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Resumen

En el presente documento se describe el trabajo llevado a cabo durante la fabricacién
y posterior caracterizacion de peliculas delgadas de tungsteno y niquel, utilizando las
técnicas de retrodispersion de Rutherford, microscopio electrénico de barrido, micro-
andlisis con sonda de electrones (que forma parte del conjunto de espectroscopias de
rayos X por dispersién de energia) asistida con microscopio electrénico y microscopia
de fuerza atéomica. El propésito a futuro de este trabajo es el poder fabricar peliculas
que funcionen eficientemente como moderadores de positrones. Estos formaran parte
de un sistema de analisis con positrones en el laboratorio Van de Graaff 5.5 MV del
Instituto de Fisica de la UNAM.
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Capitulo 1
Introducciéon

El presente trabajo trata de la fabricacién de peliculas delgadas para su uso como
moderadores de positrones. Los haces de positrones son usados en una amplia variedad
de técnicas de analisis, una parte importante de estos sistemas son los moderadores.
Estas particulas interaccionan de diversas maneras con la materia, por ejemplo pueden
ser aniquilados, aunque este fenémeno depende de la velocidad de los positrones.

De manera general, los moderadores funcionan como filtros para positrones prove-
nientes de fuentes naturales, son tutiles ya que cuando son emitidos de fuentes naturales
tienen un amplio espectro de energias.

En las técnicas de fabricacion y caracterizacion se utilizan también sistemas de vacio,
compuestos por bombas y sensores de vacio.

Las técnicas de fabricacion de las peliculas de niquel y tungsteno, incluyen evapo-
racién térmica y canén de electrones para niquel y sputtering ' para el tungsteno.

La evaporacion térmica y el canon de electrones consisten en calentar el material
hasta evaporarlo y poderlo depositar en el sustrato. En el caso de la evaporacion térmica
este calentamiento se consigue por medio de un filamento, al que se hace pasar una
corriente. Mientras que en el caso del candén de electrones se logra al hacer incidir un
haz de electrones de alta corriente sobre el material.

Por otro lado, la técnica de sputtering consiste en producir un plasma, los iones del
plasma erosionan el material que luego se deposita en los sustratos. Tiene la ventaja
de ser una técnica mas rapida, con tasas de deposito mayores, que las dos anteriores.
Por esta razon se utilizé con el tungsteno, que este material tiene una temperatura de

fusion y evaporacion muy alta, de hecho la mayor para los metales. En particular se

IEn inglés esta técnica es llamada sputtering, en espafiol tiene nombres como erosién i6énica, pulve-
rizacién catodica, entre otros. En adelante se usard el nombre de sputtering para referirse a ésta.



utilizé un sistema de sputtering con magnetron.

Las técnicas de andlisis utilizadas son retrodispersién de Rutherford (RBS), micros-
copia electrénica de barrido (SEM), micro-andlisis por sonda de electrones (EPMA)? y
microsopia de fuerza atoémica (AFM).

La técnica de RBS consiste en hacer incidir un haz de particulas sobre la muestra,
que al ser dispersadas y detectadas permite conocer, con algunas limitaciones, la com-
posicién elemental y el espesor de la muestra. De esta manera se usé la informacion de
RBS para medir los espesores de las peliculas y saber si se deposito algin otro material.

Finalmente las técnicas de microscopia nos permitieron determinar si las peliculas
son lo bastante uniformes como para usarse como moderadores. Especialmente la técnica

de EPMA-EDS fue 1til para conocer con precision los elementos presentes en la pelicula.

2Forma parte del conjunto de espectroscopfas de rayos X por dispersién de energfa (EDS).



Capitulo 2

Teoria

2.1. Positrones

El positrén es un fermion, ya que tiene un espin de un medio. Su masa, vida media y
relacion giromagnética son iguales a las del electréon, ademas tienen la misma magnitud
de carga eléctrica pero de signo opuesto. [1] El positron es una anti particula, una de
las propiedades que caracteriza a las anti particulas es que al entrar en contacto con
sus particulas respectivas, ambas se aniquilan. De esta manera la materia se convierte
en energia. La existencia del positron fue propuesta inicialmente por Dirac en 1930,
mientras desarrollaba un modelo de la mecanica cuantica que pudiera incluir la teoria de
la relatividad. Fue asi que encontré que en el conjunto de las soluciones a la ecuacion de
onda existian también soluciones con energias negativas. En un comienzo Dirac propuso
que estos estados podian llenarse con particulas con carga y masa positiva, siguiendo
el principio de Pauli, por lo que inicialmente pensé que estas particulas podian tratarse
de protones.

Fue en 1933 que Anderson descubrié experimentalmente al positron, cuando obser-
vaba el paso de la radiacion césmica en una cdmara de niebla (su trabajo es el primer
articulo publicado sobre este tema), y poco tiempo después Blackett y Occhilian con-
firmaron este resultado al observar un fenémeno que actualmente se le refiere como
produccién de pares [1], como se observa en la figura 2.1.

Los positrones se usan en la ciencia de diversas maneras. Por ejemplo en fisica tedrica
fundamental incluye la formacién de atomos de antihidrogeno neutro, que es usado

para comprobar efectos relacionados con la teoria QED (Quantum electrodynamics '),

IElectrodindmica cudntica en espaiiol.
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Figura 2.1: Fotografia de la aniquilacién de un par positron - electron, donde se observa
el fenémeno de produccién de pares.|[2]

se utilizan también en estudios sobre la accion de la gravedad sobre la antimateria y con
ellos se pueden realizar algunas pruebas concernientes al teorema CPT. El uso de haces
de positrones en aplicaciones tecnolégicas es amplio e incluyen Tomografia por Emision
de Positrones (PET) para el estudio de procesos metabdlicos, y la caracterizacién de

materiales como en la manufactura de chips. [3]

2.1.1. Interaccién positrones materia

En general las interacciones posibles y de interés entre positrones y materia incluyen
la excitacion electrénica, la formacién de positronio, la ionizacién,las excitaciones ro-
tacionales y vibracionales de atomos y moléculas, ademas de procesos de aniquilacion.
3]

Cuando un positrén se encuentra con materia normal es posible que se aniquile
con un electron. En este caso, el tiempo de aniquilacién es proporcional a la densidad
local de electrones. Por ejemplo, en materia condensada la vida media es tipicamente
menor a 500 ps, aunque en algunos sistemas gaseosos puede tomar ~10% ns para llegar
a energias térmicas. Existen diferentes modos en que puede ocurrir la aniquilacién de

un positrén con materia. Puede ocurrir un fenémeno sin radiacién, la emisién de un
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Figura 2.2: Diagramas de Feynman que representan (a) proceso de aniquilaciéon sin
radiacién (b) emisién de un rayo gamma (c) dos gammas (d) tres gammas, A*" y AT
representan los estados de carga del ion restante. Diagrama reproducido de [1].

rayo gamma o la emision de dos rayos gamma; este tultimo modo de aniquilacién es el
dominante. [1] Estos casos se representan en la figura 2.2.

Cuando los positrones primarios y energéticos inciden sobre un solido pierden energia
rapidamente por medio de colisiones inelasticas con los electrones. Un positron con
algunos keV se termaliza (~40 meV) con el medio en ~ 1 ns. [4] Cuando los positrones
inciden sobre un soélido se termalizan primero ionizando electrones internos, después
generan oscilaciones de plasma, crean pares electrones - hoyos y finalmente pierden
energia por produccién de fonones. [4]

Entre los positrones incidentes existen algunos que no logran termalizarse, se les
conoce como “calientes” o “epitermales”. [4]

Cuando un positrén incide en materia puede formar sistemas o ser dispersado por
los electrones o las moléculas. En general el proceso de aniquilacién es mucho menos
probable comparado con la dispersién para positrones. [3]

Cuando los positrones incidentes tienen poca energia, los rayos gamma producidos
por la aniquilacién son casi colineales y con energia cada uno cercana a 511 keV. [1] En
el momento de aniquilacién la separacién entre el positron y el electron, r ~ h/mec, es
mucho menor al radio de Bohr. Por esto se considera que la aniquilaciéon ocurre en un
punto. [3]

Estos efectos se ilustran en la figura 2.3, donde se observan los fenémenos de difusion,
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Figura 2.3: Ilustracion de las interacciones de positrones en un metal a nivel superficial
y la representacion en una dimension del potencial para un positréon termalizado cerca
de la superficie de un metal. Diagrama reproducido de [1].

reemision, la perdida de energia por fonones y la aniquilacién. También se muestra la
reemision de positrones rapidos, superficiales, lentos y positrones con energia de funcién
de trabajo. Mas adelante se habla sobre el diagrama de potenciales.

Un hecho importante relacionado con el positron es el descubrimiento del estado
base que puede formar esta particula con un electron. Este sistema es analogo al atomo
de hidrégeno, en el cual se reemplaza el protén por un positron. La existencia de esta
estructura fue propuesta en un principio por Mohorovicic en 1934. Tiempo después este
sistema fue llamado Positronio (Ps) por A. Ruark en 1945 y descubierto por M. Deutsch
en 1951, mientras realizaba estudios sobre la aniquilacién de positrones en gases. [1]

Como se mencion6 antes, el positronio es una estructura similar al hidrégeno. Debido
a que su masa reducida corresponde a m./2, sus niveles de energia corresponden a la
mitad del valor que del hidrégeno; la energia del estado base es aproximadamente de
6.8 V. El tamaifio del positronio es el mismo que el del dtomo de hidrégeno, 3Ade
didmetro. [5] Por otro lado, la estructura fina e hiperfina son muy diferentes, en parte
debido a la extrema diferencia del momento angular magnético del positron, 658 veces
la del protén. [1]

Existen dos estados en los que puede existir el positronio: singulete (S=0) y tripelete
(S=1); para-positronio cuando los espines son anti paralelos y orto-positronio cuando
sus espines son paralelos. Esta diferencia en el espin provoca también una diferencia
en los niveles de energia y en los tiempos de vida de cada tipo de positronio. El modo
de aniquilacién es diferente para los dos tipos de positronio. En el estado base (L=0)

del para-positronio la aniquilacién produce una cantidad de rayos gamma par, mientras



que el estado base del orto positronio produce una cantidad impar de rayos gamma. [1]
El proceso con menor cantidad de rayos gamma domina entre todos los modos posibles.
Ademas el tiempo de vida del para - positronio es de 7,_ps; = 0.125 ns, mientras que el
tiempo de vida del orto - positronio es de 7,_ps = 142 ns. [3]

En medios materiales el positrén del Positronio puede aniquilarse con electrones del
medio que tengan espines anti paralelos. Este proceso se llama aniquilacion pick-off,
que en el o-Ps hace que su tiempo de vida sea menor, de unos cuantos ns. [5]

Tiempo después del descubrimiento del positrén se comenzo a pensar en las diferen-
tes estructuras de las que podia formar parte, como las estructuras de varios electrones
y positrones (polyelectrons). Wheeler fue uno de los primeros en proponer la existencia
de un estado ionizado del positronio (Ps™) en 1946, que posteriormente fue descubierto
por A. Mills en 1981 [6], después del desarrollo de los haces de positrones.

Una observacién importante para el uso de positrones en fisica de estado soélido
fue descubierto en 1949 por DeBenedetti y sus colaboradores, quienes encontraron que
la emisién de los dos rayos gamma en una aniquilaciéon de un positrén en la materia
no son colineales, ya que pueden desviarse unos pocos miliradianes. Bésicamente esta
desviaciéon se debe al movimiento del electron en el atomo.

Otro efecto importante en la aniquilacion de positrones, descubierto por DuMond,
Lind y Watson en 1949, y que se produce por el movimiento del electron en el dtomo es
el ensanchamiento Doppler. En este caso se observa un desplazamiento en el espectro
de energias detectadas por la aniquilacion. Estas investigaciones fueron la base para
desarrollar los métodos actuales usados en fisica de estado sélido con positrones. [1]

Como se ha mencionado, el modo de aniquilacién méas probable es el proceso en
que se emiten dos rayos gamma. En este caso, la seccion eficaz de aniquilacién (més
adelante se trata con mas detalle el significado de la seccién eficaz), para velocidades

mucho menores a ¢ y obtenida por Dirac en 1930, es:

09, = 4mric/v (2.1)

Donde v es la velocidad del positréon relativa al electron, rg es el radio clasico del
electron. [1]

Es posible comparar haces de positrones con haces de electrones para diferentes
energias, aunque existen diferencias basicas en las interacciones que pueden tener con
la materia. Los positrones presentan repulsion con los niicleos atémicos mientras que los

electrones son atraidos, ademéas de que solo los positrones pueden aniquilarse en materia
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Figura 2.4: Secciones eficaces de dispersion totales para electrones y positrones.

normal y tienen la capacidad de formar positronio. Tienen en comuin que ambos son
capaces de crear excitaciones y de ionizar algunos materiales. De esto se habla mas
adelante. En la figura 2.4 se muestran y comparan las secciones eficaces de protones y
electrones, al hacerlos incidir en un blanco de *He.

En el intervalo de bajas energias, los positrones tienen un pequeno alcance en el
atomo. En general, cuando el positrén se encuentra fuera del atomo, produce una
polarizacion en la nube electronica, dando como resultado un potencial atractivo de

polarizacion:

V(r) = —age?/2r (2.2)

Donde oy es la polarizabilidad dipolar del &tomo. La forma asintética de esta funcion
es idéntica para electrones. [3]

La manera de cuantificar la probabilidad de que cierta interaccién ocurra, en la
colision de particulas, es por medio de la seccion eficaz. Formalmente se puede definir
la seccion eficaz diferencial do /dS) como la fraccién de particulas dispersadas Ny dentro
de una secciéon de angulo sélido df2 por unidad de tiempo y por unidad de flujo F,

cuando se hace incidir un haz uniforme sobre un blanco. [7]

do 1 dN;
E(E’Q) T F dQ

(2.3)



Para obtener la seccion eficaz de dispersion total es necesario integrar sobre todos
los angulos soélidos. Las unidades de la seccién eficaz son unidades de area, aunque
comtnmente se utiliza el barn (b), 1 b = 1072 m.[7]

La seccion eficaz de dispersion total para positrones que inciden sobre materia nor-
mal tiene diferentes contribuciones que incluyen secciones eficaces para la dispersion
elastica, la formacién de positronio, la excitacién e ionizaciéon y aniquilacion positrén -
electrén. Como se ha mencionado la contribucion de la aniquilacion a la seccién eficaz de
dispersion total es pequena excepto para energias bajas. La seccién eficaz de dispersion

total puede definirse por medio de la ley de Beer - Lambert. [1]

I = [e "ot (2.4)

Donde I es el flujo de particulas inicial, L es la longitud que deben de viajar las
particulas a través de la muestra, n es la densidad de particulas en el blanco y or es
la seccién eficaz de dispersion total. El método méas usado para medirla es el llamado
método de atenuacion, donde se hace pasar un haz bien definido a través de un blanco
gaseoso. Donde la atenuacion se define como A = I/1. [1]

Una forma de calcular teéricamente el valor de o, para energias intermedias y altas,
es mediante el uso del teorema 6ptico, que expresa la conservacién del flujo de particulas
en el proceso de dispersion. [1]

Para energias suficientemente altas, alrededor de 1 keV para helio, la aproximacion
de Bohr a primer orden brinda un valor para la secciéon eficaz bastante exacta, a estas
energias la seccion eficaz de dispersién es la misma que para electrones, ademaés se
observa que para la formacién de positronio ésta es baja. [1]

En la figura 2.5 se observa el cambio en la seccion eficaz de dispersion total como
funcién de la energia. El aumento de ésta se relaciona con la formacién de positronio y
la ionizacion del helio.

Considerando la dependencia con la energia de op al hacer incidir positrones en de
helio y al mismo tiempo comparandola con or para electrones, se observa que para
energias bajas op(e”) es mucho mayor que or(e™), pero para energias mayores a 200
eV tienden a ser practicamente iguales [1], como se muestra en la figura 2.4.

Muchos otros elementos presentan esta misma tendencia, que se atribuye a la cance-
lacion del potencial atractivo y la repulsion del positrén por el nicleo atémico. Aunque
los atomos alcalinos no presentan esta caracteristica, ya que la secciéon eficaz total para

positrones es mayor que para electrones en la regiéon de bajas energias. Algunos autores
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relacionan este comportamiento a que la energia de ionizaciéon de los atomos alcalinos
es menor que la energia del estado base del positronio (6.8 eV). Entonces, la formacién

de positronio tiene una contribucién significativa en la seccion eficaz total. [1]

2.1.2. Moderadores, eficiencia de moderacion y funcion de tra-
bajo

En la naturaleza, los positrones de alta energia se producen como resultado de
decaimientos nucleares, de isétopos radiactivos como el 22Na o por produccién de pares
a partir de un fotén con la suficiente energia.

Las fuentes naturales de positrones pueden estar fabricadas en pastillas selladas, por
delante un material delgado con un bajo nimero atémico (5 a 10 ym) y detrds con un
material de alto niimero atémico que maximiza la retrodispersiéon hacia delante. FEn el
caso del ?2Na, las fuentes comerciales pueden llegar a tener actividades del orden de 10°
Bq.

Por ejemplo, es posible producir pares positron - electrén, “produccion de pares”,
al hacer incidir electrones acelerados en materiales con ntimero atémico alto (converti-
dores), lo que produce radiacién gamma con la suficiente energia. En algunos casos se
utilizan de aceleradores lineales (LINAC). Como en el sistema utilizado por J. William
McGowan en 1960 donde la radiacion se hacia pasar por una muestra de tantalio. Otra
manera de obtener la radiacion gamma es a partir de isétopos radiactivos de vida corta,
producidos por captura neutrénica en reacciones como "*Cd(n,y)'*Cd. [4]

Existen sistemas donde la radiaciéon gamma se obtiene a partir de un ciclotrén,
beneficiados por el desarrollo de ciclotrones mas compactos para usos médicos. Tienen
la ventaja de ser una fuente fuerte de positrones y de la que se tiene mayor control,
aunque con la desventaja de requerir mantenimiento continuo y tener un alto costo. [4]

Es posible obtener fuentes de positrones fabricadas en reactores nucleares, como la
reaccion %Cu(n,y)%Cu, donde se produce 54Cu, que funciona como fuente y moderador.
[5]

Otra alternativa en la produccion positrones es el uso de reacciones nucleares asisti-
das con aceleradores. Por ejemplo, al bombardear boro con protones y formar el isotopo
11C. Este tipo de fuente ademas tiene la ventaja de cumplir la funcién de moderador,
ya que produce haces de positrones con espectros de 80 meV de ancho. [4]

En el caso de fuentes radiactivas y produccion de pares los positrones producidos

tienen una distribucién en su energia muy amplia, lo que es poco conveniente para su
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Tabla 2.1: Isétopos emisores de positrones y algunas de sus caracteristicas. [1]

’ Isotopo ‘ Energia Maxima (MeV) ‘ Vida media ‘ Mecanismo de Produccién ‘

*Na 0.54 2.6 aros *Mg(d,)
%Co 0.47 70.8 dias 8Ni(n,p)
®4Cu 0.65 12.7 horas ®3Cu(n,y)
e 0.96 20.4 minutos "B(p,n)

uso en aplicaciones de Fisica Atomica, donde es necesario tener haces de particulas con
energias bien definidas.

En la tabla 2.1 se muestran ejemplos de algunos radio isétopos usados en sistemas
de positrones y sus caracteristicas. En ésta puede observarse que existen isotopos con
tiempos de vida que van desde anos hasta minutos. Ademas puede observarse que los
mecanismos de produccion son variados.

Una manera de obtener haces de positrones mono-energéticos es el seleccionar los
positrones de una energia definida por medio de campos magnéticos o eléctricos. En
otros casos una alternativa es la de disminuir la velocidad y energia de los positrones al
hacerlos incidir sobre un sélido; estos pierden su energia por colisiones inelésticas. [§]

Se define como eficiencia de moderacién a la razén de los positrones moderados entre
el nimero total de positrones incidentes.

Uno de los descubrimientos méas importantes para el desarrollo de los haces de posi-
trones de baja energia fue el fenémeno de remision de positrones. Estos son reemitidos
con energias de unos pocos €V, en el intervalo de 1 eV a 3 eV dependiendo del material
[9], al hacerlos incidir superficies metélicas.

Al incidir sobre un metal los positrones se termalizan facilmente por medio de coli-
siones. La energia de los positrones termalizados es aproximadamente de 0.25 eV.[1]

Los positrones termalizados que regresan a la superficie del material pueden ser
aniquilados, pueden ser expulsados como positronio o dejar la superficie como positrones
libres. [4]

Como se menciond antes, entre los positrones reemitidos existen algunos que no han
sido completamente termalizados, positrones calientes o epitermales. [4]

En los materiales con defectos y funcién de trabajo positiva para positrones es
dominante la reemision de positrones epitermales, y para algunos materiales aislantes
y semiconductores la méxima energfa de reemisién depende del ancho de banda (band -
gap). Un ejemplo de este tipo de materiales es el carburo de silicio, donde la reemision

esta dominada por positrones epitermales.
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Algunos de los positrones reemitidos por la superficie tienen una energia mayor,
lo que indica que los positrones reciben energia en este proceso. De esta manera se
considera que estos metales tienen una funciéon de trabajo negativa, en analogia con
la funcién de trabajo para electrones. Cabe mencionar que para todos los metales la
funcion de trabajo para electrones es positiva. [10]

La probabilidad de conversion de positrones es proporcional a la funciéon de trabajo.
Una caracteristica importante es que estos positrones son reemitidos de manera normal
a la superficie. [4]

En 1950 Madansky y Rasetti estudiaron, sin éxito, la emisiéon de positrones con
energias menores que 150 eV por superficies metélicas y dieléctricos. [4]

En 1958, W. H. Cherry [11] un estudiante de Doctorado de la Universidad de Prince-
ton, en un trabajo sobre la emisién secundaria de electrones producida por el bombardeo
de positrones, fue quien observé por primera vez el fenémeno de moderacion de positro-
nes. De esta manera pudo crear el primer haz de positrones de baja energia, reportado
en su tesis de Doctorado. El experimento consistié en irradiar una pelicula de cromo
depositada sobre mica, con positrones de una fuente de *Cu. [8] Los positrones fueron
reemitidos con energias menores que 10 eV, el sistema tenia una eficiencia de conver-
sién cercana a 1078, es decir por cada 10% positrones incidentes un solo positrén era
reemitido. [4]

En 1960 J. William McGowan y sus colegas al medir la seccién eficaz de positrones
en gases, obteniendo los positrones por produccion de pares como se mencioné antes,
y al hacerlos pasar por una hoja de mica con una pelicula de oro (150 A) encontraron
una sefial de positrones con un pico en entre 1 eV y 2 eV. Al cambiar la mica por otros
materiales concluyeron que la emisién se produce en la superficie, la lamina de oro. [4]

Pero fue hasta tiempo después que pudieron obtenerse moderadores con eficiencias
suficientemente altas. En 1978 K. F. Canter descubri6 el uso como moderador del MgO,
que presenta una eficiencia de 3x107°, por lo que este momento es considerado por
algunos el inicio real de los haces de positrones de bajas energias. [1]

Uno de los ultimos avances realizados con respecto a la fabricacion de moderadores,
fue el obtener moderadores formados por gases nobles. Un ejemplo de estos materiales es
el nedn solido, se ha reportado que estos moderadores alcanzan eficiencias de moderacion
del orden de 1072. [12]

Existen diferentes clases de moderadores entre los que se encuentran los de funcién
de trabajo negativa. [13]

En algunos otros tipos de materiales el proceso de reemisiéon ocurre cuando el po-
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sitronio formado en el solido se rompe en la superficie emitiendo positrones con un
espectro de energias proporcional a la densidad de estados electrénicos no ocupados en
la superficie. [13]

Los positrones epitermales mencionados anteriormente son de gran importancia en
el funcionamiento de moderadores de gases raros. A pesar de tener la ventaja de una
alta eficiencia de reemision tienen una amplia distribucién angular y en energia. [4]

Existen ademas materiales semiconductores reemisores de positrones epitermales,
como el SiC y el GaN. [4]

La funcién de trabajo negativa es una parte importante en el fenémeno de mode-
raciéon, la teoria que trata sobre la funciéon de trabajo para electrones en metales es
el “jellium model”, en el que los nucleos atémicos son reemplazados por una “jalea”
positiva rigida uniformemente cargada. En este modelo la nube electrénica llena el in-
terior del metal y se extiende hasta fuera de la superficie, estos electrones y el exceso de
carga positiva en el interior forman una doble capa cargada. El espesor de esta capa es
de algunos Amstrongs(z&), la cual resulta atractiva para electrones pero repulsiva para
positrones. [10]

En general la funcién de trabajo para electrones y positrones tiene dos contribucio-
nes. La primera es el potencial quimico. Para electrones esta relacionado con la energia
del nivel de Fermi y para positrones se relaciona con una energia de enlace que es igual
a la suma de las repulsiones de los positrones con los niicleos del sélido y el potencial de
atraccion con los electrones. La segunda contribucion esta dada por el potencial creado
por la capa dipolar en la superficie. El valor relativo de ambas contribuciones es lo que
resulta en una funcién de trabajo negativa. [10]

La expresién exacta para la funcién de trabajo electronica es:

D¢ = Ag — pi° (2.5)

Donde A¢° es el promedio en el potencial electrostatico superficial, u® es el potencial
quimico con la densidad electrénica promedio. Este tiene como contribuciones la energia
de Fermi y las contribuciones por intercambio y correlacion electronica.

De manera analoga se puede derivar la misma expresion de la funciéon de trabajo
para positrones:

P = AgP — i (2.6)

Aunque en este caso pP no tiene contribuciones por correlacién o intercambio con
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electrones.
En la tabla 2.2 se muestran algunas funciones de trabajo negativas para diferentes

elementos. Podemos observar también las diferentes contribuciones para éstos valores.

Tabla 2.2: Funciones de trabajo negativas para algunos metales. [14]

Elemento | A¢? (eV) | p? (eV) | P (eV)
Al -6.80 -1.89 -4.91
Mg 383 | 169 | 214
Cu -2.32 -1.55 -0.77
Au -1.43 -1.43 0
Na -0.91 -1.34 0.43
K -0.56 -1.26 0.70
Cs -0.35 -1.20 0.85

Entre los metales que se han registrado, el que tiene la funciéon de trabajo mas
negativa es el tungsteno cristalino del tipo (110), que tiene una eficiencia reportada de
« 3x1073. Es importante seflalar en este momento que por éste motivo se eligié este
material para fabricar las peliculas. En general un moderador deberia tener estructura
cristalina, ya que los defectos tienden a atraer y atrapar los positrones.

La tabla 2.3 muestra algunos valores para la eficiencia de moderacién para diferentes

materiales. [14]

Tabla 2.3: Eficiencias de moderacién para algunos materiales. [14]

Moderador Eficiencia 10~* | Espesor ym | Temperatura de recocimento (°C)
W cristal simple 5.9 1.0 2100
W policristalino 2.6 6.0 2100
Ni cristal simple 6.6 0.3 1400
Ni cristal simple 4.9 0.13 1400
Ni policristalino 2.5 2.0 1400

Ni policristal 1.31 5.0 1400
Ni policristal 1.25 7.0 1400
Ta policristal 0.35 1.5 1500
Mo policristal 0.75 4.0 1500
Nb policristal 0.31 7.0 1500
Cu policristal 0.085 7.0 1000
W cristal simple 9.1 1.0 2100

Los positrones termalizados y por funcién de trabajo son emitidos esencialmente de
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manera normal a la superficie. Esto fue medido por Murray y Mills en 1980 y luego por
Fisher en 1986. [12]

Para poder obtener un haz de positrones de la energia deseada, después del proceso
de moderacion es posible acelerar las particulas por sistemas magnéticos, eléctricos
o la combinacién de ambos, que incluyen deflectores, filtros de velocidad, aperturas,
aceleradores y lentes. [1]

Una funcién importante en la 6ptica de iones es la de enfocar el haz. En los siste-
mas de positrones es posible realizar una etapa llamada Brightness enhancement, que
consiste en enfocar y remoderar varias veces el haz. Los positrones se enfocan en una
serie de moderadores; cuando los positrones son reemitidos dejan la superficie de ma-
nera normal. Por medio de este método, aunque se tiene una pérdida considerable de
positrones, la intensidad por unidad de drea del haz se incrementa. [5]

Existen peliculas de W(100) usadas como moderadores; calentadas a 800°C para
limpiar la superficie y luego recocidas con canoén de electrones. La eficiencia de modera-
cién por transmision registrada fue de 5.9x107*. [14] El grosor de estas peliculas va de
1.0 pm a 6.0 um, como se muestra en la tabla 2.3. Estas fueron crecidas por evaporacion
con canén de electrones en alto vacio. En estos trabajos se utilizaron como sustratos
cristales simples de MgO(100) y para remover las peliculas se utiliza una solucién de
acido sulfirico al 80 % y agua 20 %, la cual disuelve el cristal de MgO.

Para confirmar la calidad de la pelicula se pueden utilizar rayos X y microscopia de
transmision de electrones. [15]

Los positrones emitidos por el 22Na tienen una profundidad de implantacién de apro-
ximadamente 13 um, en las peliculas de W la termalizaciéon aumenta con la profundidad
pero decrece con la densidad de W. [16]

Existen basicamente tres configuraciones de moderadores; “back reemission ”, “ forward-
reeemission” y “quasi-transmission”.? Una de las ventajas del segundo modo de ope-
raciéon es que no hay positrones capturados por la fuente. Ademas existen diferentes
geometrias en las que se utilizan los moderadores, ésto puede ser un factor que modifi-
que la eficiencia de moderacion. En la tabla 2.6 se muestran algunos ejemplos de estas
geometrias.

Entre los moderadores con geometrias “quasi-transmission” existen las mallas y
persianas venecianas.

Una de las geometrias con mayor eficiencia es la cénica, aunque tiene como desven-

2Back reemission, forward-reeemission y quasi-transmission se refieren a reemisién hacia atras,
hacia delante y transmision respectivamente.
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Figura 2.6: Diferentes geometrias de fuentes y moderadores. Los asteriscos representan
las fuentes de positrones. [4]

tajas la dificultad de fabricarlas y darles un tratamiento térmico. [4]

Cuando se utilizan peliculas como moderadores, pueden colocarse entre mallas de
W con una alta transmision optica y después colocarse cerca de la fuente de positrones.

Es posible realizar un acondicionamiento del moderador calentando el sistema de
mallas y pelicula con un canén de electrones. [15] Las temperaturas de recocimiento
son de aproximadamente el 80 % de la temperatura de fusién y deben de llevarse a cabo
en condiciones de alto vacio (1079 torr).

Un largo tiempo de calentamiento origina cristales visibles, aunque aparentemente
esto no cambia significativamente la eficiencia. [17] El proceso de recocido tiene dos
propositos; la re-cristalizaciéon y la limpieza de 6xidos. Es importante mencionar que la
oxidacion puede degradar la funcion de trabajo negativa, al igual que los contaminantes
de la superficie. La cristalizaciéon se logra calentando el material cerca de la temperatura
de fusién y enfriandolo lentamente. Es posible realizarlo en ciclos para un resultado
6ptimo, ademas de que el recalentamiento puede ser usado para restaurar la eficiencia
de un moderador. [9] Se reporta que algunos moderadores de W tienen tres meses de
tiempo util y de 6 a 7 dias para el Ni. [9]

El proceso de acondicionamiento puede ser llevado a cabo por canén de electrones
con energias de 1 keV a 6 keV. Para controlar la temperatura del material puede usarse
un pirémetro. [9]

Existen otros trabajos que reportan haber usado filamentos de lamparas como mo-
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deradores, en el que también se estudi6 el efecto en la eficiencia de las caracteristicas
de recocimiento. Encontraron que los sistemas de filamentos tienen una eficiencia com-
parable con las peliculas de tungsteno, y que el area del moderador es un factor que
influye en la eficiencia. [17]

Se han probado también moderadores fabricados a partir de mallas de W. En estos
casos se han encontrado que la eficiencia de moderacién depende de los pre-tratamientos
de recocido y del nimero de mallas utilizadas. Las mallas estan formadas por alambre
de un didametro de 20 pm, aunque se piensa que reduciendo su didmetro podria aumen-
tarse la eficiencia. Algunos sistemas de mallas han presentado eficiencias mayores que
moderadores fabricados con peliculas delgadas. [16]

Las ventajas a largo plazo, de los moderadores metalicos (como el tungsteno) son
la estabilidad, el costo y tener un tratamiento relativamente facil. En el caso del niquel

también se requiere una cuidadosa limpieza de la superficie y mayor mantenimiento.

2.1.3. Técnicas Experimentales Basicas

La tecnologia de haces de positrones se ha desarrollado a la par del conocimiento so-
bre las interacciones entre positrones y superficie. Muchas de las técnicas con positrones
no tienen par con alguna técnica con electrones. [4]

Una manera en que las técnicas de analisis con positrones se pueden clasificar es
en funcion de la senal de salida. Por ejemplo, si se hacen incidir positrones, como
respuesta se pueden obtener rayos gamma (ACAR, Doppler broadening), electrones
(PAES), positronio (espectroscopia por emisién de positronio) o positrones (LEPD,
espectroscopia por reemision de positrones, funciéon de trabajo para positrones, retro
dispersion de positrones). [4]

Considerando la difraccién y reflexion de positrones, una de las técnicas de analisis
que utiliza los positrones reflejados es la low energy positron diffraction (LEPD)3. [4] El
analisis de superficies por medio de LEPD, se realiza al hacer incidir un haz de positrones
sobre la superficie de la muestra, los positrones se difractan y pueden generar un patrén
de interferencia. [4]

Las técnicas basadas en la aniquilacién de positrones en general son no destructi-
vas, debido a la pequefia masa y bajas corrientes de los haces de positrones. Aunque se
producen fotones con energias de 0.511 MeV, las bajas corrientes y areas de incidencia

hace que el dano en los materiales sea pequeno. Inicialmente las corrientes que se tenian

3Difraccién de positrones de baja energia.
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eran del orden de una particula por segundo, aunque con el tiempo las corrientes au-
mentaron algunos érdenes de magnitud, y algunos haces de positrones actuales tienen
caracteristicas comparables a haces de electrones. [5]

La aniquilaciéon de positrones en sélidos puede usarse para detectar defectos, como
vacantes, dislocaciones, etc. Cuando los positrones inciden en materiales sélidos se ter-
malizan en un tiempo del orden de 107!2 s, después se difunden y pueden aniquilarse
con los electrones del material. [1]

Las técnicas que se mencionan adelante consisten en detectar radiacion gamma de la
aniquilacion de los positrones. En las espectroscopias de positrones se utilizan detectores
centelladores, de los que se habla mas adelante. [5]

La tecnologia de anélisis con positrones actualmente es comparable con la de analisis
con electrones, aunque los primeros incluyen caracteristicas que los segundos no tienen.
Los sistemas de andlisis con positrones de baja energia basicamente estan compuestos
por una fuente de positrones, que pueden ser fuentes naturales o muestras activadas
por medio de aceleradores de particulas o reacciones nucleares, seguida por un mode-
rador de positrones. Después de ser termalizados, los positrones pueden ser acelerados
y enfocados por medio de optica de iones.

En la tabla 2.4 se muestra los moderadores (y sus caracteristicas) usados en algunos
sistemas. En ésta se observa el cambio en las eficiencias de moderacién. También es
claro que las presiones en todos los sistemas son menores a 107¢ torr. Es importante
mencionar que la mayoria de los moderadores en esta tabla son metélicos.

Como se menciona, estos estudios se basan en que los positrones son sensibles a los
defectos en los sélidos, como vacantes. En estos casos la falta de una carga positiva (un
i6n removido) forma un potencial negativo local que atrae al positron. En este lugar

éste se termaliza y aniquila con alguno de los electrones del material.

2.1.3.1. Tiempos de vida

Algunos de los experimentos realizados con positrones implican medir su tiempo de
vida. En muchos casos se utilizan fuentes naturales como fuentes de positrones. Tal es
el caso del 2Na.

El 22Na decae por emisién de un positronio a ?2Ne excitado y 3 ps después emite
un rayo gamma de 1.27 MeV; tiene una vida media de 2.6 anos. Esto se muestra en la
figura 2.7.

El 22Na y los sistemas en que se miden tiempos de vida, tienen la ventaja de que la

sefial de inicio es el rayo gamma producido por el decaimiento del 22Ne*, después de la
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Tabla 2.4: Moderadores usados en algunos sistemas.

Moderador Autor Condiciones | Eficiencia | Distribucién de
de vacio de energia AE
(torr) moderacién (eV)
Oro sobre mica Costello 1077 1077 2.0
Oro sobre tubos de cobre Cole- 1077 1076 2.0
man
MgO sobre Oro Canter 107 3x10~° 2.3
HC—HUByeT+v Stein 1077 1077 0.15
Cu(111)+H,S por Mills 10710 1.5x107° 0.6
sputtering y recalentado (UHV)
W(110) calentado en O Vehe- UHV 1073 0.7
nen
W(110) calentado con Chen UHV ~1073 0.74
canon de e~
W(100 calentado con canén | Gramsch UHV ~1073 -
de e
W(100) calentado a 1077 Zafar 1077 9x10~* 1.7
torr
Ni(111) y W(110) a 77 K Brown UHV ~1073 0.04 - 0.08
Ni(100) calentado con Schultz UHV ~1073 0.165
canién de e~ a temperatura
ambiente
Ni(111) y W(110) a 77 K Gullik- UHV ~1073 0.027
son y
Mills
Ni(100) recalentado a 1072 | Zafar 1077 6.5x107* 0.33
torr
Ne s6lido en cilindro de Mills y 1077 7x1073 0.58
cobre enfriado Gullik-
son
Ne solido enfriado con Khatri 107 4.6x107° -
metal conico
Ar sélido Merri- 107 6x10~3 4.0
son
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Figura 2.7: Diagrama en que se muestra el modo de decaimiento del #?Na.

emision del positrén, mientras que la senal de paro es el rayo gamma producido por la
aniquilacién del positrén. Por este motivo, el 2?Na es una de las fuentes més usadas en
los sistemas de espectroscopia de tiempo de vida de positrones. [18]

Las partes importantes en los sistemas de anadlisis de tiempos de vida se presen-
tan en la figura 2.8. Para medir los tiempos de vida se utilizan foto-multiplicadores y
centelladores de respuesta rapida.

En el sistema la fuente puede colocarse entre dos piezas de la muestra a estudiar,
dentro de una camara evacuada. Existen otros tipos de dispositivos donde también es
importante medir el tiempo. En éstos la senial de inicio se produce al hacer pasar los
positrones por un centellador delgado, mientras que la senial de paro es el rayo gamma
de la aniquilacién. Si la deteccion de los rayos gamma se realiza en la muestra, la
radiacién proveniente de la fuente debe bloquearse. Por esto, algunos sistemas tienen
una longitud de varios metros. En algunos de estos sistemas la sefial de inicio puede ser
retrasada de tal manera que se obtiene un espectro invertido. [5]

Por otro lado, en la técnica de ensanchamiento Doppler (de la que se habla mas
adelante) la sefial de inicio es innecesaria y produce ruido de fondo. Por este motivo,
fuentes como el *Co no son recomendables para este tipo de aplicaciones. [5]

Cuando se utiliza la producciéon de pares asistida con acelerador como fuente de
positrones, la sefial de inicio se obtiene del acelerador y la sefial de paro de los rayos
gamma producidos de la aniquilacién. [4]

Los estudios de tiempo de vida son una fuente de informacion sobre los positrones a
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Figura 2.8: Ejemplo de un sistema de andlisis de tiempos de vida de positrones. Donde
las siglas SCA representan analizador mono-canal, del inglés single channel analizer.

energias térmicas y ademés por muchos anos fue la tnica fuente de informacién acerca
de la formacién de positronio en gases atémicos y moleculares. Existe mucho interés en
comparar las secciones eficaces totales de positrones y electrones.

Un aspecto importante en estas técnicas es que el tiempo de vida de positrones en
materiales sélidos libres de defectos depende del elemento quimico. Algunos ejemplos
se muestran en la tabla 2.5.

En resumen, la presencia de vacantes alteran el tiempo de vida, que aumenta debido

a que la densidad de electrones disminuye en la regiéon de la vacante.

2.1.3.2. Espectroscopia por aniquilacién de positrones (PAS)

Entre el conjunto de las espectroscopias por aniquilacién de positrones (positron an-
nihilation spectroscopy, PAS), tenemos la correlacion angular de radiacion por aniquila~
cién (angular correlation of annihilation radiation, ACAR), iniciada por la observacién
de DeBenedetti, quien fue de los primeros en reportar el efecto de que los rayos gamma
debidos a la aniquilacién de positrones en material sélido no son colineales (no forman
un dngulo de 180°). Los rayos gamma en el sistema del centro de masa son colineales,

por conservacion del momento total, pero en el sistema del laboratorio el momento del
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Tabla 2.5: Tiempos de vida de positrones en diferentes elementos. Tiempos experimen-
tales y tedricos (Modelo BN-WDA, como se cita en [19]).

Z | Elemento | 7.;p(ns) | Treoria(ns)
5 Be 209 -

13 Al 160 166
14 Si 220 221
22 Ti 145 146
23 Vv 123 116
28 Ni 105 96

29 Cu 115 106
32 Ge 227 228
40 Zr 159 159
74 W 115 100
79 Au 206 187

2 Lﬁ’

= M ‘

Figura 2.9: Aniquilacién y los fotones producidos; en el sistema del centro de masa
(izquierda) y en el sistema de laboratorio (derecha).

par genera un cambio 46 ~ p,/mc. Como se representa en la figura 2.9.

Una representacion del sistema basico utilizado en la espectroscopia por aniquilacién
de positrones se presenta en la figura 2.10. Se puede observar que en general se utilizan
detectores cetelladores, como por ejemplo germanio hiper puro o yoduro de sodio. La
senal luminosa se detecta depués con foto-multiplicadores. Para obtener una alta reso-
lucion angular es necesario tener una gran distancia entre los detectores. Es importante
mencionar que la senal de coincidencias es baja para esta técnica comparada con otros
métodos.

Otra técnica en espectroscopia por aniquilacion de positrones es la espectroscopia de
positrones inducida por electrones Auger (positron induced Auger electron spectroscopy,
PAES). Esta es principalmente 1til en el analisis quimico, analisis de defectos y estados
de oxidacién. [5]

La radiacion en forma de rayos gamma originada por la aniquilaciéon de un positrén

con un electrén contiene informacién acerca del momento del par, mayormente del
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Figura 2.10: Esquema que representa el sistema utilizado en las espectroscopias por
aniquilacion de positrones. PMT representa tubo foto-multiplicador, HPGe representa
un detector de germanio hiper puro y Nal(T1) es yoduri de sodio dopado con talio.

momento del electrén, ya que la energia del positréon es del orden de 25 meV, que es
menor a la del electrén en el a&tomo. Esta técnica se puede utilizar para determinar las
superficies de Fermi en cristales simples metdlicos y aleaciones. [19]

Otra de las técnicas de espectroscopia de positrones, usadas para el estudio de
defectos superficiales, es el ensanchamiento Doppler, cuyas bases fueron demostradas
por Triftshauser y Kogel en 1982. Desarrollada casi una década después de la técnica
ACAR, esta técnica se vio beneficiada por el desarrollo de detectores semiconductores
de alta resolucion. [5]

Esta técnica se basa en medir el momento p del par electron - positréon en la direccién
de emisién de la aniquilacién; p provoca un cambio en la energia del fotén (efecto
Doppler). En la aproximacién de dngulos pequertios la energia de los fotones esta dada

por la expresion:

E = myc® £ cp/2 (2.7)

Donde myq es la masa en reposo del electron/positron y ¢ es la velocidad de la luz.
La espectroscopia por ensanchamiento Doppler tiene amplias aplicaciones en el es-
tudio de defectos en materiales. [5]

El método basicamente se trata de medir la distribucién del pico de aniquilacion,
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centrado en una energia de 511 keV. Se pueden utilizar fuentes externas de referencia,
como el "Be que tiene un pico en 478 keV, para conocer la resolucién del sistema. [5]

Un aspecto importante que debe de considerarse en la espectroscopia por ensancha-
miento Doppler es que la radiaciéon proveniente de la fuente, puede provocar ruido en
el resultado. Para evitar este ruido, es preferible utilizar fuentes diferentes al 2?Na, y al
8Co. [5]

En algunos de estos sistemas se utilizan dos detectores, con la técnica de coinciden-
cia. [4]

En resumen, estas técnicas proveen informacién complementaria a otros andlisis
de composicién y estructura, como Retrodispersién de Rutherford (RBS), Anélisis de
Reacciones Nucleares (NRA), etc. [4]
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2.2. Técnicas de vacio

Debido a que en los sistemas en que se fabrican las peliculas delgadas es necesario
tener ambientes de vacio al igual que en los aceleradores de particulas, hay una secciéon
mas amplia sobre este tema. En general se considera que un sistema tiene vacio cuando
la presiéon en su interior es inferior a la presion atmosférica. Existen diferentes unidades
para medir presiones; la mds popular en las tecnologias de vacio es el torr (Torricelli)?.
La presién atmosférica en la ciudad de México es de alrededor de 578 torr, equivalente
a 7.7x10* Pa.

Los sistemas de vacio son importantes ya que las particulas de interés pierden energia
en colisiones con las particulas del gas. [20] El camino libre medio de una particula de

didmetro d, dentro de un gas con presién P y a una temperatura 7' es:

N
V2P

Donde k es la constante de Boltzmann.

(2.8)

Para poder llegar a estas presiones se utilizan sistemas conocidos como bombas de
vacio. En las aplicaciones de vacio los materiales que se deben de utilizar dependen
de la presiéon que se pueda alcanzar. Por ejemplo el hierro, el acero, cobre, niquel y
aluminio son buenos hasta presiones del orden de 1073 torr; pero de estos sélo el acero
inoxidable y el niquel son buenos a presiones del orden de 10~7 torr y menores. El vidrio
y cuarzo son buenos también a presiones de orden de 1077 torr; pero necesitan ser lo
suficientemente gruesos. Ademas es posible utilizar hules y plasticos en forma de sellos

aunque a presiones mucho mas bajas es necesario usar sellos metalicos.

2.2.1. Bombas de vacio

Existen diferentes formas de obtener un ambiente de vacio. En general hay dos;
sacar de su estado gaseoso las moléculas que forman el gas o desalojar fisicamente el
gas. Para el primer método existen trampas frias, en cuyas superficies se depositan las
moléculas del gas. Para el segundo caso existen diferentes tipos de bombas de vacio
que funcionan en diferentes intervalos de presiones y que se utilizan algunas veces para
casos especificos, segin las necesidades del experimento.

Es posible clasificar los diferentes tipos de bombas de vacio en funcion de las presio-

nes que pueden alcanzar. Algunos de los parametros mas importantes de una bomba de

41 torr = 133.32 Pa
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vacio son la presiéon minima que puede alcanzar, la velocidad de bombeo, el intervalo de
presion de trabajo en que la velocidad de bombeo es 1til. Ademas es importante consi-
derar la presion de desalojo, que es la presion contra la que puede trabajar la bomba.
[20]

Existe una gran variedad de bombas de vacio con respecto al principio de funcio-
namiento. Existen bombas mecanicas, de vapor, i6nicas, criogénicas, entre otras. Las
bombas més comunes en el Instituto de Fisica de la UNAM son las rotatorias, difusoras

y turbo-moleculares.

2.2.1.1. Bombas de vacio mecanicas rotatorias

Del mismo modo, entre las bombas mecanicas existen diferentes ejemplos, como la
bomba de piston, deslizante, root, turbo-molecular, rotatorias entre otras. Las bombas
mecanicas de paleta rotatoria estdn formadas por un bloque sélido que tiene una cavidad
cilindrica en su interior llamado estator. Dentro de éste se encuentra un cilindro, no
concéntrico, mévil llamado rotor. El rotor tiene en sus extremos unas paletas que crean
cavidades, que cambian de tamano y empujan el aire a la salida de la bomba. Esto se
muestra en la figura 2.11. El gas se comprime y aumenta su presiéon (~850 torr) lo que
abre la valvula y deja salir el gas. Al pasar el gas por la salida, un contenedor deja
pasar aceite que lubrica y sella el rotor con las paredes del estator. La presion minima

que alcanzan estos sistemas son del orden de ~ 1072 torr.

2.2.1.2. Bombas de vacio difusoras

Este tipo de bomba, como se observa en la figura 2.12, es una de las mas utilizadas
en la fabricacién de peliculas delgadas por métodos fisicos. Tienen una resistencia en su
base, que calienta aceite o mercurio. El vapor generado sube por un sistema de chime-
neas y se desvia por una cubierta: las moléculas de este vapor arrastran las moléculas
del gas que se desea evacuar. El fenémeno de difusién entre el gas y el vapor es lo que
dirige el gas a la zona de alta presion. El vapor se enfria por medio del sistema de re-
frigeracion, se condensa y baja para poder evaporarse nuevamente. La presion minima
que pueden alcanzar este tipo de bombas es de 107° - 107% torr. Es necesario el uso
de una bomba mecénica de apoyo, y en algunas veces de trampas frias para impedir el
paso del aceite que podria contaminar el sistema. Esto es uno de sus inconvenientes,

ademés del elevado tiempo que le toma llegar a su presiéon minima. [21]
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Figura 2.11: Diagrama de una bomba mecénica rotatoria. Basado en las figuras de [20)]
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Figura 2.13: Esquema que ilustra las partes de una bomba turbo molecular.

2.2.1.3. Bombas de vacio turbo-moleculares

Es un tipo de bomba mecéanica, que funciona por medio de la transferencia de mo-
mento. Esta formada por un sistema de discos, con ranuras cortadas con un angulo,
que giran a velocidades superiores a 42,000 rpm y dirigen las moléculas del gas a eva-
cuar, como se muestra en la figura 2.13. Cuando las moléculas del gas chocan con las
paletas son empujadas hacia la zona de alta presion. Una condicién importante es que
la velocidad lineal de las paletas debe ser superior que la velocidad de las moléculas.

El vacio mejora por la presencia de varias etapas. Las velocidades de bombeo van
desde unos pocos litros por segundo hasta 6,500 litros por segundo. El sistema de paletas
tiene un pequeno margen de funcionamiento, por lo que el sistema no tolera particulas
abrasivas u objetos demasiado grandes. El intervalo de presiones en el que trabaja es
de 1072 torr a 107® torr. Es necesario que este tipo de bombas sea apoyada por una
bomba mecéanica. [21] La principal ventaja de éstas es poder obtener vacios limpios y

rapidos, aunque tienen un mayor precio que las bombas de difusién.
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2.2.2. Sensores de vacio

En los sistemas de vacio los sensores de vacio son una parte importante. Existen
diferentes tipos de medidores de vacio, entre los que se encuentran los que miden la
presion de manera indirecta, por medio de la conductividad térmica o de la ionizacion.
Los medidores de los que se hablara son termopar, Bayard-Alpert y catodo frio, que

utilizan la conductividad térmica y ionizacién. [20]

2.2.2.1. Sensor Termopar

(
§| 4 )
( \ ( ) -
NI

Figura 2.14: Representacién del sensor termopar. [20]

Este tipo de sensores esta compuesto por un filamento que se calienta aumentando
su temperatura, medida por medio de un termopar. En la figura 2.14 se observa que
el termopar refistra una diferencia de potencial por medio de un multimetro M. La
temperatura que se registra es funcion de la presion del gas, ya que la conductividad
térmica es mayor cuando la presion aumenta. La presion minima que puede registrar

un sensor termopar es cercana a 1073 torr. [20]

2.2.2.2. Sensor Bayard-Alpert

Por otra parte este tipo de sensores esta compuesto por un filamento que se calienta
para que emita electrones, los cuales son acelerados por una rejilla cilindrica. Dentro de
la rejilla se encuentra un colector de iones. Las partes mas importantes se representan
en la figura 2.15. Los electrones acelerados ionizan el gas, los iones generan una corriente
ionica, lo cual es una medida de la cantidad de gas y de la presion del sistema. Estos
medidores no deben utilizarse a presiones mayores a 1073 torr y pueden medir una

presion minima de 1071° torr. [20]
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Figura 2.15: Representacion del sensor Bayard - Alpert. [20]

2.2.2.3. Catodo Frio

Esta formado por dos placas paralelas que funcionan como catodos. El anodo esté for-
mado por un anillo de alambre por el que se hace pasar una corriente, los electrones
se emiten por el catodo dirigidos hacia el anodo. La existencia de un campo magnético
desvia su trayectoria y lo que aumenta la probabilidad de ionizaciéon. De igual manera
que en el sensor Bayard-Alpert, lo que se mide es una corriente i6nica. El intervalo de

operacién es de 1072 torr a 107° torr. [20]

32



2.3. Fabricacion de peliculas delgadas

Las técnicas de fabricacion de recubrimientos pueden dividirse en depdsito fisico de
vapores (PVD) y el depésito quimico de vapores (CVD). En ambos casos se produce
un vapor que al condensarse sobre una superficie genera un recubrimiento delgado. En
algunos casos es necesario realizar estos depésitos en condiciones de vacio. [22] En el
caso de PVD el material se evapora calentandose (evaporacion térmica) o haciendo
incidir iones sobre éste. Entre la evaporacion térmica podemos encontrar las técnicas

de ablacién laser, crecimiento epitaxial, caiién de electrones, etc.

2.3.1. Evaporaciéon Térmica

Como se ha mencionado, los métodos de depdsito fisicos en general requieren de
ambientes de vacio. En el caso de la evaporacién térmica se requieren buenos vacios
cercanos a 107 torr. [21] El deposito de peliculas metdlicas fue comtin hasta la década
de los 20, en algunos casos con aplicaciones comerciales.

Basicamente, la evaporacion térmica consiste en calentar el material por medio de
un filamento hasta vaporizarlo, posteriormente el vapor se condensa en el sustrato

generando una pelicula delgada.

2.3.2. Sputtering (tungsteno)

La técnica de sputtering® consiste basicamente en arrancar material de un blanco
solido al hacer incidir iones masivos generados por un plasma. El material arrancado se
deposita sobre alguna superficie para generar un recubrimiento.

Los primeros reportes que se tienen sobre este proceso son las observaciones hechas
por W. R. Grove en 1852. Lo que Grove obtuvo fueron depésitos metalicos en las
paredes de tubos de descarga, aunque inicialmente éste fenémeno solo fue explotado
comercialmente en la fabricacién de recubrimientos de espejos.[23] En los primeros
sistemas las principales limitaciones se debian principalmente a las pobres condiciones
de vacio y al uso de aire para generar el plasma. Por medio de dicha técnica es posible
producir superficies limpias de metales o aislantes.

Se puede clasificar de diferentes maneras los tipos de sputtering; por las condiciones

en el sistema es posible tener sputtering reactivo o también polarizado. En funcién de

5Como se mencioné antes, aunque esta técnica tenga diversos nombres en espafiol; en el presente
trabajo se le llamara sputtering.
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la configuracion es posible realizarlo por haces de iones, con corriente directa (DC), por
radiofrecuencia (RF) y con magnetrén.

Ademas es posible utilizar mas de un blanco a la vez para poder crear peliculas de
aleaciones, o en secuencia para crear sistemas de multicapas, con diferentes gases reac-
tivos para producir peliculas compuestas, etc. Esta técnica tiene una tasa de depdsito
considerablemente alta (aunque la técnica de arco catédico tiene una tasa de depédsito
superior). [23]

El sistema se prepara inicialmente a una presién en el intervalo de 133 x 107% Pa a
133 x 1071% Pa. Posteriormente se introduce el gas a ionizar, en este caso se trabajé con
argén. Las presiones de trabajo son del orden de 1 Pa 'y 1 mPa (7.5x1073 torr a 7.5x1076
torr), presiones bajas para que los dtomos evaporados no sea dirpersados por el gas
residual. [23]

En el sistema se coloca el sustrato mirando al blanco, que estd polarizado negati-
vamente. El sustrato estda conectado a tierra. En algunos sistemas y segin las carac-
teristicas del experimento se puede controlar la temperatura del sustrato.

Los iones se aceleran por la diferencia de potencial que existe entre el plasma y el

catodo:

E =q(Vp = Veatn) (2.9)

La diferencia de potencial que hay entre el sustrato y el blanco esta en el intervalo

de 0.1 keV a 5 KeV.

2.3.2.1. Interaccion de iones con materia

Durante la década de los 50 se encontr6 que la técnica de sputtering tiene sus bases
en la interaccion entre particulas cargadas incidentes y los atomos del blanco. Los
atomos expulsados del blanco no son resultado de la evaporacion térmica, ya que tienen
una direccién preferencial y su energia promedio (entre 3 eV y 5 eV) excede la energia
térmica de evaporacion. La distribucion angular de los atomos expulsados depende del
tipo y la energia de los iones, ademas del rendimiento del blanco.

Los iones incidentes pueden ser retrodispersados o penetrar, termalizarse y ser atra-
pados en su estructura. La mayor parte de la energia de los iones se transmite al blanco,
aumentando su temperatura. Por este motivo el blanco debe de enfriarse.

Basicamente cuando los iones inciden sobre el blanco existen dos clases de procesos

posibles: colisiones electronicas y colisiones nucleares. El uso de iones masivos incre-
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menta la eficiencia de sputtering en comparacion con fotones, electrones y particulas
con masa neutras. Las particulas expulsadas en general son neutras y se encuentran en
su estado base. Una representacién de estos procesos se muestra en la figura 2.16. [24]

La interaccion de los iones con los electrones del material dan como resultado ioni-
zaciones y excitaciones, que a su vez pueden producir emisién de rayos x o emision de
fotones.

En el intervalo de altas energias las dispersiones pueden describirse por medio de
la teoria de Rutherford y en el de energias medias con la teoria de la dispersion de
Compton. La razén entre la pérdida de energia electréonica en relaciéon con la pérdida
por interacciones nucleares es una funciéon de la masa, la carga y la energia de la
particula.

La frecuencia de las colisiones inelasticas es baja, por lo que hace que las interac-
ciones puedan tratarse como colisiones entre dos cuerpos, considerando la conservacién
de energia cinética y momento.

En las interacciones entre iones incidentes y el material del blanco existen diferentes
regimenes en funciéon de la energia del ién. Para poder expulsar un atomo del blanco
es necesario que el i6n incidente tenga una energia superior a la energia de enlace
superficial (2 eV a 10 eV). [24] Para energias bajas, menores a 1 €V, el primer dtomo

con que interacciona recibe la mayor parte de su energia y se le llama régimen knock-on.
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Figura 2.17: Figuras que representan los regimenes: a) knock-on, b) lineal y ¢) de “zona
caliente” o spike

Para energias en el intervalo de 5 keV a 100 keV el i6n incidente colisiona varias
veces produciendo una cascada de a&tomos en retroceso. Estos pueden a su vez desplazar
diferentes atomos del blanco, expulsando algunos otros de la superficie. A este intervalo
se le conoce como régimen de cascada lineal. La cantidad de atomos desplazados es pro-
porcional a la energia. Finalmente, el ién pierde energia, se termaliza y queda atrapado.
Estas colisiones pueden formar defectos en el blanco, como vacantes y dislocaciones.

Para energias mayores a 50 keV el ién puede mover los d&tomos en bloque. Ademas,
se genera una region de colisiones de muchos cuerpos, llamada zona caliente o spike.

Por ultimo, a energias mayores a 1000 keV, los iones interaccionan con los electrones
del material, que provoca excitaciones e ionizaciones. Esto provoca a su vez emision de

electrones, rayos X y fotones.

2.3.2.2. Eficiencia de sputtering

La eficiencia o rendimiento de sputtering se define como el ntimero de atomos arran-
cados de la superficie entre el nimero de atomos incidentes. De esta manera se refleja

que el ntumero promedio de atomos removidos es proporcional a la cantidad de iones
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La eficiencia de sputtering depende de la energia de los iones, el material del blanco,
el angulo de incidencia de los iones, la estructura del blanco, asi como la energia de
ionizacién de los atomos del blanco. [23]

Como se menciond, la eficiencia de sputtering aumenta para iones pesados, compa-
rado con neutrones, electrones o fotones.

La eficiencia de sputtering también cambia si en el blanco se tienen estructuras
cristalinas y con diferentes orientaciones.

La relacion entre la eficiencia de sputtering y la energia tiene un cierto comporta-
miento. Existe una energia umbral debajo de la cual no se expulsan atomos (como se
mencioné, de 2 eV a 10 eV). Después de este umbral la eficiencia aumenta de manera
cuadrética y alcanza un méximo. Finalmente decrece con mayor velocidad. [23] Cuando
la energia es demasiada alta, los iones no son capaces de expulsar atomos del blanco,
ya que penetran demasiado dentro del blanco o solo interaccionan con los electrones del
material.

El intervalo de angulos con el que los iones inciden sobre el blanco es de 0° a 89°
respecto a la normal. El rendimiento presenta un maximo entre los 60° y 80°, ya que

en estos valores se tiene una mayor incidencia de iones.
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Tabla 2.6: Comparacion de la eficiencia de sputtering, experimental y teérica, para Ar

a 600 eV. [25]

Blanco | U (eV) | Seap | Stn
U 5.4 0.97 | 1.71
Th 5.9 0.66 | 1.56
Au 3.8 243 | 2.19
Pt 5.9 1.56 | 1.54
Ir 6.9 1.17 | 1.32
Os 8.1 0.95 | 1.12
Re 8.1 091 | 1.12
W 8.7 0.62 | 1.04
Ta 8.1 0.62 | 1.12
Hf 6.4 0.83 | 1.41
Ag 3.0 | 3.40 | 2.83
Pd 3.9 240 | 2.17
Rh 5.8 1.46 | 1.45
Ru 6.6 1.30 | 1.27
Mo 6.8 0.93 | 1.22
Nb 7.5 0.65 | 1.10
/Zr 6.3 0.75 | 1.30
Ge 3.9 1.22 1 1.99
Cu 3.5 2.30 | 2.16
Ni 4.4 1.52 | 1.70
Co 4.4 1.33 | 1.68
Fe 4.3 1.23 | 1.70
Cr 4.1 1.30 | 1.74
Vv 5.3 0.70 | 1.32
Ti 4.9 0.45 | 1.25
Si 4.6 0.53 | 1.24
Al 3.3 1.24 | 1.67
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2.3.2.3. Sputtering DC por magnetron

Existen diferentes configuraciones para sputtering, como sputtering DC, donde una
fuente de corriente directa suministra una diferencia de potencial en el intervalo de 0.5
kV a 5 kV. Como se mencioné en la cdmara se introduce gas Argén, por medio del
voltaje se induce una descarga. La descarga se sostiene por medio de los electrones
que se emiten y son acelerados desde la superficie del blanco. Los electrones primarios
entran en la region del gas e ionizan sus atomos, se forma una region de plasma. Los
iones positivos generados se aceleran hacia el catodo (el blanco) y los 4tomos expulsados
se condensan en el sustrato para formar una pelicula delgada. [23]

La tasa de deposito para algunos metales con Sputtering DC y RF es menor a 1000
A /min. Esta tasa puede incrementarse aniadiendo electrones por emisiéon de campo o por
emision termo-idnica con un filamento independiente. Se puede aumentar la ionizacién
por electrones con la ayuda de un campo magnético, ya que se incrementa el camino
de los electrones con un campo magnético axial. De esta manera los electrones seguiran
una trayectoria helicoidal antes de llegar al anodo. Ademads, este campo magnético
mantiene alejados a los electrones de las paredes de la camara, reduciendo su pérdida.
Combinando campos magnéticos y eléctricos se pueden mantener los electrones cerca
del blanco. En la figura 2.19 se observa el sistema sputtering conmagnetrén; se puede
observar la configuracién general de los polos magnéticos y la posicion del escudo. En
la parte cercana al blanco donde se concentra el plasma se forma un area de mayor
erosion llamada cominmente racetrack. La ventaja del sistema con magnetrén es que
se tiene un plasma denso cerca del blanco, lo que disminuye la perdida de energia y
aumenta la cantidad de atomos expulsados del blanco. Un problema con ésto es que
limita la cantidad de material que se utiliza. El sistema de magnetréon sputtering se usa
ampliamente en la industria, ya que es rapido, econémico y se puede usar en grandes
escalas. [23]

Actualmente se tienen dos principales configuraciones de este tipo: magnetrén con-
vencional y magnetrén no balanceado. La diferencia de estos sistemas se debe al cambio

en las intensidades de los polos del magnetrén entre uno y otro. [26]

2.3.3. Canodn de electrones (niquel)

Esta técnica consiste en evaporar el material al calentarlo haciendo incidir un haz de
electrones. Por este método es posible evaporar algunos materiales metalicos, ceramicos

y vidrios. El proceso se resume en que un filamento genera electrones usando la emision
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Figura 2.19: Diagrama de la fuente de sputtering tipo magnetron. Basado en las figuras

de [23]

termo-iénica; éstos se aceleran con diferencias de potencial en el intervalo de 10 kV
a 20 kV. Para generar los electrones se utilizan generalmente potencias de 10 kW a
50 kW. Finalmente se usan campos magnéticos o eléctricos para dirigir el haz a la
superficie del material a evaporar. En muchos sistemas el haz se desvia 180°, para
impedir el depdsito de material en el filamento. Ademas, el haz puede moverse sobre el
material para producir una mayor area de calentamiento. En la figura 2.20 se muestra
una representacion de este sistema particular. El material a evaporar debe colocarse
en un crisol, en algunos casos el crisol se refrigera para evitar reacciones entre los dos

materiales. [21]
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Figura 2.20: Sistema particular utilizado en la evaporacién con canén de electrones.
Basado en las figuras de [21].

2.4. Técnicas de analisis

2.4.1. Técnicas de Analisis con Haces de Iones

Existe una extensa variedad de técnicas de andlisis basadas en el uso de haces de
particulas. La mayoria utilizan el mismo principio; hacer incidir una haz de iones con
energias del orden de megaelectronvolts (MeV) sobre la muestra. Estos iones al penetrar
en la muestra pierden energia y se desvian. Al detectar las particulas y su distribucion
de energias con la que se dispersan o reemiten es posible obtener informacién de la
muestra.

Algunas de las técnicas de andlisis de materiales basadas en el uso de haces de iones
que existen son: dispersién de Rutherford (desarrollado por Geiger y Marsden, 1913),
Channeling (Stark, 1912), emisién de rayos x inducida por iones (Chadwick, 1912) y
analisis con reacciones nucleares (Rutherford, 1919).[27]

Parte importante de las técnicas de analisis con haces de iones son las tecnologias
implicadas, como los detectores de particulas, aceleradores de particulas y sistemas de

vacio (que se mencionaron antes).

41



2.4.2. Fuentes de radiacion

Existen diferentes tipos de radiacién. Podemos clasificar en radiacién de particulas
cargadas y radiacién sin carga. Entre la radiacion por particulas cargadas tenemos
electrones, positrones e iones masivos. Por otro lado, entre la radiacién sin carga la mas
importante es la radiacién electromagnética y la debida a neutrones. [28]

Las fuentes de radiacién son diversas. En general funcionan por medio de procesos
cuyos resultados son un tipo o varios de radiacion. La emision de electrones puede
provocarse por decaimiento 3, conversion interna o emisién de electrones Auger. [28]

Entre las fuentes de particulas cargadas existen procesos como el decaimiento alfa
y la fision espontanea de nicleos.

Por otra parte, la radiacion electromagnética puede generarse por decaimiento [3,
por la aniquilacién de una particula con su anti-particula, por el decaimiento de un
nicleo excitado producto de una reacciéon nuclear o debido a la interaccién de electro-
nes rapidos con materia (Bremsstrahlung). Ademads, existen otros procesos en que los
electrones atomicos se excitan. Cuando el sistema regresa a su estado de menor energia
puede reemitir la energia en forma de radiacion electromagnética caracteristica. Un ca-
so especial que produce radiacién electromagnética es la aceleracion de electrones en
orbitas circulares, llamada radiacion de sincrotrom.

La emisién de neutrones puede producirse a partir de la fisién espontanea de un
nicleo transtranico, como el 22Cf, que tiene una vida media de 2.56 afos. Existen
otro tipo de fuentes, que producen neutrones al reaccionar con particulas a; uno de los
materiales que presenta la mayor eficiencia en esta reaccién es el Be. Para crear este
tipo de fuentes se mezclan estos materiales con fuentes de particulas «. Otro tipo de
fuentes de neutrones son las fuentes de fotoneutrones, éstas funcionan proporcionando

la energfa de excitacion a partir de una fuente de rayos gamma. [28]

2.4.3. Interaccion radiaciéon materia

Como se mencioné anteriormente, las variables que determinan la interaccién entre
iones y atomos son la velocidad, la energia y el tipo de ion, el tamano del atomo blanco,
entre otras. De esta manera podemos clasificar el tipo de interacciones en funciéon de la
masa del i6n y de su energia.

Si tenemos interacciones con energias del orden de keV y MeV las fuerzas que inter-
vienen en el proceso son electromagnéticas y nucleares.

Una de las diferencias entre la radiacion por particulas cargadas y la radiacion neutra
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es la forma en que interaccionan con la materia, ya que las primeras lo hacen por medio
de la fuerza de Coulomb, mientras que las segundas necesitan una reaccién intermedia
para producir radiaciéon con carga.

Los rayos gamma y X pueden transferir toda o parte de su energia a electrones
del medio. La radiacién electromagnética tiene tres formas de interaccion: efecto foto-
eléctrico, efecto Compton y producciéon de pares. El tipo de interaccion es funcion de
la energia de la radiacion y el elemento donde incide.

Por su parte, los neutrones pueden producir particulas cargadas al incidir sobre

madteria.

2.4.4. Detectores de particulas

El principio basico de funcionamiento de los detectores de radiacion consiste en
transferir parte de la energia de ésta al material del detector. Cuando una particula
cargada colisiona con los electrones de los atomos del detector induce excitaciones e
ionizaciones. Por su parte, cuando una particula neutra llega al detector, por medio de
reacciones con el material produce particulas cargadas, que pueden ser detectadas.

En el detector la radiacion genera una carga en un cierto intervalo de tiempo. Esta
carga es la que debe de colectarse y aparece como un pulso.

Existen dos modos principales de operaciéon de un detector: es posible medir la
corriente que se genera en el detector con un amperimetro, o analizar las caracteristicas
de la carga generada por medio de un circuito.

El circuito equivalente de un detector consiste en una capacitancia conectada a una
resistencia. Para medir la energia del pulso la constante RC debe de ser mucho mayor
al tiempo en que se genera el pulso. De esta manera, el capacitor se descarga por la
resistencia y la tension maxima en la resistencia es funcién de la capacitancia total y
de la carga. Si la capacitancia se mantiene constante, la carga colectada depende de la
energia de la radiacion.

Como resultado se obtiene una distribucion con el nimero de pulsos como funciéon
de su energia.

En general existen diferentes factores que definen el funcionamiento de un detector
como la sensibilidad, el tiempo de respuesta, la resolucion en la energia, entre otros.

La resolucion en la energia de un detector es una caracteristica propia; esta relacio-

nada con el ancho del pulso y se debe a las fluctuaciones de energia.
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Una forma de cuantificar la resolucion de un detector es por medio de la anchura a
la mitad del maximo o Full Width at Half Mazimum (FWHM). Como se muestra en la
figura 2.22.

El intervalo de energias que pueden medir la mayoria de los detectores va de 10 eV

R (2.11)

a 20 MeV; el limite inferior se debe a que 10 eV es el orden de energia minima necesaria
para producir ionizacién en la mayoria de los metales.

Existen diferentes tipos de picos; para los que se tienen una distribuciéon Gaussiana,
FWHM=2.350, donde o es la desviacién estandar. Para distribuciones de Poisson la
resolucién estd dada por R=2.35/ V/N, donde N es la cantidad de portadores de carga
producidos. [20]

La eficiencia absoluta del detector se define como la proporciéon de particulas de-
tectadas entre el nimero total de particulas emitidas por la fuente. Esta tiene como
contribucién la eficiencia intrinseca. Esta a su vez, se define como la cantidad de even-

tos registrados entre el niimero de eventos en el detector. Para fuentes isotrdpicas la
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Figura 2.23: Geometria de un detector frente a una fuente puntual.

eficiencia absoluta se expresa como sigue:

47
€ Absoluta = 6[ntrinsecaﬁ (2 12)

El angulo sélido para una fuente puntual y un detector con area circular, puede

obtenerse por la siguiente relacion:

d
VEra)

Donde d es la distancia entre el detector y la fuente, y a es su radio. Como se muestra

0 =2r(1- (2.13)

en la figura 2.23.

El tiempo de respuesta es el tiempo requerido por el detector para formar la senal.
Por otra parte, el tiempo requerido para procesar un evento se define como tiempo
muerto. Durante este tiempo el detector puede o no ser sensible a nuevas senales (“no
paralizable” o “paralizablerespectivamente). En general cada elemento del sistema de
deteccion tiene su propio tiempo muerto.

En la figura 2.24 se trata de ilustrar las diferencias entre detectores no paralizables
y paralizables. Donde 7 es el tiempo muerto. En el primer caso, cuando dos pulsos se
registran en un tiempo menor a 7 éstos se sobreponen. En el segundo soélo se registra
un pulso durante el intervalo 7.

Existen diferentes tipos de detectores, por ese motivo el tipo de detectores que se
utilizan en un experimento dependen del tipo de iones que se desean detectar.

Los detectores de particulas por ionizacion fueron los que se usaron durante la
primera mitad del siglo XX. Basicamente se tenian tres tipos: la cAmara de ionizacion,

contador proporcional y el contador Geiger - Muller. Actualmente estos detectores solo
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Figura 2.24: Diagrama que ilustra las diferencias entre un detector paralizable (abajo)
y no paralizable (arriba) mdas claramente.

se usan como monitores de radiacién o en aplicaciones especiales.

Con el tiempo se desarrollaron nuevos tipos de detectores, como los detectores cen-
telladores (1940) y las cAmaras de alambres miultiples (cAmara de hilos), con las cuales
es posible determinar la trayectoria de las particulas. [7]

Los detectores por centelleo, estdn compuestos por un material que produce una
senal luminosa cuando incide radiacién sobre él. Después, la senal luminosa se con-
vierte en una diferencia de potencial por medio de otro dispositivo. Existen materiales
centelladores organicos e inorganicos,

En este trabajo se habla principalmente de detectores semiconductores y del detector

de barrera superficial, que fueron con los que se trabajo.

2.4.4.1. Detectores centelladores

Estos detectores funcionan por medio de la emisién de una senal luminosa cuando

incide radiaciéon sobre él, por medio del fenémeno de luminiscencia y fluorescencia.
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Cuando incide radiacién gamma en un centellador, puede liberar electrones que a su
vez excitan otras moléculas que decaen por foto-emision.

Existen dos modelos de centelladores para describir las interacciones de la radiacion
gamma. El caso de un centelleado delgado o en el que se tiene uno grueso.

Es necesario ademas otro tipo de detector que convierta la sefial luminosa en una
senal eléctrica. En los detectores centelladores es preferible que la conversiéon de la senal
sea lineal, el coeficiente de reflexion del material debe ser cercano al del vidrio y debe de
tener una buena calidad éptica.[20] Existen centelladores orgénicos e inorgénicos. En los
organicos se utiliza como base el carbono, aunque sélo el antraceno y el estilbeno se usan
como centelladores organicos puros. También se pueden usar centelladores liquidos, al
agregar algin polimero. [20]

Los centelladores inorganicos son materiales dieléctricos. Uno de los centelladores
inorganicos mas difundidos es el Nal(T1), utilizado frecuentemente en espectroscopia
v. La eficiencia del Nal puede incrementarse anadiendo un activador como el talio.
En algunos centelladores plasticos la senal de salida tiene una longitud de onda en el
intervalo de 350 nm a 480 nm. De hecho, la senal luminosa de salida generalmente tiene
una longitud de onda de 410 nm. Otro material muy usado es el CsI[(T1). Este tiene la
ventaja de poder utilizarse para distinguir distintas particulas incidentes.

Las interacciones en los diferentes tipos de centelladores son distintas. Por ejemplo,
en los centelladores plasticos la mayoria de los electrones expulsados se producen por
efecto Compton. En el espectro ésto se observa en la seccién conocida como Compton
edge. Donde se produce la mayor transferencia de energia. Por otro lado, en el Nal(T1)
se puede depositar completamente la energia de la radiacién gamma, por medio del

efecto fotoeléctrico. Lo que provoca que se formen fotopicos en el espectro.[5]

2.4.4.2. Tubos fotomultiplicadores

Este tipo de detectores tiene la funcién de convertir una senal luminosa en una
senal eléctrica. Basicamente se compone de un material que genera electrones cuando
incide luz sobre él (foto cdtodo), un sistema para enfocar estos electrones, otro sistema
de electrodos que aumenten la cantidad de electrones (dinodos) y finalmente un énodo
colector. El foto-catodo funciona por efecto fotoeléctrico; por tal motivo es necesario
un material con una funciéon de trabajo menor que la energia de la luz incidente. En los
dinodos se generan ¢ electrones por cada incidente, generalmente de 4 a 6. Si se tienen N
dinodos, la ganancia total resulta G=ad", donde « es la eficiencia de coleccién. Algunos

de los materiales usados en los dinodos son BeO, MgO, Cs3Sb y GaP. En la mayoria
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de los fotomultiplicadores el pico de eficiencia se encuentra en ~400 nm y al menos 100
fotones se requieren para obtener un pulso util. Finalmente, existen diferentes tipos de

fotomultiplicadores con diversos disenos.

2.4.4.3. Detectores semiconductores

Estos son los detectores con mayor sensibilidad y respuesta. Estan compuestos por
un material semiconductor como germanio o silicio, comenzaron a utilizarse alrededor de
1950 y se basan en la produccién de cargas libres. Un semiconductor se distingue por su
estructura de bandas de energia, la separacién de la banda de conduccién y valencia es
pequena. Cuando se libera un electrén se tienen dos tipos de portadores, el electréon y el
hueco, que pueden moverse mas facilmente en presencia de un campo eléctrico. Existen
semiconductores de tipo n y tipo p, en los que se agrega un material contaminante
donador o aceptor de electrones, lo que aumenta la cantidad de electrones en el tipo
n o el nimero de huecos en el tipo p. Cuando incide radiaciéon en el semiconductor,
la energia transferida (debe ser mayor a la energia de ionizacién promedio) genera
pares electron - hueco. El niimero de pares generado es proporcional a la energia de la
radiacién incidente. [20] Existen diferentes variedades entre los que se encuentran los
detectores semiconductores: de barrera superficial, de germanio-litio (Ge(Li)), de silicio-
litio (Si(Li)) y de germanio hiperpuro. Este tipo de detectores tiene una eficiencia mayor
que la de los detectores gaseosos debido a la mayor densidad del material sélido. En
la actualidad existen sistemas en que este tipo de detectores son enfriados por efecto
Peltier o por medio de nitrégeno liquido, ya que al operar el detector a temperaturas
bajas se logra disminuir el valor del ruido. [29]

Otro de los detectores més usados para espectroscopia gamma es el cristal de ger-
manio hiper-puro. Donde la radiacion libera electrones que a su vez crea pares electron
hueco y dirigidos al 4nodo por un potencial en el intervalo de 2 kV a 4 kV. En los
espectros obtenidos por estos detectores se observan picos estrechos debidos al efecto
fotoeléctrico, que corresponden a las energias de los fotones incidentes. Este tipo de

detectores se usa ampliamente en espectroscopia por ensanchamiento Doppler. [5]

2.4.4.4. Detector de barrera superficial

Estos detectores se usan para detectar particulas cargadas, ya sean positivas o ne-
gativas, como radiacién alfa, electrones u otros iones pesados.

Se utiliza generalmente en ambientes de vacio y pueden trabajar a temperatura
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Figura 2.25: Representacion del detector de barrera superficial. Se puede observar que
el volumen de silicio tiene dos peliculas metalicas, que funcionan como electrodos. [20]

ambiente. [29] Este tipo de detector se fabrica a partir de una superficie cristalina de
tipo n, evaporando una pelicula delgada de oro (50 nm) sobre una oblea de silicio

ligeramente oxidada, como se presenta en la figura 2.25. [20]

2.4.5. Electrdonica asociada

La senal que registran los detectores en algunos casos es pequena. Por ésto es necesa-
rio el amplificar y dar forma a estos pulsos. En los circuitos conectados a los detectores
se puede convertir una senal lineal a una senal l6gica. Existen diferentes estandares usa-
dos en la electrénica de detectores; una de las normas mas usadas es el NIM (modulo
de instrumentacién nuclear).

En la primer etapa se utiliza un pre amplificador, que aumenta la amplitud del pulso
de voltaje del detector. Estos pueden ser sensibles al voltaje o sensibles a la carga. En
la mayoria de los detectores su capacitancia es constante. En otros casos, como en los
detectores de barrera superficial, la capacitancia cambia. Por esto existen pre amplifi-
cadores sensibles a la carga. Otra de las funciones que tienen los pre-amplificadores es
la de suministrar la diferencia de potencial para polarizar al detector

Después del preamplificador se utiliza un amplificador; la salida del amplificador es
una senal lineal en el intervalo de 0 V a 10 V en la norma NIM. Existen dos tipos de

circuitos amplificadores; los de tipo diferenciador y los integradores. En los primeros se
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produce una senal proporcional a la derivada de la senal de entrada y funciona como
un filtro pasa altos. En el segundo se produce una senal que corresponde a la integral
de la senal de entrada y funciona como un filtro pasa bajos. Se pueden combinar ambos
tipos de amplificadores para obtener una baja relaciéon senal - ruido.

El analizador monocanal recibe la senal lineal del amplificador y la convierte en
una senal légica. Produce una senal de altura constante al recibir una senal que entra
dentro de un intervalo especifico. Por otra parte existe el analizador multicanal, que
clasifica las senales en funcion del intervalo en que se encuentre su amplitud y cuenta
la cantidad de pulsos en cada intervalo.

Existen otros dispositivos, como el analizador de coincidencias, que produce una
senal cuando dos senales se registran en el mismo intervalo de tiempo.

Un factor que debe tenerse en cuenta es el tiempo de transmision de la senal, la
velocidad promedio del pulso es de 2x10® m/s; entonces el tiempo que le toma recorrer

un cable de 1 m es de 5 ns.[5]

2.4.6. Aceleradores de particulas

El propésito de un acelerador es dirigir particulas cargadas especificas y de energia
definida sobre un blanco. En general se pueden utilizar arreglos de campos eléctricos o
magnéticos. [30]

Un hecho importante en la historia de los aceleradores de particulas fueron los
experimentos de Ernest Rutherford y sus colaboradores en el descubrimiento del nicleo
atémico en 1911, ya que fue la base del desarrollo de técnicas de analisis en las que era
necesario el uso de aceleradores de particulas. En los primeros experimentos de Fisica
Nuclear se utilizaban fuentes naturales y rayos césmicos como fuentes de particulas, lo
que llevo a la necesidad de construir dispositivos que permitieran mejorar las condiciones
experimentales. [20]

J. Crockcroft y E. Walton, 21 anos después del descubrimiento del nticleo atémico
(en 1932) lograron construir el primer acelerador de iones positivos. Podian acelerar
protones a energias entre 100 keV y 500 keV. [20] Con este acelerador fue posible bom-
bardear isétopos de litio (“Li) con protones y producir la primera transmutacién nuclear

con el uso de un acelerador. ® Esta reaccién se representa por la siguiente férmula: [31]

p+" Li—* He+* He 4+ Q,, (2.14)

6Por este logro Cockeroft y Walton fueron galardonados con el premio Nobel de Fisica en 1951.
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Donde @),, es la energia debida a la diferencia de masa de las particulas iniciales y
resultantes; se entiende que de esta reaccion resultan dos atomos de helio. [31]
Las partes basicas, simplificadas de un acelerador de particulas incluyen:
1) Fuente de tension
2) Fuente de iones
3) Electrodos

Otras partes importantes de un acelerador es el sistema de vacio, sistema de trans-
porte de haz y cadmaras de experimentacion.

El principio basico de funcionamiento de un acelerador es la interaccion de las
particulas cargadas con los campos eléctricos y magnéticos. [31]

Los cinescopios y los tubos de rayos X funcionan con el mismo principio, pero en
general no se les considera aceleradores de particulas. [31]

La energia cinética que recibe una particula con carga Ze, en un campo eléctrico
con potencial V' es T' = ZeV. Entonces la energia de las particulas aceleradas es pro-
porcional a su carga y no a su masa. Las unidades de energia usadas en la tecnologia
de aceleradores son los electronvolts (eV). [31]

Es necesario que el sistema acelerador se mantenga en vacio, ya que el camino libre
medio de los iones es inversamente proporcional a la presion del sistema. Como se vio
antes el camino libre medio esta dado por la ecuacion 2.8.

Los aceleradores pueden clasificarse por la energia cinética que imparte a las particu-
las; baja energia para energias menores a 100 MeV, energias medias en el intervalo de
100 MeV a 1000 MeV vy las altas energias son mayores que 1 GeV. [30]

Es posible clasificarlos como electrostaticos, circulares, lineales, entre otros. [31]

Entre los tipos de aceleradores podemos encontrar los aceleradores lineales (desa-
rrollados por Sloan y Lawrence), el ciclotrén y el acelerador Van de Graaff. [31]

El primer acelerador del tipo lineal fue capaz de acelerar iones de mercurio a energias
de 1.3 MeV.

En 1931 E. Lawrence diseno el acelerador ciclotréon, que utiliza campos eléctricos
y magnéticos; se basa en el hecho de que particulas cargadas en un campo magnético
siguen trayectorias circulares.

Existen aceleradores de varias etapas como el Peletron; que esta formado por dos
terminales que se cargan al mismo potencial por medio de una o varias cadenas formadas
por barras metdlicas y de plastico alternadas. Al comienzo de la linea se tiene una

fuente de iones negativos, los que se aceleran por medio de la primer terminal, después
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Figura 2.26: Grafica de Livingston que muestra la evoluciéon en la energia para algunos
aceleradores. [31]

los iones del haz pasan por un convertidor a iones positivos, los cuales son acelerados
por la segunda terminal. Este tipo de acelerador genera iones con mayor energia con el
mismo potencial que los aceleradores del tipo Van de Graaff, del que se habla con mas
detalle adelante. [20]

Finalmente, existen otros tipos de aceleradores méas modernos como el sincrotrén y
el betatrén. [20] La figura 2.26 es la grafica de Livingston que muestra la evoluciéon en
la energia de los diferentes aceleradores.

Los aceleradores de particulas actualmente se utilizan para el estudio de reacciones

nucleares, reacciones atémicas, caracterizacion de solidos, entre otros.
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2.4.6.1. Acelerador Van de Graaff 5.5 MV

El termino Van de Graaff se debe a su inventor Robert Van de Graaff, quien di-
seno este tipo de acelerador en la década de los 1930 en la Universidad de Princeton. Es
importante saber que el limite en la diferencia de potencial producido en aceleradores
electrostaticos es de 25 MV. [20]

El Instituto de Fisica de la UNAM cuenta con cinco aceleradores, uno del tipo
Pelletron, tres Van de Graaff de 0.7 MV, 2 MV y 5.5 MV y un acelerador localizado
en el laboratorio LEMA. El acelerador de 5.5 MV puede acelerar iones positivos de
hidrégeno, deuterio, *He y *He.[20]

Una de las caracteristicas de este tipo de aceleradores es la generacién de un elevada
tension por medio de la acumulacion de carga. A partir de una fuente de alta tensién
(~30 kV) se induce carga en una banda de material aislante; la banda estd compuesta
de varias capas de material hulado. Se induce la carga por efecto corona, por medio de
alambres en una malla que generan un campo eléctrico intenso sin tocar la banda.

La banda esta colocada sobre dos poleas; una inferior y otra superior. La inferior
estd conectada a un motor impulsor de 25 kVA que gira a 1800 rpm.

En la parte superior se tiene una malla flexible en contacto con la banda, que la
descarga en el domo metélico. Los electrones del domo neutralizan la carga positiva de
la banda, lo que genera cargas positivas distribuidas uniformemente.

Es asi como esta carga se transporta por medio de la banda y se acumula en la ter-
minal de alta tensién. Dénde el potencial esta dado por V = @Q/C; C es la capacitancia
de la terminal, que depende de la geometria del domo y del tanque del acelerador. En
este caso la terminal tiene la forma de un cilindro con una media esfera arriba. La
terminal esta aislada dentro de un tanque por medio de gas dieléctrico a alta presion.
Con este tipo de aceleradores se pueden obtener haces de particulas con energias muy
estables.[20]

Las partes principales del acelerador Van de Graaff 5.5 MV del Instituto de Fisica
de la UNAM se muestran en la figura 2.27 y son las siguientes:

a) Acelerador de particulas

b) Lineas

c¢) Lineas de transporte de haz

d) Sistema de vacio (bombas mecanicas y de difusién)
e) Electroimén selector de energia

f) Rejillas para regulacion del haz
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Figura 2.27: Esquema de las partes del acelerador Van de Graaff 5.5 MeV del IF.
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g) Sistema de estabilizacién electronica de alto voltaje

h) Optica de iones (dipolos y cuadrupolos)

i) Camara de experimentos

j) Jaula de Faraday para integrar corriente

k) Detectores de particulas y electrénica (fuente, amplificador, analizadores multicanal
y computadora)

Dentro del tanque del acelerador se encuentra la columna del acelerador, formada por
aros de acero inoxidable denominados platos equipotenciales, que tienen un diametro
de 50 cm. Se encuentran conectados por resistencias de alrededor de 1000 M2, lo que
genera un gradiente de potencial de aproximadamente 15.75 kV /cm.

El acelerador Van de Graaff 5.5 MV tiene 131 discos equipotenciales, lo que da una
columna cercana a 7 m. Dentro de la columna hay espacio para la banda y para el tubo
acelerador

La columna y la terminal de alta tensién se presurizan con gas dieléctrico (en este
caso se utiliza nitrégeno) dentro de un tanque y a una presioén de 10 atmosferas.

El lugar donde se ioniza el gas para obtener los iones positivos se denomina fuente
de iones. La primer parte esta compuesta por cuatro tanques que almacenan los gases:
hidrégeno, deuterio, 3He y *He. El gas que se utiliza se hace pasar por medio de una
valvula térmica a una botella, en la que por medio de una senal de radiofrecuencia se
ioniza (con una frecuencia de 145 MHz y amplitud de 2 kV).

El sistema para ionizar el gas esta formado por la botella de cuarzo de 3 cm de
didmetro y 12 cm de largo. Ademas el sistema tiene imanes permanentes, véalvulas
termoeléctricas, oscilador de radiofrecuencia, fuentes de corriente directa para el control
del haz, la valvula termoeléctrica y el sistema de enfoque.

Se utiliza una fuente de hasta 7000 V para separar las cargas del plasma. Por medio
de esta diferencia de potencial se controla la corriente en el haz. Los campos magnéticos
en la botella de cuarzo se usan para enfocar el plasma en el eje central, este sistema se
representa en la figura 2.28.

Los elementos eléctricos en la fuente de iones se alimentan por un generador conec-
tado a la polea superior y esta conectada a la banda. Este generador tiene como salida
110 V, con una frecuencia de 420 Hz y una potencia de 1 kW. La generacion de la
energia en la fuente de alta tensién es necesaria; no puede llevarse por algiin conductor,
ya que si se tuviera uno, por este se descargaria la terminal de alto voltaje.

Asi los iones se enfocan y aceleran con campos eléctricos dentro del tubo acelerador.

Las partes metalicas estan conectadas a los anillos equiponeciales y éstos a su vez estan
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conectados entre si por medio de resistencias, formando un divisor de potencial.

El tubo acelerador esta construido por una serie de tubos de vidrio intercalados con
electrodos metalicos circulares, que se corresponden con cada disco equipotenciales. El
diametro del tubo acelerador es de 20 cm.

La forma de regular la corriente del haz es por medio del flujo de gas que se ioniza
y por el voltaje de extraccion.

Como ya se menciond, la energia final de los iones positivos es eV, donde V es el
potencial almacenado en la terminal de alta tensién. [20]

De esta manera el haz se hace pasar por un sistema de transporte, que consiste
en tubos de aluminio y acero inoxidable; se encuentran en vacio. Para hacerlo llegar
hasta la camara de experimentacion. En general se tienen tres sistemas de vacio; cada
uno cuenta con bombas de vacio mecanicas y de difusion, sensores de vacio y valvulas
neumaticas.

El sistema de 6ptica de iones esta formado por cuadrupolos eléctricos o magnéticos,
que tienen la funcién de enfocar el haz de particulas, de manera andloga a lo que hacen
las lentes con la luz.

En la base del acelerador se encuentra un electroiman, que tiene desvia el haz 90° y
sirve para seleccionar las particulas con una cierta energia. La ecuacién no relativista

de esta desviacion es la siguiente:

mT
52

BR =144 (2.15)

Donde BR es la rigidez magnética (medida en kilogauss*cm), T es la energia cinética
(MeV), m la masa (uam) y ¢ la carga como multiplos de e™.

El acelerador Van de Graaff cuenta con un sistema de estabilizacién de energia que
hace que las variaciones en energia sean comtunmente de una parte en diez mil. El sis-
tema estd formado por: puntas de corona, voltimetro generador, un condensador de
fluctuaciones de potencial, rejillas que miden la corriente del haz, la fuente de polariza-
cion de la banda, retroalimentacién por circuitos eléctricos y el electroiman selector de

energias.

2.4.7. Rutherford Backscattering Spectroscopy (RBS)

Como se mencion6 antes, en 1911 Rutherford y sus colaboradores Marsden y Geiger

utilizaron una fuente de particulas alfa para tratar de comprobar el modelo atémico
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de Thompson. La fuente de particulas que utilizaron fue una fuente radiactiva de radio
de 7 mg, la cual emitia particulas alfa con una razén de 6 millones de particulas por
segundo.

Al medir la cantidad de particulas desviadas como funcién del angulo, después de
hacerlas incidir sobre una pelicula de oro, lo que se esperaba obtener (si la teoria de
Thompson era cierta) era que las particulas serian desviadas sélo ligeramente. El re-
sultado que se obtuvo fue que una particula alfa de cada diez mil rebotaba a angulos
grandes. Este resultado es comparable a que una persona disparara balas a una almoha-
da llena de plumas y resultara que algunas rebotan hacia ¢l. De esta manera Rutherford
lleg6 a la conclusion de que en la estructura del atomo deberian de existir regiones con
mucha masa. De hecho, la mayor parte de la masa del atomo. De esta manera fue que
se descubri6 el nicleo atémico. [27]

El primer registro que se tiene sobre el uso de la retrodispersion de iones como técnica
de andlisis es de 1950 (Rubin) en el articulo “Chemical analysis of proton scattering”.
Igualmente Rubin reporté el uso de reacciones ion-ion e ion-gamma para su trabajo
"Chemical Analysis of Surfaces” (1957).

Como se menciond, esta técnica consiste en medir el nimero y la distribuciéon en
su energia de los iones retrodispersados por un material sélido, al hacer incidir un haz
de iones bien definido. De esta manera es posible determinar, con algunas limitaciones,
la masa atémica y concentracion elemental de los constituyentes del blanco, como una
funcién de su profundidad en la muestra. [27]

El estudio de la materia por medio de haces de particulas inicialmente estaba limi-
tado por el uso de fuentes radiactivas naturales, las cuales eran poco intensas y con las
cuales no era posible seleccionar la energia y el tipo de proyectiles adecuadamente. Este
motivo fue importante en el desarrollo de los primeros aceleradores de particulas.[31]

La energia con la que los iones son retrodispersados por un blanco delgado esta dada

por la siguiente expresion:

Donde E; es la energia del ion incidente y E3 del ion retrodispersado, K es el factor

cinematico de dispersion.

(M2 — M sin?0)'/? + M,cosf
My + M,

K = (2.17)
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Donde M; es la masa del ion incidente, M, es la masa individual de los atomos del
blanco y € es el angulo que los iones son desviados.

La concentracion de los elementos en la muestra puede ser encontrada por medio de
la seccion eficaz de Rutherford o. La seccion eficaz diferencial esta dada por la siguiente

ecuacion.

do Z1Zse* o 4 {1 — ((Mi/Ms)sin)*]'/? + cosb}?
@@ 4B S = (M)

Donde Z; y Z5 son el nimero atémico de la particula incidente y de los atomos del

(2.18)

blanco respectivamente.

La distancia que recorre el ion dentro de la muestra depende de su pérdida de
energia; esta cantidad estd dada por el poder de frenado. El poder de frenado depende
del tipo de particula y el material en que penetra. Para particulas cargadas, el poder
de frenado puede calcularse por medio de la ecuacion de Bethe-Bloch:

_dE _ 4 n2? e* In( 2m..c*3? )= 3] (2.19)
dr  mec? B2 “drme I(1—-p5?)

Donde Ze es la carga y F la energia de la particula, I es el potencial de excitacion

g0 es la permitividad del vacio, n es la densidad electrénica, 5 = v/c, e y m, son la
carga y la masa en reposo del electron.

En el modelo de Rutherford se considera que las particulas son dos cargas puntuales
que interaccionan por la fuerza de Coulomb. Cuando la distancia de colisién es menor
que la suma de los radios nucleares, la interaccion de las fuerzas nucleares provoca un
cambio en la seccién eficaz de Rutherford. En el caso de iones con energia del orden

de MeV’s, ésto se observa en iones y elementos con nimeros atéomicos pequenos. En
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Figura 2.31: Grafica que muestra el cambio del factor cinematico de dispersiéon como
funcién del angulo para diferentes elementos.

algunos casos (para energias bien definidas) esta seccion eficaz de resonancia es mayor

que la seccién eficaz de Rutherford.
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2.4.8. Microscopia

Los microscopios 6pticos tienen un limite en su resoluciéon dado por efectos de di-
fraccion. En estos sistemas la maxima resolucion esta relacionada con la longitud de
onda de la luz, que es de alrededor de 100 nm.

En este trabajo se utilizé microscopia electronica de barrido, que pertenece al grupo
de microscopias con electrones.

Los microscopios electronicos se basan en hacer incidir electrones sobre una muestra
y detectar los electrones resultantes.

Algunos ejemplos de microscopios electrénicos son el microscopio electrénico de
transmision (TEM), el microscopio electrénico de barrido (SEM) y el microscopio
electronico de barrido y transmision (STEM).

En TEM se hacen pasar electrones a través de la muestra, que debe ser delgada.
Es posible que los electrones se difracten y formen un patrén de difraccion. En algunos
microscopios TEM han llegado a resoluciones espaciales de ~ 0.3 nm.

Existen ademas microscopios basados en el uso de puntas como STM y AFM, de los
cuales la principal caracteristica es el poder mover la muestra longitudes de tamanos

moleculares. En este trabajo también se utilizé microscopia de fuerza atéomica.

2.4.8.1. Microscopio Electrénico de Barrido (SEM)

El primer microscopio de electrones fue construido en 1931. Los electrones pueden
usarse para generar una imagen, ya que pueden ser acelerados, enfocados y detecta-
dos. Los electrones tienen una longitud de onda menor que la luz visible, dando como
resultado una mayor resolucién que los microscopios 6pticos.[32]

La longitud de onda para electrones puede calcularse por medio de la ecuacion de
De Broglie:

A=nh/p=nh/(mv) (2.20)

Donde h =6.626x1073* Js es la constante de Planck.[32]

Los microscopios electronicos de barrido se basan en hacer incidir electrones sobre
la muestra y detectar los electrones reflejados.

En los primeros microscopios electronicos se usaba como fuente de electrones las
descargas en gases. Después comenzaron a utilizarse filamentos de tungsteno en forma
de V, que emiten electrones al ser calentarse en vacio. Para obtener el vacio se utilizan

sistemas como los que se describieron antes.[32]
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Los electrones primarios pueden ser retrodispersados elasticamente, aunque tam-
bién pueden ionizar los electrones atomicos generando electrones secundarios. Entonces
existen diferentes tipos de senales generados por electrones retrodispersados (BSE) o
por electrones secundarios (SE).[32]

La senal de electrones secundarios muestra la estructura de la superficie de la mues-
tra, de su topografia.

En un microscopio electrénico de barrido la imagen se genera al hacer un barrido
sobre la muestra. Los electrones primarios son enfocados en un punto pequeno que se
mueve sobre la muestra por medio de campos magnéticos o eléctricos. El barrido se
realiza simultdneamente en dos direcciones con lo que finalmente la imagen se genera
al detectar los electrones secundarios de cada punto de la muestra.[32] Esto es andlogo
a como se generan las imagenes en los televisores antiguos.

El primer microscopio SEM se desarroll6 en los laboratorios RCA en Nueva Jersey.
Los microscopios actuales tienen una resolucion espacial cercana a 1 nm, menor que un
microscopio TEM convencional, aunque con la ventaja de tener un mayor intervalo de
enfoque.

Idealmente las muestras usadas en el SEM deben de ser conductoras; en caso de no
serlas pueden ser recubiertas por pintura de carbén o con una capa metalica como oro.
Aunque actualmente existen microscopios electronicos que no tienen este inconveniente,
como el SEM de bajo vacio y el SEM con cafion de electrones por emision de campo.

Una parte importante del microscopio electrénico es la 6ptica de electrones, comien-
za con la fuente de los electrones, después con las lentes electromagnéticas que pueden
ser dos o tres, dos bobinas de escaneo y el tltimo lente, que es el objetivo encargado de
enfocar los electrones primarios sobre la muestra.

Los electrones secundarios y retrodispersados son acelerados al detector por me-
dio de un electrodo, el detector puede ser un material centelleado junto con un tubo

fotomultiplicador, lo que produce finalmente una senial eléctrica.

2.4.8.2. Micro analisis por sonda de electrones, parte de las espectroscopias
de rayos X por dispersion de energia (EPMA-EDS)

Esta técnica es capaz de dar informacion acerca de la composicién quimica de una
muestra. Consiste en hacer incidir electrones sobre la muestra, estos electrones excitan
los electrones atomicos de orbitas internas que al des excitarse emiten fotones.

Los fotones emitidos tienen una energia caracteristica y en conjunto generan un

espectro que permite identificar los elementos de la muestra.
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Figura 2.32: Representacion de un microscopio electréonico de barrido.
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Figura 2.33: Representacion de los niveles de energia atémicos y las transiciones. [20]
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Figura 2.34: Esquema basico del aparato AFM

Las vacancias en las capas interiores pueden ser llenados por electrones de diferentes
niveles, esto descrito por las reglas de seleccion.

Una linea producida por electrones que van al nivel n=1 es llamada K, de manera
analoga las lineas producidas por transiciones de electrones al nivel n=2 son llamadas

L. [32]

2.4.8.3. Microscopio de Fuerza Atémica (AFM)

El principio de funcionamiento del microscopio de fuerza atémica (AFM) consiste
en realizar un mapeo de la superficie por medio de una punta colocada en el extremo
de una viga (cantilever), donde su altura se ajusta para mantener una fuerza constante.
La deflexion de la punta se detecta por medio de la reflexién de un haz laser. E1l AFM
se diseni6 para usarse tanto en superficies conductoras como en no conductoras.[33]

Generalmente se utilizan puntas construidas con nitruro de silicio piramidal, que
tienen un radio de curvatura de 100 A, aunque existen puntas de otros materiales. El
cantilever tiene aproximadamente 200 ym de longitud y una constante de elasticidad
de 0.06 N/m. Las fuerzas que se tienen entre la punta y la superficie son del orden de
nanonewtons (nN), 1072 N. En resumen, el AFM provee informacién sobre la morfo-
logia de la superficie y sobre las fuerzas cuando se tienen separaciones del orden de

nanémetros.

64



Capitulo 3

Desarrollo experimental

3.1. Evaporacion Térmica

Los depésitos de las peliculas de niquel, por evaporacion térmica, se realizaron en el
Instituto de Fisica de la UNAM. Los sustratos utilizados fueron portaobjetos de vidrio.
Se lavaron con jabdén neutro y después se realizo limpieza ultrasénica durante 10 min
para cada uno de los vidrios. En este sistema se colocaron pequenas laminas de Ni
entre varias mallas de 1 cm por 5 cm de tungsteno, a las que se les hizo pasar una
corriente, calentandolas y evaporando el Ni, como se representa en la figura 3.1. Las
caracteristicas de las mallas usadas son: 100 x 100 mallas /inch? con un didmetro de
alambre de 0.001z un area abierta de 80 %.

Medios cilindros metalicos

N
! 2

Vo

Lammas de Ni g

Mallas de abaJo

Figura 3.1: Configuracion de mallas de W y ldminas de Ni. Se observan los medios-
cilindros metalicos, usados para prensar las mallas.
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La figura 3.2 muestra el sistema que se usé en la evaporacion térmica.

Variac

Sustratos /I:I\
__ Mallas de W
con
= '// ldminas de Ni
//
[ || |
— Valvula Trampa fria
@)
C——————

Bomba mecéanica

Bomba difusora

Figura 3.2: Sistema utilizado en la evaporacion térmica.

Las mallas se prensaron por los extremos entre un par de medios-cilindros metalicos

en cada lado. Estos a su vez se fijaron con tornillos a las barras verticales que se muestran

en la figura 3.2.

Se fijaron 2 sustratos arriba, a una distancia de 12 cm, y también se colocaron 2

sustratos abajo, a una distancia de 10 cm. Se centraron los sustratos respecto a la

posiciéon de las laminas de niquel en las mallas.

Se realizaron varias evaporaciones con el sistema. Los datos de cada una se resumen

en la tabla 3.1.

Tabla 3.1: Resumen de las caracteristicas de cada muestra fabricada por evaporacion

térmica.
Nombre de la muestra | Mallas | Mallas | Presién (x107° torr) | Corriente (A)
abajo | arriba
Evaporacion térmica 1 2 2 4.6 35
Evaporacion térmica 2 2 3 4.7 50
Evaporacion térmica 3 4 3 6.1 84
Evaporacion térmica 4 3 2 5.0 75
Evaporacion térmica 5 2 4 5.0 75

Las peliculas delgadas 3 se reutilizaron en el depésito 4. De la misma manera, las
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muestras 4 se utilizaron en el depdsito 5.

3.2. Canodn de electrones

Se fabricaron peliculas delgadas de niquel, llevadas a cabo en dos evaporaciones
utilizando canén de electrones. Se utilizo el sistema que se encuentra en el laboratorio
de preparacion de muestras I, del Instituto de Fisica.

Se usaron como sustratos diferentes materiales, vidrio de portaobjetos y cristal de
silicio.

Las condiciones se presentan en la tabla 3.2. Donde I es la corriente y V la diferencia

de potencial.

Tabla 3.2: Datos de los depositos de Ni por cafiéon de electrones

Depositos | presion de |1 (A) | V (V) | tasade
trabajo deposito
(x107° torr) (A/s)
ly?2 1.9 0.2 4200 1.2

En el primer deposito por canén de electrones se utilizaron como sustratos: cristales
de silicio y vidrio. En el segundo se usé como sustrato sélo vidrio. En adelante se
hablara de las muestras como primer o segundo depdsito y el sustrato en que se deposito.

Para saber la tasa de deposito se utilizé un sensor de espesores colocado dentro del

sistema.

3.3. Sputtering de tungsteno

Los depositos se realizaron en el equipo de sputtering con magnetrén de corriente
directa del laboratorio de sintesis L-E-006, del grupo PLASNAMAT. Se encuentra en
el edificio E, del IIM de la UNAM. Se utilizé un blanco de tungsteno de 4” de diametro
y 1/4” de espesor.

Los sustratos tuvieron un proceso de limpieza ultrasénica de veinte minutos primero
con jabon industrial diluido al 20 % en agua corriente, y después en acetona; finalmente
se limpiaron con isopropanol. Se colocarén dos sustratos en cada deposito. Los portaob-

jetos se colocaron de simetricamente con respecto al centro geométrico del blanco. En
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Figura 3.3: Representacion del sistema de sputtering con cada una de sus partes.

total se realizaron 9 depositos, sélo las muestras de mejor calidad se mencionan en el
trabajo.

El proceso para realizar los depdsitos comenzé con realizar un vacio base de 72107°
torr; entonces se deja pasar el gas argdn, reguldndolo con un fluxémetro a 12 sccm?
(este valor se mantuvo para todos los depédsitos). Por medio de la vélvula principal se
regula la presion de trabajo. Es importante que se verifique la posicion del obturador,
para impedir el deposito durante la limpieza del blanco. La limpieza del blanco consiste
en producir el plasma para desgastar su superficie y eliminar contaminantes. Inmedia-
tamente después se quitd el obturador; sin apagar la fuente. En este trabajo se usoé el
modo de corriente fija, para la fuente de potencia.

Las condiciones de depdsito se resumen en la tabla 3.3. Donde I representa la co-
rriente, V la diferencia de potencial y P la potencia.

En la muestra 1 el depdsito se detuvo en 55 min, debido a que se observé delaminado.

1Scem son las siglas para standard cubic centimeters per minute. Estas son las unidades del fluxéme-
tro. 12 scem = 2.0x10~7 m3/s.
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Tabla 3.3: Resumen de los datos de cada una de las muestras fabricadas por sputtering.

Muestra | distancia | I(A) | V (V) | P (W) | presién de | tiempo de | tiempo de
de deposito trabajo limpieza deposito
(cm) (x1072) (min) (min)
1 2.5 0.10 | 469 47 3.0 45 60
2 5.0 0.05 | 475 22 3.0 30 120
3 5.0 0.05 | 493 30 9.0 15 90
4 5.0 0.09 | 259 25 4.1 15 150
5 5.0 0.09 | 259 25 4.1 15 210

3.4. Técnicas Analiticas con el uso de Iones

Los andlisis de RBS se realizaron en el laboratorio del acelerador Van de Graaff
de 5.5 MeV, del IF-UNAM. Se obtuvieron espectros RBS utilizando particulas o y

protones, con energias en el intervalo de 1.4 MeV a 2.1 MeV.

Multicanal
Amplificador

Computadora

PreAmplificador

Detector
Barrera Superficial

Muestra e
307 -« | Entrada
U Haz

Valvula

Figura 3.4: Representacion del sistema utilizado para obtener los espectros RBS.

En algunas muestras se obtuvieron varios espectros; en el caso de peliculas deposi-

tadas sobre portaobjetos se obtuvieron varios puntos distribuidos horizontalmente.

3.4.1. Analisis de espectros RBS

Los analisis de los espectros obtenidos se realizé por medio del programa SIMNRA®,

Este es un programa usado para la simulacién de espectros obtenidos por el analisis
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con iones. Este programa incluye una interfaz grafica en la que se deben de especificar:
las condiciones del experimento, el tipo de iones y su energia, la corriente del haz, la
geometria del experimento, la calibracién y resolucion de los detectores. También es
necesario introducir las condiciones de la muestra, en donde se puede especificar su
composicion elemental por monocapas. Las peliculas se analizaron ajustando el espec-
tro simulado al espectro obtenido experimentalmente, modificando el espesor de las
peliculas delgadas. De esta manera se puede obtener una aproximacion del espesor.
En el programa éste tiene las unidades de 10 adtomos/cm?. Para obtener el espesor
en unidades de longitud (nm) es necesario multiplicar por un factor que depende del
elemento de la capa.

Es importane mencionar que el programa tiene una seccion donde se especifican las
reacciones de los iones incidentes con la muestra. En los casos en que se utilizé helio,
las reacciones que se usaron corresponden al modelo de Rutherford. En los casos en que
se usaron protones, se seleccionaron reacciones con secciones eficaces con resonancias,

en particular las muestras con oxigeno y silicio.

3.5. Microscopia

3.5.1. SEM

Una de las peliculas de tungsteno representativa (en la seccion de resultados se le
llamard muestra 5 de tungsteno), se analiz6 en un Microscopio Electrénico de Barrido
modelo JEOL 5600LV.

La muestra se colocd de canto respecto a la pelicula, de tal manera que se pudiera
observar su borde y medir su espesor.

Los niveles de amplificacion que se usaron estan entre x1700 y x13000. En algunas
imagenes se midi6 el espesor de las peliculas. Se realizé6 ademés un analisis por EPMA-

EDS sobre el drea marcada en la figura 4.15 (c).

3.5.2. AFM

Se obtuvieron imagenes topograficas de las peliculas de niquel y de tungsteno fabri-
cadas por canén de electrones y sputtering respectivamente. Se utilizo el microscopio
de fuerza atomica AFM, modelo JEOL JSPM-4210, del Laboratorio Central de Micros-
copia del Instituto de Fisica de la UNAM.
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3.6. Eficiencia de moderaciéon

Para medir la eficiencia de moderacién, la muestra 5 de tungsteno se separo del sus-
trato por “flotamiento”. La pelicula separada se colocd delante de una fuente radiactiva
de 2Na con una actividad de 30 mCu. Fue necesario colocar la pelicula entre un par
de mallas de tungsteno.

Ademas de las peliculas se prepararon otros sistemas. Por ejemplo membranas de
Parlodion®? con tungsteno incrustado. Las caracteristicas de este sistema se describiran
en un trabajo futuro.

Los sistemas utilizados fueron:

a) Mallas de tungsteno.

b) Mallas de tungsteno calentadas por una corriente eléctrica en un ambiente de vacio.
c¢) Mallas de tungsteno calentadas por una corriente eléctrica en un ambiente de argén.
d) Membranas de Parlodion® con tungsteno incrustado.

e) Pelicula de tungsteno fabricada por sputtering colocada entre mallas sin tratar.

d) Pelicula de tungsteno fabricada por sputtering colocada entre mallas tratadas.

Estas mallas de tungsteno tienen las mismas caracteristicas que las que se usaron en
la evaporacion térmica. El calentamiento se realizé por efecto Joule, al hacer pasar por
ellas una corriente eléctrica y el sistema utilizado fue el mismo que se usé en evaporacion
térmica. En el sistema se utilizaron otros electrodos de cobre, disefiados para sujetar
las mallas entre dos discos de carbom.

2Parlodion® es un tipo de resina compuesto por nitrato de celulosa. Su férmula quimica es
C12H16N4O1s.
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Capitulo 4

Resultados y Discusion

4.1. Técnicas Analiticas con el uso de Iones

En esta seccion se presentan los espectros RBS y las respectivas simulaciones reali-
zadas con el programa SIMNRA®. Como se describi6 en la seccién de desarrollo expe-
rimental, para las peliculas de niquel fabricadas por evaporacion térmica, después para
las fabricadas por medio de canén de electrones y finalmente las peliculas de tungsteno
fabricadas por sputtering.

En cada una de las simulaciones se puede observar la contribuciéon de cada elemento
de la muestra. El intervalo de energias en que se presentan los espectros es diferente
para cada uno de ellos. Como se explicd antes, en el sistema de evaporacién térmica se
colocaron sustratos sobre y debajo de las mallas. Como se observa en la figura 3.2.

Se obtuvieron espectros RBS para diferentes puntos sobre la muestra. Cada punto

se identifica con una distancia horizontal sobre la muestra.

4.1.1. Evaporacion térmica de niquel

En total se fabricaron 12 muestras, para los espectros solo se usaron algunas. Los
espectros de la figura 4.1 corresponden a la pelicula de niquel depositada en el vidrio por
evaporacion térmica. Este espectro fue obtenido al hacer incidir particulas alfa de una
energia de 1.8 MeV. En éstos se puede observar ademas un pequenio pico a la derecha

que corresponde a Tungsteno, ya que fue el material de las mallas.
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Figura 4.1: Espectro RBS y simulacién para la muestra 1 de evaporacion térmica colo-
cada arriba de las mallas. Los espectros se obtuvieron en las posiciones de a) 5 mm, b)
15 mm, ¢) 25 mm, d) 35 mm, ¢) 45 mm y f) 55 mm.
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Se colocaron los seis espectros de la muestra 1 de niquel por evaporacién térmica
juntos para poder compararlos. Sus diferencias son ligeras, pero sirven para observar la
relacion entre el espesor de la pelicula.

Entonces, en las peliculas de niquel por evaporacién térmica (figura 4.1) también
se depositd tungsteno. A partir de la informaciéon en este trabajo no podemos decir
exactamente cémo va a cambiar la eficiencia de moderacion. Aunque lo méas probable
es que el tungsteno no modifique significativamente la eficiencia de la pelicula de niquel,
yva que ademas de tratarse de un material con propiedades de moderador se encuentra
en una concentracién baja.

En la figura 4.2 se muestran los espesores, como funcién de la posicion horizontal
sobre el sustrato, para la muestra 1 por evaporacion térmica colocada arriba de las

mallas. La linea solo se usa como ayuda visual para seguir el orden de los puntos.
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Figura 4.2: Espesores para la pelicula de niquel 1 colocada arriba de las mallas.

En la figura 4.2 se observa que la pelicula no es simétrica respecto al espesor, proba-
blemente se deba que las laminas de niquel no estaban en el centro de las mallas. Esto
muestra que es dificil hacer depdsitos de niquel ya que es un material magnético. Ademas
puede representar desventajas cuando se requieran peliculas bastante uniformes.

Los espectros de la figura 4.3 son de la pelicula 1 depositada en el vidrio, colocado

debajo de las mallas, por medio de evaporacion resistiva.
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Figura 4.3: Espectro RBS y simulacién para la muestra 1 de evaporacion térmica colo-
cada abajo de las mallas. Los espectros se obtuvieron en las posiciones de a) 5 mm, b)
15 mm, ¢) 25 mm, d) 35 mm, ¢) 45 mm y f) 55 mm.
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En la figura 4.4 se muestran los espesores, como funciéon de la distancia horizontal
sobre el sustrato, para la muestra 1 por evaporacién térmica colocada abajo de las

mallas. La linea solo se usa como ayuda visual para seguir el orden de los puntos.
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Figura 4.4: Espesores para la pelicula de niquel 1 colocada abajo de las mallas.

La figura 4.4 muestra que en este caso es mucho mas simétrica respecto a los espe-
sores, comparada con la muestra 1 de niquel.

La diferencia mas clara entre los dos grupos de espectros es el cambio en la altura
de los picos de niquel, lo que indica un cambio en la tasa de depdsito. El cambio en la
tasa de deposito se confirma por medio de la simulacion.

De igual manera, en la figura 4.5 se muestran Los espectros para la muestra 5 por

evaporacion térmica colocada arriba de las mallas.
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Figura 4.5: Espectro RBS y simulacién para la muestra 5 de evaporacion térmica colo-
cada arriba de las mallas. Los espectros se obtuvieron en las posiciones de a) 20 mm,

b) 37 mm y ¢) 54 mm.

La caracteristica més evidente de las figuras 4.5 es que en la parte correspondiente

al tungsteno se observan tres picos, que a su vez corresponden a las tres evaporaciones.

En la figura 4.6 se muestran los espesores, como funciéon de la distancia horizontal

sobre el sustrato, para la muestra 5 por evaporacion térmica colocada arriba de las

mallas. La linea solo se usa como ayuda visual para seguir el orden de los puntos.
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Figura 4.6: Espesores para la pelicula de niquel 5 por evaporacion térmica colocada
arriba de las mallas.

La figura 4.7 muestra los espectros corresponden a la muestra 5 de niquel sobre
vidrio, colocado abajo de las mallas. Se obtuvo al hacer incidir particulas alfa con una
energia de 1.8 MeV. Corresponde a una serie de tres evaporaciones, como se comento en
el desarrollo experimental.
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Figura 4.7: Espectro RBS y simulacién para la muestra 5 de evaporacion térmica colo-

cada abajo de las mallas. Los espectros se obtuvieron en las posiciones de a) 20 mm,
b) 37 mm y ¢) 54 mm.

En las figuras 4.7 se observa que en la region del niquel tenemos tres picos que
corresponden a las tres peliculas.

En la figura 4.8 se muestran los espesores, como funciéon de la distancia horizontal
sobre el sustrato, para la muestra 5 por evaporacién térmica colocada abajo de las

mallas. La linea solo se usa como ayuda visual para seguir el orden de los puntos.
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Figura 4.8: Espesores para la pelicula de niquel 5 por evaporaciéon térmica colocada

abajo de las mallas.

El espectro obtenido para el vidrio con particulas alfa, se muestra en la figura 4.9.
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Figura 4.9: Espectro RBS y simulacion para el vidrio usado como sustrato.

Se observa en la figura 4.9 que para energias menores a 400 keV la simulacion es

diferente a los datos. No consideramos esta diferencia para energias bajas ya que puede

tratarse de ruido.
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4.1.2. Canén de electrones para niquel

Se obtuvieron espectros RBS para las peliculas de niquel depositadas sobre cristal
de silicio y sobre vidrio. Ambos se muestran en la figura 4.10. Estos se obtuvieron al

hacer incidir protones de 2.1 MeV sobre las muestras.
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Figura 4.10: Espectro RBS y simulaciéon de: a) La pelicula de niquel de la primer
evaporacion por canén de electrones sobre silicio, b) la pelicula de niquel de la primer
evaporacion por canén de electrones sobre vidrio y b) vidrio usado como sustrato.

El grosor de las dos peliculas es aproximadamente el mismo, como se mencion6 antes
este deposito se utilizd para tener un valor aproximado de la tasa de depdsito. Ademas
se utilizo para poder comparar los depositos en diferentes sustratos y sus respectivos

espectros.
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Se us6 como sustrato un cristal de silicio ya que éste tiene una superficie mas uni-
forme que el vidrio. En el silicio podemos apreciar la topografia de las peliculas sin que

interfiera significativamente el sustrato.
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4.1.3. Sputtering de tungsteno

El siguiente conjunto de espectros BRS corresponden a las peliculas de tungsteno

depositadas sobre vidrio. Se obtuvieron al hacer incidir protones con una energia de 1.8

MeV. Se presentan los espectros mejor ajustados y que representan mejor el conjunto

de muestras.

Los espectros para la pelicula de tungsteno 3 se muestran en la figura 4.11.
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Figura 4.11: Espectros y simulacién para la muestra de tungsteno 3 fabricada por
sputtering. En la posicién a) 11 mm, b) 37 mm y ¢) 63 mm.
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Figura 4.12: Espesores para la pelicula de Tungsteno 3. Las lineas no representan una
tendencia solo el orden de los puntos.

La figura 4.13 tiene el espectro obtenido para la muestra 4 de tungsteno fabricada
por sputtering.
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Figura 4.13: Espectro RBS y simulacion para la pelicula de tungsteno 5 fabricada por
sputtering. En la posicién horizontal sobre la muestra de: a) 28 mm y b) 46 mm.

Finalmente se presenta el espectro RBS para la muestra 6 de tungsteno en la figura
4.14.

Los espesores y las tasas de deposito de las muestras por evaporacion térmica, canén
de electrones y sputtering se presentan en las tablas: 4.1, 4.2 y 4.3 respectivamente. Los

espesores se calcularon como se explica en el desarrollo experimental. La forma de
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Figura 4.14: Espectro RBS y simulacion para la pelicula de tungsteno 5 fabricada por
sputtering.

calcular la incertidumbre resulta demasiado largo. Podemos asegurar que el error entre

las simulaciones y los datos experimentales fue menor al 30 %.

Tabla 4.1: Espesores para las peliculas de niquel fabricadas por evaporacién térmica.

Muestra Espesor promedio (nm)
Evaporacion térmica 1 arriba 63.62
Evaporacion térmica 1 abajo 111.61
Evaporacion térmica 5 arriba 167.17
Evaporacion térmica 5 abajo 313.90

Tabla 4.2: Espesores para las peliculas de niquel fabricadas por canén de electrones.

Muestra Espesor (nm)
Muestra 1 de niquel sobre silicio 82.13
Muestra 1 de niquel sobre vidrio 84.32
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Tabla 4.3: Tabla con la informacién de cada una de las peliculas de tungsteno, obtenida

por RBS.
Muestra | Espesor promedio(nm) | Tiempo de deposito Tasa de deposito
(+1min) (nm/min)
1 1923.35 60 32.06
2 840.573 120 7.00
3 713.93 90 7.93
4 1416.79 150 9.45
5 1891.69 210 9.01

Solo se presentan las tasas de depositos para las muestras de tungsteno. Esto debido
a que los tiempos de depodsito de las muestras de tungsteno fueron relativamente mas
largos que los de evaporacion térmica y caiién de electrones.

En la tabla 4.3 se observa que en la muestra 1 la tasa de depdsito fue 32.06 nm/min.
Lo que es mas de 3.8 veces la tasa de depdsito promedio de las otras cuatro muestras.
Esto se debe a que el sustrato se colocd a 2.5 cm del blanco, aumentando la cantidad
de material que llega a la pelicula. Es importante tener tasas de depdsito altas. En
particular cuando se requieren peliculas bastante gruesas para ser manipuladas y que
sean capaces de autosustentarse o sustentarse en mallas. El problema que se tuvo con la
muestra 1 fue que durante el proceso de fabricacién se observo delaminaciéon. Parte de
la pelicula comenzo6 a desprenderse del sustrato. Por este motivo se decidié aumentar a
5 c¢m la distancia entre el blanco y el sustrato. Los resultados en la tasa de depdsito se
observan en la tabla 4.3 para las muestras 2, 3, 4 y 5. De esta manera se traté de obtener
una distancia de deposito adecuada para obtener muestras relativamente gruesas y sin

delaminacion.
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4.2. Microscopia

4.2.1. SEM y EPMA

Como se mencion6 en el capitulo anterior la muestra 5 de tungsteno se colocod de

lado, para poder medir su espesor con el microscopio electronico de barrido.

(b) Amplificacién x1300

w } - Area EPMA

v

(¢) Amplificacién x10000, el cuadrado indica el lugar donde
se realiz6 EPMA.

Figura 4.15: Imagen obtenida por microscopio de barrido SEM del perfil de las peliculas
de Tungsteno fabricadas.

A partir de la figura 4.15 se puede observar que el crecimiento de la pelicula es el

crecimiento usual en sputtering. [34]
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En las figuras 4.15 (a), (b) y (c), se observa la pelicula ligeramente despegada del
sustrato. Se observa una regién negra en las imagenes, que corresponde a la separacién
de la pelicula y el vidrio. Es asi que se puede medir con mayor detalle el espesor de la
pelicula.

En la figura 4.15(b) se observan las medidas que se hicieron de la pelicula. Segtin
la imagen, ésta podria tener dos subcapas. La primera (la interna) tiene un espesor
promedio de (1.34 + 0.14) pm y la segunda (externa) tiene un espesor promedio de
(1.10 £ 0.38) pm. La suma de los espesores promedio de cada capa es de (2.44 £ 0.5)
pm. El espesor calculado por RBS para la muestra 5 de tungsteno es de 1.89 pm. El
error relativo de estos dos valores es de 0.29.

El cuadrado que se observa en la figura 4.15 (c) representa el lugar donde se realizé el

analisis EPMA. El resultado de este andlisis se muestra en la figura 4.16.

20004 i
W, Mg Elemento |Atomos (%) | Masa (%)
C 0.00 0.00
@) 51.78 9.07
Na 1.19 0.30
Ca 1.43 0.63
. " Ni 1.29 0.83
2 W 44.30 89.17
§ WAL Total  |100.00 100.00
AR
0, Ka W, La
Na, K,
W, L
Ni, K |
\ L Ca, K,
0 “W |
177 3.69 747 840 967
0-52 1.04 Energia (keV)

Figura 4.16: Espectro EPMA-EDS. Donde se muestran las transiciones de cada pico

Se observa que se detectan otros elementos como oxigeno, sodio, calcio y niquel. Los
ultimos estan presentes en una baja cantidad; la muestra pudo contaminarse después

de ser fabricada o pueden tratarse de impuresas del vidrio. En el caso del oxigeno puede
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tratarse de oxidacion, aunque seria necesario otros estudios para estar completamente

seguros sobre la manera en que se oxidan las peliculas.

(a) Amplificacién x1700. (b) Amplificacién x4300

ZEk

(¢) Amplificacién x20000

Figura 4.17: Imagen obtenida por microscopio de barrido SEM, del perfil de laminas
comerciales de tungsteno.

Comparando las figuras 4.15 y las figuras 4.17, podemos decir que tienen diferentes
estructuras. Como ya se menciond, en las primeras tenemos una estructura de columnas;
mientras que la ldmina, podria tener una estructura de capas. Lo que se observa con

mas detalle en la figura 4.17(c).
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4.2.2. AFM

Los resultados obtenidos por AFM son de una manera cualitativos. Por ejemplo, no
podemos usarlos para medir el espesor de las peliculas; la resolucién del sistema no lo

permite. Ademads es necesario que la muestra tenga un “escalén”(un lugar junto a la

pelicula donde no se haya depositado material).

(a) Muestra 1 de niquel fabricada por canén de (b) Muestra 1 de niquel fabricada por canén de
electrones sobre silicio. electrones sobre silicio.

(c¢) Muestra 1 de niquel fabricada por cafién de (d) Muestra 2 de niquel fabricada por canén de
electrones sobre vidrio. electrones sobre vidrio.

Figura 4.18: Imagenes obtenidas por AFM de las superficies de las muestras de niquel
fabricadas por canén de electrones. Con las siguientes escalas: a) 10 um x 10 pum, b) 5
pm x5 pum, ¢) 5 um x5 pymy d) 5 pm x 5 pm.

Como se puede ver en la muestra 1 de niquel fabricada por canon de electrones sobre
silicio (figura 4.18) (a)), aunque la pelicula es relativamente delgada, existen puntos
donde el crecimiento fue mayor que el resto. Entonces aparentemente el crecimiento no
fue completamente uniforme.

La figura 4.18 (d) muestra la pelicula 2 de niquel fabricada por canon de electrones
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sobre vidrio. Como se mencion6 antes y en el capitulo de desarrollo experimental, esta
pelicula es més gruesa que la muestra 1 de niquel por canon de electrones. En este
caso se tiene una mayor densidad de las columnas, lo que hace que aparentemente esta

pelicula sea méas uniforme.

Figura 4.19: Imagen obtenida por AFM de la superficie de la pelicula de tungsteno 5
fabricada por sputtering sobre vidrio. Las superficies de andlisis son: a) 15 ym x 15 um
y b) 796 nm x 796 nm.

Como se puede observar en las figuras 4.19 (a) y (b), el crecimiento de la pelicula
es por puntos.

La diferencia de altura entre los puntos es menor que en el caso de las peliculas
delgadas de niquel, aunque se trata de otro material podemos compararlos en cierta
medida. Es por esto que podemos decir que las peliculas gruesas pueden tener una
topografia mas uniforme.

A partir de lo que se ve en las figuras 4.15 y en la topografia que se observa en la
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figura 4.19, podriamos decir que el crecimiento de la pelicula fue en forma de columnas.

4.3. Eficiencia de moderacion

Como se mencioné en el capitulo de desarrollo experimental, se midi6 la eficiencia

de moderacién de distintas muestras. Estos resultados se muestran en la tabla 4.4.

Tabla 4.4: Descripcién de los sistemas de moderacion estudiados y su eficiencia de
moderacion relativa.

Sistema Eficiencia de moderacion Extension de
(u. a.) +3% energia
Mallas sin tratar 0.13 10%
Mallas tratadas (en vacio) 0.23 6 %
Mallas tratadas (en atmosfera de 0.12 °
Ar)
Membranas de Parlodion® con 0.04 °
W incrustado
Peliculas de tungsteno en mallas 0.40 °
sin tratar
Peliculas de tungsteno en mallas 0.55 °
tratadas

Se puede observar que, entre los sistemas medidos, los sistemas con peliculas delga-
das son los que presentan una mayor eficiencia de moderacién. Se observa también que
la eficiencia es relativamente mas alta cuando la pelicula se coloca entre mallas trata-
das, comparado a cuando se coloca entre mallas sin tratar. Como se mencion6 antes,
existen otros sistemas que tienen una eficiencia més grande, como los moderadores de
gases nobles. Pero el tungsteno ha mostrado ser una opcién bastante eficiente, ya que

es relativamente facil de fabricar y mantener.
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Capitulo 5
Conclusiones

El objetivo del presente trabajo fue fabricar peliculas delgadas de tungsteno y niquel.
Ademas de describir algunas de sus caracteristicas fisicas para mas adelante correlacio-
narlas con la moderaciéon de positrones.

La técnica de RBS fue muy importante en este trabajo. Como se mencioné en la
teoria, ésta nos permitié conocer concentraciones elementales y espesores de las mues-
tras.

El presente trabajo también permitié determinar las condiciones apropiadas para
realizar los depdsitos de niquel y de tungsteno. Ademas de conocer los sistemas dispo-
nibles, su funcionamiento y la infraestructura con la que se cuenta.

Al mismo tiempo se pudieron comparar algunas de las técnicas de caracterizacién
utilizadas: RBS, SEM y AFM. Un ejemplo especifico es la pelicula de tungsteno 5. Los
espesores obtenidos por RBS son cercanos a las 2 ym lo que concuerda, con un cierto
error, con lo observado en las imagenes de microscopia SEM.

En los espectros de las peliculas de niquel fabricadas por evaporacién térmica se
puede observar que el material de las mallas (tungsteno) se deposité también en la
pelicula. En el caso de que se usen como moderadores, se piensa que ésto no es un
problema grave, ya que el tungsteno es otro material usado como moderador. Aunque
es necesario realizar la medida de la eficiencia para saber de manera definitiva qué efecto
tendra.

El microscopio SEM fue 1til para poder medir el espesor de las peliculas; nos per-
mitié observar la estructura de las peliculas. Por ejemplo, en las figuras 4.15 (a), (b) y
(¢) se puede observar como si la pelicula hubiese tenido un crecimiento en columnas.

Como se puede observar en la figura 4.16, el espectro nos indica qué elementos se
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encuentran dentro de la pelicula de tungsteno. Podemos observar que se tiene tungsteno
pero también elementos como oxigeno, carbono, sodio y niquel. Las bajas concentracio-
nes hacen pensar que puede deberse a impuresas en el sustrato. Finalmente, se presentan
las imagenes con microscopio SEM de laminas comerciales de Tungsteno. Podemos com-
parar la estructura interna de las peliculas fabricadas y las laminas comerciales. Lo que
hace pensar que las peliculas tendran una menor cantidad de defectos.

Con las imagenes de AFM se observd que la topografia superficial de las peliculas
es bastante uniforme. Ademéas de que se pudo comparar la uniformidad en funcién del
espesor y del tipo de sustrato. Se observo que no existe una diferencia apreciable entre
las peliculas sobre silicio o sobre vidrio. Ademas, las peliculas mas gruesas resultaron
ser menos rugosas.

Pudimos observar que las peliculas de niquel fabricadas por canén de electrones
fueron uniformes, aunque para poderse usar como moderadores deben ser mas gruesas.

En el caso del tungsteno, se comprobd que el sistema de la figura sputtering podria
producir peliculas lo suficientemente gruesas para ser usadas como moderadores. Aun-
que es necesario saber de donde provienen los otros elementos detectados.

Se midi6 la eficiencia de moderaciéon de algunos sistemas, donde resulté que las
peliculas de tungsteno tenian la mayor eficiencia de moderacion.

Por ultimo se concluye que las peliculas delgadas de tungsteno fabricadas por sput-
tering son la mejor opcién para usarse como moderadores, ya que el sistema nos per-
mitié fabricar peliculas relativamente gruesas y resultaron tener la mayor eficiencia de
moderaciéon comparadas con otros sistemas. Es por este motivo que se invirtié tanto

tiempo en fabricar peliculas delgadas.
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