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INTRODUCCIÓN 

El uso del depósito por erosión catódica o (espUJTCO) para producir recubrimientos en 

aceros a escala 

de pcllculas delgadas con el objeto de mejorar las propiedades tribológicas ( resistencia al 

desgaste, bajo coeficiente de fricción y menor nccesidad de lubricación) comenzó en los 

inicios de la década a de los setenta y desde entonces se ha venido ampliando sus 

aplicaciones. 

Los recubrimientos duros de nitruros como el TiN,CrN.TiAIN, poseen propiedades 

mecánicas y tribológicas superiores a la de los aceros. por ello son extensamente utili7..ados 

para mejorar el desempeño e incrementar la vida útil de herramientas de corte. Por otra 

parte existen algunas áreas como es el caso de los discos duros de almacenamiento 

magnéticos de infonnación usados en las computadoras personales, donde el U!.O de 

n.-cubrimientos protectivos con alta resistencia al desgaste y bajos coeficientes de fricción 

son factores cl;wes para el desarrollo actual y la siguiente generación de estos dispositivos. 

La fabricación de los nuevos discos compactos (Compact Disk ) es una de las mas recientes 

aplicaciones de deposito de películas delgadas, lo cual ha revolucionado los dispositivos de 

el almacenamiento de datos en computadoras personales (PC) y tarnbi<'n la industria de 

audio y video. y su impacto ha sido tan importante que los sistemas de cinta 

magnetofónicas practicamentc están a punto de ser obsoletas. 

El nitruro de titanio tiene un coior dorado oro que le pcnnite ser aplicado con fines 

decorativos sobre diferentes artículos como accesorios de baño y joycria de fantasía 

(bisutcria) 

Nom1almcnte los n.-cubrimicntos de T11' se realizan en películas cuyo espesor máximo es 

del orden de 3 1un. Cuando se rcali7.an recubrimicnlos de TiN con espesores mayores a 5 

micras. estas. película.." tienden a despegarse tienen problemas de adhesión al sustrato 

debido a las tensiones residuales. El proyecto de in,·estigaeión que se presenta en esta tesis. 

' 1 
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es el de producir multicapas de TiNrri en sustratos de acero con el objetivo de producir 

recubrimientos, que mejoren las propiedades tribológicas, reduciendo la falla por fractura y 

las tensiones residuales. Un beneficio mas de estas multicapas es que se mejorara la 

resistencia a la corrosión, lo cual, es muy atractivo para uso en recubrimientos de materiales 

de prótesis para implantes. 

Los aceleradores de partículas de bajas energías han sido instrumentos que han influenciado 

en forma decisiva el desarrollo de nuevos materiales, y sus usos han sido tanto para 

modificar estos por "IMPLANTACIÓN DE IONES". y también para la caracteri7_ación 

elemental de estos a través de TÉCNICAS ANALÍTICAS DE ORIGEN NUCLEAR 

(TAON ). 

Este trabajo, es parte de un amplio proyecto de investigación intcrdisciplinario que se 

realiza entre Investigadores del Dcpartameuto de Estado Sólido y Criogénia del Instituto de 

Investigaciones en Materiales e investigadores del Departamento de física Experimental 

del IFUNAM, del Acelerador V:m de Graaffdc 5.5 MV. 

Para la producción de las multicapas de TiSrri /acero se uso una técnica de depósito con 

plasmas asistidos con magnetrones para confinar el plasma en la región del sustrato. Las 

muestras se anali.'aron usando una T/\ON. la cual consistió en bombardear las muestras 

con un haz de deuterio para medir el perfil de las concentraciones de Ti y N. 

Otras caracterizaciones que se realizaran en las multicapas de TiNrri son medidas de micro 

dure7_a, resistencia al desgaste, y de resistencia a la corrosión. 
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CAPITULO! 

1.1 Ejemplos de Pellculas Delgadas Sobre Sustratos y Multlcapas de TJNrn/Acero. 

Qui7..ás el ejemplo mas conocido popularmente de lo que es una película de un 
material, es el de los espejos. La primcrn generación de espejos se producían evaporando 
plata sobre la superficie de un vidrio. La segunda generación de estos se hicieron 
evaporando una delgada capa (película) aluminio sobre la superficie del vidrio. La tercera 
generación de espejos se hizo usando métodos asistidos por plasma para depositar películas 
de polímeros que es la superficie reílejantc. 

El objetivo principal de esta tesis es la caracterización de multicapas en forma de películas 
delgadas de TiNrri sobre sustratos de acero usando el bombardeo de iones positivos 
producidos por el acelerador Van de GraafT de 5.5 mcgavoltios (MV) del Instituto de Física 
de la UNAM (IFUNAM). El analisis de materiales usando aceleradores de panículas son 
técnicas relativamente nuevas que empezaron a establecerse desde la década de los setentas 
del siglo pasado. El nombre d<.' estas técnicas en el idioma ingles se les denomina como 
"Ion Bcam Analisis (IBA)" y en el idioma español las denominaremos como: Técnicas 
Analíticas de Origen Nuclear (TAON) usando aceleradores de panícula.~. Las mas 
imponantcs TAON se han establecido en el laboratorio del Acelerador Van de GraalT de 
5.5 MV y se han usado para establecer proyectos de investigación intcrdisc1plinaria en 
muchos campos de la ciencia que requiere del análisis de materiales. l\1uchos de estos 
proyectos han temlinado con anículos de investigación científica publicados en revistas 
internacionales cspcciali.l'.adas en estos campos ( 1 ). 

¡_, fahricación de las multicapas de TiNn·¡ [2] sobre sustrato de acero es un 
proyecto de impon:mcia tccnológ1c;i que se desarrollo en el Instituto de Investigación de 
Materiales de la UNAM (11!\I U1'A!\.I). El mctodo que se uso par ... de producir estos 
materiales es de desarrollo reciente. el cual consistió del uso de plasmas confinados con 
campos magnéticos, cuyos panimctros sohrc la producción de películas fueron dificiles de 
conuular. La técnica de producción de estos materiales es imponante para esta tesis, por lo 
que se descrihinin con algún detalle en el Capitulo 11. El análisis de estos materiales con 
una TAON fue crucial para determinar los pa.r;\metros relacionados con la producción de 
estos y se rcponaran en artículos que han sido enviados para su publicación en revistas 
especializadas. 

Dado que el objetivo principal de esta tesis es el uso de un acelerador para el 
análisis de las muestras de TiNrri/accro. en este Capitulo se describir.i con algún detalle 
infom1ación sobre •eeleradore5 de partlculas. dado que son los aparatos que producen los 
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iones que se usan para bombardear las muestras por ser anali7,adas. También se describirán 
los principios fisicos en los que se fundamente algunas de las T AON mas importantes, tal 
como son dispersión elástica de iones y reacciones nucleares inducidas por estos iones. 
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1.2 Antecedentes de los Aceleradores de Partículas. 

Un experimento típico con un acelerador de partlculas, se ilustra en la figura. 1 y 
conceptualmente fue similar al experimento que reali7.aron el el año de 1911 Mardens y 
Geiger, alumnos de Rutherford y cuya interpretación fue el descubrimiento del núcleo 
atómico. 

Figura 1.1. Di3gr.t.m.~ de W1 cxpertnlC111o tipaco con un acdCTador. cu.ando el bb.nco es ~lgado, es.te diagrama se 
usa ta.rnbtCn para dcfinu d con-..-cplo de ~c4.·10n lraruvt·T~l 

La fuente de partículas que usaron para este experimento fue un material radioactivo 
(radio) con una actividad de emisión de partículas alfa de 3.6 x 10 '"partículas/ segundo. 
De la interpretación de los resultados de las colisiones de las partículas alfa con los átomos 
de oro se dt:dujo la exislencia de que los átomos tiene núcleo, con •:arga positiva. ocupan un 
pequci\o volumen del átomo. tienen muy alta densidad ("'JO' toneladas /cm 'J. 

Los fisicos de esa época tenían diticultad<.-s para realizar experimentos [3] smulares debido 
a que las fuentes radiactivas eran escasas y de muy baja intensidad. Otra restricción es que 
la energía de los proyectiles no se podían controlar, ni tampoco se podía seleccionar otro 
tipo de iones ( protones. dcutcroncs. etc ). Debido a estas limitaciones los fisicos se vieron 
en la necesidad de desarrolla¡; los aceleradores de partículas. para lo cual se urdaron cerca 
de 20 años cuando Cockrutt y \\'alton construyeron en el ai)o de 193 l el primer acelerador 
de partículas con el cual produjeron un haz de protones de 380 keV y lo usaron para 
bombardear átomos de Litio y produjeron la primera reacción nuclear mampulada 
totalmente por el hombre. 
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1.3 Principios Sobre Aceleradores de Particulas. 

Un acelerador de partículas es un instrumento que produce un flujo de partículas 
con carga eléctrica con velocidades altas o energía cinéticas grandes, cuya trayectoria son 
líneas rectas paralelas en forma de .. haz". Consultando la enciclopedia Británica sobre el 
concepto de un .. acelerador de partículas .. menciona que estos instrumentos están asociados 
con la fisica nuclear y su importancia para esta ciencia es similar a las del telescopio en la 
astronomía o el microscopio en Ja biología. Sin embargo en la actualidad el uso de los 
aceleradores se ha diversificado hacia otras disciplinas, siendo quizás el mayor impacto en 
Ja industria de Jos semiconductores, las cuales usan un tipo especial de acelerador llamado 
"implantadores". La irradiaciones de silicio con haces de B o P o As modifican las 
propiedades eléctricas de este. El impacto t.:cnológico sobre de esta actividad ha sido 
espectacular en la industria electrónica moderna. Otro uso muy generalizado de los 
aceleradores es en la medicina, los cuales se usan en los departamentos de oncología para 
irrndiar tumores de pacientes con cáncer. 

El principio de Funcionamiento del cuaJ.:¡uier tipo de acelerador, se basa en la 
interacción de los campos eléctricos producido; por fuentes de voltaje ''\.' .. sobre la carga 
eléctrica de las partículas con carga q = ze ( z = 1 ,2,3 ... ) La figura 1-2 ilustra 
esquemáticamente las componentes principales .ic lo que esta constituido un acelerador. 

Fuente de 
voltaje 1 

V 

l 

Fuente de Iones 
o filantento 

l J Electrodos 

~_¿ 

figura. t.:2. Di~~ran\a esquC'm.iuco de las compon-:-::~~s princlpalcs de: un acelerador de panículas 

Otras partes importantes asociadas a un ace. ::radar son equipos periféricos tales como: 
sistemas de vacío. li11cas de transporte de h=. e _,maras de experimentación. etc. Un tubo de 
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rayos X y el cincscopio de una TV doméstica según la definición anterior son aceleradores 
de partlculas, sin embargo en la práctica no se les refiere con este nombre. 

La cncrgia cinética E de las partlculas con q ==e <= = 1,2,3,4 ... ), está relacionada con el 
voltaje V de aceleración por la relación: 

E= Vq (1.1) 

Como se sabe, las unidades que se usan para la energía en fisica son los julios y ergios. 
Sin embargo, para cuantificar la cncrgia de los proyectiles acelerados se acostumbra usar 
unidades de elec1ró11-\'o/1 (cV) o sus múltiples: el keV= / 000 cV. el J.feV= / 000 000 cV, 
el TcV= 1012 cV, ele. Es10 es por razones hislóricas y debido a la relación simple de la 
ecuación anterior, en la cual la energía es numéricamente igual al voltaje. 

De acuerdo con la ecuación an1erior, una energía de 1 eV es el cambio de energía 
cinética que experimenta una partícula con carga igual a la del electrón, después de pasar 
por una diferencia de potencial de un volt. 

Desde un punto de visla de la mec:lnica clásica. la energía cinética .~ de una partícula 
está relacionada con la masa en n .. -poso m., y J;i vclocid;id v por la siguiente relación: 

E-· rn0 v 1 1'1 . .: \'. q (1.2) 

Una consecuencia de Ja última ecuación es que la energía de las particulas es 
independiente de la rnas.1 y solo depende de la carga. Esta ecuación es un caso particular de 
la n1ccánica relativista. 

Los aceleradores se les llega a clasificar en diferentes formas, tales como a) 
clectrost:iticos, b) circulares (ciclotrón, srncrotrón. ele). e) lineales, cte. 

La sobre simplificación del esquema de la figura 1-3 para descril:>ir el 
funcionarniclllo de cualquier tipo de acelerador, tal como los ciclotrones o aceleradores 
lineales que producen panicula..~ con encrgias de TcV no es obvia. Sin embargo en esta tesis 
solo se describirá con algún detalle los aceleradores electrostáticos tipo Van de GraafT. 

1-l.J. Clasificación de Aceleradores dc Acuerdo a su Enef"l!Ía. 

Desde el inicio de los primeros aceler.>dorcs, un parámetro que se pensó en incrementar fue la 
energía de los proycc11lcs. )'"que ésta es muy importante en las investigaciones de fisica 
nuclear, como de fisica de partic1Jlas clcn1cntales. La fig. 1-2 es un resumen de la historia de la 
evolución de los aceleradores con respecto a la energía a través del tiempo. 
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Figura L\ Jhstona gr.ifica dcJ cn:cnrucnto de b 
C'OC'f-gia de los ac('kradore~ de paniculas a travCs dd 
fJC'lllf""'"l 

A los aceleradores se les cl;L,ifica según Ja energía de aceleración de las partículas en a) 
bajas energías ( E S 1 O Me\' ) hl 11l<"<lia energias ( 1 O,; E 5 100 Me V) e) Intermedias energías 
(100 $E :51000 Me\') y d) Altas energias (E 2: 1000 !\.le\'). El costo de un acelerador. sus 
dimensiones fisicas y su complejidad <"Sta relacionado de acuerdo con la energía de 
aceleración de las panículas. En el Instituto de F1s1ca de la UNAl\1 hay cuatro aceleradores de 
bajas energías y estos son: 

a) acelerador \';m de Gr.iaff de O. 7 MV de iones positi\'os. 
b) acelerador Van de Gr.iafT de 2 MV de elcctmncs. 
e) Acelerador de 2 etapas tipo pclctron de 3 !\.1V de iones positivos. 
dl Acelerador Van de Graff de 5.5 !\.1V de iones positivos. 

El trabajo de esta tesis se reali7ó en el acelerador Van de Graaff de 5.5 l\1V y por esta razón 
se describirá con algún detalle l:L' componentes pnnc1pales de este acelerador y su principio 
de operación. 

1.4 Aceleradores Tipo Van de Graaff. 

El equipo que se uso para el análisis de películas delgadas de TiN/Til sobre sustratos 
de acero fue el acelerador de paniculas de 5.5 MV que se encuentra en el 11-UNAM. por lo 
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que este equipo se describirá con algún detalle. La fig. 1-4 es una fotografia del edificio donde 
se alberga este acelerador, lo cual es una torre de unos 30 metros de altura. debido a que su 
estructura es ··vertical". Los aceleradores de 0.7 MV y el pclctron son del tipo horizont:il. 

Fig. J . .i. Ed1fic10 dd acdnador \'an de Gnaff de 5 ~ f\.tV dd IFUNAJ\i 

Los aceleradores tipo Van de Graaff (\'DG). son aceleradores electrostáticos de 
corriente directa y se les llan1a así en honor de su mventor Robcrt Van de GraafT quien 
desarrolló su sistema de generar alto voltaje en la Universidad de Princeton en el afio de 
1929. Sin embargo fue hasta 1935. cuando se pudo us;ir para accler.ir iones y usarse en un 
laborJtorio de fisiea nuclear. Aunque los aceleradores \'DG no ganan1n la carrera de ser el 
primero para usarse en producir la pnmera reacción nuclear. este tipo de aceleradores son 
los que más se usaron par.i el estudio del núcleo ató1rnco, especialmente para medir 
secciones nuclc~trcs y en la 1nvcstigación de la lla1nada estructura nuclear que consiste en la 
deternlinación experimental de los nl\·elcs de energía de excilaeión de un núcleo y de otros 
"númcro.f cuún11co.s ·· que los carJctcnzan. tales conu1 el n1on1ento angular y la paridad. 
Puede decirse que mas del 60~. del connc11111ento en el campo de la fisica nuclear de bajas 
energías. se prodUJO usando este llpo de <1celcradorcs. 

Un diagrama "simpltficado del acclcr.idor Van de GraafT de 5.5 del IFU!'IAM se muestra 
esquemáticamente en la figura 1-5. donde se indican las principales componentes de este 
acclcr.idor. 
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Fig. l.S. OL:lgnun:a simphfic.ado del ~cl"ra.dor Van de Gr.uff de S.5 ~1eV. Se muestran las pnnctpalcs 
con1p0ncntes del acC'lentdor y "quipo pcnféncO\ a .. ocudos 

El uso de los aeclcrndores de bajas energías. incluyendo los del tipo Van de Graaff 
disminuyo su uso en el estudio del nuclco desde el inicio de la década de los 70. por lo que 
estos laboratorios fueron obsoletos para este uso y la mayoría fueron eerrndos. Sin embargo 
un nuevo uso de este tipo de aceleradores se inició desde este tiempo. siendo algunos de 
estos: a) técnicas de análisis de origen nuclear (TAO:--:) para el análisis de materiales. b) 
modificación de materiaks por implantación de iones. e) modificación de materiales por 
irradiación con electrones ( 4 ]. Estos nu.:vos usos de los aceleradores ha tenido un impacto 
positivo en la ciencia de materiales. 

IA.1. Principios de Operación dc un Acelerador Van de GrafT. 

Los principios de funcionamiento de todo acelerador son los que se mencionaron en la 
sección 1-3. en donde se m<"neionó en fomta muy general que las pnncipales componentes de 
todo acelerador son: a) fuente de alto voltaje. b) fuente de iones y e) electrodos de aceleración 
(tubo acclcr.idor). En esta sCC'ción d=nbircn1os con algun detalle estas componentes para los 
aceleradores tipo Van de Gra.aff y en fom1a panicular para el acelerador Van de Graaff de 5.5 
MV. 
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1.4.J.J. Generación de Allo Voltaje en el Sistema Van de Graarr. 

Las componentes relacionadas con la generación de alto voltaje en los aceleradores 
tipo Van de Graaff se muestran esquemáticamente en la figura 1-5. las cuales corresponden 
a un acelerador Van de Graaff de 0.7 kV. Estas componentes son: a) Poleas inferior y polea 
superior, b} peines de carga y descarga de carga eléctrica. e} banda transportadora de la 
carga eléctrica. d)Motor impulsor. d)columna • e) domo metálico. f) tanque para contener 
gas dieléctrico a alta presión. La figura 1-5 muestra en forma esquemática la localización de 
algunas de estas componentes para el acelerador Van de Graaff de 5.5 MV. Las figuras 1-6 
y 1-7son fotografias del peine de carga y descarga eléctrica. la banda de transporte de carga 
eléctrica y del motor impulsor de la banda 

La fi¡;.1.6 ~tues1ra d pe'•~ de c.arg.a y desc:arg.'.l déctnca . 

Muchas veces se le denomina indistintamente ··generador Van de Grarr· y acelerador .. Van 
de Graaff'. pero la diferencia es que en el último caso se incorpora al gen:::rador la fuente 
de iones y el tubo acelerador. 
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F1g. 1.7. Fotogr.:füt del lado 17qu1erdo mucstna b banda tDnsportador:a de carga eléctnc.a. La fotografia del 
l:1:do derecho mucMra la polea 1nfrnor acoplado al motor mtpulsor de la b:tnda y los dcctrodos de inducción 
de c;uga. 

La generación <.k alto voltaje en este tipo de acelerador se logr.i por el transporte de carga 
eléctrica mduciJa desde el nivel <le tierra y transportada al domo metálico que está en la parte 
superior de la columna. L1 carga ~-s inducida en la banda mediante el llamado "efecto corona", 
producido por un campo eléctrico intenso generado por una fuente de alto \'Oltajc que se 
conecta a dos electrodos separados por la banda. Cada uno de los ekctro<los tiene el mismo 
ancho de la banda y uno de estos tiene es una serie de agujas con puntas agudas y su forma 
asemeja a la de un peine. El otro electrodo es una barra metálica pulida. La carga eléctrica 
inducida en la banda puede variarse c.:1n1hiando el voltaje de esta fuc-ntc. Ja cual tiene un rango 
de operación entre O a 50 kV. El peine inferior se con=ta al lado positivo de la fuente de CD y 
el electrodo pulido al lado de tíerr.1. En esta fom1a se inducen cargas positi\'as sobre la 
superficie de la banda. Las cargas positi •·as tr.msportadas por la banda son neutrali7.adas por 
los electrones del domo a través de una malla metálica (peine supcnor) que está en contacto 
con la banda. En la superficie del domo metálico pulido se distribuye homogén=ente la 
carga Q positiva. El alto 'oltaje 1 ·que se produce por la carga Q en la TA\.. está dado por la 
relación: 

v~o·c ( 1.3) 

donde Ces la capacidad eléctnca cuyas unidades se expresa en faradios y depende de factores 
gcon1~lncos. 

El domo metálico para cstt: accler.idor tiene la fom1a de una bala. con una pane c1lindrica y la 
parte supc:nor de un scmicasquetc csfénco. La fig. 1.-S es un csqucn1a de la parte superior del 
d,)mo donde se definen los parámetros geomctricos para calcular e Puedt: danostrarse 
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usando principios de electrostática. que C en función de los parámetros definidos en la fig. 1-8 
puede escribirse como: 

Fig.1.8.Mucstra un dibujo con lo. parámetros gcométrh::os para el calculo de C. 

e R,R, <= 0 = 2n1<o1 -·- -- -
R, -R, 

+· _1 .. l 
ln(R,/ ) 

/ R, 

Donde Les la longitud del cilindro. R 1 es el radio interior y R 1 el radio exterior del 
semicasquete ,Cola constante de permeabilidad eléctrica. 

(1.4) 

La fig. 1-9 representa el circuito eléctrico equivalente del generador de alto voltaje del 
sistema Van de Graaff: 

e V =_Q_ e 

Fig. 1.9 Cucuuo cqu1,~kntc qui: 

r<prcsc::nb el pnncipio & Clllp del 
domo en Wl xelcrador Van de l.il"Ulf. 
donde Ja.-s. ~ b c.:ui:,3 tni..:iuckh en U 
b.uxb y d capacah.>f e C"1t. d don"M.) 

nrtáhco r«oln."10f de b c.:a~a Q 
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Este circuito es el de una fuente de corriente "1~ y que representa la corriente eléctrica 
transportada por la banda y que es integrada en el condensador C. Conceplualmenle el 

condensador podria acumular una carga Q = f i di en forma ilimitada. por lo que el voltaje V 

podría ser arbitrariamente grande. Sin embargo, en la práctica existen limitaciones para 
"aislar" altos voltajes debido a factores geométricos y también a la rigidez dieléctrica de los 
materiales de la columna y del tubo acelerador y, el gas dieléctrico contenido por el tanque que 
contiene el generador. 

Banda dr transporte de carga eléctrica, potra inferior, motor impulsor. 

La banda que transporta la carga eléctrica al domo metálico de la TA V. está hecha 
de un material dieléctrico a base de capas de hule y telas. La fig. 1-6-a Es una folografia de 
la banda. La tecnología de la fabricación de la banda no es sencilla y los procesos de 
fabricación están patentados. L"\S condiciones mecánicas de trabajo de la banda imponen 
que ésta debe soportar un alto esfuerzo a la tensión sin que se deforme y eléctricamente la 
banda debe garanli7.ar también una distribución unifom1e de la carga. El movimiento de la 
banda es mediante una polca que esta acoplada a un motor impulsor de 20 caballos que 
funciona a 440 Volt, 60 Hz y a 1800 r.p.m. {ver fig. 1-6-b ). El montaje de la polca usa un 
mecanismo especial de suspensión. el cual, consiste de un placa de acero de 1.5 metros de 
largo. 60 ecntimelros de ancho y 5 centímetros de espesor y está conectada a la base del 
acelc:rador mediante dos an1ortiguadores. Con el uso de dos gatos hidráulicos y el motor 
funcionando se puede centrJ.r dinámicamente la banda en Ja polca inferior nivelando la 
placa que la contiene. Sobre esta placa se encuentran dos motores impulsores de la polea, 
aunque sólo uno de estos está acoplado a la polea. mientras que el otro solo sirve de 
contrapeso y también como un posible repuesto. 

Columna drl Acrlerndor \'an de Granff de 5.5 !\IV. 

La columna del acelerador consta de 12 módulos o socciones de columna y cada una 
de éstas tiene 11 anillos de acero inoxidable. La figura 1-1 O es una fotografia de Ja columna y 
tan1bién se presenta una fotogr;itia de Ja sección tran.~vcrsal de uno de estos módulos. Parte de 
Ja estructura de la columna es la de anillos metálicos que dan origen a un plano equipoteneial 
de voltaje. El total de estos planos es de 1 32. El voltaje máximo que se puede aislar entre dos 
planos equipotencialcs contiguos es de 41.3 KV y corresponde al voltaje máximo de 5.5 MV 
que puede operar éste acelerador. La allurn total de la columna es de 4 metros y el diámetro es 
de 90 centímetros. La columna se anna apilando las 12 secciones sobre el plato inferior (ver 
fig.1-9. Dentro de la columna se aloja: el tubo acelerador. la banda. los separadores o guias de 
la banda. Jos hilos de cáñamo para el control de Ja terminal de alto voltaje y una serie de 
resistencias que interconectan Ja tcmlinal de alto voltaje CQ11 cada uno de los planos 
cquipolencialcs con el fin de tener un gradiente de voltaje uniforme en toda la columna y 
lacilmcntc conectar estos planos a Jos electrodos del tubo acelerador. 
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Fig 1.1 O La fotogrufi.a muestra W1.3 de la§ 12 ~ce iones d(' la columna. n1 b que: se puc:dc apreciar su estructura. y el 
sistc .. antidcsliz.amiento .. dc dos sC'C::::tones cont1gU.1S 

El Tanque del acelerador 

Un gran avance en la tecnología de 13 construcción de los aceleradores Van de 
GraalT fue la incorporación de un tanque para contener un gas dieléctrico a alta presión 
alrededor del generador de allo voltaje y poder aislar el alto voltaje cuando el acelerador 
está en operación. El uso del tanque hace posible reducir la longitud del acelerador hasta un 
factor de 5 veces con respecto si el acelerador se hiciera funcionar en la atmósfera. Este 
acelerador usa COIUO g¡1s d1clCctrico una n1e?cla de 80'!~ de N y 20~'0 co~ a una presión de: 
220 lb /in:. La tig. 1-11 es una fotogratia del tanque del acelerador Van de Graarr: el cual es 
de acero inoxidable con un espesor de sus paredes de 3/4". La altura del tanque es de 7.20 
m y su diámetro en la panc mfcrior es de 2.5 m. con un peso total de 12 toneladas. 

F1g 1.11. [...;a fotogr;afi.a mu-c<\U.a d unquc dd acckndoc. 
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La polca superior y el domo metálico. 

La polea superior que tensa la banda transportadora de carga se encuentra en la parte 
superior de la columna sobre un ''plato" metálico. Sobre este plato también se coloca el 
domo metálico, cuyas dimensione.~ son indicadas en la fig. 1-12. Dentro de este domo se 
encuentra la fuente de iones y a esta parte del acelerador se le identifica como la terminal 
de alto voltaje (TA V). 

Otra función importante de la polca superior cuando el acelerador está en operación 
funciona como un generador de voltaje que genera 120 voltios de corriente alterna. a una 
frecuencia de 420 hertz y una capacidad de potencia de 1000 watts. Esta potencia eléctrica 
se usa parn operar la fuente de iones. 

Fig 1.12. La fo1ografia muestra la pan~ ~uf""nor d<'.' b column.:i. el plato superior. b polca superior. la banda 
tensa y el don10 rncúhco el cu.al va h3ccr co1ocadu ~nhre b \.'.olurnna 

J.4.1.2 Fuente de ionl's del Acelerador \'an de Graaff. 

Como Y" se menciono. cuando al gcn<..-r.ldor de alto voltaje se le ensambla una fuente 
de iones y además el tubo acelerador. el generador se convierte en un acelerador de partículas. 
La fuente de i<rncs se colo.:;1 sobre cl''plato supcnor'". que también contiene la polea superior 
en la parte superior de la columna. A la fuente de iones se le llega a considerar la componente 
más importante: <Id acelerador. lo cual se rdlc_1a durante la operación del acelerador, el 80"/o de 
los cClmponc:ntes est;ín asociados con l<1 fuente de 1onc:s. La fig. 1-13 son dos fotob-r.ifias de la 
fuent<: de ionc:s dt: co;te ;n:dc·r.ulor. donde: la foto!!r.ifi<1 del lado i7.quicrdo es l;i fu<..-ntc <le iones 
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y circuitos eléctricos y electrónicos asociados. La fotogr.1fia del lado derecho muestra la fuente 
de iones instalada en el acelcrndor. Al conjunto fuente de iones. circuitos eléctricos y 
electrónicos asociados. la polca superior y el domo metálico se le suele denominar como la 
terminal de alto voltaje (TA V). La TA V tiene un peso de 200 kilogramos. una altura de 1.5 
metros y el mismo diámetro de la columna (90 centímetros). 

a) b) 

F1t.-ur.:1 l.13 La folOb"Tafia de la u,qu1nd.3 muestra. la ÍUC'ntc de iones, ctrcu1101. ckctncos y dcctrórucos 
~1ado~. traru.fomudorcs de C.-\ \'an~hlcs JU.r3 d conuol de las fucnt~ ckcUlC4ll y d«trón.tca.s: a) 
Control de mtcns1d.3d de h.u. h) Botella dC' CUMZO d1.1ndC' !i-C' mtroduce C'I ga"- paras.u 1oruz.K"1ón,. e) trniin 
1oroh.hl para con1pnrnu los 1one-s en d C]C de b botclb de CU3r70 d) fuentc de enfoque dd ttpo ... EU1ZC'r­
el mún s.clcctor de cncrgi~n O ustc-nu dcflC"C"tor p.ir.1 p-Jlur el ha7: (opc!On..-11), t::) Lente de enfoque del 
luz h) ua.rafonnadores vaTl3bl~ ~ control de la!> fucnre de volUJc. 1) cuatro tanque de 
alrnacC'tl.3nllc:nto de gas.es 3 1onu . .u. En b fotog~fi..11 de L:t dcrC""Ch.3. ~ mue~tra. en fonna. COfT1lle~ ~ TAV 
lR"-bbJ.J. C'n l.:i ~ne sup<"not de b cohinlll"1 

Para resaltar la importancia de la fuente de ion<.--s se le 11..-ga a denominar como el cerebro del 
ac..-krador ya qu..- se eonsider.i corno la componente mas compleja del acelerador. ya que para 
mantener en opcmción c:stc equipo se necesita de personal capacitado que tenga conocimiento 
de fuente de iones y Je circuitos clectricos y clcctrórncos. La fig. 1-14. es un diagranu donde 
se muestran esquemáticarnqite los circuitos asociados con Ja oper.ición de Ja fuente de iones. 
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fig. 1.14 Diagrama déctnco de ln fuente de iones que es el s1stenu de producc1ón de ao~ del acelcndor Van de 
Gr.ufTde 5.5 ~1\' del IFlJNA..'1. Las fuentes del slstern:s de producción de iones son: llotC'll.1. de cuarzo. sistema 
de enfoque. irn.in s.ch:·clor de anáh~is de nu.sas. si.slem.:1. dcflccto1 de b:undo del ~ sistema .. Klystron• para 
compnnur los pulsos dd haz y los platM. superiores dC' l.a co1wnn.a. 

En el acelerador Van de Gr.iafT de 5.5 MV. la fuente de iones es del tipo de radio-frecuencia y 
solo se puL-..len acelerar iones a partir de gases. En la tcnninal hay 4 tanque que almacenan 
gases de hidrógeno. deuterio. 'He y )lle. La botella de ionización es de cuarzo de una longitud 
de 20 centímetros y de un diámetro de 3.S centímetros. a la cual se le aplica la energía de un 
oscilador de radio-frecuencia 145 l\1hz a través de dos electrodos en fonna de anillos que 
rodean a la botella y que tienen una separación de 1 O centímetros. Dos elementos del circuito 
electrónico de este oscilador lo constituyen dos hulbos electrónicos del tipo "tctrodos" de alta 
potencia. La entonación para la óptima transferencia de la potencia eléctrica de este circuito a 
la fuente de iones se hace ajustando la corriente de plae:i de éste oscilador y ajustando la 
capacitanci:i de un condens:idor variable. Fste circuito de RF entra en operac1on 
automátic:imcntc 30 segundos después que se pone a funcionar el motor de la b:inda e ioniza 
el g;Ls contenido en la fuente de iones. La botella de la fuente de iones está al vacío y se le 
introduce el g;Ls seleccionado usando el control del selector de gas desde la consola de control. 
L., cantidad de gas que se introduce a la botella se hace controlando el flujo de este a tra,•és de 
una \'áhula tcnnoeléctrica conectada entre la botella y el tanque que alm:iccna el gas. Existen 
.i \'áhula..s tcm1ock'ctricas. siendo 2 de un bulbo de paladio. la..< cuales se usan para controlar c;:l 
hidrógeno y el deutL-rio. mientras las otras dos 'ál\'ulas son tcm10mecanicas y se usan para 
o.Jntro1.ar el gas helio u otro gas .. 

Cuando succ..""<lc.• la ionil"...ación se fom1a en 1~1 hotcll.a un plasrna ... con los 1ono positivos 
y )( ... s clc-ctroncs entre 111cJ'clados. El uso de un ch..--ctronnán4 4u~ tiene la fr~r.n.a .. 1c un toroide y 
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que se coloca a la mitad de la longitud de la botella, es alimentado por una fuente de corriente 
directa que se puede variar de O a 500 mA. El objeto de este imán es producir un campo 
magnético para comprimir el plasma a lo largo del eje de la botella. Los electrones son 
extrnídos del plasma por un electrodo colocado en la parte superior de la fuente de iones a 
través de un voltaje positivo suministrado por una fuente de voltaje de C.D. que se puede 
variar de O a 7.5' kV, con la cual se controla la intensidad de la corriente de h=~ por lo que a 
este control se le denomina con el nombre de "Haz". La corriente de electrones extraídos del 
plasma descarga el domo metálico y es la corriente de haz. Los iones positivos son repelidos 
en dirección opuesta a los electrones y estos salen de la fuente de iones por el canal de 
extrncción con una energía o velocidad muy pcqu<..-i\a. El orificio del canal de extracción es de 
un diámetro de 3 mm. Para incrementar la energía de los iones a la salida de la fuente se hace 
por medio de un electrodo de extracción el cual se le aplica un voltaje de aceleración máximo 
de 30 kV•. Después del electrodo de extracción se encuentra una lente de enfoque del tipo 
Eín7el, con la cual se puede enfocar en un orificio de un diámetro de 4 milimctros y que se 
encuentra en un disco metálico a 50 centímetros del canal de salida. Este orificio esta en la 
dirección del eje del tubo acelerador. Este enfoque se hace aplicando al electrodo central de la 
lente Einzcl un voltaje positivo con una fuente de voltaje C.O que se puede variar entre O y 15 
kV'. Los· iones de la fuente de iones son seleccionados según la masa y carga de estos con un 
cspectrórnetro magnético, cuyo campo se selecciona desde la consola de control. El eje de la 
fuente de iones y de la lente Einzcl fonnan un ánb'lllo de 15º con resp=to al eje del tubo 
acelerndor. Sólo los iones de masa y carga seleccionados son los que se enfocan en el orificio 
n1cncionado. rnicntr~ que. los otros i(."lnes con dift..7cntcs n1asas y carga eléctrica tienen otras 
trnyectorias y son eliminados en el disco. El electroimán del selector magnético es alimentado 
por una fuente de comente directa y se puede variar entre O y 600 mA. 

Dcspues del ekctroimán existe un sísten1a de enfoque que ayuda a que los iones sean 
ínyt.-ctados en el e3e del tubo acelerndor y lo cual se presc:-nta en la próxima sección. Este 
sistema se le llama ··c11foque del tubo .. y consiste de dos electrodos se conecta una fut.-nte de 
C.O cuyo voltaje se puc-<lc variar en fonna continua desde - 40 kV a O volts. 

1.4.J.3. El tubo del acelerador Van de Graarr 

El tubo acelerador. es la componente dentro del cual el haz de iones producidos por la 
fuente de iones son acelerados en la dirección de su e3c. El tubo acelerador consiste de dos 
secciones. la longitud Je la sección inferior es 1.38 m y la superior 1.62 m. En ténninos de 
óptica de iones. el tubo acelerndor se le considera como un sistema de enfoque lo cual se 
explica mas adelante. ParJ que el haz pueda ser transponado se requiere que el tubo se evacue 
a un alto vacío (del orden de 1 o~· torr). Las fig. 1-15 son fotografias que ilustran el aspecto y 
dimensiones del tubo aceler.1dor. 
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a) b) 
F1,g. 1.15. La fotoi;r.1fia :t) muestra la.s nun1obr.11 que se reahz.aron J"t.3r.t. colocar eJ tubo 
acderador dentro de l:t. colu.n10..1 del acelerador. La fotol_.,.Pf11fia b) SC" puede ob~rvar 1.a., 
d1rriiensmnc-s dd luho acelerador. 

La estructura del tubo acelerador son de discos de vidrio pegado a electrodos 
metálicos de alumrnio. L1 scpar.ición de los electrodos es la misma que la de los planos 
equipotencialcs de la columna. por lo que la longitud total del tubo es igual al de la columna. 

El diámetro exterior del tubo es de :!4.5 cm., el diámetro interior de 14.5 cm. y tiene un 
peso de 300 Kgs. El tuho acelerador está sustentado en forma independiente a la columna y la 
conexión eléctrica se hace a tr.i' es de rcsoncs conductores. Estos rcsones unen cada disco del 
tubo acelerador con su correspondiente plato cquípotcnc1al de la columna. 

En el tubo acelerador. es en donde se lleva a cabo la aceleración de los iones producidos en la 
fuente de iones. Sm embargo. el voltaje total 1 ·generado t.-n la terminal de alto voltaje no se 
aplica en lonna total sino que. se que este se divide en pasos oV, que se aplica entre dos 
electrodos contiguos del tubo acelerador. Para este propósito se discr"\a un divisor de voltaje 
usando resistencias conectadas en serie y que se colocan dentro de la estr.Jctura dentro de la 
columna del acclcrJdor. El circuito electrico equivalente de este sistema divisor se ilustra en la 
fig.l-16. 
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Fig. 1.16 Diagrama. csquerNtico del circuilo cqu1\r·alentc del d1\'1sor de nUmcro total de resistencias divisoras 
del acelerador C5 de J 32. La caída del voltaje m voltaje para cstab1eccr un gradiente de \.'Oltaje a tra'\·és del 
tubo acclendor. El máximo cn cada una de esta• resistencias es de 41 .3 k~ cuando el acelerador trabaja a un 
vohaje de 5.S MV. 

El número de resistencias divisoras es 132 en este acelerador y es igual al número de 
platos cquipotenciales. La caída de voltaje m:b;imo en cada una de estas resistencias es de 41.3 
kV. Cada resistencia conecta dos platos contiguos dentro de la columna. A través de estas 
resistencias se drena una corriente eléctrica entre la terminal de alto voltaje y tierra. la cual se 
le denomina como corriente de columna. Los valores de estas resistencias se escogen de un 
valor alto, típicamente del orden de 1000 Mil con el objeto que esta corriente tenga valores de 
algunos micro :mipcrios. 1-'l r.uón de establecer el gradiente de voltaje a lo largo del tubo es 
para que el haz de iones tienda a viajar a lo largo del eje del tubo acelerador. por lo que al tubo 
acelerador se le considt'TJ dentro del lenguaje de óptica de iones como una "lente delgada". El 
campo eléctrico dispc,.-,,o entre dos electrodos contiguos cuyas lineas de fuerza actúa en los 
iones como un efecto de "embudo" hacen que estos viajen en la dirección del eje del tubo. Las 
5 resistencias mas cercanas a la tcm1inal de alto voltaje se ponen de un valor menor en un 20"/o 
con respecto a las otras resistencias con el objeto gradiente de voltaje sea menor y el campo 
eléctrico correspondiente sc.'l menor. lo cual hace "el efecto de embudo" y asi los iones que no 
son inyectados al tubo aceler.idor corn.."Ct:Ullente en la dirección del eje, corrijan su trayectoria. 

1.5 Corriente de Corona. 

Una de las componentes h:isi<'a del sistema de cstabili7..ación del alto voltaje (SEV) en los 
aceleradores tipo Van de Graaff. y por lo tanto de la energía del haz son las puntas de 
corona las cuales. consisten de un conjunto de 1 :! agu_1as. similares a las agujas que se usan 
en los fonógrafos, con puntas muy agudas. Estas agujas cstan montadas en una piez.a 
metálica hueca, cuya superficie es la mitad de una cskr.i de l S cm de diti.metro. Las puntas 
de corona se montan sohre una barra en una boca del tanque del acelerador enfrente del 
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domo metálico. Cuando existe un alto voltaje en la terminal del acelerador se genera un 
campo eléctrico muy intenso que se concentra en la punta de las agujas, lo cual produce una 
corriente eléctrica (corriente de corona) a través del gas dieléctrico. Las puntas de corona 
están aisladas eléctricamente del tanque y se cona:tan a la placa de un tubo al vacío 
(tetrodo) y a través de este elemento se cierra el circuito de corriente a tierra. El tctrodo es 
un tuho o válvula de vacio, el cual es poco conocido por las nuevas generaciones de 
técnicos en electrónica, pero siguen teniendo aun gran utilidad en algunos usos especiales. 
Este rejilla de este tctrodo se conecta a través de un circuito de retroalimentación negativa 
lo cual produce variaciones pequeñas en la corriente de corona casi instantáneamente lo que 
permite que la energía de los iones se mantenga constante. Las puntas de corona se puede 
acercarse o retirarse de la tcrn1inal de alto voltaje, usando un motor que se controla desde la 
consola de mando del acclcr.idor. Para un voltaje dado del acelerador, se ajusta la distancia 
de las puntas a la tcrn1inal de tal fornia que esta corriente sea del orden de 25 µA. Una 
fornrn de variar ligeramente la energía del haz es modificando la distancia de las puntas de 
corona respecto al domo metálico. Así, si se dese.-. bajar la energía. se acercan las puntas 
para que se incremente la corriente que se drena por este circuito y si se desea aumentar la 
energía, se alejan las puntas, para que disminuya esta corriente y aumenta el voltaje en la 
terminal 

1.6 Circuito Eléctrico Equh·alcnte para Describir el Funcionamiento de un Acelerador 
Van de Grn:iff. 

En la lig. 1-S se presentó corno d circuito equivalente de operación de un acelerador Van de 
Gr.iafT ,donde la gener.1ción de alto voltaje se dehe a la carga eléctrica acunml:uia en el domo 
metálico que es subida por la corriente de banda i...,,. Sin embargo como se vio en las 
secciones anteriores existen corrientes eléctrica.~ que descargan al domo metálico, las cuales 
son: a) la corriente i0 , que se drena por las resistencias de columna, b) la corriente de haz;,,., 
debido al flujo de iones que son generados en la fuente de iones y e) la corriente que se drena 
por las puntas de corona 1 .... 4uc se usa para cstahili7.ar el alto voltaje V de operación del 
acelerador. Para mantener V constante (Q constante) in1plica que la corriente de entrada al 
domo. que es la tr.msponada por la b'mda (1....,) SCJ igual a la suma de las corrientes de salida 
que son: 1) la corrientes de columna (1,,,) :!) la comente corona.3) la corriente de hv_ Lo 
anterior se puede expresar por la s1gu1cntc ecuación: 

(l-5) 

El balance de <.-Stas corrientes se puede representar con el siguiente circuito equivalente:. 
mostrado en la figura 1-17. 



e 

Fig. 1.17. Se muC"Stra esquem:itic.amentc un cm:mto c:qu1\·alente qltt' rcpres.cnta el balance de las comentes que 
descargan el domo metáltco y nl.'.lnl1enen cunstanlc el voltaje V del ac~Jerador. algcbraicanrnte se tiene que ,._ -
;.+;...,_-ti,.... 

Un sistema hidromcc:inico para representar la operación del acelerador a un voltaje 
constante se representa esquemáticamente en la figura 1-18. En este simil. la cantidad de agua 
almacenada en el tinaco es el símil del voltaje V y el nivel de agua en el tinaco dependerá de 
las magnitudes de los 3 flujos de agua de descarga y del flujo de agua de subida.. En éste 
diagrama se uso la misma notación que en el caso de la acelerador para representar las 
corrientes: de corona, columna y haz. 

Domo metálico 

,...-- Fuente de Iones 

,,.,,,.- Punta• d• corona 

Circuito equivalente 

Frg. 1.18 t.:'n simJI Je un uslC"fll.I h1JronlC"Cmtcu p.ira r~u.r la. CJJJX'DC"lÓn de W1 
acclcndor Van de Gr.uff. El mvd Je .a.pu. en el tm.Ko reprc-scnu d \'OIU.JC en el 
acclcT;1dor L~n comC"ntes cltcuic.a.~ tJC"flC'Tl !>OS analo¡."01. con los .3 flu1os que 
dcsc.-rg:an e-) Ol\'d de 3!-.rill en d tm.K'o. 
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1.7.Principales Equipos Asociados con un Laboratorio Van de Graaff 

Como se mencionó an1criom1cnlc, un acelerador es una fuente de partlculas 
monocncrgélicas que se usan para bombardear álamos y a núcleos atómicos (blancos}- . El 
haz nomialmcnlc se puede enfocar en el blanco de un área igual o menor a 1 mm . Los 
propósilos de bombardear un blanco pueden ser: a) csludiar reacciones nucleares. b) 
estudiar reacciones alómicas, e) caractcri7.ación clcmcnlal de sólidos a través de técnicas 
analíticas de origen nuclear. cte. 

Para poder usar un acclerndor con estos propósitos, se requiere de otros equipos 
periféricos asociados a cslc. El conjunto acelerador y equipos periféricos asociados 
consli1uyen 1111 laboratorio d<' 1111 Acelerador_ Obviamente la componente más importante 
del laboralorio es el acelerador de partículas y quizás csla es la razón de que en la práctica 
se usen como sinónimos los tém1inos Acelerador y Laboralorio de un Acelerador. 

Los componentes principales del laboratorio del acelerador Van de GraafT de 5.5 se 
indican csqucmálicamente en la fig_ 1-1 'l La sala de experimentación de este acelerador se 
puede observar alguna de las componentes de cslc lahoralorio. 

La figura l.19 es wu fotografia c:-n U que s.:- 1hnlT3 de lu. componenln. que fornun p:utc paa b tta..nsponación d 
haz a bs cánur-a.~ dC" t",renrncntaoón 

Estas componentes son· 

a) Sistemas de vacío. 
b) Base giraloria. 
el Elcctroim;in sekclor de energía de 90°. 
d) Linea lr.msportador.1 del haz_ 
e) Cuadrnpolns ck'c1ricos. 
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f) Cámara de experimentación. 
g) Octupolos eléctricos. 
h) Fuente de alimentación del imán selector de energías. 

Algunas de estas componentes de importancia para esta tesis se describirán con algún 
detalle. 

1.7.J. El Imán Selector de Energl:u Asociado al Acelerador Van de Graaff. 

Un electroimán es una componente típica en la linea de conducción del haz localizada 
entre la salida del acelerador y la cámara de blancos. El electroimán asociado al acelerador 
tiene dos funciones: 1) medir en forma precisa la energía de las partículas del haz y 2) 
seleccionar el haz que tiene la carga y masa requerida. Esto último es necesario debido a 
que la fuente de iones produce diferentes especies de iones, que son transnútidos en el haz. 
El requerimiento de un analizador de energía de haz. es debido. a que los aceleradores 
electrostáticos no tienen una fonna absoluta de medir el alto voltaje V y por consi&'Uiente la 
energía E de los iones. Como ya se mencionó la relación entre E. V y la carga q de los iones 
es: E= l'·q. 

En el acclcr.idor VDG de 5.5 MV el imán dr:svia las particulas en la trayectoria de 
entrada y de salida un ángulo de 90º. La fig. 1.-20 puede observase esta componente, la cual 
tiene un 1>cso dc unas 4 toneladas y esta montado •obre una base giratoria. 

La ecuación que relaciona la cncrgia E del h37. es cuando es des,·iado por un campo 
magnético B producido por el electroimán. se le conoce como la ley de Barvcr. por medio de 
la ecuación siguiente: 
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1 ¡;;---, --.-, 
BR=-v2n10 c E+E , 

cq 
(1-6) 

donde, R es el mdio de curvatura de la trayectoria del haz dentro del imán. mc2 es la energía en 
reposo de las panículas del haz y q = z·c con z = 1, 2, .. , que es la carga eléctrica de las 

panículas del haz. Si E. (( 1 (que es el caso no relativista), la ecuación anterior se reduce a: 
n1c~ 

la siguiente ecuación: 

[ffiE ( ·¡ . ) BR = 144 V7 K1 ogauss·cen11metros , (1-7) 

donde ahora las unidades son: m en u.a.m.; z = 1,2,3 y la E se expresa en Me V. El valor de R 
se puede estimar de parámetros geométricos del imán, pero esta determinación no es muy 
precisa debido a ef=tos de borde en las fronteras de los polos del electroimán, que hace que el 
campo magnético no se<rhohiogéneo. Normalmente se requiere de una buena precisión en el 
valor de R y para esto se usan los llamados métodos de calibración de los aceleradores. Una 
vez determinado R. la relación entre E y B se puede escribir como: 

E = k· 8 2 (MeVJ (1-8) 

donde 

k = _z_'_R_'_ 
(144}' m 

(1-9) 

Experimento de calibración en este acelcr.idor se obtuvo un valor de R = 60.45 cm .. El valor 
de .. k .. para panículas alfas tiene un valor de k = l.17XIO~. Para protones el valor de k = 

2.91XIO-'. que es un factor 4. 

Los laboratorios con aceleradores usan la ecuación 1-8 Para calcular B para la energia E que se 
selecciona en el cxpc..-rin1cnto. 

La alta precisión de la dctcnninación de E. se debe a que B se puL-de determinar 
usando un fluxom<"tm de Efecto Hall con cuatro cifras de precisión. El campo magnético B es 
producido por corrientes de C.D que son muy estables debido a que la corriente: en las bobinas 
del imán son mu~ cstables ( 1 O~). La corriente del imán de este acelerador se puede variar de O 
a 150 ;nnperios. 
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1.7.2. Sistema de Estabili7..ación de Allo Vollajc. 

El sistema de cstabili7..ación (SEV) de los aceleradores tipo Van de GraalT permite que 
estos pueden opcrnr con haces de partículas casi monocnergéticos con muy pequeñas 
fluctuaciones, debido a que el voltaje en la terminal permanece casi constante. El SEV del 
acelcrndor. lo constituyen circuitos electrónicos que usan diversos censores para disminuir las 
fluctuaciones de V[S). Los censores asociados al SEV son: 1) puntas de corona. y 2) rejillas 
reguladorJ.S. L<L'> puntas corona se locali7~m en la parte superior del tanque que cubre el 
acelerador y fueron descritas en la sección 1·5 • mientras que, la última se localiza en la linea 
de trnnsponc del h:v. a la salida del imán de 90º. 

La figura 1-21 se usa par:i describir como con el uso del par de unas rejillas reguladoras 
de alto voltaje, las cuales se locali7~ a la salida del electroimán selector de 90°, se puede 
operar el acelerador con un voltaje V constante. 

E+AE 

RejWas 
Re9ul.adora• 

La figura J :! t es un thagr.una es.quc-mánco para dn.cnbir como funcimun bs rcjalb.s 
rq;ubdora.s de aho '·olu.1c pan nuntenc:T el \-ohaJc V cons'3.n1c 

En condiciones estables. pam una energía E = V·q constante se pone el valor del 
campo magnético B para que el haz pase en medio del par de rejillas rc~'Uladoras, de tal forma 
que, la diferencia de corriente entre estas sea cero. Si por alguna razón el voltaje en la 
terminal 1 • aumcnt:L el haz se desvía hacia la rejilla inferior ( llamada rejilla de alta energía ) y 
la diferencia de comcntcs se dcsbalancea teniendo una mayor corriente en la rejilla de alta 
energía. Esta sci\al es procesada por el amplificador o¡x.""racional y hace que la reja del tetrodo 
opere con un "''hajc de polariJ'.ación más positivo. cuyo efecto es aumentar la corriente de 
corona hasta que el haJ' vuelve a c~-ntrarsc. de modo que la diferencia de corriente de las 
rejillas sea cero. Inversamente. cuando el voltaje de la temunal disnlinuye. el ha:t se do-vía 
hacia la rejilla supcnor (llan1ada rejilla de baja energía) y se tiene mayor corriente en la otra 
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rejilla de baja energía y se envía una señal a la reja para que su polarización sea más negativa 
y disminuya la corriente <le corona. 

1-8. Técnicas de Análisis de Materiales con Aceleradorrs. 

Cuando se bombardea material con un haz de iones con carga pos1t1va (protones, 
deuterones, partículas alfa. etc) producido por un acelerador con energía del orden de algunos 
MeV/uam. puede N:unir diferentes fenómenos. al¡,'llnos de los cuales se resumen en la fig. 1-
22 

Debido a la gran abundancia <le los electrones en cualquier material la ionización y la 
excitación atómica y molecular es el fenómeno que mas se produce por el bombardeo del 
material con los iones. La ioni7..ación del material postcrionncnte da lugar a la descxitación 
con emisión <le radiación: fotones. ek·ctroncs. Auger. rayos delta. 
Esporádicamente. los iones interactúan con los núcleos de los materiales. pero con menos 
frecuencia con Jos electrones. En los raros casos que esto sucede, existe la posibilidad de un 
choque elástico del ion incidente con núcleo afectado o tambien puede <lar origen a reacciones 
nucleares. Estos dos tópicos los discutimos más adelante. 

Iones Retro. 
dispersados 

Ion Incidente 

~~----, 
~~-Rqo--.-7--~ .. ·: ............ 

(ceptura de 
0 electrones) 

Heutrón y/o Partlculaa 1-------------4 
con carga procedentes Reacciones Nucleares retwdadas 
de Reacciones Nucleares 

Figura I~:!~ Jh;s~;i.nu C"quc-tn.lhco qUC" rnuestr-:1 cómo st santcnza.n 
lo'\ fcnónll:'no~ que puC"den ocumr cuando W1 wn t.'tlC'T'géticO 

tntcr.1.cc1oru C(lfl lL'1 ah.Hno. 

Existen diferentes censores para detectar y medir la energía originada por el 
bombardeo <le un m;iterial con iones. De estas mediciones se pueden analizar en fonna 
cualitativ;i o cuantitativa el matcnal bomhanlca<lo. es decir se pueden identificar los átomos 
constituyentes <le la mucstrJ y la cantidad <le estos. El uso de aceler...Jorcs para estas 
aplicaciones son las 4ue se .knominan: T~'"cnicas <le Análisis de Materiales de Origen Nuclear 
(TAO:-.:) para el an:11"" <k 111;11.:naks. 
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Según el fenómeno que se utilice para el análisis del material, así se le denomina a la 
T AON. A continuación se resumen las T AON más imponantes: 

1. Dispersión elástica de los iones por los núcleos de los átomos de la muestra (BS 
y RBS, cuyas siglas en inglés son: Backscattering y Ruthcrford Backscattering 
debido a que con ésta técnica las partículas son medidas a :ingulos grandes 
respecto a la dirección de incidencia). 

2.- Reacciones Nucleares (RN). Estas ocurren principalmente si los iones son: 
deuterones e isótopos de Helio (masas 3 y 4) y son útik-s para detcm1inar elementos ligeros en 
matrices de átomos pesados. Algunos ejemplos son: ''N(d.P1.1..l.•-<.o)"N. "N(d,u.1) 12C, 
1•0(3Hc,p)°"F, etc, 

3.- Reacciones Nucleares Resonantes (RNR). La interacción puede ser útil para 
determinar perfil de algún átomo muy especifico dentro de una muestra. En el idioma inglés se 
le denomina: "RNR". Un ejemplo es la reacción 1•F(p,u.y)"' 

4.- Detección de Núcleos de Retroceso. (ERDA cuyas siglas significan Encrgy Rccoil 
Detc..-ction Analysis). El ejemplo más conocido es la dctcm1inación del perfil de hidrógeno en 
un sólido cuando se bombardea con un haz de panicuhL• u. 

5.-Producción de radioisótopos inducidos con partículas con iones positivos. (CPAA 
cuyas siglas significan Chargcd Panicle Activation Analysis). Ejemplos son la producción de 
11 C y "N que decaen por la emisión de positrones y que son producidos por las sib'Uicntes 
reacciones nucleares: "C(d.n)"N. "C( 1H.u)11 C. 11'0(p,u) 11:-.I. 

6.- Espc..-ctroscopia de !\lasas usando acclcrJdor.:s. (Al\IS cuyas siglas significan 
Acelerator Mass Spectromctry). Existen en el mundo corno 20 aceleradores que se usan para 
detem1inar la cantidad relativa de ••e respecto a '·'e y "c. con el propósito de medir 
antigilcdad de objetos. 

7.- Fluorescencia de Rayos X Inducidos por Panículas Cargadas. (PIXE cuyas siglas 
significan Particlc lnduccd X-ray Ent:rg)' ). La interacción en esté caso entre iones y la 
muestra es a nivel atómico. sin enlhargo se le identifica como una técnica de origen nuclear. 

8.- Espectroscopia de electrones Augc..-r producidos por iones positivos. este tipo de 
análisis no tiene un nombre especial y esta en desarrollo. 

9.- Uso de micro haces para el análisis de materiales (!\.18 cuyas siglas significart 
Micro-Beam). Existen en el mundo unos 30 aceleradores que tienen la faeilid:Jd de enfocar el 
haz en la muestr.1 en un diámetro del orden de 1 µm y hacer estudiospt forma similar como se 
hace con sondas de ckctrones ._.,., microscopios electrónicos. 

Para el analis1s de las muestras que se presentan en ""'ªtesis se usa dos T AON que 
consiste en la dispersión elástica de iones de deuterio y de las reacciones nuclear ( RN) que dan 
origen en los núcleos de nitrógeno. por lo que estas dos T AON se discutir.in con algún detalle. 
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1.9.Eeuaeión IJásiea para el Análisis de Materiales Usando Aceleradores. 

Los arreglos experimentales para investigar datos nucleares o el uso de TAON para el 
análisis de materiales son b:isicamente los mismos. Este tipo de arreglo es similar al utilizado 
por Geiger y Marsden en el experimento cuando descubrieron el núcleo atómico, lo cual ya se 
mencionó en relación a la fig. 1- l. Haciendo referencia a esta fib'Ura. la película delgada de 
espesor t (cm) y densidad atómica N (átomos/cm' ) es irradiada con un número Q de 
panículas de un haz que incide perpendicular al blanco. En este figura se indica que se coloca 
un detector para medir la energía de las partículas a un ángulo O medido desde el laboratorio a 
través del cual. la panícula es dispersada con ángulo sólido Afl. Q es cero debido a la 
geomctria usada es la IBM, en al cual la dirección del haz y el detector est.án en el mismo 
plano. 

Figtll'3 1-J. D1agratn.'l de W1 e:t..pcnmcnto típico con un 
acdenador. cu..ot.ndo e1 hbnco es dclgsdo. C$te d1J1granu 
se U).31 tarnbu!n para definir el concepto & s.c-cc1ón 
tr.sru" ersal. 

El número H de partículas medidas por el detector es: 

(l-10) 

La ecuación 1-2 tamhicn se llega a usar para definir el concepto de sección transversal 

da la cual se puede n1cdir cxpcrimcntaln1cnte si t y N del blanco son conocidas. ya que las 
du 

otras cantidades tales c'""" ll. f) y il son obt~-nidas del experimento. 
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Las unidades de dda son de cm2 y en el caso de colisiones con los núcleos atómicos 
CI 

esta magnitud esta relacionada con el área de estos. Las arcas de los núcleos atómicos son muy 
pequeñas. por lo que se usa una unidad apropiada dt..'tlOminada "el bam" y se abrevia con la 
letra "h". Un bam es igual a 10-24 cm2

• 

La da como se indica en la ecuación anterior, dq>cmJc de la energía E de los 
tln 

proyectiles. los ángulos O y 9 y se de110111ina según el fenómeno que se produce por el 
bombardeo. Si la interacción ocurre con los núcleos del átomo a la sección se le denomina: a) 
elástica. b) reacción nuclear, e) resonancia nuclear resonante, cte. Si la intcrJcción ocurrc con 
con los electrones del f1tomo, se puede hablar de sección de ioni/"'1Ción atómica. sección de 
producción de rnyos X. sección Augcr. cte. 

Uno de los parámetros que ha interesado a los fisicos nuclean..-s es la medida de da 
do 

actividad que se ha dcsarroilado por varias decadas. La !!_<!_ depende de la Z 1 del proyectil y de 
du 

su energía E además de los ángulos O, q,. Esta cantidad además de dcpcnd<.-r de la Z 2 del 
núcleo y también depende del isótopo nuclear bombardeado. Esta cantidad parn reacciones 
nucleares en general es muy dificil de calcular. debido a que las fucr"as nuclcart..-s aún no son 

bien conocidas. La da como función de E. O, <!> en muchos intervalos de E no se puede 
Jn 

escribir como una función analítica La fig. 1-23 es un ejemplo de la da (6] para la reacción 
dn 

nuclear 14 N (d, a 1 )
11C' 
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¡ 1.0 
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Fig 1.23 La 1Taccíón nuclC'ar ,.N(d.a)"C mo-d1d.> a un áni:;ulo ck t 50• des.de .6 a t .4 :\.kV (O.. y a 1) 
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El uso de las técnicas de origen 

objetivo de los experimentos nucleares. 

nuclear para el análisis de materiales invierte el 

Para el uso de T AON se supone que la du es 
do 

conocida y se puede usar valores experimentales o alguna ecuación teórica o ecuación 
semiempírica. La composición del blanco, es decir de que álamos lo constituyen y la dc..-nsidad 
atómica superficial N· t (átomos/cm') se pueden obtener rcscribicndo la ecuación 1-10 como: 

(1-1 1) 

La precisión de éste método dependerá de la exactitud con que la sección sea conocida. 
Como se mencionó. para el análisis de materiales usando reacciones nucleares debido a la 

dificultad de conocer teóricamente '1" se recurre a usar valores experimentales. los cuales se 
Jll 

han n.-copilado en manuales sobre TAON. 

1.10 Príndpios Físicos del Uso de las TAON. 

En la prJctica el uso de bombardeo de iones no se limita al bombardeo de películas 
autosoportad;is como se menciono en la sección anterior. sino que las muestras por analizar 
son más complejas Como un ejemplo de una de las muestras que se analizaron en esta tesis 
la fig. 1-24 muestra el espectro de energía que se produce al bombardear con un haz de 
deuterio de cncrgia de 1.38 l'vlcV. un blanco que consiste de multicap;is de TiNfTi 
depositadas sobre acero. Un detector de barrera superficial que se puso en un ángulo O = 
150" se uso como cspcctrómctro para detectar y medir la cnL-rgia de las partículas 
producidas por la irradiación de la muestra. 
Los principios involucrados para el analisis del L-spectro de energías como el mostrado en la 
fig. 1-24. que pcm1itcn deducir la composición y cstructur.i de la muestra. incluyen Jos 
siguientes fenómenos: 

1) La ~~ \ E.O.o.Z1.Z,). la cual ya se menciono con antcriondad en la sección 1.9 y 
do 

esta puede ser d.: reacción nuclear. elástica. Lºn caso particular de la sección 
elástica por su importancia es la descrita por la ecuación de Ruthcríord y se 
describirá por scpar.ido en la sección 1 .1 1. Esta tccnica se le conoce en la literatura 
como: RBS de l;is sigla.~ en el idioma ingles .. Ruthcñord backsscatcring- En el 

espectro de la ti~. 1.24 ocurren interacciones cuva da son tanto elásticas como de 
- . Jo 

reacciones nucleares. las primeras son dL-scntas por Ru!hcrford y otras son 
secciones de n.".acciont...'S nucleares. 

:?) Cinemática de r.:accioncs n11cle"1rcs y como caso panicular el conocido factor 
c1nen13t1co aplicable a colis1onl.."S distic.a.4i. 
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3) Potencia de frenamiento y sección atómica de frenado. 

4) Esparcimiento de la perdida de energla ( .. straggling). 

La incorporación de todos los fenómenos anteriores para el análisis de un espectro es 
complejo. Afortunadamente se han desarrollado programas de computo que pueden usarse en 
computadoras personales (l'C) y que incluyen todos estos fenómenos. La linea sólida en el 
espectro de la iig. 1.24 es la simulación del espectro experimental(• ). De esta simulación se 
deduce la estructura de la muestra. cuya forma de presentación se discutirá en el Capitulo 111. 

Los progr.imas de computo que se tienen en el Laboratorio del Acelerador de 5.5 MV. 
fueron adquiridos comercialmente y se les identifica como: .. RUMJ> .. [7) y el SlMNRA [8). El 
manipular estos progr.1111as no es sencillo y requiere de entender los principios fisicos que se 
mencionaron antcrionnentc. En las siguientes secciones estos fenómenos que se usan para el 
análisis de muestra se describir.in brevemente. 

a) 

1 
ll 

! 
V\/V\JV\ 

\ ... 

P, "'cceuo, 1-C b) - l,) ilJ<,wkl Í'°" P,.~ 

~ 

l·~ P, 
1 ' 1 1 '" ~. ,;; 

c--

Fig.1.24 P..t~tra b ·umubcu.ln de un ~pet:tto C''.t.pC'nmcn1.:1.I en a) b parte elá.suca y en b) la parte dC' 
"'3CCiones nucka.r~ 
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1-11. Análisis de Malerlales a Tra•·és de la Técnica de Rclrodlspcrci6n de Rulhcrford 
(RBS). 

Una de las TAON más usada para el análisis de materiales usando aceleradores es la 
conocida como··RBS .. de las siglas en inglés Rutherford Backscattering y aun en el idioma 
espailol se usan estas siglas. Esta TAON se refiere a la retrodispersión elástica de iones por 

núcleos cuando es valida la sección dn (E.O.e:>) deducida por Rutherford. Esta TAON es 
<Í{l 

ampliamente discutida en al literatura [9] y se han publicado miles de anieulos de análisis de 
materiales. 

El gr.m uso de la técnica de RBS para el análisis de materiales es debido a que la da (E.0.4>) 
do 

de Rutherford es una función analitica. que puede calcularse y usarse en la ecuación básic:i (1-
1 1 ). 
Algunas de las propiedades de RBS son las siguientC'-: 

1 )Es una técnica de análisis no destructiva y es multielemental. es decir se pueden 
deducir simultáneamente las concentraciones de muchos elementos de la muestra 
irradiada. 

2) Es sensible a la medición de los .. perfiles .. de las concentraciones de los 
elementos dentro de la muestra. Se entiende por ··perfil .. la dctcnninación de los 
átomos de la muestra en función del espesor o profundidad de la muestra de la 
n1ucstra n1cdido con rcla.ción a Ja superficie de esta. 

3) Es una técnic:i cu;mtitati'"' absoluta tanto para detenninar las concentraciones de 
los elementos y los perfil de estos. Por lo anterior. no se requiere el uso de 
materiales estándares par;i calibración de esta técnica. 

~.).El tiempo de bombar..k•> de una muestra generalmente es tan solo de unos 
minutos (:S 1 O minutos ). 

5) Existen programas de computo que se pueden comprar para analizar los datos de 
las muestras bombardeadas usando computadoras personales 

La sección de Rutherford se define en la siguiente ecuación: 
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Ja -[ z,z, .. • ]' {cooo • [• -(*.scno)']'T 
da 2E,scn'O [ (M, )']Y, 

1- -s.cnO 
M, 

(1-12) 

La hipó1csis que Ruthcrford [ 1 O] usó para deducir su ecuación. supone que tanto el proyectil 
como el núcleo del blanco son esferas rígidas con carga eléctrica positiva distribuida 
uniformemente. El proyectil tiene carga z,.. radio R 1 • masa M 1 y el núcleo blanco tiene carga 
Z2c. radio Ri y masa Mz. La energía Eo del proyectil se asume que es lo suficientemente baja 
y la única fuerza que actúa entre proyectil y núcleo blanco es descrita por la fuer.za repulsiva 
Coulombiana: 

(1-13) 

siendo r la distancia entre las dos partículas y r un vector unitario. 

Las condiciones para las cuales son válidas las hipótesis de Ruthcrford se pueden 
discutir en forma más simple haciendo referencia a la siguienle figura 1-25: 

V(r) 

Fi¡;. l.2S Gnl!ica entre el potencial Coulombuno rc-pul>l'-O y el potencial nuclcu atracnvo de una iruaacción entre 
el núcko y la partícul> mc1dcnle C't1 ÍW1C16n de la dls~a. f<> es t.. cncri;u incidente del pcoycctll y E.e es la 
cnetgia porencul que ~define como -La C"flC"'rgi.a de: b Nn-era Cou1ombiana .... 

En esta figurJ se representa la conservación de la energía del sistema proyectil-núcleo 
blanco. E., representa la energía total del sistema y es igual a la energía cinética del ion 
incidente cuando r 0

• x y clásieamcnte es E.. = Y,~1 1 v=. donde v es la 'clocidad del proyectil. 

V(r) ~ Z,Z,c' es la energía potencia Coulombiana del sistema. La ley de conservación de 
r 

energía para este s1stC111a se puede cscnhir corno: 
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E
0 

= l'(r)+ .1_ M, v,' (r) = Z,!-! e~ 1 M "•' (r) 
2 r ~ 2 1 

(1-14) 

Cuando el proyectil se acerca al núcleo. su velocidad v disminuye gradualmente y parar= RM 
la velocidad es cero. y la energía del sistema es solo la energía potencial. R., es la distancia 
mínima a la cual el proyectil se acerca al núcleo. Si r < R,.. la energía cinélica del proyectil de 
acuerdo con la ecuación 1-14 seria negativa lo cual no es posible físicamente. ya que la energía 
cinética siempre es una cantidad positiva. 

El pozo de potencial es un modelo para representar el carácter atractivo de las fuerzas 
nucleares que son experimentadas por el proyectil si r s R,. 

Si la energía de bombardeo se aumenta el valor de R., disminuye. por lo que el proyectil se 
a-:crca más al núcleo. Existe un valor de E... para el cual R" = R,. es decir en este punto el 
proyectil empieza a sentir la fuer.t.a atractiva nuclear y la energía poh..-ncial del sistema es: 

(1-15) 

A esta energía E.. se le denomina como la energía de la barrera Col!lombiana. Si E 0 < Ec la 
fuer.t.a repulsiva coulombiana impedirá que el pmycctil toque al blanco y sólo se puede acerca 
a este una distancia minima Rm. tal que Rm > R 1 ~ R,. De lo antcnor se desprende que del 
punto de vista de la mecánica chisica solo puede haber interacciones nucleares y por lo tanto 
reacciones nucleares sólo si E., 2' E,. Sin embargo existen muchos ejemplos. de que ocurren 
reacciones nucleares a energías de bombardeo menores a la energía E.. Un ejemplo es la 
reacción nuclear '"F(p.uy)"'O que ocurre par.i energías E.,< 1 :-.1cV. 

L'l E.. puede calcularse en unidades de McV usando la relación entre los radios de: los 
núcleos R y el número de masa atómica A, que es la suma de Z protones y la suma de N 
neutrones y esta dada por 

V 
R = T0 • ~\-' (1-16) 

con r0 = 1.2 X 10"1 
J cm sustituyendo la ecuación anterior en la ecuación 1-15 y usando el valor 

de e2 = 14.4 X 1 O"D Me V cm. Se puede calcular facilmentc E, en unidades de Me V como: 

E, .144(Z, Z,) 

(·•,•A,)j¡ 

(1-17) 
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<!!. , .. .. 
e • o e .,_ . 

•• 

Prnton«s 

•rticulu 
l!Jlo 

H N 1M 11'9 1• 

Número de Masa~ A 
1M 111 

F 1g I. 26 Gri.ftc.:i donde ~ n10cstr.l b altura. de b llanefil 
Coulomh1aru p.3.r.t. d1ÍC'TC'nlr:s nücJeos cua.ndo son 
hon\barde.;)~ con p.articul.3..s u y protone1. 

La fig.1-:!6 muestra una b-'Táfica de E, par.i diferentes núcleos de la tabla periódica 
cuando se usan como proyectiles protones y partículas a Una conclusión importante aunque es 
obvia. es que E, tiene el doble en valor cuando se usan panículas a con respecto a cuando se 

usan protones como prov=tiles. Estas gráficas son muv útiles para estimar si la da ( E.. O, 4>) 
• - d<l 

puede usarse como la calculada por la ecuación 1-1 :!. aunque debido al efecto túnel es más 
sc¡,"Uro revisar en la hteratur.i estos tfatos. Sin embargo, mientras Eo -<:< E, se tendrá un factor 
de seguridad mayor de poder usar la formula de Ruthcrford. 

Por lo antenor. en la pr.ictica es común usar como proyectiles particulas a con 
energías Eo ~:!.O ~1c\I y usar el detector para án¡,'lllos (0 > 150°). En estas condiciones la 
ecuación ( 1.-11) es valida aún para el caso más desfa,·orablc de núcleos ligeros tales como B 
C. N.O. etc. L1 r.uon de usar ángulos gr.indcs es que la variación de la sección con el ángulo 
O es pcquci\a campar.ida con ángulos pcquci\os. 
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1.11.l. Reacciones Nucleares y Cinemática. 

La colisión de un ion con energía E, y masa 1\,1, con un núcleo de masa Mx puede 
producir por cfc:cto de la colisión dos partículas:"y .... y .. que son diferentes a las partículas 
antes de la colisión y las cuales tienen masas My y Mv Cuando esto sucede se dice que ocurre 
una reacción nuclear (RN). Una fon11a convencional de denotar una RN es: X(x,y)Y, donde 
.. X .. se indica como el núcleo hlanco ... x .. como el proyectil, ··y .. es la partícula de masa más 
ligera y ··y·· es la partícula de retroceso. Algunos ejemplos de reacciones nucleares son 
,.N(d.J><.}"N. 14 N(d,p 1 >"N. 14N(d,p5)"N. "N(d. 1x, )

12C, "'O(d. p1 )170, '~C(d,Jl<,) 1 'e etc. 

L"IS reacciones nucleares con uso de accler.ldorcs fue una de las actividades de investigación 
científica por medio de la cual se dctcm1inaron: niveles de energía de los núcleos (energías de 
excitación), momentos angulares, paridad, isospin asociados a los niveles de energía. Además 
se midieron las secciones de producción de las RN. En el ejemplo 1'N(d,p5)"N indica que la 
RN produjo el "N excitado en el nivel ''5 ... 

En las reacciones nucleares se cumplen leyes de conservación tales como: 
conservación de: i) la energía, ii) momento lineal, iii) momento anh'lllar, iv) paridad, vi) carga 
eléctrica, cte. , 

La fig. 1-27 es un diagrama esquemático para n .. -presentar la RN. X(x,y)Y: 

' 

i 
~o' 
Mx Mx ! 

! 
i 

i 
F1g. 1.27 E>qw.-m;i donJe.., muo= un.> particub • .,.­
mcid1endo sobre un nllcleo del blanco -x-que cst! en 
reposo_ Se tllUCStnn l.oa.~ p.1.nh..-uL:u resuluntes ~ 
de b coh~1ún -::- ··. -,-· 

La cincmattca de las RN es un as¡x-cto de estudio en ia fisica nuclear experimental. La 
cinematica de las RS consist<' en calcular la energía (cinética) Ey de las partículas -y-. cuando 
se dan los siguientes datos: la cncrgia del proyectil E .. las masas de todas las partículas, la '"Q''. 
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de la RN y que definimos más adelante, el ángulo O., que es la partícula que se detecta. La 
cinemática se basa en las leyes de conservación de energía y del momento lineal y a 
continuación se mencionan algunos detalles sobre estas. 

Usando las leyes de conservación de energía [ 11] del sistema da origen a la definición 
de la "Q" de la RN, la cual es la diferencia de masas antes y después de la colisión. pero 
también es las diferencia de energía antes y después de la RN y esta dada por: 

Q = [ M, + Mx - ( m, + Mr)J.c' 
= E, + E_, - E,- E,- [McVJ (1-18) 

El valor Q puede ser positivo, negativo ó cero. Cuando Q > O las RN se llaman 
exoenergéticas y si Q < O se les denomina cndocncrgéticas y el caso Q = O es el caso de 
dispersión elástica. en el cual las panículas antes y después de la colisión son las mismas 
por lo que tienen la misma masa. 

Para el caso no relativista, la ecuación ''Q" se puede escribir en termino de las velocidades 
de las partículas como: 

Q = -~ M v' + I_ Al "' - .!_ M ,.' - _I_ M ,.; , 
2 1 1 2 .t. X 2 r 1 2 t 

1-19 

Usando las leyes de conservación del momento: p, = p, +ji,. da origen a las siguientes 

ecuaciones escalares 

J.f, ,., = Af, "_. cosO + Af, V, cos9 1-20 

O= Al. v, senO- Af .-·,se11<? 1-21 

Elevando al cuadrado y sumando las ecuaciones 1-20 Y 1-21, obteniendo 

1-22 

Haciendo uso de las siguientes relaciones 

1-23 

y sustituyéndolas en la ecuación 1-23 Obtenemos l.a siguiente relación para E,.: 
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donde 

y 

,JE;= a ±~a• +b 

.Jm,m,E, 
a= cosO 

M,+M, 

b = E,(M, -m, )~ M,Q 
(Af,+M,) 

(1-24) 

(1-25) 

En el caso de colisiones elásticas. la Q = O debido a que: M, = My y Mx = Mv. Usando ésta 
hipótesis y las ecuaciones: (1-24 y (1-25 ) se puede deducir que: 

E, =K=( M, cosO + M; -M! sen'O 
E, M, +M, 

(l-26) 

El factor K (se le denomina como el Factor cinemático) depende del ángulo O y de las masas 
del proyectil y del blanco. Puede observarse que K·c 1. Por lo que en un experimento de 
dispersión cl:is:ica a un ángulo fijo (O< 150º). la cm:rgía de tas par1iculas dispersadas variará 
debido a que varia el factor K seglin la ma...:1 del nucko dispersor. Puede observarse de la 
ecuación. (l-26) que el valor de K t.'"S cercano a la unidad cuando M. « Mx. por lo que E,= E,. 
y que et valor de 1.: « 1 cuando 1\.1, tiene valores cercanos a Mx • por lo que E. disminuye al 
valor cero. Por esta carnctcristica muchas veces a la téc111ca de RBS se le denomina como 
cspcctromctria de masas por reflexión. 

En las tablas 1 y 11 obtenidas en el capitulo 111. se muestran valores calculados del 
factor cinemático K cuando se usa como pro~=tilcs un haz de protones y par1iculas alfa a 
diferentes angulos O. parn diferentes nuclcos de los hlancos (los que se identifican con su 
símbolo químico). 

Compar .. mdo los valores de K en estas dos tabla.s. puede observarse que la diferencia 
de !!..K parn dos masas de n4,cleos vecinos es mayor con par1iculas a con respecto a si se usan 
protones. es decir. la separación en energías de las partículas dispersadas será mayor para 
panículas u que con protones. 
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1.11.2. Potencia de Frenamiento y Sección Atómica de Frenado. 

La perdida de energía por unidad de longitud de los iones incidentes en un material, es 
descrita por una fuerLa que se le llega a comparar con una 'fuco.a de fricción' y se debe[ 12] 
a la interacción de los iones incidentes con la nube de los electrones de la muestra. El uso 
de este fenómeno es el responsable de que se pueda deducir el perfil de las concentraciones 
de los átomos de una muestra en algunas de las T AON. Niels Bhor fue el primero en hacer 
una teoría parn dar una explicación a este fenómeno y dedujo la siguiente ecuación: 

JE- ., _ _, • .,E ' 
S = - '- - =--""·•_e --NZ,ln(·":' -·-)'':, 

dt E · J 
(1-27) 

donde E es la energía del ion incidente, con carga eléctrica Z 1 e, y masa M 1, N es el número 
de átomos por unidad de volumen de la mue.o;tra con número atómico Z 2 , J es el promedio 
de la energía de ionización. Después de Bhor hubo teorías más sofisticadas, tal como la de 
Linhart, pero para muchos cálculos de uso TAON. la aproximación de Bhor da buenos 
resultados. 

Parn ilustrar este fenómeno se hace referencia a la fig. 1-28 en la cual se supone que una 
película delgada de esp<.""SOr "di"' es bombardeada con iones rnonoenergé1icos de energía E0 

(tales corno: p. d. ó <i. ele.). Debido a que los iones incidentes interaccionan con la nube de 
electrones estos viajan en linea recta y solo cuando chocan con !os núcleos alómicos, lo cual 
ocurre espor.idicamcnte estos son dispersados o absorbidos por csios. 

-Dt-

E-L>.E 

P.-tkul•• 
tr WMnllkta• 

E 

flg 1 ~S D1.:ignma. oqucni:iitico de- un cApcnrncnto 
par.a mcd11 l.> pt'r<l1J.l de cn<T¡;~ .'!J-.º de wu p.irticula 
mc1Jcntc con c-ncrgu. E que LnCM.k en wi.a pdicula 
de un nu1crul ~.ohdo Je C'-pcsol" ~-. 

Existen muchas publicaciones de teoría.<; sobre el cálculos de S(E). y la comparación 
con valores experimentales llega haber diferencias no mayores de un 10'%.Los valores de 
S(E) se presenta en manuales de TAON en fom1a de Tablas y de Gráficas. También se 
llegan a presenlar por medio de ecuaciones empiricas. 
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En la literatura es muy común usar la sección por átomo de perdida de energía e, la 
cual se define por la siguiente ecuación: 

E= 
1 dE 

N dt 
(1-28) 

Las unidades de i: se acostumbra a expresarlas en unidades de Jff" ev.cm2. Valores de e 
parJ los rnatcrialcs: Au, Ag. Cu. Al. O, Be cuando son bombardeados con protones con 
energías en el rango de 0.01 a JO McV se presenta en forma grafica en la fig 1-29. Puede 
observarse de esta figura la tendencia descrita por la ecuación de Bhor que el valor de e se 
incrementa con el valor de Z 2 y para un material dado. e decrece con la energía E. pero 
solo en un rango de cncrgias. 

~ 
e:> --

Energia dPI foton (NleV) 
Fig.1.29.GnUiea de b sección de pad1da de encrgla por átomo e en funcu.">n de b. enc:rgia de protones pan 
difttentes ~tomos. 

Cuando el material que fonna el blanco está compuesto por m.is de un elemento, la 
sección eficaz de frcnamiento es la suma de las secciones eficaces de cada uno de los 
elementos que lo forman. Por ejemplo. para un compuesto o molécula de dos clcmc:ntos A...Bn. 
siendo m y n las cantidades relativas de éstos, que Bragg postulo que la sección de 
frenamicnto se podía escribir cotno: 

(1-:!9) 

donde e"·"· es la sección eficaz de frcnami<..-nto en un material compuesto por m átomos d.: 
A y n átomos de B. 1: '· y e"· son las S<.."CCioncs eficaces de A)' B respectivamente. 
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La generalización es obvia para un compuesto o molécula compleja de "n" átomos. El 
postulado anterior se le denomina Ley de Bragg y se ha comprobado su exactitud para la 
mayoría de aleaciones y compuestos. 

1.14 Esparcimiento de la Perdida de Eoer¡:la (Straggliog) 

La..~ fluctuaciones en la pérdida de energía de iones encrgeucos cuando inciden en un 
material son llamadas esparcimiento en energía y en el idioma inglés "stragglíng". La fig. 1-28 
que se uso para discutir los conceptos de perdida de energía Li.E se puede usar también para 
ilustrar éste fenómeno. El blanco de espesor ""tº"con densidad atómica N.t·y número atómico Z 2 

es bombardeado con iones monocncrgéticos de energía Eo y carga eléctrica Z 1e. Los iones 
incidentes se consideran monocnergéticos por lo que la dispersión en energía puede 
representarse por una ó de Dime. El efecto del blanco es una perdida de energía !!.E. por lo que 
la energía de los iones después del blanco es: 

E,= E 0 -Li.E 

A EJ • Ea 
1 

F1g. 1.30 Di.agr.una C"MJUC'ItÚUco par.a ilustrar c1 
~i.nucnto de encrgia La d1spc:n1ón de 
cncrgi.a de lo~ IOllC'!> tnt.:11.knte-s puede: 
lt'pr"CSC'llt:a..n.c p."lr W\;l b lk D1nc. 

(1-30} 

Sin embargo. los iones emergentes del blanco ya no tendrán una energía única. sino que 
tienen una distribución en energías cuyo promedio es E,_ Esta dispersión en energías se puede 
representar por una distribución gaussíana G(E) descrita [ 13 J por la siguiente función: 

1 E-E . 
G(E)•~ exp[- ( -1 )"]. 

íL2:r 2 íl 
(1-31) 

donde n. es la desviación estándar de la dislribución con centro en el promedio E1• Et 
esparcimiento en <"nergía limita el analisis de materiales muy gruesos. debido a que empeora la 
resolución en energía. 
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Existen muchas teorías para explicar esta distribución en energías y una de las teorías mas 
simples es la teoría de quien dedujo la si¡,'Uientc expresión para n: 

n' =4.rr(7.,-c·')'7.,N-1 (1-32) 

Otras teorías más modcn1as y sofisticadas que la de Bohr. es la teoría de Lindhard y 
ScharrfTpcro en la práctica la teoría de Bohr es suficiente para el análisis de materiales. 

El efecto de straggling en un blanco grueso se ilustra csquemáticaJTientc en la fig. 1-31 
donde se indica el ensanchamiento de la energía del haz por las Gaussianas. siendo estas cada 
vez más anchas cuanto más penetra. 
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Fig. t .31. foml.1 n.quern.1.uc.a dd efn:to de s.tn:gghng C'n wi 
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CAPITULO 11 

PREPARACIÓN DE RECUBRIMIENTOS DE l\IULTICAPAS DE TINfTUACERO. 

11.1 Generalidades Sobre Monocapas de Recuhrimienlos de TiN. 

Como ya se menciono. el tema de esta tesis es sobre recubrimientos multicapas de 
TiNrfi sobre acero. Antes de abordar este t<.-ma. se mencionará algunas propiedades de los 
recubrimientos de monocapas. Los recubrimientos son deposito de materiales sobre la 
superficie de un substrato en forma de película delgada cuyo espesor es "'de algunas micras 
( µm) o puede ser menor a 1 ¡un ( 1 µm = 10 1 mm) 

Los rccuhrimientos de TiN son del tipo cerámicos y los recubrimientos de Ti son 
del tipo metálico. Los recubrimientos de TiN en fonna de monocapas es de los 
recubrimientos más usados en la industria. Una de las aplicaciones industriales de algunos 
de los rccuhrin1icnros duros sohrc acero. es cuando se usan estos n1atcrialcs para fabricar 
herramientas de corle. tales cumo brocas. buriles fresas. seguetas. cuchillas. dados de 
extrusión. etc, <..~on lo que se logra un n1cjoran1icnto en el rcndinlicnto de estas. Los 
rccuhrimicntos duro' t;:unbicn se usan a nivel industrial en flechas de motores. bombas. 
valeros. válvulas. etc Otra aplicación industrial de c.-stc tipo de recuhrimientos es para 
recubrir con1ponenlcs tales c:on10 discos duros magnéticos que se usan en con1putadoras. 
discos compacto,, cspc.ios. lentes y artículos de bisutería. etc. El uso de este tipo de 
recubrimientos 1amb1cn me.Jora la resistencia a la corrosión • por ejemplo en moldes de 
plástico los cuales s.: usan a una alta temperatura. La figura 11-1 es una fotografia de piezas 
con rccuhrirnicnto dun'. 

Fig. 11.1. Fo1ografia ni l.l que se niues.tr.u hc:rnuninitas con nxuhnnu~nto'i de T1N. También K ttalCStran 

discos compactos que u!>.ln r~ubnnuentos de p<-lkul» r~íkJ.a.ntcs a la luz ns.ible. 
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Los recubrimientos de TiN son los que más se han usado y estudiado desde el punto 
de vista tanto teórico como experimental en los últimos 30 ai\os. Estos n .. -cubrimicntos son 
resistentes a la corrosión, también se ha encontrado que son hiocompatiblcs y cuando se 
usan en prótesis disminuyen el rechazo de prótesis sobre aleaciones de cobalto y sobre 
accro.[14]. Otra propiedad de los recubrimientos de TiN es que tienen un color dorado, 
similar al color del oro. Esta propiedad permite usarlo como recubrimiento decorativo. en 
artículos de bisutería. cajas de relojes. pulsera, bolígrafos y armazones para lentes 
ofl.áln1icos. articulos para haños. lates corno llaves. regaderas. etc. 

Las películas de TiN tienen c~tructura policristalina las cuales pueden ser 
caracteri.-~1das por Di fracción de Rayos X.[ 15) La dureza y el color de los recubrimientos 
de TiN son fuertemente dependientes del método de producción, su composición y su fase. 
El método de espurreo reactivo es la técnica más comúnmente usada para depositar el TiN 
y se discutirá con algún detalle mas adelante. Las TAON descritas en el capitulo 1 son muy 
adecuadas para la dctcm1inación de la composición de las películas de TiN, .La figura 11-2 
es un resume de propiedades de dureza y de color de p<"'lículas de TiN de películas 
producidas con un técnica de espurreo reactivo 
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F1g. 11.2. RC"Cop1lac1ón hibliogr.ific.oi de propu~dadc-! de dur~r..a. y d~ color dC' pc'li4.:'ulas de T1'S. como 
función de la razón :-.; rr r. 
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11.2 Rccubrimienlos Duros. 

El antecedente del desarrollo de los recubrimientos duros esta relacionado con el 
desarrollo de películas delgadas para la industria de los semiconductores y de la 
microelectrónica. Los principales materiales para recubrimientos duros son compuestos 
binarios o temarios del grupo de elementos: Ti. Cr, Hf. Zr. Nb, V. Si Al. B, C. N.O, P y N. 
Además del TiN otros recubrimientos clásicos son hechos de: CrN. AIN. TiCN,ctc. 
Algunas de sus propiedades relevantes se cnlistan en la Tabla l. 

Tabla l. 
Propiedades relevantes de algunos recubrimientos duros. 

Propiedades TiN CrN l AIN TiCN AITiN 
Dure7.a 3000 2000 1 2200 4000 5000 

AR.T.(Hv) 1 

Dure7.a Tcmp. "'3100 
.. , 

! ·? "'3200 "'5300 ,,. (,• 

De operación 
Adherencia 70N 7~ . ., 60-65N 70-SON {.· 

(Carga critica) 1 

Resistencia a 450-C 700-C 1 SOO"C 350"C 800-900"C l 
la oxidación 1 

Color Dorado Gris ' Gris Gris Gris oS<:uro 

Uno de los objetivos de Jos recubrimientos de aceros, es el mejoramiento de las 
herramientas. El termino "mejoramiento" quiere decir: proteger, alargar la vida útil de la las 
herramientas. reducir el coeficiente de fricción. aumentar la velocidad de corte cte. lo cual 
implica reducir costos de operación en la industria. lo que implica una mejor productividad. 

Con los recubrimientos duros. se aumenta la "dure7.a" del material recubierto. La 
dur=.a se usa como indicador de la posible utilidad del recubrimiento y en gener.d estos 
recubrimientos tienen mayor resistencia al desgaste por fncción y tambicn mejor resistencia 
al desgaste por corrosión. 

Desde el punto vista teórico. los materiales mas duros tienen enlaces principalmente 
covalcntcs, módulos de young y de cone grandes. Los enlaces entre estos átomos son 
conos. lo que hace que las distancias entre los planos de átomos también sc.;m pcquci\as. 
Los elementos que satisfacen estas condiciones son: Be. R. C.!'/, O. Mg. Al. Si, P. S. 

Los materiales duros pueden ser divididos en tres grupos dependientes de enlace: a) 
materiales duros metálicos. tales como: boruros. carburos. y nitruros de los metales de 
transición, b) materiales duros co,·akntcs, tales como boruros. carburos y nitnJros de: Al. Si 
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y B, mas el diamante, c) materiales duros iónicos, tales como óxidos de: Al, Zr, Ti y Be. La 
fig. 11-3 resume en fonna esquemática los principales compuestos de algunos materiales 
que se usan como recubrimientos duros y también se indican los tipos de enlace. 

Figura 11-3. Di;s~ram . .'.l c-s.quenútsco donde se- 1nd1can algunos compuestos bmanos y tr:rna.rios. 

Entre los recubrimientos cerámicas a base de nitruros, tales como TiN, ZrN. BN. 
HIN. (TiAl)N. etc tienen el mayor punto de fusión después de los carburos. Los 
mononitruros de boro, titanio, circonio. hafn10 y tantalio son en su mayoría refractarios y 
ténnieamcntc estables, con un punto de fusión de alrededor de 3000-C. Los demás nitruros 
se caracterizan. en su mayoría. por tener poca estabilidad a altas temperaturas. Los nitruros 
de tantalio y de h:ifnio tienen teóricamente 13 más alta densidad, mientras que los nitruros 
de tungsteno tienen la densidad más baja. 

La selección de un recul>nrniento para una aplicación dada involucra las siguientes etapas. 
las cuales son intc:rdcpc:nd1cntcs: 

1-.Conocirnientos de las propiedades del material en bulto que aetuar.i corno substrato. 

2-.Comprcnsión del ambiente y condiciones en donde el recubrimiento va a ser empicado. 

3-.Selección del material para el recubrimiento, tomando en cuenta. por lo menos, su 
estabilidad química. adherencia al sustrato. dureza. coeficiente de fricción. tenacidad y 
costo. 

4-.Sclccción de la !Ccnica de fabricación para proporcionar las caracterisca.~ deseadas, el 
máximo rendimiento de producción y el mínimo costo. 
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5-.Selección de las técnicas de caracteristicas requeridas para medir las propiedades .así 
como la eficacia del recubrimiento en uso. 

11.3. Métodos de J\1edlción de Dureza. 

Ha.•ta ahora se ha hablado de recubrimientos duros sin haber definido este concepto. 
La dureza se define corno la resistencia de un cuerpo a la deformación plástica local. La 
dure7.a es una propiedad muy compleja. Hasta la fecha no ha sido posible predecir la dureza 
de un compuesto conociendo sus características mecánicas o de los enlaces atómicos. 
Existen alguna.• ideas al respecto para ciertos compuestos. En realidad la deformación es 
una mezcla de las característica.• plásticas y elásticas del material, y por lo tanto esta 
relacionada con: a) el tipo de enlace atómico, b) el csfucrLo del enlace, e) el largo del 
enlace. e) la densidad atómica. d) la dirección de aplicación de la carga. e}las caracteristicas 
de los defectos y disiocaciones. f) así como el método de medición utili7ado. 

Existen diferentes métodos de medición de dureza y escalas de dureza y estos son: a) escala 
de Mlw•. b) escala de Brinell. e) escala Rockwell y d) escala Vickers.( 16]. 
Los métodos de medición de dure/~~ involucra procesos de identación. La indcntación 
puede ser rnicroidcnt~tción o nanoidcntaciOn. 

La escala de Vickers es de l:L• más usadas para recubrimientos delgados sobre todo cuando 
se usa nonoidcntacion. porque se pueden usar cargas pequeñas, en esta tesis será la escala 
que usaremos y describiremos a continuación. En la fig. 11-4 se muestra esquemáticamente 
una figura para definir la dureza \'ickcrs lh- y esta dada por la ecuación: 

"· 
1.85..tF 

d' 
(11-1) 

donde d es igual al promedio del largo de las diagonales de la indentación y F es la carga 
aplicada. 

136• 

Fig.11.4.La figura ~tra un esquema de mcd1c1ón Je dure-za donde d, y d, n la rneilid.I Jcl Largo de las 
dlO!,"On.tlcs. d .ángulo n>tte lu pareJc-> de lo p1...a.n.dc- •m-.:ttida es de 136º. 
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Para dar una idea practica de dure7.a de diferentes materiales. la Tabla 11-2 resume las 
durC7..as en la escala de Vickers para varios materiales. 

Tabla 11-2. 
Dure= Vickers Hv para diferentes materiales. 

l\latcrial llV{Klm!!!.J Matcial llVUUmm'l 
Talco 2.4 Ortoclase 800 
Yeso 36 Cuar?.o 1120 

Calcita 110 Topacio 1430 
Fluorita 190 Corindon 2000 
A patito 540 Diamante (10.000) 

11.4 l\tejornmiento a la Resistencia a la Corrosion de los Recubrimientos de TlN. 

La corrosion es el ataque destructivo que sufre un metal por reacciones químicas o 
electroquímicas con su ambiente. El deterioro por causas fisicas no e!> llamado corrosion si 
no erosión. abrasión o desgaste. En algunos casos el ataque químico es acompañado de 
deterioro fisico. es entonces llamado corrosion-erosión o desgaste corrosivo. El termino 
corrosion se aplica solo al ataque qui mico de los metales.[ 17] El termino ··aherrumbrado" u 
··oxidación·· se aphca a la corrosion del hierro y las aleaciones en que esle es el metal base. 
Por lo tanto. los metales no ferfo~os se co1Toen, pero no se aherrumbran. La importancia de 
los estudios de la corrosion es múltiple. El que figura en primer lugar es el económico. 
Algunos paises como México. tienen grandes perdidas por corrosion. pero no se tiene 
1nedido el costo t(1taL 

El Ti1' posee una rcactividad química muy baja; por eso es un material muy 
interesante para usarlo con10 rccubrirnicnto protector contra la corrosion. lJna forn1a de 
medir la n:s1stenc1a a la corrosion es a tr.ivés de estudios clcctroquimicos en soluciones 
acuosas de: 11,so, (0.5 !\! ). Na:SO, (0.5 M). y el 1'a CI: (0.51 M. 30¡;,.I) Estos estudios 
nu1estran qur: rccuhri1111cntos de 111onocapas de TiN sobre acero se logr..i un incrcn1cnto en 
la resistencia a la corrosion. l...a n1c1ora a la resistencia a la corrosion es mejor cuando se 
aplican dos nwnocapas de T1Nn·1 sobre acero. siendo el Ti primer rccubnmiento de sobre 
el acero. sohrc i.:I cual se le deposita la pt:licula de Ti:-.i. [IS]. Esta me1ora se e'.\plica porque 
el recubrimiento de Ti sobre el acero. disminuye la porosidad y el numero de defectos. lo 
cual impide 4uc la solu.:ión penetre al substr.ito. -

Tamhicn sc h'1n rcali,•ado ~-stud1os para medir la biocompatibilid.ad de r~-cubrimicntos de 
TiN. sobre aleaciones de cohalto y titanio. ohs•:n.·ándosc que mejor.i la aceptación cuando 
se usa c.:n próh:sts. 
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Por las propiedades antes mencionadas. los recubrimientos duros cerámicos a base de TiN 
tienen una buena perspectiva de aplicación de estos para protección contra la corrosion. Un 
ejemplo de medios altamente corrosivos son los moldes de plástico, los cuales se operan a 
una alta temperatura. Cuando estos moldes se recubren con TiN se aumenta el tiempo de 
uso de estos moldes. 

11.S Diferentes Formas de Corrosión. 

Las fonnas de corrosion pueden dividirse en diferentes maneras dependiendo del autor que 
haga la clasificación. En esta sección, se presenta brevemente una de las fonnas más 
amplias de clasificación. basadas de la clasificación que hace Dcnnis A .Jones [ 19]. 
Ataque Uniforn1e. Es un tipo común de corrosion. para medir la tasa de corrosion. se 
supone que este es c:1 mecanismo quc se presenta. 
Picaduras. Se denomina así. al tipo de ataque local que se fonna por que la velocidad de 
corrosion es n1ayor en unas zonas que en otrA-s. 

Corrosion Cia/wi111ca. Cuando dos aleaciones disimiles se acoplan en presencia de un 
elcctrolito corrosivo. una de ellas se corroe preferentcmcnte mientras que la otra se protege 
de Ja corrosion. 

("orrosio11 en rc11dya . .,,·. La corrosion de una aleación se acelera en el pcquesl.o volumen 
cerrado de una hcndaiura creada por el contacto con otro n1;itcrla1. 

Agr1cta111icnto i11d11cuJo por ,.¡ atnhicntt·. Cuando una aleación que nomuilrnentc es dúctil,, 
sufre una fractura frag.il en presencia de un arnhicntc que le: c~usa una corrosion minin1a e 
uniforme. es conocida como a¡,,'Tictanliento mduc:do por el ambiente. Otras tres fallas 
relacionadas pero difc:rentes son: corrosion ba_¡o tensión. corros1on bajo fatiga y 
agrietamicnto inducido por hidrógeno. 

Corro.uon 111tcrgratt11/ar~ Esta ocurre cuando la co111pos1c1ón quin1ica en los limites o 
fronteras de grano es notablemente distmla de la del interior de estos. Las impure7.as 
reactivas de una aleación se pueden segregar o bien por los elementos pasivantes. pueden 
empobrecer en las fronteras de grano. Como resultado las fronteras de grano o sus regiones 
adyacentes prcscntan menor resistencia a la corros1on preferencial. la cual puede ser severa 
en esta zona. Este ataque frecuentemente rápido. penetra con profundidad en el metal y en 
algunas veces causa 3\'crias catastróficas 

C"orrosion sclcctn,i. y dccincado. La corrosion s.clc:ctiva separa a un elen1cnto de una 
aleación de solución sólida. El evento vulncrahle puede ser Al. ¡:e. siendo el ejemplo mas 
conocido el decincado dc laton. El .l'.mc es rclat1varnentc mas activo que el cobre. 
Rápidamente es evacuado del laton. quedando. cobre P"m~o relativamente puro con 
propiedades 1111..-cámcas pohn:s. 
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Corrosion por erosión o fricción. Cuando un metal esta en contacto con un liquido 
corrosivo que tiene alta velocidad de flujo se origina un proceso combinado de corrosion -
erosión. 

11. 6 Medición de la Corrosion por Mediciones de Polarización Potenclodinámica. 

La resistencia a la corrosión de los recubrimientos multicapas de TiNrri/acero que 
se reportan en esta tesis se realizo mediante un método de polarización potcnciodinámica y 
este se dcscrihc a continuación. 

Los fenómenos de corrosión pueden ser explicados en tém1inos de reacciones 
electroquímicas. Por lo tanto estas reacciones pueden ser usadas para estudiar dichos 
fenómenos. l~"l medición de la corrosion con técnicas clcctroquimicas alcanzo popularidad 
entre buen número de ingenieros de corrosion debido principalmente a la rapidez[20] con lo 
que se realizan estas mediciones. Los estudios de larga duración como la dctem1inación de 
perdida de peso pueden tomar dias o semanas para completarlo, mientras que un 
experimento elcctro4uimico puede requerir a lo mucho de algunas horas. l,;t rapidez de las 
mediciones electroquímicas es especialmente útil para aquellos metales o aleaciones que 
son altarncntc resistentes a la corrosion. 

L"l figura 11-5 es un diagrama esquem:itico del circuito eléctnc0 para realizar estas 
caracterizaciones. El espécimen por caracterizar (\VE). el electrodo auxiliar es de !,.'Tllfito 
para medir la corriente y el electrodo de referencia de calomelanos usado para medir el 
voltaje. Estos electrodos se conectan al potcnciostato. y los tres electrodos se sumergen en 
el clcctrolito dentro de un matraz de cinco hocas. 

TI'SIS ca·.~ 
FALLA DE ORIG!!.N 

Fig. 11.5. Figura esquc:nt.iuca del RYlT&Z donde ioC form.1 1~ CC'kLl de corT\,1sK~n con lo!. t:C" dC"CtroJos 

concctaJos :ti potcni.:1ost.:1h.1. 
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Las mediciones de la relación potencial-corriente bajo condiciones cuidadosamente 
controladas (manteniendo un burbujeo de N 2 o aire para expulsar o introducir el oxigeno y 
manleniendo la temperatura constante) producen información sobre las lasas de corrosion, 
de recubrimienlos, así como de la pasivación, lcndcncias de picado y otros dalos 
in1portantcs. 

La caracteri,.~~ción de un espécimen metálico se realiza mcdianlc su relación corrielllc­
vollaje obtenida a lravés de la polarización hecha con un poleneiostato. Al espécimen se 
aplica un polcncial que es variado lcnlamenle hacia la dirección positiva, el espécimen 
aclúa como ánodo de tal forma que es corroído o se le fonna una capa de oxido. Estas 
mediciones son usadas para determinar las características de corrosion en ambientes 
acuosos (tales como H 2SO •• Na2SO •• y el Na Cl 2 ). Una gráfica complcla corricntc­
polcncial de un espécimen puede medirse en algunas horas o incluso en pocos minutos. 

Con csla técnica potenciodinámica se pueden reali,..ar las investigaciones sobre las 
tendencias de pasivación. los cfeclos que tienen inhibidores y oxidantes sobre un 
espécimen. Esla información perrnile comparar las caractcrislicas de corrosion de los 
difcrcnlcs cspccimcnes (metales y aleaciones). 

Cuando un cspécin1cn rnctálico es sun1crgido en un n1cdio corrosivo, en su 
superficie, ocurren procesos lanto de oxidación como de reducción. Generalmente el 
espécimen se oxida (corroe) y el medio (solvente) se reduce. El espécimen puede funcionar 
tanto como ánodo o como cálodo, prcsenlándosc corrientes anódícas y catódicas en su 
superficie. 

Las reacciones anódicas tienen la fonna: l\I -·• l\1º' • ne. En est>1s re>1cciones se 
liberan n electrones. Algunos c1crnplos tic <.--slas n:acc1011es son: 

Al-• Al,,. + 3c·. (11-2) 
y 

(11-3) 

Por otra parte las reacciones c>1tódícas que juegan un papel significativo en los 
procesos de corrosion son pocas. siendo una de las más comun<.--s la reducción de iones de 
hidrógeno en una solución ácida un ejemplo de una reacciones catódicas es: 

(11-4) 

Usualmente cualquier proceso de corros1on c-s el resultado de comentes anódicas. Si 
el espécimen csla en contacto con un liquido corrosivo y no csla conectado a ningún 
instrumento (como estaría en "scn·icio .. ). el potencial que adquiere (con relación a un 
ek-ctrodo de referencia) 1:s llamado "polencial de corrosion" !~. Una muestra que se 
encuentra en E.,,~ prcscnla en su superficie corrientes anódicas y catódicas. Sm embargo 
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estas corrientes son exactamente iguales en magnitud por lo que no se presenta una 
corriente neta que pueda ser medida. Esto significa que la muestra esta en equilibrio con su 
ambiente (aun cuando pueda estar corroyéndose visiblemente). Ec.~ puede ser definido 
como el potencial en el cual la tasa de oxidación es exactamL-nte igual que la tasa de 
reducción. 

Es imponantc repetir que cuando un espécimen se encuentra en Ecm están presentes 
las corrientes de ambos signos. Entonces mediante una fuente de voltaje se puede polarizar 
el espécimen para for?-arlo a que asuma un potencial diferente al de corrosion de tal forma 
que la corriente neta medida representa la diferencia entre las corrientes catódicas y 
anódicas. Si el espécimen es polarizado hacia un potencial ligeramente más positivo que 
Ec.,,,. entonces la corriente anódica predomina a expensas de la corriente catódica. 

Conforme el espécimen es llevado a un potencial mucho mas positivo, la 
componente de la corriente catódica se vuelve despreciable con respecto a la componente 
anódica. Obviamente si la polarÍ7..ación se lrnce en la dirección negativa. la corriente 
catódica predomina y la componente anódica se convierte en insignificante. 
Experimentalmente se miden las características de polarización graficándola corriente de 
respuesta como una función del potencial aplicado. Debido a que la corriente medida puede 
variar en varios ordenes de magnitud. generalmente se !,TJfica el logaritmo de la corriente 
como una función del potencial aplicado. En los estudios de corrosion suele llamarse 
potencial de reposo E,<1'. al potencial asumido por la muestra al sumergirla en el electro lito y 
potencial de corrosion En~ al valor del potencial para el cual la corriente pasa de catódica a 
anódica al efectuar una polarización. si estos dos potenciales son diferentes. significa que la 
muestra ha sufrido cambios superficiales durante la polari7.ación. 

11.6.1 Grafic:" di.' Tafrl. 

Una curva de Tafc1(21 J para las multicapas de TiNrfi anali7..adas para resistencia a 
1.,. corrosion. se obtuvo polarizando el espécimen este a una velocidad de IOmV/min a 600 
mV alrededor del potencial de corrosion ~. en la dirección anódica y barriendo este 
alrededor de este. Este potencial no puede ser barrido de manera continua, por lo que se 
varia de fom1a escalonada. la corriente que resulta de aphcar este voltaje al espécimen es 
graticado en escala semi logarítmica (ver tig. 11.6). 
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Logaritmo de i (µA/cm ) 

Fig. 11.6. Medición de i.--. mediante las curvas de Tafel. 

La corriente de corrosion icun se obtiene de extrapolar la porte lineal de la curva de Tafel a 
E.corr-Como se muestra en la fig 11-6 La tasa de corrosion es directamente proporcional a ia... 
Las partes anódieas y catódicas de las curvas de Tafel son descritas por la ecuación de 
Tafcl. 

(11-5) 

donde l1 = sobrcvoltaje. o sea la diferencia entre el potencial aplicado al espécimen y el 
potencial de corrosion. 

Po constante de Tafcl 

icon = densidad de corriente de corrosion 

i =densidad de corriente con el sobrcvoltaje '1· 

Rearrcglando la ecuación tenemos 

'1 = fi( logi - logi,.~) (11~ 

esta ecuación tiene la forma y= mx + b. que corresponde a una linea recta. así una gráfica 
de 11 contra logi es una recta con pendiente p. Por lo tanto en la ecuación 11-6. se observa 
que si '1 =O (en E.o.~). entonces logi/im, =O. en consecuencia ilia,.. = 1. por ello se obtiene la 
relación directa. 
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Í = ic,..,... 

Con este valor se puede encontrar la tasa de corrosion. 

La ecuación 11-5 descrihc la parte anódica y catódica solo si IPcl IP. es decir si las curvas 
tienen las mismas pendientes. Cuando no sucede lo anterior. la parte anódica de la gráfica 
de Tafcl es descrita por la e ecuación 

(11-7) 

y la parte catódica por la ecuación 

(11-8) 

donde ia = densidad de corriente anódica 

ic = densidad de corriente catódica 

i 1n1 =corriente intcrcan1b1ada (an.:íloga a iC"'C..., en un sistctna corroyéndose). 

Generalmente las curvas experimentales no son simétricas como en la fig 11-5. 
además es común que la parte anódica de la cur. a no sea lineal. En estos casos se hace 
dificil conocer el \'alor 11,. Sin emhargo pueden calcul;irsc los valores de la parte anódica 
mediante las ecuaciones 11-7 y 11-8 igualándolas en la región cercana a E. .• ,. ohtcniéndose 
resultados que no son rnuy diferentes de los c'.\.pcnrncntalcs. 

Las ra<"oncs de no linealidad no están bien entendidas, pero se han he-cho algunas 
especulaciones ra7onablcs. La extrapolación Je Tafcl puede ser válida aun si la parte 
anódica no es muy lineal. sobre todo cuando se hacen mediciones de corrosion en forma 
con1par;itlva y no en ténninos ahsolutos. 

11.7 l\lulticacapas de Ti:-O(l'iJAccro. 

Los recubrimientos homogéneos ( monocapas) de TiN sc están llcgando al limite de 
mejoramiento de propiedades tribológicas y de rcsistcncia a la corros1on. Una de las 
posibles técnicas para depositar capas gruesas de TiS es el espurreo con magnetrones 
desbalanccados. con los cuales se pueden alcanzar altas tasas de dcposito del orden de 
algunas dccen:L~ de nrn por minuto(para nuestro ,;1stema) Cuando se producen películas de 
TiN con espesores mayorc-s a 5 11111. estas pcliculas tienen poca adherencia al sustrato. y 
baja n:sistencia a la fractura. 
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Una alternativa al mejoramiento de recubrimientos de TiN es el uso de multicapas de TiNrri. 
Las multicapas presentan mejores propiedades mecánicas como la durc7.a, la resistencia a la 
fractura; mejor resistencia a la corrosion, comportamiento que ha sido reportado tanto para 
sistema.~ cerámico -metal, que es el ca.o;o de TiNrri, así como para sistemas ccrántico­
cerámico, tal como el TiN/NbN. Con el uso de las multicapas se pueden combinar las mejores 
propiedades de diferentes mat<.-rialcs para producir un solo recubrimiento protcctivo con 
propiedades superior a recubrimientos homogéneos. 

Los :mteeedentes de recubrimientos multieapa se remonta al año de 1970 
cuando Kochcler (22] propuso que una estructura laminar (multicapa) compuesto de dos 
metales ( 1 y 2 ) donde el metal 1 tiene una línea de dislocación de alta energía y el metal 2 
una línea de dislocación de baja energía, debla de resistir mejor el movimiento de las 
dislocaciones y presentar mejor plasticidad que una aleación homogénea. A mediados de 
los noventa se incrementó considerablemente el interés por incrementar las propiedades 
mecánicas mediante multicap:L•. 

Se ha intentado explicar la razón del incremento del mejornmiento de las 
propiedades en los materiales en multicapas pero todavía hay mucho trabajo por hacer, 
tanto en el mejoramiento de las técnicas de producir estas como entender teóricamente la 
fonna como se logra este. 

Para definir el significado de multicapas de recubrimientos multicapas. la figura 11-.7 
muestra en forma esquemática un ejemplo teórico para la representación de multicapas de 
TiNrri/accro. Par.i estandarizar el estudio de multicapa.•. como en el ejemplo mencionada se 
define el periodo de modulación i .. el cual es el espesor par.i el cual se repite la composición 
de la multic.1p;L' En este ejemplo el recubrimiento es de 5 periodos y i. 0~ 1 ~un .. y se usa la 
siguiente notación: ;;.,, .. 1 , ·· I: 1 par.1 indicar que los espcsor<.-s de TiN y Ti son iguales. Una 
notación simplificada para <kno1ar el recubrimiento de este ejemplo es [TiN(0.5 µm)fíi 0.5 
~1m )5. donde 5 significa que el periodo de modulación se repite 5 veces. Con el procedimiento 
de multicapas se pueden tener recubrimiento de TiNrri con un espesor mayor a 10 µm. debido 
a que la.• capas de Ti disipan tensiones y aumentan la adhesión. 
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TIN0.5 I'• 

TI 0.5 I'• IA. Periodo 
TIN0.5 p111 

TI 0.5 ""' 
TIN0.5 P• 

TI 0.5 p.,.. 

TIN0.5 Pm 

TI 0.5 ,.,.. 

TIN0.5 p..,.. 

TI 0.51'• 

Substrato 

Fig. 11.7. Ilustración de un recubrimu:-n10 de nnilucapas de TiS/T1Jaccro. En esta figura se define el concepto 
de periodo l .. 

En muchos reportes de estudios de recubrimientos en la literatura. los espesores de 
los recubrimientos de TiN y de T1 no siempre tienen el mismo valor. asi por ejemplo. el 
recubrimiento [TiN(l50 nm)'T1(50nm)]:n. ), 1 ,-.;·1 , = 3:1. indica que el espesor total del 
recubrimiento es de -lpm con 20 pcnodos de repetición. 

Otro tipo de recubrimientos de Ti!'Vri. los cuales no son periódicos no se pueden 
describir en la fonna simple anterior. En el estudio de recubrimientos multicapas de TiNrri 
que se reportan en esta tesis, ambos tipos de recubrimientos fueron realizados. En este 
trabajo algunas de las muestras, l:i ultima capa de TiN se produjeron con un espesor mucho 
mayor que las capas más interiores. Este tipo de muestras se produjeron debido a que la 
dureza del recubrimiento es fuertemente influenciada por el espesor de la ultima capa de 
TiN. 

11.8 Producción de l{ecubrimienlos de TiNrri por Espur~ 

El gran auge de nuevos metodos de producir recubrimientos duros, por mélodos 
asistidos por plasma. 1al como los métodos de deposilo de vapores fisicos ( con siglas en el 
idioma ingles: P\'D) por medio de espurn.-o a.sistido con magnetrones. se debe en parte que 
los procesos electroquímicos para producir recubrimientos duros de: cromo, cadmio y el 
níquel producen graves contaminaciones ambientales. sobre todo si no son estrictamente 
vigilados; por lo que estos métodos cada vez se usan menos. en los paises avanz.ados. 
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Los recubrimientos multicapas de TiNfTi/acero objeto del estudio en esta tesis se 
produjeron con el método de espurreo magnetrón, por lo que haremos una breve 
descripción a continuación. 

El método de espurreo magnetrón es un n1étodo asistido con plasma que requiere de 
una cámara que se le produce vacío. Para describir este método hacemos referencia al 
diagrama simplificado de la figura 11-8, 

Figura 11.8. La fir;uu de la •zqu1c-rda es uru reprcM:"nt.ac1ón csquC'ni."itlca de: un s1stetn:s para prod:ucu espurreo 
con una dc:5oe.uga l!asco'""a de d1od<1 opc:"rada con voltaje de corncntc dnC"Cta CD. La figUJ'i11 de la derecha ~ 
Ull.3 rcprcs.cntac1ón del dcsprcndmuento (cspunco) de áton10s de T1 por el unpacio de 10~ de Arº y de Na" 
del plasma de la nle:.1cla ~as.en~ d<." Ar·~ 

Este arreglo es del tipo diodo y es el nlás simple para generar un espurreo auto 
sostenido. y consiste en dos clc..~trodos planos con diárnctros que suele diseñarse entre 2 y 
30 ems. Estos ekctrodos son colocados uno frente al otro, separados entre 5 y 10 cms. 
Estos elementos se ilustraran en la figum 11-8. Otros elementos importantes de este sistema 
es la bomba de vació. (que puc<le ser bomba turbo molecular o bomba de difusión). una 
fuente de CD que es la que proporciona la corriente a los electrodos y sistemas para 
controlar el llujo de gases (Aragón. Nitrógeno. etc) 

El blanco gcncmlmcnlc es un disco del malerial del que se quiere producir el 
recubrimiento. En nuestro caso usamos discos de titanio. Este disco se pega con pasta de 
plata a una placa disipadora de calor y conductora de la corriente eléctrica. lo cual 
constituye el cátodo. Este electrodo es cnfriado por agua. El sustrato o espécimen por 
recubrir se coloca en el otro electrodo lo cual constituye el ánodo. el cual esta previsto de 
un sistema de rcsi.¡_tencias ck'ctricas para poder calentar el sustrato. Ambos electrodos están 
dentro de la cámara la cual se evacua a vacíos "' 1 O " torrs, y es entonces cuando se 
introduce un g•L' ( Argón y Nitrógeno) para proporcionar un medio donde la descarga 
gaseosa pueda ser miciada y mantCJlida. El campo eléctrico producido por la fuente de CD 
es el responsable de que se produzca el plasma de los gases de soporte. La presión del gas 
es relativanu:nte alta y L'S "' 5 a 100 mtorrs. La ÍUCllte de CD conectada entre los dos 
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electrodos es una fuente de potencia que se puede variar entre -500 V y -5000 V, según sea 
necesario. Al aplicar el voltaje se inicia la descarga, los iones positivos del plasma ( Ar' y 
N•) son acelerados hacia el cátodo, que al chocar con los átomos de la superficie estos se 
espurrean ( o se desprenden ) lo cual se ilustra en la fig. 11-8. El sustrato debe de estar 
colocado de tal forma que intercepte los átomos espurreados los cuales pueden chocan 
varias veces con los átornos del plasma antes de alcan7.ar el sustrato donde se condensaran 
para formar el material del rccuhrimiento. 

Para aumenta la eficiencia de ioni7acion del plasma al sistema de diodo, se 
incorpora un arreglo de imanes pcm1anentcs que producen campos magnéticos 
relativamente intensos cerca de los polos. lo cual se le conoce corno ... sistcn1a magnetrón ... 
Los imanes se colocan cerca del cátodo fucr.i de la cámara de vació. El sistema magnetrón 
puede ser .. magnetrones balanceado" o "magnetrones no balanceados" en la figura 11.9 se 
muestran ambos arreglos y sus líneas de campo magnético. 

F1gun. 11 9. El l!S-qUC'Jl\.'.I lid bd(l uqu1crdo conC' .. pondC' 3 rrug.netrones ba.UncC".1.dos., nuentra!i. que d 
c.squerna dd la.do der~ho concc,.pondC' 3 nu~ncnoncs dc!.b.llanccaJo~ 

El sistema que se uso para los recubrimientos de TiNrri que se reponan en esta 
tesis, fue un sistema de magnetrón balanceado que se convinió en desbalanceado mediante 
una bobina colocada ;ilrededor del magnetrón. El campo magnético producido enfrente del 
cátodo (blanco) hace que los electrones sigan tr.iyectorias helicoidales, por lo que 
electrones recorren rna~·orcs '-hstanci~ts, cu~'\.,, efecto es producir un 1nayor nún1ero de 
ionizacioncs de los átomos dcl g..ls ,,opone con lo cual ,;e produce un mayor número de 
iones que espurrean el hlanco En c:l caso de los magnetrones dcsbalanceados, uno de los 
imanes es n1J.s intenso y las lineas de..· carnpo n1ag.nético llegan al área del sustrato. Con esta 
método se logra que los ~'itonll"S c~purrr:ado 1lcguen con un mayor fluio al sustrato con lo 
que se tiene una nu:jor t~l~.a t.iCpl)Stto del fL--Cuhnrniento { J.ln\/rninuto) 

La calidad de los r<-cuhnmientos rc:ali7ados con el método de PVD us.i.ndo magnetrones 
depende de muchos facton:s. lo cuaks se: resumen en forrna esquemáticamente en la figura 
11-11. El cstudw de la calidad de lo; n-cuhnrnicntos en función de los par..lmetros de 
deposito hil dado orii;cn a mucha'< puhhcac1oncs en aniculos eientificos[23, 2~.25,26] y 
tambicn que se reportan en libros. cspec1ah:ra1.h . ..,s. 

60 



Parimetros de depósito 

Presión. Potencia de la descarga. Temperatura. tipo y espesor 
lntenskJ.c:S del campo rnaonétco, Ar•Ni. de 1.15 mutticapas, rugosidad 
distancia blanco-substralo, Vo1ta1e del del substl'ato. 
substrato. 

l 
Caracterlsticas del plasma 

Confinamiento del plaStna (Tipo de magnetrón). 
Potencial def ptasma, Iones (Enmgía. No., 
Especies). Potencial del substrato. 

1 .. 
' 

Dlnilmlca del crecimiento de la pellcula 

Nudeacaón, Movilidad de los átomos. ettOmiento de granos. 
tasa de depós.lto, renudeadón (murucapas). reacción gas-
met•t. 

1 .. 
Microestructura 

Tamafto de grano, textura. poros.id.ad. mor't'oiogia 

1 .. 
Propiedades del recubrimiento 

Dureza, res.¡stencia al desoas.:e. res.isienoa a la 
COlTD~ón.ad~S'Ón. T~natidaa.Bnlo.Cotof' 
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CAPÍTULO 111 

DESARROLLO EXPERIMENTAL Y RESULTADOS. 

111.1 Preparación de Recubrimienlos Mullicapas de TiNrTl/Aecro. 

Los recubrimientos mullicaras de TiN/Tilaccro como se menciono fueron preparados con 
el método de erosión catódica usando magnetrones deshalanceados. Un esquema del equipo 
usado se muestra en la figura 111.1. 

Control Oet 
FUI) .:te Oa~ 

$11nr.':1rodeC~ 

y T~mo Copie 

~de 
E:nt~o 

flg 111 1. D1a~r:inu esqucm.iuco del C"qu1ro de DC con nug.netrone,. desb~bncca.Jos que M: us.o para producir 
los rc-cubrmucntos mulu-c:ipa,. de T1!":T1·acero 

Los sustratos son hechos de piezas cort;idas de una placa comercial de acero AISI 
H 13. La composición quimica de este acero se muestra Tabla 111. 1. Las muestras de acero 
no se les dio tr.itanucnto ténnico. Fueron rectangulos de 2.54x de ancho. 7.62 cm de largo y 
1.27 cm de espesor. Esta tamai\o de muestra se seleccionó par.i poder hacer mediciones de 
desgaste abrasivo. las cuales no se re-portan en esta tesis. Las muestras se pulieron usando 
lija del No.2000 y al final se pulieron con pasta de diamante de l µm. Antes del deposito. 
los sustratos son limpiados con ultr.isomdo. primero en acetona y luego en alcohol. 
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TABLA 111.1 
Rango de composición elemental del acero .H 13 provista por el fabricante. Las 

concentraciones son expresadas en pesos porcentual. La composición porcentual de Fe es. 
89.4 a 91.73. 

e 
0.32-
0.45 

Mn 
0.20-
0.50 

Si 
0.80-
1.20 

Cr 
4.75-
5.50 

Ni Mo V 
0.30 1.1 O- 0.80-
max 1. 7 5'---'--"1·"' 2"-º'---' 

Los recubrimientos de multicapas fueron depositados por espurreo (erosión catódica 
para corriente) usando una fuente de de CD. Los magnetrones usados son imanes permanentes 
de Ferritas de y se logro el arreglo dcsbalanccado se logro con un campo externo producido 
por una bobina. Como la mayoría de los sistemas de espurreo, los imanes son colocados 
externamente a la cámarn que contiene el blanco y el sustr.1to. La cámara es de acero 
inoxidable y se evacua con una bomba turbó molecular y es evacuada a un vació ( 10 "torrs) 
.El blanco usado fue de titanio con diámetro de 10.20 cms de diámetro y 99.99 % de pureza. 
Los sustratos de acero se colocaro'n a una distancia del blanco de 5 cms. Cuando se producen 
las capas de titanio el gas de trabajo que se us.--. para generar el plasma fue de argón con una 
pure?~--. del 99.99':'0. El ílujo de gas argón se introduce a la c:imar.1 de espurreo con un ílujo 4 
sccm. Las unidades sccm son de l:L• sigl:L• del inglés '"Standart Ccntimetre Cubic per !'.1inute". 
El gas soporte se introduce a la eámarn hasta que la presión de vacio es de 2 mtorr, que es 
cuando el gas se ioni?..a. Cu:mdo se producen las películas de TiN adL"tl1ás del gas argón se 
introduce gas de nitrógeno de alta pureza 1- 99.99%) con un íluJo de 5.6 sccm con este ílujo 
sumado al argón se akaiua una presión de 4 mtorr. El camh10 de depósito de Ti a TiN es 
logrado controlando el ílujo de nitrógeno sin la interrupción del plasma. durante el depósito de 
l:is capas el sustrato se calienta hasta una tcmper.1tura de 450"C. la distancia del blanco al 
sustrato es de 5cm. 

En la Tabla 111.2 se resume algunos de los parámetros relevantes del sistema de 
espurreo de cómo se prcparMon las mul1icapas de T1:-;rnaccro. 

Tabla 111.:'. 
Parámetros relevantes asociados a la producción de multicapas de TiNrfi/acero. Tarnbicn 

se indica el numero de periodos ( de preparación de las multieapas). 

Número de Voltaje ¡ Comente J Voltaje de 1 Espesor Presión 
la Muestra del de plasma ¡ Polarización Total (m Torr) 

Pl~m> JA\ 1 dd 1 (µm) Ti!TiN 
(V) 1 Ti/Ti!" 1 Substr.ito . 

TiffiN ! (V) 
1 

TiNOI 350/370 .06/.06 -1 -100 1 2.78 4/4 
TiN02 4601570 0.6'0.6 1 -100 1 10.35 4/4 
TiN04 460!570 1 0.6/0.6 l -100 1 4.75 4/4 
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TiN05 460/570 0.6/0.6 -100 5.92 414 
TiN06 460/570 0.610.6 Atcrri7.ada 4.59 0.610.6 
TiN07 690/610 0.410.45 Atcrri7.ada 1.80 214 
TiN08 620/520 0.410.45 Atcrri7.ada 1.80 214 
TiN09 700/620 0.410.45 Aterri7.ada 1.80 214 
TiNlO 0.4/0.45 -100 1.80 2{.~ 

-

Para todos las mullicapas de TiNn·i/acero. la primerJ capa depositada sobre el sustrato 
es de Ti. la siguiente es de TiN. después de Ti. seguida de TiN y asi hasta tenninar con la 
ultima capa que es de TiN. Si el espesor de cada una de las capas de Ti y TiN es el mismo. el 
conjunto de las multicapas es periódica En la figura 11.7 se ilustró esquemáticamente un 
sistema de multicapas para 5 periodos. es <l<-cir. hay un total de 1 O monocapas de un espesor 
cada uno de 0.5 !lm. Este sistema tiene un espesor total de 5 µm. 

La planeación del experimento de producir multicapas de TiN/Ti se puede hacer en 
producir las multicapas en fonna no periódica. pero este sistema no será discutido en esta 
tesis. 

Una vez que se decide producir un sistema de multicapas de TiNITi. el detalle del 
numero de periodos y el espesor de cada uno de estos es considerado. El diseño del 
experimento de producción de las mullicapas se hace en base a un parámetro del sistema de 
espurreo. que es el rendimiento de Ja ta.Ja de depósito para los parámetros elegidos de 
presión. temperatura cele. Jo cual se expresa como el espesor de Jos recubrimientos por 
unidad de tiempo (por ejemplo. nm 1minuto). Este parámetro depende de muchos factores 
del sistema de espurreo. lo cual se resumió en fonna esqucmatica en la fig. 11.1 1. Algunos 
de estos par:imetros son: la potencia del plasma. la distancia blanco-sustrato. los Oujos de 
los g~scs sopor1c. etc. 

L"l ta:t-"I de depósito depende pnnc1palmenle del rendim1cmo de espurreo. dicho 
rendimiento o eficiencia parJ producir peliculas homogcncas de Ti es diferente para 
producir recubrimientos de TiN.EI rendunicnto se define como el numero de partículas que 
bombardean (1ones.atomos.e)el blanco sobre el numero de partículas espurreadas. El 
rendimiento de dL¡>0sito para películas de TiN y Ti en función de la potencia del plasma. el 
Oujo de los g:1scs de soporte del pl;.isma y otros parámetros del sistema. Para planear el 
experimento de producir rccubnm1t:nlo de multicapas es nL-cesario calibrar el sistema de 
espurreo para conocer el rendimiento de deposito parJ Ti y TiS. Experimentalmente se 
encuentra que los rendimientos de dt:pos1to para Ti y TiN no son iguales. Los rendimientos 
de deposito para dctcnninados par.imctros del plasma. se mide depositando estos 
recubrimientos sobre porta objetos de vidrio y midiendo el espesor de estos con un 
profilomctro para un lapso de tiempo dado. Para nuestro sistema usado en esta tesis. valores 
típicos del rendimiento de espurreo. fue para el TiN de l 5nmimin (P = 4 ntorr) y para 
rccuhrimientos de Ti fue de 45 nm min (P ·0 :! mton) 



111.2 Uso de un haz de deulerio para el análisis de las mullieapas de TINrTi/acero. 

La composición de los recubrimientos de TiN,. es decir. determinar el valor"x .. lo cual 
es de suma importancia. Cuando x = 1, las películas de TiN son estcquiometricas, las cuales 
tienen la mayor dureza y aspecto agr.idable de color dorado para usos decorativos. Lo anterior 
se resumió en la fig 11.1, en el cual se muestra alb>unas de las propiedades de recubrimientos de 
TiNx en función de la razón Nrri. 

Algunas de las Técnicas de Análisis de Origen Nucl=r (f AON) puc<lcn dar la 
composición de cada una de las multicnpas de TiN e infom1ación de las interfases de estas con 
las películas de Ti. Además, esta T AON puede dar información de los espesores de cada una 
de las monocapas de TiN y Ti, pero estos espesores se miden en unidades de densidad de ar= 
atómica, es decir. en átomos/en/. La unidad de densidad de arca atómica es la de una 
monocapa (MC) y es igual a 1 o" átomoslcm2

• Si la densidad p (gr/cm') de cada una de las 
monocapas es conocida, entonces se puede calcular el espesor lineal en unidades de cms o 
submúltiplos de esta unidad, tales como nm, µm o Aª. Sin embargo, la densidad del material 
en bulto no siempre coincide con la densidad de las películas. 

El uso de algunas de las TAO~ para las car.ictcrú.acioncs de recubrimiento multicapas 
de TiNrriiacero es qui7A'i él mas apropiado de las técnicas disponibles. las cuales son muy 
poc:L~. Una técnica alternativa a las TAON seria la de efecto Auger, p<.'TO para el sistema de 
TiN, no es adecuada por la interferencia que hay entre la señales de titanio y nitrógeno. La 
técnica cuyas siglas en ingles son: .. Sll\1S .. cuyo significado es: .. Secondary Ion Mass 
Spcctrometry" y en espaiiol si¡;nifica .. Espcctrometria de !\lasas de Iones" tampoco es muy 
adecuada debido a que es una técnica destructiva que altera la composición de rntrógeno en la 
película de TiN durante la medición, debido a que se pierde nitrógeno. 

El acelerador Van de GraafY de 5.5 MV que se cncuentrJ en las instalaciones del 
Instituto de Física de la U.N.A.M. y que se describió con algún detalle en el Capitulo l. lo 
mismo que se hizo con <L~pcctos generales de las T AON se usaron para el analisis de las 
multicapas de TiNTilac..-ro. 

Para cstabk-cer que TAON se usaria para el análisis de las muestras requirió de una 
minuciosa investigación par.i establecer la técnica mas adecuada. Esta investigación se pudo 
hacer usando simulaciones con el programa Sll\1NRA y lo cual ilustraremos con algunos 
ejemplos mas adelante. Un haz de deuterio con una energía de 1380 kcV y el uso de un 
detector de barrera superficial puesto en un ángulo de laboratorio de O = 150". fue la TAON 
que se selecciono para el análisis de las muestras. 
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111.2.J. Detector de Barrera Superficial y Sistema Electr6nlco Asociado en 
Experimentos de TAON. 

El sistema de adquisición de datos que se usa en experimentos típicos del empico de 
las T AON se muestra esquemáticamente en la figura 111.3 en el cual una de las componentes 
básica es un det=tor de barrera superficial. 

~ L-? Pulsos 

B-1~1 ~1 
fuente do 
Voltaje del 
Detector 

La figura 111.2 rc:prc-..,.c:nt.a en fofJTl3 esqucnúuca la elecu-ómca de pul~ de 'ºluje que 
se uulir.3 en 1.1 adqu1sK1ún de dato-. en C''.\.f"'C'nrnentos con ace1eradon:s. 

El funcionamiento del detector y sistema el=trómco es descrito con detalle en la 
literatura y con el objeto de describir los espectros de energía que se generan por el bombardeo 
de las muestras. aqui se hará una descripción muy general. 

El dctc.-ctor de barrera superficial eléctricamcntc{27] es un diodo. El material del diodo 
es de silicio en fom1a mayoritana. Cuando se usa como detector de radiación ioni7.ante. el 
voltaje de operación es en el sentido de no conducción del diodo. En el d1agr.una de la fig. 
111.3 se indica la fuente: de DC de polan;.-ición del detector. y el vollaJC de operación del 
detector se cstabkcc según el t.:5.pcsor de este. Cuando una particula con energía cinética 
superior algunas decenas de kc\' inciden c."fl su volumen sensible del detector da origen a un 
pulso eléctrico cuya amplitud , ... es proporcional a la energía de esta. 

La .fonna geométrica del detc.-ctor cs de un cilindro y en sus car.is transversales se 
ponen los contactos ek-ctrieos. siendo uno de <.--Stos una película de oro" 500 Aº de espesor y 
el otro contacto es de alumrn10. Un diagmma esquemático del montaje de un detector de 
barn:ra supcrlicial se mucstr" en la figura 111.-l. 



a) b) 
La fig. 111.3 Dtagranu C!".quenútico y nxmtaje de un dc:trc1or de berrera superficial para particulas Uno de los 
electrodos de contaclo con el \'olurTIC'n scn.s1ble dd detector es de om y el otro es de alwninso 

El espesor del detector se selecciona según el tipo de partículas ( protones, alfas, 
deuterio, etc) y la energía de estas que se desea medir. Parte del diseño del experimento es 
seleccionar el espesor del detector de barrera superficial, lo cual es necesario calcular las 
posibles energías de las partículas que se pueden producir por el bombardeo de las muestras. 
Estos cálculos se reali7.an usando las ecuaciones de la cinemática 1-24, 1-25 y 1-26 que se 
describieron en el Capitulo l. Como se menciono un haz de deuterio de energía de 1490 keV y 
geometria de detección IBM ( en la cual la normal del blanco, la dirección del haz y el detector 
están en un mismo plano) con angulo del detector puesto en un ángulo O~ 150" se selecciono 
parn anali7..ar l;L< nmllicap;L< de Ti!'<,Ti . 

Las posibles reacciones nucleares cxoenergéticas que pueden ocurrir son: 141'( d, p, ) 
1 ~N· y 14N( d. u, ) "c. donde el indice "'i" se refiere al nivel de energía en que el núcleo 
residual. El índice i ~ O denota que el núcleo residual es el estado base. La "Q" de la reacción 
nuclear se definio en l;i ecuación 1-18. Parn el calculo de l;i cinen1ática se define Q, 
correspondiente a la encrgia de cxcit;ición del ni\'cl E, como: Q, = Q0 -E,. Cálculos de la 
cinemática para las reacciones nucleares relacionadas con la plancación de los experimentos y 
tarnbien de cálculos de cnergias de dispersión clastica de deuterio con núcleos de Ti y N se 
muestran en la tabla 111.3. 

Tabla 111.3 
Calculo dc las cncrgias de las partículas producidas por el bombardeo de núcleos de N y Ti 

con un haz de deuterio de energía de 1490 Kcv. ángulo de detección O = 1 50". Y gcometria de 
detección lB~I. 1...a_, energías para las colisiones elásticas con los núcleos de Ti y N tambicn 

son calculadas 

Reacción 

14Nld.c.t-0J 1"C 
14N(d.u.1l ·e 
•N(d.Pol ·N 

••N(d.Pd ·N 
·-N(d.P:> · N 

Valor Qj Energla 
(ke'\") 

1

. Despui'os de la 
Reacción de ""·~ 

J - (keV) -
13574 99:?7.40 
9146 6809.87 
8610 8721.22 
0.00 1018.94 
0.00 1018.9..i 

Enel")!ia del Ion l 
Dispersado 

para el Elástico 
(keV) 
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'
0 ·N(d,P1l',N 2285 3022.90 ---
··Ncd.P.r"N 0.00 1018.94 -
••N(d,P,l ',N 1305 1018.94 --

Elástico ---
.. N<'H.-Hl 14N 0.00 2155.49 867.64 -

'-1 iC'H,'Hr"Ti 0.00 1273.68 

Usando la perdida de energía descrita por la potencia de frcnamicnto S = -dE/dx que 
se describio en el Capitulo 1 en la scccion 1-1 1-2, es posihle calcular el rango de una 
partícula en un material. El rango se define como el espesor dentro del material en el cual la 
partícula pierde toda su energía, es decir. la energía de la partícula tiene valor O. En la 
figura 111-5 se muestra una grafica del rango para diferentes partículas (protones, alfas, 
deuterones, etc) en función de la energía de estas. Usando estas graficas dio la justificación 
de usar un detector de 300 ~·m de espesor. lo cual es suficiente para que en el detector 
pierdan toda su energía partículas alfas con energía :S 10 MeV y protones con energía S 14 
MeV. 

F1g.lll-4.L3 figura mut'"Stn cur\'~s del Dngo de cnc:rgi.:1 para partkul.as carga~s en :s.ibc:io{28) 

Con el det<"Ctor sel<..""CcionaJo se pueden medir en principio las energias de la 
mayoría de particulas producidas en blancos que contengan N y Ti. 
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111.2.2. El Pre Amplificador, Amplificador Lineal y Sistema Multicanal de Altura de 
Pulsos. 

La amplitud de los pulsos del detector de barrera superlicial es solo de algunos cuantos 
milivoltios (mv). Para que estos pulsos puedan ser medidos por un sistema electrónico de 
análisis de altura de pulsos, se requiere de un sistema electrónico de amplificación lineal para 
elevar la amplitud de estos pulsos a un nivel hasta de 10 voltios Esto se logra con los módulos 
electrónicos estandari7.ados llamados pre y amplificador lineal, los cuales tienen además la 
función de fomiación de pulsos para que los pulsos puedan ser medidos. 

El amplilicador se caracteriza con un parámetro que se le denomina "Ganancia G"" y se 
define como la ra7.Ón de las amplitudes del pulso de salida a la de entrada. El \•alor de G puede 
seleccionarse con un control (potenciómetro) del amplificador y puede tener valores entre 
1500 a 2.5. Por ejemplo, si la ganancia G = 1000 y los pulsos de entrada son de 1 mv, los 
pulsos de salida tendr."m una amplitud de 1 voltio. 

El pre amplificador tiene una ganancia G = 1 y su función es tanto de formación de 
pulso (diferenciación) y de acoplanliento de impedancias entre el detector y el amplificador. 

El sistema de an:ilisis de amplitud de pulsos se hace con una tarjeta electrónica 
acoplada a una computadora personal. Esta computador.i no se rndic;i en la figura Ill.2. Este 
sistema de ;inálisis de pulsos es un convertido analógico-digit;il y es un "'Sistema Multieanal 
de An:ilisis de Altura de Pulsos" (SMAAP). l..,a digit;ili7.ac1ón de los pulsos se les denota como 
numero "C" de ··canal" y son números enteros de la fom1a 2". El numero total de canales 
caracteri7~, la tarjeta del SMAAP y la que se uso en las mediciones que se reportan en esta 
tesis fue de 2048 canales. 

111.2.3 Espectro de altura de pulsos y calibraeión en energía del detector. 

Una descripción de lo que es el espectro de energías que se genera con el 
espcctrómetro de energías con un detector de barrera superficial como el que se indica en 
figura 111.3 4. se describe a <.'Ontinuación. Las partículas que se inciden al detector tienen por lo 
general diferentes <."ftergías E y por lo tanto el detector producirá una distribución de pulsos 
eléctricos con diferentes amplitudes , • ., debido a proporcionalidad con la energía E de cada 
una de las partículas incidentes al detector. La amplitud de salida del pre-amplificador v 1 es 
proporcional a '"~· 1..,a amplitud de los pulsos de salida v: es proporcional a la ganancia G 
seleccionada del amplificador y serj proporcional a la energía E de cada partícula. La amplitud 
m:i..,ima '':del SMAAP usado es de 10 voltios. por lo que pulsos de 10 voltios se clasifican 
con el numero de canal :?048. Pulsos con valores de v:: l .:?.3,4.5.6. 7.8 9 y 1 O el sistana les 
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asignara los canales: 204.8, .... rcspcctivam<.."Jltc. El SMAAP además de clasificar los pulsos por 
su altura. cuenta el numero de estos. Esta infom1ación se presenta como una grafica., donde el 
eje horizontal es en número de "canal" y en el vertical es el numero de pulsos correspondiente 
al canal. 

La relación entre número de Canal C y encrgia E. se puede resumir analíticamente por 
relaciones de proporcionalidad (indicada por el simbolo - ), dado que v, - v 1 - v 0 - E - C, 
estas rclncioncs de proporcionalidad se pueden rcsunlir analitican1cntc como: 

E"~ h.C. +O (lll. I) 

El parámetro b (energía/canal) el usuario la sckcciona a trnvcs de la ganancia G del 
amplificador. El parámetro ··o" tiene unidades de energía y se le denomina como "offset". La 
detcm1inación de h. nom1almcntc se hace usando fuentes radioactivas que emiten partículas a.. 
que se hacen incidir en el detector y ajustando la ganancia "G" del amplificador. Tomando la 
energía de las partículas u,s como referencia el obtiene el valor de "b" y de "O" Este proceso 
se le llama "CALIBRACIÓN EN ENERGiA DEL DETECTOR" 

La figura 111-5. muestra un espectro de energía de calibración del detector. para el cual 
se uso una fuente tripe de panículas 1x.s cuyos elementos radioactivos son:Pu "º (5150 keV), 
Am '" (5480) y Cm '"' (5800 keV) Los números entre parcntesis es la energía de decaimiento 
mas intenso del r.1dioisótopo indicado. En este ejemplo la ganancia "G" se selecciono para que 
los parámetros "b" y "O" tuvicr.m los siguientes "'lores: h- 7.82 ke\º/canl y O= 78. y Cm'" 
(5800 kcV). 

'""° 
'"°" 

Pu:» Calibrac1on ~n Energia 
(51!>0) j del Detector Usando una 

1400 Fuenle Tnpte de (J ·s 

1200 

~ 
Am'" 

; 
•roo <~W•¡ e 

8 800 ., 

i "' Cm:-o 600 z 

¡1 (5800>: 
400 ~ n 
200 ~- f.\ Ji ,; l . ~ ... 

o 
600 :-00 000 

e a"' .:Ji 

Fii;ur.. 111 5 Esp<"CtrO de ~ltun de ru•~'\ p.21'3 un dctc'(;lot de harTC'la s.upctfK~l ~~ ... io pot b 1nc-.&:n...-ia en el 
dc1rc1or de p;Jnicub.s. provnn<"flte de uru fuenlC' trt¡"lc c1.1yo..;; dc-nll:'flt~ r3dta.actl\ o~ \On: Pu ::" ( 5 t 50 kcV). Am 
1U (~.S!U) yC-nt !•I (~SOQ \;('\"} 
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Un espectro de energía como el de la figura 111.4, en el eje vertical está relacionado con 
el número de pulsos en el canal. C con amplitud v 2 al cual se le asigno el numero de canal C. 

111.3. Simulaciones de espectros de cnergla para multieapas de TiNfíi/acero. 

Las técnicas de simulaciones usando computadoras personales (PC's) o 
supercomputador.is con estaciones de tr.i.bajo son usadas en diferentes áreas. por ejemplo, 
los pilotos de aviones comerciales o de helicópteros en sus etapas de aprendizaje, o los 
operadores de plantas eléctricas con reactores nucleares de potencia usan simuladores 
durante su entrenamiento, etc. Los programas de simulaciones son programas de computo 
complejos en los cuales se simulan situaciones de emergencia que un posible piloto u 
operador de un reactor podrían enfrenarse en la practica profesional. 

·En relación al uso de las TAON existen programas de computo para PC's que 
además de servir para el análisis de muestras producidas por el bombardeo con iones 
producidas con un acelerador. se pueden usar para calcular espectros de energía de 
n1ucstras con una cslntctura teórica supuesta por el usuano .. Algunos de estos programas 
pueden ser adquiridos comercialmente, tal como el denominado "RUMP" y el ''SIMNRA". 

Quien desarrollo el progr.ima SIMNRA le dio este nombre por las siglas en ingles 
de "SlM" que significa "simulación" y NRA que significa "Nuclear Rcaction Análisis". 
El programa "SlMNRA es mas completo que el programa RUMP ya que incluye una gran 
biblioteca de archivos de secciones de reacciones nucleares experimentales. además de las 
secciones elásticas (descritas por Rutherford y aun las nos descritas por Ruthcrford) con las 
cuales se pueden anali;rar en fom1a más precisa muestras las cuales eonticncn N, C. O y 
otros núekos ligeros en los cuales pueden ocurrir reacciones nucleares, por ejemplo cuando 
se bombardea con haces de deuterio. 'He, etc. 

El programa Sl!l.1NRA como ya se había mencionado en el Capitulo 1, fue el que se 
uso para el análisis de las muestras que se estudiaron en esta tesis. Usando simulaciones de 
muestras de recubrimientos hipotéticos de multicapas de TiNrri se mostrara algunos 
ejemplos de estas simulaciones que fueron la base para seleccionar una TAON adecuada. 

Ya sea el programa RCr-1P o SIMNR.-'\. la simulacíon de un espectro se basa <.11 los 
principios descritos el Capítulo 1 scccíon l-9. y la ecuación 1-1 O, donde se describen todos 
los paramctros involucrados en esta ecuación. Una de las dificultades de program:>r esta 
ecuación es que deben tomarse en cuenta todos los fenómenos que ocurren cuado el haz 
penetra en la muestra tales como: potencia de frenamiento, e>."Parcimicnto en energía. 
("stragglin"), cinemática de rL·acc10ncs nucleares y la sección de interacción de los 
proyectiles con los núcleos blancos. El cálculo de esta ecuación para una "película delgada" 
puede hacerse en fom1a manual si se dispone de los datos necesarios. Sin cn1bargo, muchas 
de las muestras por ;mali;rar no son peliculas delgadas como en el caso de los 
rccuhnmientos 111ult1capas de Til\:,T1i:icero y d calculo del =pt."Ctro L-S muy complejo. 
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En una simulación al programa se le tiene que proveer de datos relacionados con el 
experimento tales como: tipo de haz ( deuterio, protones. alfas, etc). energía del haz en 
unidades de kcV's, geometria de detección ( IBM o Comell). ángulo del haz respecto a la 
muestra, ángulo en el sistema del laboratorio de donde se coloca el detector, su ángulo 
sólido O (en unidades de msr ) y resolución en energía del detector, que se denota por 
F\VHM ( en unidades de keV) cuyas siglas en ingles provienen de .. Full Width Half 
Maximum) y por ultimo la dosis ''IJ" del numero total de panícula del haz con el cual se 
irradia la n1ucstra por anah/ar. [)chido a que'""[)"" se puede rncdir corno una carga eléctrica 
integrada en la supuesta jaula de Faraday donde se encuentra Ja muestra.''()" se mide en ~1 
culomhios.( 1 ~1C ~ 6.::!.4 x 1 O " panículas). Otros parámetros que deben proveerse son .. b .. 
(keV/canal) y .. O .. (kcV) definidos por la ecuación 111.J y definen calibración del detector, 
por medio de la cual se calcula la energía E de las panículas medidas con el numero del 
canal C. Otros datos que se les suministra al programa es relacionado con ia estructura 
hipotética de la rnucstra tales como elementos atómicos que la constituyen y sus 
concentraciones relativas en función del espesor de estas. es decir el "perfi !''. 

A continuación mostramos algunos ejemplos de cálculos de simulaciones de 
espectros de energía: 11 ( numero de cuentas) \Is C (numero de Canal) de recubrimientos 
hipotéticos de TiN/Ti auto soponados y TiN(fi/acero Estos parámetros se muestran en la 
Tabla 111.3.4 y son sirnilares a como se realizaron la mayoria de las muestras que: se 
reportan en esta tesis. 

Tabla 111.4 
Par.imetros experimentales relacionados con la T AON 

Grupo de parámetros de que como se piensa realizar el experimento: 

Tipo de har deuterio 
Energia del haz: 1 >SO kc\" 
Geometria: IBM 
,~ngulo del detector: 150" 
Angulo de la nonnal del blanco respecto al haz:O". 
Angulo sólido del detector: n = ::! msr. 
Resolución del detector: F\\"llM = ::!5 keV 
Calibración del detector: b '" 7 .8 (keV /canal) y O = 78 
Dosis "[)" >::! " l O "panículas 

Ejnnplo No 1 

Datos del Blanco Hipotético· Bieapa de TiNITi auto sostenida. 
Primera pelicula respecto al ha;: 
TiN. de un espc-s"r de 400 nm ( 4Q.i0 monocapas atómicas) 
Segunda pelieula: Ti, de un <.-spesor de -WO nm (3600 monocapas :nómicas) 
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En la fig 111.5.a).Sc muesl:nl la sunubc1ón de un esp=•o de RBS y b fig 111.5.b) muestra el espectro 
de rcacdon.es nucle.i.res pu;1 una b1cap.a de T1:-..:'T1 auto s.<>stauda. la cornpos1c1ón <k Ti.Ses de partes 1gm.lc-s. 

Como se menciono la técnica de RBS ha sido usada extensivamente par.i el análisis 
de materiales. sin embargo. en muchos casos RBS con un haz de partículas de 4 Hc• es 
incf1.."Ctivo. En algunos casos. con particulas incidentes a bajas cncrglas la señal se lr.lSlapa. 
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en este intervalo las partículas pueden perder poca de su energía al atravesar la película 
resultando picos muy estrechos en el espectro, una manera de solucionar esto es 
incrementar la energía de las partículas incidentes que ayuda a la resolución de los picos de 
los elementos de una película delgada en la cual están muy cercanas sus masas. 

Al incrementar la energía de la partícula tiene mas probabilidad de penetrar la 
barrera del potencial de Coulomb del núcleo blanco ( en especial para elementos ligeros ) 
,la dispersión de las partículas que logran un efecto túnel a través o sobre la barrera de 
potencial ,no es mas grande que la dispersión pura del potencial de Coulomb ,es llamada 
retrodispcrsión de no-Rutherford .L1 sección transversal de la rctrodispcrsión de no­
Ruthcrford no es predecible teóricamente en muchos casos. El método de reacciones 
nucleares es especialmente de ayuda en casos donde regulam1entc RBS es inefectivo es 
decir es una técnica con1plcn1cntaria.. 

En la fig 111.5.a) se mustra el espectro de RBS teórico simulado de una bícapa de 
TiNrri auto sostenida donde se observan los elementos T1 N de la película para este caso 
bastaría con el espectro de RBS para realizar el arülis1s. en la fig 111.5.b) se muestra el 
espectro de reacciones nucleares. en donde se obtendrí;, infon11ación solamente del N. 

En la fig 111.6.a) se muestra el espectro de RBS teórico simulado de una bicapa de 
TiNrrí auto sostenida la diferencia con la simulación de la fig 111.5.a) y 111.5.b) es que la 
concentración del Ti es tres veces mas que la del N .la fig 111.6.b) muestra el espectro de 
reacciones nucleares. La diferencia entra los csr~-ctros de las figuras 111.5.a y b los de la 
fig 111.5 a y b se observa en el primer escalón que es la primera capa (TiN) que el haz ve en 
la Fig 111.6.a) es mas alto que en la fig 111.5.a) y en cuanto a los espectros de reacciones 
nucleares el espectro de la fig 111.6.h) es menos aho que el de la fig 111.5.h). Esto se debe a 
la diferencia entre los dos espectros en cuanto a la altura y el ancho. se debe a que la 

sección diferencial transn:rsal .i.'2 p3r.1 el Ti es mayor que la del N. debido a que la Z es 
1h1 

mayor para el Ti que para el N. por lo que CI número de eventos para el T1 es mayor para el 
Ti. adcn1tts. confllnnc entra el ha.1: a la pclicula va perdiendo energía y esto se traduce en e1 
espectro en un comn1icnto de la sci\al del clcrnr.:nto. 

En la fig 111.7.a) muestra el espectro de RBS tcónco sunulado para una bicapa de 
TiNrri sobre un sustrato de acero en donde se puede observar que la ser1al del N se traslapa 
con al del sustrato que es de acero. pnr que la aleación del acero es bas1camentc Fe contiene 
otros elementos. aunque todavi;, se puede d1fcrcncíar ya no es con la misma claridad que 
cuando la bicapa es auto sostenida. el JHCO mas aho es de Fe. L:i fig 111.7.b) muestra el 
espectro de rcacc1oncs nucleares. que en este caso es Je rnucha a.yuda por que con él 
podemos hacer el análisis del N de mant·ra sc;;ur.i ya que como se menciono al principio es 
una técrnca complcmcntari" de la técmca de RBS. Es importante aclarar en este momento 
que en los cspcctros de reacciones nuclc.ares aparecen "arias n:acciones nucleares .. la que 
se cligc para h;.iccr el análisis se ehgc- la rnas claras. en esta tesis la n:acc1ón que se elige es 
la "="(d.u 1 )

1 ~C quc es la mas clara en los espectros obt.:mdos. 
Es importante aclarar en este momento que en los espectros de reacciones nucleares 

aparecen varias La fig 111.S.a) y 111.S.b) se muestran los espectros de RBS teórico simulado 
para una bicapa de TiN1Ti sobre un sustr.ito d.: acero. ambas muestras se hombardcari>n con 
un hu de particulas alfas .la d1fcrcncia entre ellas <."S que la compos1c1ón de la fig Ill.S.a) 
tiene una composición del Til" de uno a uno y 13 Fig 111.S h) t1cnc una composición del Til'i 
de tres ,.L"CCS n1as ~ que Ti .Lo que se observa es 4uc no se lo!!ran dist1n~uir los clrmentos 
de la película c-n ~unhos cspt."Clros. ("k..)r lo que LJ lL°'~nic.a con el h.a.1 sc:k~~1onado no es útil. 
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La fig 111.9.a) muestra el espectro de RBS teórico simulado para una muestra de seis 
TiNfl"i sobre un sustrato de acero, lo que se observa es que la señal del N se traslapa con la 
del sustrato, y que es dificil identificarla. en el cspt--ctro los máximos son el Ti y los 
mínimos son TiN. La figura Hl.9.b) muestra el espectro de reacciones nucleares que donde 
se puede hacer el análisis del N, la reacción que se utiliza es la 14N(d.a 1)

12C que es la mas 
clara en los espectros obtenidos experimentalmente. 
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En la fig 111.6.a) Se muestrA b simulación de un espectro de RBS y b fig 111.6 b) muestra el cspcc1rO 
de reacciones nucleares par.t una bicapa de T1N.'T1 auto S.ctStcn1d.a. siendo en b composición de TlN tres '\"C'C'n 

mis nitrógeno que lit.amo. Lo' pa.r.irnetros cxp:nmcntales M>n los mismos que e11 el ejemplo 1. 
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F..n la fig 111.7.a).Sc- muestn b s1n10lac1ón de un ~tto de JlBS )' 1.:a fig 111 7.bl nUJc-~ua."ct espectro de 
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c:xpcnnlt"nta.1~ son los. rrusnKls que en d C'JCTnplo 1. 
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La lig 111.8.a). Mu=tra la SUT1L1lacsón de wt CSJ>C'Cll"O de RBS de ""' mucstn de T1S/Ta/accro la~ del 
TiN n de W10 a uno y la li¡; b) es la sunulac.On de un npn:tto de RBS t.:unbién de Ti.~a/acno la e~ 
dd T1N es trn \"C'CC'S nús C'I mttógcno que c.-1 t1taruo. Los p.arimetr~ e~pr:nrnr:nu.ks que se usaron 1i0r1 los mismos 
que IM de c¡cmplo 1 a acq><IÓn dd luz que es de particuw alfa. 
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111.4.Resultados de los espectros de TiNrri!Acero. 

Los resultados de simular los espectros obtenidos por el bombardeo por un haz de deuterio 
en las muestras de TiNrri/Accro con el programa SIMRA se muestran a continuación: 

En la muestra se depositaron experimentalmente 3 periodos de TiNrri sin embargo en la 
simulación del espectro se obtuvieron 5 periodos y se observa que hay una interfase entre el 
sustrato (Fe) y la primera capa depositada (Ti), que se simula con dos capas (capas 9, I O). 

Tabla 111.5 
Valores obtenidos del espesor y de la concentración relativa de los elementos para cada una 
de las capas que se utili7.o para la simulación del espectro de la muestra TiN06 de la tabla 

lll.2.Sc puede apreciar las capas que simulan la difusión del Ti en el sustr.ito. 

Capa !;;;±Ti N Espesor Espesor 
·-~!onocapas/c!!!.2__ ~ml 

0.5 0.5 25000 2300 
2 i 1 o 3400 577 
3 0.65 0.35 1900 203 
4 1 o 500 84 
5 1 0.7 0.3 500 56 
6 1 o 200 33 
7 1 0.8 0.20 =l 130 15 
8 1 1 1 o 650 110 

Ti Fe 
9 0.861 i 0.139 1490 190 
10 0.715 0.285 1490 98 

1 Esoesor total del recubrimiento 35260 3668 
o 1 15000 
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En la muestra se depositaron 6 periodos de TiN(fí y en la simulación se necesitaron 6 
periodos que corresponde con lo experimental, también se observa una interfase entre el 
sustrato (Fe) y la primera capa d<:positada (Tí) que se simula con una capa (capa 13) 

Tabla 111.6. 
Valores obtenidos del espesor y de la concentración relativa de los elementos parn cada una 
de las capas que se utílí:r.o par.1 la simulación del espectro de la muestrn TíN07 de la tabla 

111.2.Sc puede apreciar las capas que simulan la dí fusión del Ti en el sustrnto. 

Capa Ti N Espesor Espesor 
Cl\lonoeanaslem:l Cnml 

1 0.5 0.5 1900 175 
2 1 o 1400 237 
3 0.49 O.SI 1700 287 1 
4 1 o 1400 237 
5 0.488 0.512 1450 132 
6 1 o 1500 253 
7 0.5 0.50 1550 143 
8 1 o 1250 212 
9 0.5 0.50 1750 161 
10 1 o 1700 287 
11 0.365 0.635 1200 95 
12 1 o 1800 304 

Ti Fe 
13 0.50 0.50 400 28 

1 Esnesor total del recubrimiento 19000 2551 
14 o 1 10000 
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En la muestra se depositaron experimentalmente 6 periodos de TiNffi sin embargo para la 
simulación del espectro se necesitaron 7 periodos. observándose una interfase entre el sustrato 
(Fe) y la primera capa (Ti). simulándose con una capa (capa 14). 

Tahla 111.7. 
Valores obtenidos del espesor y de la concentración relativa de los elementos para cada una 
de las capas que se utilizo para la simulación del espectro de la mucstr.i TiN08 de la tabla 

111.2.Se puede apreciar las capas que simulan la difusión del Ti en el sustrato. 

Capa Ti t Espesor Espesor 
(monocapas/cm2> (nm) 

1 0.5 0.5 1950 180 
2 1 o 700 118 
3 0.5 0.5 300 28 
4 1 o 750 13 
5 0.575 0.425 2400 239 
6 1 o 800 135 
7 0.555 0.445 1700 166 
8 1 o 900 152 
9 0.59 1 0.41 2300 236 
10 1 o 500 84 
11 0.65 0.35 900 96 
12 1 o 2000 338 
13 0.35 0.65 400 31 
14 1 i o 1600 270 

Ti Fe 
15 0.485 0.515 5000 410 

1 Esnesor total del recubrimiento 22200 2496 
16 o 1 20000 
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En la muestra se depositaron experimentalmente 6 periodos de TiNrfi sin embargo para la 
simulación del espectro se necesitaron 8 períodos y se observa una interfase entre el 
sustrato (Fe) y la primera capa (Ti) que se simula con dos capas (capa 17 y 18). 

Tabla 111.8 
Valores obtenidos del espesor y de la concentración relativa de los elementos parn cada una 
de las capas que se utilizo para la simulación del espectro de la muestra TiN09 de la tabla 

111.2.Se puede apreciar las capas que simulan la difusión del Ti en el sustrato 

Capa Ti N Espesor Espesor 
_i!\1onocapas/cm2} (om) 

1 0.5 0.5 2900 268 
2 1 o 700 118 
3 0.5 0.5 200 18 
4 1 o 700 118 
5 0.5 0.5 1 00.923 
6 1 o 1 00.169 
7 0.5 0.5 2500 230 
8 1 o 1075 182 
9 0.51 0.49 2300 214 
10 1 o 1700 287 
11 0.48 0.52 2300 208 
12 1 o 1 1500 253 
13 0.47 0.53 2300 205 
14 1 o 1100 186 
15 0.56 0.44 2500 245 
16 1 o 1770 300 -

Ti Fe 
17 0.48 0.52 750 51 
18 0.25 0.75 200 14 

1 Espesor total del recubrimiento 20697 2898.46 
19 o l 10000 
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En la muestra se depositaron experimentalmente 6 periodos de TiNrfi sin embargo para la 
simulación del espectro se necesitaron 8 periodos y se observa una interfase ente el sustrato 
{Fe) y la primera capa depositada (Ti) y se simula con una capa (capa 17). 

Tabla 111.9. 
Valores obtenidos del espesor y de la concentración relativa de Jos elementos para cada una 
de las capas que se utilizo para Ja simulación del espectro de la muestra TiN 1 O de la tabla 

111.2.Sc puede apreciar las capas que simulan Ja difusión del Ti en el sustrato. 

Capa TI N Espesor Espesor 
(J\lonocaoas/cm'l fnm) 

1 0.5 0.5 2000 184 
2 1 o 1650 279 
3 0.51 0.49 2000 186 
4 1 o 1500 253 
5 0.52 0.48 2500 236 
6 1 o 1100 186 
7 0.52 0.48 2500 236 
8 1 o 1500 253 
9 0.5 0.5 2500 230 
10 1 o 1050 177 
11 j 0.49 0.51 1 2300 210 
12 1 o 90 15 
13 0.33 0.67 t- 480 36 
14 1 o 120 20 
15 0.115 0.885 1 750 40 
16 1 o 1 180 30 

Ti Fe i 
17 0.58 0.42 960 65 

1 1 Espesor total del recubrimiento 1 231800 2637 
18 o 1 1 20000 
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Las siguienles tres muestras son que se sometieron a una prueba de corrosión y se 
bombardearon para tratando de que el haz diera en la picadura de la muestra para tratar de 
observar en el espcclro algún detalle. finalmente los resullados se muestran a continuación. 

En la muestra se deposilaron cxpcrimentalmcnle 2 periodos de TiN/Ti y para la simulación del 
espectro se nccc.'iilaron los mismos 2 periodos y se observa una interfase ente el sustralo (Fe) y 
la primera capa depositada (Ti) y simula con dos capas (capas 5.6). 

Tahla 111. 1 O. 
Valores obtenidos del espesor y de la concentración relativa de los elementos para cada una 
de las capas que se u1ili7.o para la simulación del espcclro de la muestra ljl 1 103.Se puede 

apreciar las capas que simulan la difusión del Ti en el sustrato 

Capa 

1 
2 
3 
4 

5 
6 

7 

Ti N 

0.5 0.5 
1 o 

0.94 0.06 
1 o 

Ti Fe 
0.865 0.135 
0.30 0.70 

11 Esocsor total del recubrimiento 
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Espesor Espesor 
_(l\1onocanas/cm2

) (nm) 
6700 618 
1600 270 
1400 192 
1800 304 

900 57 
1800 128 

14200 1569 
50000 

a) 
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La fig.J11.1 S. E.~tos espectros coCT<"Sponden ~ t..- tabla de '•alorc~ 111.10 La fig 111 15.a) muestr.11 la. ~imulactÓn del 
espectro de RBS y la fig 111.15.h) mursua l.l !i.ml\Jl.u:1ún del e~pc-.:tro de:- r~.3.cción nuclear. 

E11 la muestra se depositaron experimentalmente 6 periodos de TiN(fí y para la simulación del 
espectro se necesitaron los mismos 2 periodos y se observa una interfase ente el sustr.ito (Fe) y 
la primera capa depositada (Ti) y simula con cuatro capas (capas 5.6. 7.8). 

Tabla 111.11. 
Valores obtenidos del espesor y de la concentración relativa de los elementos par.i cada una 
de las capas que se utilizo para la simulación del espectro de la muestra !ji 1104.Sc puede 

apreciar las capas que simulan l;i difusión del T1 en el sustrato 

__ Capa~ Ti J :"" \ Espesor ¡ Espesor 
L--------~l\tonoca~as/cm'~, (om) 

1 0.54 ¡ 0.46 i 4:?50 :409 
2 1 1 o i 4100 ¡ 693 
3 0.70 ! 0.30 1 200 l 22 
4 1 o 1600 !21 --·-

Ti Fe 1 
5 0.885 0.115 1000 !63 - =r- i66 6 0.7 O.JO 1000 ·--
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En la muestra se depositaron experimentalmente 3 periodos de TiNrri y para la simulación 
del espectro se necesitaron los mismos 3 periodos y se observa una interfase ente el sustrato 
(Fe) y la primera capa depositada (Ti) y simula con cuatro capas (capas,7,8). 

Tabla 111.12. 
Valores obtenidos del espesor y de la concentración relativa de los elementos para cada una 
de las capas que se utili>'.o para la simulación del espectro de la muestra ljl 1105.Se puede 

apreciar las capas que simulan la difusión del Ti en el sustrato. 

Capa Ti N Espesor Espesor 
~1onoca~as/cm2 l lnml 

1 0.50 0.50 4200 387 
2 1 o 6300 1060 
3 0.52 0.48 2800 264 
4 1 o 100 17 
5 0.59 0.41 1100 111 
6 1 o 1 1400 237 

Ti Fe 
7 0.89 0.11 1900 120 
8 0.65 0.35 3200 213 

l l 1-:~ncsor total del recubrimiento 21000 2407 
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La fig·lll.17. Estos espectros conesponden •lo ubla de nlor~ 111.11.1..a fig 111.17.a) m.icstr.1 b sunulacióndcl 
espectro de RBS y l.a fig 111.17.b) mueslr.! la sunulac1ón del CSJ'.IC'CtfU de n:acc1ón nuclear. 

111.5.l\ledidas de Dureza. 

Las medidas de microdurc7_a se hicieron usando un equipo marca Matsu7.awa MXT-VL La 
velocidad con la que se aplico la carga fue de 50 mllVscc. tiempo que duró la aplicación de 
la carga fue de 30s. y las cargas fueron 5.1 O y 50 gramos. 
A continuación se presentan los resultados de la prueha de dure.1.a para alguna muestr.i que se 
anali.1~·uon. la escala usada es la '\'ickcrs. Estas muestrJ.S ti<.-nen seis capas de Ti y 6 capas de 
TiN con espesores de aproximadamente 150 nm cada una dando un espesor total de 18 micras. 
fueron depositadas con diferentes corrientes aplicadas en la bobina que desbalanc= el 
magnetrón para estudiar el efecto del campo magnético adicional sobre las propiedades de las 
películas. 

Como se ohscrva en.la fig. 111.1 S Ja multicapa depositada a mayor corriente en la bobina ( 12 
A)-L\- es la que tiene mayor durc7.a. 
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Tabla 111.13. 
Valores de dureza para distintas cargas aplicadas. 

l\1uestra Carga 
Aplicada 

(!!) 

Sustrato 5 
lab0205 5 
Jab0206 5 
Jab0207 5 

2<400 

2000 

~-

~ .. &XJ 
~ 
~ .. '200 
ti 
> 
~ 800 e 
6 

400 

o 
o 

Dureza 
(Kg/mm2) 

247 
2217 
1154 
2069 

'º 

Carga Dureza 
Aplicada (Kg/mm 2 

,.,\ 
10 247 
10 998 
10 747 
JO 1214 

--TiN085A 
···•··· TiN0710A 
_,.___ TiN09 12A 
---- Sustrato 

20 30 40 

Carga Aphcada {g) 

La fig lll.18. Muestra la gráfica correspondiente a la tabla III. 13. 

111.6.l\ledidas de Corrosion. 

Carga 
Aplicada 

{n\ 

50 
50 
50 
50 

Dureza 
(Kg/mm2 

247 
438 
324 
438 

La prueba de corrosion fue realizada usando el método de barrido de polarización 
potenciodinámica en una solución electrolítica de 0.5 M de NaCI y agua destilada <."fl 

contacto con un burbujeo de aire sin purgar a una temperatura de 22º C. El barrido 
potcnciodinamico fue hecho a JO mV por minuto. El arreglo experimental es urr arreglo 
convencional con tres el<.-ctrodos. Los electrodos de trabaJO fuero cuadrados de 
aproximadamente 1 cm' y cilindros de aproximadamente 0.6S cms' .. -\1!,'.unas pruebas son 
cíe he a' 



Los resultados de las pruebas se muestran a continuación, aclarando que no todas las 
muestras que les realizo la prueba de corrosión. son anali7.adas por TAON. 

La corriente de corrosión l.,..., se calculó tomando la pane anódica de la fig 111.19. 

Tabla 111.14. 
Valores que indica el potencial de picado , así como la corriente de corrosion. 

l\1ucstra 

lll3 
07 
09 

600 

400 

200 

o 

w .20() 

(_) 
(f) .. oo 
~ .6()() w 

.aro 

·1000 

·1200 

.... oo 

Potencial de 
Picado 

Ep11 

(mV} 
-390 

-439.3 
-398.2 

~-H13 

~·-07 
__.,.__ 09 

.5 

Corriente de rorriente en la 
Corro•ion Bobina 

lnorr 
1 :~·; (A) 

2.5Xlff. 1 
4.4Xlff, 1 10 
6.3XIO-' 1 12 

·3 ·2 
_, 

Densidad de Comente Lag 1 (Ncm» 

La fi¡; 111.19. Muestra L. ¡;nf>e3 de cor.u"º" que corT<">ponJc b ubb 111. t.S 

Periodos 
(TiNrri) 

1 
1 

En la figlll. 19 se obSL'Tva el componamicnto de tres muestras de una prueba de corrosión. que 
va de la panc catódica hacia la pane anódica. la -van e catódica es la parte de arriba que es 
cuando comicn7"1 aplicar= el potencial de ionización. cuando llega a E..,., se efectúa una 
polarización. y hay un cambio hacia la pane :módica. en la parte :módica se observa el 
comportamiento del proceso de corrosión. La trayectoria CT1 la parte anódica ya que se inicia 
su proceso de corrosión ya no es también comportada como la pane catódica. La muestra con 
mayor resistencia a al corrosión es la 07 que fue depositada con la corriCTlte más alta de 12 A. 
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En este caso la corriente de corrosión disminuye en casi dos ordenes de magnitud respecto al 
sustrato sin recubrir. 

Tabla 111.15. 
La tabla muestra los valores del potencial de picado y la corriente de corrosion para una 

prueba cíclica 

J\1uestra Potencial de Picado Corrlenle de 
Ep11 Corrosion 

(mV) lc-err 
(A) 

H13 (Ida) -598 2.88XIO~ 
H13 (Regreso) -488.3 l.62X 10-> 

1500 

1000 1--H13cicli 1 
500 

w 
u en o 
:e 
¡¡¡ 

.500 

·1000 

-5.6 -4.8 .4 o .3 2 -2.4 -1.6 

Densidad de Comente Log 1 (A/cm') 

La fig 111.20. ~1ucstra U gr.ifica de corros1on que conc~poodc L3. tabb. 111.15 

La fig lll.20 al igual que en fig lll.19 se le aplica un potencial de eonosión de 
positivo(catódica) a negativo(anódica), solo que al llegar al final de la parte anódica, se aplica 
un potencial de regreso. es decir. se h: aplica un potencial de corrosión de la parte negativa a la 
positiva. Esto con el fin de obtener mas infom1ac1ón del material. 
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Tabla 111.16. 
La tabla muestra los valores del potencial de picado y la corriente de corrosion para una 

prueba cíclica 

Muestra Potencial de Picado Corriente de 
Er11 Corros Ion 

(m\') lcorr 
(A) 

304C08 (Ida) -0.14 
·-

8.51XIO"" 
304C08 (Pegar) -0.232 2.34XIO"" 

1.2 

1.0 

0.8 

08 

04 
w 
u 02 U) 

~ 00 

¡¡¡ 
-O 2 

-O. 

-06 

-O 8 

_,o 
-9 -3 -2 

Densidad de Comente Log 1 (AJcm') 

La lig 111.21. Muestra la grolica de conosoon que corre->pondc I• ubla 111.16. 

En la fig lll2 I el comportamiento es igual al de la fig 111.20. 
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111.7.Resultados y Discusiones. 

La T AON usada para el análisis de multicapas resulto ser muy útil por que con ella 
se pudo dctcnninar el pcrlil de concentración de los elcmcntos(Ti, N) en cada capa, asi 
como el espesor lineal de cada una, además. se observo difusión de la primera capa 
depositada (Ti) con el sustrato (Fe) debido a que para poder simular esta ultima pane se 
tuvo que empicar capas que contenían a los elementos Ti y Fe. 

I~~ dureza de los recubrimientos es fuertemente influidos por la presencia de las 
capas de Ti. las cuales tienen poca dun::ta. es decir .. son rclativan1cntc blandas. 
Los valores de dureza de los recubnrmentos son relativamente baja cuando el espesor de la 
ultima capa de TiN es menor de 0.5 ¡1111. La dureza de la muestra TiN07 a una corriente de 
12 A es mayor que la de la muestra TiS06 5 A. 

En las pruebas de corrosion que se hicieron fueron con muestr.is no todas son las 
analizadas con la TAON pero al igual que las muestras analizadas en esta tesis tambicn 
fueron rccuh1crtas con una bic•tpa y otras tnucstras son sustrato. es decir .sin recubrir esto, 
para hacer una con1paración con las rccuh1crta.o,;. lo que se observo es que las muestras con 
recubrimiento tiene una mayor resistencia a la corros1on y. la que más resistió fue la que, el 
deposito de la multicapa descrita el la pagina 92 se hizo con una corriente de bobina de 12 
A, recordando que el deposito de los recubrimientos se hizo variando este parámetro. 

111.8.Conclu~ione~. 

L~ TAON usada en esta tesis par.i el análisis de las muestras rccubienas de 
TiNfTi!Accro es una técnica muy útil parJ poder detenninar ciertas caraeteristicas de los 
recubrimientos, que son muy importantes para su diseño. Ya que es una combinación de 
RBS y reacciones nucleares. 
Los recubrimientos de TiNrfi mejoran las propiedades (corrosión. dureza. desgaste etc.) del 
material. 

Con la TAON usada su puede aprL-ciar la interfase entre el sustrato (Fe) y la primera 
capa depositada (Ti),haciendo una comparación de e.~ta rntcrfa!>e encontrada en la muestra 
TiNOS y TiN09.ParJ la muestra de T1:-.;os se aplicó comente en la bobina de 5 A y en la 
muestra TiN09 se aplicó una comente en la hohina de 12 A .la diferencia de las interfases 
es que parJ la interfase de Ti NOS se simula """ una sola capa y para la interfase de TiN09 
se simula con dos capas. lo que tamb1cn se observa es que para simular los síes periodos de 
TiN:Ti de cada muestra. en la muestra T1~08 se simula con 7 periodos de TiNiTi y para la 
nnu:stra de Ti~09 se sin1ula con ocho p-t:riodos. c-s Jc...~1ru suct..-dc Jo siguiente para simular 
la segunda capa depositada s<: ncc(.-s1t~1n do~ pcrio~Jos para s1n1utarla y para la rnuestra de 
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TiN09 pasa lo siguiente, para la penúltima capa que es de Ti se necesitaron se necesitaron 3 
capas (TirriNrTi) para simularla y para la anlcpcnúltima capa depositada que es de TiN se 
necesitaron 3 capas (TiNrrin"iN) par.i simularla, que podríamos pensar es que también en 
el depósito de las capas de TirriN también hay interfaces. 

La diferencia en las propiedades es la siguiente la muestra TiN09 tiene mayor 
durc7,a que la muestra TiN08. En cuanto a la corrosión comparando la mucstr.i TiN07 con 
una corriente de hohina de 1 O A contra la muestra TiN09 la muestra TiN09 tiene una 
corriente de corrosión menor que la muestra TiN07. 

Esto tiene que ver con la corriente aplicada en la bobina para desbalanccar el campo 
por que si hay una diferencia en las mucstrns en cuanto a como se depositan como en las 
propiedades, observándose que la mejor en cuanto a la mejora de propiedades es la mucstr.t 
TiN09 con corriente de 12 A que es la mayor. Los recubrimientos de TiNrri mejoran las 
propiedades del material (corrosión, dure;r.a.. etc) 
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