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Introduccién

Las pcl-whs delgadas son dc yan importancia en ¢l estudio actual de la fisica del estado sélido,
debido a sus dio de éstas ha sido muy importante en ¢l desarrollo de la
Ciencia de Materiales y ¢l ejerplo mas conocido ¢s en la industria de los semiconductores y la
microelectsonica. El dcsnnollo de nuevos superconductores en l‘on-na de pcllculas declgadas es uno de los

de i on. Owo llpo de peliculas de i ogica son las que se usan en
recubmmcnlos duros, uno de estos les son peliculas a bnsc de Y dos, tales como TiN,
CrTi, NB, etc.

Las peliculas reflgjantes sobre vidrios han tenido un desarrollo imponante en los Gltimos afios y éstos
materiales se usan a gran cscala en la industria de {a construccion,

1o cual puede observase en los modermos

en las des urbes. I,as Geni pam producir éstas peliculas a nivel industriu] son
wvarias y la ia es usar técni cuya iGN seca mas ST Sin b 1a i
para producir éstas pelicul: i de las, es decir, es

determinar la composlc m quimica
de éstas y su espesor para oplumar su calidad v ahormro en su produccion. Tnn\bu:n puede ocurrir quc haya
interaccion entre las pehculns y los materiales del Una de las i que ha d. grun
cficiencia para cstos prop son las i de alisis que se originan con el bombardeco de jones
{protoues, deuterones, helio, etc.) con energia de algunos McV. Estas técnicas empezaron a desarrollarse en el
afio de 1970 y en la Ihm(urn se les conoc

Analysis, y en ¢l 1 sc les ina Técnicas Analiti de Origen Nuclear (TAON).
Para ¢l uso de éstas téenicas se requicre de un acelerador de parnticulas, quizas por esta razon muchos
C!cnllﬁcus de ciencias de nmlcnalcs no piensan en usar estas téeni

por ser la instr on relativamente
a otros d dc mmhss de muareriales. Sin embargo, si se dispone de una de estas
lnﬁnu_ﬂmclum< las TAON tiecnen a otros métodos de analisis.

Las TAON se han establecido en ¢l Inhornmnn del Acelerador Van de Graaff del Instituto de Fisica,

UNAM y se han usado en proy ios. El titulo de éste trabajo de tesis es: Estudio
de la composicion de In superficie reflej de vidrios por medio de retrodispersion de iones.

El objetivo principal de éste trabajo es tos del analisis de peliculas
sobre vidrios usando dos técnicas : a) Retrodispersion de loncs, la cual se referira como RBS (cuyas siglas en
el idioma inglés significa: Rutherford Ting) producid

por ¢l b de particulas alfa y b)
de Rayos X inducidos por el bombardeo de particulas con carga eléctrica. la cual se le conoce
con las siglas de PIXE (Particle Induced X-Ray Encrgy Analysis).

Eltrabajo se estructuré en tres capitulos. En el Capitulo 1 sc presentan los fundamentos y principios
fisicos en los que sc basan las Técni Analiti de Origen Nucl (TAON) dando mayor énfasis a las
técnicas RBS y PIXE.

Enel C-pnulo 11 se dcscn‘be con cierto detalle el Acelerador Van de Graaff de 5.5 MV det IFUNAM
Y al, de los los que se utili para el analisis de las pcliculas reflejantes usando RBS y
PIXE. También sc i b comao se prod los vidrios por 1a técnica de flotacién en estaiio
liquido y como s¢ prodi las peli refl por Ia técnica de crosion idnica.

El Capitnlo Ul se los htados y d ion de los espectros de RBS y PIXE que se
obtuvieron para ¢! analisis de las muesiras.




CAPITULO I

FUNDAMENTOS Y PROCESOS FISICOS DE LAS TECNICAS ANALITICAS DE ORIGEN
NUCLEAR PARA EL ANALISIS DE MATERIALES USANDO ACELERADORES,

L1 BREVE HISTORIA DEL DESCUBRIMIENTO DEL NUCLEQ ATOMSICO.

El d mas i disto del d. ilo de los icrad. de iculas, pucde id el
d - de la radiactividad por J.Beceq 1. Picrre y Marie Curic a ﬁnes del siglo pasado
[Beequerel,ls% C\me 1898). Este descubrimiento cientifico es uno de los m.s mvurnmes. porque
d del -lonn yal il de los fernd: las, los cuales
h.nhdolos b para el dclnucloo 5 La ump. i delos leradores en |a
5 lear es equi al tck io en y al mi pic en biologi
En éaa ion, se i - ! d sobre los experimenitos. en los que s¢ usaron
materiales radiactivos y de cuyos tad los encl T sobre la de
s materia.
El fend de la radiactividad. cs Ia p "‘queummllg\mos-lomnsdecmnuomdur
" & ergia ioni: a los a que ticnen Esta propk sc les
H Original a éstas il se les ifico con las pri tres letras del alfabeto griego:

a,Byy.
Las radiaciones de una mucstra de radio puede ser analizadas con h ayuda dc un campo magnética
[Giesel 1898] perpendicular al plano en donde las '  ( iva) son iadas a la derecha,
las particules 3 (carga negativa) se desvian a la izquierda [Rulhafon‘l,l903] y los mayos ¥ o foiones por no
tener carga eléctrica no son afectados por el campo magneético. En la fig. I-1 se. muestra en forma
esquemitica el arreglo experimental con el cual s¢ los di tipos de radi:

Figura I-1. Ang]oeanmenlal mmnmmel:ﬁsﬂoq\n
ejerce un campo Bquees al pianc, sobre
particulasa, B y v.




En los resultados de estos experimentos se encontrd que la radiacion a. que fue identificada por
Rutherford [Strutt,1903] como atomos de Helio (Z=2) . sin sus dos electrones orbitales. Su masa es
aproximadamente 4 veces la del hidrog, , Su CArga Cs p iva de itud igual a 2 veces la del clectron.
Las particulas a son itidas a gran velocidad (del orden de (5000 knvseg) con encrgia monoenergética
Este tipo de radiacion tiene un gran poder de ionizacion y a su vez poca penctracion en los materiales, ya
que ¢l espesor de una hoja de papel es suficiente para frenarlas.

La radiacion B [Rutherford.1899)] =son clectrones de alta cncrgia capaces de desplazarse a
velocidades cercanas a la de la luz y a diferencia de In radiacion a su energia no es monoenergética, pero son

mas p ya que den atravesar al, de les ligeros,
La radiacién v [Vlllard,lQOO] es la radiacién mas p en la emisid diactiva. Este
tipo de radi placas ali 1, metros de o varios centimetros de

plomo. Este tipo de radiacion son ondas electromagnéticas de gran energia. Su gran penctrabilidad se debe a
que los fotones no tienen carga eléctrica y la interaccion con el medié que atraviesa debe ocurrir directamente

con un clectrén pero la probabilidad de que estos 05 es

En el siglo V a.C. se ibio la ia de la ftucié omica de la lmleﬁny\cpl!nxénl.‘l
atomo como una unidad indivisible, clemental y sin estructura. Toda csta concc-pcmn no lcnla ningan
fundamento experimental. Fue hasta el siglo X1X donde se pudo 1 con | la d ia entre

atomo y molécula. Dalkon y Avogadro a principios del afio 1800 fijaron definitivamente dichas ideas al
considerar al atomo como una estructura basica de la constitucion de la materia.

Los experimientos de rayos catddicos, ambién a finales del siglo pasado dieron origen al
descubrimiento de una particula a la cual se le llamo electron, cuya carga cs negativa y su masa es muy ligera,
la rozon de esta masa con respecto a la del hldrogcno es de 1/1836 [Eisberg,1978].

Con el di de s¢ 16 que el dtomo podxa er.hrsv.. y fue Jo:cph Johu
Thomson en el ailo de 1897 quien propuso uno de los primeros delos atd de la
como ¢l modelo del panqué de pasas [Rutherford,1911]. En éste dcio de 1.J. Th id que

la carga positiva de un atomo estaba repartida a través de todo el dtomo y los clectrones en diferentes
regiones del cuerpo, como las pasas del pastel. En In fig. [-2 se muestra un esquema del stomo segun este
modelo.

Fig 1-2 Modelo atémico de Thomson conocido
como cl modelo del pandueé.

€n 1907 Rutherford trabajaba en la Universidad de Manchester Inglaterra y tenia como ayudantes a
H.W.Geiger de 25 afios y a E.Mardsen de I8 aflos. qus cstudunlcs realizaron en ‘el afio de 1909 un
experimento fundamental con el cual se p p! el omico de Th [Geiger,1909].
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Este i istié cn iar las que sufre un baz de pamiculas o, provenientes de una
fuente radiactiva, al bombardear una lamina muy delgada de oro. Se esperaba que las particulas o sufrieran
una pequuh desviacion debido a la presencia de los atomos de oro. Sin embargo, sorpresivamente se
que una ion éstas { 1/10000 ) eran dxspersldns hacia atras, cs decir, en la dm.:ccmn de
incidencia. En la l‘g 1I-3 sc muecstra el arreglo de éste experi Lo de éstos I
Feyman [Feyman, 1963] los compara con la sorpresa que tendria una persona que le dispara con un rifle a una
almohada, la cual se supone que esta llena de plumas y de pronto se encuentra que es herido por una bala que

se regresd hacia €1, El sujeto ded rifle s6lo podria expli este fc do que la bala se regreso
debido a que la almohada tenia plumas y obj i por gjempls hllas de caiién y que el impacto en el
centro de estas soa las resp bles de dicho
=i l
]
Fig 13 Di det de de
Rutherford.

Rutherford huyo que el delo de Th no era vilido. ya que no poda’a explicar la reﬂexién
de al, las cc para & ! y de 90° resp alad de i Para este
fenémeno, Ruhterford mpuso quc los atomos deberian tener un objeto con carga positiva muy masivo y que
los giraran de eL F_qc ubjclo se defnié como cl nucleo del atomo, ¢l cual ocupa un

h muy El 1 asi bido se le al io, en el cual ¢l
nicleo seria el sol y los pl. scrian los

Como p-r(c dec la experiencia -cunul.-d. sobre 1a earuc!un de In materia, se ha obtenido con
experi de 3 de i con su ion y el orden de sus dimensioncs. En
figura I-4 sec pucde iv L dela ia [SSC,1987].

Atomo Prown

Mol Nacleo Quark
Figurn I-4. Escenario de la estructum de 1a matenia, empezando de Jo mas pequeilo, un virus hasta los quarks.

4




A pgsar de que el nimero de fucntes radiactivas de particulas a crnn muy reducidas ¥ que solo unos

privilegiados podian disp de ellas. fuceron ios los d b que se
lograron [ Bygrave.1970]. Algunos de los descubrimientos fueron:
) Determinacion de los radios de t de los nicl Las unidades de estos son muy pequedas
n los t de tos a ¥ se expresan en unidades llamada Fermi cuyvo valor es
lgunl a 10" em
i de ! leares con la intervencion parcial del hombre.  La primera

reaccion que se estudio fue la medida de la energin y el namero de protones que resultaban al
bombardear atomos de nitrégeno con particulas a produciendo como nicleo residual iatomos de

oxigeno.

3) D‘.scuhnmlculo del nculrou por Chadwick en el aﬂo de 1932 [Chadwick.1932] fue un
| para el delo de los Smi

4) Descubrimi de la radiactividad anificial.

L2 NECESIDAD DE LA CONSTRUCCION DE ACELERADORES DE PARTICULAS

Los cientil dedicados a la i igacion, tuvi limitaci i les para poder di
los nucleos atémicos. Una de éstas limitaciones fue que no habia i ' de s radiaciivas )
cuando se disponian de estas, el flujo de particulas o cra del orden de 107 particulas/seg. Pudiera parecer que
este flujo es grandc porque tienc un gran niamero de particulas pero la corriente eléctrica es apenas de 0.01 de

. Las con estos flujos fue que se requerin bombardear varios meses un blanco para
producir resultados con buena estadistica. Otra limitacion fue que los fisicos no podian variar en formu
adecuada la energia y el tipo de proyectiles para bombardear blancos.

Para superar cstas limitacioncs los fisicos nucleares pensaron en desarrollar instrumentos en el cual ¢l
usuario pudiera scleccionar: a) el tipo de proyectil, b) su energia. c) el flujo de los proyectiles. d) el enfoque

de los proyectiles en ¢l blanco, etc. Cuando s¢ desarrollaron estos instr con estas icas se les
denomino ACELERADORES DE PARTICU[AS
El primer ! jor fue do, dos d das d del d imi del micleo. Los ingleses

Cockroft y Walkton en el afio de 1932 fucron los cientificos quc construyeron el primer acelerador v usaron
un haz de protones de 380 keV para bombardear un blanco de litio y producir como resultado micleos de
helio de alta encrgia cinética {Cockroft.1930). En esta forma se logro la primera reaccion nuclear totalmente
controlada por el hombre. Por éste logro, éstos cientificos recibicron ¢l premio Nobel de Fisica en cl aiio de
1933. Asi que, la fantasia de los alquimistas de la edad media de poder convertir un clemento en otro. se logra
usando los accleradores.

La relacion entre la energia cinéti £ declas icul el voltaje de aceleracion §° v la carga g ésta
dada por la ecuacion:

E=1lyg (-1

donde q=| z-e|l con ==1,2,3,4 y e esla carga clemental en valor absoluto igual a 1a del proton.
Las unidades que sc usan para la energia cs et julio (sscma MKS) o et erglo (s-scmn CGs) Sin

embargo, para cuantificar la energia de los proy se usar de

(eV) o submuihiplos: KeV =10° eV, MeV =10 cV TeV= 10" eV. ctc. Por razones historicas

v debido a Iy

n:lnc-on simple de la ecuacion -mcnur. en la cual Ia cncrgm es numéricamente igual al vohaje de aceleracion. los
se i P ] por la cnecrgia maxi de los proyectiles que pueden acelerar. De
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acuerdo con In ecuacién I-1 1a energia de | eV es el cambio en encrgia cinética que experimenta una particula
con carga c¢n valor absoluto igual a la del clec(ron al pasar por una diferencia de potencial de un volt.

Desde ¢l inicio de los pri un p que se penso en incrementar fue la energia
de Ios proyectiles, ya que ésta es muy imp en las & de fisica nuclear y en fisica de
Livi 1962). La fig. I-5 es un r de la hi ia de la lucion de los

noelcrndores con respecto a la energia a través del tiempo [Castaileda, 1992).

4
1000 Te¥' t
10 Tev
Anillo de

10 Tevi- Almecenarsentc
~
= 1Tevh
E! 100 GeVE /
_ B “LINACS
< 0oV a eleci rones
=

to7adory Live.
g 1Gev (#:‘A’Q p'uA -
100 Mev] rotones
Me Caclotronms
10 MaV/| narador
Elactrostético
1 MeV Gaharador -Abn-
de rectuficadore;
100 KaV.

1930 1930 70 1980 1990
TIEMPO

Figura 1-5. Historia grifica del crecimicnto de la encrgia de los
aceleradores de particulas a wravés del tiempo

A los aceleradores se Ies clasifica segun la energis de ! ion de las iculas a) bajas energias
(E < 16 McV ) D) Intermedias emergias (10 < E <1000 MeV) y ¢) Ah-s map-s(E 2 looo MeV).
El costo de un acelerador, sus dimensiones fisicas y su de do con
la energia de ) on de las parti
El Instituto de Fisica lime cuatro ! de tipo ck Ati [Andrade, 1990] con voltajes
maximos de: 0.7 MV, 2 MV, 5.5 MV y 3 MV, Los tres primeros aceleradores son del tipo Van de Graafl'y ¢l
ultimo es un modemo acelerador del tipo Pelletron puesto en operacion a principios de 1995,
El acelerador de 2 MV es un vertical de ¢l con una akurs de 2.00 m, con diametro
exterior de 1 m, peso es de 1.5 ton. y su costo estimado es de 400,000 délares.
Los otros tres son de iones positivos: El de 0.7 MV es un acelerador horizontal con una longitud
1.20 m, de diametro exterior de 52 cm y un peso de 500 Kg su costo estimado ¢s de 100,000 dls.
Elde 5.5 MV es un acelerador vertical de 8 m de altura, dismetro cxterior de 2.50 m, 40 ton. de peso
y sucostoesde 1. Srnlllonesdcdohnzs.

El ultitno 2] i lado es un lerad. 1 ati de dos ctapas (tipo
Tandem) conocido como pelietron, que utiliza un sistema de dos cadenas con pastillas (pellets) de plistico
para transportar la carga cléctrica a la terminal. El voltaje miximo que puede aislar Ia terminal es de 3 MV,
Por ser de dos etapas, por ¢jemplo los protones pueden ser acclerados a una cnergia de 6.0 MeV. Este

]



acelerador tiene dos fuente de iones extemnas y ¢s capaz de acelerar cualquicr atomo de la tabla peridodica. k)
pelletron es del tipo horizontal con una longitud de 7 m., didmetro de 1.5 m y peso de 10 ton, su costo fue de
1.6 millones de délares.

Existe un acelerador lineal dec 800 McV de protones en cl Laboratorio Nacional de 1.0s Alamos,
Nucvo México en EUA, el cual sc le d ina fabrica de tiene una | itud de aproxi
Kin. y su costo es de mis de 1000 millones de dolares.

Otro acelerador pero de tipo circular se encuentra en operacion en Batavia en llinois. EUA y ¢l
faboratorio se conoce como laboratorio Fermi cuyo costo es de varios miles de millones de dolare:

Debido a que los ncclcradurcs fucron d

como mstr para el macleo

se habla de es se les asocia con una actividad de investigacion en fisica nuclenr.

Sin ecmbargo, cn la actualidad cl uso de Ios 1 dores s¢ ha i do en 1 1wanto en la

medicina, industria ¢ i i int iplinaria, principal en ¢l analisis de materiales los cuales
utilizan accleradores de bajas energias.

L3 USO DE ACELERADORES DE BAJAS ENERGIAS EN LA INDUSTRIA, MEDICINA E
INVESTIGACIONES INTERDISCIFLINARIAS,

La investigacion en fisica nuclear con 1 i1

de bajas gins dejé de ser imponante a
principios de 1a década de los sesenta donde mayonia de los programas de investigacion en fisica nuclear
experimental en diferentes Universidades e Institutos de varios paises dejaron de recibir financiamicnto y

fucron cerrudos. El argumento que se dio fuc que la mayor parte de los conocimicnos que sc podian obtener
con estos nceleradores ya se habian logrado.  Si

Sin cmbargo, una nucva era para los accleradores de bajas
energias se inicio alrededor de 1970 debido a la aplicacion de 1a interaccion de iones con la materia

in. Los

nuevos usos de cstos aceleradores estan en los ambitos de  a) analisis clemental de materiales b) modificacian

dc matceriales por mmlnnlnclon de iones, ¢) modificacion de materiales por irradiacion de clectrones y rayos
gamma, d) Prod ion de c) Usosen icina (Ox ). ete.

f.a mayoria de los nucvos usos de estos accleradores fueron originados en Universidades por

cientificos gue tenian u(pcncllcm en fisica nuclear experimental. El éxito de estas actividades no sOlo permitio

que la mayoria dc los viejos aceleradores continuaran en operacion, sino que también nacid uns demanda por
wales instrumentos 1o que dio orfigen a la ion de nuevas ind

Coorporation, High Voltage Engincering, Varian, ctc.
A it ion sc i Iy ] los dc los nuevos usos de los aceleradores dc bajas
energias en la industria:

tales como: National Electrostatic

1) Aceleradores especiales de baja cnergin y de nlla cormriente, a los cuales se les conace comwo
implantadores de iones, s¢ usan en la industria de los

y la mi 1 onica [Crowder,
1973]. La materia prima que usan cslns industrias cs el Silicio altamente punﬁuado con lo cual se fabrican
obleas de cristales de Silicio. i d das de

de esp de arsénico,
R)sforu ] boro son lmplamndns dentro de csms mnlcnnlcs a unn proful\didﬂdcs del orden de 0.1 pym.  Estos
\! las propicd

P eléctricas del Silicio y se pueden usar para fabricar

1 i tales como: i diodos, ci d memorias de
ccnwpuladoms chips, ctc [‘l éxito econdmico y tecnologico de éstas industrias es quivis la razon principal
para la nucva cra de on dc éstos 1




2) i lerad lincales de clectrones en los hospitales de oncologin, con los cuales se
dian a i con CaNncerosos.
3) También cn algunos hospitales cxisten s {
bombardear atomos de diferentes materiales con el objeto de produur radnoxsompos cspccmlc< de vida media
cona, los cuales son usados en medicina nuclear como trazadores radiactivos y que sirven para ¢l diagnoéstico
de algunas enfermedades.
4) La esterilizacion de naterial quinirgico, cs otro cjemplo de uso industrial [Adun. 1981]

lerad, ial icl N dicados a

5) La industria Il usa ! dJores de para inducir ta vul de sus p
6) Una nl(cmuuva para la consenvacion de alimentos en vez de usar cmlsen'adores quimicos o
refii, es ilic éstos con de el y rayos idos por el
brun&:m(rahhmg dec los clcc\r(mcs Sin cmbargo. ‘.su: uso de irradiar nhmcmns ha sido muy
Es que fueron usados por los primeros

astranautas que viajaron a la luna.

Ll u.mu dcl lnnlms dc matcriales usando aceleradores [Ziegler,1976] ha permitido desarrollar

s di 10 se le d ina en la b como técni de analisis de

ungcn uuclcnr {TAON) rclu actividad en ¢l idionn inglés se le denomina como: lon Beam Analysis y que es
«l tema principal de esta tesis, lo que se discutira a continuascion.

S DE MATERIALES CON ACELERADORES.

1.4 TECNICAS DE ANALL

Cusando un haz de iones interactiia con la materia pueden ocurrir i
algunas de éstas dan lugar a la emision de energia y que son especificas de los atomos o, mas ain, del llpo
del isotopos. La fig. I-6 resume los posibles fenomenos que puceden ocurrir cuando dtomos de un blanco son
bombardeados con iones (protones, deuterones, alfa. ctc.) con encrgias del orden de 1 MeV/uam. También se

las sciales que sc p den emitir y que pueden ser usadas para la izacion de los a de la

muestra.

Rayos ¥
imiemo
Fotones visiblos - g
elactronas)
B ——
Neutrdn y/o Pesticulas en roterdadas

con carga pr
G2 Heecticnes Nucicares

Figura -6, Diagrama esqucmitico que muestra como sc sintetizan los fenomenos
que pucden ocurnr cuando un 0N eNergetico interncciona con un atomo,




La probabilidad de que ocurran las dlfcrcﬂlcs mlmccuoncs varia con cl tipo de proyectil ¥ la energia
de las iones. Esia probabilidad es prop ala transversal de la interaccion y se mencion:

pnslcnon“:nlc. Algunes de los fendmenos lAm.scL 1971 Donning, 1973] que se pueden presentar son;

. Dispersion clastica de los iones por los nuclh de los a de la (BS y RIS, cuyas
siglas en mglcs son B ing and Rutherford Back i..g debido a que con ésta técnica las panticulas
son didas a d ¥ a la di ion de inci )

2.- Reacciones Nuclcnrus (RN), l:aaa ocurren principalmente si los iones son: deuterones ¢ isotopos
de Helio (masas 3 y <) y son (tiles para determinar clclnu:lllo; ligeros en matrices de atomos pesadaos. Algunos
cjermplos son: '*C(d.p)''C. “O(d.p)"’0, '"“"OC*He.p)'*F. ctc.) donde si denotamos la reaccion como X(x.y)Y
laXesel proycan xel nuclt:o del blxm:o ¥y ¢s la particula que se detecta ¢ Y ¢s el niicleo residual.

3.~ (RNR). La interaccian puede ser atil para determinar psrill de
algin atomo nuy especifico dcmro dc una muestra. En el idioma inglés sele d i RNR. Un uj es

1a reaccién ""F(p,ay)'*O.
4.~ Deu:cuon de Nucleos de Retroceso. (ERDA cuyas siglas significan Energy Recoil Detection

Analysis). El ¢j mis ido es la determi ion del perfil de hidrogeno e un sdlido cuando se
bombardea con un hnz de paruculn'a a.

5.-Prod de radioisé inducid  con pnrus:u]ns con Iﬂl“.s puslll’\U\ (CPAA cuyas siglas
significan Charged Particle Activation Analysis). son la p de ''C v "N que decaen por la
emision de positrones y que son producidos por las si cs i Jeares:  *C(d.n)* N,
BCCH,a)''C, *O(p.x)

6.- Esp pia de Masas d leradores. (AMS cuyas siglas significan Accelerator Mass

Spect.romcu-y) Exxsu:n en el mundo como 20 aceleradores que s¢ usan para determinar la cantidad relatis a de
*c rcspcclo a »Cy '*C, con ¢l propasito de medir antigy 4 b
- Fluorescencin de Rayos X Inducidos por Particulas Cnrgndns (PIXE cuyas siglas significan
Particle lnduccd X-Ray Energy ). La interaccion en esté caso entre iones y la muestra es a nivel atomico. sin
embargo se¢ le identifica como una técnica de origen nuclear.
8 Eq)l:droscopm de cleclrolle< Auger producidos por iones positivos, éste tipo de analisis no tiene
un 1y esta en d
Uso de micro haces para cl analisis de materiales (MB cuyas siglas significan Micro-Beain)
E:d.su:n en ¢l mundo unos 30 accleradores que tienen la facilidad de enfocar el haz en ln muestra en un
didametro del orden de 1 pm y hacer estudios en forma similar como se hace con sondas de clectrones en
microscopios electronicos.
Para el anilisis de las muestras que sc reportian en esta tesis, solo 1as técnicas de origen nuclear RIBS
PIXE fucron utilizadas por lo s¢ describiran a continuacion.

L4.l. ECUACIONES BASICAS PARA EL ANALISIS DE MATERIALES USANDO
ACELERADORES.

Los arreglos peri les para # igar datos 1 v i di iedad de

iales usando un lerador son basi los mi; . Este tipo de arrcglo en pnnclpm es similar al
utilizadoa por Geiger y d ieron ¢l nucleo atémico. La fig. -7 muestra
cqqucmaucnmcmc éste arreglo que representa un blanco delgado de esp r (cm) y idad atomis AN
(itomos/cm®). Un haz de particulas incide sobre ¢l blanco que s¢ a la di ion de

incidencia del haz. Ademas se coloca un detector a un dngulo 0 y angulo sohdo A.Q

9
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Figura I-7. Diagrama de un experitiento tipico con un acelerador.
el blanco os delgado, este diagrama se usa tambien para
definir el concepto de seccion transversal

Si Q es el namero de iones en la mucstra, la altura H para el LDIIDI que carrespondc a la energia AE,.

de los que son retrodispersados dentro del angulo solido € en Ia di oy que ¢l si de
deteccion tiene una resolucion infinita cs:

H=Q- A.Q—(I- O.QYN -t 1-2)

La ecuacion I-2 también sc llega a usar para definir el concepto de seccion transversal j‘:\ 1a cual s

puede medir experi 1 si el esp y la densi del blanco son conocidas. va qul.: las otras
cantidades tales como H, O y ), son obteni peri

Las unidades de 'j—z son de cm® y debido a que su magnitud esta relacionada con el ‘area de los

niicleos atomicos, éstas arcas son muy pcqucﬂas. por lo que se usa una unidad apropiada denominada el bam
y se abrevia con la letra 4. Un bam es iguala 107 0

La % se d ina segun el fend que se produce por el bombard Sila @ ion ocurre
con los nucleos del atomo a la seccion se le d ina: a) elisti b) 3 1 c)r ia nuclear
resonante, etc.  Si la interaccién ocurre con el dtomo, se puede hablar de ion de ionizaci i

seccion de produccién de rayos X, etc.
Uno de los parametros que ha interesado a los fisicos nucleares cs la medida de ‘l—“: actividad que se
ha desarrollado por varias décadas. La % depende del proyectil y de su energia £ ademas de los angulos
P

0 y ¢. Esta cantidad para reacciones nucleares en general es muy dificil de calcular, debido a que las fuerzas
nucleares atin no son blcn conomdns.
El uso dc las de origen

1 para el alisis de ial ¢l objetivo del

1o




experimento, sc supone que la "‘:—':; es ida y del i se deduce la icion del blanco, es

decir, Ia densidad atémica superficial N-7 (atomos/cm?®). La ecuacién 1-2 se puede reescribir como:

. “ -3y
Nor
aa“ 0.8}

La p ision de ésic método dependera de la i con que la seccion sea conocida. Para el
analisis de iales usando i debido a la dificultad de teori ::—E se
recurte 8 usar valores u\pu' Yy exisien que han r ilado dichos datos {Mayer,1977]. Los

d. de la li la figura -8 muestra una scccion diferencial de reaccion

nuclear '“O(d.p)’O rK.m. 1967] en funcian de la encrgia incidente a un angulo 8, 4n=87° fijo.

sy
v.

P =
= » -
e ) S T

®'aarsia (Mavr
Fig. 1-8 Seccion diferencial de reaccion nuclear
**Q(d,p)' "0 en funcion de 1a encrgia incidente a un
Angulo B uw=37°.

La fig. I-9 es una seccion diferencial clastica en funcién de la encrgia incidente de la dispersién
elistica del sistenus "O(ct.c0)" “O. El pico que observa en ésta figura para £ = 3.050 MeV corresponde a
una 1 que en los ulti afos s¢ ha usado para medir la concentracion de oxigeno en

11




superconductores y en ¢l estudio de oxidacion de aleaci: c . 1953].

O 1) =124 6%

3T 3T T

Seccitn Diferenial Elastica (Bams)

g

O(C M) =900
e m——

e A

kX3

Energhaincidente de penticules aifa (MeV)

Fig 1-9 Ejemplo de 1a seccion difcrencial elastica en funcion de la energia incidento de
ta dispersion clistica dei sistenia " .a)'"O.

LS. ANALISIS DE MATERIALES A TRAVES DE LA TECNICA DE RETRODISPERSION DE
RUTHERFORD.

La técnica de analisis de mulermlcs usando acclmdnres es ln conocida como RBS (siglas en mgles) y
es akh: da por los i de Se han publicado miles de
cientificos los ::unl:s han usado ésta técnica.

El éxito del desarrollo de la técnica de RBS y su uso cn gran escala ¢s que la Z—‘; (E.0.¢) se puede

calcular en fonna exacta y describir por una funcién analitica, ida como Ia ion difi ial t sal
de Rutherford. El nombre a csta cxpn:saon es en honor al cientifico inglés quicn originalmente desarrollo esta

teoria. La tcoria dc RBS es i ida en la lif {Chu, 1978].
Algunas de Ias ventajas de esta técnica son:
1) Es rapida (10 mi ) para obi informacion de la muestra.
2) Sensible a la deduccion de perfiics de clementos dentro de la mucslra
3) Técnica cuantitativa absoluta tanto para determinar Y I didad de
clementos.
4) Cuando se usa RBS y Channeling [Morgan,1974] sc obtienc infor ion de Per io
Cristalina.



Desventajas:
1) Resoluciéon en profundidad entre 200A a 300A.
2) Insensible al estado quimico de los elementos.
3) No ¢s muy sensible a la determinacion de Trazas de clementos ligeros (C. N, O. c1c.).
4) Las muestras requicren bombardearse en vacio (como minimo 10" torr).

Los principios cn los que se basa la tcoria de RBS  se presenta dividido ¢n los siguicntes subtemas:
1) Seccién de Rutherford, 2) Factor cinemitico, 3) Potencia de frenamiento de iones en lx materia y $) Factor
de esparcimiento (Straggling en inglés) de perdida de energia. Se a i ion un breve r
sobre éstos principios.

LS.1. SECCION DIFERENCIAL TRANSVERSAL DE RUTHERFORD.

Las hipétesis que uso Rutherford para deducir su fnnosa i que tanto ¢l proyectil como
el micleo del blanco son dos esferas rigidas con carga clé it dmn'hmdx con valor
Zie, radid R, masa M, y Z:e, radio R:, masa M rcqzccuvamcnle La energia £, del proyeciil esta por
debajo de la barrera Coulombiana. Por lo tanto. la fuerza que describe la dispersion del proyectil debido al
nicleo del blanco es descrita por la fuerza repulsiva Coulombiana:

-4

siendo r 1a distancia entre las dos particulas y # un vector unitario.

La colision del proyectil con el niucleo del blanco es una dispersion elastica y ocurre como una
colision de dos esferas rigidas. El proyectil disminuye su energia, debido a que lc transmite parte de su
momentoe al nicleo del blanco.

La seccion d—: puede ser calculad ori con itud si las hipotesis anteriores s¢ cumplen

tal como 1o hizo Rutherford y cuya formula es:

do [ _zze b
P ETN un‘uJ

ésta ion es para el i de ds das del lab io, siendo 0 y ¢ Ilos angulos en que los

proyectiles fueron desviados. Una

proximacién [Chu, 1978] para angulos grandes si %<<1 es
2
s2-(28) =@ - ()]
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con&,enMch—_cn[ ]

Las condiciones en que las hipotesis de Rutherford son validas pueden ser discutidas en la forma
siguicnte. Se supone que la energia de bombardeo esta dada por la formula clasica:
E.oiav (1-7)

La ley de conservacion de encrgia para este sistema se puede escribir como:
(1-8)

,
= viedmyy = BEHS Ly
El pozo de potencial es un modclo para indicar que si el proyectil yel blanco estin a distancias mas

pequahs que sus radios actian fuerzas nucleares, las cuales son atractivas. La fig. 1-10 es una formu
de este delo. A la cnergia £, se le denomina energia de la barrera Coulombiana y se calcula

como la cnergia potencial Coulombiana de dos esferas con carga eléctrica que representan al proyectil y el
niicleo del blanco do estan en wficial, siendo esta:

E, -V(R,«R:)-%J%i% 1-9)
(R,

Isiva C i diri que el proy il toque al blanco y sélo se puede

Si Eo< £ Ia fucrza rep
a éste una di ini R, tal que R, > R| + Rz El Analisis de la i6n 1-4 implica que la
energia del proyeuxl para r < lk.. scna ncgativa, lo cual fisi noes ible. A ida que se
1a energia de bommb E.. R, d ye y cn cl limite tal que £.=£., sctieme que R, = R; + Rz Si £, > £,
el proyectil puede p al blanco y la fuerza que actiha en el sistema ademas de la fuerza
C i A bi¢én las fuerzas nucleares, las cunles son atractivas y de cornto alcance. La fuerza
De lo se desprende que del punto de vista de Ia

nuclear se representa por el pozo de p
mecanica clasica solo puede haber reaccmn:s nucleares si £, = E,..

V@)
k-,

_IR R

nuclear

Fig 1-10 Grafica cntre o c yel
atractivo de una interaccion entre ef nicleo y a particula incidente en funcion de ks

distancia



Dwe la discusion anterior se deduce que la formula de Rulhcrfnrd scm valida para energias £, < £
Sin embargo. désta aseveracion no siempre cs cieria, ya que existe un ticable por ln
mecinica cuantica llamado el efecto tanel, cf cual predice que pucde haber reacciones nucleares para £,<<F,.
Existen muchos ejemplos, siendo uno de estos la reaccion nuclear "F(p.ay)'*O para energias E,< 1 MeV. La

sal de ésta r picos muy a encrgias £, =224, 340 y 484 McV. Estas

energias se les llama encrgias de resonancia.

La £ pucde calcularse en unidades de MeV usando la relacion entre los radios de los niacleos R y el
numero de masa atémica A, que ¢s la suma de Z protones y la suma de N neutrones y esta dada por:

R=r,-A" (1-10)
con r,= L1 X10"'* em sustituyendo la ccuacion anterior ¢n la ecuacion 1-9  y  usando cl valor de
e = 14,4 X10" MeV cm. Se puede cal il £, en unidades de MeV como:

s L 14(202) a1

(A+ )"
= =Shamsas Rrssanmama:
“ Eisass
s >
»
Pravner D
L
attfemian &
W5
H
* =
»
2 H H e
. £ fiiiiiiiasiiniaaiis
HEH H 5222322858 H
R i . L i

' Namero de Masa, A

Fig [-11 Grifica donde s¢ muestra la altura de la Barrera Coulombiana
para diferentes nucleos cuando son bombardeados con particulas & y
protones.

La fig.I-1) muestra una graﬁca de Ec para d:fcrcm:s nicleos de la tabla periédica cuando se usan
como proyecti protones y . «. Una 1 es obvia, es que £ tiene ¢l

doble de valor cuando se usan particulas a que cuando sc usan protoncs como proyectiles. Estas graficas
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soi muy tiles para estimar si la %( E, 0. ¢ ) puede usarse como !a calculada por la ecuacion I-3, sunque
debido al efecto tincl es miis scguro revisar en la litcratura cstos datos. Sin embargo, mientras £o << £, s¢
tendri un factor de seguridad mayor de poder usar la forimula de Rutherford.
Por lo anterior, en la practica es comtin usar como proycclilgs particulas a con encrgias £y <20
I

MecV y usarel para 4 I des (€2 > 150°). En éstas condiciones la ecuacion (1.3) cs valida
aim para el caso mas desfavorable de nicleos ligeros, tales como B, C, N, O, etc. La mazon de usar angulos
des es que la variacion de la ion con cl angulo 0 es peq que do se utilizan a los menores
de 150°.
L5.2 FACTOR CINEMATICO.
lar de Ia cin atica de lisi cuando puede ocurrir

El factor cinematico ¢s un caso p
reacciones nucleares (RN) entre un proyectil x, un nicleo blanco Y. Por efecto de la colision se producen
diferentes particulas a las iniciales: »» ¢ Y. La particula v es la que sc detecta, mi que ¥ sed
nicleo residual.  La notacién para indicar este tipo de RN es: .X{x»)Y. La fig. I-12 es un diagrama

ico para esta RN,

Fig. [-12 Esquema donde sc muestra una pasticula incidiendo sobre
un nicleo del blanco que estit en reposo y las particulas resultantes

despues de la colision.
Usando las leyes de conscrvacion de encrgia del sistema sc da origen a la definicion de la O de a
Reaccion Nuclear, la cual es la diferencia de masas antes y d és de la ision, pero ién sc define
como diférencia de encrgia antes y después de la R.N. dada por:

Q =[M.+My - (my+ My’
~E, +E¢-E-Er [McV] (1-12)

El valor Q pucde scr positivo, negativo 6 cero. Cuando Q> 0 las RN se llaman exocnergéticas y si
Q <0 seles denomina cndoalcrgeucas. clcaso Q=0 es el de d.spcrsou clastica.
}{ inética) Ey de las particulas "y", cuando

La cmemstica de las RN en (
se dan los siguientesdatos: La O, E. queesla cncrg.n dc los proyectiles (se supone que los nut,leus blancos
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0). las masas de todas particulas v cl angulo 0 del detector cou el que se mide y
. Usando las leyes de consenvacion del momento.

estan en reposo o sea E
se cuentan las particulas

B, =p,+5, (1-13)
y 1a ecuacion 1-12 sc pucdc obtener [Arya. 1966) Eyv de la siguiente manera.

JE =axJai+s (1-14)

donde

E (M, ~m)y+MQ

b=
(A1, + A1)

En cf caso de colisiones clisticas, la Q = O debido a que: M = M, y My = My. Usando ésia hipotesis v las
ecuaciones: (I-13) y (I-14 ) se puede deducir que:

(M, cos@ + JML-M? sen’8 )
K= a-15)

M, +M,

El factor A (sc denomina como Factor cinemitico) depende del angulo 8 y de las masas del proyectil v del
blanco. Puede observarse que K< 1. Por lo que en un experimento de dispersion elastica a un angulo fijo
(€@ < 150°), la energin de las particulas dispersadas variara debido a que varia el factor A" segin la masa def
nucleo dispersor. Puede observarse de la ecuacion. (I-15) que el valor de K es cercano n la unidad cuando
M.« My, porlo que E,=E,, yqueeclvalorde X « 1 cuando M, tiene valores cercanos a M, | por lo que E,
disminuye al valor cero. Por esta caracteristica muchas veces a la técnica de RBS sc le denomina como
espectrometria de masas por reflexion.

En las tablas I y L ob idas en el ftulo 111, se valores calculados del factor cinemitica A
cuando sc usa como proyectiles un haz de protones y pamculns alfa a diferentes angulos 0. para diferentes
nuicleos de las blancos (los que se i i con su si

Comparando los valores de X ecn estas dos tablas, pucdc obscr\nrsc que la diferencia de AKX para dos
masas de nuicleos vecinos es mayor con particulas a que con 1 es decir, la sep ion en energias de
1as particulas dispcrsadas sera mayor para particulas a que para protones.

LS5.3 SECCION EFICAZ ATOMICA DE FRENADO.

Onra cantidad de |mponancm para el anilisis de materiales usando leradores cs el fend de

érdida de ia de los p debido ala @ ion de €stos con la nube de electrones de los nicleos
de los dtomos bombardcndns Esta pcrdnda de cnergia actia como una fuerza de freno que hace disminuir la
energia de los iones id 1K a la pérdida total. es decir tener energia final cero. Este fenomeno
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hace posible que se pueda establecer una relacign entre pérdida de energia de los iones y los espesores de
i y asi ob el perfil de al, dentro de la muesira analizada.
La descripcion de esta pérdida de encrgia se en la li como ia de i
Para ilustrar este fenomeno se hace referencia a la fig. J-13. cn la cual sc supone que una pelicula delgada de

espesor ¢ cs bombardeada con iones monocnergéticos de energia £, (tales como: p. d. 6 a).

—t—s
E-AE E

Purticulas. Particules

tranmatidas wncidentos

FigI-13. Modelo experimental para medir la pérdida de energia
A de una particula en un medio denso.

La perdida de cnergia  AE [MeV/c-m] se le denomina poder de i ° ia de i

Debido a que AE es prop. al esp ¢ y a la densidad superficial de atomos N (itomos/cm’), ésta
relacion se puede escribir como:

AE =—-gN-1 (I-16)
E!l factor de prop i lidad € sele d i como i6 sal ica de fi
Las unidades de & 1 se expresan en: 10 7'* eV-em® .

El signo ncgativo en la  ccuacion I-16 se decbe a que la energia del proyectil disminuye. siendo AE
negativo (cncrgm final - energn lmcnl) ¥ se¢ quicre definir £ como una cantidad positiva.

La € depende de h o0s, tanto del p il como de los
dela Derivar i 1 ha sido dc interés para muchos cientificos y fus N. Bohr
quicn desde el aiio de 1915 hizo un Lraumu:mo clisico [Bohr,1915). H. Bethe en el afio de 1930 dedujo una

ion para € do un tr con la [Bethe,1930 y 1932]. En la actualidad aun
es (ema de investigacion tanto tedrica como experimental y se han reportado cientos de investigaciones en
éste tema,

Nao es ¢l objeto de éste trabajo reproducir alguna de las teorias para €y solamente mencionaremos
que € cn todas las teorias predicen que:

£>>

Zziz,
-17)
E,

o

En Ia practica los valorcs de € s¢ obtienen de ublas que han sido preparadas por diferentes autores
los cuales han ilado valores experi les de € y hacen ajustes de funciones para
describir a cstos en forma analitica. Uno de los autores que han gencrado dichas tablas son entre otros:
Montenegro, E.C, Cruz, S.A, Vargas-Aburno (Monienegro, 1982).




En la p. 1 ién sc usan gra dc € en funcion de la encrgia de bombardeo para diferentes
atomos. En la fig.[-14 s \! pl de estas afi do se usan protones como
proyectiles. Si se tienc los valores de & para protones, éstos sc d para particulas a
multiplicando ambas escalas por un factor de 4.

A mt

_ts

(40

Mevi pece Pratanss

Enlafig 1-13 Se ticnen Jos valores de [6] para protories, éstos pucden convertirse para
particulas @ multiplicando ambas escalas por un factor de 3.

Cuando ¢! material que forma el blanco csta compuesto por mas de un elemento, la seccion eficaz de
frenamicnto cs !a suma dc las secciones eficaces de cada uno de los ell:menlos que lo forman. Por cjcl’nplo.
para un p o de dos ek AnB, siendo m y n las i Bragg p
que la seccion de frenamiento [Bragg, 1905) se podia escribir como:

=t = mgte - ne™ -18)
donde £°=" es la seccion eficaz de i en un ial por m & de A yn stomos
deB, £~ y &™ sonlas i de A y B respecti

La generalizacion cs obvia para un L ia de n & El lad

antcrior se le denomina Ley de Bragg y se ha conmrobado su exactitud para la mayoria de nleaclonu: y
compuestos.

LS4 ESPARCIMIENTO DE LA PERDIDA DE ENERGIA (STRAGGLING)

Las fluctuaciones de pérdida de encrgia de iones energéticos cuando inciden en un material se le llama
esparcimiento en la encrgia , en el idioma inglés se identifica por Straggling [Holloway,1938]. La fig. I-15
que sc usd para discutir los conceptos de ¢ se pu:dc usar también para ilustrar éste fenémeno. El blanco de
espesor 1, densidad atémica N7 y namero até Z; es bombardeado con iones s de
energia £, y carga eléctrica 7.




Fig I-13 Diagrama esquemitico para ilustrar el esparcimiento de
encrgia . La dispersion de energia de los iones incidentes puede
representarse por una 5 de Dirac.

La dispersion de encrgia de los iones i puede rep s¢ por una 5 de Dirac. El cfecto del
. blanco es una perdida de cnergia AKX, por lo que la energia de los iones después del blanco es:

E, = E, ~AE (1-19)

sin cmbargo, los iones emergentes del blanco ya no tendrin una energia \nica, sino que tienen una
distribucion en energias cuyo p dié cs £,. Exa di i6n en energias limita el anilisis de materiales en
peliculas gruesas debido a que empeora la resolucion tanto de masas como de encrgia.

Existen muchas teorias para cxplicar ésta distribucion en encrgus ¥y una de Ias tcorias mas sumplcs es la
teoria de [Bohr,1915] quicen explica dicha distribucion por una G con y E, ycon
desviacién estandar  dada por:

P = d4m(Z, e* Y Z,N (1-20)

Otras teorias mas modemas y sofisticadas que la de Bohr, es la tcoriza de Lindhard y Scharfl
_[Lindhard,1961] pero en la prictica 1a teoria de Bolr es suficiente para el anidlisis de materiales.
El efecto de Straggling en un blanco grueso se ilustra esquematicamente en la fig. 1-16 donde sc indica €l
ensanchamiento de la energia del haz por las Gaussianas, siecndo estas cada vez mas anchas entre mis penetra
el baz.

Panticulas
incdentes

Nimaro do Cuantas

Mamero de Cansl

Fig, 1-16. Forma esquemitica del efecto de Straggling en un blanco grueso Se
puede observar que a medida qus ion penetra en ef malerial las Gaussianas se

hacen cada vez mas anchas.
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1.6 ECUACIONES USADAS EN EL. ANALISIS DE MATERIALES POR LA TECNICA RBS.

L6.1 BLANCO DELGADO DE UN SOLO ELEMENTO.

La ion I-2 relaciona los para lucrados en un d tipico con un acelerador de
P do se bomb un blanco delgudo La determinacion de la energin de las particulas

ido por ¢l bombardco de una ye lo que s¢ Nama ¢l espectro de cnergias y éste se
obtiene usando algun tipo de esp . En el itulo I se d ibe con detalle el espectrometro usado
cn esta tesis cuyo sensor fuc un detector de h-m-r- s;pcrﬁeul y clcc(mmca nuclcar estandar.

La retrodispersion de particulas & con deb a2 MceV se le conoce como
RBS estindar y los primeros usos que s Ic dm fue la deter de esp de p telgad. El
caso mis simple es el idk una peli é de un solo el La fig. I- 17 es un esquema de

una pelicula y del espectro de cn:rpns que se obtiene al bombardearia con un haz monoenergético de energia
de incidencia £o

a)

Et KEo
ENERGTIA
Fig 1-17 a) Rq:esemacmn de un prm de mruﬂsprmm de

una pelicula delgada
whmammmm*m

Las particulas ¢ que son retrodispersadas de la superficic de la pelicula tiene una cnergia £ = A-£,.
siendo K cl factor cinemitico descrito por la Ec. l—lS las particulas @ al penctrar d:nuo de la pelicula
-ersal

pierden energia, la cual puede ser lada usado la ica de €. Esta fuerza
de ﬁ-mo hace que las p-maxhs plcrd.n cncrgu: y permite relacionar la energia de las particulas
con la p. del
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La ion que relaci la pérdida de encrgin de las particulas dispersadas en el espesor ¢ es:

AE =[¢]N-t a-21n

siendo N el niumero de atomos/cm®, al factor {e] se le conoce como factor de scccion transversal de
frenamicnto, los angulos 0, y 02 se definen en la fig. 1-21.

El factor [£] es:
[e)= Lo ! — &, (-22
cus(! coséd,

donde £qu S¢ cvaliia a Ia encrgia de incidencia de las particulas o, mientras que £.q sc evalia a la energia de
€stas do son retrodisp
La ccuacién qQue se usa para definir el concepto de seccion transversal (ecuacion 1-2) tambien

relaciona la densidad de drea de dtomos en ¢l blanco V7 [a ?] con cl nu total (S = IH,) de
« que son d das cn la sigui forma:
S (1-23)
Nit= ———
da
b ( ua)

Las cantidades S, Q y 2 son determinadas del experimento, mientras que da se calcula tcoricamente

con la ecuacién (I-5). Es imponane \! que en k i i un experimento de RBS da una
sobredetecrminacion de N ya que ésta pucde determinarse a través de AE y en forma independiente de In
ecuacion 1.-23; sin embargo, en el Gltimo caso se debe de asegurar poder medir 1a dosis de bombardeo Q con
buena precision.

Puedc observarse que el niimero de particulas o rclrodiq::rsndas a una profundidnd £ es mayor Gue

las dispersadas cerca de la superficie de entrada debido a que la £ crece como —; al decrecer la energia

=
de las particulas ct.

Orra de los G de anilisis de ial d. 1 es. ¢s que cn la
o i ion de los de peliculas lo unico que p i b es la densidad dc arca de los
atomos N- 1 pero no el espesor lineal 1. Por otro lado si se quiere res Ia
densidad vol (é m’ 6 gr *) del material por analizar.
L6.2 BLANCO DELGADO CON DOS ELEMENTOS.

Otro ej lo mas do gue el ior cs d se ticne una pelicula homogénea de una
mezcla o bmico de dos AyB con ia m, n. Este P sc denota

<como: Am. B, Silas masas de A ¥y B dificren lo Snﬁclcnh: tal que su factor cinematico correspondiente sea
muy d.nfcrenle. cl espectro de encrgm de rcuod:spcr:un de particulas & dara sciales separadas. La fig. I-18
ilustra la ¥ se los espectros de energia de RBS. Se asunie que
1a masa del elemento A es mayor que la del clemento B.

Las ecuaciones basicas que se usan para la determinacion del espesor ¢ [em] y la estequiometria nun
de las peliculas de dos clementos A y B (la cual se puede generalizar ficilmente si hay nuis de dos clemientos)
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se pucden deducir y son:

AE AE,
NA.-L,[‘_.]M' - T NA [el:\n 1-29)
N

‘=
La ley de Bragg se usa para caleular [£]" v [£]}" en 1a siguiente forma
e*=" = me® +ne® (1-25)

indivi A y B resp En

donde €™ ye" esla ion cficaz de i de los a
cl espectro de energia de RBS sc producen dos picos separados debido a los elementos A y B.

a)
AB
B |m E
\K.E.. KeEq
el Ee
b)

—=i AE, |=
AEs >
" T
\
B [rgd] A |4
ENERGI A

Fig I-18. wasenmm de un proceso de retrodispersion de una pelicula
detgada dos Ay B. Se muestra también

Wmudmc&mrwasynemdﬂwlazﬁzl&hsmcul&

No._de Cusntay
t

La fig. 1-19 es un cjemplo tomado de la literatura {Chu,1978] en donde se muestra ¢l ancho de
cnergia para peliculas de SiO;, SiO4 Al,O., AIN y Ta;Os obtenidos con un haz de *He” a 2 McV y un
angulo de 170°, La d idad de las peli P 1a misma que los compuestos en bulte. El valar
de [£] es calculado por la ap i de cnergia para dos elementas en una pelicula.
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w0
E]
EQg=2Mev TazosN/

® ~Keq
= KEqg=aE
2. A'zoa/
s
s
o 5‘3"‘4/ Y
W / AN

‘s ,/ s%

i
. A 2
t
o 1 2 3 4 13 L) To & L] 0

Espesor, t (1000 A)
Fig. 1-19. Ancho de encrgia para clementos pesados en funcion del espesor
con un haz de *He® a 2 MeV y un

pars
angulo 0=170°.

De la ecuacion §-2 se puede deducir el ¢ de la [y . PP

¥ p la
ecuacion para A™ B" .
A = EH, = QQo,(E) mNR™ -1 (1-26)
S, = ZH, = QQo,(E) nN;™ .t (1-27)
os - . do, doy
Dado que Q y Q2 se de ¥ os exper ales las y £Z2 pucde calcularse
Nt despejandolo dc las 1 1-26 y i-27. La %QZ depende de la energia incidente de los proyectiles y
disminuye debido a la pérdida de encrgia dentro de la pelicula pudiénd lar dicha dependenci
Si ¢l blanco cs pucde que en la E=Fo y ala profundidad 7 de la pelicula
serd:
E=E, - A—E--l
- Ar
También para bl delgados se i la ia m y n de las ecuaciones 1-26 y 1-27 dada
por:
an
m _ Nxh =54 2a(E) 2.(E) (1-28)
n NS, e,(B)
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1.6.3 BLLANCO GRUESO DE UN ELEMENTO.

atica de un bianco grueso y el espectro de RBS que se

La fig. I-20 cs una repr 16 q

obtiene.

Dada la relacién que hay entre pérdida de cenergia y el espesor donde ocurre la dispersion. es
posibie calcular el nimero de eventos debido a la dispersion de nucleos que estan a una profundidad r.
El numero de eventos esta dado por:

do
H=QQ—(E)N-1 (1-29
Q- (E) )

d; doras

En gencral éstos calculos hacerlos en forma 1 cs tedi pero
0

P se pucden hacer fi
Para un haz de particulas @ de 2.0 MeV en general se puede simular el espectro hasta una

profundidad t ~ 2um.

a)
A
- —Ep
Th—— \KAEO
-
t —e [=]

b)

No. de Cuentas

-

RE;
ENERGIA

Fig. I-20. a) Representacién del proceso de retrodispersion de un
grueso A, b) Espectro de energias generado por la seiial de las
readas.

blanco
particulas retrodispe:
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1.6.4 BLANCO GRUESO DE DOS ELEMENTOS.

L.- fig. 1-21 rcprescma un espectro de encrgia obtenido al bombardear una muestra gruess
h con dos A y B, en el cual A tiene mayor masa que B. Si se considera un material
de p ltiple de n el os diferentes, se obtendra cl espectro resultado de la
superposicion de las les generadas por los clementos que componen el material. como se muestra
en la fig. 1-2)

Los escalones que presenta el espectro estan determinados por los faciores cmcmnncos de la
dispersion de los el de tal quelosn 1 se | 1i en ¢l canal corresp a
las cnergias K.Eo con i =1, 2, 3,.

Las alturas de los esc-lones del espectro estan determinadas por la superposicion de las alturas
individ de cada el es decir;

H(E,) = 2_H(E,) (1-30)
=
a)
E
| - Eo

Sustrato
~— e — s

\E
A 8 A

b)
T —

No. de Cuentas

CEER) KaEg -
ENERG!A
Flgl- 1 a Pm:uo de mma.spersmn uz una pehl:nla deigada homogsnea con

de e por 1a seda) de las
plmculasmruda;pzrsadasde la pdmﬂadedmelmnlc‘ AyB.

La gencralizacion para un blanco grueso homogéneo con mis de dos el

es obvia si
el procedimiento que se aplica para un blanco grueso de dos clementos.
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L7 TECNICA DE FLUORESCENCIA DFE RAYOS X INDUCIDOS POR PARTICULAS

CARGADAS (PIXE).

sis de

La espectroscopia PIXE es otro de los métodos de analisis de las TAON usada en el anili:
materiales. Consiste en analizar la encrgia de los rayos X inducidos en los atomos de la muestra por un haz de
iones, de donde vienen las siglas en inglés del b, del étod Particle Ind d X-Ray Emissi
[Woldseth,. 1973; Johansson,1988]. En un atomo, los electrones se distribuid, Ired: al
nucleo en capas o niveles discretos de energia. denotados con los niimeros enteros n = 1. 2. 3, ... llamados

hié i anti principals se bicn d los con las letras K, L. MU N, ...
respectivamente. A la capa K le corresponde la menor encrgia, dual para los i
niveles. La fig. 1-22 cs un diagrama esquemitico de los ninveles de cnergia y la denominacion de las

de los el

%

N
'u;\\ W
PRI

=

<5
Py

Fig 122 Modelo atémico donde se muestman las transiciones que
i sruicas. Las i se en ia

convencional para las lineas de emisicn asociadas.

En un itomo cn estado estable, los clectrones se encuentran distribuidos en los posibles lugares para
lusion de Pauli [Saxon, 1968] ¢l cual establece que dos

cada nivel de encrgia de do con €l e
o mis clectrones no pucden tencr los mi: dos encrgéticas (mmeros cudnticos) .

Al adquirir un el On un d de energia, éste puede escapar del dtomo dcjindolo jonizado y
en estado itad. algan cl 5n de niveles muis ahtos tiende a ocupar ¢l lugar vacante, emitiendo

un fotén cuya energia depende de la transicion y del tipo de atomo que se trate.  Si la longitud de onda de los
fotones cmitidos son del orden de 10™ m a 10 *'* m se les conoce como rayos X y se producen generalmente
cn las ici que i Il ins en las capas K y L.
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Al grupo de rayos X producidos por vacancias en la capa K bl lcs llama rayos xya tos produudos

cn la capa L se les llama rayos X,.. Como la cncrgu de Ios rayos X es de la
en cada atomo, ésta nos pucde dar on sobre los el i que P la
muestra,

La ionizacion de un atomo puede realizarse por medié de: 1) radiacion eleet ética, 2) fi 2
como los producidos por un tubo de rayos X o los emitidos por fuentes radiacti y 3) por la incidencia de
particulas como clectrones, protones ¢ iones, con los que se suminisira energia a los clcc\rones hgndos.

La probabilidad de iocnizar un atomo sc cxpresa por medio de la eficaz de i
anilogamente, s¢ define la ion eficaz de prod: ion de rayos X para las capas intemas (K,L). las cunlcs
dependen de la forma en que se induce la IDlII7BCIOIL

El esy PIXE -1 pr en una seric de picos correspondientes a las lineas de
emision de rayos X eristi de cada sabre Ia iacion de fondo. Los picos de
un espectro PIXE tienen forma Gaussiana debido a las ﬂuctuacmncs en la cnergia dcl sistema de deteccion, la
cual afecta directamente la resolucion del espectro. La fig. 1-23 p el de un esp
caracteristico de rayos X que se midié con un detector de Si(Li) que se licara i mas adel

En los espectros PIXE la posicion de los picos es propia de las lineas de emision de cada elemento,
por lo que su posicidon no varia cn el espectro ind di de las profundidades a que se

los elementos en la muestra. Esto es una ventaja, pues la forma del cspecu'o a medida que hay varios
clementos en la muestra no se vuelve muy complicada conmo en los espectros de RBS.

Los cspectros abtenidos caon la técnica PIXE, presentan el mwnvcmcmc cle que hay lincas de emision
de algunos atomos que tienen la misma energia que la de otras lineas de disti Por ¢j lo la K
del potasio tienc cnergia de 3.314 keV y la Ly, del cadmio tiene 3.317 keV dando como resultado una
superposicion de los picos, lo que presenta problemas para distimguir uno de otro con las técnicas usuales de
analisis.

La resolucion de los picas de un espectro PIXE depende también de que tan cerca se encuentren de la

region de mayor efici ia del Esto a a que las lineas de emision L de clementos ligeros que
tengan una energia menor que la de la region de mayor eficiencia del d sus picos no van a
ser del todo bien definidos en ¢l espectro, por lo que para éstos clementos solo se tiene informacion de sus

lineas K; en para los muy dos, cuyas lineas K tengan una energia mayor que la de Ia
regiéon de mayor cficiencia, sblo vamos a tener informacion de sus lineas L. que se encuentren cn esta region.

A A
—A Ca
A Mo

A A Mo
N A Sn
. wAa Eu
A A A e
A A, u

1 0 20 30
ENERGIA (KeV)
Fig 1-23. Espectros pama identficas la forma de 1os picos de varios elementos. Las

intensidades relativas son usadas como ayuda para identificar los elementos y
determinar si el pico existe.
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1.8 PROGRAMAS DE COMPUTO PARA EL ANALISIS Y SIMULACION DE ESPECTROS
OBTENIDOS POR RETRODISPERSION DE IONES Y RAYOS X.

La disponibilidad actual del uso de computadoras personales. las cuales son muy versatiles »

d: para la ion de grandes cantidades de datos, ha favorecido el desarrollo de

pmgramns de computo para calcular rapidamente los parametros involucrados en la retrodispersion
clistica de iones como se discutié anteriormente.

Los usuarios de éstas técnicas de analisis desarrollan sus programas personales pnrn c\aluar
algunas de éstas cantidades. J. Rickards del IFUNAM ha claborado dos pr i
“DEDX" y *“RBSYREAC" [Rickards]. Con el primero dc éstos programas se puede calcular la pérdida
de energia de iones en el material en fi del esp . Este se puede usar para colisiones
como para do se prod: 1 1 quc se originan en un blanco grueso. En
el segundo programa se puedc calcular la energia de los proyectiles que emergen de un blanco »
correlacionar la pérdida de energia de éstos con el espesor de blanco de donde fue: ariginados.

‘También exisien algunos programas comerciales desarrollados pars cl analisis de materiales que
se pueden comprar, siendo RUMP [Doolittle, 1985; Dooli(llc,1986] el mis cominmente usado.

E) Programa RUMP es aplicable cuando se usan iones con energias suficientemente bn;as tales
que 1a teoria de Rutherford sea aplicable. Los espectros en los que sc usaron proyectiles p. d. ‘He™.
(protones, deuterones y alfa respectivamente) son los que se p 1. con éste progr

El uso de RUMP para deducir las c-rnctcnsucns de las muestras por analizar, consiste con
comparar los datos exper )] con los por éste programa. Cuando coinciden Ta
simulacion con el espectro =x'pcnmcnlal las caracteristicas de la muestra estudiada es descrita por la
p y las es enla i6

L.as caracteristicas que se descan obtener de una mucstrn son varias, tales como: a) identificacion
de los elementos atémicos que Ia cons ituyen; b) deter Ia acion de estos el os. <)

de peliculas: d i ion de perfiles de los

P de trazas o contami e) determis
elementos, ¢s decir, medir la va.
Otro programa que se utilizd en éste trabajo es ¢l denominado AXIL [Van,1990] desarroliado

cién de un elemento dentro de 1a muestra, etc.
por la Universidad de Antwerp perteneciente al LA.E.A, Viena: que es ecmpleado para analizar los
espectros de PIXE. Este programa esta escrito en Lenguajc C y Fortran 77.

El programa en cl espectro experimental de la muesira bombardeada. calcula los rayos X
produt:ldos por las lineas de de los el que la muestra mediante la integracion
del nitmero de cuentas bajo los picos, estima el fondo ¥ c.alcula el ancho de cada pico. Las cantidades
obtecnidas de ésta mancrn rcprcscnun el nimero dc Fmoncs o de Rayos X emitidos por los elementos. lo

de la muestra.

que nos aproxima eala D
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CAPITULO 1

DESCRIPCION DE LA INSTRUMENTACION EXPERIMENTAL USADA EN EL ANALISIS DE
VIDR1OS.

L1 GENERALIDADES SOBRE ACELERADORES DE PARTICULAS.

El equipo que se usd para el analisis de pelicul 1), as, depositadas en vidrios fue un acelerador
de pnmcuhs de 5.5 MV que se¢ encucntra en cl IFUNAM: Los principios de op ion del crador, v la

ip desus p mas imp sc dara mas adel,

Se 1 lidad sobre este upo de cq\upos cnre otras, se dcﬁulo con <)
nombre de acelerador al dispositivo capaz de i P que or tienen idad inicial
cero hasta una velocidad final a la velocidad dc ln tuz. Las i lcradas son por ¢j
protones, deulerones. llf-. atomos wmudos. eu: El principio de aceleracion se¢ basa en la ineraccion de

idos por un p 1 que actua sobre la carga eléctrica de las particulas. Por esta

razém no pucden acelerarse particulss neutras.
En esta tesis se describe solamente los aceleradores del tipo clectrostatico, siendo uno de ellos los
accleradores del tipo Van de G-mnﬂ' Sin embargo, los prmaplos generales para otro tipo de aceleradores

tales como los ci d: lineales erc. son

L Qus usslanie (Cop ¥ Vi)

. Terminal de Ala Voltaye
— Fuente o 1wnwes

. Columns

Arsllcs equipotenciales

- Tubao acalerador
- Danda

- temona devaie  Camas 751:'7 T
i retlector expaEnmentiaen
L

Fig, -1 D.mmaymmdﬂ acelcrador Van de Graaff de 5.5 MeV. Se cbscrvan las
asi como. parté de su oquipo periférico
asociado.
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El di i i del {! dor Van de Graaff' de 5.5 decl IFUNAM mostrado en la figura {I-1
permite observar las p d. les que lo ituyen:

1) Fuenie generadora de alto vohaje de corriente directa .
2) Fuente de iones.

3) Anillos equipotenciales

4) Sistemas de vacio

5) Sistema de transpone de haz

6) Electroiman sclector de encrgias de 90°
7) Camara de experimentacion

IL2 EL LABORATORIO DEL ACELERADOR VAN DE GRAAFF DE 5.5 MV DEL INSTITUTO
DE FISICA.

El peso del acelerador y de los i ind

de 70 lad Este
laboratorio usa para su funcionamiento voltajes de 120, 220 y 440 voh y la potencia eléctrica requerida para la

opceracién de éste es de unos 30 kW. Las fig 1I-2 son dos fotografias del edificio que alberga el acelerador.

CENE

Fig, 11-2 Fotogzrafias del edificio que albergza ol acelerador Van de Graaff de 5.5 MV. La caracteristica principal es
una torre de 25 metros de altura.
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IL2.1. COMPONENTES DEL ACELERADOR VAN DE GRAAFF DE S5 MV,

Este ncelcr:dor es del npo ‘Van de GraafY vertical de una sola etapa, con la terminal de alto voliaje en

la parte 3 por la ia Hiph Vohage Corporation y sc lc identificé como el
modelo CN. La ﬁg. l]-3 es una fi de este

Fig 1i-3 Fotografia sobrepuesta donde se cbserva el acelerador
Van de Graaff de 5.5 MeV y el tanque que cubre a éste:

Original este lerad

fue pueﬁo en operacion en el afio de 1951 en Los laboratorios: T.W.
Bonner Nuclear L ies de la Uni d W. M. Rice, en Houston, Texas y se uso en un programa de
investigacion basica de fisica nuclear dc bajas encrgias hasta el afio de 1973, cuando se dio por terminado este
programa. El acelerador y su equipo periférico fue donado al IFUNAM en el afio de 1984 para establecer un
laboratorio de anilisis de materiales usando las técnicas analiticas de origen nuclear, las cuales s¢ mencionaron
en el capitulo L

Para la rei lacion del lerador se 6 de un edificio especial y debido a que éste es del tipo
vertical, 1a parte mis caracteristica del edificio cs una torre de 25 metros de alto.

El acclerador fue reinstalado y volvio a funclonlr en 1988, pero no fue h-qa 1990 cuando algunos
wrabajos concluidos dieron origen a las pri i de i {Andrade, 1990;
Apatiga,1991]. Esta infraestructura también se ha usado para dar scrvicio de analisis algunas instituciones
externas de la UNAM y de la industria.

n) Base
La base del acelerador esta hecha de acero cn forma de un cuadrado de 2.5 metros de lado y 35
centimetros de alura, con un peso de 14 ladas y sop el lerador, asi como, el tanque y su extension.
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. R o o5 E e
Fig. 11-4 Fotografia que muestra Ia base del acelcrador con un peso
de 14 toneladas.

La base dene i 76 per con cuerda para atomillar el tanque. La Fig. {I-4 es una
fotografia que muestra la base dcl acelerador. La base ticne bocas para montar periscopios y observar
diferentes medidores en la terminal de aho voliaje, también tiene mirillas para observar la nivelacion de la
polea inferior de la banda del acelerador, bocas de entrada y salida del gas dieléctrico.

b) Columna
h y cada una de dstas tiene 11

La columna del acelcrador consta de 12 médulos o i de
anillos de acero inoxidable. Cada anillo da origen a un plano equipotencial, resultando en total 132 planos
equipotenciales en toda la columna. El voltaje muiximo que se puede aislar entre dos planos equipotenciales
contiguos es de 41.3 KV y cormrespondc al vohaje miximo de 5.5 MV can que pued: operarse este
acelerador. La ahura total de la columna es de 4 metros y el o es de 90 La e
arma apilando las 12 sccciones sobre el plato inferior. Para evitar deslizamientos entre dos sccciones. existen
tres perforaciones equidistantes a 120° en dandc se¢ coloca un pequciio dxscos dc I centimetro de diametro y 3

rmlnnaros de espesor. La nmzd del disco se i en una d; con precision en cada una de
las evita el desli i de las ot de la coh ¥ bién ascgura
la icafidad de ésta a. La ilidad de la coh en caso de siso queda asegurada por el peso

1 de alto vohaje, ademas de la tension de la banda. Dentro de la colunma sc

de cok yeldela
aloja: el tubo acelerador, la banda, los scpuradores o gums de la banda, los hilos de cafiamo para el control de
In .

Ia terminal de alto voltaje y una serie de resi que dec alo vohaje con cada uno
de los planos equipotenciales con el fin de tener un gradiente de vohaje uniforme en toda la colunma v

ficilmente conectar estos planos a los electrodos del tubo acelerador.
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a) b)
Fig 11-5. En la fotografias a) se puede cbeervar ln longitud de la del b) muestra una de las
doce de que se la

¢) Tanque.

La funcion del tanque es encerrar el acelerador en una atumosfera de gas dicléctrico (80% de N y 20%
de CO5) a una alta presion (120 Eb/pg?) para poder aislar el alto voltaje. Una modificacion importante hecha
a éste acelerador fue que la longitud del tanque se tuvo que incrementar en 0.70 cm ya que sc le hicieron
modificaciones a la TAV en 1970 y Ia TAV se incrementd en su altura. Las Fig. 11-6 ilustra algunos aspectos
del tanque. El tanque tiene 76 per i de 4 cm de dia 0. Sc usan 57 tomillos de 87 cm de largo ¥y
un peso aproximado de 8 Kg a través de las perforaciones para sujetar el tanque y la extension a la base del
acelerador. Las paredes del tanque son de acero con un espesor de 3/4”. La ahura del tanque es de 6.50 m
que unido a la extensién tience un total de 7.20 m.  El peso del tanque es de 12 ton y ¢l de 1a extension de |
ton. Existe un andamio a una akura de 4.30 m que sc usa para dar servicio al vélmetro gencrador y puntas de
corona. El acceso a éste andamio y a la parte superior del tanque se hace por medio de una escalera metalica
atomillada al tanque.

i o 2
FigII-6 Fotografia que muestra el tanque del acelerador que tiene un peso de 12
toneladas. Se puede observar las 76 perforaciones en donde se colocan los tornillos
que sujetan el tanque ¥ 1a extension a la base.
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d) Tubo acelerador

El tubo lerador., es la dentro del cuxl el haz dc iones producidos por la fuente de iones
son acclerados en la direccion de su eje.  El tubo {] de dos ] a1 H de la
seccion inferior es 2.38 m. y la superior 1.62 m. También se Ic id al tubo 1 como un

elemento de enfoque del haz y como una lente delgada de cnquue Para que el haz puede ser transportado se
requicre que el tubo se evacue a un aho vacio (del orden de 10 torr). Las fig. I1-7 son fotografias que itustran

el y i del tubo acel

a) )
Fig lI-7. La forografia a) muestra la posicion del tubo enla yenla b) se ve las
dimensiones del tubo acelerador.

La cstructura del tubo acelerador consta de discos de vidrio pegado a cleclrodos metilicos de
aluminio. La scparacion de los electrodos es la misma que la de los planos dela por
lo que la longitud total del tubo es igual al de 1a colurma.

El diametro c\1mor del tubo es de 2:4.5 cm, ¢l diametro interior de 14.5 cm ¥ ucnc un peso dc 300
Kg Eltubo ! esta do en forma ind di a la coh yla se hnc;. a
través de resortes conductores.  Estos resortes unen cadn dlsco del tubo lcrador con su corr
plato cquipotencial dc la columna.

€) Terminal de alto voltaje.

La mas i del 1 dor es la inal de alto voltaje (TAV), Ia cual se localiza
cn la parte sxpcnor dela columnn La terminal tiene un peso de 200 kilogramos, una altura de 3.5 metros y
un dismetro de 90 centimetros. Para resahar la impontancia de la TAV se le llega de denominar como el
cerebro del ucclcrador ya quc csia es la P mas ja del lerador debido a que conticne la

fuente de iones, los y Onis para su
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a) )
Figura [[-8 La fotografia a) muestra la terminal de alto voltaje y sus fuentes principales' a) haz (Probe) b) Botella de
cuarzo para ionizacion del gas ¢) fucnte del iman sclector de encrgias d) fuente de enfoque ©) imdn selector d engrias N
reflexion del haz g) Enfoque del haz h) motores sclsyns i) tanque de almacenamiento de gases o ionizar, En Ia

foografia b) se muestra la TAV en la parte superior de la columna.

Las figura I1-8 son dos fotografias de la TAV donde se las fi ! que ser
para su funcionamiento, asi como la fuente de iones, motores selsyns, tanques de gas presurizados, cte. En la
paite inferior de la TAV sc encuentra la polea superior de la banda, la cual funciona como un generador de
vohaje de 110 volt, una frecuencia de 420 Hertz y una potencia de ) kilovatios que se utiliza para alimentar
los circuitos asociados con Ia fuente de iones. En la parte superior de Ia TAV se encuentran cuatro cilindros
presurizados con diferentes gnscs( hidrégeno, deuterio, helio masa 4 y helio masa 3) cuyos atomos se ionizan
para producir el haz de p 1 ‘Todas las de la TAV se encierran dentro del domo metilico,
en el cual se acumula la carga cléctrica que da ongm a la generacion del alto voltaje del acelerador.

La TAV original fue sustituida por la actual en el aio de 1970. Debido a que In nueva TAV tiene
mayor aliura que la original, se requirié cambiar ¢l domo metilico por uno de mayor altura y poner una
extension al tanque del acelerador. La nueva TAV es mas complcja que la original, puesto que con ésta, ef
acelerador adcmns de podcr usarse con los haces dc particulas dc corriente directa, el haz s¢ puede “pulsar”
en pulscs de de 2 con on de un millén de pulsos por segundo. El
haz p s usa cn exp de fisica nuclear de neutrones, en los cuales se mide la energia de éstos
por técnicas de tiempo de vuclo [Andrade, 1990].
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1) Banda.

La banda que transpona la carga eléctrica al domo mctalico de la TAV, esta hecha de un
material dieléctrico a base de capas dc hule y telas. La fig. 11-9a muestra 1a longitud de ésta handa
Lat logi -

dc ia fabr de 1a banda no cs illa y los pr 505 de fabri estan
d Las anti de trabajo de 1a banda imponen que ésta debe soporar un alto

csfucrm a la tension sin que se deforme y cléctricamente 1a banda debe garantizar también una
dls!nbucmn uniforme de la carga.

El movlmlcnlu de la banda ¢s medianie una polea que esta acoplada o
un motor 1 de 20 caballos que a 440 Vol 60 Hz y a 1800 r.p.m (ver fig. 11.9-b). Ei
montajc de 1a polea usa un i ial de P 10n, ¢l cual, consiste de un placa de acero de
1.5 metros de larpo, 60 centimetros de ancho y 25 i 0s de esy y esta da a 1a basc det
acelerador diante dos amorti

es. Con el uso de dos gatos hidraulicos y ¢l motor funcionando »¢
puede centrar dinamicamente 1a banda en la polea inferior nivelando la placa que 1a contiene. Sobre ésta

placa s¢ encuentran dos motores impulsorcs de 1a polca. aunque sélo uno de estos esta acoplado a la
polea, mientras quc ¢l otro solo sirve de contrapeso y también como un posible repuesto.

2)
Fig, [1-0 a) Fotografia donde se muesta 1a loninud de 1a banda de carga . La
infenor, 1a bara mveladara y 10s motores impulsores de la banda.

1L2.2 FUNCIONAMIENTO DE UN ACELERADOR VAN DE GRAAFF.
La descripcion detallada sobre el i i  de un lerad upo Van dc Graaff es tratada en
forma extensa en la literstura, sin embargo, a T iben los pri

s de de un
acclerador de éste tipo, sunque s¢ pone énfasis en algunas pnruculandadcs d::l acclerndor Van de Graaff de
5.5 MV. El funcionamiento se puede dividir en:
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2) GENERACION DE ALTO VOLTAJE.

atica ida desde el nivel

La gencracion de ako vohaje se logra por el SP de carga
de tierra, al domo metilico que esta en la TAV. La carga es inducida en la banda mediante el efecto corona.
producido por un campo cléctrico intenso generado por una fuente de alto vohaje que se conecta a dos
electrodos separados por la banda. uno de ¢stos electrodos es el peine inferior. Cada uno de los clectrodos
tiene el mismo ancho de la banda y uno de estos es una seric de agujas con puntas agudas (pcine) y el otro es
una barra metilica pulida. La carga inducida puede variarse cambiando el voltaje de ésta fuente, la cual tiene
un rango de operacion entre 0 a 50 kV. El peine inferior se conecta al lado positivo de la fuente de CD y ¢l

electrodo pulido al Iado de tierra. En esta forma se inducen cargas positivas sobre la superficic de la banda.
! del domo a través de otrn malla metalica (peine

Las cargas positi lizadas por los
superior). En la supcrfcue del domo metalico pulido s¢ distribuye homogéncamente Ja carga O positiva. El
alo voltaje ¥ que se produce por la carga O en la TAV esta dado por la relacion:
V= Q [ Coulomb
C Volts
donde Cesla idad eléctrica y que depende de fi - .w,.p-—' 1 de las d
forma étrica del domo Ali Esta capacidad sc idades I das farad. La fg ll-l()
el circuito cléctrico equival del dor de aho volu;e del sistema Van de Graaff
N ‘l
F ] c v=a
[T sanaa T o
Fig. II-10 Circuito equivalente al acelerador Van de
GrandT donde fpma 5 la carga inducida en la banda y
el capmcitor C =5 el domo metilico recoloctor de la
carga.

Este circuito ¢s el de una fuente de corriente / que rep: la i léctri sp da porla
banda, que es i da en el d dor C. C P el d dor podria una carga
Q Ii ds en forma indefinida, por lo que el voltaje }” podria ser arbitrarismente grande. Sin embargo. en In
prictica cxisten timitaci para aisltar alhos voltajes debido a fi ftricos y a las p d
dieléctricas de los iales que forman la coh cl tubo lerador y el ieléctri

En la practica existen i éctrie que descargan cl domo metélico. Estas corrientes son:

a) Ia corriente que se drena por las resistencias de columna icor .

b) 1a corriente de haz /n., debido iones acclerados y
¢) la corriente que se deema por las puntas de corona /. que se usa para estabilizar el alto vohaje /™ de
operacion del acelerador, € /om que €s Ia corriente transportada por la banda para mantener V constante.
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Para mantener ¥ constante implica que 1a corriente de entrada al domo, que es la transponada por Ia
banda (/u.) sea igual a la suma de las cormrientes de salida que son: 1) la corrientes de columna () 2) ln
commlc de haz Gnae) ¥ de 3) lx commiente de corona (/..). El balance de éstas corrientes se puede represemar
con el i q! do en la figura 13- 11.

3
j‘ -
Fig 11-11. Se muesiea un curcuito eqy

que an el balance de las comentes que descargan ol domo
el wvotuye V del acelerador.
:llx,pbrllmn\cnle 5C UENE QUE Haet © hoat * Ty + Loum -

Un v:lcmn hldronu:\,amco para representar la operacion del acelerador a un voltaje constante se
en la figura 11-12. En este simil, la cantidad de agua almacenada en el tinaco
nrprescma el vohtaje }y el nivel de agua cu ¢l tinaco d derd de las itudes de los 3 flujos de agua de

descarga.  En éste diagrama se uso la misma natacion que en el caso de la acelerador para representar las
corricntes: de corona, colunma y haz

Deme metilico -

—— Tanque

-~ Fusnte de ienas

- Puntss da curana

orree]
AN

IEaaaa:
FEE e

X33 IIPCTI X 2

Fig11-12 Un sistema hi 1a con ta yel
nivel de agua en el tinaco. Eluﬂamdcmmmenlssemmmmnlaswmmde
108 3 flujos de agua de descarga
b) LA PRODUCCION DE IONES EN LA TERMINAL DE ALTO VOLTAJE.
Cuando se inicia la operacion del 1 for desde la la de 1, se activa el motor de la
banda y como u.su: s¢ encuentra tcnsav hace rotar las poleas inferior y superior. Como ya s¢ menciono, In
polea superi i como un d ] dor de corriente altemna.
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En el acelerador Van de Graaffde 5.5 MV, Ia fuente de iones es del tipo de radio-frecuencia y solo se
ueden acclerar iones a partir de gascs. Un diagrama esquemitico de la fuente de iones y las principales
componentes del sistera de produccion de iones sc muestra en la fig.11-13.

La botcila de ionizacion es de cuarzo con una longitud de 20 ecm y de un dismetro de 3.8 cm a Ia cual
se le aplica la cnergia de un il de radi ia de 145 Mbhz a través de dos clectrodos en forma de
anillos que rodean a la botella y que tienen una scparacion de 10 cm. Dos clementos del circuito clectronico
de este oscilador lo constituyen dos bulbos clectronicos del tipo tetrodos de alta potencia.  La entonacion para
la optima transferencia de la potencia cléctrica de éste circuito a la fuente de iones, se hace ajustando la
corriente de placa de éste ilador y aj do ta i ia de un d: dor variable. El circuito de
i JH 30 dos d és que se¢ pone a funcionar el motor

radio fr cntra en q
de la banda ionizando el gas contenido en la fucnte de iones. La bolelln de la fuente de iones esta al vacio a

una presion de 1 X 10° torr. La c-nudad de gas que se introduce a 1a botella se hace controlando ¢l flujo de
1 da cnire la botella y el tanque que almacena el gas.

ceu. a lravcs de una vnlvula que esta
i 4 Ias ter jcas, siendo 2 de un bulbo de pnludlo‘ las cuales sc usan para controlar el
hidrogeno y el deuterio, mientras las otras dos vatvulas son ter i y s¢ usan para comrolar ¢l gas de
hclio u otro gas.
Fusets ds lones

iman Tornda)
poid
Sl ]
]

o

; v d-l e

S
Lv .l_l I

A

T

oo megia
o Axomadar
20 -
rika [Eag L Anermuador
et ar
de 1ones del Van

Fig [I-13 Diagrama eléctrico de la fuente de iones que es cf sistema de
de Graaff de 5.5 MV del IFUNAM. Las fuentes del sistemna de produccion de ioncs son.  Botella de cuarzo,
sistema de enfoque, iman selector de andlisis de masas, sistema deflector de tarmido del haz, sistema Klystron

{ara comprimir los pulsos del haz y fos platos superiares de la columna,

Cuando sucede la ionizacién del gas se forma en la botclla un plasma, con los iones positivos y los
clectrones mezclados. El uso de un electroiman. que tiene la forma de un toroide y que se coloca a la mitad

de la longitud de la botclla, es -hmcmadu por una fuente de corriente dlrecu que se puede variar de 0 a 500
mA. El objcto de estc iman es prodi un campo ico para el plasma a lo largo del cje de la
botella. Los clectrones son extraidos del plasma por un electrodo colocado en la parte superior de la fuente

de iones a través de un vohaje positivo suministrado por una fuente de voltaje de CD que se puede variar de 0
a +7.5 kV y con €l se controla Ia intensidad de la corriente de haz, a éste control se le conoce con el nombre
de Haz (probe). Esta commiente de electrones descarga el domo metdlico y es la corriente de haz. Loe iones
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~ son 1 lidos en di 10 a los ek ¥ estos salen de la fuente de iones por el canal de
thraccmn con una cnergia o velacidad muy f; El orificio del canal de ion es de un dia de
3 mm. Es necesario incrementar la energia de los iones a la salida de la fuente y esto se hace por medio de un
cleclmda de c\mcmon el cual s¢ le aplica un vokaje de aceleracion maximo de 30 kV'.  Despuds del
de se a una lente de enfoque del tipo Einzel, con ta cual se puede enfocar en un
orificio de un diametro de 4 mm y quc s¢ encuentra en un disco metilico a 50 cm del canal de salida. Este
orificio esta en la direccion del gje del tubo acelerador. Este se hace apli do al el do central de
1a lente Einzel un voliaje positivo con una fuente de vohaje ¢d que se puede variar entre 0 y 15 "V Laos
iones de la fuente de iones son seleccionados segun la masa y carga de ¢S10S con un eSPECrOMEITO MASNEtICO.
cuyo campo se¢ sclecciona desde 1a consola de control  El gje de 1a fuente de jones y de 1a lente Einzel forman
un angulo de 15° con respecto al gje del tubo acelerador. Solo los iones de masa y carga seleccionados son
los que sc enfocan en el orificio mencionado. mientras que los otros iones con diferentes masas y carga
cléctrica tienen otras tray rias y son elimi en el disco. El electroiman del selector magnético es
alimeutado por una ﬁjcnlc d|. comcn(c directa y se puede variar entre 0 y 600 mA_

D del ist dos pares de placas deflectoras dcl haz (placas principales v
auxiliares) v sc usa para pulsar ¢l haz A las placas principales, sc les aplica un voltaje de corriente directa que
sirve para centrar el haz en cl orificio del disco. Este voltaje se puede variar entre £150 V. de corriente
directa. Elultimo electrodo de la fuente de iones esta muy cerca del primer dcl tubo lerador v se
usa para enfocar ¢l haz en el tubo. Entre estos dos electrodos se conecta una fuente de cd cuyo volaje sc
puede variar en forma continua desde - 40 kV a 0 volts.

c) ACELERACION DE IONES.

En el tubo acclerador, es en donde se Heva a cabo 1a aceleracion de los iones producidos en la fuente
de iones. Sin embargo, el voltaje total 1" generado en la terminal de alio vohaje no se aplica en forma total a
los u'mcs. sino que, se hace en l‘ormn gndunl entre cada uno de los dos clectrodos contiguos del tubo
por un di de i que se ye a través del divisor de vohaje de las resistencias de

1a coh El circuito eléctrico equival de cste divisor sc ilustra en 1a fig. 11-14.

Fig. TI-14 Diagrama esquematico donde sc ilustra el Circuito equivalente del
namero total de del caida del voltaje
maximo en cada una de eStas resistencias es de 41.3 Kcuancbel acelerador
trabaja a un voltaje de 5.5 MV,
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El nimero de resi i divi:

del d es de 132 y es igual al namero de platos
oquxpmcncmlcs La caida de voltaje maximo en cada una de estas resistencias es de 41.3 kV. Cada

resistencin conecia dos platos contiguos dentro de la columma. A traveés dec estas resistencias se drena uns
corriente cléctrica, entre la tenminal de alto voltaje y tierra. A esta corriente se e llama comriente de colwnna.
Los valores de csias resistencias se cscoge de un valor alto, tipicamente del orden de 1000 M2 con ¢l objeto
que esta corriente temga valores relativamente bajos del orden de algunos microan’lpcre: La razon de
establecer el grndlcn(c de vohaje LS para que el haz de iones vinje a Iu largo del eje del tubo acelerador. por lo
que el 1tubo ) es do como un el de q dentro de la optica de iones del
acelerador. Al tubo acelerador se le considera como una lente delgada vy ¢l enfoque se hace debido al campo
cléctrico disperso entre dos clectrodos contiguos cuyas lineas de fuerza actiia en los iones como un embudo

que hncc el efecto de que éstos viajen en la direccion del gje del mbo. Por esta razon las primeras
ala i

=

1 de alto voltaje se ponen de un valor menor en un 20% con respecto o las
para que el di de ial scn menor y el campo clectnco tenga ¢l efecto de embudo y asi los
iones que no son inyectados al tubo 1 di 6

cor del cje corrijan su trayectoria,

fL.2.3 LINEAS DE CONPUCCION DEL HAZ Y SISTEMAS DE VACIO.

Los iones cemurgentes del acclmdor para ser usados en un experimento, deben llegar a 1a camara de
blancos o camara de exper 3 nu-

que el haz de particulas sea enfocado en una
area muy pequeila (del orden de 1 mm ?) en el blnnco por bomhurdear con una energia muy bien definida »

con fluctuaciones mmimas. Para lograr este objctivo se requicre de un diseiio especial en ¢} que intenienen
varios el los que yen las lineas de conduccion del haz que conecta la salida del acelerador con

la ca de Todas éstas partes estan interconectadas por medio de tuberias de acero ©

luminio de di dia La figura 1I-15 ¢s una fotografia en la que se ilustra algunos de los
elementos que forman parte de la linea de conduccion del haz del acelerador de 5.5 MV, Las componentes
principales de esta linea son sefialadas en la figura y estas son a) Sistemas de vacio. b) Base giratoria. ¢)
Electroiman scleaor de encrgia de 90°, d) Linea transportadora del haz, ¢) Cuidruplos eléctricos. ) Camara
de experi i £2) Octupolos eléctricos, h) Fuente de ali ion del imén sel de encrgias.

¥

La figura 11-15 es una folografin en la que se¢ ilustra de las componentes que forman parte pars la
transportacion ol haz a las camaras

Estas son: a) de vacio, by
Base giratosia, ¢) Electrovman selectar de eneriia de OC°, ) Linca transportadorn del haz, €) Cuidnipios
eléctnicos, ) Camara de 2 O h) Fuente de alimenuion det iman
seloctor de energias.
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Los tres sistcmas de vacio, entre \a salida del acelerador y 1a camara
de blancos. Los vacios que se requi para el funci i normal del acelerador es del orden de
10 ““torr. El primer sistema de vacio esta cerca de Ia base del acelerador y evacua ¢l tubo acelerador y la
fuente de iones; el segundo sisterna esta situndo a la salida del dcﬂcmur magnética y <l ummo cs\n cerea de la
camara de blancos. Cada uno de eslos st tiene los si bomba
difusion de nccnc trumpa h1n para los vapores dc aceite, vatvulas y medidores de vacio (termopares y de
ionizacion) y

bomba de
de p
agua, falla del si

de refri i

de los sistemas por fallas cléctricas, por falta de flujo de
ode lquier causa que empeore c\ VACio.

Las vahulas de vacio son clectroneumaticas y se cierran i! P a ¢l vacio.
El enfriamiento de las wrampas de vapor de aceite s¢ hace por medio de un sistema de refrigeracion similar al
dc los refrigeradores domésticos, por 10 que o ¢s necesario usar nittogeno liquido.

Las rcjillas colimadoras, medidores de cofriente y cristales de cuarzo son elementos situados
estratégicamente cn la ln!yl..c(oﬁn del haz y son usados para observar la posicion del haz respecto al eje de la
linea transportadora del haz, asi cComo su seccion transversal.

Antes de la bl

de se

a un  cuadrupolo clécirico, que sirve para enfocar ol haz
sobre el blanca. El enfoque s¢ hace usando una fuente de voltaje de cd cuyo voltaje se puede vardar desde O n
+= 15 KV. El voliaje se aplica a los clementos de la lente clectrostatica, los cuales son 8 electrodos
perpendiculares entre si.  Estos electrodos tienien una seccion transversal en forma de un medio cilindro de
radio de 2 cmy una longitud de 40 cm.

11.24 EL ELECTROIMAN DE 90° SELECTOR DE ENERGIAS.
Un clectroiman cn 1a linea de conduccion del haz ¢s un elemento tipico en la mayoria de los
lerad, la ion del el ima

cs la de ser un sistema analizador de energias de las particulas del
haz, que permite dctcmmmr éstas con aka precision.

de un

de energia de haz, cs debido a quc los accleradores electrosiaticos
no ticnen una forma absoluta de medir el atto vohaje Iy por consiguiente 1a encrgia £ de los iones. Como ya

se menciond la relacion entre £, 17y 1a carga q de los i iones es: E = Iq. Una forma precua de medir la
energia £ del haz, cs desviandolo con un campo

B producido por el ¢l
relacion de Barver que relaciona B con E, por niedio de 1a ccuacidn siguiente:

¥ usando la

BR

A JET e n-2
qe

donde, R es ¢l radio de curvatura de 1a trayectoria del haz dentro del iman, mc? es la energia en reposo de las
particulas delhaz y q= ze con z=1,2, ..,

que es la carga eléctrica de las particulas del haz. Si
{que es el caso no relativista), Ia ecuacion anterior se reduce a:

S

BR = 144

{KGsuss-cm) n-3

donde ahora las unidades son: men uam;z =123 yla E se expresa en MeV. El valor de R s¢ puede
estimar de paramctros geométricos del iman, pero esta determinacién no es muy precisa debido a efecros de
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no sca

borde en las fronteras de los polos del electroiman, que hace que el canmpo
Normmalmente se requiere de una bucena precision en ¢l valor de R y para esto se usan los Hamados métodos

de calibracion de los aceleradores. Una vez determinado R, Ia relacion entre £ y B se puede escribir como:

E=k-B [MeV] 4
2'R?
donde k = (—14—4;1—- . { R= 6045 centilmetros ). que ¢s una constante que incluye su dependencia con R,
m
my z Dela calibracion del 1 dor sc ha el valor de k (k = 48.097) para jones de *He'.
Por cjemplo, si desca un haz de energia de 2 MeV para “tHe', el campo itico debe de
que B = 6540.6 Gauss, micntras que para protancs dc Ia misnia encrgia B =3270.7 Gauss.
La alta p ision de la d de £, se debe a que B se puede do un fli
isicd El canipo ético B es producido por corrientes de CD quc

de Efecto Hall con cuatro cifras de p
son muy estables y se pueden variar entre 0 a 200 amperes.
£l clectroiman del acelerador Van de Graaffde 5.5 MV esta montado sobre una base giratoria, lo que
pcrrrmc dirigir el haz en forma continua a difcrentes angulos en el plano perpcndxcular a la vertical, 1o cual es
si se req lmcu% de experi A salo se cuenta con una sola

de experi en la misma linea.

linea y tres

1.2.5S SISTEMA DE ESTABILIZACION DE ALTO VOLTAJE.
ferad, tipo Van de Graaff es que pueden operar con haces de

Una dc las jas de los
particitlas monocenergéticas y pequciias fluctuaciones en la encrgia, debido a que el voltaje en la terminal
casi El Sk de Estabili. ion dc Vohaje (SEV) del acelerador, lo constituyen
circuitos electronicos que usan diversos para disminuir las de V. Los sensores
ol dor, 3) rejillas r Jad. ;. Las dos primeras

asociados 8] SEV son: 1) puntas de corona, 2)
componentcs se localizan en la parte superior del tanque que cubre el acelerador, mientras que, Ia alting se

localiza en la linea de transporte del hax a la salida del inuin de 90°.
Una breve descripeion de comeo funciona el sistema estabilizador de voltaje se hace a continuacion
Las puntas de corana son un conjunto de agujas muy afiladas que se pueden acercar o algjar del domo
metalico y debido al efecto corona se genera un campao eléctrico intenso entre éstas y el domo, credndose una
corriente llamada corriente de corona .. ; para un voltaje V dec operacion, la distancia se ajusta para
iewe ~20 pA. Las puntas de corona estin montadas sobre una bama que puch acercarse o retirarse de la
teminal de alto vohaje, usando un motor que se la desde la 1 lerador. Las puntas de
corona estin aisladas cléctricaniente del tanque y se conectan a la placa de un bulho al vacio (tetrodo), a
través de este clemento se cierra ¢l circuito de cormente a ucrra Con éste telrodo la corriente i, puede
también cambiarse en forma muy rapida y con muy p vari do el voltaje de polarizacio
de una de las rejas del tetrodo. Las seiiales cléctricas de error provenientes de las rejillas reguladoras el haz
son oonecladns a través dc un amplificador, lo cual hace variar ¢l voltaje dc polarizacion de la ruja,
i var de t... Estas varaciones son de tal mancra que las varinciones de voltaje
sc mimmxzum la corriente de corona es la corriente de placa del bulbo cléctrico tipo tetrodo.  El lapso de
tiempo en cl que se efectiia la correccion al voltaje V es del orden de algunos miliscgundos.
En la figura H-16 describe un par de rejillas que son las reguladoras de alto voltaje, las cuales
localizan a la salida del clectroimin selector de 90°, con éstas rejilias el acclerador funciona con un voltaje 1°

constante.

44




R
Reguladoras

Figura lI-16 es un de las rejillas de alto voltye para maniener el voltaje }* constante.

En condiciones estables, para una energia £~ J-q constante se pone el valor del campo magnético B
para que el haz pasc en medio del par de rejillas reguladoras, de tal forma que la diferencia de comiente entre
cstas sea cero. Si por alguna razon el voltaje en la terminal 1" aumenta, ¢l haz se desvia hacia la rejilla inferior
(llamada rejilla de aha enecrgia) y la diferencia de corrientes se desbalancea lcniendo una mayor corriente en la
rejilla de alta energia. Esta scilal es p da por el lificad ional y hace que la reja del tetrodo
opere con un voltaje de polarizacion mas positivo, cuyo efecta ¢s m.unaunr la corrienie de corona hasta que
haz vuclve a centrarse, de modo que la diferencia de corriente de las rejillas sca cero.  Inversamente. cuando el
voltaje de 1a terminal disminuye, cl haz se¢ desvia hacia la rejilla superior (llamada rejilla de baja energin) y se
tiene mayor corriente en la otra rejilla de baja energir y sc envia una seiial a la reja para que su polarizacion
sea mis ncgativa y disminuya la corriente de corona.

1IL2.6 SISTEMAS PERIFERICOS ASOCIADOS AL ACELERADOR.

2) GAS DIELECTRICO.

Un gran avance para lograr aumentar la energia de los aceleradores el ati sin su

se logro encer dolos en un gas dicléctrico a ala presion. Por ejemplo. un acelerador de 1 MeV
con aire como dieléctrico tiene una longitud de 7 m, micntras que si se usa dentro de un tanque con
dieléctrico de SFs a una presion de 8 Kg/cm la longitud se reduce a | m. Ef acelerador Van de Graaffde 5.5
MecV usa como gas dicléctrico una mezcla de nltrugcno (80%) y de bidxido de carbono (20%6) a una presion
de 20 Kg/cm.  Para i las propiedad de la mczcla del gas, el acelerador tiene como
equipo periférico todo un sistema que tienc las siguientes comporentes: 1) tanques de almacenamiento.
2) tanque del acclerador, 3) bomba de vacio, 4) recirculador de gas, 5) secadores del gas, 6) compresor.
7) sistema de vélvulas, 8) didor de dad, 9) tablero de distribucion eléctrica. La Fig.11-17 es parte de
éste equipo periférico del acelerador, tiene un peso total de mais de 40 1oneladas v fue parnte del equipo
donado.
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Figll-17 La forografia a) mucstra el cuarto de nmqumas para el mango del gas didlectrico en 4 que se pueden
coma son del gas wblero de distribucion

cbservar algunos
eléctnca y 1a compresora que se usa P 12 entrada y s-'lhdn del gas dieléctnco del acelerador hacia los tancues
y La b) mucstra los dos tanques extenores de almacenamiento det gas

de
dicléctrico.

b) CONSOLA DE CONTROL.

La operacion del acelerador se hace a control remoto desde una consol.n localizada en el cuano de
control. Enmire la consola de control y Ia base del lerador hay una dk aproximada de unos 15 metros
¥ estan scparados por la pared que divide ¢l area de experimentacion con el cuarto de control. Con ésta
distancia y con el grueso de la pared de . ¢l nivel de radiacion en ¢l cuarto de contro! con la maquina

la esta da al lerador y a los

operando es semcjante a los niveles de Ia radiacion de fondo. La
sistemas periféricos por medio de cables (eléctricos) los cuales, son conducidos por una guis de 23 cm de

I.a mayona de los

ancho y sujetada al techo a 90 cm.
En la consola existe un conjunto de controles y otro de indicadores y medidores.
den a la i de alto vohaje, ¢l control se hace por pares de motores conocidos como

selsyns <on un mml dc 12 de los cuales la mnad estan en la consola y la otra demntro dcl tanque del acelerador.
la del control del acelerador Van de Graaffen la cual se

La Fig. 11-18a es una fc que
las que los selsyns que se encuentran en la parte posterior de ly

pueden observar 16 T
consola y cn la fotografia I1-18b se obscrvan 4 de los 12 motores sclsyns que sc encuentran en la base del
selsyns

acelerador.

L.a variacion de un parimetro en la terminal de alto vohaje, se hace por medio de los motore
y un varniac que ¢sta en la TAV. Cada uno de los variac de la terminal consisten de un sistenta eléctrico que
permite variar cl vohaje de salida de 0 a 120 volt, lo cual puede hacerse por ¢l giro completo de una vueha de
una polea acoplada a esta unidad. Cada uno de los motores en la consola ticnen una polea (o manivela) con
g*aduaciones en vueltas. Un giro de una vucha en ésta manivela produce exactamente el mismo giro en ef
motor pnrqn que sc¢ cncucnlra sobre la base, dentro del tanque del acelerador, y la flecha del motor en la base
para que 45 vuciltas del motor en la consola cl engrane gire una vucha

esta p a2 un

completa y a su vez un giro de algunos grados en la polea dcl wvariac, In cual esta comumcada con el selsyn dn
s base por medio de un hilo de Todo dsie de ion entre la

y la TAV se debe a que la terminal pucde operarse hasta 5.5 millones de volt v el uso de estos hilos tienen

muy buenas propicdades dieléctricas y no hay descarga de la terminal a traveés de éstos.
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Fi 118 a) Fotografia que mucstra  1a consola del control del acelerador Van de Graaff en la cual se pueden observar
manvelas que mueven los motores selsyns tanto en la parte postenor de la consola como en 1a base del acelerndor En la
fororafia b) se observan cuatro de los 12 motores selsyns que se encuentran en 1a base del acelerador.

©) GRUAS DE 20 Y S TONELADAS.

La tig.11-19 son dos fotografias que muestran la gnia de 20 louclndas que se usa para levantar ¢l
tanque del acelerador y la gnia de S toneladas que se usa para el del jor. La gra de 20
toneladas (ver fotografia 11-19a ) es un equipo periférico indi ble del 1 v se usa para izar el
tanque y llevarlo a una repisa (que se encuentra a una altura de 4.5 m con respecto al mezanine), mientras se
I¢ da servicio al acelerador u otras P La graa esta sobre vigas de acero y su mixima capacidad
pucde levantar 25 toneladas de peso.

a) )
Fig 11-19 a) Fotografia de la grua de 20 lnnel:d;s que se usa para levantar el tanque del acelerador, se encuentra en la pane
supenor de latorre. bj griade S auna altura de 15 nictros y es indispensable para el

manienimiento del acelerndor

Otros equipos auxiliares son la grnia de S toneladas y In plataforma movil. Este cquipo e¢s
indispensable para darle servicio al lerador o hacer al, de izase. El uso de la plataforma

mévil que sc desplaza a lo largo de la colunma del acclerador es muy util cuando hay necesidad de darle
servicio a la TAV.
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IL3 CAMARAS DE EXPERIMENTACION PARA PETECCION DE PARTICULAS CON CARGA
ELECTRICA.

La fig. 1I-21 es una fotografia de la camara de experimentacion para realizar experimentos de
deteccion de particulas con carga cléctrica (RBS y RN) que se producen por ¢l bombardeo de muestras. La
camara de RBS tienc forma circular con 6 ventanas que estan distribuidas simétricamente a lo largo de la
pared lIateral. Se tienen dos tipos de portamuestras, uno parn una sola muestra y otro mas recientenmente
construido, el cual permite poner 8 muestras a la vez y un se inn las
para ser expuestas al haz

Fig 11-21 Fuqy—.-ﬁa que muestra la cimara de expenmentacion en donde se realiza la deteccion de
y de RN. Se obsenva el detector de barrern superficial.
También se nt-servn un cilindro metalico Gue constituye una jaula de Faraday para integrar 1a carga tot)
que llega a la muestra.

£l portamucsiras s¢ deposita sobre una picza circular plana que con 4 salientes cn angulos opucﬂu:
rctienen al mismo, éste tiecne rebajes en su base que le hacen b cn dichos sali ¥y queda 3
un engrane mayor que se hace girar desde afucra a través de una barra para evitar que se rompa el vacio para
cambiar de muestra. Debido a que hay que integrar corriente, ¢l pontamuestras debe quedar aislado
eléctricamente, para poder mcd.-r la corriente eléctrica del }uu e integrar la carga eléctrica para conocer ¢l

niimero de particulas con que se b dea la El i clcclnco se logra por mcd' de una
rondana y tubo dc teflon. Debido al bombardeo de la muestra se prod i0s, éstos
deben recolectarse lo cual sc logra encerrando el blanco con un cilind alico y eléctri al mismo

potencial. Este sistema constituye una jaula de Faraday que se usa para medir Ia corriente del haz.

La camara tiene ranuras cada 30° con lo que sc pucden colocar varios detectores a la vez para
acumular espectros a disti a i} El d se puede acercar o algjar de In muedra lo suficiente. E!
tipo de dctector s de barrera superficial, que en éste trabajo de tesis se colocs a 165° con respecto a lu
incidencia del haz.
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L34 CAMARA DE EXPERIMENTACION PARA DETECCION DE RAYOS X.

Después de la camara de RBS se encucntra la cimara de experimentacian de PIXE. La fig. 11-22 es

una fotografia que muestra el que se en la cdmara de experimentacion. Ese

es de lar con cabida para colocar siete muestras y que esta a 45° respecto a la

nurmnl al haz. La muestra se coloca en un marco de lrnnsplrcncm de fotografia. Este sistema tienc 1a ventaja

de colocar las siete muesiras y bombardearlas secuencialmente sin perder ¢l vacio. Este vacio es del orden de

10~ torr. La camara esta aislada eléctricamiente permitiendo que toda ésta sca una cajs de Faraday. cuando las

muesiras son gruesas, o bien. para muestras delgadas que atraviesan el blanco se coloca un tubo metalico
aislado que sirve como jaula de Faraday.

e, M AN
s 25

Fig 11-22 Folografia que muestra la Gimara de experimentacion en donde se realiza [ tecnica PIXE Se observa que los
uestras de de

son marcos de trasparencias colocadas en una base
deslizando en 12 camara que se encucntra a un vacio de 107 torr.

se \an

El detector sc encuentra a un angulo de 90° con respecto al hnz Los rayos X produc:dn< en el
blanco, atraviesan la ventana de Mylar y una capsa de aire, las cualcs como de los rayos
X. El detector usado es un detector criogénico de Si{Li) y la ventana del mismo es 25um de Berilio. El
criéstato del detector de enfria con nnrogalo liquido que tiene una temperatura de 190°C. Los rayos X al
llegar alcng;l de S: con Li di did: con ¢l prod pares cl b v forman un pulso
al ser del cristal dcbxdo a la accién de un campo eléctrico. Este pulso puede

hmonarsc con h encrga de los rayos X emitidos por la mucstra que se procesard por medio de un
un do una seiial que se envia al analizador multicanal para formar el

esect.ro PIXE.
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ILS ELECTRONICA ASOCIADA AL EXPERIMENTO.

En un experi se medir a, de las pnruculns que s-hcron dispersadas
porla muesira que se va a izar. Los asp iderados mis fi la energia
de la la (los i los con resp. al haz), la carga de la particula y cl nuamero de
particulas para la d inacion de la i a que ticne la muestra. Enue mas cventos se
registren mas precisa cs la izacion. G es necesario obtener datos relacionados, y a
veces en gnndes cantidades simuhinea y rapidamentc. Se han desarrollado sistemas electrénicos

para la ob i6n de los datos. E! si mais {o son los médul
electromcos estandarizados (en Inglés NIM que significa Nuclear Instrumient and Modules). Los
de los y de su

médulos electrénicos del NIM toman los pulsos de volaje di
tamafio se pueden deducir la energia de Ias particulas. La figura [I-23 representa en forma esquematica
la electronica que se utilizé en la adquisicién de datos para las técnicas RBS y PIXE.

sl cherl |
et B e
Putsos

de pulsos de voltaje que se utiliza

ILS.1 DETECTORES DE BARRERA SUPERFICIAL PARA PARTICULAS CON CARGA
ELECTRICA.

Cuando una particula cargada incide en un detector semiconductor de silicio y entra en la
do pares clectron-agujero, los cuales son

regién de scnsibilidad. lisi, con los
por Enp dio se requi de 3.5 ¢V de la encrgia de Ia particula incidente
) o j Un i d tiene un vohliaje de polarizacion aplicado a

un par
tnvés de los -:lectrodos para establecer un campo elccmco para.la coleccién de carga. Los huecos
ticnen carga elé iva y son idos por ¢l el y los el por el el d
positivo. Los nwelcs y bandas de encrgia en un detector de estado sohdu estan determinados por la

estructura del cristal y por los electrones en la banda de val ia, Que estin enlazados a dicho cristal.
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Los el d itados tér

© bien por el paso de una particula cargadn

mcndcmcrncntc a la banda de condut.c-on, la cual deja un sgujero en la banda de anl:nclu En un
d puro, la d i ‘dclos' nesngualala‘ idad de los aguj p'"

el ni dc pares el On-ARUjs ducid es pr i 1 a la u\ergn de 1a
L 1a carga id sobre un cl do pucde ser usada para medir la encrgin dc la

particula incidente
Los detectores de barrera sxpcrﬁcml producen un pulso elecu’omco en repucsta a la particula

El del pulso dcpende de Ia cnergia d el d . Nor el

tamaiio del pu!su ©s tan pequciio (~ mV) v ::s necesario nmphﬁcnﬂo Antes de los amplllicadon.s se

usan g que se al y su ion cs acoplar i ias entre el
detector y o amplificador.

El detector de ln camam de KBS es un detector de barrera superficial. Las sefiales prudumdns
!

por ct d son en el clt:ciromco del d

vy después s¢ envian a un i tei incufado a una mi dora, donde se obuem: cl

espectro de particulas con carga cléctrica. IEn 1a figura 1L.24a sc el di de

un detector de barrera superficial. Un voltaje de polarizacion Vi, se aplica a un electrodo y esto
1a region ible del W { W en la figura). Esta region de sensibilidad casi no contienc

wgns libres y todo ¢l voltaje en ésta region es Vi, Il la fig.11.24b se muestra un corte transversal del
detector usado en éste trabajo. El espesor del detector de Si fue de 300 pm.  Para el experimento de
los vidrios ¢l detector se clocé a un angulo de 165°

e Wentale

/—-.....
T | s | P
Tipe- N,

ST vonage

e
oo

a)
La fig. 11-24a mucsira el disefio Lipico de un detector para particulas cargadas, de Si en donde
se evapora Au de unas cuantas pm y en la fig 11-24b se muestra un core transversal de estwe
tipo de detectores.

11.52 DETECTOR DE ESTADO SOLIDO PARA RAYOS X.

E! detector usado para la técnica de PIXE fuc de Si(Li) marca Ortec modelo 7000. Este
detector es un instrumento para usarse cn la deteccion de rayos X y medir su energia. Este detector es
6ptimo para usarse en ¢l rango dc energia de fotones de 1 a 30 keV aunque también, se puede usar
fuera de este rango do la efici ia del d no imp mucho f 21 dctccmr conslslc en un
diado de litio, €] cual forma parne del itivo del d un
cridsiato y un recipiente para nitrégeno liquido. Eldiodo de SiLi) y e! FET ( Field Electric Transistor)
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que es la pritnera etapa del p dor cstan en cl y operan a temperaturas del
Nitrogeno hqmdo para un ', i funci i La pante del diodo de Si(Li) es de una
forma de cili da en una t. de Bcnho Los rayos X pasan a través de la
ventana de Berilio en el cnosln(o al ﬁnnl de la tapa para serd dos en el arca ible del diodo. La
fig.11-25 un esqi deund de Si(Li).

Entrada  de
Nitrogena_f Preamplificador

Ventana de
Herilio

Detector de S

Deposite puru
= Nitrogena T fqudo

Fig 11-25 Detector de Si(Ls) en donde se pueden coservar parte de
sus principales componentes coma son: La ventana de He, of
detector de Si(LI), el 0 yel del liquido.

1LS3 PREAMPLIFICADOR LINEAL.
El preamplificador usado fue del tipo 1428 de la marca Ortec que es diseiiado para usarse con

rficial  Et discfio del preamplificador es para operar con detectores que

d de b
ticnen una capacitancia entre el mngo de IOO a 400 pr

La tarca principal de éstc disp. ivo en ger ¢l pulso de voltajec del detector y

lar Ia imped ia entre el yel lificador. La sedal de voltaje en cl preamplificador
manticne la proporcmnnhdld de la cncrgxa depositada en cl detector.

del p es que tiene crnradas para conectar al detector los

voltajes de polarizacion inversa -u; para su fi En general ésta funcion sc

lteva a cabo a través de una resi: Yy un d: dor conectados al circuito principal del

preamplificador.

11.3.4 AMPLIFICADOR LINEAL.
El amplificador que se uso en ésta tesis fue el modelo 672 de Ortec que es un  amplificador

ideal para detectores de bnrrm superﬁclal de Sl(Ll) Este modclo ucepla pulsos de entrada con
polaridad de entrada positi de un ¥ provee una sefial dc
salida positiva de 0 a 10 voh, con forma dc pulsos i ra ser con un Anali.

Mukiicanal de altura de pulsos (MCA). La ganancia de! nmphﬁcador se puedc variar de 2.5 a 1500.
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El amplificador toma la scial del prs Ii dor y 1a 1 de los pulsos,

i la proporci lidad entre i de entrada y salida. Ademis el amplificador
forma los pulsos con tiempos de subida y caida . los cuales son ib con el si
multicanal de analisis de altura de pulsos.

ILS.S EL CONVERTIDOR ANALOGICO DIGITAL (ADC) PARA EL ANALISIS DE
ESPECTROS DE ENERGIA.

Cuando sc ha ido ¢l di ylael Oni propiada para un exp il la
aftara de puisos rey la ia, Ia di ion v nd de éstos en el espectro de encrgms quec
se originan en ¢l experimento.

Para la obtem:lon de los cspcclros de és1a tesis se utilizé un médulo de adquisicion de datos

ido como Anali 1 (MCA). Esta tarjcta esta da a una
personal. El ¢je horizontal es en numero de canal y se relaciona con la amplitud de los pulsos y
consecuentemente con la cnergia de las i id El gje ical esta v i do con el
/| de un esp de energia obtenido con la

nimero de pulsos en el canal. La fig. 1I-26 es un cgjemp
tarjeta dcl MCA, sc observa en la figura distintas funciones con las que cuenta el MCA_ Estas funciones

con la icion de datos

1

Int N Dead: 2.2 1
PkCnt: RT: 1097 LT: 1661 1 ,
!

éstan

Fo [[Fo ] <
< I» : A ]
(o e cemel
[EG&G ORTEC || MMEM _ 112 = uncalib. 5662 Cnts | S 32765 | | EB256 |
Start 2-Stop 3-Clear 4 Presots 5. MCBeBuf 6-Calc 7-1/0 8-Ulilitics 9-Quit |

Fig 11-26 cs un espectro de energias obtenido para un sustrato de vidrio con la tarjeta de] Multicanal. En ésta
figura se puede obeervar las vanas funciones con Las que cuenta la tarjeta
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iL6 GENERALIDADES SOBRE EL SISTEMA INDUSTRIAL DE PRODUCCION DE
VIDRIOS POR EL. METODO DE FLLOTACION.

Aunque el interés de éste trabajo es el alisis de lns liculas r ji sobre los vidrios
que son producidos industrialmente. se i 4 brev 1, 7 sobre Ia
produccion del vidrio, el cual es el sustrato donde sc¢ depositarén las pelicul e S

Las vidrios son producidos por la empresa Vitro Vidrio Plano de Mcxlcc mediante un

método ll-nudo proceso de ﬂo:amon con el cual se producen vidrios planos de diferentes colores

con una p de apr e 15000 tadas por
Historicamente los vldnos se producen desde hace vunos miles de aﬂos {Salmang, 1890].

Sin embargo. una gran il en las téeni de prod se le a la técnica de

flotacion de vidrios en ecstafio liquido, 1éeni que se cestabl desde el alo de 1959

[Larouse 1990] Los wdnos se obtienen como resultado de la fusion de una mezcla compleja que
vitri; (silice, anhidrido boérico). fund (alcalis) y bili. es (cal).

Una oomposu:lon vitrificable tipica csta formada por un 75% de silice SiO» (arena); 15% de oxido de

sodio y 10% de cal CaO pr 3 de los el calizos, [Doremas, 1973; Tooley,1961]. Los

vidrios industriales derivan de esta formula y ucnc como base cl s"hce, pero también ensxen boncus,

fosforicos, etc. y también vidrios mixtos como borosili dos por sur i q

termicos, entre los cuales se encuentra ¢l Pyrex. La fig, ll-”? es un esq i del j:

de produccion del vidrio.

Fig. 1-27. Se muestra un esquema general de 1a planta industrial def proceso de procuccion del vidno flotado sobre
tinas de
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La mezcla de ias vitri bles se realiza iando los silos, especializados por materin,
sobre bal 3 izand una mezcla previa sobre una cinta transportadora, que recibe
los materiales una vez pesados. La mezcla se conduce mediante cintas hasta la entrada del homo.

El método de flotacion [Cabrera; Larousc, 1990, McGrall, 1992 ] consiste en que la masa del
vidrio que fluye de la camara de fusiéon cae sobre una larga tina rectangular que contiene estailo liquido
con ¢l que pueden fabricarse laminas de vidrio de cualquier largo y espesor, comprendido entre 3
mm a 18 mm. Un horno de 50 m de largo con 1700 ton de vidrio en estado dc fusion Y maqumns
de esurndo que permiten fabricar 2000 ton. de vidrio por dia que corresp apr
2 9000 m* dc cristal sencillo de ventana.

Para la fusion y la confor ion, la propiedad domi de los vidrios es la viscosidad. La
fusion es una ion de lej A partir de 600°C, sc fomm dcsde la basc solida un
rb do doble sc

carbonado doble de sodio y a 78 °C calcio (CO):;Na;Ca, ¢l cart
funde y reacciona con la silice, micntras que a 1060 °C empicza la accion directa sobre la silice de 1a cal
procedente de la disoacion del excesa de carbonado. La fusion se considera tenminada a los 1250°C.
Se eleva enscguida la temperatura hasta mas alla de 1500 °C que hace que ¢l vidrio en estas
condiciones no se¢ preste a ningun tipo de conformacion. A la fusion le sigue el afinino, destinado a
climinar las burbujas. y el temple por ¢l que ¢l vidrio alcanza la temperatura de trabajo. que se
efectiia en estado plastico. El laminado o estirado se recaliza a temperaturas comprendidas segin el
procedimicnto entre 1250 y 1000 °C que da al ﬂmdo una g-mn fluidez atraviesa de homo de recocido, a
1z salida del horno es cortado el vidrio en | El ¢ ido suprime las tensiones
que hayan podido originarse durante el enfriamiento y que harian los vidrios excesivamente

fragiles.

Una parte de la produccion del vidrio plano se somete al tratamiento de temple. que
aumenta su resistencia a la flexiéon y al choquc En caso de rotura, el vidrio templado presenta la
ventaja de 'S€ en peq P de aristas y poco cortantes.

IL7 PRODUCCION DE PELICULAS REFLEJANTES SOBRE VIDRIO POR EL. METODO
DE EMISION CATODICA.

lJ industria de la construccién ha hecho uso de vidrios planos con recubrimientos reflejantes cn

los edifi d dc las des urbes. La razon del uso de estos materiales se debe a motivos
L y ién por i de ahorro de encrgia eléctrica que se usa para operar sissemas de
iami de aires ici d ¥ya que cstas pchculas reflejan Jos rayos infrarrojos de un 62"/n
un 82 %6 sin nucha perdida de visibilid ‘ hacia los cs. Existen h, p para prod
peliculas reflcjantes sobre vidrio lnles conlo‘ pirélisis, depasito de vap. isio Odis ctc. Sim
cmh-rgo en esta tesis solo d ¢l método de 30 6dica, debido a que las

ducidas por este proceso fiteron las que mas sc analizaron usando las TAON.
El depésito de pehcuhs por crosion catddica [Zapien, 1994] sc observd por primera vez cn
1852 por W.R. Grove. Esia técnica se uso cn la década de los 20's para _preparar recubrimientos
Ia -

reflejantes, pero fue abandonada en favor de la ew térmica al in de las
bombas de vacio. La figuras [1-28 y 1I-29 son esquemas slmphﬁcndos para dcscn’bnr el mnodo de
depésito de peliculas a escala de laboratorio y a nivel de industria as del
sistema son mayores.
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Figura 11-28 esqueimatica del procsso del magnetron para el deposito peliculas
delgadias en matenales

El término de 50 ddica se aplica al proceso por el cual los atomos de un material son
removidos, debido al momenito que les es transferido por particulas energéticas cargadas, 1as cuales son
pmporclon!das por un plasma que se encuentra cercano al material. La fig. 11-28 mwestra un sistema
un de una mancra muy simplificada. Un blanco que cominmente es la
placa del rmlcnal en ¢l cual se depositara Ia peliculs esta do negatiy a un a fuente de
voltaje de DC. La basc en donde se colocan Ios sustratos esta de frente al blanco, que puede tener un
sistema de cal Al sist se le mete un gas para mantener ¢l plasma.. Este
gas comunmane es cl ugon, debido a que es un gas mcrlc que no interacciona con los materiales

dos en Ia di tiene un grande para causar la crosion
catddica es disponible a alta pureza y econdémico. El efecto de aumentar 1a presion del gas de Ar es la

de incrementar la corriente de descarga y asi aumentar la retrodispersion con lo que se el deposito es
mayor.

Cuando se inicia cl plasma, los iones positivos golp el blanco y a

de éste, por lo que los atomos desprendidos sc d hacis el f do asi la pelicul
En algunos casos se le aplica una polanumon (¢ gativa) a los asi que 1a pelicula
esta sujeta al deo de iones p

arn d i liculas por el p de iSO ddica se usa un sistema magnetrén. En

un sistema con mapeuon. los imanes se colocan de tal manera que existe una region sobre la superficie
del citodo donde ¢l campo magnético cs paraielo a la superficie del blanco y por lo tanto, perpendicular
al carnpo eléctrico. La geometria que han sido empleadas en la construccién de estos sistemas son

existen -ones cilindricos, planos, de citodo hueco. etcétera. La caracteristica connin a
todos ellos es que la reguon de campo magnético paralelo al blanco sicmpre forma un camino cerrada

para que los iones scan dep en los En la figura I1-29 se muestra esquemiticamente el
proceso de magnetron.
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MATERIAL FERROMAGNETICO

ACERQO NO)-
MAGNETICO

Fig. 11-29 Eaquema simplificado de un sistema magneuon para el deposito de
peliculas delgadas,

Debido al cfecto mad

de los éico y cl los el del plasma

siguen i das 1o que prod: un en la d. de cl en la region

al blanco. El si On se iza por la ad. ion se un iman al catodo, con lo

que los clectrones son obligados a seguir trayectorias helicoidak s 1o cual d mayor ni de
colisioncs, ionizando mas el Ar.

Las principales ventajas son: a) El si con opera a presion menor, esto facilita
el transporte de los atomos de la erosidén catddica hacia el subsirata, b) Se pueden obtener mayores
ussde‘,." ., ¥a que disp de y se a on un el de
iones que colisionan con el citodo y por lo tanto del nis de a dela o

Algunos de los vidrios tienen peliculas rdlc)ml&s que hace que los wdnos tengan -spectos de
colores: plata, bronce, gris y aail ciclo. Las p

c Y de
accros sobre 1a superficie del vidrio. En caso de que se requierc formnr una pelicula que contenga
ttanio, ¢l citado del sistema se usa una placa alica de este que en éste caso es
el vidrio, es ¢l inodo en éste sistema. Dado que ademés dd uumo es de lmcrcs que las pehaxhs sean
de TiN debido a las propiedades de dureza de este s s de ni al

ga
sistema. En la produccion de los vidrios reficjantes algunos de estos se depositan peliculas de acero
moxidable, por lo que el cétodo es de este material.

57




CAPITULO 111

RESULTADOS EXPERIMENTALES Y CONCLUSIONES
IIL1 DETALLES EXPERIMENTALES EN ELL ANALISIS DE LAS PELICULAS REFLEJANTES,

La ia de im igacion de la industria Vitro Vidrio Plano (VVP) de México proporcioné al
Lab i dcl Acelerador Van de Graaff de 5.5 MV del Instituto de Fisica de la UNAM vidrios con
i Las prop das por VVP fueron placas de vidrio con peliculas reflcjantes
sohre solo una de sus caras. Las peliculas se d i del lado del vidrio quE eStuVo en contacto con
el estaiio liquido en la tina de ﬂoucmn en su pmduccmn Los vidrios tenian la apariencia de un tipo dado de
color (azul, bronce, plata, etc.) lo cual depende de los y de las icul Las 3
proporcionadas fueron en forma de rectangulos de 5 x10 cm y un espesor de 5.68 mm. e éstos materiales
se cortaron piezas de 1 x | cm para ser bombardeadas y caracterizarlas por dos técnicas analiticas de origen
nuclear (TAON): RBS y PIXE. Esqtas técnicas fueron descritas en el primer capitulo.

Algunos de los d sobre la esp: ia RBS son los siguientes: sc usé un haz de particulas
alfa de 2 MeV de encrgia. Las encrgias de las particulas alfa retrodispersadas por las muestras fueron
medidas con detector de barrera superficial (de 100 mm?® de irea y 300 um de espesor) colocado a un angulo
de de(mon de 165°, con un nngulo solido de 3.2 msr. La incidencia del haz sobre las muestras fue en la

di . Eldi L del hazen ln muestra bombardeada se restringié a 2 mm. La electronica
iada al d p i . A lizador de ahura de pulsos ) fuc descrita en el
Capitulo II. La ia del ificador lincal iado a éste d se calibré usando una fuenie triple

emisora de particulas alfa, la cual tiene tres elementos radiactivos: *Pu (5150 KeV). *'Am (5480 KeV) y

3 Cm (5800 KcV) las c.-nudndes entre paréntesis indican las energias de emision de cada clemento.  Con

csta bi on los valores de los parametros b= 7.82 KeV/canal y A=100 KeV. en la

ecuacion E= b- C + A, que relaciona la energia E dc las particulas quc llegan al detector con el nunicro de

canal C del espectro ob con el de ahura de pulsos. Esta calibracion s¢ usa en forma
en la esp ia de RBS para el anilisis de iquier tipo de solida.

La encrgia £ de las particulas retrodispersadas esta relacionada por la relacion £ = A-£o donde A
es cl factor cincmitico descrito por la ecuacion I-15. Para hacer simple la asociacion de C versus ¢ lum
calculado los valores de X para los elementos de 1a tabla periddica y diferentes a 1 de i
La Tabla I y Ia Tabla II son valores del factor cinemitico para un haz protones y para pnruculns alfa

respectivamente.

En la Tabla II1 sc han calculado el nimero de canal correspondi para al 1 a
un dngulo de dispersion de 165° y factor cinemiético para particulas alfa. Con el numero de canal
calculado se pucde identificar ¢l elemento correspondiente en ¢l espectro experimenial.

Un parametro imporante cn éstos experi de bombardeo, es la determi ion del numero
total de particulas que inciden en ¢l blanco. A este parametro sc le lama la dosis de bombardco. El
procedimiento estandar para medir la dosis se hace intcgrando la corrientc de haz en una jaula de
Faraday, en la cual en su interior se encucntra la muestra por analizar.
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TABLAI
Factor Cinématico para clementos de 1a 1abla periodica, usando protones como particulas incidentes. La tabla es calculada con la

ecuacion 1-15, para distintos dngulos de retrodispersion.
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TABLA N
Factor Cinemitico para clementos de I tabla periodica usando panticulas alfa como fones incidentes
a ecuacion -1 para distintos angulos de retrodispersion.
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TABLA LI
De acuerdo al factor cinematico (K) y la energia de las particulas se puede ideatificar en el espectro e energias
los elementos de superficie de ung muestra,
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Con cl objeto de que los espectros de RBS tuvicran una buena estadistica de conteo, la dosis de
bombardco se escogit de 50 pC (1nC= 6.242X 10'? panticulas) para algunas de las mucstras. Esta dosis
equivale a 3.12X10** particulas.

Los espectros experimentales de RBS obtenidos de las peliculas d. itadas en los vidrios, se
con el pr RUMP. El procedimiento de anilisis con el prog‘nnu RUMP consistio en
proponer una o varias capas ( peliculas) consecutivas desde la superficie hacia el interior de Ia muestra. El

espesor de cada una de éstas capas sc da en las unidades naturales de las TAON las cuales son: atomos/cin’ o

mg/cm® Pam pasar de unidadces de esp cs en unidades lincales: cm, mm, um 6 A, es necesario conocer I
densidad p [gr/cm” | de cada una de las capns El proceso anterior se conoce en ciencia de materiales como
generar un perfil de de los Es imp volver a d car que la técnica de RBS
tienc la istica de dar i ion de perfiles de los el La iciG 1 de cada una
de éstas capas puede variarse de una capa a otra. Si se tiene un haz dc pnruculas alfa de 2 MeV, se puede
abtener el perfil de Ia de los el desde la hasta una j dentro de la
muestra del orden de 2 um. El pmgraxna RU'NIP calcula y desplicga en forma grifica el espectro que se
genera. Este esp. tedrico o P con cl espectro experimental obtenido y en caso que

no se logre una buena id n esta P ion, s¢ cambia la siroulacion. Este proceso se hace hasta

que el espectro sm'lul.ndo comc-dn con el espectro medido, La corq)osnclon y perfil de la muestra se da de

» con Ia ide con ¢l espectro medido. Existe la posibilidad de gue haya mis de una
1} pm 1 de RBS. Sin cmbargo, usnndo informacion de como las pcbcul:n fucfun
ducid. bi de que son posibl se d

slmuhc-ones Ias cuales no wndmn sgmﬁcado ﬁs-co

El uso del p RUMP requicre que se i los para i ion con los
cuales las muestras fueron analizadas y la calibracion en energia del detector dc bnrrm superficial. Los
parametros que se usaron son: tipo de haz ‘He', energia 2 MeV; geometria IBM, que es cuando el detector
y ¢l area de la muestra bombarda s¢ encuentra en ¢l mismo plano, theta = 0° significa que la muestra es
perpendicular al haz, Phi =15° es el angulo suplementario de 6. El angulo solido del detector 3 = 3.2 misr.
Ia relacién entre canal y energia b= 7.82 (KeV/canal) y offsct 100 KeV, quc sc obtuvo en la calibracion del
detector de barmrera superficial La resolucién total del sissema de deteccion se detenminé como el parametro
FWHM = 30 KeV. La fig. 3-0 muestra la

Parn 1a espectroscopia PIXE se utilizé un haz de protones con energia de 2 MeV. Los rayos X

e las fueron idos en un d i de S(Ll) con encrgia de resolucion

de 200 eV para la linea K, del Mn. El drea sensible del detector fue de 100 mm® y un espesor de 5 mm. El
sp dela del d fue 25 jum de berilio. Eld ylaca de ion de PIXE
se dscn’bxcmn brevemente en el Capitulo I1. Las muestras se colocarén a 45° y el detector y  90° con
a ion del haz incid La scb d al vacio, los rayos X cn sx trayectoria

hacia e d cuya de da se ala < atra una dclgada de
maylar de 7 pm de La icion quimica del mn)hr es la de un polimero y ucne 1a propiedad de

tener poca absorcion de rayos x Como ya se mencioné con anterioridad. la técnica PIXE ticne la
caracteristica de ser una técnica nmulticlemental ya que pueden ser detectados con éste sistema los rayos X de

todos los elementos con nimero atémico mayor que el Na.

Dos parametros de importancia para poder i la ion de los enla
son: la atcnuacion de los rayos X debido a los materiales (ventanas dc maylar, berilio y aire) entre la mucslru
yeld ydela iencia de di i6a det d Ambos s¢ pueden i d:
la curva de sensitividad del detector [Azpiazu,1996] para lo cual se usa un j de petli Igad.
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que se obtenienen comercialmente. Con 1a curva de scnsmv-dnd del detector de Si(Li) se puede medir «l
espcsor (ug/cm) de las d: d d: en los vidrios. La fig. [Il-]1 es la curva de

en funcién del ni 6mico Z. La d inacién de la itividad ‘W es la razon
del niunero de cuentas para un pico dado por uC y pg/cm?,

104 ; -t

1 .

F:;' 103 - -
< . T
2 -
9
E}

102, -
e
g3 h
B
& 100

109735 20 30 a0 50 60

Nomero  Alémico  (Z)

Fig 1II-1 Curva de sensitibidad obtenida pama el sistema de deteccion de PIXE

Cuando se usa el detector de Si(Li) es necesario también hacer una calibracién en energia, en
forma similar a como sec calibra el espectrometro de RBS. La relacién entre canal C y energia £ = hv de
los f& ié Iacid hnelldelupoE—dEn*-G Los & s dy G se
con Ia ia del lificad lincal Para realizar esta calibracién sc
bombardearon muestras de elementos conocidos tales como: Fe, Cu, Pb, etc.

Existen dos tipos de .n.llsls de los espectros de PIXE: litativo y itativo. El
cualitativo es muy simple y id los el en Ia b d
Esto s¢ hace dcterminando la energia dcl maximo de un pico a traves del clnnl y us-lndo l- ecuacion de
calibracién para calcular la encrgia de los rayos X corr dicntes. Se una i6n cuyos
paramectros ticnen los valores: d= 41 ¢V/canal y G = 325 eV. En el espectro de energia de rayos X cs
conveniente desplegar cl cje vertical en escala logaritmica y el ¢je dc energia en escala lineal, con ¢l
propdsito de tener una vision general de las alturas de Jos picos. Usando los valores de energias de rayos
X en tablas y la calibracién del detector se generé la tabla IV en 1a cual se calculo el canal del pico
para algunos de los elementos de Ia tabla periddica.
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espectro de energias los elementos de 1a muestra de acuerdo al nimero de canal.

No.

9
10
I
)
13
14
15
16
17
18
19
2
2l
7
B
u
2
)
n
B
2
30
30
3
3
H
35
3
1]
38
]

Simbolo K, (kV)  Camal
F 0677 3

Ne
Na
Mg
Al
Si
P
S
s}
Ar
K
[¢]
Se
Ti
v
Cr
Mn
Fe
Co
Ni

0851
1041
1254
1.487
LM
2015
2308
2622
2957
333
3.691
409
431
4952
544
5.898
6.403
693
741
8.047
8.638
9.25]
9.885
10.543
12
11.923
12.648
13.394
14164
14.957

13
17
2
28
k]
40
4
55
63
n
80
90
100
1o
121
133
145
158
7
184
198
3
28
M
260
m
9
3
330
349

Ky (kV)
0.677
0851
1.067
1.297
1553
1832
2136
2464
281
319
3.589
1m
146
4931
5411
5946
619
1057
7649
8264
8904
9571
10.263
10.981
175
12.495
13.29
TRTF)
14.96
15834
16.736

TABLAIY
Usando tablas de rayos X caracteristicos y 1a calibracion del detevtor de Si{Li) se generd ésta tabla, con a cual, se puede identificar en el

Canal
3

13

18
23
2
36
43
51

59
68

8
88
9

110
122
134
147
161
175
189
205
2l
237
2584
m
29
309
39
49
30
M

No.

W0
1
2
B
M
8
%
.
i
»
50
51
5
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
6
o
3
66
6
6
86
6

Simbolo
fid
Nb
Mo
Te
Ru
Rh
Pd
Ag
Cd
In
So
Sh
Te

I
Xe
Cs
Ba
La
Ce
Pr
Nd
Pm
Sm
Eu
Gd
T
Dy
Ho
Er
Dy
Ho

K. (kV)
15774
16.614
17478
1841
19278
20214
2175
2.162
nm
4207
2527
26357
27471
28.61
29.802
3097
32491
B4
M
36.023
31359
38.649
40.124
41529
42,983
47
45.985
47.528
49.099
45.985
47.528

Canal
369
349
409
51
452
4
97
521
545
570
595
621
648
675
703
71
760
90
820
852
883
914
949
983
1018
1053
1089
1126
164
1089
1126

Ky (W)
17,666
18.621
19.607
20.585
21.655
nn
23816
24942
26.093
721
28483
2973
30993
32292
3364
34.984
36.376
37799
39.255
40.746
42.269
43945
454
41027
48718
50391
52178
53.934
§3.934
52478
53.934

Canal
414
436
460
483
509
534
560
587
615
643
672
701
3
763
795
827
860
894
929
964
1001
1041
1075
14
(154
1194
1237
1279
1279
1237
1279



El anilisis cuantitativo se hace determinado el area ncta de un pico del espectro, lo cual ¢s la
suma del namero dec cuentas en el pico. La forma de los picos de energia puede ser descrito
analiticamentc por una funciéon Gaussiana. Es inherente al proceso Ia espectrometria PIXE. la
gcm:raclon en el espectro de cucnlas de f'ondo o ruido y éste fendémeno es lo que limita la sensitividad
del do. Para 1i el ivo hay que descontar las cuentas correspondientes del
fondo o ruido para obtener el irea ncta de los picos. Esta tarea se puede realizar en l'orma manual pcro
es muy tediosa. Existen varios programas de puto que se pueden usar en per £}
uno de éstos programas cs el lamado AXIL {Van.1990] que fuc p: do gr por el
Organismo Internacional de Energia Atomica. Este programa se uso para c-lcu.lar el fondo y el drea
necta de cada uno de los picos, ésta se relaci con la del en la muestra
[Johansson, 1988].

Para la i i de las i1 se puede considerar a las mucstras en tres tipos de

a su esp en: d & s e 'mtc- di El alisi m.s simple de mucstras por ésta

xécmcl es cuando las muestras son peticul d y las peli sobre vidrio se pueden
i como peliculas delgad: pueslo que sus espesores son de unos cuantos A

1IL2 RESULTADOS DE MUESTRAS ANALIZADAS.

Se i lrededor de 30 que fueron enviadas por WP Sin embargo, en ésta tesis no
se presentan los resultados de todos éstos anilisis, s-no que s0lo se seh los dos de de
éstas las cuales se ser las mas @ y rep:

Los espectros de encrgia tanto de PIXE y RBS de las muestras scleccionadas se observan en las fig,
-3 2 1a fig 11112, En la parte superior de las figuras se escribié el nombre con el cual vvp identifico la

mwestra enviada, en algunos casos son los b de o los de ésos

productos.  Algunas de las mucstras se¢ les dmommn como: Plata, Bronce. 80758, ctc. Cabe mencionar que
los bres no tiene relacion con los q en las mas bien, es el aspecto del color de
déstos.

1IL2.1 PELICULAS PRODUCIDAS POR EROSION IONICA.

En la Fig. [II-2 se las issti del 0 érmico del vidrio i ificad,
como Plata AP/8. El objetivo dc usar r imi n Ios v:dnos. es dar un aspccto cscuco y ngndahh. en
su uso cn edificios. La funcién basica de éstos vidrios es bi tar los y!
del exlenur por medio de b ion, ésta red ion en ¢l paso de calor se convierte en

ahorros al disminuir, desde el de p! el costo del equipo de clima artificial. asi
como los pastos en consumo de energia eléctrica.

Las siguientes ﬁguras son los espectros dc PIXE y RBS (d d poray b ¥ ) de
peliculas producidas por la técnica de Estas id. con los b de
oomcrculmmon y son: Gris, Azul Celeste, Plata y Bronce. Los espectms dc cncrgu de RBS fueron

do el pr RUMP. F_n las ﬁgms s éstas (linea I

i que los P sonr por los puntos.
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TG-CLARO

ESPESOR:5.68 mm.

(0| ke

TRANSMISIONDELUZ - 23.15
TRANSMISIONRAD. UV . 743

CALOR CALOR REFLEXIONDELUZ : 1887
RERLEIADO| 16.86 TRANSNITIDO
i) 168 bzt L1033 | mpawsMisoNrAD R 1200
. CALOR
RADIADO . .
ﬁ zx'Ir):mo A 52.53 CAL%!D“DO 1" VERANO Wim2k - 4781
INTERIOR ‘U" INVIERNO Wimek : 5 180

COEF. DE SOMBRREADO - 0352
RELATIVE HEAT GAIN. 23140
CALOR CALOR
o Coox mm

Fig 11-2 se muestra las caracteristicas del comportamiento ténmico del vidrio identificado como Plsta AP/S.
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La simulacion de los espectros de RBS hecha con el programa RUMP, indica que las muestras estan
formadas por una o dos peliculas y éstas son muy delgadas debido a que los picos tienen un espesor de unos
cuantos A y en los espectros exp:nmcnmlcs se observan picos delgados. La mayor contribucion en los

espectros de RBS se debe a p ret T das porlos & del

La simulacién hecha para los picos de las mueszms gns (ﬁg lll-Ba) y azul celeste (fig.LI-<4a)

den a una del, la quc ticne o] ixNy. De la simulacion sc
deducen los vnlorcs y =1y x = 1, es decir, la pelicula tiene una nposicion de N de Titanio (TiN).
Como alisis de éstas peliculas s¢ uso la espectrometrin PIXE que indica que ademas de Ti

existen Fe y Cr.

Dado que el analisis de RBS es dtivo al perfil de la del p RUMP
para Ias mucstras bronce (fig 1I1-5a) y plam (fig.111-6a) fue mas complcja, comparada req)eclo a las mucstras
gris y azul celeste. u simulacion de éstas indica que hay doble peli siendo la L ial de
ica de TiN y debajo de ésta existe una pclicula cuya composicion se simulo
En la Tabla V sc resumen los resultados del analisis de las

i que csta ida sélo por Fe.
pcllculn; reflejantes de las cuatro muestras analizadns y en donde se dan Jos espesores de las peliculas y la
mén relativa O dc los el El espesor de las pcliculas se da en
. Las unid. 1i Xp dasen A mogmd-s cn ésta tabla se calcularon de los resuhados
de los esp benidos de las simulaci del RUMP y para ello sc usaron los valores teéricos de las

deusidades p =7.87 gr/om® para el Fe y p = 5.22 gr/cm’® para el TiN.

La interpretacion de que el pico en el espectro de RBS contiene sdlo Fe, no es totalmente correcta, El
hecho de haber mllz:do el Innhss pcr la espectrometria PIXE indica que ademas del Fe, existe Cr y Ni.
Estos tres el dc la ia de los aceros inoxidables, por lo que éstos resultados
indican que en el proccso de fabricacién de éstas peliculas se uso como catodo algun tipo de acero inoxidable.

El hecho de que Cr y Ni no puedan observase en ¢l espectro de RBS como picos separados del Fe, sedebe a
que los factores cinemiticos X para cada uno de éstos clementos tiene valores muy parecidos. Lo anterior se
puede obscrvar en la Tabla II. Por esta rnzon la encrgia de retrodispersion para Fe, Cr, Ni en el espectro
RBS mo puede ser k. ya que la b en energia de nuestro sistema fue de 30 KeV. Por lo
anterior, la scparacion en energia debida al Cr, Fe y Ni es menor a ésta cantidad.

En la region dc aka energia del espectro de RBS para las muestras de plata y bronce cuando ésta
Tegion se al’nphﬁca es decir, se usa una escala menor para el numero de cucntas, s¢ pueden observar
pequeiios picos cuyas i, or den a los Pb, Ru, Mo y Cu. El hecho de que
€stas sefiales aparczcan cotno picos y 1o como escalones indica que estos clementos se encuentran en la
pelicula fabricada con el acero inoxidable. Estos picos no aparecen en las peliculas de los vidrios: gris y azul
celeste. Usando el programa RUMP para simular estos picos pudo cuantificarse su contenido, el cual sc
obtuvo en unidades de monocapas (1 MC =10 'Y atomos/cm®). Por ejemplo para la muestra plma se
igui en idades de MC: Pb = 0.05, Ru=0.7, Mo =70y Cu=05.

las
Los ni iores reflejan la gran idad de la técnica de RBS para detectar en ciertos casos como
es ¢l prescate, trazas de el S en una como por cjemplo el Pb, en el cual se¢ midié su
de 5X10" 4 A
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TABLA V.

de 1as peli por la técnica de erosion catodica. El
mwhmm&lmmumaj% aproaximadamente.
Tipo de Til (Espesor TiN (Espesor A) Fe (Espesor Fe (Espesor A)
Muestra 10" dtom/em?) 10" %a0miem’y
BRONCE 320 630 7s 393
AB/10
PLATA 270 532 65 330
AP/8
CELESTE 260 s12.1 o o
‘TC/30
GRIS 180 3545 o o
TG20

El area de cada uno de los picos S, es ¢l drea neta que s obtuvo con el programa AXIL. Como s¢
menciond S es la suma del niamero de cuentas en cl pico, a la cual se lc resta la contribucion del fondo . E1 S

espr i lala de cada uno de los elementos. Usando la curva de semsitividad de
1a fig.111-1, S se puede ir a es en unidad de pg/em®. Sin embargo, en éste trabajo solo se
tuvo interés es las es de las Cr/Fe y NiVFe y Cr/Ni y sc obtuvieron los

siguientes valores: Cr/Fe = 0.231 NiFe = 0.139 Cr/Ni = 1.66. Estas razones dec concentraciones son
cantidades tipicas que sc cncucatran en los -ocros mox:dahles, con lo que se determind que ésta pelicula fue

producida por erosion odica dc un acero i
a por ¢l lado op licula ( ) se 0 bién un pico de Fe,
con lo cual, éste pico tieme una contribucién a la sa]ll del Fe en la pelicula, mtonces cuando sc analiza la
ibucian del Fe de la pelicula se debe d ¢l Fe del En cl as del Fe ap.
otros picos que d a los el Ti Ca, y Si. Las concentraciones de Ti y Fe que s¢ encontraron

en los sustratos fucron cantidades de partes por millon (ppm).

La si ion de los csp de RBS cor di al sub dc hs liculas es ¢l caso tipico
de un blanco grueso, dado que se tienc una est bien i La sit sc pudo hacer suponiendo
las siguientes concentraciones: Sinao, €2 0. Naow ¥ Snam; .

Al anilizar el vidrio del Iado que estuvo en contacto con el cslxﬂo liquido en la fabricacion, se
cncontrd que existc mayor cantidad de estafio, y su ye con la p didad que cn el
sustrato de las pcllculas. La Fig. 11-7 el esp: del sub. yenel plc dc figura se indican los
espesores y composiciones de tres capas que fucron necesarias para simular el espectro con ¢l programa
RUMP. Esta composicion Cs tipica para vidrios.
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VIDRIO REFLEJANTE TIPO: GRIS TG-20

Energy (Mev)

0.002 0.004 ©.076 o.0c8
& T T
e
.
o T T T —T
o 50 100 150 200 250
Chanre!'
Eneray (MeV)
0.5 1.0 1.5 2.0
2.5%10* T T ; =
Substrato —Ep @
- \ _
N
'y &
\\ Na B 'I
l r ‘
il
Ca h
0.5} [ -
: Ll
0.0 A
T - ; :
o 50 100 150 200 240
Channel

Fig. 111-3 a) Espectro de energia de particulas alfa retrodispersadas a un angulo de 165° por el
widrio tipo GRIS TG-20. La energia de bombardeo fue de 1.85 MeV. La linea sohda en el
es la ién tednca con el RUMP y fa linea punteada indica et

b) perimental para Ja susmia miuestra obtemdo medinte fa

técnica de PINE con un haz de protones de 2 MeV v un detector de SuLi)
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VIDRIO REFLEJANTE TIPO: AZUL CELESTE TC-30

Energy (Mev)
0.002 0.004 0.006 0.008 c.010
T T T T ™

10g,0{Counts)
W s w o

N

(o] T T T T
[} s0 100 150 2c0 250
Channel
Energy (MeV)
0.5 1.0 1.5 2.0
2.5x10* L T T
Substrato «—— Ep @
2.0~ \
X E,
w 1.5
€
=3
o
© j0
0.5
0.0 ; T v —r —
o] 50 100 150 200 250

Channel
Fig. 111-4 a) Espectro de encrgia de panticulas alfa retrodispersadas a un angulo de 165° por el
vidrio tipe AZUL CELESTE TC-30. La energia de bombardeo fue de 1,85 MeV. La linea solida
enel ox la st 50 teorica ida con el p RUMPYy ia linea punteada indica
el espectro experimental. b) Espectro experimental para la misma muestra obtenido mediante la
técnica de PIXE con un haz de protones de 2 MeV y un detector de Sicli)
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VIDRIO REFLEJANTE TIPO: BRONCE AB-10

Energy (MeV)
0.002 0.004 0.006 Q.008 D.010

™ T T
o 50 100 50 200 250

Channet

tnergy (Mev)
1.0

2.5x10*
2.0 L
» 1.5
S
S
=4
© 1.0
0.5 |- i -
oo T T T T
Q 50 100 150 200 250
Channel
Fig lil-S a) de energia de i alfa a un angulo de 165° por el
vidrio tipo BRONCE AB-10. La energia de bombardeo fue de 1.85 MeV. La linea sdlida en
el espe es la 6n tearica con el RUMP y la linea punteada
indica e b) para 1a misma muestra obtenido

mediante la técnica de PINE con un haz de protones de 2 MeV y un detector de Si(Li).
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VIDRIO REFLEJANTE TIPO: PLATA AP-8

Energy (MeV)

0.002 0.004 0.006 0.008 0.010
T T T — T
b) i
(o] T T T - |'
o 50 100 150 200 250
Craonnel
Energy (MeV)
0.5 1.0 1.5 2.0
3.0x10° T T T
2.5). Substrote ||le— Eo M‘T'l*“ 1
Po
|-
2z
=
Y N
=1
L)
o) |
.
0.0 T T ! T
a S0 100 150 200 250

Fig 111-6 a) Espectro de energia de particulas alfa retrodispersadas
vidrio tipo PLATA AP-8. La encrgia do bombardeo fue de 1.85 MeV. La linea solida en el
e 1a =

Channe!

teérica con el

técnica de PIXE con un haz de protones de 2 MeV y un detector de Si(Li).
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espectro expenmcmal b) Espectro experimental para 13 misma muestra obtenido mediante la



]
!
!
i

SUSTRATO DEL VIDRIO

Energy (MeVv)
0.002 C.004 C.006 0.008 0.C10
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T T
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Channet .

Energy (MeV)
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Fig. 111-7 2) Espectro de energia de particulas alfa de 1.85 MeV retrodispersadas por el susirato
del vidrio. La linea solida en el esta tedrica con el RUMP y 1a linea
indica el ) i para la misma muestra
swtenida mediante 1a técnica de PINE con un haz de protones de 2 McV y un detector de Si(Lu)
con el RUMP fuc capas: (1) 1100 A: O30 Sia- NageCa

nor Shaors: (2) 1500 A0 2,56 10 Naws ooy Shaoxs : (N 1100 A O:uSiaNawiCaan
Snaan
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L2.2 MUESTRAS PRODUCIDAS POR PIROLISIS.

La mdm.rn -u(omomz usa en gran escala wdnos con pellcuhs reﬂqnmes a base de Co, debido a las

p de éste cl Sin solo Co sobre los vidrios las
iedad ani de las pelicul: no son buenas, ya que no se form-n ki duras y facik s
r-y-n. aherindose su buena iencia. Ademis, éstas peli son uf das por la io
ambiental a la que son expuesias.
Un d logico ha d do que éstos p d. p si al Co se le
gan de Cr y Fe, con lo que se pucden ] las propiedad: a de
éatas peli Sin las idades de Cr y Fe si no son las ad d ienden a deteriorar las
propicdades épticas y los de las pelicul. demis las i lati de CoyCr.

Las técnicas PIXE y RBS fucron usadas para caractcrizar peliculas a base de Co con buenas
caracteristicas mecanicas, que fueron producidas en cl exiranjero. Usando estas técnicas sc de(cnumaron las
proporcioncs de Co/F= ¥ Cr/Fe y ademas los esp de dadus ticul. Difc p p idas a
nivel de lab fueron i} usado las TAON i La d inad.
SO758 fuc una de las mucstras analizadas y las Fig. III-Ba y ITI-8b muestran los espectros de PIXE y RBS.

La simulacion éstos cspectros fue muy similar a la en los esp que den a
las muiestras denominadas como bronce y plata descritas en la seccion anterior. Con la técnica de RBS no sc
pudo d.lﬁ:mncnr el conlando en forma individual de los elementos de Co, Fe, y Cr, debido a que las masas de

éstos son Sm con ésta técnica ¢l espesor de la pelicula se pudo determinar
up do que la H de éstos tres elementos .

Del espectro PDGE se i b las latk de Co/Fe y Cr/Fe, se usaron las
dreas nctas de émos beeniy usando el p s AXEL Usando también la curva de sensitividad
sc obtuvieron para ia razén de éstas i los sij valores: Co/Fe =2.21 y Cr/Fe = 0.23. De

de cada uno de éstos elementos en la pelicula fucron: Co = 64%a.

étos kados se dedu que el
Fe =29% y Cr = 7%.

Para realizar la simulaciéon del espectro de RBS, tal como se indica esquemiticamente en 1a Fig. 8a se
requmo de cuatro capas, siendo Ia iitima el sustrato. La Tabla VI resume las concentraciones relativas de

los atomos de cada capa y ad los cor dos en A. Es importante hacer
notar que el de la peli e para éste vidrio fue mucho mayor, comparado con las
peliculas produci por ¢l método de §6
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PELICULA REFLEJANTE TiPO: SO758

Energy (MeV)

. 0.0 0.2 0.4 0.5 0.8 1.0 1.2
6 T T T T T
ER S Si Ca B
1 fe oo
— ~
=z <} n cr
= L
S
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o T T T T
[ s0 100 150 200 250 |
Channel ‘
|
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N E |
800 X ’ -
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200 ;
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50 100 150 200 250
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Fig. 111-8 ) Espectro de energia de p:lnlculas alfa de 1.85 MeV rewrodispersadas por el vidrio
SO758. La linea solida en el teérica con el RUMP y ta
linea indica el espe b) para 1a misma

muestra obtenido mediante la técnica de PIXE con un  haz de protones de 2 MeV y un
detector de Si(Liy
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TABLA VI

Espesores y composicion atomica de cada una de las capas se requiri para obtener la simulacion del especiro de RBS
usando el programa RUMP en la pelicula de 1a muestra Anominada SO758, producida por pirdlisis.

Capa Espesor (A)

i 500 Ccr 10 Fe 070 Co 10 c 10 H 040

2 800 Sn 0.013 Si 0.0 Ca 003~ N 10

3 800 c o Sn 0.019 si o010 Ca 030 Na 0O.10 N 10
4 50000 Sn  0.007 Si 1.0 o 27 Ca 0.12 Na 0.40

La presencia de un pico en alta cnergia observado en el espectro de RBS fue muy desconcertante, ya
que usando cl programa RUMP podris simularse como si la pelicula reflejante tuvicra una contaminacion de
Sn. También este pico se pudo simular suponiendo que el ‘Sn se encuentra difundido en el vidrio y es cl caso
dela SII'I’ILLICIOI’I resumida en la Tabla VL Estos hechos fueron dos con la g ia de produccion de

VVPe que la pelicula fue di itada por ¢l lado del vidrio que =sxuvo en ocm-cto con ¢l estaiio
liquido.

151.23 PELICULAS REFLEJANTES USANDO SILANO.

Un método aliernativo de p ir peliculas r

con color aparente platcado ¢s usar Silano, ¢l
cual es un gas cuya composicion qmmn:- es SIH. e Bas es altamente explogvn por lo que su manejo es de
alto riego. Sin embargo, su uso para p! es muy atractivo debido a que ¢l costo de
usar ésta tecnologia es mucho mus barata respecto a otros métodos.

La produccion de peliculas sabre vidrio usando el gas Silano, se hacc durante la ultima parte de

fabricacion del vidrio, y estic aun se a una de 600 °C. Una aumodsfera de N a una
presion i superior a la érica s¢ usa en el p de fabricacion de los vidrios, por lo que los
atomos de N pueden formar parte de la de las pelicul El gas Silano sec aplica en formna de
rocio sobre la supcrﬁne de lns vidrios, y dcbldo a la nhn temperatura de la supcrﬁcue dcl vuino los atomos
de Sie H pr 1 cuya a ¢stos
atomos. El color aparente pl do de éstos iales esta rel; do con los Sp s de las pelicul.

Las figuras [11-9a y [1I-9b son los espectros de RBS y PIXE para una de éstas muestras, denominada
reflex platcado. La simulacion de RBS (linca continua) al cspectro de cnergia de iones de helio
rcuochqacrsados (RBS) sc requirié de tres capas y en la Tabla VII s¢ muesiran los cspesores y la
conmposicion atdémica de esls. Como es conoadn usando RBS no se pucde detenninar explicitamente
atomos de H y para de 1a on de éste el fue io usar otra de las TAON
llamada ERDA [Turos,1984]. Sin embargo, para poder realizar la simulacién del espectro fue necesario
suponer ¢l contenido de H en ta segunda capa. Butler [Butler, 1990] discute como la concentracién de un
elemento con masa relativamente pesada puede ser determinada por la sustitucion de clementos con masa
mucho menor. En esl refermmn se. ilustra el método cn el caso de determinacién de dxidos de fierro, en el
cual el oxi no es d sino por quec éste ye a de Fe. Puede
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VIDRIO REFLEJANTE TIPO: REFLEX PLATEADO

Energy (MeV)

& 0 002 0.004 0.006 c.coe G.010
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st °) 4
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E
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o 50 100 150 200 250
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Channe!l
Fig [11-3 a) Espectro de energia de particulas alfa de 1.85 Mev retrodispersadas por el vidrio
REFLEX PLATEADO. La linea solida en el esp es la tedrica con el

RUMP y 1a linea punteada indica el espectro experimental. b) Espectro experimental para la
misma muesira obtenido mediante [a técnica de PIXE con un  haz de protones de 2 MeV y un
detector de Si(Li).



observarse de esta tabla, que se

qQuirié de una

b

pa (1a ni 3) de un

para lograr la simwlacion.

TABLA V11

grande

Se MUESt 106 eSPESOrEs y COMPOSICIon MOMIca de cada una de cslas capas QUE se Toquinid para obiener 13 simatacion del
espoctro de RBS usando el programa RUMP, de 1a pelicula del vidrio denominado REFLEX PLATEADO que fue producida

por et rociado con Silano,

Capa Espesar (X)

t 50 Si 10 o 20

2 200 Si 1.0 c 20 H 1.0

3 1000 Si 1.0 O os [+ 1.0

ad 50000 Si Lo o 22 Ca 0.10 Na 0.40 Sn 000} Po 00001
En cl alisis de éata cl esp PD(E no sporntd mformacion conq)kn\enuna para la
inacion de la de la pelicul 1]

constituyentcs en la pelicula como en el

y los R:ycs X

de los

vy Sn son los el que s¢

de

en los vidrios.

L2.4 NUEVA TECNOLOGIA EN LA PRODUCCION DE. ESPEJOS.

duccién de -jos por lo

1 se hace depositand:

tales como Si. Ca. Na. Fe

sobre una de las superficies del vidrio

peliculas de Ag o Al Pucde observase que con el v.nnscurso del tiemmpo, éstas peliculas se desprenden
parcialmente y facilmente se pueden rallar, deteriorandose 1a calidad de los espejos.

Una nuecva logia sc ha d

aprovechando que los vidrios son fabricad,

por ¢l

para producnr cq)c_]os de .Iu calidad y durabilidad.

que los esp son

uniformes. Una puestra de uno de  éstas tecnolog,ns fue un cquo producidos en los E.U.A.. dondc la
pelicula reflejante no mbn del hdo superficial, sino que esta depositada por la superficie posterior del vidrio

y sobre la pelicul se 6 una capa negra, cs‘e \1dno se comoce como Reflex Negro.  El
objetivo de anilisis de éste vidrio fuc tanto como h ticul. negra. Para cllo
fise neccsario desprender la capa negra, para que asi al d i lap 1! 1 3 ésta se
analizara por las dos técnicas.

La figura MI-102 la si (linca i ) del esy de cnergia de joncs de “He’
retrodispersados (RBS) deh rfici flcj: Esta situlacié ito de tres capas, cn la Tabla VIII s¢

los

de cada una dec las capas. La cstructura del material

via ”
reflcjante, es cl mismo que las pehcuhs hechls a base de Silano. El espectro de PEXE (fig. H1-10b) muestra

que los

VVP y no se¢ encontro otro tlpn de metales.

son los mi de un vidrio normal producido por
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VIDRIO REFLEJANTE TIPO: REFLEX NEGRO

Energy (MeV)
0.002 0.004 0.006 0.008 0.610
T T T T

Ca o)

¥ :

o T T T M
-] 50 100 150 200 250
Channel
Eneray {MeV)
0.5 1.0 1.5 20
4000 T T T T
a)
Substrato «——Eo
3000 \ -
N
vy St E‘
2 Na
S zcoo I ] -
a
L)
1000 |- d ca E
ol T T Y 1
<] 50 100 150 200 250
Channel

Fig 111-7 ) Espectro de energin de particulas alfa de 1.85 MeV retrodispersadas por el vidrio
REFLEX NEGRO. La linea solidaen el esla tedérica

linea

indis

con ¢l RUMP y 1a

b) experimental para la misma muestra

ca el
cobtenido mediante la técnica de PIXE con un haz de protones de 2 MeV y un detector de Si(Li).




TABLA Vil

En cota tabla sc Smicas de las capas usadas en la simulacion usando el progranta
RUMthmumadmmm-W Negro, sin la caps negra.
Capa Espesor (K)
1 150 S 1.0 co.o
2 1500 si 1.0 Q0.20 H 050 N O0.50
3 200 Si L0 HO0.10
4 50000 Si 1.0 o 20 Na 040 Ca 0.10 Sn 0.001 Pb 0.0001

HL2.S CARACTERIZACION DEL RECUBRIMIENTO COLOR NEGRO DE LOS ESPEJOS.

Cuando se hizo cl deap| - del i negro del eq)qo cl espesor de éste ﬁxc mucho
mayor que ¢l de la pelicula refl y se pudo i cou un p digieal un
espesor de 55.3 pm .

Las mismas dos TAON fucron usadas para d 1a ici¢ pmica de éste
las Fig. m—lll y HI-11b muestran los espoctros de PIXE y RBS. En ése caso cl eqwcu-o de PIXE fue

1 parala ion de los & enla yéstak se

usé parcialmentc para rcalizar la mhcmdeleq)mdekﬂs En tabla IX sc mucstran los elementos y la

concentraciones atomicas usadas en el programa RUMP para hacer la sunxl.clon del espectro de RBS Solo

una capa homogénes de un espesor de 3600 A fue para ésta ! La

de éae material es la de un polimuo dado su gran contenido atémico de O, C y N ldcmns de tener varios
La es similar a la del materisl quec usa como pimtura negra

comercialmente.

TABLA IX

cie las capas encontradas en In simulacion usando cb

En esta wbla se y las i
programa RUMP, p-mlneq-nagudemue-n Reflex-Negro

Capa Espesor (A)
1 35000 C 3.0 Q. 40 Ns.o Zn 0.60 Pb 0.008 Fe 0.150

Ti 0.150 Ba 0.070 Si 1.50 Ca 1.20 Zr 0.250
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PELICULA NEGRA DEL VIDRIO TIPO: REFLEX NEGRO

Energy (MeV)
0.010 0 015 0.02G
T T T

Zn o)

logyo{Counts)
N w Y w

o4 T T T T T
<] 100 200 300 400 500
Channel
Energy (MeV)
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Channel
Fig. 11I-12 a) Espectro de encrgia de particulas alfa de 1.85 MeV retrodispersadas por la pelicula
negra del vidrio REFLEX NEGRO. La linea sdlida en el espectro es !a simuiacion tedrica
obtenida con el RUMP y la linca indica el ] P
experimental para 1a misma muestra obtenido mediante la técnica de PINE con un haz de
protones de 2 MeV y un detector de Si(L1).
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HL2.6 CARACTERIZACION DE LA PELICULA DORADA SOBRE EL VIDRIO MIRAGE.

Un vidrio de un asp dable fue cl que ba un color oro, identificado como vidrio
mirage y fue analizado conRBS y PD(E para d nar la Pposic ica y la estructura de la pelicula.

Las Fig.1lI-12a y [1-12b mmuestran los espectros de RBS y PIXE producldos -l bombardear el lado de

n pehwh La sinmlacion de RBS que la dc este i es y se

requiricron de mmchas capas para b ta simulacion (linea i ). En la Tabla X sc muestran los
ylas i de los ¢k en cada una de las capas.

La iciom d cn éstas peliculas son ik a base de Sn. Sin
embargo, mnwe-osdeSn(SnOz)dm 1l das y facik con obj
duros producnhn rayones sobre éstas pehcuhs La capa uno es una pelicula sxperﬁcul de silica (Si02). l.n cual
cs un duro que p ge las capas a base de Sn. También se necesitd de la capa 4, que también
ticnie una estructura similar a la capa uno. Lo anterior se interpreté como: el proceso de producir estas
peliculas, lo primero que se hizo fue dq)ngusobreelvdmmpehcuh den’hca,conelob,aodeque

algunos de los matcriales del vidrio(tales como Na, Cs) no con el Sa.
Tabla X
En esta tabla s de las capas  usadas en la simulacion de RBS
m:lWRUMP de Izmm denominada MIRAGE.
Capa Espesor (X)
1 6O Si 10 o0 20
2 1650 Sn 10 c 1o N 1o H 0.400
3 600 Si Lo o 20 C 0.60 N 1o
4 1000 si 01 o 20 sn 0.001 Na 06
s 1500 Si 23 o 23 Sn 0.001 Na 06 Ca 008
6 50000 Si 1.0 O 23 Sa 0.001 Na 0.6 Ca 0.13

En el anilisis de ésta mucsara, en cl espectro de PIXE se obscrvan los elementos caracterisisticos que
componcnen otros vidrios que se han con una p ion de Rayos X mayor, debido a la presencia
del Sn en 1a pelicula.
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ViIDRIO REFLEJANTE TIPO: MIRAGE

Energy (MeV)
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Fig. 111-12 a) Espectro de encrgia de p.’lruculas xllra dc 1.85 MecV retrodispersadas por el vidrio
MIRAGE. La linea solida en €l esp es ta teérica con ¢l RUMP y la linea
b) para la misma muestra

punteada indica el
obtenido mediante 1a técnica de PIXE con un haz de protones de 2 MeV' y un detector de SifLi).
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.3 CONCLUSIONES.

El nbjmo pnncrpnl de ese trabajo de tesis ﬁ.le el de diar las Técni Jiti de Origen
de y sobre vidrio. El énfasis fue hecho en las
RBS (Ruth ing) y PIXE (Pumcle Induced X-Ray Energy Analysis).

De los resuhados sc puede tuir que una i ion de las SpeCtre pias RBS y PIXE es
1 licad. La

muy Gtil para hacer un a mas de una
espectrometn. RBS puede dar en general cuantitativamente valores de Ia comp

Yy

icion y espesor de los
que ist en las muestras, siempre y cuando no exista una superposicion de

scilales de dos clementos diferentes. En el caso de que exista dicha superposiciéon debndo a lo grueso de

ias pehculns. o bl:'l‘ quc la masa de los 05 sca muy , la PIXE pucde dar
infor di 1 para el anilisis de la muestra cn éstas regiones.

Eluso de RBS y PlXE permite hacer carnctenuclon ji eeri de los ial
pr en la de las ijas que se obti al usar la esp pia RBS son: i) sc
pucd: ohlm:r ' h de la abundancia de los el e la sin la idad dc usar
and: lib on, ii) los esp de las pelicul se puede percibir la distribucién de
fundid ‘(pcrﬁl)de P CC Omicas abajo dehsupcrﬁclcdch iv) Ia rapi de la obr ion de
los dnlus. v) determinacion de trazas (Mo, Cu, Ru y Pb en los vidrios Bronce y Plata) vi) RBS es no
es decir, 1a se puede usar para otro tipo de anilisis posteriormente. Adewmis s¢ pudo
d s icion del 36 degncnclvldno l‘cq)ecu'oscopuPD(Eﬁ:edegnn
ayuda al pmporcmnnr informacién valiosa para el alisis de las p
son: a) es un técnica multiclemental, es decir, se pucden dcu:ctnr a la vez mas de 20 elanunos b) se duecmn
elementos mayores que el Mg <) dades de 1 pueden ser lizadas d) es no d: fva y
€) en poco tiempo de b prop: i gran i 10

El poner en i el lerador Van de Graaff de 5.5 MV en el IFUNAM se hizo con el

bjetr de 1 Ecni de ilisis de origeu nuclcar para caracterizar materiales en proyectos

interdisciplinarios. Otro de los ohjnwus del uso de esia infraestructura de investigacion es la de dar
apoyo a la industria n.cloull que reqmncu de la ion de sus prod El trabajo lizad.

en el de los a VVP cs un paso para lograr la vinculacién entre

laboratorios con una infraestructura como el del -celendor Van de Graaff de 5.5 McV y la industria

pnv-d-, ya que al igual que WP o Mé no con una buena mﬁ*nearuc(un de

dep cni lificado para hacer i de sus
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