pues ésta provoca
cambios considerables que alteran la lectura de la sefial temoluminiscente, ésta sugiere
que este material tenga la necesidad de mantenerse en un cuarto oscuro durante la
irradiacion y lectura. Su sensibilidad a la radiacion UV impacta considerablemente los
valores de la serfial TL, pues provoca una variacion en la respuesta.

Perspectivas

Aunque este material muestra con facilidad una respuesta lineal en funciéon de la dosis
de radiacion UV y radiacion garmma, no es recomendable por el rmomento para su uso en
dosimetria termoluminiscente, al menos hasta que se pudiese encontrar la forma de fijar
la informacion para que ésta no se pierda como puede observarse en la figura, esto
podria omitirse si se llegara a encontrar un modelo matemdtico que pudiera predecir
con certeza el desvanecimiento de la serial con el transcurso cdel tiempo y que éste
permitiera poder utilizar el material con certeza. Esta desventaja podria llegar a
disminuirse por la adicion de algiin tipo de impureza (dopado) en concentracion
adecuada para favorecer la generacién de defectos o mediante algiin otro procedimiento
no considerado por el momento.

Seria recomendable variar la razén de enfriamiento y la razén de calentamiento
durante la lectura TL para observar el comportamiento de las curvas asi obtenidas; de la
misma manera podria buscarse ampliar el rango de temperaturas de calentamiento en
un rango hasta los 450 grados centigrados para ver el comportamiento de la curva TL,
ya que su forma sugiere algun comportamiento a la derecha de la misma.

Hasta ahora, el crecimiento por este método de deposicion y los voliimenes de
impureza optimos con respecto a sus propiedades de TL no han sido detallacios y podria
ser una buena sugerencia de investigacion, ya que actualmente hay wmuy poca
informacion disponible.

Como materianl dosimétrico

Para determinar si un material es iitil para la medicién de la radiacion se requiere que
se pueda determinar fdcilmente la cantidad de radiacion absorbida, su respuesta
termoluminiscente lineal en funcion de la dosis de radiacion, el decaimiento de la sefal,
no debe experimentar efectos debidos a los cambios de temperatura, luz ambiental,
manejo entre otros factores que alteran la lectura de Ic: serial termoluminiscente.
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El diamante sintético, elaborado por el método de combustion de flama, por ser
economico en su elaboracion es muy prometedor en su uso en el campo de la dosimetria.
Los pardmetros fundamentales que califican este nuevo mavcerial son la reproducibilidad
de senal, su linealidad en la respuesta TL, su respuesta clara en los rangos apropiados
para la radioterapia.

La sencillez de preparacion y baqgjo costo de los detectores termoluminiscentes de
diamante proveen una amplia ventaja de los detectores comerciales conocidos, por este
motivo se hace necesario incrementar los estudios del desvanecimiento de la respuesta
TL para este material, considerando el efecto de agentes tales como temperatura, luz,
efectos mecdnicos, efectos del medio ambiente y manejo de las muestras antes y después
de la irradiacion, de esta manera, las mediciones_pueden mejorarse evitando cualquier
decaimiento anomalo en la respuesta de la sefial TL. - -

La dosimetria TL en el Ilaboratorio necesita desarrollar las herramientas y
procedimientos que habilitan la irradiacion, lectura y manejo en la oscuridad con la
finalidad de que los resultados sean confiables.

Actualmente existe una cantidad importante de trabagjos que reportan el
comportamiento termoluminiscente del diamante expuesto a diversos campos de
radiacion ionizante (A.J. Whitehead et al, L. M. Apatiga et al)[67, 68, 69] y no ionizante, por
ello se hace necesario ampliar el estudio . del' -mismo. para reunir informacion que
proporcione informacion mds amplia que nos de una idea mds clara del comportamiento
de este material en diferentes entornos.

Es recomendable profundizar los estudios, analizando principalmente la influencia de
los métodos de sintesis, sensibilidad y--homogeneidad del wnaterial, asi como la
estabilidad de la seral. Con respecto a los pardmetros cinéticos que dominan el
fenomeno, ya algunos investigadores han reportacdo sus resultados al respecto, por
ejemplo Furetta, et. al. realizaron la deconvolucion reportcndo 4 picos con sus
respectivos pardmetros cinéticos para muestras irradiadas con rayos gamma (C. Furetta
et al), en tanto que Bogani et. al. reportaron una deconvolucion con cinco picos para
rmuestras irradiadas con rayos beta. Con este estudio se observa que existe una
influencia importante de la radiacién, condiciones de lectura, forma de sintesis de
diamante y contenido de impurezas en la estructura cristalina del mismo.

El diamante tiene un comportamiento bien definido, este tiende a estabilizarse a pesar
de la caida de informacion, esta caracteristica podvria permitiv aplicar algtin factor de
correccion que podria permitir la obtencion de lecturas fidedignas, sin embargo se puede
ver que su desvanecimiento es considerable comparado con otros wmateriales
dosimétricos tales como el TLD1OO.

El método de sintesis por combustion de flama es muy flexible para esta aplicacion
especifica y es muy prometedor en lo futuro para su aplicacion en la dosimetria
termoluminiscente.

Los materiales dosimétricos preparados para lectura en la region UV, tienen gran
importancia en la actualidad debido a los efectos biolc'zgj;q,s caninos de la luz solar

ultravioleta vinculados a la disminucion de la capa de ozono e sfenco Su estudio se
reclama debido a su incidencia en la salud humguna ] mas ef icientes
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detectores y dosimetros de radiacion ultravioleta especialmente la componente solar
UVB (280-315 nm) que dana los tejidos de la piel hurmana y a la UVC (230-270 nm) que
afecta la capa de ozono en la atmdsfera terrestre.

En la figura 66 se presentan las curvas TL para uhna sola muestra sometida a
diferentes dosis variando el tiempo de exposicion UV en 10, 15, 30, 75 y 150 segundos
de exposicion cada vez. Las curvas resultantes permiten ohservar los mdximos de pico
alrededor de los 289°C, el incremento en los mdximos de pico irdica que la sefial crece
de manera proporcional al tiempo de exposicion y no presenta desplazamientos en las
temperaturas encontradas en los mciximos de pico.

El diamante irradiado con luz UV emite luz visible después de calentarse en
temperaturas que varian de 150 a 350°C, la intensidad luminosa es proporcional a la
dosis absorbida, esto se puede observar en la figura 66 en donce se encuentra que los
mdximos de pico crecen proporcionalmente a la dosis irradiada.

La exposicion a la luz UV provocé un espectro TL con un rdximo de pico a una
temperatura alrededor de los 289°C para todas las irradiaciones. Después de algun
tiempo de exposicion a la radiacion UV la sefial TL proporcionada por las muestras se
estabilizé en el limite de saturacion para 45 segundos de exposicion.

La senrial de emision TL consiste en una curva de crecimiento ensanchada que comienza
a incrementarse a partir de una temperatura de 180 “C, hasta lograr un mdximo de pico
en 289 C para diferentes dosis de exposicion del diamante irracdiado con radiacion UV,
En tanto que Apdtiga et. al. reportan una curva de crecimiento, para radiacion UV como
las obtenidas en este trabajo, sin embargo en este caso el centro del pico esta
desplazado a mayores temperaturas.

En el caso de las muestras irradiaclas, las curvas TL del diamante depositado exhiben
una base de pico ancha en donde se presenta el mdximo de pico lo que indica la
presencia de varios niveles de trampa debagjo de la banda de la conduccion (ver figuras
66y 71). )
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