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Introduccion.

A lo largo de la historia de la humanidad, el hombre ha utilizado diversos
materiales para fabricar herramientas, casas, vestuarios, vasijas, ornamentas,
armas, entre muchas otras cosas que le facilitan sus labores o hacen mas
placentera y comoda su vida. Para todo ello, al principio se valié simplemente de los
materiales que le proporcionaba la naturaleza en primera instancia. Tales
materiales fueron por ejemplo, las piedras, la madera, las fibras vegetales, pieles y
huesos de animales, etcétera.

Se calcula que hace aproximadamente 2.5 millones de afnos el hombre empezé a
utilizar los materiales, ya que en Africa oriental se han encontrado sencillos
instrumentos de piedra que fueron usados por los primeros hominidos, quienes son
precursores de los seres humanos actuales. Los primeros metales conocidos por el
hombre fueron el oro, la plata y el cobre, los cuales, al principio los usaron para
fabricar ornamentas, ya que eran muy blandos para ser usados en armas o
utensilios [Ta97].

Posteriormente el hombre empezé a realizar modificaciones de los diversos
materiales e inclusive obtener nuevos, con la finalidad de resolver nuevas
problematicas o satisfacer gustos y necesidades que se le han ido presentando. Para
ello ha producido diversas aleaciones, ha sometido a tratamientos térmicos,
mecanicos y quimicos a los diversos metales, entre muchas otras técnicas. Con todo
esto se ha obtenido una gran variedad de propiedades en ellos, tales como texturas,
durezas, maleabilidad, grados de corrosion, grados de oxidacién, etc.

Actualmente estamos rodeados de materiales que han tenido un cierto grado de
tratamiento con una o varias técnicas; todos esos materiales estan presentes en las
cosas que usamos en nuestras actividades diarias, desde la ropa con que nos
vestimos hasta los artefactos que nos acompanan (boligrafos, celulares, lentes, etc.).

En nuestro caso trataremos la técnica de implantacion de iones para la
modificacion de un determinado material Gitil en muchos campos, sobre todo, en la
medicina, la joyeria y la industria; dicha técnica ha servido a lo largo del tiempo,
para la modificacion y alteracion de las propiedades superficiales de diversos
materiales; tales materiales pueden ser elementos puros 6 aleaciones, entre otros.

Aunque se tenga en la actualidad una gran cantidad de materiales con muy
diversas propiedades, aun falta mucho por investigar en este sentido para crear
nuevos materiales con propiedades especiales que ayuden y resuelvan muchas de
las problematicas y necesidades que se tienen en diferentes campos de aplicaciéon o
simplemente para ser mas eficientes que los ya existentes.



Capitulo 1.
Los metales y el acero.

1.1. Estructura y formacion de los metales.

Los elementos quimicos pueden clasificarse en tres grupos: metales, metaloides y
no metales. Los elementos considerados como metales se distinguen por varias
propiedades caracteristicas: a) en el estado solido existen en forma de cristales; b)
tienen alta conductividad térmica y eléctrica; c) tienen la habilidad de ser
deformados plasticamente; y d) tienen relativamente alta reflectividad a la luz (lustre
metalico). Los métales se localizan en la parte izquierda y céntrica de la tabla
periodica y constituyen unas tres cuartas partes de los elementos [Av74].

Como ya se habia mencionado, los metales tienen una estructura cristalina, lo
que significa que tienen un ordenamiento regular de atomos en una red cristalina
repetida. Las distintas propiedades que adoptan los metales son el resultado del
tipo de enlace quimico entre sus atomos, que supone la presencia de electrones
"libres".

La mayoria de los metales adquieren formas de estructuras cristalinas bien
definidas, ya sea cubica centrada en el cuerpo (b.c.c), cibica centrada en las caras
(f.c.c) o hexagonal compacta (h.c.p.). Algunos metales, como por ejemplo el hierro y
el titanio, tienen estructuras cristalinas diferentes en funcion de su temperatura; a
este fenéomeno se le conoce como alotropia cuando es reversible, y cuando no lo es,
se le conoce como polimorfismo [Av74][Ve75].

El mecanismo de cristalizacion sucede en la transformacién del estado liquido al
sélido y ocurre en dos etapas:

1. Formacioén de nucleolos.
2. Crecimiento del cristal.

Aun cuando los atomos del metal en estado liquido no tienen ningiin orden
definido, existe una probabilidad de que en un cierto momento, algunos atomos
estén en la posicion que corresponde a la red cristalina que adoptan cuando se
solidifica; estos agregados no son permanentes, sino que continuamente se
deshacen y se forman en otros sitios. Su tiempo de existencia esta regido por la
temperatura y tamano del grupo; cuando la temperatura del liquido disminuye el
movimiento de los atomos decrece, lo que implica una mayor vida del grupo y por
consiguiente, un mayor numero de grupos estaran presentes al mismo tiempo
[Av74][Ch68].



Recordemos que los atomos en un material tienen energia cinética y potencial.
Ahora consideremos un metal puro en su punto de congelacion en los que ambos
estados (liquido y solido) se encuentran a la misma temperatura. La energia cinética
de los atomos en el liquido y en el s6lido debe ser la misma, pero no su energia
potencial; los atomos del sé6lido estan mas proximos entre si, de modo que la
solidificacion ocurre con una liberacion de energia. Esta diferencia en energia
potencial entre los estados liquido y solido se conoce como calor latente de fusion
[Ve75].

Cuando la temperatura del metal liquido ha disminuido lo suficiente, por debajo
de su punto de solidificaciéon, aparecen espontaneamente agregados o nucleolos
estables en diversos puntos del liquido. Estos nuicleos que ahora se han solidificado,
actuan como centros de cristalizacion, agregando atomos cercanos a ellos a su red
cristalina. Este crecimiento del cristal contintia en las tres dimensiones, con los
atomos uniéndose entre ellos en ciertas direcciones preferentes, las cuales son a lo
largo de los ejes del cristal, dando lugar a estructuras llamadas dendritas [Av74].

A
Temperatura.
Temperatura de
congelacion
Tet-------\-------2
Subenfriamientopor————

Tiempo.
Figura 1.1 Curva de enfriamiento.

En la figura 1.1 [Ve75] se muestra la curva de enfriamiento para un metal. En
dicha curva se tiene primero un enfriamiento del liquido hasta llegar a la
temperatura T. (temperatura de congelacion), después se presenta un
subenfriamiento para comenzar el proceso de nucleacién; al continuar el
crecimiento de los nucleolos, la temperatura aumenta hasta T. debido al calor
latente de fusion. Una vez que la solidificacion termina y ya no hay mas calor
latente de fusion entregado al sistema la temperatura del sélido comienza a
descender.

Debido a que cada nucleolo se form6 de manera espontanea, los ejes del cristal
estan dirigidos de manera azarosa y las dendritas que crecen de ellos crecen en
diferentes direcciones. Por ultimo, al disminuir la cantidad de liquido y al juntarse
las dendritas de los diferentes nucleolos, los espacios entre ramas de dendritas se
rellenan; esto da como resultado una forma externa irregular.



Los cristales inmersos en todos los metales comerciales, son llamados granos; el
area entre granos vecinos se le conoce como frontera de grano la cual es una region
de acoplamiento deficiente, que da lugar a una estructura amorfa no cristalina que
tiene atomos espaciados irregularmente, ya que los ultimos residuos de liquido se
solidifican por lo general en la frontera; por esa razéon ahi es donde se concentra la
mayor parte de las impurezas atomicas [Ch68][Av74][Qu63].

1.2. Maclas.

Algunas veces durante el crecimiento de un cristal, o si el cristal esta sujeto a
esfuerzos o a condiciones distintas de presion y temperatura bajo las cuales
originalmente se forma, dos o mas cristales se forman de manera simétrica. Este
crecimiento de cristales simétricos, es llamado macla [Ch68]. Lo que ocurre en las
maclas es que atomos que pertenecen a la estructura de un cristal, también forman
parte de la estructura del otro cristal. Las maclas tienen tres caracteristicas de
simetria que son (ver figura 1.2) [HtO1]:

- Reflexion a través de un plano espejo.
- Rotacion alrededor de un eje o linea en el cristal.
- Inversion a través de un punto.

«——Plano espejo.

Figura 1.2 Maclas

Existen tres formas de conseguir maclas: por crecimiento de maclas, por
transformacion de maclas y por deslizamiento o deformaciéon de maclas.

El crecimiento de macla ocurre accidentalmente durante el crecimiento de un
cristal al que se le adiciona en una de sus caras un nuevo cristal, de tal forma que
algunos atomos forman parte de ambos cristales, cada uno con distinta orientacion.

La transformacion de macla, ocurre cuando un cristal que ya existe se
transforma a causa de un cambio en presion o temperatura. Esto ocurre
comunmente en minerales que tienen diferentes estructuras cristalinas y diferentes
simetrias, a diferentes temperaturas o presiones. Cuando la temperatura y/o la
presion cambian a unas, tales que una nueva estructura cristalina es estable,
diferentes partes del cristal se reacomodan en diferentes orientaciones simétricas,
formando un agrupamiento de uno o mas cristales que da pie a maclas.



La deformacion de maclas ocurre durante la deformacion de la red de atomos;
estos atomos pueden ser empujados fuera de su lugar. Si esto sucede para producir
un arreglo simétrico, se tendra como resultado una estructura de macla. Por
ejemplo, a la calcita se le pueden hacer maclas muy facilmente por medio de este
procedimiento [HtO1].

< Plano espeio.
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Figura 1.3 Formaciéon de maclas.

1.3. Aleacion hierro - carbono.

Una aleacion es una sustancia que tiene propiedades metalicas y esta formada
por dos o mas elementos quimicos, de los cuales por lo menos uno es metal. La
aleacion hierro-carbono es la que usualmente se llama acero; el hierro presenta
alotropia, es decir, modifica su estructura cristalina con la temperatura. Por encima
de una temperatura critica se tiene una estructura f.c.c., mientras que por debajo
de esta temperatura tiene una estructura b.c.c. [Av74][Qu63].

El hierro forma soluciones con muchos elementos, la solubilidad del carbono en
el hierro depende de la forma cristalografica en que se encuentra el hierro. El
porcentaje de carbono en el hierro cuando se encuentra en la forma b.c.c. es menor
al 0.02% y cuando se encuentra en la forma f.c.c. es hasta del 1.7% (todos los
porcentajes son en peso) [Ta97].

Por esta razén el acero esta constituido por hierro con un contenido de hasta
1.7% de carbono, ya que por encima de la temperatura critica el hierro sélido puede
disolver hasta un 1.7% de carbono; esta forma de acero se conoce como austenita.
Sin embargo, por debajo de la temperatura critica solo se puede disolver un 0.2% de
carbono en el hierro; a esta fase del acero se le llama ferrita, la cual tiene
propiedades muy similares a la del hierro puro. Cuando el acero se enfria por
debajo de la temperatura critica, el carbono se precipita como el compuesto FesC,
conocido como cementita.

A medida que el contenido de carbono en la aleacion aumenta, su dureza
también aumenta, debido al incremento de cementita. La austenita se descompone
en ferrita y cementita, formando capas que se alternan en una estructura a la que
se le da el nombre de perlita [Ve75][Qu63].
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Figura 1.4 Diagrama de fases del acero.

La cementita se forma cuando el acero se enfria lentamente por debajo de la
temperatura critica, ya que el carbono cuenta con mas tiempo para difundirse en el
hierro. Por otro lado un enfriamiento acelerado, da lugar a una estructura
denominada martensita; este enfriamiento acelerado puede ser realizado, por
ejemplo, sumergiendo al acero en agua fria. La martensita es un material
extremadamente duro y quebradizo y lo que ocurre es que el carbono deforma los
cristales, porque no ha sido capaz de difundirse en la estructura de la perlita. En la
figura 1.4 [HtO8] se muestra el diagrama de fases del acero, en el que se observan
las fases de la aleacion hierro - carbono, formadas a varias temperaturas y
concentraciones de carbono que van desde 0% hasta 1.7% de concentracion en
peso.

La austenita no es estable a temperatura ambiente, pero existen algunos aceros
al cromo-niquel denominados austeniticos cuya estructura es austenitica a
temperatura ambiente. La austenita esta formada por cristales f.c.c., y no puede
atacarse con nital (reactivo usado para revelar la microestructura de algunos
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materiales). Sus granos son poligonales frecuentemente maclados
[Av74][Qu63][Ht02].

El acero es un material muy util y versatil que puede modificarse al anadir otros
elementos aleantes ademas del carbono, con la finalidad de ampliar su gama de
propiedades. Un ejemplo seria el cromo y el niquel, con los cuales se obtienen los
aceros llamados inoxidables. Estos aceros inoxidables son una gama de aleaciones
que contienen un minimo de 11% de cromo. El cromo se oxida muy facilmente en el
acero, pero la pelicula de 6xido que genera es muy estable y se adhiere fuertemente
a la superficie del metal, evitando de esta manera la corrosiéon; por otro lado, el
niquel aumenta la resistencia del acero frente a otros medios no oxidantes, por lo
que las propiedades debidas al cromo y al niquel son complementarias entre si. Por
esta razon estos elementos se anaden a una gran cantidad de materiales
[Ch68][Av74][Ht02].

Los aceros inoxidables austeniticos se obtienen agregando niquel a la aleacion,
por lo que la estructura cristalina del material se transforma en austenitica. El
contenido de cromo varia de 16 a 28%, el de niquel de 3.5 a 22% y el de molibdeno
de 1.5 a 6%. Los tipos mas comunes son 304, 304L, 316, 316L, 310y 317. Sus
propiedades basicas son: a)excelente resistencia a la corrosion; b) excelente factor
de higiene - limpieza; c) excelente soldabilidad; d) no se endurecen por tratamiento
térmico; e) se pueden usar a altas temperaturas [Av74][Ht02].

1.4. Clasificacion de los aceros.

Existen tres métodos principales de clasificacion de los aceros que son
[Av74][HtO2]:

1. Por su uso, que se basa en el uso final que tendra el acero, como el acero para
maquinas, para resortes, para calderas, estructural o acero para herramientas.

2. Por el contenido de carbono; esta clasificacion se basa en el contenido de
carbono en el acero.

- Aceros de bajo carbono: hasta 0.25% de carbono.

- Aceros de medio carbono: de 0.25% a 0.55% de carbono.

- Aceros de alto carbono: mas de 0.55% de carbono.

3. Por su composicion quimica. Este método indica, por medio de un sistema
numeérico, el contenido aproximado de los elementos importantes en el acero. El
primero de los cuatro o cinco numeros indica el tipo al que pertenece el acero. De
esta manera, 1 indica un acero al carbono; 2 un acero al niquel; 3 un acero al
niquel-cromo; 4 un acero al molibdeno; 5 un acero al cromo; 6 un acero al
cromo-vanadio (principal aleante el cromo); 8 un acero al niquel-cromo-
molibdeno (principal aleante el molibdeno); 9 un acero al niquel-cromo-
molibdeno (principal aleante el niquel). En el caso de acero de aleacion simple, el
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segundo digito indica el porcentaje aproximado del elemento predominante en la
aleacion. Los dos o tres digitos generalmente indican el contenido de carbono
medio dividido entre 100; por ejemplo, el simbolo 2520 indica un acero al niquel
de aproximadamente 5% de niquel y 0.20% de carbono (acero al bajo carbono).

Los aceros al carbono son muy buenos cuando la resistencia y otros requisitos no
son muy severos. Los propositos de la aleacion son varios, entre los cuales podemos
citar los siguientes [Ch68]|[Av74]|[Ht02]:

- Mejorar la resistencia a temperaturas comunes.

- Mejorar las propiedades mecanicas tanto a altas como a bajas temperaturas.
- Aumentar la resistencia al desgaste.

- Aumentar la resistencia a la corrosion.

- Mejorar las propiedades magnéticas.

- Disminuir la oxidacion.

- Etc.

1.5. El acero 316L.

Los aceros inoxidables, tales como el 316L, presentan resistencia a la corrosion,
la cual es causada gracias a una pelicula delgada adherente y estable de 6xido de
niquel que protege efectivamente al acero contra muchos medios corrosivos. Esta
propiedad no existe en los aceros estructurales al bajo cromo y existe s6lo cuando el
contenido de cromo excede el 10% [Ht02].

Los aceros de la serie 3xxx, como ya se habia mencionado en la clasificacion,
corresponden a los aleados con niquel-cromo, y una caracteristica que suelen
presentar es que son esencialmente no magnéticos. En estos aceros la razéon de
niquel a cromo es de aproximadamente 2% partes de niquel por una parte de
cromo. El efecto que produce el niquel es el de aumentar la tenacidad y la
ductilidad, mientras que la del cromo es mejorar la templabilidad y la resistencia al
desgaste. El cromo proporciona resistencia al desgaste de la superficie endurecida,
y por otro lado el niquel y el cromo juntos, mejoran la tenacidad de la parte interna.

La austenita no es estable a temperatura ambiente, pero los aceros al cromo-
niquel que corresponden a la serie 3xxx, y que son denominados austeniticos, si
presentan esta estructura austenitica a temperatura ambiente; por consiguiente el
acero 316L es austenitico [Av74].

Los aceros con 1.5% de niquel y 0.60% de cromo pertenecen a la serie 31xx;
dicha serie contiene manganeso como elemento de aleacion. El manganeso es uno
de los elementos de la aleacion menos costosos y esta presente en todos los aceros
como desoxidador; asimismo, minimiza la tendencia a la fragilidad en caliente
(fragilidad al rojo), resultado de la presencia del azufre.
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El manganeso contribuye de manera importante a la resistencia mecanica y a la
dureza, pero en menor grado que el carbono, y es mas efectivo en los aceros de
mayor contenido de carbono. Cuando el contenido de manganeso excede el 10%, el
acero sera austenitico después de un enfriamiento lento[Ht02][Av74][Ch68].

El acero 316 tiene una buena resistencia a la corrosion, debido a su contenido de
molibdeno, y también presenta alta resistencia a la fluencia. Este acero esta
compuesto quimicamente por los siguientes elementos [Av74]:

Elemento quimico. Porcentaje en peso.
Carbono 0.08 max.
Manganeso 2.00 max.

Silicio 1.0 max.
Cromo 16.00 a 18.00
Niquel 10.00 a 14.00
Molibdeno 2.00 a 3.00

El acero 316L es una modificaciéon al bajo carbono del 316, y difiere un poco su
composicion quimica con respecto a este Ultimo, teniendo asi los siguientes
elementos quimicos [Pa03]:

Elemento quimico. Porcentaje en peso.
Carbono 0.03 max.
Manganeso 2.00 max.

Fosforo 0.03 max.
Azufre 0.03 max.
Silicio 0.75 max.
Cromo 17.00 a 20.00
Niquel 12.00 a 14.00
Molibdeno 2.00 a 4.00

recordemos que en ambos casos el resto del porcentaje faltante para llegar al 100%
de peso es hierro (Fe), ya que es la base y el elemento mas abundante en los aceros.

La presencia de fosforo y azufre, salvo en muy pocas ocasiones, es perjudicial
para la calidad de los aceros, procurandose eliminar esos elementos en los procesos
de fabricacion. En general se recomienda que en los aceros ordinarios el contenido
de cada uno de esos elementos no pase del 0.06% y en los aceros de calidad se
suele exigir porcentajes de fosforo y azufre inferiores a 0.03% [Av74][Pa03].
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Para englobar y ejemplificar lo que se ha mencionado en este capitulo, la figura
1.5 muestra la microestructura del acero 316L:

Figura 1.5 Microestructura del acero 316L (Marble's, 30 seg.; 500x)

en esta foto se pueden ver los granos del material, sus correspondientes fronteras
de granos y algunas maclas formadas durante la solidificacion del acero, estas
maclas no se presentan en la fase austenitica del material, por lo cual las podemos
atribuir a la martensita residual que se queda inmersa en la matriz austenitica.
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Capitulo 2.
Implantacion de iones.

2.1. Proceso de implantacion.

El proceso de implantacion consiste en la inmersion superficial de particulas
(electrones, protones, atomos ionizados, moléculas ionizadas, etc.) en un cierto
material. Estas particulas implantadas interaccionan principalmente con los
electrones del material, debido a que éstos abundan en cualquier sustancia.
Tenemos que la ionizacion y excitacion de los atomos o moléculas es el resultado de
la implantacion de particulas en cualquier sustancia, seguido de la consecuente
desexcitacion que produce radiacién secundaria como lo pueden ser fotones,
electrones Auger, etc.

En ocasiones ocurre que las particulas incidentes interaccionan con los nucleos
atomicos del material, lo que podria provocar que el nucleo sea desplazado de su
lugar propiciando asi un cambio local de estructura en el material y al igual que
cuando interacciona con los electrones, aqui también se llega a producir radiacion
secundaria [RiO1][De73].

Durante el proceso de implantaciéon se deposita energia en el material,
provocando un calentamiento de la muestra. En ocasiones también ocurren ciertas
reacciones quimicas u otro tipo de procesos, los cuales dependen de las propiedades
fisicas y quimicas del material absorbedor, asi como del tipo de particulas que se le
implantan.

Al implantar particulas en un material absorbedor, estas penetran a una cierta
profundidad por debajo de la superficie del material; tal penetracion depende del
tipo de particula incidente, la energia inicial de las particulas implantadas, del
material absorbedor, etc. También depende del arreglo geométrico, es decir, el
angulo de incidencia de las particulas con respecto al sistema del laboratorio. Como
ejemplo podemos ver un calculo realizado por el simulador llamado SRIM-2003
(figura 2.1):
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Fiegura 2.1 Carbono de 1MeV implantado sobre Fe a 0° (SRIM-2003).

2.2. Acelerador Pelletron.

El implantador de iones que se uso en este estudio fue un acelerador Pelletron de
3 MV modelo 9SDH-2 producido por la compania National Electrostatic Corp.
(NEC, U.S.A.). Sus componentes son: una fuente de iones, un mecanismo extractor
y analizador de iones, un generador de alto voltaje con dos columnas de aceleracion,
un electroiman deflector, un sistema de barrido y una estacién o camara final. Este
acelerador es tipo tandem, lo cual significa que tiene dos partes de aceleracion.

La fuente de iones contiene los elementos solidos a implantar, ademas de contar
con un sistema que ioniza a tales elementos. En algunas fuentes de iones, los
elementos que seran ionizados, son obtenidos por espurreo de una muestra soélida
que contiene tales elementos; este tipo de fuentes son usadas justamente para
poder implantar casi todos los elementos de la tabla periddica, excepto los gases
nobles (debido a que no se pueden obtener con una carga neta negativa).

En la fuente llamada SNICS el ion que se usa para producir el espurreo es el Cs*,
ya que dicho ion incrementa la produccion de iones negativos del elemento deseado.
El cesio almacenado en un contenedor, es calentado por encima de los 170°C para
producir vapor de cesio, el cual es introducido en la fuente por medio de un
pequeno tubo (ver figura 2.2). Un ionizador que se encuentra a una temperatura
que supera los 1200°C, ioniza al cesio para asi tener iones Cs* que son acelerados
por un voltaje de 7keV hacia el catodo para producir el espurreo de éste [Ri95].
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Figura 2.2 Fuente de iones.

Los iones negativos del catodo, son extraidos de la camara con un potencial de
unos 20keV y después entran a un pre-acelerador, que cuenta con un voltaje entre
0 a 80keV, esto antes de entrar al tanque acelerador [Ri95].

Otro tipo de fuente de iones es la conocida fuente de radiofrecuencia (NEC
Alphatross). En este tipo de fuente, un gas o una mezcla de gases contenida en una
botella de cuarzo, es disociado por un oscilador de radiofrecuencia. Gracias a una
diferencia de potencial, se empuja a los iones fuera de la camara, formando de esta
manera un haz positivo continuo, para convertirlo a un haz negativo, el haz es
inyectado a un intercambiador de carga de rubidio.

Como ya se menciono, los iones son extraidos de la fuente con un pequeno
voltaje de aceleracion y son inyectados dentro del analizador magnético, el cual
selecciona al elemento debido a que los iones estan sometidos a la fuerza de
Lorentz, y una diferencia en la carga y en la masa provoca una desviaciéon especifica
en la trayectoria de cada uno de los iones, con lo cual s6lo el ion seleccionado es
inyectado dentro de la columna de aceleracion [Ri95][WiOO].

Los iones que entran a la columna de aceleracion son acelerados por un campo
eléctrico estatico, ademas son enfocados para ser implantados. El generador de alto
voltaje esta constituido por dos columnas o bloques de aceleracion; en el primer
bloque de aceleracion los iones acelerados son negativos, mientras que en el
segundo bloque los iones acelerados son positivos. Esto ocurre porque en la parte
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central del acelerador existe un potencial positivo, lo que propicia que los iones
negativos a la entrada sean atraidos por este potencial, aunque una vez que
alcanzan el centro del acelerador y cambian de carga, los iones son ahora repelidos
en el segundo bloque de aceleracion.

Los iones negativos a la mitad de su trayecto son despojados de algunos
electrones, para finalmente tener una carga neta positiva y concluir la ultima parte
de la aceleracion tal como se describio anteriormente. Para lograr despojar a los
iones negativos de algunos de sus electrones, el haz pasa a través de una seccion
del acelerador donde hay un gas llamado "gas stripper" que resulta ser gas
nitrogeno, este gas les despoja de algunos electrones a las particulas que pasan a
través de €l [Ri95].

/ Electrodo Positivo de Alto Voltaje
Haz de iones negativos

Stripper Haz de iones positivos

1/

g i o e e e o o S S

_@A
—

Sistema de carga

\_[ O

\_

Figura 2.3 Acelerador Pelletron.

En el Pelletron la carga se realiza a través de una cadena; la figura 2.3 muestra
las distintas partes de un acelerador tipo Pelletron. La primera seccion del tanque
de aceleracion esta aterrizada, el potencial positivo logrado por medio del sistema de
carga, se encuentra en la parte central del tanque y por ultimo, la seccion final del
tanque también esta aterrizada. De este modo los iones negativos que entran se
sienten atraidos por el potencial positivo en el centro del tanque. Al llegar al centro,
los iones son despojados de algunos electrones por el stripper y al quedar como
iones positivos, éstos son repelidos por el mismo potencial positivo en el centro del
tanque de aceleracion[Ri95][Sc86].

Una vez que salen los iones positivos del acelerador, pasan por un electroiman
deflector que dirige el haz hacia alguna de las camaras con la que cuenta el
Pelletron. Esto lo hace de manera analoga a como trabaja el sistema extractor y
analizador de iones, es decir, el electroiman provoca que los iones estén expuestos a
un campo magnético y por consiguiente a una fuerza de Lorentz, la cual desvia a los
iones un angulo que depende de la carga del ion y de su velocidad. De esta manera
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tenemos un sistema que selecciona de manera muy precisa la carga y la energia
cinética de los iones que queremos implantar [Wi0O0][Sc86].

Por ultimo, los iones son distribuidos uniformemente sobre una muestra por el
sistema de barrido que trabaja con campos eléctricos variables en las direcciones X
e Y. Los iones que pasaron por este sistema de barrido, finalmente ingresan en la
camara donde se tiene colocado el absorbedor en el que se implantaran.

2.3. Interaccion de los iones con la materia.

Los iones son aquellos atomos o moléculas que tienen una carga neta positiva o
negativa; esta carga es adquirida porque las particulas perdieron o ganaron uno o
mas electrones.

Las particulas cargadas al penetrar en un cierto material e interactuar con él, lo
hacen principalmente a través de la fuerza coulombiana y por esta razon su alcance
en dicho material resulta ser mucho menor que el de las particulas no cargadas; los
alcances aproximados se muestran en la siguiente tabla [KnOO]:

Particula Alcance
Iones pesados ~ 105m
Electrones rapidos ~ 103m
Neutrones ~10-lm
Rayos X y rayos y ~ 10-lm

Este alcance depende mucho del tipo de material y la energia de la radiacion
incidente, entre otras cosas.

Para cuantificar y definir el alcance de una particula, consideremos una fuente
colimada de particulas alfa monoenergéticas. El flujo de particulas alfa es medido
por un detector, después de pasar a través de un absorbedor de grosor variable.
Para pequetios valores del grosor del absorbedor, el Gnico efecto es la pérdida de
energia de las particulas, pero éstas pasaran a través del absorbedor, asi que el
numero de particulas detectadas después del absorbedor sera casi el mismo que al
inicio. El haz no se atenuara hasta que el espesor del absorbedor se aproxime a la
longitud promedio que alcanzan las particulas en el absorbedor. A partir de alli,
aumentando el espesor ligeramente, el haz atenuara su intensidad hasta llegar a
cero (ver figura 2.4).

El alcance promedio Rm se define como el espesor del absorbedor que reduce las
cuentas de las particulas exactamente a la mitad del valor inicial en ausencia de
absorbedor. Este alcance promedio esta sujeto a un cierto esparcimiento, definido
como la fluctuacion de la longitud del camino de particulas con la misma energia
inicial [KnOO].
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Por otro lado, el tiempo requerido para frenar a una particula cargada en un
absorbedor puede ser deducido del alcance y de la velocidad promedio. Para
particulas no relativistas de masa m y energia cinética E, la velocidad es:

V= 2E':C\/ZiEZ: 3x108ﬂ 2E o (1)
| m mc s )\ (931MeV | amu)m,

donde mg es la masa de la particula en unidades de masa atémica y E es la energia
de la particula en MeV. Si asumimos que la velocidad promedio de la particula es
<v>=kv, donde v es la velocidad inicial debida a su energia, de este modo el tiempo
de frenado T puede ser calculado en términos del alcance R:

2
T=L=£ me” R \/931MeV/amu m, L 2)
<v> ke \ 2E k( ] 2 E

3x108
S

Si la particula es desacelerada uniformemente, entonces <v> esta dada por v/2
ya que k=0.5. Sin embargo, las particulas cargadas generalmente pierden energia a
una tasa mayor cerca de la parte final de su rango, y k debe ser una fraccion un
tanto grande. Asumiendo k=0.6, el tiempo de frenado puede ser estimado como:

T:1.2x10’7R4/n2—“ S (3)

donde T esta en segundos, R en metros, mq en unidades atémicas y E en MeV. Los
tiempos de frenado tipicos de particulas cargadas son de unos pocos picosegundos
en soélidos o liquidos y de unos pocos nanosegundos en gases [KnOO][RiO1].

Las particulas cargadas que entran al material estan sujetas a la fuerza
coulombiana que existe entre los electrones presentes en cualquier medio y las
propias particulas entrantes, esto ocurre a lo largo de toda la trayectoria. E1
fenomeno que ocurre es la transferencia de energia de la radiacion incidente a los
electrones o a los nucleos de los atomos constituyentes del material.

Al igual que existe una fuerza coulombiana entre los iones incidentes y los

electrones del material que provoca un frenado electronico (-dE/dx)e, existe una
fuerza coulombiana entre los iones incidentes y los atomos completos del material
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que provocan un frenado nuclear (-dE/dx)». Por medio de estos dos frenados se
cede parte de la energia de los iones al material, obteniendo asi un poder de frenado

total [RiO1]:
L)) o
dx dx ), dx ),

La grafica de la energia perdida -dE/dx a lo largo de la trayectoria de un haz de
particulas cargadas, tal como lo muestra la figura 2.5, es conocida como "Curva de
Bragg" [KnOO]:

—»Haz paralelo

»
»

Distancia de penetracion

Figura 2.5
2.4. Frenado electronico.

Al entrar a cualquier medio, los iones positivos inmediatamente interacttian de
manera simultanea con muchos electrones. Los campos de los electrones generan
una fuerza coulombiana atractiva, conforme la particula pasa en la vecindad de
ellos. Dependiendo de la proximidad de los encuentros, el impulso resultante puede
ser suficiente para elevar a un electrén a una capa superior dentro de su atomo
(excitacién), o para remover completamente al electron de su atomo (ionizacion). La
energia transferida al electrén, proviene de la particula cargada incidente, y por lo
tanto su velocidad disminuye a causa de este acontecimiento [RiO1].

La energia maxima que puede ser transferida de una particula cargada de masa
m con energia cinética E, a un electron de masa mo en una Unica colision es
4Emo/m, o alrededor de 1/500 de la energia de la particula. Debido a que ésta es
una fraccion muy pequena de la energia total, la particula incidente debe perder su
energia en multiples interacciones durante su paso a través del absorbedor. En
cualquier momento, la particula esta interaccionando con varios electrones, asi que
el efecto neto es un decrecimiento gradual de su velocidad hasta que la particula es
detenida completamente [KnOO].

A excepcion de la parte final, las trayectorias de las particulas cargadas son
rectas, porque no son fuertemente deflectadas por algin otro acontecimiento. Por lo
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tanto las particulas cargadas son caracterizadas por un alcance definido en un
absorbedor dado.

El poder de frenado electronico lineal (-dE/dx). para particulas cargadas en un
absorbedor dado es definido simplemente como la energia perdida por la particula
en un pequeno espesor del material.

Para particulas con un estado de carga dado, (-dE/dx). aumenta conforme la
velocidad de la particula decrece. La expresion clasica que describe la tasa de
pérdida de energia es conocida como la formula de Bethe, la cual es [Kn0O]:

4 2
(_ dE') :(4.7[622]}]\/‘3 o (5)
dx ), m,v
donde:
2m 2 y? p?2
BEzz[]n IO —In(l—ch—cz} —— (6)

En esta expresion, vy z;e son la velocidad y carga de la particula incidente
respectivamente, Ny z> son la densidad atémica y el numero atomico de los atomos
absorbedores respectivamente, mo es la masa del electron en reposo, y e es la carga
del electron. El parametro I es el potencial promedio de ionizacion del absorbedor y
es frecuentemente tratado como un parametro determinado experimentalmente
para cada elemento. Para particulas cargadas no relativistas (v<<c), s6lo el primer
termino de B es significativo. La ecuacion (5) es generalmente valida para diferentes
tipos de particulas cargadas debido a que su velocidad permanece grande
comparada con la velocidad de los electrones orbitales de los atomos del absorbedor
[KnOO][Ri01][De73].

El comportamiento general de (-dE/dx). puede ser inferido del comportamiento
del factor multiplicativo. Para una particula no relativista dada, (-dE/dx). varia
como I1/12, es decir, inversamente proporcional a la energia de la particula
[RiO1][KnOO].

Al final de la trayectoria de la particula cargada, es donde pierde una gran
cantidad de energia, debido a que la particula pasa un gran tiempo en la vecindad
de algun electron dado, al cual le transfiere una buena cantidad de energia.

Cuando comparamos diferentes particulas cargadas con la misma velocidad, el
Unico factor que cambia aparte del término logaritmico en la ecuacion (6) es z;2 que
se encuentra en el numerador de la ecuacion (5). Por lo tanto, particulas con carga
grande tendran una tasa grande de pérdida de energia. En contraste, en los
diferentes materiales absorbedores, (-dE/dx). dependera principalmente del
producto Nzz, que es independiente del termino logaritmico. Este producto Nz2
representa la densidad electronica del absorbedor. Al final de la trayectoria de la
particula, ésta adquiere z; electrones que le permiten neutralizar el atomo [KnOO].
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2.5. Frenado nuclear.

El frenado nuclear (-dE/dx)» es causado por los choques ocurridos entre los iones
incidentes y los atomos del material. Debido a que las particulas en colisién tienen
masas comparables, los proyectiles son desviados fuertemente, provocando
trayectorias quebradas y en ocasiones los atomos del material con los que chocan
los proyectiles son desplazados de su lugar.

El desplazamiento de algin atomo del material se puede dar cuando la energia
transferida a dicho atomo es superior a una energia dada que depende del arreglo
estructural del material. Al ocurrir esta clase de eventos, se generan por
consiguiente defectos estructurales en el material o inclusive se puede revelar la
estructura del mismo, debido a que sucede un efecto analogo al ocurrido durante
un ataque quimico, por lo cual ciertos atomos son mas vulnerables a ser
desplazados de su lugar.

Tenemos que el poder de frenado nuclear esta dado por [RiO1]:

[—dE] SNS,(E)  ———— (D)

dx
donde N es la densidad atomica del material absorbedor y Sy(E) es la seccion

atomica de frenado, la cual esta en funcion de la energia. Esta seccion atomica de
frenado puede ser calculada de la siguiente manera [RiO1].

Se define

32.52m,E
&= : 03y T (@)

- 0.23
ziz,(m +my)(z, " +z,

como la energia reducida; m; y mo son la masa de la particula incidente y la masa
del atomo del absorbedor respectivamente; z; y z2 son los numeros atémicos del ion
incidente y del absorbedor respectivamente.

Con lo anterior es posible calcular la seccion de frenado reducida, la cual es
[RiO1]:

para £<30:
In(1+1.1383¢)
S (&)= —— 9
() 2(£+0.01321*"%* +0.19593"°) 2
y para £>30:
S(e)="2 o)
2¢
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finalmente se puede calcular la seccion atéomica de frenado con la siguiente formula
[RiO1]:
8.462x10"° z,z,m, S, (¢)

0.23 023
(m +my)z, " +z, )

S, (E)= eVem® | atomo ———— (11)

Con todo lo anterior es posible calcular el poder de frenado electronico, el poder
de frenado nuclear y por consiguiente el poder de frenado total.

2.6. Espurreo.

Cuando un haz de particulas energéticas incide sobre un solido (tal como sucede
durante la implantaciéon de iones), ocurren varios procesos. Uno de ellos es la
liberacion de atomos de la superficie del solido, causado por el choque entre las
particulas del haz y los atomos del material; este proceso es llamado espurreo
(sputtering). En esencia, el espurreo es la erosion superficial del solido generada por
las particulas incidentes sobre su superficie. Tal erosion produce un cambio
superficial en la composicion y en la estructura del sélido.

El espurreo de metales puros puede describirse con cascadas de colisiones
elasticas iniciadas por las particulas incidentes en las capas superficiales. Para
sélidos que tienen mas de un elemento quimico o para no metales y/o solidos
bombardeados con iones que reaccionan quimicamente con los atomos del material,
esta descripcion no es suficiente ya que el espurreo es influenciado por otros
procesos (reacciones quimicas, erosion preferencial de algunos elementos, etc.)
[Tp83][De73].

Esta descripciéon con cascadas de colisiones contempla choques elasticos en las
capas superficiales del sélido. Todo inicia cuando una particula incidente con
suficiente energia colisiona con un atomo del sdlido. Esta primera colision genera
una cascada subsecuente de colisiones; en dichas cascadas, existen tres casos
posibles de comportamiento [Tp83]:

- El caso de un solo choque causado por una particula de bombardeo de baja
energia o por una particula ligera. En este caso s6lo ocurren unas pocas colisiones y
las primeras colisiones atémicas son las que pueden contribuir significativamente al
espurreo.

- El caso de una cascada de choques producida por las particulas de bombardeo
de mediano o gran nimero atémico y cuya energia es del orden de keV. En este
caso pueden desarrollarse cascadas de colisiones, desplazando asi a una gran
cantidad de atomos de la superficie de nuestro material.

- El caso de un comportamiento “spike”, que es causado por iones de numero de
masa grande y energias del orden de 20 a 80 keV. En este caso, las cascadas que
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producen el espurreo son muy densas y un gran numero de atomos dentro del
volumen de la cascada es liberado de su lugar y puesto en movimiento.

En materiales cristalinos la probabilidad de que los proyectiles incidentes
produzcan el primer choque que generara la cascada de colisiones, es influenciada
por la estructura del cristal, debido a que las fronteras de grano, los bloques o
granos y otras caracteristicas propias del material provocan distintos efectos.

Para una descripcion cualitativa del proceso de espurreo, las cascadas de
colisiones son tratadas como una secuencia de colisiones binarias separadas. En tal
caso, se conocen los parametros en las colisiones, es decir, el potencial o la seccion
transversal diferencial, la energia perdida por electrones, la estructura y la
orientacion cristalina del solido. Frecuentemente es posible hacer una simulacion
computacional con dichos parametros [Ri95].

La erosion total de un sélido es medida por el rendimiento de espurreo Y, definido
como el promedio de atomos removidos de la superficie del solido por cada particula
incidente. Las particulas incidentes pueden ser iones, atomos neutros, neutrones,
electrones o fotones; cuando se bombardea con moléculas no monoatémicas, se
define el rendimiento por molécula incidente.

Para el espurreo de materiales constituidos por varios elementos quimicos, se
define un rendimiento parcial Y; en la superficie. Este rendimiento parcial es el
promedio de atomos del tipo i removidos por cada particula incidente. Al sumar
todos los rendimientos parciales, obtenemos un rendimiento total de espurreo Y=XY;
[Tp83].

La formula empirica que se suele usar para el espurreo es la desarrollada por
Yamamura [MA84]:

2.8

Y(E)=0.42 o OKs, (£) {1—(%]} ——— (12)

U1+035Us,(e)] \E

donde E es la energia del ion incidente, Us es la energia de sublimacion (en eV), sa(€)
ySe(€) son las secciones transversales de frenado reducidas de Lindhard elastica e
inelastica respectivamente, o, Q y Ew# son parametros empiricos.

Algunos términos de la formula 12 estan expresados en funcion de la energia
reducida. Con la energia reducida podemos calcular sy(e) y se(e) de la siguiente
manera:

3.441-/¢ In(e +2.718)

5, (&) = ———— (13
() 1+6.355/& + £(—1.708 + 6.882/¢) =
3/2 2/3 _1/2
5.(6)=0.079g72 M Fm) T 25 = (4
e( ) m13/2m;/2 212/3+222/3)3/4 ( )

26



Por otro lado tenemos que el factor K resulta ser:

yAVA m
K =8.478 1%2 1 (5
212/3+222/3)1/2 m1+m2 ( )

Y por ultimo los términos o*y Ew se calculan como sigue:

0.4 1.29
a*:0.08+O.164(mzj +0.0145(mzj ————  (16)
m, m,
-1 1.24
E,=U, 1.9+3.8("“2J +0.134("12J ———= (7
m, m,

En las formulas anteriores, z; y z2 son los niumeros atomicos del ion incidente y
de los atomos de la muestra, mientras que m; y mz son sus numeros de masa
respectivamente. Los valores de Us y Q se muestran en la tabla I de la bibliografia
[MA84].

En la superficie de un cristal, pequenas trazas de impurezas o defectos de la
superficie pueden causar localmente diferentes tasas de rendimiento de espurreo.
Por otro lado, en la superficie de un policristal, existen distintos rendimientos de
espurreo a cada uno de los cristales, causado principalmente por las orientaciones
de cada uno de los cristales y por el angulo de incidencia del haz de particulas; lo
anterior provoca que los distintos cristales se hagan visibles en la superficie del
solido.

En los sélidos con multiples componentes quimicos se observa espurreo
preferencial, es decir, el rendimiento parcial de espurreo de cada uno de los
elementos no es proporcional a su concentracion atéomica en la superficie del sélido.
Experimentalmente, el fenomeno de espurreo preferencial es muy marcado, por lo
que la concentracion en la superficie de una muestra virgen cambia durante el
proceso de bombardeo o implantacion [Tp83][Ri95].

Los atomos removidos de la superficie del s6lido son emitidos en todas las

direcciones, con una cierta distribucion en energias, asi como en diferentes estados
de excitacion y carga.
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Capitulo 3.
Técnicas de microanalisis.

3.1. Metalografia.

La metalografia estudia microscopicamente las caracteristicas estructurales de
un metal o de una aleacion. Es posible determinar el tamano de grano, y el tamano,
forma y distribucion de varias fases e inclusiones que tienen gran efecto sobre las
propiedades mecanicas del metal. La microestructura dependera del tratamiento
mecanico y térmico del metal y, bajo un conjunto de condiciones dadas, podra
predecirse su comportamiento.

La experiencia ha demostrado que el éxito en el estudio microscépico depende en
mucho del cuidado que se tenga para preparar la muestra. El objetivo es obtener
una superficie plana, sin rayaduras, semejante a un espejo. Para lograr tal objetivo
se sigue un procedimiento de preparacion muy meticuloso que consiste en tener
una buena muestra, montarla en alguna pieza para su facil manejo, esmerilar la
muestra, darle un pulido intermedio, y después uno fino con un pano acompanado
de polvos abrasivos y por ultimo darle un lavado [Av74].

Una vez que se tiene una muestra pulida y limpia se procede al ataque quimico.
El propésito del ataque quimico es hacer visibles las caracteristicas estructurales
del metal o aleacion. El proceso debe ser tal que queden claramente diferenciadas
las partes de la microestructura. Esto se logra mediante un reactivo apropiado que
somete a la superficie pulida a una accién quimica.

Las distintas fases presentes en una aleacion son reveladas durante el ataque
quimico, esto a causa de que el reactivo ataca de manera distinta a cada una de
esas fases, basandose en su composicion quimica [Ch68]. En las aleaciones
uniformes de una sola fase o metales puros, se obtienen contrastes, y las fronteras
de grano se hacen visibles debido a las diferencias en la rapidez a la que los
diversos granos son atacados por el reactivo. Esta diferencia en la rapidez de ataque
esta asociada principalmente a la orientacién que guardan las diferentes secciones
del grano con el plano de la superficie pulida.

Gracias al ataque quimico, las fronteras de grano apareceran como valles en la
superficie pulida. Al chocar la luz del microscopio con la orilla de estos valles, ésta
es reflejada fuera del microscopio, haciendo que las fronteras de grano aparezcan
como lineas oscuras. La seleccion del reactivo de ataque esta determinada por el
metal o aleacion y la estructura especifica que se desea ver.
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Los reactivos actuan fundamentalmente de tres maneras distintas [Ch68][Av74]:

1. Ciertos reactivos disuelven preferentemente a algunos de los constituyentes,
los cuales pierden el brillo del pulido y aparecen oscuros con relacion a los no
atacados.

2. En muchos casos el reactivo provoca coloracion superficial que permite
diferenciar los diversos constituyentes.

3. También se puede precipitar sobre la superficie de ciertos constituyentes un
metal o un precipitado formado por la reaccion.

En un ataque quimico, algunos atomos del material son desprendidos de su
estructura, y los mas propensos a ello son los atomos que se encuentran en la
frontera de grano, debido a que su amarre a la estructura es mas débil que el de los
atomos que estan alejados de la frontera de grano, es decir, adentrados en el cristal.
Esto es lo que genera los ya mencionados valles en la superficie de la muestra
[Av74].

3.2. Microdureza.

Existen varias pruebas para determinar la dureza que presenta un determinado
material solido. Para un material dado, su dureza puede ser modificada al realizar
algan tipo de tratamiento o prueba sobre €l; tal es el caso de la implantacion de
iones realizada en este trabajo al acero 316L.

La resistencia a la indentacién es realizada imprimiendo en la muestra un
marcador o indentador de geometria determinada, bajo una carga estatica conocida
que se aplica directamente o por medio de un sistema de palanca. Dependiendo del
sistema de prueba, la dureza se expresa por un numero inversamente proporcional
a la profundidad de la indentacion para una carga y un marcador especifico, o
proporcional a una carga media sobre el area de indentacion. Existen tres
principales pruebas de dureza por indentacion que son: la prueba Brinell, la prueba
Rockwell y la prueba Vickers [Av74]|[Ch68].

La prueba de dureza Vickers se realiza con un instrumento que utiliza un
marcador piramidal de diamante de base cuadrada con un angulo inclinado de 136°
entre las caras opuestas [Va98]. El intervalo de carga esta generalmente entre 1 y
120 Kg. En el probador de dureza Vickers, los nimeros se expresan en términos de
carga y area de la impresion. Como resultado de la forma del marcador, la
impresion sobre la superficie de la muestra sera un cuadrado (ver figura 3.1)
[Av74][Va98|. La longitud de la diagonal del cuadrado es medida por medio de un
microscopio equipado con un micrometro ocular que contiene filos moviles. La
distancia entre los filos se indica en un contador calibrado en milésimas de
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milimetro. Por lo general, hay tablas para convertir la diagonal medida al nimero de
dureza Vickers (HV) o por medio de la formula [Av74]:

1854 L

HYV e

- M

donde:
L= carga aplicada, en Kg.;
d= longitud de la diagonal del cuadrado de la impresion, en mm.

Figura 3.1

El término "prueba de microdureza" es enganoso ya que podria referirse a la
prueba de pequenos valores de dureza cuando en realidad significa el uso de
impresiones pequenas. Las cargas de prueba estan entre 1 y 1000 g. Hay dos tipos
de marcadores empleados para la prueba de microdureza: la piramide de diamante
Vickers de base cuadrada de 136°, descrita anteriormente y el marcador Knoop de
diamante alargado [Av74]|[Va98§].

Algunos de los factores que influyen en la exactitud de cualquier prueba de
dureza por indentacion son [Av74]:
- Condiciones del marcador de muescas.
- Exactitud de la carga o esfuerzo aplicado.
- Condicion de superficie de la muestra.
- Espesor de la muestra.
- Forma de la muestra.
- Localizaciéon de las impresiones (no cercanas a la orilla).
- Uniformidad del material.
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Capitulo 4.
Técnicas de analisis de tipo atomico.

4.1. Retrodispersion de Rutherford (RBS).

El proceso de retrodispersion consiste en un haz de particulas cargadas
positivamente incidiendo en un determinado material. Las particulas son
dispersadas a diferentes angulos fuera de la muestra, esto a causa de choques
elasticos entre las particulas incidentes y los atomos de la muestra. El que la
colision sea del tipo elastica significa que las dos particulas que chocan conservan
sus estados energéticos iniciales después de la colision.

Las particulas incidentes son dispersadas a distintas profundidades del material,
lo que implica que las particulas dispersadas a mayor profundidad deben de
recorrer una considerable distancia de regreso para salir del soélido, lo que provoca
que pierdan una buena parte de su energia en ese trayecto. Por otro lado, las
particulas que son retrodispersadas cerca de la superficie, pierden muy poca
energia y rebotaran practicamente con la misma energia con la que incidieron sobre
el solido (ver figura 4.1) [Ch78§].

El proceso de retrodispersion depende de la seccion eficaz del proyectil, de su
energia y del material sobre el que esta incidiendo. En la figura 4.1 se muestra un
espectro tipico de RBS, en el que se muestran el niumero de cuentas en funcion de
la energia. En este tipo de espectro los elementos aparecen como escalones o picos
dentro del espectro completo; entre mayor sea el nimero atomico del elemento, mas
hacia la derecha aparecera, al igual que entre mas por debajo de la superficie esté,
aparecera mas hacia la izquierda.

Eo
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Q
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<
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=
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" Energia

(b) KEo
Figura 4.1 Esquema del proceso de retrodispersion.
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La colision que se da es a causa de que las particulas cargadas son repelidas y
dispersadas por los atomos del material, esto ultimo gracias a la fuerza
coulombiana actuante entre ellas; por esta razon se le denomina "dispersion
coulombiana". Cuando se trata de proyectiles positivos chocando con nucleos
atomicos, se le llama dispersion de Rutherford, pues fue €l quien descubrio la
existencia de los ntucleos atomicos al realizar un experimento de dispersion de
particulas alfa [Ch78]|[RiO1].

Cuatro conceptos basicos son necesarios para explicar la espectrometria de
retrodispersion. Estos son [Ch78]:

El concepto del "factor cinematico".

El concepto de "seccion transversal de dispersion".

Los conceptos de frenado de los proyectiles y el alcance.
El concepto de esparcimiento de energia

PO

los puntos 3 y 4 ya fueron abordados y expuestos en el capitulo 2, por lo cual nos
enfocaremos a los puntos 1y 2.

Cuando una particula de masa m;, moviéndose a velocidad constante, colisiona
elasticamente con una particula en reposo de masa mp, se transferira energia de la
particula en movimiento a la que se encuentra en reposo. Asumiendo que la
interaccion entre dos atomos es propiamente descrita por una colision elastica
simple de dos particulas aisladas, tenemos que la colision de dos masas m; y mz se
puede resolver con los principios de conservacion de energia y cantidad de
movimiento. Asignamos vo y Eo como la velocidad y la energia de un proyectil
atomico de masa m; antes de la colision. Después de la colision, asignamos v, v,
E; y E> a las velocidades y a las energias del proyectil y del atomo de la muestra,
respectivamente. La geometria se muestra en la figura 4.2 [Ch78] donde el angulo
de dispersion es 0y el angulo de retroceso ®.

Atomo de la muestra

Proyectil

vo, Ey ( ) >

my

Figura 4.2 Choque elastico de retrodispersion.
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La conservacion de energia y de momento paralelo y perpendicular a la direccion
de incidencia se expresa por las ecuaciones [Ch78]:

1 1 1

Emlvg =Em1"12 +Emzv22 ———— 1
m,v, =m,v, cos@+m,v, cos® ———— (2)

0=m,v,sen@—m,v,sen® - (3)

Eliminando ® y v2:

1
{i (m22 - mfsen29)2 +m, cos 0}
Vi

Vo m, +m,

Ahora definimos la razon de energia del proyectil antes de la colision elastica y
después de la colision como el factor cinético K [Ch78]|[Ri95]:

K

E, L
E )

De la ecuacion (4) obtenemos [Ch78]|[Ri95]:

— 1 2
2 2
) z 1_('"'] sen0 (mje
(mf—mfsen29)2+mlcos0 3 " a2 o (6)
H[%J
m,

K, =
? m, +m,

Es posible calcular la probabilidad de que la colision dé como resultado un
evento de dispersion a un cierto angulo 6. Para ello se requiere el concepto de
seccion eficaz (o).

Pensemos en un haz de particulas que inciden sobre una muestra delgada
uniforme y coloquemos un detector a un angulo 6 de la direccion de incidencia, que
cuente las particulas dispersas en un angulo sélido diferencial dQ. Si Q es el
numero total de particulas incidentes sobre la muestra y dQ es el niumero de

particulas registradas por el detector, entonces la seccion eficaz se define como
[Ch78]:

o () o
10\ dQ

donde Nt es el numero de atomos por unidad de area (densidad areal).
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En la espectrometria de restrodispersion, el angulo sé6lido Q2 de un sistema
detector tipico con un detector de barrera superficial es pequeno (10-2 sr o menos).
Por conveniencia se utiliza la seccion eficaz (o) la cual se define como:

azéIdQ S (8).

Para angulos solidos pequenos Q, ¢ — do/dQ [Ch78].

La fuerza que actua es la repulsion coulombiana de los dos nucleos, la cual actua
a distancias grandes comparadas con la dimension nuclear (0.53 A). Asumiendo
esto, la seccion transversal diferencial esta dada por la formula de Rutherford

[Ch78][Ri95][RiO1]:
do zlzze2 2 L
(dQ jc - {4Ecsen 2(496 /2))} )

donde el subindice c indica que los valores son dados con respecto al centro de
masa. Aqui z; es el nimero atémico del proyectil con masa m;, z2 el nimero atémico
de los atomos de la muestra con masa mo, e es la carga del electron y E es la
energia del proyectil inmediatamente antes de la dispersion. Para el sistema del
laboratorio, la transformaciéon de esta formula del sistema del centro de masa al del
laboratorio nos arroja:

do z(zlzzezjz 4 { [1—((m1/m2)sen (9)2]”2+0089 }2 L (10)
dQ 4E ) sen'd [t = (Gn, 1 m, )sen 0]

4.2. Microscopio electronico de barrido (SEM).

El microscopio electronico de barrido SEM (Scanning Electron Microscope), es
uno de los instrumentos mas versatiles para examinar y analizar las caracteristicas
microestructurales de los objetos soélidos. La principal razoén es porque el SEM
obtiene alta resolucion de analisis que llega a ser del orden de algunas decenas de
angstroms; otro importante rasgo del SEM es la apariencia de tercera dimension en
la imagen del espécimen, que es un resultado directo de la gran profundidad de
campo.

La versatilidad del SEM para el estudio de los sélidos se deriva en gran medida de
la rica variedad de interacciones que el haz de electrones tiene al pasar dentro del
medio examinado. Las interacciones pueden ser generalmente divididas en dos
clases: 1) Eventos elasticos, que afectan las trayectorias de los electrones del haz al
chocar con los atomos de la muestra; y 2) Eventos inelasticos, que resultan en una
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transferencia de energia al sélido, propiciando la generacion de electrones
secundarios, electrones Auger, rayos-X caracteristicos y continuos, radiacion
electromagnética de corta longitud de onda en el visible, ultravioleta e infrarrojo,
pares de electron - hueco, vibraciones de la red (fonones) y oscilaciones de
electrones (plasmones) [Go81].

En principio, todas estas interacciones pueden ser usadas para obtener
informacion acerca de la naturaleza de la muestra: forma, composicion, estructura
cristalina, estructura electréonica, campos eléctricos o magnéticos internos, etc. Para
obtener esta informacion de las senales medidas y las imagenes generadas con el
SEM, necesitamos identificar las interacciones de los electrones con la muestra, de
manera cualitativa y de ser posible cuantitativa.

Como ya se menciono, la dispersion de electrones se divide en dos categorias: la
dispersion elastica y la dispersion inelastica, como se ilustra en la figura 4.3.
Cuando ocurre la dispersion elastica cambia la componente de la direccion de la
velocidad v del electron, pero la magnitud |v| permanece virtualmente constante,
asi que la energia cinética E=m.v?/2 (donde me es la masa del electron) es
constante. Menos de 1eV de energia es transferida del haz de electrones al
espécimen, lo cual es insignificante comparado con la energia incidente, que es
tipicamente de 10 keV o mas.

(a) Elastico
E[:E()

.

Ey

(b) Ineléstico
E<E,
f<<0.

°
E,

Figura 4.3 Colision elastica e ineléstica de los electrones.

El electron es desviado de su trayectoria inicial por un angulo 6, donde el
subindice e indica "elastico", 8. toma un valor entre 0° y 180°, con un valor tipico
del orden de 5°. La dispersion elastica resulta de la colision del electréon energético
con el nucleo del atomo, parcialmente apantallado por los electrones circundantes.
La seccion eficaz para la dispersion elastica se describe por el modelo de
Rutherford, discutido anteriormente [Go81]|[Ch78]|[Ri0O1]:

z,’ 0 eventos
=2 cot? 0 . —_——— (11)
E 2 e (atomos /cm™)

0(>0,)=1.62X10"
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donde Q(>60o) es la probabilidad de un evento de dispersion excediendo un angulo
especifico Ho, z2 es el numero atomico del dispersor, y E es la energia del proyectil
en keV.

La segunda categoria general de dispersion es la dispersion inelastica. Durante
un evento de colision inelastico, se transfiere energia a los atomos de la muestra y a
los electrones, y la energia cinética del haz de electrones decrece. A continuacion se
mencionan algunos procesos que se presentan en este tipo de interacciones
[Go81][KnOO]|[RiO1]:

a)

b)

d)

Excitacion plasmoénica. El haz de electrones puede excitar ondas en el "gas de
electrones libres", a esta onda se le llama plasmén. En un metal tal como el
aluminio, la excitacién de un plasmoén implica la transferencia de alrededor de
15 eV al solido.

Excitacion de electrones de conduccion que llevan a la emision de electrones
secundarios de baja energia. La interaccion de los electrones del haz con el
s6lido pueden conducir a la expulsion de electrones saltando libremente de la
banda de conduccion. Estos electrones expulsados son referidos como
electrones secundarios, y la mayoria reciben una energia cinética inicial de O a
S50eV.

Ionizacion de capas internas. Un electron con suficiente energia puede
interactuar con un atomo y causar la expulsion de un electron firmemente
amarrado en una capa interna del atomo, dejando un atomo en un estado
ionizado y altamente energetizado. Subsecuentemente decae este estado de
excitacion, resultando en la emision de algunos rayos-X caracteristicos y
electrones Auger.

Bremsstrahlung o rayos-X continuos. Un haz energético de electrones puede
sufrir una desaceleracion a causa de interaccién de éste con los campos
coulombianos de los atomos. La energia perdida por el haz de electrones en
esta desaceleracion es convertida en un fotén de rayo-x, conocido como rayo-x
de Bremsstrahlung ("radiacion de frenado"). La energia perdida en este proceso
de desaceleracion puede tomar cualquier valor; por consecuencia los rayos-x
de Bremsstrahlung forman un espectro continuo desde cero hasta la energia
maxima del haz de electrones incidentes. Debido a que la formacién de rayos-x
depende de la direccion del haz de electrones, la distribucion angular de
intensidad del continuo es anisotrépica.

Excitacion fononica. Una porcion sustancial de la energia depositada en la
muestra por el haz de electrones es transferida al sélido por la excitacion de
las oscilaciones de la red (fonones). Un incremento de temperatura del orden
de 10°C es tipicamente observada en el volumen de la muestra, para una
corriente de haz del orden de 1nA.
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4.3. Espectrometria de rayos-x (EDS).

Como bien sabemos, cuando hacemos incidir un haz de particulas sobre un
material lo primero que producimos en los atomos del material es ionizacion y
excitacion. Por lo tanto eso es lo que ocurre cuando se realizan estudios con los
microscopios de barrido o SEM, ya que en ellos existe un haz de electrones que
incide sobre la muestra a estudiar.

Los electrones dentro del sistema atomico ocupan ciertos niveles de energia, cada
electréon ocupa un unico estado energético descrito por los nimeros cuanticos (n, 1,
j, m). El nimero cuantico principal (n) denota una capa atéomica; n=1 corresponde a
la capa mas interna denominada capa K, n=2 (capa M), n=3 (capa N), etc. El
numero cuantico (l) caracteriza el momento angular orbital de un electron en una
capa; | puede tomar los valores desde O hasta n-1. A la vez que el electron gira
alrededor del nucleo atomico, también gira en si mismo generando un pequeno
momento angular, a este fenomeno se le llama "espin"; el espin (s) puede tomar los
valores de £1 /2. Estos dos momentos angulares (1 y s) se suman y crean un
momento angular total (j=1+s). Bajo la influencia de un campo magnético, el
momento angular toma una direccion especifica caracterizada por el numero
cuantico magnético (m;); los valores de m; estan dados por m;< | j| , es decir, para
j=3/2, mj=t3/2 y £1/2 [Go81].

El orden de los electrones en un atomo esta controlado por el principio de
exclusion de Pauli, el cual prohibe que dos electrones puedan tener exactamente los
mismos numeros cuanticos, es decir, ocupar el mismo estado cuantico.

Un haz de electrones con la suficiente energia, puede desplazar un electron
atomico de la capa K, L o M, dejando al atomo en un estado ionizado o excitado. Los
atomos se desexcitan aproximadamente en 10-12 segundos, y durante esta
desexcitacion existe una transicion de un electron de una capa a otra;
frecuentemente la diferencia de energias entre el estado inicial y el estado final es
emitida en forma de un fotén, €l cual tiene una energia caracteristica dependiendo
de cada elemento quimico, puesto que los niveles de energia de cada especie
atomica son distintos. Cuando se involucran capas internas, la energia del foton
emitido cae dentro de la region de rayos-x en el espectro electromagnético [Go81].
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Figura 4.3 Diagrama de los niveles de energia de un atomo,
ilustrando la excitacion de las capas K, L, My N, y la
formacién de los rayos-x Ka, K@, La y Ma.

Cuando se crea una vacancia en una capa por ionizacion, el electron que viene a
llenar esa vacancia generada puede venir de cualquiera de las capas superiores del
atomo. De este modo cuando se ioniza la capa K, el electron que llenara la vacancia
puede provenir de la capa L, la capa M o cualquier otra capa superior; si proviene
de la capa L, la transiciéon es llamada Ko (o rayo-x Ka), mientras que si proviene de
la capa M se llamara K (o rayo-x K). Pero por otro lado, como las distintas capas
se dividen a su vez en subcapas de diferentes energias, las transiciones finalmente
son nombradas dependiendo de qué capas y subcapas estén involucradas en el
estado inicial y final del electrén que llena la vacancia de ionizaciéon; a modo de
ejemplo se presentan los siguientes tres casos: Kai (transicion de la subcapa L a la
capa K), Koz (transicion de la subcapa Ly a la capa K) y KB (transicion de la
subcapa My a la capa K) (ver figura 4.3) [Go81].

La espectrometria de rayos-x se basa en la deteccion de estos rayos-x
caracteristicos. Este método de analisis es frecuentemente conocido con las siglas
EDAX (Energy-Dispersive Analysis of X-rays). Sin embargo, éste es ahora mejor
conocido con su nombre comercial como EDS o EDX (Energy-Dispersive
Spectrometer) [Wa97].

El mejoramiento de la resolucion energética en la espectrometria de rayos-x con
detectores de estado sélido de silicio ha revolucionado el microanalisis de rayos-x.
El espectrometro EDS es ahora el sistema de medicion mas comun encontrado en
los laboratorios equipados con microscopios electronicos de barrido (SEM). Ofrece
una rapida evaluacion de los elementos constituyentes de la muestra; los elementos
mas abundantes frecuentemente pueden ser identificados en solo 10 segundos,
mientras que los elementos menos abundantes requieren un conteo de 100
segundos. Ademas del analisis cualitativo, también puede ser realizado un analisis
cuantitativo bastante preciso [Go81][Wa97].
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La técnica usada en este sistema usa un detector semiconductor para clasificar
los rayos-x producidos en el material de acuerdo a su energia. El detector consta de
un disco de cristal de silicio con litio (Si(Li)) o de germanio hiperpuro (HPGe o IG) de
unos 3-5 mm de espesor y con un area activa entre 10 y 30 mm?2, que convierte la
energia de los fotones incidentes en pulsos de corriente proporcionales a la energia
del foton. Este pulso es amplificado, digitalizado y mandado a un analizador
multicanal o a la memoria de una computadora, que lo clasifica segin su altura. El
espectro final puede ser presentado en un monitor [Wa97].

El software de la computadora es desarrollado para presentar los espectros, para
expandirlos horizontal y verticalmente, asi como para manipularlos y analizarlos
usando un banco de datos puestos en la memoria de la computadora. En la
practica, el intervalo de energias entre 1 y 10 keV es muy util, ya que contiene las
lineas K de los elementos con Z de 11 a 32, lineas L de los elementos con Z de 30 a
80 y lineas M de Z=62 en adelante [Wa97].

4.4. Microscopio de fuerza atomica.

El Microscopio de Fuerza Atomica (AFM) fue inventado en 1986 por G. Binning
[HtO3]. Los microscopios de fuerza atomica deben su nombre a que su modo de
operacion se basa en las fuerzas de interaccion que existen entre atomos y/o
moléculas que se encuentran muy cercanos entre si. Estas pueden ser clasificadas
de acuerdo a si son atractivas o repulsivas, y si son de corto o de largo alcance
[Sa94].

En equilibrio, la distancia interatomica tipica en un material es del orden de 2 a
3 angstroms; a distancias menores la fuerza de interaccion entre los atomos es
siempre repulsiva y de corto alcance. Por otro lado, para una separacion
relativamente grande entre atomos, las fuerzas de interaccion son de largo alcance y
pueden ser tanto repulsivas como atractivas [Sa94].

Los microscopios de fuerza atomica estan constituidos basicamente por los

siguientes componentes: un soporte (cantilever), una punta en uno de los extremos
del soporte, un cristal piezo-eléctrico, un laser y un fotodiodo [HtO3].
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\ Atomos Supericie .

Figura 4.4 Esquema de operacion de un microscopio de
fuerza atémica.

El AFM trabaja manteniendo la punta del soporte en contacto con la superficie del
material del cual se va a hacer la imagen. Las fuerzas de interaccion entre los
atomos de la muestra y los atomos de la punta flexionan el soporte; la flexion es
medida con un rayo laser que es reflejado en el soporte y detectado por el fotodiodo.
Con la ayuda del cristal piezo-eléctrico se mantiene constante la posicion del
soporte, ya que el cristal se encarga de subirlo o bajarlo. Al mantener la fuerza
constante mientras la punta rastrea la superficie, el movimiento vertical de la punta
sigue el perfil de la superficie y se graba como la topografia de la superficie del
material (ver figura 4.4) [Ht03].

El microscopio de fuerza atémica es un instrumento mecano-optico que detecta
fuerzas a nivel atomico (fuerzas que van desde los 106 a 10-19 Newtons). La longitud
del soporte es de 100 a 200 pm, y tiene una punta muy aguda de cristal en el
extremo con un area de contacto de algunos nanometros cuadrados [Wi94].

Existen varios modos de operacion, los cuales son [Ht04]:

- Modo de fuerza constante: este modo de barrido provee una senal, mientras la
repulsion entre el soporte y la muestra permanece constante. De la intensidad de
la senal se mide la altura. Este es el modo mas comun de barrido.

- Modo de altura constante: en este modo de barrido la altura del soporte se
mantiene constante durante el barrido y se mide la torsion del soporte.
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En el modo de fuerza constante, la senal se retroalimenta para que la amplitud
de oscilacion del soporte permanezca mas o menos constante. De esta senal se
forma una imagen. Existen pequenas variaciones en la amplitud del movimiento
debido a que los controladores electronicos no responden inmediatamente a los
cambios sobre la superficie. A esta imagen se le llama "imagen de fase", ya que para
obtenerla se mide la diferencia de fase entre la oscilacion del soporte guiado por el
cristal piezo-eléctrico y la oscilacion detectada. Con todo ello, obtendremos cambios
y matices en las imagenes, que nos revelaran detalles de la superficie [Ht05] [Wi94].

En la figura 4.5 se observan un par de imagenes tipicas que se obtienen con el
microscopio de fuerza atomica (AFM), es este caso tenemos una imagen de la
muestra testigo, por esta razon es que se ve una imagen lisa y homogénea.

10 UM

(e p——— A 2V
Figura 4.5 Acero 316L (muestra testigo). Imagen obtenida con el
microscopio de fuerza atomica (AFM) a 10x10um, la imagen de la
izquierda es la topografica y la de la derecha la de fase).
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Capitulo 5.
Desarrollo Experimental.

5.1. Preparacion de muestras.

Antes de realizar cualquier prueba para la caracterizacion de un material, con lo
que se debe de contar es con muestras pulidas del material a estudiar. Dicho pulido
en nuestro caso se realiza con lijas de agua de los numeros 240, 400, 500, 600,
1200 y 4000; el material que estamos tratando es acero 316L.

El pulido se inicia realizando rayas alineadas con la lija mas gruesa (240); esto se
realiza ante un flujo constante de agua para que ésta arrastre los pequenos
fragmentos de acero que se desprenden de la muestra. Una vez que la muestra
presente lineas en una misma direccion se prosigue a cambiar a una lija mas fina
(400), y se realiza la misma operacion, solo que ahora las lineas deben ser
perpendiculares a las primeras. Se utilizara esta lija hasta que en la muestra
desaparezcan las lineas producidas por la lija anterior y se observen tinicamente las
lineas de la nueva lija; en ese momento cambiamos de lija a una mas fina y se
continua el mismo proceso hasta la lija mas fina que es la de 4000. Una vez
terminado el pulido a lija, se da un acabado a la muestra, puliéndola con una rueda
giratoria cubierta con un pano hiumedo especial cargado con particulas abrasivas,
que en nuestro caso es alimina de 1pum; la pulidora usada para este proceso fue la
OMNILAP, Lapping and Polishing Maquine fabricada por SBT (South Bay
Technology Inc).

Por ultimo la muestra se debe lavar con una maquina que produce vibraciones
ultrasonicas, dicha maquina fue la Branson (A Smithkline Company) fabricada por
Branson Cleaning Equipment Company (USA); con este lavado quitamos en gran
medida los rastros de alimina que quedan en la muestra después del pulido con
pano. Al terminar con todo este proceso se tiene una muestra de nuestro material
ya pulida y con la cual ya podemos empezar a caracterizar nuestro material y a
experimentar con él.

5.2. Implantacion de iones.

La implantacion de iones se realiza en el acelerador tipo Pelletron descrito
anteriormente. Se trata de un acelerador que alcanza los 3 MeV y una corriente de
hasta 300pA en la terminal; tal acelerador se encuentra en el Instituto de Fisica de
la UNAM y en €l se realiza tanto la implantacion de iones como los analisis RBS.

Las muestras pulidas y lavadas se colocan en la camara de implantacion con la
que cuenta el acelerador, a una presion del orden de 1.5x10-Torr. (2x10-% pascales).
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Existen varios parametros experimentales que se fijan antes de iniciar la
implantacion de iones, tales como la seleccion del elemento quimico a implantar, su
carga eléctrica, el area de barrido del haz de iones sobre la muestra, si el haz estara
colimado o no, la energia de los iones y la afluencia total de iones que se implantara
sobre la muestra; todos estos parametros y condiciones se fijan antes de iniciar la
implantacion de cada una de las muestras.

Para esta tesis se implantaron cinco muestras de acero 316L con las siguientes
condiciones:

Muestra Ion Carga Energia Area de barrido Afluencia
Implantado (MeV) o colimador usado (iones/cm?)
316L12 Au 1+ 1 1.4cm x 1.5cm = 2.1cm? 2x1016
316L11 Au 2+ S 1.4cm x 1.5cm = 2.1cm? 2x1016
316L10 Au 3+ 9 1l.4cm x 1.5cm = 2.1cm? 2x1016
316L09 Au 3+ 9 Colimador de 0.5mm 5x1017
316L08 Au 2+ S Colimador de 0.5mm 3x1017

Es importante mencionar que al terminar la implantacion de los iones, es
recomendable que las muestras se dejen enfriar dentro de la camara entre 20 y 30
minutos antes de sacarlas, ya que sufren un considerable aumento de temperatura
durante la implantacion.

5.3. Experimentos RBS.

Los espectros de retrodispersion de Rutherford RBS, también son tomados en
una camara especial dedicada para ese tipo de analisis incorporada al acelerador.
El arreglo interno de la camara es el siguiente:

Linea del haz )
| Colimado

| 13°

l Detector RBS

Muestra

Figura 5.1 Camara de analisis para la espectroscopia
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En este caso, el haz es de particulas alfa (He2*) que inciden sobre nuestra
muestra, cuyos componentes dispersan a dichas particulas en diferentes angulos y
direcciones.

Los elementos que conforman la camara de analisis son los siguientes: un
detector de barrera superficial marca OXFORD 50-11, el sistema electrénico
asociado a este, sistema de vacio de la camara, un colimador de haz y el porta
muestras. Tal como se puede observar en la figura 5.1, el porta muestras se coloca
perpendicularmente a la direccion del haz. Una vez retrodispersadas las particulas
alfa incidentes, son detectadas a un angulo de 167° gracias a un detector de barrera
superficial.

Las senales que produce el detector son amplificadas por el preamplificador y el
amplificador del sistema electrénico, para posteriormente ser enviadas a un
analizador multicanal y a una computadora donde es generado el espectro con el
que se trabaja.

Antes de realizar los espectros de RBS debemos poner las condiciones y
parametros tanto del haz como de la geometria empleada. La figura 5.1 muestra el
arreglo empleado en todos los espectros RBS en este estudio. Por otro lado, las
condiciones del haz consisten en fijar la energia de las particulas alfa y el diametro
del colimador a usar. Las muestras analizadas con esta técnica fueron cuatro, es
decir, tres que fueron implantadas y una muestra testigo que sélo estaba pulida.

Para este estudio, el colimador usado para todos los espectros fue de 1.5 mm de
diametro, con una corriente entre 350 y 400 nA, mientras que las energias de las
particulas alfa empleadas fueron varias, empezando por 6 MeV y después buscando
energias de resonancia tanto del oxigeno como del carbono; esto ultimo para
amplificar la senal de tales elementos y asi poderlos localizar mas facilmente.

Para tener un espectro de calibracion, se tomo6 una fuente radiactiva compuesta
de americio (Am), plutonio (Pu) y curio (Cm), cuyos is6topos son emisores alfa de
energias conocidas.

Adicionalmente a este analisis, se realiza una simulacioén con el programa
SIMNRA, el cual nos permite obtener un espectro teérico, que podemos comparar y
ajustar al espectro obtenido experimentalmente, para de esta manera conocer mas
los detalles del material estudiado, asi como de la implantacién de iones o el grado
de oxidacion sufrida por la muestra.

Para realizar dicho calculo, el programa SIMNRA requiere una composicion
propuesta del material del cual queremos el espectro y las condiciones del haz que
queremos para el mismo. Tales datos y parametros los podemos ir cambiando
gradualmente, hasta lograr que se ajusten el espectro teorico con el espectro
experimental; y de esta manera deducir algunas caracteristicas del material
estudiado.

44



5.4. Metalografia del acero 316L.

Para realizar la metalografia a nuestro material, lo primero que necesitamos es
un par de muestras previamente pulidas y lavadas. Después procedemos a preparar
el reactivo con el cual se realizara el ataque quimico, el cual es el reactivo llamado
Marble's; dicho reactivo esta constituido por los siguientes componentes:

10 gramos de CuSOsa,

S50 mililitros de HCI,

50 mililitros de agua,
los cuales, son mezclados perfectamente.

Una vez que se tienen las muestras y el reactivo, se procede a realizar la
metalografia. Primero el reactivo se coloca en un vaso de precipitado y
posteriormente se sumerge la muestra, ayudado con unas pinzas, durante un cierto
tiempo, al término del cual se saca la muestra e inmediatamente después es
enjuagada con agua abundante, seguida de un poco de alcohol y secada con una
pistola de aire. Los tiempos que se sumergieron las muestras en el reactivo fueron
de 30 segundos una y 1 minuto la otra.

5.5. Analisis de las muestras con el microscopio 6ptico.

El microscopio optico utilizado fue el OLYMPUS BH2-UMA que se encuentra en el
Instituto de Fisica de la UNAM. Este microscopio tiene amplificaciones de 50x,
100x, 200x y 500x; también podemos tomar fotografias ya que tiene adaptada una
camara fotografica de 35 mm; el tiempo de exposicion de dicha pelicula fue
programado de 1/125 segundos.

Adicionalmente podemos ver y tomar imagenes tanto en campo claro como en
campo oscuro, lo que nos permite ver los detalles de cada una de las muestras con
diferentes formas y contrastes.

Podemos ver la microestructura del acero, es decir, los granos, las fronteras
delineadas de tales granos, las maclas existentes, asi como algunos otros detalles.
También podemos observar los cambios sufridos por las muestras al implantarle los
iones de oro en el acelerador. Aunado a esto, podemos tomar algunas fotografias de
las marcas hechas en la prueba de microdureza.

5.6. Analisis de las muestras usando el microscopio electronico
de barrido (SEM).

Los microscopios utilizados fueron los microscopios de barrido (SEM) JEOL
JSM5200 y el LV5600; ambos se encuentran en el Instituto de Fisica de la UNAM.
Este tipo de microscopio de barrido o SEM descrito anteriormente, lo usamos para
obtener imagenes de las muestras del acero estudiado a mayores amplificaciones
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que lo que nos permite el microscopio 6ptico, con lo cual podemos ver mas
detalladamente la muestra en sus diferentes zonas. Claro que las imagenes
obtenidas son en buena medida distintas ya que en el microscopio de barrido, lo
que usamos en lugar de luz es un haz de electrones.

Adicionalmente, con el microscopio LV5600 podemos capturar imagenes tanto
con los electrones dispersados en el material como con los electrones secundarios
emergentes del mismo; también podemos hacer el analisis EDS correspondiente en
distintos lugares muy localizados en la muestra.

5.7. Analisis de las muestras usando el microscopio de fuerza
atomica.

Aqui el microscopio de fuerza atémica utilizado fue el microscopio JEOL JSPM-
4210 ubicado en el Instituto de Fisica de la UNAM, las puntas usadas fueron
puntas de silicio que tienen una cubierta reflectiva de aluminio y una curvatura de
10 nm, las puntas son de la marca ULTRASHARP.

Aqui las amplificaciones de las imagenes son mostradas en micras, es decir, la
imagen representa una zona de la muestra de por ejemplo 10pm x 10pm o de Spm
X Sum, etc.

5.8. Prueba de microdureza.

El microdurimetro es un medidor o cuantificador de la dureza de un material
sélido. El microdurimetro con que cuenta el laboratorio del Instituto de Fisica de la
UNAM es de marca MATSUZAWA, modelo MHT2. Este aparato ocupa un indentador
Vickers ya que tiene un indentador en forma piramidal, tal como se describe en la
seccion 3.2.

La indentacion primeramente se realiza a la muestra testigo, usando los cuatro
pesos disponibles que son de 10 gramos fuerza (gf), 25gf, S0gf y 100gf. Con tales
datos se construye la grafica llamada curva de Meyer, con la cual podemos observar
en donde se encuentra una meseta, en la cual se tiene el peso ideal para hacer las
pruebas de microdureza al resto de las muestras. El microdurimetro cuenta con un
microscopio y un tornillo micrométrico, para realizar la medicion de la diagonal de
la indentacion y poder asi asignarle un valor Vickers de dureza.

Una vez que se sabe qué valor de fuerza es el 6ptimo para realizar las pruebas de
microdureza, se procede a realizarle tal prueba a todas nuestras muestras
implantadas con iones de oro. Es importante sefialar que en todas las pruebas de
microdureza se uso un tiempo fijo de indentacion de 20 segundos.
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Capitulo 6.
Resultados y conclusiones.

6.1. Resultados de la implantacion de iones de Au y los RBS.

Con la ayuda del programa SRIM 2003 [Ht06], se realizaron las simulaciones de
la implantacion a tres energias distintas. A este programa se le ingresan los datos
de la muestra (los elementos que la componen y el porcentaje en peso de dichos
elementos), las caracteristicas del haz incidente (elemento quimico y energia en keV)
y la geometria usada (el angulo de incidencia del haz sobre la muestra). Este
programa calcula el alcance individual de cada particula y grafica los alcances de
todas las particulas contempladas en el calculo, con la finalidad de tener un alcance
promedio y una cierta dispersion estadistica.

Las simulaciones hechas con el programa SRIM 2003 a las energias de 1, S5y 9
MeV se muestran a continuacién en las figuras 6.1, 6.2 y 6.3 respectivamente:
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Figura 6.1 Implantacion de iones de oro de 1 MeV sobre acero 316L.
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Figura 6.2 Implantacion de iones de oro de 5 MeV sobre acero 316L.
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Figura 6.3 Implantacion de iones de oro de 9 MeV sobre acero 316L.
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En estas simulaciones observamos que el alcance promedio de los iones de oro de
1 MeV de energia resulta ser de 100 nm con una dispersion 30 nm; para el caso de
los iones de 5 MeV se tiene un alcance promedio de 465 nm y una dispersion de
110 nm; y los iones implantados a 9 MeV tienen un alcance promedio de 873 nm
con una dispersion de 177 nm.

Los alcances son relativamente cortos a pesar de que los iones inciden sobre la
muestra con una alta energia cinética, esto a causa de que el numero atomico de
los iones es alto. Por otro lado, vemos que las graficas que se muestra en las tres
simulaciones se acercan mucho a la forma de una gaussiana, lo que nos indica que
la dispersién es muy homogénea.

Recordemos que al momento de realizar la implantacion de iones ocurre un
proceso de espurreo, y por tanto el material puede revelar su microestructura y con
ello sus detalles, tales como las maclas correspondientes a la martensita residual
presente en las muestras.

A continuacion se muestra una grafica de rendimiento del espurreo versus la
energia de los iones, esto para el caso de una muestra de hierro bombardeada con
un haz de iones de oro (para obtener dicha grafica se usaron las formulas expuestas
en la seccion 2.6 de esta tesis):

Rendimiento del espurreo.

0 : : : : :
0 2 4 6 8 10 12
Energia (MeV).

Figura 6.4 Grafica del rendimiento de espurreo contra energia para el hierro

bombardeado con iones de oro.
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Como podemos ver en la figura 6.4, entre menor sea la energia de los iones se
tiene un mayor rendimiento de espurreo, mientras que a mayor energia se tiene un
rendimiento menor.

Las figuras 6.5, 6.6 y 6.7 muestran las fotografias de las muestras
implantadas a 1, 5 y 9 MeV respectivamente:

Figura 6.5 Acero 316L implantada con iones de oro de 1 MeV; en esta foto se
observa un poco el revelado de la estructura del acero a causa del espurreo.
Imagen obtenida con microscopio 6ptico a 100x en campo claro.

Figura 6.6 Acero 316L implantada con iones de oro de 5 MeV; en esta foto
se observa un poco el revelado de la estructura del acero a causa del

. . PR 50
espurreo. Imagen obtenida con microscopio éptico a 200x en campo claro.



Figura 6.7 Acero 316L implantada con iones de oro de 9 MeV; en esta foto
se observa claramente el revelado de la estructura del acero a causa del
espurreo. Imagen obtenida con microscopio 6ptico a 200x en campo claro.

Estas fotografias se le tomaron a las muestras implantadas con una afluencia de
2x10!%iones/cm? en las que el haz de iones barri6 toda la muestra.

En las imagenes mostradas podemos ver que existe un mayor revelado de la
microestructura a 9 MeV, mientras que en las otras dos el revelado es un poco mas
tenue; esto ultimo no se esperaba, ya que tedricamente deberia haber mayor
espurreo a menor energia (como lo ilustra la figura 6.4); esto pudo ser propiciado
por otras causas tales como el aumento de la temperatura. En la figura 6.7 se ven
mas claramente los granos, las fronteras de grano y algunas maclas
correspondientes a la martensita residual que tiene nuestro material.

En las muestras implantadas a las afluencias de 3x10!7 y 5x10!7 iones/cm? con
un haz colimado de 5 y 9 MeV respectivamente, también se nota el efecto de
espurreo, sobre todo para el caso de la muestra implantada con iones de oro de 5
MeV. Las figuras 6.8 y 6.9 muestran las fotografias a tales muestras implantadas.

En la figura 6.8 se ven zonas con distintas tonalidades de grises que aparentan

ser granos, mientras que en la figura 6.9 pareciera ser que la muestra se sobre
expuso a un bombardeo de iones y da una apariencia de quemado donde no se ve la
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estructura del acero. Cabe aclarar que al ocupar un colimador no se tiene
homogeneidad en el proceso de implantacion y por esa razéon aparecen zonas a
distintas dosis de afluencia.

Figura 6.8 Acero 316L implantada con iones de oro de 5 MeV (se uso
colimador de 0.5 mm de diametro). Imagen obtenida con microscopio
optico a 200x en campo claro.

Figura 6.9 Acero 316L implantada con iones de oro de 9 MeV (se uso
colimador de 0.5 mm de diametro). Imagen obtenida con microscopio 6ptico
a 100x en campo claro.
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No obstante, a pesar de que en la parte céntrica de la muestra implantada con el
haz colimado a 9 MeV no se puede ver la estructura del acero, se puede ver otro tipo
de estructura la cual se muestra en la figura 6.10:

-_ 5
28kU XS5.0088 } T5Spm B68368
~ 3 - _
Figura 6.10 Acero 316L implantado con iones de oro de 9 MeV (se uso
colimador de 0.5 mm de diametro); en esta imagen tenemos una

amplificacion de la zona central de la implantacién. Imagen obtenida con
el microscopio de barrido (SEM) a 5000x.

En esta imagen vemos que existe una especie de grumos, los cuales
probablemente se empezaron a formar como pequenas bolas que fueron creciendo
durante la implantaciéon y que al final se unieron al encontrarse unas con otras. Eso
explicaria los canales obscuros que se ven en la zona implantada.

Puesto que la penetracion de los iones incidentes en un material dado depende
del tipo de ion y de su energia inicial, se realizaron experimentos RBS con las
muestras 316L12, 316L11, 316L10 y una muestra testigo.

Las particulas alfa utilizadas para los RBS fueron de distintas energias. En los
espectros correspondientes se pudo observar los picos del oro implantado, los
escalones de los elementos principales y los picos de algunos elementos poco
abundantes tales como el oxigeno (producido por la oxidacion del material) y el
carbono (elemento del acero que se encuentra en muy baja concentracion); en las
muestras implantadas se puede observar como el pico del oro se recorre en funcion
de qué tan profundo dentro de la muestra se encuentra depositado.
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Con la ayuda del programa llamado SIMNRA 5.02 [HtO7] se puede realizar la
simulacién de los experimentos RBS, y ambos espectros (tanto el experimental como
el calculado por la simulacion) pueden ser superpuestos. La simulacion se va
ajustando gradualmente hasta que el espectro resultante sea lo mas parecido al
espectro obtenido experimentalmente.

El objetivo principal del RBS es ver algunos elementos de aleacion, asi como el
oro implantado. El primer experimento RBS que se realizo fue con la muestra
316L12 implantada con iones de Au de 1 MeV, el espectro experimental asi como el

espectro calculado con el programa SIMNRA son mostrados en la figura 6.11, para

ese espectro se usaron particulas alfa de 6 MeV:
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Figura 6.11 Espectro RBS con particulas alfa de 6 MeV de una muestra de acero
316L implantada con iones de Au de 1 MeV.

En este espectro se ven claramente las aristas del Fe y del Mo, y se nota
claramente el pico del Au separado del Mo.
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En la figura 6.12 se observa algo muy parecido al espectro anterior pero ahora
para la muestra 316L11 implantada con iones de oro de 5 MeV con el haz barriendo
toda la muestra.
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Figura 6.12 Espectro RBS con particulas alfa de 6 MeV de una muestra de acero

316L implantada con iones de Au de 5 MeV.

En este espectro el pico del Au se mezcla con el escalon de Mo, ya que los iones
penetraron mas dentro de la muestra y por lo tanto el pico se recorre hacia la
izquierda.
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Siguiendo con la misma dinamica, se tiene el espectro correspondiente de la
muestra implantada con iones de oro 9 MeV barriendo sobre toda la muestra; aqui
el pico del oro se recorre ain mas hacia la izquierda y casi desaparece bajo el
molibdeno; esto es mostrado en la figura 6.13.
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Figura 6.13 Espectro RBS con particulas alfa de 6 MeV de una muestra de acero

316L implantada con iones de Au de 9 MeV.

Con lo anterior concluimos que la técnica de RBS es mas ultil cuando se realizan
implantaciones a baja energia dado que los iones no penetran tanto dentro de la
muestra y por consiguiente el pico correspondiente se separa del resto de los
elementos que contenga dicha muestra.

En los tres espectros se ve claramente el pico que corresponde al oro implantado
en cada una de las muestras, en los espectros simulados se le indic6 al programa
SIMNRA que el oro se encontraba a la distancia y con la dispersion calculadas con
el programa SRIM 2003; dado que los espectros simulados y los espectros
experimentales se parecen mucho, corroboramos que el programa SRIM realizé un
buen calculo y que los iones de oro si se implantaron a la profundidad calculada
por dicho programa.
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Adicionalmente se realiz6 un espectro para una muestra testigo, la cual sélo se
encontraba pulida y lavada; este espectro nos sirve de referencia y nos muestra solo
los elementos primordiales que destacan del acero 316L (ver figura 6.14).
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Figura 6.14 Espectro RBS con particulas alfa de 6 MeV de una muestra de

acero 316L sin implantar.

En todas los espectros de RBS anteriores se observa que el pico de oxigeno no
aparece, este elemento a pesar de que no forma parte de la estructura, suele
aparecer en algunos metales debido al proceso de oxidacion que sufre de forma
natural.

Para poder observar el oxigeno es presiso realizar los espectros de RBS con
particulas alfa de 7 MeV, ya que a esta energia el oxigeno presenta una resonancia
en su seccion eficaz. Las figuras 6.15, 6.16, 6.17 y 6.18 muestran los espectros RBS
realizados a 7 MeV para las muestras implantadas a 1, 5, 9 MeV y a la muestra sin
implantar respectivamente.
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Figura 6.15 Espectro RBS con particulas alfa de 7 MeV de una muestra
de acero 316L implantada con iones de Au de 1 MeV.
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Figura 6.16 Espectro RBS con particulas alfa de 7 MeV de una muestra de
acero 316L implantada con iones de Au de 5 MeV.
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Figura 6.17 Espectro RBS con particulas alfa de 7 MeV de una muestra

de acero 316L implantada con iones de Au de 9 MeV.
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Figura 6.18 Espectro RBS con particulas alfa de 7 MeV de una muestra
de acero 316L sin implantar.



En estos espectros aparece un pico de oxigeno muy pequeno a pesar de que estos
fueron realizados a una energia donde se presenta una resonancia del oxigeno, con
lo cual corroboramos que este tipo de acero se oxida muy poco y por lo tanto es un
buen acero inoxidable, ademas concluimos que el proceso de implantaciéon no afecta
o influye en la oxidacion de nuestro material, ya que los picos de oxigeno en los
cuatro casos no se ve modificado de manera notable.

6.2. Metalografia del acero 316L.

La metalografia se realiza con una muestra de acero 316L pulida y lavada. Como
se revela la estructura, se puede observar en diversos microscopios, ya sea en el
optico 6 en el de barrido (SEM).

A continuacion se mostrara una serie de imagenes - obtenidas con los diversos
microscopios - de la muestra sin implantar atacada quimicamente:

T

3

Figura 6.19 Acero 316L atacado con Marble's en dos tiempos de 15 y 5
segundos secuenciales. Imagen obtenida con microscopio 6ptico a 200x en
campo claro.
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Figura 6.20 Acero 316L atacado con Marble’'s en dos tiempos de 15 y 5
segundos respectivamente. Imagen obtenida con microscopio 6ptico a 200x en
campo oscuro (es la misma zona que la imagen anterior).
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Figura 6.21 Acero 316L atacado con Marble's durante 30 segundos. Imagen
obtenida con microscopio 6ptico a 500x en campo claro.
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Figura 6.22 Acero 316L atacado con Marble’s durante 30 segundos. Imagen
obtenida con microscopio optico a 5S00x en campo oscuro (es la misma zona que la
imagen anterior).

IFUNAMT

: o ol
Figura 6.23 Acero 316L atacado con Marble’s durante 30 segundos. Imagen
obtenida con un microscopio de barrido (SEM) a 800x.
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En las anteriores imagenes de microestructura del acero 316L tomadas con dos
diferentes microscopios, se observan claramente los granos, sus correspondientes
fronteras y las maclas que presenta el material. Con el microscopio optico se
tomaron fotos a dos muestras con tiempo de ataque distinto a distintas
amplificaciones y en cada una de las zonas se capturo6 la imagen en campo claro y
en campo oscuro para tener un contraste diferente y poder distinguir de manera
distinta los detalles.

En las figuras 6.21 y 6.22 se observan varias maclas bastante grandes que en la

foto aparecen en diagonal.

Como podemos ver en la imagen 6.23, los granos del material resultan ser del
orden de 15 a 50 pm aproximadamente.
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6.3. Resultados EDS.

Primero se realiza un analisis EDS a la muestra testigo, el cual nos servira como
referencia para los demas analisis de las muestras implantadas.

Muestra testigo:

LCHM TFUNAM

Figura 6.24 Muestra testigo de acero 316L; en las zonas A, By C se
realizaron estudios de EDS. Imagen obtenida con el microscopio de barrido
(SEM) a 3300x.

En esta muestra se marcaron tres zonas. La zona A corresponde a la parte gris
oscuro de la muestra, la zona B corresponde a la parte gris clara y la zona C
corresponde al hoyo negro que se muestra en la imagen.

Cabe senalar de entrada que los hoyos negros que se ven en la imagen son del
orden de 0.5 a 2 pm de diametro, mientras que las zonas gris claro se extienden en
su lado mas extenso aproximadamente 2 a 6 pm. Casi todas las zonas gris claro
tienen asociado un hoyo en su centro.
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Figura 6.25 Espectro EDS para la muestra testigo en la zona A. Obtenido en
el microscopio de barrido (SEM).
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Figura 6.26 Espectro EDS para la muestra testigo en la zona C. Obtenido en
el microscopio de barrido (SEM).

La concentracion de los distintos elementos es normal en la figura 6.25, es decir,
la concentracion de cada uno de los elementos es la esperada para el acero 316L.
Por otro lado, en la zona C tenemos que la concentracion de Mo y Mn se
incrementan mucho, mientras que en la de la zona B se tuvo un muy ligero
incremento en la concentracion del Mo y del Mn, pero practicamente se tiene una
composicion igual a la reportada para el acero 316L (por esa razéon no se incluyo la
imagen).
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Por otro lado, en las muestras se notan unas esferas blancas que tienen la
siguiente forma:

Z ok LM IFUMAM

-

Figura 6.27 Acero 316L atacado con el reactivo Marble’s; en esta
imagen tenemos una amplificacion de las esferas del material. Imagen
obtenida con el microscopio de barrido (SEM) a 6500x.
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Figura 6.28 Espectro EDS a la bola blanca de la muestra atacada con
Marble’s durante 30 segundos. Obtenido en el microscopio de barrido (SEM).
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Las esferas blancas que se logran ver perfectamente en la imagen 6.27 aparecen
en varias de las fotos (donde es mas notorio es en la imagen 6.23); dichas esferas
tienen un diametro que va de los 500 nm a los 1700 nm aproximadamente.

Un EDS realizado a la esfera grande que aparece en la figura 6.27 revela que su
composicion quimica resulta ser muy rica en Mo, Mn y Cr (ver figura 6.28).

A esta misma muestra se le realizaron otros EDS en lugares alejados de las
esferas para ver si la composicion cambiaba, y resulté ser igual a la composicion
correspondiente al acero 316L, cuyo espectro es mostrado por la figura 6.25.

Con esto podemos concluir que el acero 316L tiene agregados u hoyos ricos en
ciertos elementos quimicos que para el caso de las esferas blancas se trata de Mo,
Mn y Cr, y para los hoyos son s6lo Mo y Mn.

Ahora veremos lo que se encontr6 para las muestras implantadas a distintas
energias y con diferentes afluencias de iones.

LCM IFUMNAM

Figura 6.29 Muestra de acero 316L implantada con iones de oro de 1 MeV;
en las zonas A, B y C se realizaron estudios de EDS. Imagen obtenida con el
microscopio de barrido (SEM) a 3300x.

La imagen 6.29 fue tomada a la muestra implantada con iones de Au de 1 MeV
con el haz barriendo toda la muestra a una afluencia total de 2x1016 iones/cm?2. En
ella se distinguen tres zonas a las cuales se les realizo un estudio EDS.
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El espectro realizado en la zona A nos revela que su composicion quimica es la
correspondiente al acero estudiado.

La zona C es un hoyo que tiene la muestra en el cual se tiene una alta
concentracion de Mo y Mn, estos hoyos ya aparecian en la muestra testigo por lo
que no se lo podemos atribuir al proceso de implantacion. En este caso la zona B
aparenta estar un poco mas oscura que el resto de la muestra; su composicién es
muy similar a la zona B de la muestra anterior, es decir, su composicion es muy
parecida a la del acero 316L salvo que se tiene un ligero incremento en la
concentracion del Mo y del Mn.

Cabe senalar que la apariencia de las diferentes zonas cambia un poco con
respecto a la imagen de la muestra testigo.

LCHM IFUMaM

Figura 6.30 Muestra de acero 316L implantada con iones de oro de 5 MeV; en
las zonas A y B se realizaron estudios de EDS. Imagen obtenida con el
microsconio de barrido (SEM) a 3300x.

La imagen 6.30 fue tomada a la muestra implantada con iones de Au de 5 MeV
con el haz barriendo toda la muestra a una afluencia total de 2x101° iones/cm?. En
ella se distinguen dos zonas a las cuales se les realiz6 un estudio EDS.

La zona A muestra una vez mas la concentracion quimica correspondiente al
acero 316L, mientras que la zona B (hoyo) tiene un alto porcentaje de Mo y Mn.
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Es importante destacar que en este caso las zonas que tenian una concentracion
similar a la del acero s6lo que con un ligero incremento en Mo, aqui es reducido
practicamente al contorno de los hoyos, formando alrededor de ellos una especie de
halo gris claro.
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Figura 6.31 Muestra de acero 316L implantada con iones de oro de 9 MeV; en las
zonas A y B se realizaron estudios de EDS. Imagen obtenida con el microscopio
de barrido (SEM) a 3300x.

La imagen 6.31 fue tomada a la muestra implantada con iones de Au de 9 MeV
con el haz barriendo toda la muestra a una afluencia total de 2x101° iones/cm?. En
ella se distinguen dos zonas a las cuales se les realiz6 un estudio EDS (ver imagen).

En esta ocasion no se le realizo el estudio de EDS a los hoyos que aparecen en la
imagen porque se supuso que tenian la misma concentracion quimica que los hoyos
anteriores. Sin embargo, aparecen dos zonas con distintas tonalidades de grises a
las cuales se les realiz6 el EDS.

Tanto en la zona A como en la zona B se tienen espectros y resultados iguales a
las zonas A y B de la muestra testigo respectivamente, es decir, la zona A muestra
una composicion quimica igual a la del acero 316L y la zona B una composicion
similar a la del acero pero con un ligero incremento con respecto a la zona A en la
concentracion del Mo.
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Con todo lo anterior concluimos que los dos tipos de zonas grises presentes en la
muestra testigo no son alterados significativamente en su composicién quimica,
pero si en su forma durante el proceso de implantaciéon de iones. Por otro lado
vemos que los hoyos ricos en Mo y Mn que también aparecen en la muestra testigo,
no cambian ni en forma ni en composicion quimica. Adicionalmente notamos que
en todos estos espectros de EDS realizados a las muestras implantadas no aparece
el pico de oro; esto ocurrié porque la afluencia de iones result6 demasiado baja para
que se pudiera notar la presencia del oro por medio de esta técnica.

A continuacion se mostraran algunos de los estudios se EDS realizados a las
muestras implantadas con iones de Au de 5 y de 9 MeV con una afluencia total de
3x1017 y 5x1019 iones/cm? respectivamente (recordemos que para estos casos de
implantacion se uso un haz de iones colimado de 0.5 mm de diametro). En estas
dos muestras se decidi6 incrementar la afluencia de iones de oro para que
pudiéramos ver los picos de este elemento, ya que con los experimentos anteriores
no se lograba ver; dado que se uso colimador durante el proceso de implantacion, el
deposito de iones no resulta ser homogéneo.

Muestra implantada a 5 MeV:
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Figura 6.32 Muestra de acero 316L implantada con iones de oro de 5 MeV (en
la que se uso6 colimador); en las zonas indicadas en la imagen se realizaron
estudios de EDS. Imagen obtenida con el microscopio de barrido (SEM) a 600x.

En este caso observamos diversas zonas, en primer lugar la zona A y varios halos
a su alrededor. Todas las zonas indicadas en la figura 6.32 fueron analizadas con
EDS para saber su composicion quimica, aunque por cuestiones practicas y para
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evitar repeticiones, solo se presenta el espectro principal realizado en la zona A y se
menciona que se encontré en las demas zonas.
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Figura 6.33 Espectro EDS para la muestra implantada con iones de oro de 5
MeV en la zona A (se uso6 colimador de 0.5 mm de diametro). Obtenido en el
microscopio de barrido (SEM).

En la zona A se tiene un espectro similar a los obtenidos anteriormente, s6lo que
en este caso se distingue claramente los picos de Au (se logran ver varios de los
picos de oro tales como el M y el L) cuya concentracion resulto ser superior al 40%
en peso. La aparicion del Au en los espectros fue posible debido a que la afluencia
que se tuvo en esta ocasion fue mucho mayor a la que se tenia cuando el haz barrio
la totalidad de las muestras.

Los espectros realizados en el resto de las zonas indicadas en la figura 6.32 nos
muestran que la concentracion de Au cambia en cada una de las zonas, pero que
aquéllas mas alejadas del centro, tales como la zona D3, tienen una baja
concentracion de Au, mientras que en la zona Ext. el Au esta ausente. Esto nos
indica que el Au esta concentrado en un lugar y que no emigro hacia los lados
durante el proceso de implantacion ni después de que éste ocurrio.
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Muestra implantada a 9 MeV:

LCHM IFUNAM

Figura 6.34 Muestra de acero 316L implantada con iones de oro de 9 MeV (en la
que se uso colimador); en las zonas indicadas en la imagen se realizaron estudios
de EDS. Imagen obtenida con el microscopio de barrido (SEM), a 200x.
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Figura 6.35 Espectro EDS para la muestra implantada con iones de oro de 9
MeV en la zona A (se uso colimador de 0.5 mm de diametro). Obtenido en el
microscopio de barrido.



Con esta muestra se procedié de la misma manera que en la muestra anterior, es
decir, se tomaron espectros de EDS en varias zonas para ver como cambiaba la
concentracion de Au. En esta ocasion se distinguieron tres zonas, la zona A que
corresponde a la parte céntrica donde incidi6 el haz, la zona B que es la frontera de
incidencia del haz mismo, mientras que la zona C es un lugar de la muestra donde
ya no incidieron los iones de Au.

En la zona A se tiene, al igual que el caso anterior, una muy alta concentraciéon
de Au de alrededor de 60% en peso. Analogamente, la concentracion de Au
disminuye drasticamente en la frontera de incidencia del haz y finalmente el oro no
se encuentra presente en la zona C donde no incidi6 el haz de iones; con lo que
concluimos que al igual que el caso anterior, el Au no migré hacia los lados.

Es importante resaltar que la concentracién de Au en la zona donde incidi6 el haz
en esta ocasion es 20% superior a la concentracion que se tuvo en la zona donde
incidio el haz en el caso anterior, lo cual es coherente ya que la cantidad total de
iones que se implantaron a esta muestra fue superior a la cantidad total de iones
que se implantaron a la muestra bombardeada con el haz de iones de 5 MeV.

En la mayoria de las imagenes anteriores se tiene en comun la aparicion de
hoyos e inclusive pequenas esferas blancas. Por lo cual a continuaciéon se muestran
unas imagenes con una mayor amplificacién de tales hoyos y esferas.

28U X5.-888 Spm 868358

Figura 6.36 Acero 316L implantado con iones de oro de 5 MeV (se uso6
colimador), en esta imagen tenemos una amplificacién de los "hoyos" del
material donde de registra un aumento considerable de molibdeno.
Imagen obtenida con el microscopio de barrido (SEM) a 5000x.
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La figura 6.36 muestra los hoyos que son ricos en Mo y en Mn. Esta imagen fue
tomada a la muestra implantada con un haz de iones de oro colimado de 5 MeV de
energia, lo cual demuestra que estos hoyos no sélo aparecen en la muestra testigo y
en las muestras implantadas con el haz de iones barriendo toda la muestra, sino
que también aparecen en las muestra que fueron implantadas a mayor afluencia de
iones y con el haz colimado. Con esto concluimos que el proceso de implantacion no
altera estos hoyos.

Gracias al microscopio de fuerza atémica se logr6 capturar las imagenes
mostradas por las figuras 6.37 y 6.38, en las cuales se ven granos en forma de
plumas que sobresalen del material.

500 um

500 nm

Figura 6.37 Acero 316L implantado con iones de oro de 9 MeV, en esta
imagen tenemos unas amplificaciones de la superficie que se tiene en
la muestra implantada. Imagen obtenida con el microscopio de fuerza
atomica (AFM) a 10x10pm y 1xlum respectivamente (las imagenes de
la izquierda son las de fase y las de la derecha las topograficas).
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En esta imagen podemos apreciar que la superficie no es plana y lisa en su
totalidad, sino que presenta una serie de grumos (imagenes superiores), los cuales
al ser amplificados parecen granos alargados e inclinados ligeramente hacia la
derecha (imagenes inferiores). Los granos resultan ser de aproximadamente 0.5
micras de largo y se encuentran uno junto al otro en este aglomerado.

Algo parecido a lo observado en la imagen anterior, se tiene en la siguiente
imagen:

1.00 um 1.00 um

200 nm 200 nm

Figura 6.38 Acero 316L implantado con iones de oro de 5 MeV, en esta
imagen tenemos unas amplificaciones de la superficie que se tiene en
la muestra implantada. Imagen obtenida con el microscopio de fuerza
atémica (AFM) a 2x2um y 0.5x0.5um respectivamente (las imagenes de
la izquierda son las de fase y las de la derecha las topograficas).

Analogamente al caso anterior, aqui podemos apreciar un grano que resalta sobre
la superficie de la muestra. Este grano es de aproximadamente 0.5 micras de largo
igual que en la muestra anterior, so6lo que ahora se tiene inicamente uno y no un
grupo grande de ellos.
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6.4. Resultados de la microdureza.

Lo primero que se hace con respecto a la prueba de microdureza es hacer una
curva de Meyer que consiste en realizar indentaciones sobre una muestra testigo a
distintos pesos y graficar el numero Vickers versus el peso; la zona en donde se
observe una meseta correspondera al peso ideal para realizar las demas pruebas de
microdureza a las muestras implantadas con iones de oro.

A continuacion se muestran una imagen que ejemplifica las indentaciones
realizadas:
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Figura 6.39 Indentaciones hechas sobre la muestra 316L11 que fue
implantada con iones de oro de 5 MeV. Imagen obtenida con el microscopio
de bajo vacio (SEM) a 800x.

Después de realizar 16 indentaciones en la muestra testigo con cada uno de los
pesos, se procedio a promediar los valores de la diagonal y a obtener su
correspondiente valor Vickers usando la formula que se encuentra en la seccion 3.2
de esta tesis.
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Obteniendo asi la siguiente grafica:
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Figura 6.40 Curva de Meyer realizada para la muestra testigo del acero 316L.

Como podemos ver, la meseta se encuentra entre los 25 y 50 gramos, por lo cual
el peso mas apropiado para hacer las posteriores pruebas de microdureza es de 50
gramos.

Las pruebas de microdureza para las muestras implantadas nos arrojan los
siguientes resultados:

Muestra de acero 316L Diagonal Microdureza Porcentaje de

(pm) Vickers (g/um?2) dureza.

Testigo 17.28+0.43 31015 100 %

Implantada a 1 MeV con 16.25£0.33 35114 113 %
fluencia de 2x10!%iones/cm?

Implantada a 5 MeV con 15.65+0.23 378+11 122 %
fluencia de 2x10!%iones/cm?

Implantada a 9 MeV con 13.75£0.33 490125 158 %

fluencia de 2x10!%iones/cm?
La correspondiente grafica se muestra a continuacion:
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Figura 6.41 Grafica del incremento en la dureza en funcion de la energia de
implantacién.

Como podemos apreciar en la grafica y en la tabla, la dureza se incrementa
conforme la energia de implantacion aumenta. Recordemos que la afluencia de los
iones en las muestras implantadas fue la misma y que en las tres el haz barrio la
muestra durante la implantacion, asi que la Ginica variable que hace la diferencia en
el cambio de dureza es la energia de implantacion. Un ajuste rectilineo es
Hy=18.19E(MeV)+314.51, el cual se obtuvo con el método de minimos cuadrados.

Dado que las otras dos muestras fueron implantadas usando colimador y una
afluencia de iones distinta, las pruebas de microdureza se analizan por separado.
Tales pruebas se realizaron en las diversas zonas que se formaron alrededor del
punto donde incidio el haz en la muestra (ver figura 6.42).
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Los resultados de la muestra implantada a 5 MeV con fluencia de 3x1017iones/cm?
(usando colimador):

Figura 6.42 Acero 316L implantado con iones de oro de 5 MeV a una afluencia
de 3x1017iones/cm? (se uso6 colimador de 0.5 mm de diametro). Imagen obtenida
con microscopio 6ptico a S00x en campo claro.

Diagonal (pm) Microdureza
Vickers (g/um?2)
Zona A 15.33+0.24 394+13
Zona B 15.67+0.24 377+12
Zona C 15.83+0.24 370+11
Zona D 15.50£0.41 386+15
Zona E 16.33+0.24 348+10

En este caso también podemos ver un incremento de la dureza con respecto a la
muestra testigo, y vemos también que la dureza decrece del centro hacia fuera a
excepcion de la zona D donde la dureza se incrementa un poco.
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Los resultados de la muestra implantada a 9 MeV con fluencia de
5x1017iones/cm? (usando colimador):

Figura 6.43 Acero 316L implantado con iones de oro de 9 MeV a una afluencia de
S5x1017iones/cm? (se us6 colimador de 0.5 mm de diametro). Imagen obtenida con
microscopio 6ptico a 100x en campo claro.

Diagonal (pm) Microdureza
Vickers (g/um?)
Zona A 13.83+0.24 485+17
Zona B 14.33+0.24 451%16
Zona C 14.83+0.24 421+14
Zona D 15.67+0.24 377+12
Zona E 17.00+£0.41 321+16

Aqui podemos apreciar una vez mas que la dureza del material va disminuyendo
del centro de la muestra hacia fuera.

En estos casos vemos que el incremento de la dureza en las zonas centrales con
respecto a la muestra testigo fue del 27% y del 56% respectivamente. Estos
porcentajes no son muy distintos a los incrementos obtenidos en las muestras
implantadas a distinta afluencia de iones pero con la misma energia de
implantacion; por lo tanto concluimos que la afluencia total de iones no influye
mucho en el incremento de la dureza.
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Conclusiones.

Los iones de oro al ser implantados en el acero 316L penetran en el material
algunas centenas de nanémetros; claro que existe una penetracion promedio y una
cierta dispersion ya que no todos los iones alcanzan la misma profundidad en la
muestra.

Tenemos asi que, para el caso de los iones implantados a 1 MeV de energia, el
alcance promedio es de 100 nm con una dispersion de 30 nm; para los iones
implantados a 5 MeV de energia, el alcance promedio es de 465 nm con una
dispersion de 110 nm; mientras que los iones implantados a 9 MeV de energia,
tienen un alcance de 873 nm y una dispersion de 177 nm. Estos valores fueron
estimados estadisticamente por medio de una simulacion hecha con el programa
SRIM 2003 descrito anteriormente, y adicionalmente se verifican con los espectros
de RBS en los que la energia a la que aparece el pico del oro depende de qué tan
profundo dentro del material se encuentra.

Lo anterior nos muestra que a pesar de estar implantando particulas con muy
alta energia, éstas no penetran una gran distancia dentro del acero 316L. Esto
ocurre primordialmente porque los iones implantados tienen un ntimero atémico
alto y por consiguiente pierden mucha de su energia al tratar de abrirse paso dentro
del material.

Por otro lado vemos que los iones no se dispersan tanto y que no se estan
difundiendo dentro del material una vez implantados. Lo anterior se comprueba de
dos formas distintas:

- En primer lugar lo podemos ver en los espectros de RBS tanto simulado como
el experimental. El pico de oro tiene una anchura que nos indica que no se
difundi6 hacia dentro del material. El mejor ejemplo es la muestra implantada
con iones de oro de 1 MeV, ya que en sus correspondientes espectros de RBS
el pico de oro esta separado del resto de los elementos del material
representados en tales espectros.

- La segunda forma es verificar con los espectros de EDS y sus tablas
correspondientes que en las muestras implantadas con el haz de iones
colimado no existié una difusion lateral del oro (en las muestras con barrido el
pico del oro no se alcanza a distinguir debido a la baja afluencia de iones). En
dichos espectros se ve claramente como en la zona implantada existe una
gran cantidad de oro mientras que en la zona no implantada el pico de oro no
aparece.

Como dato adicional podemos destacar que el acero 316L se oxida muy poco ya

que los espectros de RBS hechos a 7 MeV muestran un pico muy pequeno de
oxigeno a pesar de que a esa energia se tiene una resonancia en la dispersion de
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éste elemento; cabe mencionar que en los espectros de RBS realizados a 6 MeV de
energia, el pico de oxigeno no se observa. Adicionalmente comprobamos que el
proceso de implantacion no propicia cambios en la oxidacion del material, es decir,
la muestra no se oxida mas ni menos; esto se dedujo al ver que los picos de oxigeno
en los espectros de RBS realizados a 7 MeV son iguales.

Gracias a la implantacion de los iones de oro en el acero 316L, obtenemos un
revelado de la estructura un tanto tenue pero apreciable (la muestra implantada
con iones de oro de 9 MeV fue la que se revelo de forma mas clara). Esto era de
esperarse ya que recordemos que existe un proceso de espurreo, es decir, el
material es erosionado por los iones implantados en él.

El revelado de la estructura, ya sea por el proceso de ataque quimico o por
espurreo, muestra los detalles estructurales de nuestro material. En este caso, el
revelado de la estructura mostro las maclas que podemos asociar con la martensita
residual que se encuentra inmersa en la matriz de austenita de nuestro material.
Cabe mencionar que la temperatura que se alcanza durante el proceso de
implantacion resulta ser del orden de los 250°C para iones de 4 MeV segun
experimentos realizados anteriormente midiendo la temperatura como funcion de la
energia de los iones. Por lo tanto para el caso especifico de esta tesis se espera que
las temperaturas no subieran mas de 400°C o 500°C, con lo cual no se esperarian
cambios de fase.

Se observaron algunos puntos como hoyos y unas esferas blancas nanométricas
en la muestra testigo, las muestras implantadas y las muestras atacadas
quimicamente. En dichos hoyos se registra con los espectros EDS un incremento
notable de molibdeno y manganeso, mientras que en las esferas blancas se detecta
un incremento en la concentracion de Mo, Mn y Cr.

Las pruebas de microdureza hechas a las muestras implantadas a una misma
afluencia de 2x10!%iones/cm? nos muestran un considerable incremento de la
dureza del material, dependiente de la energia. Entre mayor sea la energia de
implantacion, mayor resulta ser el incremento de dureza, teniendo asi un
incremento de 13% en el caso de la muestra implantada a 1 MeV, un incremento de
22% en el caso de la muestra implantada a 5 MeV, y un incremento de 58% en el
caso de la muestra implantada a 9 MeV.

Por otro lado, se realizaron pruebas de microdureza a las muestras que fueron
implantadas con colimador a distintas afluencias de iones de oro. Se tuvo un
incremento de 27% en la dureza en el caso de la muestra implantada a 5 MeV con
una afluencia de 3x1017iones/cm? y un incremento de 56% en la dureza en el caso
de la muestra implantada a 9 MeV con una afluencia de 5x1017iones/cm? (esto
comparando la dureza en el centro de la zona implantada con la dureza de la
muestra testigo).
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Adicionalmente, las pruebas de microdureza realizadas en las distintas zonas de
las muestras implantadas con el haz colimado muestran que la dureza va
disminuyendo paulatinamente desde el centro hacia las orillas, aunque no de forma
lineal.

Por ultimo, vale la pena pensar un poco en las posibles aplicaciones del material
modificado y también mencionar que lineas de investigacion se pueden realizar en
un futuro.

e A reserva de que surjan diversas aplicaciones que por el momento no se
tengan contempladas o que no se nos ocurran, se mencionan algunas posibles
aplicaciones del acero 316L implantado con iones de oro:

- Una aplicacion es para fabricar y usar distintas piezas de uso meédico, por
ejemplo, protesis, tornillos, placas, etc. que podemos implantar o usar dentro
del cuerpo de las personas, ya que el acero 316L es biocompatible y el oro
implantado le aumenta la dureza sin que pierda sus propiedades de
biocompatibilidad o de antioxidacion.

- Para la fabricacion de articulos de joyeria, ya que actualmente se usa este
acero para realizar distintas piezas de joyeria, y al usar el acero 316L
implantado con iones de oro, le daria a la pieza mayor dureza y pos lo tanta
mayor resistencia.

- Etc.

e Algunas lineas de investigacién que se podrian seguir usando el acero 316L
implantado con iones de oro:

- Pruebas de corrosion al acero 316L tanto implantado con iones de oro como al
acero 316L normal par poder apreciar los cambios.

- Implantes de este material a pequenos mamiferos para poder apreciar las
reacciones de éstos ante el material.

- Etc.

En ocasiones uno no tiene la suficiente vision como para encontrar todas las
posibles aplicaciones, asi como para indicar todas las lineas de investigacion que se
pueden seguir, por lo cual este trabajo es un pequeno paso en la investigacion
referente a este material que contribuye con su “granito de arena” en el
conocimiento universal. Sin embarga ha sido asi (paso a paso) como se ha ido
construyendo y ha avanzado la ciencia y la tecnologia a lo largo del tiempo.
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