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INTRODUCCION

Des‘dc", ias 'ma’s' Bntiguns culturas hasta la actualidad el hombre ha manifestado numerosas
inlcrmgamés y un creciente interés sobre la composicién y diversidad de todo aquello que lo rodea, siendo
«el étomo (plcdm angulnr de la fisica contemporanea) el fundamento esencial sobre el cual descansa el
componammnto de la matcna a cierta escala. A finales del siglo XIX, se realizan diversos experimentos
medmn(e los cuales se tratan de determinar los componentes del 4tomo, medida, distribucién de masa y
: carga eléctncn, asi como su interaccién con las diferentes formas de energfa. En 1911, Rutherford depura
¢l modelo del dtomo al determmar su distribucion de carga y masa por medio de su famoso experimento de
-la rclrodispcrsién de particulas alfa (provenientes de una fuente radioactiva) por una ldmina delgada de
oro. El principio ﬂs‘;ico sobre el cual s¢ basa este experimento es el mismo que sustenta la técnica de
andlisis Espectrometria por Retrodispersion de Rutherford (RBS), técnica util para el conocimiento de la
composicion, concentracion y localizacién de dtomos en una muestra por medio del anélisis de espectros
de retrodispersién, Frecuentemente es utilizada para ¢l estudio de materiales conductores,
semiconductores, peliculas delgadas en monocapas y multicapas; asi como composicién y tipos de

estructura atémica en cristales, policristales y materiales con diferente grado de amorfizacion.

El desarrollo de la Fisica (Fisica de Materiales) durante las dltimas décadas del siglo XX, ha hecho
posible la mc;diﬁcacién de la estructura y propiedades de diversos matcriales (en particular de superficies y
peliculas delgadas), asf como la elaboracion de nucvos materiales por ¢l método de irradiacion con iones,
obteniéndose por este método materiales metalicos con mayor resistencia, dureza, conductancia, resistencia
eléetrica, con menor indice de corrosién y oxidacion, etcétera; lo que ha permitido un notable desarrollo
cientifico y tecnol'égico de las civilizaciones contemporancas. Dentro de las ventajas que ofrece cste
método, las principales consisten cn: el control de pardmetros y procesos fuera del equilibrio
termodinamico que afectan la optimizacién de las propiedades (o cstructura) inducidas en ¢l material y el

control del niimero de impurezas no deseadas en la muestra (limpieza).

El objetivo de este trabajo de tesis es cuantificar el dafio inducido en un monocristal de cobre debido

a la incidencia de jones de Au y Cu, por medio dc la técnica de analisis RBS en geometria de canalizacion,
para lo cual, primero se alinea el eje (1 10) del monocristal de cobre con la direccion de incidencia del haz

analizador (haz de particulas alfa) mediante el mélodo de canalizacién. Posteriormente, por medio del
andlisis de los espectros alineados virgen y con dafio, y cl espectro correspondiente al monocristal

desalincado con el haz (random), sc conforman los respectivos perfiles de concentraciéon de daiio en el
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monocnstal que ha sndo' m-admdo a dlferentes aﬂuenclas de jones de Au y Cu. Observandose en la serie de

21 des: rrollo delia conccntmcnén de daiio en diferentes regiones del monocristal.

pcrﬁles obtcmdo

La mtroduccxén de dano’ en el monocristal de Cu (o algiin otro elemento metalico) por la irradiacién

‘( de iones dc ‘AuyCues un caso de mterés, pues la naturaleza aleatoria de la irradiacién con iones sugiere
1 monocnstal sean desplazados y ocupen lugares aleatorios. No obstante, ¢l enlace

““metalico y'el fenémeno‘de recristalizacién reestablecen hasta cierto grado el orden de la estructura (en este

; asoblfcc) dclymonocnstal de tal forma que en general los metales no presentan fases amorfas estables a
"lcmperaturn amblenlc, como si lo hacen los semiconductores (como el Si) [1], y por ello una “fase
‘ Vdesordenada corresponderia a una fase policristalina con cada grano orientado al azar [2). En otras
: ’palab‘ms, hay dos factores involucrados que compiten: la naturaleza azarosa y destructiva de la irradiacién

y la naturaleza ordenada de la muestra monocristalina.

Por lo anterior, es inevitable cuestionarse {Qué le sucedera al monocristal después de ser irradiado
con iones de Au y Cu? ;Qué tipo de dafio y cudnto, se induce en la muestra irradiada? Tanto las respuestas
como un desarrollo més explicito del tema se encuentran dentro de los cinco capitulos que conforman este

trabajo de tesis, cuyo contenido se describe a continuacién:

CAPITULO l.:Fur;darﬁc-ntosr ‘(_ievcrv'is‘lalogmﬁa y consecuencias en un blanco por la irradiacién de iones.

L Obtencn’m de los purémetros (por la técmca de anélisis RBS): Profundidad de los
S de una muesua pérdida de energia del haz analizador a lo largo de su trayecto en el interior de

'la mucstru y factor cinemiético.
CAPITULO Il Descripcién de los métodos: Alineacién de un cristal con la direccién de incidencia del
~ haz analizador (utilizando el efecto de canalizacién) y método iterativo para la conformacion de los perfiles

de concentracién de dafio por la irradiacién de iones a una afluencia determinada.

CAPITULO 1V. Descripcién del dispositivo cxperimental utilizado para la preparacion y anélisis del
monocristal de Cu,

CAPITULO V. Resultados obtenidos durante la fasc cxperimental y su respectivo analisis.



CAPITULO 1

CONCEPTOS Y GENERALIDADES DE-CRISTALOGRAFIA E
INTERACCION DE LOS IONES CON SOLIDOS.

Puesto que el presente trabajo se desarrolla sobre una muestra de estructura cristalina (monocristal
de cobre) sera necesario considerar algunos elementos de cristalografia, asi como conceptos de interaccién

de radiacién con la materia.

1.1 Conceptos Bdsicos.

Un cristal poscé, como caracteristica fundamental, la disposiciéon ordenada de los dtomos, iones o
moléculas que lo componen; por lo que la utilizacién de un conjunto de ejes cristalogrificos permite
establecer la ubicacién de los componentes del cristal, los ejes cristalogrificos de un cristal se definen

como un conjunto de tres ¢jes con un angulo arbitrario entre cada par de ellos, ver fig, 1.1 [3,4].

Fig. 1.1 Ejes cristalograficos.

"Si estos ejes cristalogrificos coinciden con los bordes de las caras del cristal (por lo regular se
considera este caso aunque bien puede guardar alguna relacion de otro tipo), entonces la proyeccion de la
posicién de cada uno de los clementos del cristal sobre los cjes establecerd una periodicidad particular
sobre cada eje cristalogrifico. Esta divisién del espacio, produce un conjunto de celdas idénticas (en

iamﬁﬁo, forma y orientacion) con la propiedad de que a cada punto de la red lo debe rodear exactamente el

7 mismo entorno que a cualquicr otro punto que represente a otro dtomo de la misma especie. A los



paralclepipedos de la red espacml se les da el nombre dc celda' unitarias a paru : e las cuéleé es poéible

ua quier cje. Las intersecciones
“ B Do B y y
a”, “b”y "c" respecuvamente, el énguld en!re los cies y y.lz'se denota por a, el dngulo entre los

ejes “x y

se denotan con

g n

con S yel éngu!o cnire o y y cbn 7

“Por ‘esta razén, s¢ puede decir qheb la gebm’eth’a del cﬁstal es el resultado del acomodamiento
periédico de l_os"'elememos que lo componen con respecto a los ¢jes cristalogrificos o bien por el
desplazamiento de la celda unitaria a lo largo de cualquier ¢je; de esta forma, los ejes cristalograficos dan

-origen (en forma imaginaria) a una red espacial o “esqueleto” sobre ¢l que se construyen los cristales.

Pam un sistema cublco pues el monocristal de cobre tiene una disposicién cilbica con
a= ﬁ =y = 90° y a=b=c, sus correspondientes celdas unilarias pueden tener diferentes disposiciones de
los compqnentes del cristal (redes espaciales de Bravais) [4, 3], siendo las més usuales:

‘a) En cada véﬁiée del cubo hay una componente del cristal. Fig 1.2-a.
b) En cada \'lﬁnicc como cn el centro de cada cara del cubo hay un componente del cristal. Fig. 1.2-b.

"+ ¢) En cada vértice como en el centro del cubo hay un componente del cristal. Fig. 1.2-c.

4
»
otz
L
Cubico Cubico centrado Cubico centrado
Simple en la cara en el cuerpo

fig. 1.2 Celdas unitarias para el sistema cubico .

1.2 Planos Reticulares.

Una vez que la red espacial establece el ordenamiento estructural de un cristal es posible considerar
diferentes planos que contengan a los dtomos, estos planos Hamados reticulares basarin su trascendencia

en cl nimero de dtomos que abarquen. Aquellos planos equidistantes y paralelos entre si pueden ser



es ‘del plano reticular con los ejes cristalograficos. Si el plano

‘hs“idjéra quc dicho plano(lo intersecta en et infinito, y el reciproco del

1 de los reciprocos al multiplicarlos por el minimo factor comun entero

"\ que sc obtiene de los valores de las intersecciones del plano reticular con los ejes cristalogrificos.

0

1

(100) (110) (111)

fig. 1.3
Fig.1.3 Planos cn la red cabica.
A partir de consideraciones geométricas, es posible deducir la distancia entre los elementos de cada
conjunto de planos, por lo regular estas distancias sc obtienen por medio del patrén de difraccidn de rayos

X que inciden sobre una muestra cristalina. En la tabla 1.1 (3,4] se dan los factores de “a” para obtener la

_distancia entre los planos reticulares de las redes siguientes:

TABLA 1.1 Relaciones de los valores d;y para cada estructura cabica.

Cubica simple
Cbica centrada en las caras

Cubica centrada cn ¢l cuerpo




Un estudio mas profundo de los cspaclamlenlos entre los planos nos lleva a obtencer la férmula

geneml para dichos espaciamientos en el si cublco Asi pam los planos con indice de Miller (hki) se

tiene:
a..

d, = L1y’
w _th-f-kz}lz : ¢

1.3 Defectos Puntuales en un Cristal.

Las imperfecciones puntuales m'és'comunes' en los cristales son las impurezas quimicus, sitios

i adas ya sea por la creacién de 1mperfecc1oncs como por la
en el cnsml (el cristal asume el papel dc vehiculo o solvente de

mto son la depcndcncm total de la conductividad de algunos

‘ ﬁg. '1.4. En los metales con estructuras densas la proporcién de sitios vacantes en la red a
1ras por debajo de su punto de fusién es del orden de 10 a 10, Pero en algunas alcaciones, ¢n
“particular en metales carburados de dificil transicién como el TiC, la proporcién de sitios vacantes de un

componente puede elevarse hasta un 50 % [4).

Las imperfecciones simples tienen un diverso origen. La creacién de un defecto de Schottky en un

“cristal perfecto se lleva a cabo por la transferencia de un 4tomo en un sitio interno de la red a un sitio de la
“red sobre la superficic del cristal. La probabilidad de que un sitio dado en la red esté vacante porque el
: étomo que lo ocupaba ha pasado a la superficie es proporcional al factor de Boltzmann para un cristal ¢n

equxllbno lérmxco esto es, P o exp (-E, / Kg T), donde E,, es la encrgia requerida para trasladar un

élomo de un smo interno de la red a un sitio de la red sobre l1a superficie y 7 es la temperatura del cristal. Si

hayN alomqs. el nimero a de vacantes esti dado por el factor de Boltzmann:




1.2)

de la cual si n<<N, entonces:

(1.3)

C lén s¢. deduce quc la concentmcxén de vacantes en cquilibrio decrece conforme la temperatura

e decrece en tanlo siel cnslnl es calentado la concentracién de vacantes aumentara.
Schottky

Erenke!
@

fig. 1.4

Fig.1.4 Defectos de Schottky y Frenkel en un-cristal idnico. Las flechas
nos indican el desplazamicnto de los iones. En un defecto de Schottky
cl i6n llega a la superficic del cristal; en un defecto Frenkel el ion es
removido a una posicion intersticial.
Otro tipo de imperfeccion simple es llamado defecto Frenkel, el cual se origina por la transferencia
de un 4dtomo de un sitio intemo en la red a una posicién intersticial (posicién no regular en la red), ver
fig.1.4. Si el nimero # de defectos de Frenkel es mis pequefio que el niimero N de sitios en lared y que el

- nimero N’ de sitios intersticiales, sc tiene:

ns (NN')K cxp(_ [%K,,T) (1.4) --

donde E; es la cnergia necesaria para remover un itomo de un sitio interno cn la red a una posicion

intersticial.



Por ulnmo, un proceso 1mponante que tienc lugar en un cristal con intersticiales, es la migracién de
éstos enel cnstal al ser bombardeado con un hnz de proycculm Si P es la frecuencia a la cual salta un

“fitomo de un smo mlcrsucml a una vncancm mtersucml yvesla frecucncm de vibracion caracteristica del

cnslal nmbns estén relac" nadns p‘

1.5

E, es la energia de activacién’ pam I mlgmcnén de intersticiales, la cual tiene valores en el intervalo

- [0.08¢¥,0.30eV].

1.4 Pérdida de Encrgia y Scccién de Frenado.

Cuando una particula cargada incide y contintia su movimiento hacia el interior del blanco la
particula sufre un proceso de pérdida de energia a lo largo de su trayectoria, lo cual s¢ debe a que
experimenta encuentros independicntes de tipo aleatorio con los dtomos del blanco, ya sea porque el
proyectil interacciona con las nubes electronicas de los dtomos (pérdida electrénica de energia) o bien
‘porque interactiia con los niiclcos de los datomos del blanco por medio de colisiones de angulo pequeiio de
dispersion (pérdida nuclear de energia) [5], disminuyendo de esta forma su energia cinética a lo largo de su
lrayeéloria. La cantidad de energia perdida AE a lo largo de una distancia de recorrido Ax depende tanto
“del upo y. _velocidad de incidencia del proyectil utilizado, asi como de la densidad y composicién del
f‘blanco En la fig. 1.5 sc muestra el esquema dc un experimento de transmisién que se utiliza para
etcrmmar la-cantidad de energia perdida por la particula al atravesar un blanco muy deigado (de

T comppsxcnén conocida) de grosor Ax. Si medimos la diferencia de energia AE de las particulas antes y

. dcspixés de su transmision en el blanco, la pérdida de cnergia por unidad de longitud (9E/ dx) para un

’ . proyectil con una energia de incidencia Ey, estara definida como:
85 - dE,
ti, 4 - 457 00

para un tipo de particula incidente y medio especificos.



| — ]
Ir\—/‘
E- AE
44— 44—
partlculas pertiiculas
fransmitidas incidentes
blanco
delgado

Fig. 1.5 F.squcma de un experimento de transmisién para medlr Ia pén:hda AE/A,\‘ de

una particula que sc mueve en un medio denso.

Por lo anterior, el valor d d." se 'c'o’nysidcfa_ como un promedio de todos los procesos posibles de

pérdida de encrgia del proye » 0. tmyectoﬁa entre los atomos que componen el blanco. El
ntimero promedlo de mles he'dﬁmribuyen a la pérdida de energia serd NSAx, dondeAx es el

grosor del blanco, § cl érea del’ blanco iluminada por el haz y N es la densidad atémica del blanco. Al

considerar que la dlreccxén d mcldcncla de las partlculas coincide con la normal a la superficie del blanco,

la proyeccién de‘ NSA_’ tomos sobre cl érea S produce una densidad atémica de area

Ps = NSA-/S NAx Por lo quc al integrar la ecuacién (1.6), suponiendo que cn el proceso de pérdida de

energia d%J = Cte s¢ obuene

AE= db/dJ Ax —‘”%xl& (”‘J a.n

note que. AE o« p¢, donde factor de proporcionalidad que las relaciona es conocido como la seccién de

" frenado:

dE

1 1
i == — d. 2 e e K
Scccién de Frenado = & N EAJE. - (1.8)
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de

; : ido que 4/, | =
poslenormentg se daf'é por cp(cyqdndq que /‘I_‘L' el

Al uuhzar un proyecul Ilgcro con una energla dentro del intervalo de interés para espectrometria de

retrodxspersxén se tiene que _los dos procesos dominantes en la pérdida de energia son las interacciones del
vecmdnd de los electrones comrespondicntes a los ‘Atomos  de! blanco y las o

: iqlcréic@:;o s del fon en ' movimiento con el potencial de apanlallnmlcnto dc los nucleos ntémlcos Lo que

ecmén de f;cnado del proyectil estara dado por:

ii'rjpliéé ‘que.

i (19)

e=¢g, +¢g,

' ,‘,‘donde ‘E, es la'seccién de frenamlemo electrénico y &, s la secclén de ﬁ'enamlento nuclcar. en la ﬁg 1.6

se muestra esquemétlcamente cdmo ambas contnbucnonm dependen de la encrgla del proyccul

ragion de aftas
“energlas .

I
l
!
I

&

v

ENERGIA

Fig 1.6 Dependencia tipica de las contribuciones clectrénica (£, ) y

nuclear (£,) de la i6n de frenado como funcién de la gia E
de la particula incidente.

1.5 Scccién Eficaz de Dispersién.

Considerando ¢l dispositivo mostrado en la fig. 1.7, en el cual un detector es colocado a un dngulo
6 de la direccién de incidencia, detectando cada particula que sea dispersada dentro de un dngulo sélido
diferencial dQ [6). Sea @ ¢l nimero total de particulas que son dirigidas al blanco, dQ es ¢l nimero de
particulas captadas por el detector, N el nimero de dtomos por unidad de volumen en ¢l blanco, A4 el drea
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. ":'t‘:jor\'sideriridé'que‘ggtg frea es pequeiia y que los dtomos ¢n el blanco estan distribuidos en forma alcatoria

) de mcxdencm del he sobre el blanco, 1 grosor del ‘blanco Yy da, es el drea dispuesta por cada dtomo

ch blanco para el proceso de dxspcmén' estas canudad se rel:icxonan de la siguiente forma;

. se afirma que las secciones eficaces diferenciales d %Q de los nticleos no sc traslapan.

Blanco delgada *
(N dlomos/vol) ’I I‘—%osor det
2nCo

Area S del haz

Haz de paiticulas
incidentes

S

Angulo de :
dispersion Angulo solido Detector
diferencial

Flg, 1.7 Disposicién s:mpllﬁcada de un experimento de dispersion para mostrar el
pto de la i6 ial de dispersién. Solamente serdn contadas por el

d quellas paniiculas dispersadas dentro del 4ngulo sélido dC2.

Si uno quisiera conocer la probabilidad de dispersion en un dngulo sélido ©Q y no en un ingulo

diferencial d €2, la probabilidad de tal evento estaria descrito por la integral de seccion cficaz o:



L(1.12)

“Seccién Eficaz Media (1.13)

oL efca "dlferencml e_dlspersxén eslaré dada por la férmula dec Rutherford, ecuacién (1.14), la cual

: ‘correspondc al sxstema de referencna del laboratorio:

WV !
: (1-—{(£‘-)sen0} J +cos0
M,
4 ) . ) |_ -
[ oM, H
[l’v {(1‘{2 )sene} ]

donde Z; es el nimero atdmico del proyectil con masa M,;, Z; es el nimero atémico del atomo en el blanco

(1.14)

con masa M, “e” es la carga del electron y E es la energia del proyectil inmediatamente antes de la
dispersion.

1.6 Alcance.

Cuando se utiliza un ion como proyectil sobre un material dado, con una energia de incidencia Ep, y

se introduce en la mucstra, el proyectil se ird frenando gradual te hasta det e (debido a los procesos
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electrénico y nuclear ya descritos) para asi quedar implantado dentro del material [5]. Llamamos alcance
tineal (R;) a la distancia total recorrida sobre la trayectoria desde el punto de incidencia hasta el punto en
que se detiene. Tal alcance depende de £y, de tal forma que a mayor energia inicial mayor alcance lineal, el

alcance se relaciona con el poder de frenado:

= oy
£o

En ‘l_'a ﬁg 1.8 se muestran las proyecciones del alcance lincal sobre la direccién de incidencia del ion
‘(.Rp) y"sob‘ﬁ:‘ la direccién perpendicular a ésta (R,). Siendo R, la profundidad a la cual se detiene el jon

dentro del material, este pardmetro es importante para el proceso de implantacién de jones.

x
R R

&

—x

” —|

Fig. 1.8 Proyeccién sobre un plano de la trayectoria tipica de un ion pesado en un material.

Para un experimento que involucre un gran ntimero de proyectiles (con una misma direccién y
energia Ep) el frenado de los proyectiles tendrd un cardcter aleatorio debido a que cada proyectil tiene un

diferente nitmero de colisiones, por lo que las profundidades Rp presentarin una distribucién W(Rp) (que en
su mancjo se supone gaussiana) alrededor de la profundidad promedio (R,.) (fig. 1.9). Cuya desviacién

estandar cs conocida como esparcimiento (straggling), ec. (1.16). Lo anierior es analogo para R,.

.v=\/?=((AR,.)’)” =<Z((R,.)—R,,)’>x (1.16)




n* de
proyechies
r 3

Re

<R

Fig. 1.9 Distribucién W( Rp ) para N pmycclilcs.

Cliando se hace incidir un haz cohmado de sobre un absorbedor de espesor x y dctras de la

mucstra se coloca un dclcclor, sea No cl numcro dc iones mcndentcs en un uempo dndo, yN el ntimero que

llega al detector en cI mlsmo nempo, AI cxpenmenlnr con absorbedores de diferentes espesores se ticne
que: para X pequeﬁo N= N (se frennn pero pusan todos), “pero cuando x se aproxima al alcance

proyectado Rp, el nimero N ‘cae répldamcnte a cero debido a 1a d_lslnbuclén de los alcances. Para el caso
de iones pesados de baja cnergia se tiene que su grdfica N contra la profundidad en la muestra tendrd un

"._mayor esparcimiento que cn el caso de iones ligeros de alta cnergfa, ademéas de un decaimiento mas

i gi’adﬁnl en torno a su correspondiente (R,) .

1.7 Cascadas, Dailo y Funcién de Daiio.

Como se discutié en la seccién anterior, un jon energético sufre tanto un frenado electrénico como
desvmcloncs en su trayectoria por su interaccién de tipo nuclear al penetrar un material dado. Cuando los
iones son altamente cnergéticos predomina el frenado electrénico, provocando la emisién de clectrones a lo
largo de la trayectoria del ion. Algunos de estos electrones adquicren suficiente energia para convertirse en
proyectiles y causar nuevas ionizaciones (si individualmente son distinguibles se¢ les llama rayos delta). El

- desplazamiento radial con respecto a la trayectoria del ion es realmente notable, por lo que se infierc que

pahe 'dé la éncrgla del ion se deposita en el material de esta forma. La enecrgia absorbida por unidad de

: mas'a' (dbsis) depositada por los electrones disminuye al aumentar la distancia radial de la trayectoria del

- fon; cslo por supucs(o dcpcnderé del tipo de ion, de su energia y del material absorbedor (tipicamente a un

R radno dc 10 nm cac aproxlmndamemc dos 6rdencs de magnitud). Como consecuencia, la energia
: deposxladu 1mphcani camblos quxmlcos del material absorbedor, distribuyéndose en volumenes cilindricos

concénlncos alrcdcdor dc la lmycclonn original del ion-proyectil [5].




- Alo Ihrgo 'de fa de trayectoria de los iones existen zonas donde es significa 1 'frehédo nuclear,

el proyectll ongmal son Ilamados pka (en mglés prnnary Iaxock-on alom), donde cada uno es gen 'mdor de

“una’ cascada. La cuscnda se. dcuenc cuando los élomos pamclpnntcs han pcrdldo wnta cncrgfa que no

- "pueden provocar nucvos dcsplazamxcntos. El proccso s|mpl|f cado de una cascada formada por un ijon

mc| emc se mueslm en ln t'g 1.10.

Fig.1.10 Forma dc una da de desp! i La trayectoria del ion original se indica por una linea gruesa. Todas las
demds traycctorias corresponden a los & del material. Los circulos abicrtos son posiciones que quedan vacias de
4tomos; los circulos negros son las posiciones fnalcs de los & Las cruces indican las tray ias de los pka. Cuando
la cascada sucede cerca dc la supcrﬁcn:. g den ser expulsados del material. Nétese que ia cascada

constituye una regién rica en vacancias rodeada de una zona nca cn mlcnucmlcs

Segin la teoria de Cheng utilizando fraciales [7, 8], mediante los cuales se modelan las formas de

las cascadas en un material irradiado, un material con niimero atémico promedio Z > 20 cumple la
. condicion necesaria para la formacion de un spike térmico (punzén térmico), los cuales son originados por

los componentes de las cascadas que imposibilitados para el desplazamiento dec mas dtomos del sélido
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emiten una fraccxén de su energia en forma vibracional (calor) [9]. En este upo de materiales las
ramifi cacxones de las cascadas estdn confinadas en voliimenes de radio extremadamentc pequefio alrededor

dela tmyectona del |on. dando asf lugar a la conformacién de spikes globales cnlindncos

“El desplazamxcnto que sufren la mayoria de los dtomos del sélido que conforman una cascada es de

upo pcn’nanente, es decxr, si‘se define a E4 como la energia necesaria para transferir un élomo del sélldo

del 'sélido. La cncrgia de desplazamiento de los s6lidos depende del elemento del cual se componc,‘ por Io
general no tiene un valor preciso pues también suele ser funcion tanto de la direccién de incidencia del ion
- 'como de la temperatura del sélido. Por esta razén, es util definir una funcién de dcspluzamlcnlo P,,(T);
como la probabilidad de generar un desplazamiento por la transferencia de una energia’ T Una forma

posible de esta funcién se muestra en la fig. 1.11.

? RIT)
I'L

L™ £y Tonax

14

con valor Eg.

Fig. 1.11 Una forma posible para la funcién de despl. i yuna i6n de

De écucrldq con la fig. 1.11,'si T < T,,s no pucde haber desplazamiento; si 7 > 7o Seguramente
hay dcsplazam.icnto, los valores de E; estdn en el intervalo {10 eV, 50 eV]. Cuando una muestra es
bombardeada con proyectiles con energia de incidencia Ep > Ey, es de esperar la formacion de un nimero
de despla ientos pen & defectos Frenkel, ns (Eg). Donde numero de defectos Frenkel estd

relacionado con la secci6n de desplazamiento o, (£;):

”J(Eo)=d)n,°4(Eo) (1.17)



donde @, es la densidad de flujo de Ib.fx proyectiles,

Por otra parte, si consideramos que los potenciales individuales de los 4tomos que componen la
muestra son esferas rigidas, el nimero de desplazamientos ny(Ey) producidos en “una cascada tienc los

siguientes valores (la grifica correspondiente se muestra en la fig.1.12) [5]:

Si Ep<kEy4 ng (Eg)=0
si E,<E,<2E, ng (Eg)=1
si 2E,SE,<E 4 (Eg)= £
et (] 3 d 2E4
! E,
i Ep>E Eq)=—C
s’l’ 0> E. na (Eq) 2E,

donde ny(Eg) es una cantidad de interés en el estudio de daiios producidos por la irradiacién de los

materiales.

El primer valor de los nsEg) comesponde al caso en el que la encrgia inicial del proyectil es

insuficiente para producir despl ientos en la tra. En el segundo caso, el proyectil tiene la encrgia

necesaria para producir solo un desplazamicnto. Pam el tercer caso, s¢ tiene que ng (Eg) crece en forma
lineal con Ep, e igual al promedio de la cnergia transferida Ey2 dividido entre la encrgia de
desplazamiento. Finalmente, a partir de cierta energia critica £,, se ha observado que nJ(Ey es constante.
Cuando se consideran potenciales distintos a la esfera rigida, los dos Gltimos valores de Ey se cormrigen
multiplicidndolos por un factor <1 y por otro factor que toma en cuenta que no toda la cnergia se emplea
en desplazamientos tomando en cuenta el frenado electrénico, por lo general a este ultimo factor sc le da
un valor cercano a 0.8, Otra forma alterna, consiste en estimar el valor de nyEg) por simulaciones

numéricas de tipo Monte Carlo [11].

En los metales, buena parte de la pérdida de encrgia de los proyectiles irradiados es transmitida a los
electrones de la banda de conduccién por medio de los procesos de ionizacién y excitacién. Dado que la

banda ecsta parcialmente ocupada, con una multitud de electrones de conduccién, los electrones producidos



por la ionizacién y excitacién regresan rdpidamente a sus estados normales. Es por esto, que la estructura y

las propiedades de los metales se ven poco afectadas cuando son irradiados con fotones o electrones.

1P
§ + > E.
E, 25, E,
Fig. 1.12 Propuesta de Kinchin y Pense sobre ¢l nd de despl i producidos en una da de iones.

‘En cambio, la irradiacién con iones o neutrones puede inducir en los metales a la formacién de
defectos puntuales debidos a las colisiones de los iones primarios o secundarios con los 4tomos del metal.
En un bombardeo largo los desplazamientos producidos por las cascadas se van sumando hasta que, en
promedio, todos los dtomos del material han sido desplazados, incluso varias veces. Al promedio del
nimero de desplazamientos que ha sufrido cada atomo del blanco en un bombardeo se le llama dpa
(desplazamientos por 4tomo); donde cste promedio depende de la densidad de flujo de los proyectiles, de la
energfa disponible para colisiones y del numero de desplazamientos ny(Eg) producidos en cada cascada.
Por lo que es natural inferir que un valor alto de dpa significa que la estructura inicial del material

bombardeado ha sido modificada considerablemente.

Los defectos puntuales producidos por las cascadas pueden emigrar dentro del material hasta
encontrar un obsticulo que los detiene. Por ejemplo, un intersticial puede experimentar alguno de los
siguientes procesos: puede encontrarse con una vacancia dentro del mismo material, en cuyo caso se
recombinan y aniquilan mutuamente, por lo que finalmente no se producc dafio y no cambian las
propiedades del metal. En forma alterna puede encontrarse con una dislocacién, que constituye una trampa
para intersticiales méviles, quedando detenido junto con otros intersticiales. Puesto que las dislocaciones
son lugares de acumulacion de intersticiales y vacancias, en estas trampas se licva a cabo la aniquilacién de

intersticiales y vacancias. Finalmente, existe la posibilidad de que varios intersticiales se acumulen en
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alguna dislocacién, iniciando un defecto extendido que crece conforme es alimentado con nuevos
intersticiales. La creacién de defectos extendidos o su crecimiento modifica las propiedades macroscépicas
del metal [5].

En forma equivalente, las vacancias creadas por la radiacion pueden ser aniquiladas por
intersticiales en las dislocaciones o fallas en ¢l metal. También pueden llegar a trampas como defectos
extendidos, en donde se acumulan vacancias o son aniquiladas por intersticiales previamente acumulados.

- Finalmente, pueden acumularse vacancias para formar defectos extendidos, que en este caso pueden dar
lugara regiénes huecas o burbujas. Estos dafios también afectan las propiedades de los metales. La energia

de activacién para la migracion de vacancias se encuentra en el intervalo [0.5, 1.6 eV].

Las impurezas existentes en el metal o implantadas por el bombardco también son méviles, durante
el bombardco (o después del bombardeo) suclen acumularse en trampas o aglomerarse para formar
agregados, constituyendo asf la inclusién de material extrafio en estos sitios. O bien pueden quedar
dispersadas en el material bombardeado de tal forma que al final del proceso éste puede considerarse una

solucién sélida.

Al acumularse el daiio estructural incorporado a un sélido cristalino por medio de la irradiacion, su
estructura bdsica puede ser modificada. El niimero de dpa en primera instancia es una medida de la
posibilidad de que sucedan cambios estructurales. Cuando los dpa rebasan la unidad, la situacién de la
estructura del material en muchos casos puede encontrarse en un estado amorfizado. O bien, en un caso de
reconstruccion, la estructura bdsica del material es reconstruida gracias a los procesos que favorecen el
reestablecimiento de la estructura tal como las colisiones de reemplazo, aniquilacién de defectos puntuales
y la temperatura. Por lo anterior, en algunos materiales es posible el proceso de reconstruccion ain después
de haber recibido un daiio considerable por irradiacién. En el proceso de reconstruccién también es factible
1a formacion de fases sélidas intermedias con estructuras distintas a la original, donde algunas de estas

"l Py

fases intermedias dentro del metal p ser idas por p os térmicos convencionales.
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CAPITULO I

CONCEPTOS DE RETRODISPERSION Y SU USO COMO TECNICA DE
ANALISIS (RBS).

2.1 Formacién de un Espectro de Retrodispersién.

La espectrometria por retrodispersién estd basada en la clasificacién y cuantificacion de particulas
alfa (He*) captadas por un detector, las cuales fueron retrodispersadas después de incidir sobre los 4tomos

que componen una muestra utilizada como blanco [6]. Como se muestra en la fig. 2.1:

: e padicutas
: M‘—/'_I s o incidentas
uestra | - - @

- Panfeutss :
relrodispersad,

s NG Computadora

..} :Sislema analizador

de particulas alida
Anatizador
mullicanal
Fig. 2.1 Disposicié ptual de un si de espectrometria por retrodispersion.

Este esquema nos muestra ¢l proceso del fenémeno de retrodispersion, donde la fucnte genera un
haz colimado de particulas monoenergéticas con una corricnte de 10 a 100 nA de iones He* con 2 MeV de
energia, concentrado generalmente en un drea de 1 mm? (drca mucho menor que el drea total de la
superficie de la mucstra). Estas particulas alfa inciden sobre un blanco-muestra que se desca analizar. La
mayoria de las particulas incidentes se alojan en la muestra retrodispersiandose aproximadamente |1 de cada
10%, el detector capta las particulas retrodispersadas por los atomos del blanco que se encuentran tanto en la

superficie de la muestra como por 4tomos que se encuentran a varias micras de profundidad.
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El fenémeno de retrodispersién se debe a que las particulas del ﬁaz ‘91 incidir con los élbmos del
blanco interaccionan entre si por medio de una colisién 'eléslici, dando como consecuencia la
retrodispersién de particulas a diversos éngulos 6 con respecto a la direccién de incidchcia del-haz. Este
proceso se lleva a cabo en una cimara al vacio (vacio del orden de 107 torr) con el fin de evitar tanto la
desviacién del haz incidente como la pérdida de energia de sus componentes por la interaccién con las

particulas de aire durante su trayecto a la muestra.

Las particulas que inciden sobre el detector (de tipo semicondutor) gencran en él una seiial eléctrica
(cuya magnitud es proporcional al pardmetro de interés: momentum, energia, carga, velocidad, etc, ) la
cual es amplificada y procesada por un analizador multicanal que clasifica las seiiales en series de
intervalos equivalentes de acuerdo a la magnitud de la sefial. En general, un analizador multicanal es capaz
de establecer una correspondencia uno a uno entre el nimero de canal y la magnitud del parimetro
(energia) de la particula retrodispersada. Lo més dptimo es que tal correspondencia sea de tipo lineal (que
es nucstro ¢aso), por lo que al determinarse experimentalmente se le asocia a cada canal un intervalo de

energfa & , cuyo valor especifica la resolucién de nuestro sistema analizador.

- Puesta que cada intervalo de energia & es referido como un canal i, un evento favorable para dicho
canal durante la retrodispersion de particulas alfa serd registrado como una cuenta. Al final del
experimento de retrodispersion se contard con un registro de los canales i (0 de la energia con la cual
llegaron al detector) y su respectivo niimero de cuentas /), el cual es graficado con la ayuda de un sistema
de cémputo conectado a la salida de nuestro sistema analizador, este grifico es comtGnmente llamado
Espectro de Retrodispersién. En la fig. 2.2 sc¢ muestra el espectro de retrodispersién mas simple
correspondiente a un blanco monoisotépico (compuesto por un solo tipo de 4tomos), donde se considera
que Ej es la energia de incidencia de las particulas alfa, y K es el factor (factor cinemiético) al cual
disminuyen su energia por interactuar con los 4tomos del blanco. De acuerdo a la forma del espectro es
posible afirmar que: si la interaccion de las particulas alfa con los dtomos del blanco ocurre en la superficie
entonces las particulas alfa llegarin al detector con una energia KE,. Mientras que las particulas alfa que
interactuaron con los d4tomos del blanco a una profundidad x, llegaran al detector con una energia menor a
KE,.
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Nde cusnias

} } —» Energia
KEo Eo

Fig. 2.2 Esp de di i6n para una

P

P por un tipo de dtomos.

2.2 Factor Cinemitico.

Cuando una particula de masa M, en movimiento colisiona eldsticamente con una particula de masa

M; en estado estacionario, se produce una transferencia de energia de la particula de masa A, a la particula
de masa M. De tal forma, que partc de la energia cinética que pierde la particula incidente se transforma
en energfa cinética y movimiento vibratorio de ia particula con la que interactué. Bajo las siguientes
condiciones, se afirma que el mecanismo de interacién entre un haz de particulas incidentes con los stomos

“*de un blanco es bbr medio de colisiones eldsticas:

‘1) La energfa Ep del proyectil debe ser mucho mayor que la encrgia de enlace quimico (que ;:s del orden de

eV)de los 4tomos que componen el blanco.

2) l..vabencfrgln Ej del proyectil tendrd un limite E,, de tal forma que si Ey < E, entonces la interaccién entre
las particulas incidentes y los &tomos del blanco dara lugar a procesos nucleares dentro del blanco, la
'prcsencin de este tipo de procesos también depende del tipo de dtomos utilizados como blanco y proyectil.

Por lo que para cvitar la posibilidad de procesos nucleares en la conformacién del espectro de
. retrodispersién se debe satisfacer que: 10 cV<< E g <3McV.

Una vez satisfechas las condiciones anteriores, cs posible cuantificar ¢l factor cincmatico (razén de
las energias cinéticas de la particula incidente antes y después de la colisiéon) mediante el anilisis de la

colisién eldstica entre los atomos que componen haz y los stomos del blanco. Sea ¥, la velocidad inicial
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“de Ia partfculn mmdcnte, Viy V; las velocldades finales correspondientes del proyectil y 4tomo del blanco

después dela collslén. ¢

; vl éngulo de desviacién del proyectil con respecto a la direccién de incidencia y

¢ eI éngulo de desvmclén del 4tomo del blanco. Estas cantidades estén referidas en un sistema coordenado

del laboralono. La notacxén y geometria del proceso de dispersién se muestran en la fig. 2.3.

atomo-blanco

M, Proyectit
S~V E
q)z‘*". : . v, E M,
» Eo
Ll = S0
vi, &
Fig. 2.3 Rep i6 itica de una colisién cléstica entre un proyectil de

masa M, con velocidad v., una encrgia E, y una masa A, para ¢l blanco que
inicialmente esté en reposo. Después de la colision, el proyectil y el blanco ticnen

velocidades y encrgias v, E; y vi, E), respecti Los angulos 6 y ¢ son
positivos de acuerdo con la figura. Todas las cantidades estdn referidas con
al de ref ia del lab io.

P

Considerando la conservacion del momentum en las direcciones paralela y perpendicular con

respecto a [a direccién de incidencia, asi como la conservacién de la encrgia cinética se tiene:

12 MVe=122 MiV?) + 172 M3 V%,
MVo =MV, cos6 + M:Vycos¢ .1
0= MIV/ san -MzV;semﬁ

de las cuales se deduce (considerando M, S M, ):
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MMy @22)

K=12MV, / 12M; Py [ (M= My sent 6 )2+ M, cos6
esta ltima relacién da la posibilidad de determinar la masa de los &tomos que &hboﬁén‘ la muestra si se
conocen la energia de incidencia Ep, la masa M, del proyectil y el dngulo 6 de retrodispersién de la

particula incidente; ademas del valor de la energia £, medida por el detector.

2.3 Escala de Profundidad para una Muestra Elemental,

A continuacién se describe cémo una particula retrodispersada alcanza una energia £; (medida por
el detector). De acuerdo con la fig. 2.4-a, se considera a £y como la energia de las particulas incidentes, £
es la energia de la particula incidente antes de ser retrodispersada a una profundidad x y E, es la energia de

la particula al llegar al detector.

x| N"de cuenlas
S ’ Eo X
S !
< Ke “J 8. KEo Energla E,
=3 . \ // . - »
£ "T_
(a) (b)
Fig. 2.4. (a) Eventos retrodispersivos por una muestra que consiste de un el isotépico. Los angulos

6, y 62. formados con respecto a la normal de la muestra, son positivos. El haz incidente, la direccion de
dcteccién, y la normal a la muestra son coplanares. (b) Cuando suponemos que la pérdida de encrgia es constante
a lo largo dc las trayectorias de penctracién y emergente, entonces la energia AE pucde ser lincalmente
relacionada con la profundidad x por medio de AE = [S]x como esth indicado en la abcisa del espectro de
retrodispersidn.

Como el proceso de la particula que incide a un édngulo 6, y es retrodispersada a un dngulo 6 > estd

contenido en un plano, donde los 4ngulos son medidos con respecto a la normal de la superficic del blanco.
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El angulo dc dlspersnén 6. en el mstcma de referencm del Iaboratono estarﬂ dado por 6 = Il 6, 61. note

que tanto 6’ como 6 cstén dcf mdos como nu.meros posmvos si se locallzan en uno u otro lado dela.

normal a la supérﬁc

blunco De ncucrdo con Ia ecuac:én ( 1 6), es p 0 ble relac snar la energla E con

la longltud dc cammo recomdo

%bé 0) en cl lrayecto de penctracxén dc las paniculas mcndentes por,
1 : O

mcdlo dc la ecuaclé g
%ose.:'." Chaciay R @3)
Eo

el signo fngnos :Se dcbe a‘ que E es menm; que Ep, mientras que d%x es positiva y evaluada entre los
valores Eo Y E En fonna andloga, en el trayecto de salida del haz éste recorre una distancia A 050, ; por

“lo quc KE (energia de Ias particulns inmediatamente después de la retrodispersién a una profundidad x) se

relacnona con Ia cnergia E, por la siguiente ecuacién:

[
%0502 =- _[ 98 1 @4

KE

en este caso d%x es evaluada entre los valores KE y E;. En la fig. 2.5-a, se muestra a d%x como una
'funclén de la ‘energia por medio de una {inea de trazo fino. Los segmentos de trazo grueso nos dan los
: valores de d%x para una traycctoria hacia el interior de la muestra donde las particulas del haz pasan de

una energ(a Epa E; mientras en ¢l trayecto en el que las particulas después de ser retrodispersadas emergen
S .de'la’ muestm y llegan al detector, éstas pasan de una energia KE a E,. La diferencia Eg ~ E=AE,, es la
pérdlda de energia de las particulas al liegar a una profundidad x; en forma similar, KE - E;=AE,,. esla
pérdidn de cnergia de las particulas que han sido retrodispersadas, emergen de la muestra y licgan al

detector. De acuerdo a las ecuaciones (2.3) y (2.4), y con la grafica 2.5-b en la cual se indican los valores

de ydE Jde P los trayectos antes mencionados, es p(?siblc establecer una escala de profundidad en

funcién del valor de las integrales. ’i [':: ] S C 0 N
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Fig. 2.5 Representacion grifica de la pérdida de encrgia de las particulas a
lo largo de sus tmycc(onns (lincas gruesas) emergente y dc pcnctrac:(m a
través de una da de un el P La linca
delgada representa la forma funcional de dE/dx contra E en (a) y de
(dE/dx)" contra E en (b). Ya que dE/dx=N £ , la grifica en (a) también es
cquivalente para £ contra E.

2.4 Factor [S] de Pérdida de Energia y ¢l Factor [e] de Seccién de Frenado.

Cuando se desea establecer una relaciéon entre la diferencia de energias (de las paniculas
retrodispersadas en la superficic y a una profundidad x) con la profundidad x, estas cantidades estin

relacionadas en forma lineal por medio de un factor de proporcionalidad [S] o [c] equivalentes entre si.
Si consideramos que ¢l valor de d%\, es constante a lo largo de los trayectos de penetracién y emergente

en la muestra, en cada caso con un valor especifico, entonces las ecuaciones (2.3) y (2.4) se reducen a:
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(2.5)

(2.6)

por lo que la diferenci_a de‘eﬁ:éi'gia;de'lé ‘ ai‘_tiéulas rélrodispcrsadas en la superficiey a ﬁna profundidad x

serd:

i s
AE=KEo~Ei=[ o
R I I T e 1

1 dE
= |ou =|S 2.7
cos@, dx | ! ]x [ ]x en

|ln

[S] es llnmhd@f el factor de pérdida de energfa. En forma equivalente, esta relacién puede ser escrita en

términos de las "séCcibnes de frénado. De acuerdo con la ecuacién (2.7):

[k Y1 aE] 1 1 dE|
e R N 2.8
s I:(Cosﬂ N‘dx|,,.) . (9059111\,_‘{“["')] ) @

entonces :

Kep 4 2o jny =[e}vx 9

AE=KEy-E; =
: o=Er=( cosf, cosé,

donde [5] es llamado el factor de la seccién de frenado. Si suponemos que se conocen los valores de
o d%; o e a lo largo de cada trayecto y se utilizan en las ecuaciones (2.7) y (2.9), estaremos estableciendo

. una escala lineal entre la profundidad y la energia como se muestra en la fig. 2.4-b.

En la fig. 2.6, se describe graficamente la conexién entre el factor de pérdida de energia [S] yla
profundidad x en la cual ocurri6 la retrodispersién para una pérdida de encrgia A E. La relacién exacta

entre AEyx que se deriva de las ecuaciones (2.3) y (2.4), no es lincal. La grifica de [So] x, considerando

en KEp, es una aproximacién valida para la pérdida de cnergia

out

la evaluacién de ié{ en £y y EE
. dx|,, dx
cuando el fenémeno de retrodispersién se llcva a cabo en regiones cercanas a la superficic de la muestra.
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Fig. 2.6 La curva sdlida muestra la relacién entre la energia perdida A E y la profundidad
x a la cual ocurre la retrodispersidn. La relacién lincal AE = [S]x €s exacta a una

profundidad. El simbolo [So] se refiere a la aproximacién superficial de la energia, en la

figura es representada [So].l' por una linca punteada. La energia de incidencia cs Eq.

2.4.1 Método de Aproximacién de [S] y [e:] por 1a Energia Media.

Cuando la distancia recorrida por el haz incidente es significativa, la aproximacion superficial

empieza a fallar, ver fig. 2.6. Por lo que de acuerdo a la fig. 2.5, es posible obtencr una mejor aproximacién
cevaluando el valor de d% (0 £) a una energia intermedia E que alcanza la particula entre los extremos

de cada trayecto. Por lo que se definen:

a K dE, - 1 dE | -
- - 2.10
[S] [ cosb, 4x(E'")+cosa, ax L Eo) ] 19
- KT 1 -
: [e] =( \jc_ovs0, S(E‘")-" cosf, £(Eam) ] @1
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En esta aproximacién se consideran:

Ei=1/2 (E+Eg) 2.12)
Eou=1/2 (E, +KE) .13)

en las cuales se desconoce el valor de E. El valor de E es estimado de diversas maneras, no obtante, todas
las estimaciones parten de considerar tanto la diferencia de energia AE = KE, - E,, asi como el que esta
cantidad de energia es depositada en forma uniforme a lo largo de los trayectos ya mencionados. Bajo estas

consideraciones £ es aproximadamente Ep — I/2AE y E;=KE-1/2AE. Lo que implica que los valores

deEin y E ou esten dados como:
Ew=122 (Eo+E)=112 (Eo+Eo=1/2 AE) = Eg—- I/4 AE (2.14)

Equ=1/2 (KE+E1)=1/2 (E+ 1/2 AE+E,)=E, + IHAE (2.15)

Cuando gsgoé valores son utilizados en las ecuaciones (2.10) y (2.11), el método es conocido como
<la Ap:_'oiimaci_én’Simétﬁéa por la Energia Mcdia. Esta aproximacién es particularmente buena cuando X

21y 6 =6,

La estimacién del valor de E también es util para evaluar o (E), pucs cn este caso se requieren
buenas aproximaciones de E, recordando que las secciones de dispersién varian inversamente con el
cuadrado de la energia E. Otros métodos para la aproximacién de la energia E pueden ser consultados en

textos de Espectrometria por Retrodispersién [6, 10].

2.5 Altura de un Espectro de Energia para una Muestra Elemental.

Cuando el haz incide en forma normal a la superficie de la muestra, como sc muestra en la fig 2.1.
El nimero de cucntas F;, dc acuerdo con las ecs. (1.10) y (1.13), estara dado por:

TFCIS CcoN
AL % orr (P ORN



=J dQ = oQONQ! o @.16)

2]

donde H es el numero de particulas dispersadas en un dngulo Q y ¢ es el grosor de Ia muestra Si esto lo

consnderamos pam un bloquc dc grosor 7, a una profundidad x;, que presenta un numero de dtomos

dlspcrsores por umdad de éreakN ‘t,. que le corresponde un intervalo de energ(n r; entonces el nimero de

panlculas que Ile an al dete tor 'y que son clasificadas en el canal i (por llegar con un: gia Ejp), es:

< Hi(Ey) = 0(E)QQONz, - " (@217)

donde a(E ) es In seccxén el' caz dlfcrenclal cvalunda a una energia El (encrgia de la partlcula antes de ser

el blogue / tiene una longitud

(2.18)

i

s ) ;
|

1
e

N

Epi
ENERGIA

Fig.2.7 La figura nos mucstra la correspondencia entre (a) el bloque { a una profundidad
X; en una mucstra monoisotopica y (b} cl canal 7 para una encrgia E; ;. La anchura & de
cualquier canal cs el mismo, pero no asi para la anchura 7, de los bloques.
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CAPITULO 111

CANALIZACION.
3.1 Introduccién al Efecto de Canalizacién.

Hasta ahora sec ha tratado y aplicado el andlisis de retrodispersién a blancos amorfos cuyos
constituyentes estan oricntados al azar. Pero existe otro caso en el cual las particulas incidentes dan la
posibilidad de percibir la estructura y orden cristalino del blanco por medio del efecto de canalizacién. El
efecto de canalizacion es la conduccién de iones energéticos a través de filas o planos de dtomos del blanco
por medio de colisiones suaves de angulo pequeiio de dispersion [6, 10). En términos de la Espectrometria
de Retrodispersién, el efecto de canalizacion produce un notable cambio en el nimero de cuentas conforme
cambia la orientacién del monocristal respecto a la direccién de incidencia del haz analizador. Las medidas

obtenidas del efecto de canalizacion tienen tres importantes aplicaciones:

a) Cantidad y distribuci6n de desorden en la red.
b) Localizacién de impurezas atémicas en los sitios de la red cristalina.

¢) Composici6n y grosor de la capa superficial amorfa.

En la fig. 3.1, se muestran algunas de las disposiciones atémicas que presenta la red tipo diamante
de un cristal al cambiar su orientacién. Este efecto, nos ilustra la posibilidad de efectos notables en el

numero de retrodispersion cuando el cristal sea rotado respecto al haz incidente de iones energéticos.

AL 4
] iil_u‘n\_mm’:

Fig. 3.1 Modclo de una red de dtomos que muestra la configuracién atdmica cn la red tipo diamante vista a lo largo
de las dirccciones (a) random, (b) planar y (c) axial.

33



" En la préctica, cuando un cristal es rotado respecto a la direccién de incidencia del haz y en algin
momento el haz coincide'con alguna de las direcciones axiales del cristal, el nimero de retrodispersion es

nolnblemenle menor (hasm dos drdenes de i d) que el niimero de retrodispersién correspondiente al

- 'caso en eI que el haz incidente *ve” al cristal como una coleccion al azar de dtomos, disposicién random.

; Aunque de manera menos notona, 1a alincacidn del haz con las direcciones planares también produce la

= dlsmmuclb del 'umcm de retrodlspcmén En ambos casos, las particulns incidentes son conducidas a lo

Dlversos efectos puedcn compllcar el andlisis de una muestra obtenido por medio del efecto de

canuhzaclén Por lo quc se ha supuesto implicitamente que:

: i;;Lx)s élbfﬁb§ licneﬁ imé localizacién en sitios bien definidos de la red o se encuentran desplazados lejos
de tales sitios. No obstante, en un bucn niimero de casos, los atomos estén desplazados s6lo por pequeiias
distancias de sus sitios en la red.
2.-El haz canalizado es distribuido uniformemente a través de los canales entre los planos o filas axiales.
Sin embargo, esto no ocurre necesariamente, pues se ha mostrado que el haz puede ser concentrado o
enfocado cerca del centro de los canales.
3.-Por tltimo, hemos supuesto que ¢l dafio debido a la irradiacién del haz analizador no afecta la ubicacién

de los dtomos alojados o impurezas en la red del blanco. Suposicién que no necesariamente se cumple.

A pesar de estas posibles complicaciones, el efecto de canalizacién es una técnica analitica muy
poderosa. La cual provee de valores simples y directos para cuantificar el desorden en la red, asi como del
nimero de &#tomos no substitucionales en diversas situaciones. Existen métodos convencionales que

permiten determinar si cualquiera de las dificultades previamente listadas influyen en el andlisis.
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3.2 Alineacién de un Cristal.

La canalizacién es un método 'simplc para orientar los ejes o planos de un cristal en la direccién de
incidencia del haz. El procedmuento de alineamiento es el primer paso en experimentos disefiados para

determinar la locahzacl de lmpurezas o cantidad de desorden en la red. Para desarrollar el concepto, se

usarén los ‘m ) des cf stalmas que se muestran en la fig. 3.2, en donde s¢ muestra:
om: (s()lfdo amorfo). Random.

r qénjunto de planos paralelos entre si, ocupados por 4tomos al azar. Muestra

¢ 'dos conjuntos de planos ortogonales entre sf, con filas de tomos a lo largo de

tre los planos. Muestra axial,

en la fig.3.2-a, si el haz de iones energéticos incide sobre una muestra amorfa, el
i ispersadas permanecerd constante conforme la orientacién de la muestra es
inclinada y rotada con respecto al haz. En esta figura se muestra esquematicamente el niimero de particulas

‘ ié&od‘ispérASad ‘por las capas superficiales de la muestra.

Para in cnstal que presenta una conformacion planar el nimero de particulas retrodispersadas

decrecc en forma notoria cuando el haz esta alineado con los planos (fig. 3.2-b), esto ocurre a determinada

‘ lhclmamén de la muestra durante el proceso de rotacién con respecto al haz. Esto puede notarse en el

rrespondxente perfil angular del nimero de retrodispersion por un canal que es paralelo a la interseccién

. dc Tos planos con la superficie de la muestra, lo que ponc cn evidencia la canalizacién planar.

Cuando la muestra cstd conformada por dos conjuntos de planos perpendiculares entre si, su
correspondiente perfil angular del nimero de retrodispersion exhibe dos canales perpendiculares entre si
(fig.3.2-c). Si ademaés, el haz es alineado con el cristal de tal forma que coincide con la direccién de la
interseccion de los dos canales, el nimero de retrodispersion alcanzard un valor minimo. Pues el cristal en
esta orientacién parecerd conformado por filas de &tomos, siendo visibles para el haz los dtomos mas

externos de cada fila. Este alineamiento da lugar a la canalizaci6n axial.

TLLIS CUN :
| FALLA DE ORIGEN 35




Fig. 3.2 N de di: i6n para capas cercanas a la superficic de cristales (a)

amorfos, (b) planares y (c) ibi en funcién de la ori i6n de la con resp a
un haz colimado de iones *He con una energia de un megaelectrén volt, La elaboracién de
perfiles angul, del nd de nos proporci una 1 visién de la

estructura del cristal.

El alineamiento de un cristal con respecto al haz, se fundamenta en la existencia de minimos bien
definidos en el perfil angular del niimero de retrodispersién, donde cada minimo identifica a determinada
familia de los planos en el cristal [10]. El método de alineamiento consiste en realizar barridos en el dngulo
@, rotacién de la muestra alrededor de la normal a la superficie, a un dngulo 6 de inclinacién respecto a la
direccién cic incidencia del haz. Durante el proceso de rotacién de la muestra, la componente del haz que es
retrodispersada hacia el detector serd la que conforme el correspondiente perfil angular del nimero de
retrodispersion.

Como un ejemplo del parrafo anterior, en la fig. 3.3 el haz incide sobre un cristal cuyo eje esta
inclinado 6 grados con respecto a la direccién de incidencia del haz. Puesto que el cristal rota alrededor de
su cje cristalogrifico, se observa del perfil angular del nimero de retrodispersion la existencia de minimos
en las posiciones angulares de rotacién que corresponden al alinecamiento del haz con las conformaciones
planares del cristal. Si el cristal cuenta con dos tipos de planos (fig. 3.3), existiran 4 minimos planares en

360° de rotacioén en ¢ . Para oricntar ¢l ¢je del cristal paralelamente a la direccién del haz es necesario

graficar los minimos, con coordenadas 6 (inclinacién) y ¢ (rotacién), en papel polar. Como a cada angulo
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6 ddihcliﬁiit:iéh dé : mucstra le corrcsponde una secuencia de minimos en el dngulo @, al determinar y
- grafi car la sec encm de m(mmos para diferentes angulos 6 de inclinacién, se contard con diversos
‘con_)unlos de puntos apostados sobre una familia de rectas que representan las disposiciones planares del

o cnslal La mtelsecmén (60.¢°) en el grifico polar, corresponde a la oricntacién del eje cnstalogrxiﬁco con

'la dlrecmén de incidencia del haz. La aplicacidn de este procedimiento se detalla en la seccién

5. 1 del capituloV

N de Cuentas

Fig. 3.3 El n0 de dispersion como funcién del dngulo de rotacién para un
cristal cuyo cje est4 inclinado 6 grados con respecto al haz incidente de iones He
con un lectrén volt de gia. El minimo en el nimero de retrodispersién
ocurre en 4ngulos de i6n ¢ do cl haz esta alincado con las dir

planares del cristal.
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3.3 Semidngulo Axial y el Minimo del Nimero de Retrodispersion (7, ).
WK min

Puesto que los espectros y perfiles angulares de retrodispersién que corresponden a una muestra son
1a base para el analisis de su estructura, es necesaria la normalizacién de los espectros y perfiles con el
propésito de facilitar la extraccién y manejo de datos experimentales que se deducen de ellos. La
normalizacion de un espectro de retrodispersién se obtiene al multiplicar el mimero de retrodispersién ( y )
por el factor I/ H, donde H es el nimero de retrodispersién medio para una orientacién random. De esto,
definimos a %,,;,, (minimo nimero de retrodispersion) como la razén de las alturas H, /H donde H, cs el
nimero de retrodispersién minimo de un espectro que corresponde a un alineamiento del eje del cristal con
la direccién de incidencia del haz, para una regién cercana a la superficie. En la fig. 3.4-a, se muestra ¢l
esquehm del nimero de retrodispersion en funcién del angulo de inclinacién para la incidencia de iones
“He con un megaelectronvolt de energia sobre un monocristal. Mientras en la fig. 3.4-b, se muestran los
cspécufds de retrodispersion en el caso de un haz incidente a lo largo de uno de los ejes cristalogrificos

' '(espé:t:lro alineado) y a o largo de una direccién de no-canalizacién (espectro random).

Yn que los pcrﬁles angulares del nimero de retrodispersién se normalizan de igual forma por el
faclor ]/H El valor de 1., ¢s medido directamente del perfil angular del nimero de retrodispersion (que
mcluyc fa dlrecmén del eje del cristal evitando cuidadosamente inclinaciones de canalizacién planar) en
“una regién que corrcsponde a una energia £ por debajo de la encrgia correspondiente al frente del
7 :espectro nmdom, ﬁg. 3 A-c. Para una region cercana a la superficie de un cristal perfecto, los valores del

minimo del nimero retrodispersion ( 7, ) en las direcciones axiales se encuentran en el intervalo de

[rx107,3%1072).

Por debajo de la superficie, el nimero de retrodispersién para un cristal alineado (linea punteada,
fig. 3.4-b) crece conforme aumenta la profundidad en el cristal, Jo cual implica un aumento de la
" componente random del haz, haciéndosc presente a estas profundidades el fendmeno de descanalizacién

(efecto qub se discutird més adelante).
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'NUMERO DE CUENTAS

ANGULO DE INCLINACION

(c)

NUMIROQ DE CUENTAS
X

MoV *He*

Fig. 3.4 Mediciones de canalizacion de iones incid, “He con un 1 olt de energia sobre un cristal a

lo largo de la dircccién axial de un eje cristalografico principal: (a) Rep i6 3 itica del esp de

retrodispersion como una funcién del dngulo de inclinacién, (b) csp d y alincado, y (c) perfiles
| del nd de didos en regi y profundidad a la superficie.

Otro parametro que puede ser medido directamente del perfil angular del mimero de retrodispersion,

es el semiangulo de canalizacién ¥ El semidngulo de canalizacion y Y se define como la semianchura
2 2

angular descrita por los valores angulares comrespondientes al valor %(H+H,. En la fig. 3.4-c, se

consideran los perfiles angulares del nimero de retrodispersién correspondientes a las energias Eq y Er2)
Dy

e a s =

LiulS cu
FALLA LE ORiGEN | *




(cercamis al borde random), mediante los cuales es posible comprobar la dependencia del semigngulo %
A a 2

con Hy. Siendo necesario especiﬁcaf la energia a la cual se ha conformado el perfil angular, cominmente
se determina para energfas que corresponden a regiones cercanas a la superficie, ver las figs. 3.4-b y 3.4-c.
Para la incidencia de iones ‘He con un megaelectron volt de energia a lo largo de las direcciones
cristalogrificas, los valores del semidngulo axial estan en el intervalo [0.4°.l.2°]. En la fig. 3.4-c, se
observa que conforme la oricntacién del cristal es inclinada hacia el alineamiento axial, el niimero
retrodispersién aumenta a un valor maximo y después decrece a su valor minimo. El valor maximo del
perfil angular del nimero retrodispersién (en cualquiera de las “jorobas™) se produce cuando el haz estd
orientado a un dngulo ligeramente mayor que el requerido para “conducir” o canalizar las particulas
incidentes en la muestra. Esto significa, que en tal orientacién el cristal exhibe al haz una densidad maxima
(cn una disposicién random) que incrementa la posibilidad de las particulas incidentes a suffir colisiones de

Angulo amplio con los dtomos de la red.

El valor del semigngulo axial puede ser calculado directamente por el procedimiento de Barret por
f,Monu; Cgrlo [1 l] o estimarse en una forma mas precisa por medio del modelo continuo de Linhard [10].
Es:e };ll‘tirho, se fundamenta en un concepto bésico que consiste en considerar que el dngulo de incidencia
de una b&iﬁl\cplh energética con una fila axial de d4tomos no puede exceder un cierto angulo critico, pues de
-‘Id ’cbhhnrio, l‘u particula no podra ser conducida a través de una serie de colisiones correlacionadas, sino
que “ve” a la red de dtomos como centros individuales de dispersion. Por esta razén, Lindhard introduce el
:-&ngulo caracteristico y, , direccién de la particula incidente (con energia E) bajo la cual se considera que la
particula canalizada interactiia con un potencial promedio de Lindhard y cuya distancia de acercamiento
con el centro de uma fila de &tomos (con espaciamicnto “d” a lo largo de la direccidon axial) es

aproximadamente la di ia “a” de ap llami > de Thc -Fermi, ecuacién (3.7) {10]. Cuya

expresion para v, esta dada como:

v =(2z,z,e 4 d) = 0.307( 1;42) grados (3.1)

donde E cs la energia de la particula incidente en megaelectronvolts, d es el espaciamicnto atémico a lo

largo dc la direccién axial dado en angstroms, mientras que Z; y Z; son los niimeros atémicos del proyectil
y 4tomos que componen el blanco respectivamente.
ey
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Para las diferentes dirccciones axiales de una muestra cristalina monoatémica, las filas de Atomos

tienen un particular dngulo critico y Y de canalizacion. Donde el angulo critico y 34 para 1a canalizacién

esta relacionado al 4ngulo caracteristico y, por:
Yy =av 3.2)

* donde los valores de a estdn generalmente entre {0.8, 1.2], dependiendo de la amplitud variacional de la

“red de ﬂtombs. En trabajos experimentales, el dngulo critico vy, es también referido como semidngulo

axial o la éemi-anchura W e

Una de las consideraciones dentro de los célculos (por computadora) de Barret [barret], consiste en

estimar el potencial interatémico promedio V,u(p) con el que interacciona un jon que se mueve a una
distancia p en una trayectoria con dngulo y, con respecto a una fila atémica. Conforme aumenta el valor
W, la dislanci'a de aproximacién decrece, pero no més de un cierto valor _ (o y,) al cual le corresponde
una distancia critica p, de aproximacién con las filas de dtomos para mantener una trayectoria estable de

canalizacién, esto es:
Eyl=Vulp) (3)

En el tratamiento de Barret [11], el semiangulo y W estd dado en radianes por:
2

vy = O.SO[V as(l '2“%]% G4

donde la distancia minima p, o de mayor aproximacién para la trayectoria de una particula canalizada es

tomada como 1.2u; y u; es la amplitud térmica mms unidimensional. El factor 0.80 es la razén del
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semléngulo Wy, con el éngulo La exprmlén del semidngulo que nos da su valor en grados tiene la
}/ '/Ie N

sngulcnle forma

: ,v'/% = 0.8053(-5)/1. (.9)

enla gnil' ica dc la f g 3 5 [1 1], se muestmn los valores de Fgs contra &, mientras la distancia normalizada

¢ de mayor aproxnmacxén csté dada coma:

3.6)
donde “a"esel radio de apantallamiento de Thomas-Fermi, y que tiene la siguiente expresion:

;’)% o n (3.7)>

para el radio de Bohr ag 28°A’ Por io_ fanto:
S A 047
VA4

A (3.8)

a= 0.4685 A7 (z,% +z¥)

tlpicamcn{e. los valores de “a” se encuentran en el intervalo [0.1, 0.2] A,

16 Iy

14 A\
12
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o8
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04

0'2 re 2 " 2 r 3 2 I e 2 Py E _.
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ark)

Fig. 3.5 Los valores de Fgs como funci6n de & , di ia normalizada de mayor aproximacién.
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e 1

El valor rms de la amplitud de vibracién térmica ional uy, es lada en la teoria de

’ Debye de vibféqiqﬁgﬁ ténﬁigas como [6, 10]: .

= 12.1[(&‘?%) /M,o,,] ‘A 39

a

donde M; es el peso en unid ,é -6, es I temperatura Debye (en Kelvin), x = 6?” ,Tes

y ¢(x) es la funcién de Debye x~ J. l(c’-—l)-ldl Ja cual es

‘la temperatura. de

tal (en:Kelvin),
N 0

o uxbﬁlpda ‘pror App oti [i>2]‘. Los valores de u; generalmente estan en el intervalo [0.05, 0.1] A.

' : . El‘ valor del minimo nimero retrodispersién ( 7,,, ) estd determinado por el nimero de particulas

 dispersadas a éngulos mayores que por los Atomos més externos de las filas atomicas. Lindhard [10]
P Yy

ha estimado el valor del minimo nimero retrodispersién como:

Zuin = Ndn(2u} +a?) (3.10)

" dondc N es el nimero de dtomos por unidad de volumen. Un valor mis preciso, obtenido por medio de

célculos por computadora (Barret [11]) nos da su valor correspondiente en términos de la energia:
Lo = 188N (142 )% @an
donde & es expresada como:

1264
¢= ) (3.12)
V’xd
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Y Wy es expresado en grados. En la fig. 3.6 se muestra la dependencia de 2, con la energia de
incidencia Ep, para protones sobre tungsteno obtenida por Barret. Conforme la energia de la particula se
incrementa ¢l minimo del nimero retrodispersién decrece. Pues el valor medido de x,;, depende de la

preparacién de la superficie de 1a muestra (la variacién de y,;, con la energia para una amplia variedad de

cristales no ha sido sistematicamente estudiada).

0.05 — T T T T T T
3%
E = 002 -1
-~
E &
]
T 0o}
55 1
28
E g .o0m |- =
g =
O
0.002 ] ] 1 L [ L
o7 02 a5 7 2 5 70
Energia (MeV)

Fig. 3.6 Valor calculado del minimo del nimero de cuentas, de acuerdo con la ec. (3.11) para
protones en W a una temperatura T=298 K.

Si las mediciones de canalizacién fueran realizadas sobre un cristal perfecto a la temperatura de 0 K,
el espectro deberd exhibir un pico a energias que corresponden a la dispersién debida a los dtomos que se

encuentran en la superficie, como se muestra en la fig. 3.7. Los dtomos mis externos de la muestra son

visibles al haz, por lo que el 4rea del pico es equivalente a Nd étom%m2 (densidad superficial debida a

los tomos mis externos de las filas atémicas). Por lo regular en un cristal perfecto a una temperatura
mayor a los 0 K, el pico superficial no es solamente el producto de la dispersién de los dtomos mis
externos. Las vibraciones térmicas de los dtomos de la red también contribuyen a la dispersion de
particulas y en consecuencia al nimero de retrodispersion, esta contribucién puede ser tan grande como la
debida a la dispersidn por los 4tomos mas externos de la superficie de la muestra.
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Fig. 3.7 El espectro alineado muestra tos picos superficiales para (a) cristales perfectos a 0 K, (b) una temperatura

clevada, y (c) con una delgada capa de 6xido a 0 K. En (b), do se p en la red la vibracion térmica, el pico
superficial es producto de 1a dispersion de los 4 més cxtemos as( como de la contribucién de los dtomos més
cercanos y subyacentes. Los cilindros rep la fila de & ub; “protegidos™ por los dtomos de la
superficie para retrodisp los del haz incidente. Los cilindros | P d ta amplitud

promedio de la vibracién térmica individual de los &tomos en las filas.

3.4 Descanalizacién.

Para el estudio de la canalizacién de un haz de particulas, generalmente se hace la aproximacién de

dos haces que consite en considerar que el haz tiene dos componentes: 1a primera de ellas estd alineada en

la direccién del ¢je o del plano y contintia asi. La segunda componenente no esta alineada y por lo tanto

interactua con cl cristal de manera normal. La componente del haz alinecado puede interactuar con los

dtomos del cristal tanto por eventos dec retrodispersiéon como por dispersiones de angulos ligeramente

mayores al dngulo critico de canalizacién, en cuyo caso pasan a formar parte de la segunda componente. A

este cfecto se le llama descanalizacién (ver fig. 3.8). El fenémeno de descanalizacidn se puede deber tanto

a la interaccion de las particulas incidentes con los 4tomos de la red y sus desplazamientos térmicos, asi

como su interaccion con defectos de la red. Un tratamiento adecuado del fendmeno de la descanalizacién

es muy complejo [10] y por ello se hacen una scrie de aproximaciones como son: (1) E} dngulo critico vy
2
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es invariable ante la introduccién de desorden en la muestra; (2) El flujo de particulas canalizadas estd

distribuido unifor te en los canales; (3) Todos los dtomos desplazados tienen la misma probabilidad
de interactuar con las particulas canalizadas; (4) Las particulas descanalizadas no son dispersadas

nuevamente a los canales. (5) las vibraciones de la red son independientes de los defectos, ete.

Dcscu\uulso E

C i &
<

Mev
“Het

Retrodispersado

o
Fig. 3.8 Repi i6 q dtica de la i ién de las particulas que
componen ¢l haz con los dtomos desplazados tanto por eventos dc

retrodispersién como por colisiones de dngulo de dispersién superior al
dngulo critico (descanalizacién).

Un ejemplo 1til del efecto de la descanalizacion consiste en la divergencia angular del haz por la
interposicién de una pelicula delgada en la trayectoria de un haz bien colimado. La fig. 3.9 muestra el
perfil angular del haz después de que atraviesa la pelicula. Para peliculas de unos pocos miles de angstroms
de grésor, la mayoria de las particulas sufre alguna deflexion en su trayectoria, pero esencialmente se

mueven a lo largo de trayectorias cercanamente alineadas con su direccién inicial.

Fig. 3.9 Divergencia angular introducida a un haz colimado por la interposici6
de una pelicula delgada.
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Pucslo que el fenémeno de canalizacién esta caracterizado por los éngulos criticos % es posible

delemunar (pam una reglén la seccién cercana a la superficie) el valor que 2., asume cuando se cubre la

superficie del monocristal con una pelicula, por lo que serd necesario calcular la seccién de cruce
o-,,(c// )’) para 1os tomos de la pelicula que deflectan las particulas a lo largo de trayectorias con 4ngulos
2 :

mayores o iguales que el dngulo critico de canalizacién. Como primera aproximacién se considera una
“ pelicula tan delgada que en promedio las particulas incidentes sufren una colisién de dispersién con los

atomos de la pelicula (aproximacion unidispersional). Usando la seccion diferencial de cruce de dispersién

. do i .
de Rutherford AQ e integrando desde y:
oy y/}, ' L2940 (3.13)

se obtiene:
a,,(w }4) =22} | B, (3.14)

esta expresién puede relacionarse al &ngulo caracteristico de Lindhard y, como:

q,1 N

entos que componen el cristal y la pelicula sean del mismo tipo.

' siempre y cuando los_’gl

: F,,_,u/,, Ia expresion de la ecuacién (3.14) puede ser reescrita como:

S - | Z,Z,d 2
a,,(w}{) =3.53x10 ( EFZ m (3.16)
donde e! :\V'Val‘or de espaciamiento atémico d a lo largo de la direccion axial estéd dada en A y la energia de
incidencia E en MeV. . . e
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incidente sea’ or medio de una colisién simple a dngulos mayores que vy cuando atraviesa

2 1a v»clywl est4 dada por:

una pelicula ¢on' Nt ftomos/cm

g év'éntos”de‘ dispersién’ iones’ mcldenles al penetrar la muestra. Para este caso, de acuerdo con el

E método aproxnmado de Meyer [13],se determman los valores del grosor reducido de la pelicula *m " y del

- ﬂngulo crmco reduc|do ¢ . El valor del grosor reducndo de la pelicula est4 dado por:

= )az?lvr (3.18)

) dondc “a” cs cl radio de apantallamiento de Thomas-Fermi y Nt es el mimero de 4tomos por centimetro

: cuadmdo en la pelicula. Fisicamente, “m™ es el valor medio del niimero de colisiones de las particulas con

los dtomos de una pelicula delgada con una seccién de cruce desm®. Si m < 0.2., entonces es vélida la

_apiré’ximncién de dispersién simple o unidispersional.

En este método se usan los angulos reducidos # para el dngulo 6 de incidencia de las particulas,

estos dngulos se relacionan de acuerdo a la siguiente ecuacién:

0=Y0 (3.19)
con valores de 6 en grados o radianes. Donde:
= aE,
Y /(2 22,6%) (3.20)

por lo que ¢l dngulo critico reducido O¢ equivalente para dispersiones mayores que % esta dado por;

S




3 n'),f esta dado por:

x=#{0c.n)

(3.22)

o
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Fig. 3.10 La fraccién P(éc,m) de particulas dispersadas fucra del dngulo critico reducidofc
de canalizacién contra Oc para diversos valores del grosor reducido de ta pelicula, m.
3.5 Concentracién de Desorden en un Cristal,

Uno de los usos mas comunes de las mediciones basadas en el efecto de canalizacion es la
determinacion del nimero de dtomos desplazados de sus sitios en la red cristalina. Se utilizard el término

genérico “desorden™ para incluir a todos los dtomos desplazados asi como defectos puntuales en la
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i muestm dlslocncmncs por lazos, amontonamiento de fallas, etc.. Supondremos inicialmente que el
dcsordcn s debe a una canlidad dada de dtomos desplazados al azar. dando lugar a la creacidn de zonas de

_npo amorfo dentro deun cristal perfecto.

‘En la fig. 3.11-a se muestra esquematicamente un cristal que contiene desorden cerca de la regién
superficial, micntras que en 3.11-b sc muestran los espectros axialmente alineados y random. El espectro
alineado del cristal sin desorden, frecuentemente es referido como el espectro virgen o perfecto. Se observa
que el espectro alincado para el cristal desordenado se encuentra por encima del espectro virgen a
profundidades por debajo de la regién desordenada. El niimero de retrodispersién a profundidades por
debajo de la regién desordenada se incrementa, debido a que algunos iones canalizados han sido
descanalizados como resultado de la dispersion de las particulas conforme pasan a través de regiones con
desorden. Eslas particulas descanalizadas pueden posteriormente interactuar y ser dispersadas por

cualquier atomo del cristal en capas subsecuentes.

Regidn sin Regién con
desorden desorden Ny(x) domosicm®
. (a)

8

=

3 ®)

3

=

Cristal perfecto|
[} >
0 Energla KE,

Fig. 3. 1 (n) Esquema y (b) chclms mndom y alineado para iones incid ‘He con 1MeV
sobre un cristal que T se el esp lineado para un cristal

pcrfcclo sm desordcn La diferencia entre los espectros correspondientes al cristal perfecto y
breada) puede ser usada para determinar la concentracién Np(0) de los
dtomos d&splmdos en la superficic.

Al_'sup'one'r que la cantidad de iones descanalizados es directamente proporcional al nimero de

#tomios desplazados, la- contribucién a la descanalizacién para el haz alineado en la region superficial es
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minima. En consecuencia, la concentracién de 4tomos desplazados en la superficie Np(0) es la diferencia

entre los espectros virgen y alineado, esto es:

(20~ 2. (0] ‘
0)=N 3.23
N =N @] . 623

donde N es la densidad de volumen (élomos por centlmetm cublco) y x es el nimero de retrodispersién

normalizado a una energia E donde el desorden es evaluado Mlentms el numero de retrodispersién ¥,

para el cristal vxrgen tlene un’ alor de x,, (0) en la superﬁclc De la ecuaclén anterior, note que 1— ¥, (0)

es la fraccion de 1oncs canahzados del haz incidente.:

Pum determmar la fraccién descanalizada y,(x) como funcién de ia profundidad en un cristal

daﬁado con una dlslnbucnén de desorden Np(x), se considera (de acuerdo con Eisen [14]) que el nimero de

retrodlspersnén normalizado esta dado por:

22) = 2 x)+[i- n(x){ﬂjvi’—‘l] (3.29)

donde y,R(x) es la fraccién de particulas descanalizadas. La fraccién descanalizada es usualmente

aproximada por (Eisen [14]):

260 = 2, (D) +[1 - zy(X)]P(x,éc) (3.25)

donde P(x,éc) es la probabilidad de que las particulas cannl.izadas sean descanalizadas por defectos

entre la superficie y la profundidad x. Donde esta ultima ecuacién supone que la descanalizacién debida al

desorden se adiciona lincalmente a la descanalizacion presente en el cristal en ausencia de desorden. El
valor de P(x, 6¢) puede encontrarse por la cc.(3.22). Si la cantidad de desorden es pequeiio y puesto que
P(x, &c) es directamente proporcional al nimero de dtomos desplazados que las particulas del haz *“ven

pasar” en su trayecto, entonces P(x, 6¢) concuerda con el valor de P(x, w Y ) delaec.(3.17).

Utilizando las ecuaciones anteriores de mancra iterativa, es posible obtener el dafio a cualquier

profundidad dentro del cristal, como se mostrardA mas ampliamente en el capitulo V.
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CAPITULO IV

DISPOSITIVO EXPERIMENTAL.

4.1 Preparacién de la Muestra,

La muestra por analizar es un monocristal de cobre (oblea de 2 mm de grosor) fabricado por ESPIL.
(California). Esta empresa entrega el monocristal pulido a espejo, condicién no éptima que impide su
estudio por canalizacién de iones, ya que durante proceso de pulido se introducen deformaciones en la
superficie. Por esta razén, para tener disponible la estructura del monocristal de cobre fue nccesaria la
prcpzifjlcién de la muestra empezando por el lijado de la superficie, posteriormente sc realiza el pulido
mecénico con t;lﬁmina. y finalmente el electropulido (ataque quimico) de la superficie. Todo este proceso
eétuvo bajo observacién de microscopio 6ptico, electrénico de barrido (SEM) y de fuerza atémica (AFM).

A continuacién se¢ enumeran los pasos que se siguieron en el proceso de preparacion de la muestra:

1.-LUJADO. El lijado de la superficie del monocristal (con direccién axial (l 10) ) sc realiza con una lija del

# 600.
2.-LIMPIEZA. Este proceso se lleva a cabo depositando la muestra en un vaso de precipitado (100 ml) con
40 ml] de alcohol etilico absoluto, que a su vez es colocado en una méaquina de ultrasonido por un espacio

de 15-20 minutos, con el fin de retirar las sustancias indeseables depositadas en la superficic de la muestra.

3.-PULIDO MECANICO. A continuacién, la superficic ¢s pulida ani te con alimina delym

hasta la eliminacién del rayado dejado por la lija, este proceso tiene un tiempo de duracién de 10-14 horas.
En cste paso es importante aclarar que atin cuando sc elimina parte del dafio de la muestra por el lijado, no
elimina las deformaciones en la superficie. Por dltimo, la muestra se limpia consecutivamente en 3

ocasiones como se especificd en el paso # 2, en cada una se sugiere ¢l cambio de alcohol (virgen).

4.-ELECTROPULIDO. El proceso de electropulido tiene como principio basico el proceso quimico de

electrélisis, en ¢l cual utilizamos como electrolito la solucién agua destilada (175 ml)-acido fosforico (825
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las'déféhﬂ;cioncs como ! el ; dafio en'“, su estructura debido a los procesos de LJADO y PULIDO
MECANICO. ‘

E[E ™ ELECTROMETRO 4
electropolisher
Power supply

VoLTS
= K
TEMPERATURA DEL purmp
ELECTROLITO — AMPERES Snoed
{GRADOS CENTIGRADOS) H @ IE] @ @

Fig. 4.1 Electropulidora BUEHLER - ELECTROMET® 4, Polisher/ Etcher MODELO 70-1830-115.
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4.2 Acelerador Pcletron.

Para anélisis RBS e implantacién de iones en la muestra, se utiliz6 el acelerador tipo Tandem del
Instituto de Fisica de la UNAM nombrado peletrén (modelo 9SDH-2 National Electrostatic Corporation)
[15], fig. 4.2. Este acelerador, en su etapa inicial, cuenta con dos fuentes de iones negativos (SNICS y
ALPHATROSS) asi como de dos lineas de trabajo (linea de implantacién y linea de anilisis) donde se

utilizan diversos tipos de haces compuestos de iones (producidos por el acelerador) que pueden alcanzar

varios McV de energia,

una sxguxcnle cé ara con 'una atmésfera de Rubidio a alta temperatura, puesto que en cste proceso los

-'1one _adquxeren los electmnes que cede el Rb éstos se transforman en iones He. Los iones He' son
-extraidos por medlo de discos potenciales y dirigidos a un iman inyector, para posteriormente deflectarse a
la termmal con potencml V donde empezardn a ser acelerados.

‘FUENTE‘D‘E IONES SNICS (Secondary Negative lons by Cesium Sputtering).- Esta fuente es til en la
obtencién de iones. pesados de elementos sélidos tales como C, Si, Cu, Ag, Au, etc... El clemento
seleccionad(.) se coloca en un tubo al que se le aplica un potencial, asumiendo de esta forma cl papel de
cétodo. El cicmento es imerso en una atmosfera de vapor de cesio, que al estar en contacto con el cesio y
por la influencia del potencial el cdtodo se erosiona, los dtomos desprendidos del catodo intercambian
carga con ¢l vapor de Cesio transformandose asi en iones negativos que son repelidos por el mismo catodo.
Estos iones se extraen por discos potenciales y dirigidos a un iman inyector que selecciona el tipo de ion
que posteriormente serd acelerado.
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Fig. 4.2 Esquema del acelersdor peletron del IFUNAM.
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TANQUE.- Los iones negativos seleccionados son atraidos por el potencial de la terminal adquiriendo una

energia eV, donde V es el potencial en la terminal y e es la carga del clectrén. La terminal adquiere en

forma simultinea un potencial ¥ una vez que la terminal de Alto Voltaje cs cargada por medio de dos

cadenas con eslabones alternados de plastico y metal. En el centro del tanque se localiza un convertidor

(stripper) de iones negativos en posilivos por su interaccién con los dtomos de gas nitrégeno a baja presion,

produciéndose iones con diversos estados de carga (lo cual depende del tipo de dtomos que conformaran el

haz, energia inicial, densidad del gas nitrégeno, etc...). Ahora, estos nuevos iones son empujados por el

potencial de la terminal, donde adicionan una energia neV (n es el numero de clectrones perdidos en el

convertidor). Por lo que en la vecindad de la terminal tienen una encrgia neta £ = (n+1] ) eV.
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Por ultimo, son acelerados por una serie de anillos equipotenciales con una diferencia de potencial
creciente 'entre clloé; hasw llegar al cuadrupolo que se encarga de enfocar el haz de iones. Una vez
enfocado el haz, éstc es desviado por un imdn deflector que ademas de elegir la linea de implantacion

seleccnonﬂ a masa y carga del i6n por implantar.

LINEA DE 'lM‘PLANTAClON Esta linca es utilizada en el depésito de iones cn los materiales. Una vez
enfocado el haz, éste es desviado por un iman deflector que ademas de elegir la linea dec implantacién

seleccnona la masa y carga del i6n por implantar. Ef haz de jones resultante se hace pasar por el campo

. eléctnco ‘entre un par de placas para cambiar su direccién y eliminar los componentes neutros.

Postcnormente el haz pasa por dos pares de placas (raster), dos verticales y dos horizontales que producen
un . campo eléctrico variable para realizar un barrido superficial sobre la muestra y obtener una
1mplantac16n homogénea a temperatura ambiente. La muestra a implantar se coloca dentro de la cdmara (la
cual se encuentra al final de la linea, con un vacfo de 1x 107 mbar) sobre un portamucstras con un angulo
de inclinacién de 8° con respecto a la normal, con el fin de evitar posibles efectos de canalizacién en una

muestra cristalina que provocaria una implantacién inhomogénca. El portamuestras esta conectado a un

integmdor de corriente que mide la carga ac lada o la afl ia de iones implantado:

v

Dy al
L[NEA Y CAMARA DE ANAL!SIS Esta linea sc utiliza en la caracterizacién de materiales por medio
de técmcas nuclemes como RBS (Especu'omelria por Retrodispersion de Rutherford), PIXE (Emisién de

b Rayos-x mducldos por Particulas) y NRA (analisis por reacciones nucleares). El haz de iones en esta linca

se encuentra con un par de rcjillas con una scparacién de 2mm empezando asi la primera ctapa de
colimacién. En medio de las rejillas se encuentra un imén cuadrupolar paralelo a la direccién del haz, que
en este caso no se activa para enfocar el haz ya que de hacerlo lo haria nuevamente diverger. Al final de la
linea se encuentra la cémara de andlisis (con un vacio delx107torrs) que cuenta con un par de
colimadores que dan al haz un didmetro determinado (aproximadamente 1mm), ademds de un detector con
un angulo sélido de 3.549 msr localizado a un dngulo de 170° con respecto a la direccién de incidencia del
haz. El integrador de corrientc estd conectado al portamuestras que estd sujeto al goniémetro cuyas

caracteristicas se describen a continuacion.

GONIOMETRO.- El goniémetro es cl elemento del dispositivo experimental que permitc cambiar la

orientacién de la muestra con respecto al haz, fig. 4.3. Este consta de un portamucstras que cstd sujeto a
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' una superficie mévil accionada mediante un sistema mecénico, por medio del cual es posible rotar
: (variantes 6 y ¢) y trasladar (variantes X,Y y Z) la superficie. A continuacién se describen las
. caracteristicas de las variantes con los que cuenta el goniémetro para su cambio de orientacién, y en

consecuencia de la muestra;

a) Angulo 6. Rotacién alrededor de un eje perpendicular a la direccién del haz, y paralelo al eje Z.
6 e[-90°90°]. »

b) Angulo P Rotam.én alrededor de un eje que cs paralelo a la direccién del haz. ¢ e [0° 180°].

zontal y perpendxcular ala du"ecclén del haz. X e [— 8mm,8mm]

c) prlazarm "
) Desplazamxcnlo vemcal y pcrpcndlcular a la direccién del haz, Z € [— 25mm 25mm]

! €) Desplazquemo a,lo largo de la direccién del haz. Y € [— 8mm.8mm].

detector de estado
sdlido

1 haz de He 1
T

G

T

colimadores

TESIS CON
Fig. 4.3 Goniémetro, FALLA TE ORIGEN
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La adqqisiciéh de datos se hizo de manera semiautomética, ya que tanto el goniémetro como el

. multicanil y‘ el iniegrédoi- de corriente pueden ser controlados por una computadora. De esta manera,
utilizando un pfograma de cémputo desarrollado anteriormente [16] se establecen los intervalos y tamaiio

: de los increrﬁcnlos con que va a ser barrida la mucstra a lo largo del ¢je seleccionado. El programa se
i detiene auto’méticameme cuando el valor de la integracion de corriente alcanza un valor predeterminado
. pura'cadn incremento, el goniémetro se mueve a lo largo del eje en el incremento seleccionado y se inicia

: - nuevamente la adquisicién de datos, Fig. 4.4,

Gonidmetro

Haz de Part{oulas

Computadora

Integrador
de Corrleate

I Multicanal | | Coatador I
I — |
Fig. 4.4 Esq dela icacién entre la putadora y los el delach
de analisis: gonié integrador de i yd
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CAPITULO V

RESULTADOS Y ANALISIS.

5.1 Alineacién del Monocristal de Cobre.

El proceso de alineamiento del monocristal se realizé en miltiples ocasiones dentro de las sesiones
de peletrén, para la caracterizacién de la muestra antes de ia introduccion de dafio por la irradiacion de
iones de Au y Cu. Para alinear el eje del monocristal de cobre con la direccién de incidencia del haz

analizador, se realizaron dos barridos en el 4ngulo ¢ a un angulo 6 fijo, donde 6 es el 4ngulo de giro

alrededor del eje vertical. El primer barrido en ¢ se realiz6 en un intervalo de [10°,170°] para un édngulo

6 = 6°, obteniéndose el perfil angular del nimero normalizado de particulas retrodispersadas que se

muestra en la fig. 5.1.

1.2

-
N

o
©

IR I
| I

X (No. De Cuenéas Normalizado)
S

04
{111}
0.2
o v T v
0 50 100 150 200

Angulo de Rotacién (grados)

Fig. 5.1 Barridoen @ € [l 0°,1 70°] para un angulo6 = 6°.
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El segundo bamdo se renhzé bajo las mismas condiciones que el anterior, excepto que este barrido

se llevé a cabo a un éngulo 6 4°, obteniéndose en forma andloga el perfil angular del mimero

normallzado dc paniculas retrodxspcrsadas que se muestra en la fig. 5.2,

1.2

-
n

o
@

{100}

{111} (3}11)

X (No. de Cuentas Normalizado)
o o
»H ]

o
N

] v T T v T T v v v
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Angulo de Rotacién (grados)

Fig. 5.2 Barridoen @ € [l 0°,1 70°] para un dngulo 6 = 4°.

En las figuras 5 l y 5.2 se observan los minimos correspondicntes a las familias de planos {111},
{100}.y {11 l) Do de la magnitud y secuencia de los minimos corresponde a la realizacién de un bamrido

enla proxxmldad de eje <110> de un cristal con estructura fcc [10].

C Unu Virt;.ziﬁesial.vﬂccidas y graficadas (en papel polar) las coordenadas (6,¢) de cada uno dc los
mlnimos; pbr ‘medio de una linea recta se unieron los minimos correspondientes a cada tipo de conjunto de

 planos. Como el punto de interseccién de estas lineas nos determina la orientacién a la que debe dirigirsc el
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goniémétré‘ para‘que el ‘eje del monocristal coincida con la direccién del haz, se determind (por medio de la

gi‘éﬁc_a déla ﬁg.'5.3) que el punto de interseccion de estas lineas es (6 =1.6° ¢ = 218°). De acuerdo con

el dispositivo experimental, este par de coordenadas son geométri equivalentes a las coordenadas

(6 =-1.6°0 =38°).

Fig. 5.3 Grifico de ios minimos planares en papel polar.

Posteriormente, con el fin de determinar con mayor precisién la orientacién del eje se hicieron
algunos barridos adicionales mas finos, encontrando que la direccion del eje del monocristal tenia la

direccidn 6 = -2.2° y ¢ = 35° como puede observarse en la fig. 5.4,

I T T T et « e

~ TEEIS CON
FALLA DE ORIGEN
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XRraANDOM

[ X RN NN NNNNNNREREN] LR} LR RN AN NN NN N 6800 SASISE BB ansse
L) -
VALOR (X rand+X min)/2 . H
H H 04
a o 0:4
L] -
» L]
L] -
- -
- L] ne
VALOR X'min M4 .
. -
" o e ww e wmm s -.hu —--hu—-—-—--
H H o
4.5 © -4 -35 -3 2.5 -2 1.5 - -0.5 0

Angulo de inclinacién (Grados)

Fig. 5.4 Barrido en 6 € [ 4.2°,0°] para @ = 35°,

5.2 Determinacién de los Valores de y ¥ Y Xmin®

El valor de v/, se obtuvo a partir del barrido en 6 (con @ =35°) en un intervalo 6 € [-4°,0°],
2

que se muestra en la fig. 5.4, del que se obtuvo el valor:

vy = (0.70 £ 0.06) grados [CB)

Para determinar el valor de y.., se consideraron los espectros random y virgen que se muestran en

la fig. 5.5.
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Espectros de Retrodispersion Virgen y Random
400
350 a T.
(1462.5 KeV,1535.1 KeV)
‘_

300 4 *
@ Random
m 250 >
€
"]
3 = Seviel
O 200 —8—Seria2
]
]
2 150

100

50 e
Virgen ! s
[
800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600
Energia(KeV)

Fig. 5.5 Espectros random y virgen.

Considerando las integrales en una regién cercana a la superficie de los espectros random y virgen

en el intervalo de energia [1462.5 KeV, 1535.1 KeV] que corresponde al intervalo de profundidad [240 A,

862 A}, se obtiene el valor experimental de g, :
X min = 0.025 +0.002 (5.2)

Q(ilizando las relaciones expresadas en el capitulo 111, ecs.{(3.1), (3.6), (3.7), (3.9), (3.12), (3.5) y

3.1 l)).;‘y considerando los valores de la tabla 5.1. Se obtiene: o
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y/% =0.75 grados e (5..3)

Zin = 0.029 ' (5.4)

Tabla 51. Valores tomados para los cdlculos tedricos.

valor Nombre del pardmetro

ao. 0.528 A radio de Bohr

Z, 2 niimero atémico de los 4tomos que componen el haz, He*

Zy 29 nimero atémico de los 4tomos que componen el blanco, Cu

M; 63.54 uma masa atémica de los componentes del blanco
dy 0y 256 A distancia interplanar de los planos {1 10}

T 293K Temperatura

[ ~31SK ] Temperatura de Debye del cobre

X [ 1075 ‘ 6,1T

E | 2Mev | Encrgia de incidencia el haz ‘

a ‘;6.131 A : radio de apantallamiento de Thomas-Fermi

¥ 1,034 grados - angulo critico de canalizacion
¢(a;) 0.763 aproximacién de la funcién de Debye

N 0.084 A amplitud térmica rms unidimensional

& 0.770 distancia normalizada_ de mayor aproximacion

Comparando los valores tedricos y experimentales de y/% Y Xun S€ observa que los valores

experimentales son ligeramente menores. Tal diferencia se puede atribuir a que las ecuaciones (3.5) y
(3.10), del modelo tedrico de Lindhard y otros, involucran diversas aproximaciones [10]. No obstante, los

datos experimentales coinciden razonablemente bien, pues mientras el valor de tedrico de Y estd dentro
2

del intervalo de incertidumbre del valor experimental, la diferencia entre los valores teérico y experimental

de y,.. esdel 7 % aproximadamente. Lo que significa, que los siguientes factores no son significativos:




'a) La i:tilizaqén de un monocristal que no es un cristal perfecto, por lo que es de esperar que algunos

étomoé que lo compane lé‘nj fuera de su sitio en la red, daiio intrinseco de la muestra.

0 ¢ impurezas en la superficic, asi como por los esfuerzos sobre su estructura

dumnle 'efl, ]

;
uperficie.

c) La introduc 6n'de dafio en la muestra por el haz analizador.

>d) El pérﬂl angular del mimero de dtomos retrodispersados se tomé en un amplio intervalo de energia. De

»',;:‘a:c:liérdb con 14 ec. (34), el valor de vy depende de la energia a la cual se toma el perfil angular.

Es importante remarcar que el factor descrito en el inciso d) afecta ¢l valor de ., , no asi el de

7] y Por lo anterior, cs razonable considerar que el valor de ¥ para el monocristal es invariable a
] 2

profundidades de varios miles de angstroms en la direcci6n axial (l 10) .

5.3 Resultados de 1a Irradiacién con Iones de Cu.

El proceso de irradiacién con iones sobre el monocristal *“virgen” se realizd en una direccién
random, una vez inducido ¢l daiio cn el monocristal al ser expuesto a una afluencia dada de iones de Cu se
obtuvo su correspondicnte espectro alineado. Las afluencias usadas sobre el monocristal fueron de 5% 10%,
9%10", 4% 10"y 10" Cu/cm®. En la fig. 5.6, sc muestran los espectros alincados correspondicntes a cada

afluencia, incluyendo los espectros virgen y random como referencia.
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: k‘cl mxervnlo [4X IO" 10"’] Cu/cm?. Para estos mtervalos

“pertiles d contemraqtén deé daﬁo,

Espectros Virgen, Random e lrradiados con iones de Cu++

400

350

300
» 250 - —e— Random
g —e— Virgen
E] —e—5E14
QO 200
@ +- 9E14
-1 H
s ‘ 4E15

b | 116

600 800 1000 1200 1400 1600
Energia (KeV)

Fig. 5.6 Espectros alineados que corresponden a diferentes afluencias de iones a las que

fue expuesto ¢l monocristal.

De acuerdo con los espectros alincados de la fig. 5.6 se observa que para aflucncias cn el intervalo

) u:[5 x 10", 9X 10“] Cu/cm? la muestra presenta aumento en cl dnﬁo, aumentando ain mis para afluencias en

ncms, ‘¢l dafio en la muestra permancece

e v

f»:.,,.'

;

Unllzando el T;todo ltcrutl

para 1Iustrar el proccdlmlento se dn el siguiente ejemplo: en la fig. 5.7 se

SO

muestran los espectros random, y los alm(.udos wrgcn y con daiio por una afluencia de 10" Cw/ecm?; para
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banadas de la tra con un grosor de 400 A a lo largo de la direccién axial

" los cuales se consideran r

i (1 I‘O)Lderlr monocristal, a partir de la superficie y justo atrds del pico de superficic. De acuerdo con la

‘ec.(3.23), para la primer rebanada (i=0) se calcula Np(0) y de ahi, se calcula la probabilidad de
-‘déééanaliéﬁcién' P(xa) que a su vez se sustituye en la ec.(3.25) para obtener el valor de (1), por tltimo,
i éi;;siituyél}do z,,(l) en la ec.(3.24) se determina el valor de Np(x;). Asi sucesivamente, se repite este

‘ /proceso iterativo hasta conformar la funcién de concentracién de daiio.

Proceso iterativo en el Andlisis de Concentracion de

Daiio. |
200 + ‘
5 150
€ —eo— Random
3
o —e~Virgen
5 100 —e- 1E16
S S N T R (2)(1)(0)1
NN

0+ T T T
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600
Energia (KeV).
Fig. 5.7Enelp iterativo se id banadas de la

con un grosor de 400 A.

Como se mencioné anteriormente, existen varias maneras de calcular la probabilidad de
descanalizacién P(x) por la presencia de desorden en la muestra. En este trabajo, se utilizé la ecuacion
(3.22) de la fig. 3.10 que corresponde a la descanalizacién por colisiones muiltiples. Sin embargo, se

observé que los resultados no varian més del 2 % si se utiliza la ecuacion (3.17) que corresponde a la
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aproxlmacxén dc cohs:én simple. La llcmcnbn se llevé a cabo mediante el uso de un programa de cémputo

. ﬁg: 9 sem ‘estmn Ios perfiles de los pardmetros (alcance, S, y S.) como funcién de la profundldad para

xones Cu con una energia de incidencia de 2 MeV, observéndose que cl alcance es de 6000 A y para

: profundldudes mayores a 12000 A el nimero de iones alojados es casi nulo. Ademads, mientras que la

rﬁé*ima energia depositada de tipo clectronico es de 160 eV/A a una profundidad de 300 A, la maxima
energia depositada por interaccién nuclear es de 120 eV/A a una profundidad de 4800 A. Por tltimo,
ambos tipos de energia depositada se hacen cero a una profundidad aproximada de 9000 A.

De la figura 5.8, donde se muestran los perfiles de concentracién de dafio, se puede observar que el
dafio producido cerca de la superficie es pequeiio. Adem4s de que el daiio inducido en el monocristal tiene

un méximo que coincide con el maximo de la energia depositada de los iones por interadeién nuclear (fig.

5.9), cuyo valor correspondiente de dafio maximo es casi 4 veces mayor que ¢l dafio maximo inducido en

la superficie. Deduciendo de lo anterior que en el méximo de dafio se alcanza un equilibrio entre los

pr6cesos de desorden que induce la irradiacién, la recristalizacion y la temperatura dc la muestra. Por
1ltimo, los perfiles de concentracién de dafio sugieren la reconstruccion total de la estructura en el
intervalo de profundidad {9400,11800] A, cuando la muestra es irradiada con las afluencias 4 X 10'% y 1

% 10'® Cwem?. De la figura 5.9, se observa un alto depésito electrénico de energia en la superficie, lo que

P
! 6d



- produce el aumento de'ta {emperatura ¢n esa regién, dando lugar a una posible recristalizacion adicional

que elimi alimente el dafio producido por los iones.

" .'Concentracién de Dafio en Cu por la implantacién de iones
: T Cu++

B 1 R UV
0.6
014 {-

0.12

Za"5.00E+14
1~ 9.00E+14
—0—4,00E+15
—@— 1.00E+16

0.1 -

Nd/N

0.08

0.06

0.04

0.02

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
Profundidad{Angstroms)

Fig. 5.8 Perfiles de concentracion de daiio, para una sfluencia determinada,

en funcion de la profundidad.
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Alcance y Energia Depositada en Cu por los iones implantados de
Cu++,

A
g
No. de iones

80 -
70 4
60
50
40

30

20 /

10 E—“‘[

0 . . .
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000
Profundidad (Angstroms)

—o—Sn

Frenamiento (eV/.

- 200

—p—Se

- 100

~r=Alcance

Fig. 5.9 Perfiles del alcance, y de la energia clectrénica y nuclear depositada cn el
monocristal por los iones irradiados de Cu con una encrgia de incidencia de 2 MeV.

5.4 Resultados de la Irradiacién con lones de Au.

El proceso de irradiacién de iones de Au sobre el monocristal “virgen™ fue realizado en la direccién
random, una vez expucsto ¢l monocristal a una afluencia dada de iones se obtuvo el espectro alineado
correspondiente. Las afluencias usadas sobre ¢l monocristal fueron de 1% 10" Awem? y 5% 10" Awcm®.

En la fig. 5.10 se muestran los espectros alincados correspondi a cada afl ia, incluyendo los

cspectros virgen y random como referencia.
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Espectros Virgen, Random e Irradiados con iones Au++
400
350

300

w 250 N S
g | —s— Random
] |—o—
S 200 ! Virgen
s —eo— 1E14
S 1% 5E14
Z 150
100
50
[
600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600
Energia (KeV)
Fig. 5.10 Esy alincados que corresponden a las dif afl ias a las que fue

expuesto el monocristal.

De acuerdo con fa fig.-5.10, sc observa que ¢l dafio en ¢l monocristal aumenta y permanece
constante para afluencias dentro del intervalo [1 X 10", 5% 10'%] Aw/cm?. De la misma manera que el caso
anterior, se¢ utilizé el mismo método iterativo para la conformacion de los perfiles de concentracién de

daiio del monocristal. Los perfiles correspondientes para cada afluencia se muestran en la fig. 5.11.
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Concentracion de Dafio en Cu por la Implantacion de iones Au++

0,12 v - : ;

——1.00E+14
—e—5.00E+14

NaiN

0 v 8-
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000

Profundidad (Angstroms)

RS

Fig. 5.1 I’grﬁlcs de concentracién  de  dailo, para una . afluencia

= déterminada, en funcion de la profundidad. 3 3

¢l caso de iones de Cu.

En fa fi ig. 5.12 se.muestran los pcrf les de los panmetros (alcance, Se y Sn) obtenidos por el
programa de slmulacu&n MDRANGE [18], consnderando lones de Au con una energia de incidencia de 2.5

MeV sobreAel monocnstal el 'alcancc‘resullé ser de 2200 A con una maxima energia depositada por

QU “’"'N—».__‘: iR ;

e i
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) interacci6n electrénica de 305 eV/A a una profundidad de 200 A y por interaccién nuclear de 800 eV/A a
una pfbfundidad de 1000 A. Ambos tipos de energia depositada casi son nulos para profundidades
mayores a 6000 A.

Alcance y Energia Depositada en Cu por los iones Implantados
do Au++,

800
3
0
2 700 g
- 8
&y600 @
c h-J
L4 o
3 500 =z
3400
e —e—sS5
E n
@ 300
E - @ = Se
@
£ 200
s -
& 100 -4 = Alcance

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
Profundidad (Angstroms)

Fig. 5.12 Perfiles del alcance, y de la encrgia electrénica y Icar depositada en el
monocristal por los iones irradiados de Au con una energia de incidencia de 2.5
MeV.

Comparando los perfiles de concentracién de daiio por la irradiacion de iones de Au y Cu, se puede
decir que los perfiles de concentracién de dafio para las afluencias 1X 10'* y 5x 10" Awem? corresponden
a los perfiles por irradiacién de iones de Cu a una afluencia dentro del intervalo [9% 10" , 4x10'%)
Cuw/cm’. Es decir, que ¢t daiio inducido en la muestra por iones de Au (con 2.5 MeV de energia) para una
afluencia dada se puede alcanzar por la irradiacion de iones de Cu (con 2 MeV de energia) pero con una
afluencia mayor. En otras palabras, ¢l dafio inducido por los jiones de Au cs mayor que ¢l inducido por
iones de Cu a una misma afluencia, alcanzandose mas rdpidamente el perfil supremo de concentracién de

dafio por la irradiacion de iones de Au. Esto sc entiende en términos de la densidad de energia depositada
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(Fp),’ pues al’ dcposnar cada ion de oro mas energia, se necesitan menos iones de Au para producir el

mlsmo daﬁo

: FSin 'embargo; a diferencia del caso anterior, el maximo de los perfiles de concentracién de daiio
; resulté ser mucho mayor que el maximo de la encrgia depositada por interaccién nuclear y que el alcance

. (f g” S 12). Este hecho es dificil de explicar, y probablemente se deba un error de tipo experimental, como

v'pueﬁe ser una alineacion incorrecta o un haz divergente durante su andlisis, o bien la formacion de una
o éapq gruesa de 6xido o una canalizacién planar accidental durante la irradiacién. Por lo que es deseable la

: rcpélicién de estos experimentos para entender mejor Jo que sucedi6 en este caso.

5.5 Di i6n y Tusi

Como se mencioné anteriormente, la naturaleza de la irradiacion es esencialmente azarosa, como
claramente s¢ manifiesta en los semiconductores [1] que al ser irradiados con iones se induce a los 4tomos
que los componen a muchos desplazamientos, rompiendo los enlaces y produciendo finalmente la
amorfizacion total de la zona irradiada. Por otra parte, ¢l enlace metilico y el fenémeno de recristalizacién
que tienen lugar en fas estructuras metélicas evitan la existencia de fases amorfas metélicas a temperatura
ambiente, ¢ inclusive se ha observado que peliculas metilicas policristalinas se texturizan al ser irradiadas
[2]. En estos casos es claro que después del paso del proyectil que induce un calentamiento local muy alto
seguido de un enfriamiento que tiene lugar en unos cuantos nanosegundos, ¢l metal tiene suficiente tiempo
para reacomodarse en forma de una estructura definida en parte por los alrededores. De aqui ia pregunta de
cudnto dafio va introducir la imadiacién y como afectar la estructura, cuyo caso extremo seria la

formacién de una pelicula policristalina, orientada al azar.

Antes de discutir propiamente los resultados, debe tenerse presente que de acuerdo a la teoria de
Cheng utilizando fractales {7], mediante la cual se modela el tipo de cascadas originadas en la muestra
durante su proceso de irradiacién, el desorden inducido en el monocristal por la irradiacién de iones es
debido tanto a la interaccién por colisiones elésticas entre los iones irradiados con los 4tomos del
monocristal (modelo balistico), como por la presencia de spikes térmicos (punzones térmicos) que inducen
a los dtomos en la red a desplazarse fucra de sus sitios. Segun la teoria de fractales de Cheng la condicién

necesaria para la presencia de spikes térmicos es que la muestra posca un nimero atémico promedio

Z > 20. En ¢! caso del monocristal esta condicion se satisface ya que Zc, = 29.
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De las ﬁgﬁms 5.6 y 5.10, donde se muestran los espectros que corresponden a diferentes afluencias
por la irradiacion de iones de Cu y Au sobre el monocristal de Cu, se puede afirmar que la muestra no
-presenta la formacién de una pelicula policristalina. Los espectros nos dicen que la direccién alineada
sigue siendo la original (y no la de irradiacién) y que el aumento en el niimero de iones retrodispersado es
relativamente bajo, mucho menor de lo que se esperaria de una pelicula policristalina (aun si estuviera
texturizada), Es decir, el dafio inducido en la muestra consiste en la formacidén de vacantes y dtomos
intemliciales en la red cristalina (formacién de defectos Frenkel) por el desplazamiento de los dtomos del

monocristal a una distancia mayor que el radio minimo para la formacién de defectos Frenkel.

De las ﬁgﬁms' 5 '8 ¥ 5 11, donde s¢ muestran los perfiles de concentracién de daiio, se afirma que
para el monocnstal de Cu con direccién axial (110) el dafio maximo inducido posible es de (14.9£1.7)%

_auna profundldad'entre los valores del alcance y maximo del depdsito de energia por interaccién de los

" ones madmdos a una afluencia dada. Lo cual es debido al equilibrio entre los procesos de desorden

mdu idos por la madxaclén, la recristalizacién y la temperatura de la muestra. Siendo posible que nuestro

ststema alcance con una mayor prontitud dicho estado por la irradiacién de iones de Au, que por la

nrradmcxén de iones de Cu. Donde el daifio inducido predominante en el monocristal consiste en la

’rformacxén de vacantes y dtomos intersticiales en su estructura (defectos Frenkel), producidos tanto por

7 colisiones eldsticas entre los iones y los atomos del monocristal, como por el derretimicnto en zonas

locales del monocristal por la presencia de spikes térmicos.

Es importante sciialar, que ¢l problema del analsis de los espectros alineados no tiene una solucién
trivial, pues como se menciond anteriormente existen muchas aproximaciones, en el cdlculo de la
probabilidad de descanalizacién, ademas de que se parte de la suposicion de que el haz estd formado por
dos componentes independientes. En la consideracién de “dafio” tampoco se ha hecho un anilisis riguroso
y el concepto genérico puede no ser adecuado. Uno de los aspectos que tampoco se ha tomado en cuenta
es la influencia del frenamiento electrénico en la canalizacién. Se sabe por una parte que éste es
aproximadamente de 10 a 50 % menor en los canales {10] y por otra parte se sabe que las colisiones con
los electrones a profundidades mayores si son importantes para la descanalizacion. Aunque la técnica de
canalizacién es utilizada desde hace mucho tiempo, no hay muchos trabajos publicados en daifio a
profundidades mayores.

75



Por lodo lo antel podemos decxr que el método de RBS-Channelling es un buen método tanto

ar la calidad:de;un slal .como - para la obtencién de sus correspondientes perfiles de
concentracnén de daﬂ unque la utlhzacnén del método requiere de cuidado, puesto que no hay muchos

tmbajos publlcados para’daii profundldades de varios miles de angstroms, como en este trabajo. Un

’mejor método seria una simulacién por Monte Carlo, [11,19).

Por ultimo;

'de ‘acuerdo al ‘analisis de t;gsqllados por la irradiacion de iones de Au de la seccién 5.4,

es deseable realizar en un futuro'la vepetivcié'n del experimento con iones de Au a diferentes temperaturas,

”'pucs tanto so de recnstahzaclén como el movimiento de defectos depende de la temperatura a la

“cual se llcvé a cnbo I rmdlacnén de iones. Ademas de la simulacién de su analisis por Monte Carlo.
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