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INTRODUCCION.

Hace algunos anos se comenzo a pensar en la interacciéon de iones con la
materia desde el punto de vista de la modificacién de las propiedades de diversos
materiales. Un método para la modificacion de materiales es la implantacion
de iones. Como su nombre lo indica, esta técnica consta de lanzar iones
energéticos producidos en un acelerador, sobre un sélido. Su alta energia hace
que penetren cierta distancia en el blanco, y luego queden inmoéviles a una
profundidad determinada, constituyendo una imperfeccion en el material. La
implantacién de iones escogidos apropiadamente, y a una profundidad también
seleccionada, permite crear nuevos materiales o cambiar las propiedades de los
materiales. La aplicacién mas notable de la implantaciéon se encuentra en la

electréonica moderna, y en la modificaciéon de materiales [1].

En el area de biomateriales metalicos, la implantacién de iones ha sido
utilizada ampliamente y con resultados benéficos. Gracias a este método, se han
podido mejorar las propiedades de los materiales empleados en protesis
quirargicas, tales como la resistencia a la corrosiéon, la microdureza, la

resistencia al desgaste, la friccion, adhesion, entre otros [2].

Los biomateriales se pueden definir como cualquier sustancia que
remplace la funcion de los tejidos o de los d6rganos vivos. Estos deben ser
diseniados para ser implantado o incorporado dentro de un sistema vivo. Las
principales caracteristicas con las que debe de cumplir un biomaterial son: ser
biocompatible, no ser téxico, ni carcindégeno, ser inerte, una resistencia mecanica
adecuada, un tiempo de fatiga adecuado, tener densidad y peso adecuados, ser
relativamente barato, facil de fabricar y procesar para su producciéon en gran

escala.



El acero 316L, es una aleacién del fierro utilizada en el area biomédica.
Dicho material cuenta con algunas caracteristicas como resistencia a esfuerzos,
alta resistencia al desgaste y corrosién, por lo cual es utilizado para la
fabricacién de implantes ortopédicos como; tornillos, clavos, alambres, placas,
barras intermedulares, asi como implantes de cadera o rodilla dentro del cuerpo

humano.

En el presente trabajo se pretende realizar el estudio de las propiedades

del acero 316L cuando es implantado con iones de silicio de diferentes energias.

Dicha implantacion logré producir cambios en las propiedades del
material. Estos dependieron principalmente de la energia del ion incidente.
Para estudiar dichos cambios se utilizarén diversas técnicas de andlisis como
microscopia electrénica y microscopia de fuerza atémica; también se realizaron

estudios de microdureza.
El trabajo se estructuré en seis capitulos:

En el primero se describen las caracteristicas del acero 316L, material
utilizado en el presente trabajo para estudiar su comportamiento al ser

implantado con iones de silicio con energias de 1 MeV, 5 MeV y 9 MeV.

En el capitulo 2 se describen brevemente los procesos fisicos relacionados
con la implantaciéon de iones y se introducen conceptos basicos para poder
comprender dicho proceso de implantacién como es: la interaccién de las
particulas con la materia, el frenado de iones, alcance y dafnos producidos por la

implantacién de iones en un material.

En los capitulos 3 y 4 se describe la metodologia utilizada en el trabajo.
En el capitulo 3 se exponen las técnicas de analisis, para el estudio del material

como son; microscopia electronica de barrido, microscopia de fuerza atémica y



estudios de microdureza. Dichas técnicas se utilizaron para conocer la
estructura del material antes y después de ser implantado. En el capitulo 4 se
expone el desarrollo experimental del trabajo. Se explica el proceso seguido
para la preparacion de la muestra, implantacion y analisis. También se
describen los equipos con los cuales se trabajé para la caracterizacién de la

muestra testigo e implantadas.

En el capitulo 5 se presentan los resultados experimentales obtenidos.
En él se muestra una serie de imagenes con las cuales podemos observar las
caracteristicas del material sin implantar, asi como los cambios estructurales y

mecanicos surgidos por el proceso de implantacion en el material de trabajo.

Por ultimo, en el capitulo 6 se presentan las principales conclusiones

derivadas del presente trabajo.

REFERENCIAS:

1.- J. Rickards, Las radiaciones: reto y realidades, Fondo de Cultura Econémica,

2001.

2.- M. C. Pifia, La fisica en la medicina, Fondo de Cultura Econdémica, 1996.



CAPITULO 1.

PROPIEDADES DEL ACERO 316L.

Los aceros inoxidables son aleaciones a base de hierro, cromo, carbono y
otros elementos, principalmente, niquel, molibdeno, manganeso, silicio,
volframio, aluminio, titanio, cobre, vanadio, nitrégeno, entre otros, que les
confieren una resistencia particular a algunos tipos de corrosiéon en
determinadas aplicaciones industriales. La presencia de cada uno de los
componentes produce diferencias en las caracteristicas iIntrinsecas,
adquiriendo distintas estructuras de los diversos tipos de acero. Entonces se
puede definir a los aceros inoxidables como aquellas aleaciones férreas que

contienen cromo en una minima proporciéon del 10.5% [1].
1.1 Tipos y clasificacién de los aceros inoxidables.

Los aceros inoxidables son aleaciones complejas compuestas de diversos
elementos; como ya sabemos los principales componentes después del hierro
son el cromo, carbono y niquel. El porcentaje de dichos elementos y su
variacién cambia la proporcion de fases presentes, lo cual da lugar a aceros
inoxidables austeniticos (o fase y), ferriticos (fase o), martensiticos (bifasicos

y—a ) [2].

En la figura 1.1.1 podemos observar las diferentes clases de acero, los
aceros 1noxidables se encuentran al final de dicha estructura como

consecuencia de su alto grado de aleacién [1]. (ver figura 1.1.1)
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Figura 1.1.1 Clasificacién de los aceros.

Las clasificaciones mas consideradas en la rama de los aceros
inoxidables se encuentran en el Instituto Americano del Hierro y el Acero AISI
(American Iron and Steel Institute) y la Sociedad de Ingenieros de Automotor

SAE (Society of Automotive Engineers ). Segun estas Sociedades las aceros

inoxidables se subdividen en [3]:

1.- Aceros austeniticos al cromo-manganeso-niquel, designados por un
numero de tres cifras comenzando por el digito 2, conocidos como la serie
“200”, caracterizados por una alta resistencia mecanica, debida a la presencia

del azufre y el manganeso, en la cual las dos ultimas cifras se determinan, por

los demads elementos de la aleacidon.




2.- Aceros austeniticos al cromo-niquel, designados también por tres
cifras comenzando por el digito 3, conocidos también por la serie “300”; tienen
como composicién basica de 8% a 12% de niquel, siendo el tipo de acero con
mas éxito a nivel comercial. Para esta dltima serie la composicién quimica se
modifica segtun el uso del material afnadiendo o reduciendo elementos como el

carbono y/o nitrégeno y/o modificando el balance del niquel y cromo.

3.- Aceros ferriticos y martensiticos, comienzan con el digito 4, que
representan la familia “400”, en la cual, como en las series anteriores, los dos

ultimos digitos son determinados por los demas elementos de la aleacion.

La definicién de acero inoxidable viene dada por el porcentaje de cromo
(mayor al 10.5%). El aumento de este porcentaje y el aumento del niquel y
carbono determinan la naturaleza y la proporcién de las fases presentes, y en
consecuencia se determina el tipo de acero inoxidable [4]. La forma mas
simple de visualizar esto es a través del diagrama de fases en equilibrio del

sistema hierro-carbono.

Considerando el contenido de carbono, es comun dividir este diagrama
en dos partes: las de fundiciones (aproximadamente entre 2 % y 6.67 % de

carbono) y las de los aceros (entre 0 % y 2 % de carbono).

En la figura 1.1.2 vemos varias zonas definidas dentro del diagrama [5].
Algunas de éstas corresponden a sélidos; la solucién sélida gamma o fase vy,
derivada de la fase gamma del hierro, se le llama regiéon austenitica y posee
una estructura ctbica centrada en la cara (f. c. ¢). Para altas temperaturas se
encuentra la solucidn sélida delta o fase d, derivada de la fase delta del hierro,
con una estructura ctbica centrada en la cara (f. c. c.). A menor temperatura
se encuentra la regidn ferritica, derivada de la fase alfa del hierro, también

con estructura ctbica centrada en la cara (f. c. c.).



La velocidad de enfriamiento de las soluciones determinara el tipo final

de microestructura que presentara el material; definira si la fase presente es

de naturaleza metaestable , estable, o si es una fase fuera de equilibrio; por lo

tanto determinara las propiedades mecanicas, fisicas, quimicas, etc.
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Figura 1.1.2. Diagrama de fases del sistema Hierro — Carbono

La seleccién de los aceros inoxidables depende de las condiciones de uso

que se requieren: la resistencia a la corrosion y ambientes agresivos, las

caracteristicas de fabricacion, las propiedades mecanicas en temperaturas

especificas y obviamente el costo de fabricacion.



Las principales diferencias entre las familias de aceros inoxidables
vienen dadas por la diferencia de la composicién quimica y las fases presentes,

asi como sus porcentajes.

Los aceros austeniticos al cromo-manganeso-niquel, se caracterizan por
tener un alto valor de limite elastico y tension de rotura, pero su ductilidad es
baja si se compara con los aceros austeniticos al cromo-niquel. Los aceros
inoxidables austeniticos son similares a los ferriticos en el sentido de que no se
pueden endurecer con tratamientos térmicos. Se caracterizan por un alto
grado de ductilidad, maleabilidad y tenacidad, siendo materiales que se
pueden endurecer trabajandolos en frio. No obstante los aceros inoxidables
ferriticos se caracterizan por presentar valores bajos de dureza, tenacidad y
susceptibilidad. Sus ventajas vienen dadas por su resistencia a la corrosién

atmosférica y la oxidacion [1].

1.2 - Acero inoxidable austenitico 316L.

Como ya se mencioné en la familia de los aceros inoxidables austeniticos
se distinguen dos grandes grupos: el de los austeniticos cromo-niquel y el
cromo- manganeso- niquel. El primer grupo es el mas importante dado que a
éste pertenecen la mayor parte de aceros inoxidables empleados en la
actualidad. Est4a compuesto por aleaciones hierro- carbono- cromo- niquel con
aporte ocasional de otros elementos como molibdeno, manganeso, silicio,
volframio, aluminio, titanio, cobre, vanadio, nitrégeno, etc. El segundo grupo
esta formado por aleaciones hierro- carbono- cromo- manganeso- niquel, con

contenido de niquel inferior al 6%.



El acero austenitico tipo 316L, que es motivo de nuestro estudio,
pertenece al primer grupo teniendo la siguiente composicién quimica (ver tabla

1) [6].

Tabla 1. Composicién quimica del acero
inoxidable tipo 316L.

Elemento *Composicion
(%)

Carbén 0.03 max
Manganeso. 2.00 max
Fosforo. 0.03 max
Azufre. 0.03 max
Silicio. 0.75 max

Cromo. 17.00 -20.00

Niquel. 12.00 — 14.00
Molibdeno. 2.00 - 4.00

* La composicion es dada en porcentaje en peso.

Concentrandonos en al acero inoxidable 316L, la modificacién de la
composicién quimica tiene como objetivo conseguir ciertas propiedades
mecanicas para ciertas aplicaciones. Tomando el acero 316 como base se
anade cromo y niquel para mejorar las caracteristicas mecanicas y la
resistencia a la oxidacion. Sin embargo, para aumentar la resistencia a la
corrosion intragranular podemos agregar molibdeno disminuyendo el
porcentaje de carbdn. Por otro lado, el azufre favorece la maquinabilidad pero
disminuye la resistencia a la corrosién como consecuencia de la formacién de

sulfuros [7].



El acero 316L se encuentra en una sola forma cristalografica. A

temperatura ambiente, exhibe una estructura cubica centrada en las caras

(ver figura 1.1.3), o también llamada fase y; la formacién de esta fase puede ser

atribuida al contenido de niquel y cromo [8,9].

Figura 1.1.3. Estructura ctbica centrada en las caras

El acero 316L es utilizado en el area de ingenieria biomédica debido a su

alta resistencia a la fatiga, desgaste y corrosion [1], por lo cual es utilizado

para la fabricacién de implantes de cadera o rodilla, dentro del cuerpo

humano.

A continuacién se presentan algunas propiedades del acero inoxidable

tipo 316L [6].
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CAPITULO 2.

PROCESOS FiSICOS.

En el presente capitulo se describiran los procesos fisicos que se llevan a
cabo durante la experimentacién, como son el proceso de implantacién de iones,
la interaccion de particulas cargadas con la materia y el fendmeno de espurreo.
También se mencionaran modelos tedricos que nos describe mas profundamente
el fenomeno de espurreo, y se habla brevemente del programa SRIM 2003, el
cual nos ayuda a visualizar lo que ocurre dentro de nuestra muestra

implantada.
2.1 Implantacién de iones.

Basada en conceptos de aceleradores originalmente desarrollados para la
investigaciéon fundamental en fisica nuclear o en fisica de altas energias, la
tecnologia nuclear es ampliamente usada en la investigacion basica de
materiales, asi como en la manufactura industrial avanzada. La implantacién
de iones, por ejemplo, se hace con aceleradores que son descendientes directos

de maquinas desarrolladas para fisica nuclear.

El proceso de implantacion de iones, como su nombre lo indica, consiste
en bombardear la superficie de un material con iones energéticos producidos en
un acelerador, acelerados a energias adecuadas para que penetren hasta una

cierta profundidad determinada, que llega a ser del orden de ~ um.
La implantacion de iones escogidos apropiadamente y a una profundidad

también determinada permite lograr diversos efectos, tales como introducir

dafos en la red cristalina del material, modificar la estructura de la superficie y

12



de las primeras capas atémicas, producir microaleaciones en capas muy
delgadas, instalar determinadas substancias en posiciones intersticiales o
substitucionales dentro de los cristales (p. ej. en la fabricacién de
semiconductores, transistores, diodos y circuitos integrados), modificar las
propiedades superficiales suministrando dureza y resistencia a la corrosion,
producir zonas aislantes en el interior de materiales conductores o
semiconductores, inducir transformaciones de fase en materiales metalicos,

producir polimerizacion de monémeros, etc [1].

La aplicacién de estas técnicas se extiende a muy diversos campos de
desarrollo tecnoldogico, entre ellos: fisica, quimica, metalurgia, biologia,

medicina.

La implantacién de iones es ahora universalmente usada por la industria
de semiconductores, la cual produce ventas por mas de $100,000 millones de
délares anuales. La fabricacion de los “chips” de computadora Pentium o
Alpha, por ejemplo, depende de la implantacién de iones y de hecho estos
“chips” no podrian ser fabricados con la antigua tecnologia de difusién. La
implantaciéon de iones de nitréogeno en aleaciones quirdrgicas ayuda a evitar
cirugias repetidas para reemplazar protesis de cadera al reducir desgaste y

corrosiéon por fluidos corporales normales.

2.2 Interaccién de particulas con la materia.

Cuando las particulas interaccionan con la materia, producen una serie
de efectos que son funciéon del tipo de particula, de su energia y del medio
material en el que sufren la interaccion.

En general, cuando un haz de particulas cargadas interactua con la

materia, tienen lugar una serie de procesos que ocasionan que se atenue el haz

13



incidente. Dicho fendémeno se puede producir por degradaciéon energética,

dispersion, captura, etc.

Cuando una particula cargada penetra en un material, experimenta una
serie de colisiones con los Atomos constituyentes, es decir, la particula incidente

sufre colisiones mecanicas con los electrones o ntcleos del blanco [2].

En realidad, el proceso predominante es la colision Coulombiana el cual
es un proceso de interaccién debido a las fuerzas eléctricas producidas entre la
particula incidente y los electrones o ntucleos del medio utilizado como blanco.
Esta interaccién produce una pérdida gradual de la energia de la particula,

hasta que se detiene.

Los procesos que contribuyen a la pérdida de energia de una particula en
su interaccién con medios materiales son [3]:

1.- La colisién elastica.

En este tipo de colisién, se conserva tanto la energia cinética como la
cantidad de movimiento. En estos casos, la particula se desvia de su
trayectoria, cediendo parte de su energia en forma de energia cinética. En
estas colisiones, no se produce, en ninguna de las dos particulas, cambio de

estado.

2.- La colision inelastica.
En este tipo de colisién, se conserva la cantidad de movimiento, pero no
la energia cinética, pues la particula, modifica la estructura electrénica de los

atomos, produciendo excitacion, ionizacién o disociacion.

3. Colisiones radiativas.
Si la particula cargada se frena o se desvia de la trayectoria por una
aceleraciéon debida a la interaccién con los electrones o el nucleo, se emite

radiacion electromagnética.
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Evidentemente las particulas pueden también producir reacciones
nucleares, pero estos procesos son relativamente poco probables, y por tanto, no

suelen considerarse en los procesos de interaccion.
2.2.1. Frenado de iones.

Cuando una particula cargada se implanta en un sélido sufre una serie
de colisiones con los electrones y ntucleos del atomo; en cada una de éstas la
particula experimenta una pérdida de energia. Se distinguen dos diferentes

mecanismos [4].

1.- El frenado nuclear se debe a choques elasticos de la particula
incidente con atomos completos del material. Puesto que éstos tienen masas
comparables con las de la particula, pueden desviarlo, dando lugar a
trayectorias quebradas, y mayor esparcimiento de los proyectiles. El resultado
de este proceso es que los atomos del material pueden ser desplazados de sus

posiciones originales, dando lugar dafios estructurales en el material [5].

2.- El frenado electronico, que se debe a la interaccién de la particula
incidente con los electrones del material, produciendo ionizacién y excitacién
atomica. Este frenado se caracteriza porque las trayectorias de las particulas
son practicamente rectas, debido a que los electrones, por tener masa pequena,
no alcanzan a desviar a la particula considerablemente. Ademas, por la
diferencia de masas entre el electron y la particula, la transferencia de energia
en cada colisién inelastica es pequena, de modo que se requiere un gran nimero

de colisiones para producir el frenado [5].

Para muchos propoésitos esta separacién entre colisiones elasticas e
inelasticas es conveniente. Aunque no estrictamente verdadera, es una buena
aproximacion. Entonces la pérdida de energia dE por longitud recorrida dx,

puede ser expresada de la siguiente forma:
dE _(dE . dE 2.2.1.1
dx dx J, \dx /,
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donde los subindices n y e denotan el frenado nuclear y -electrénico

respectivamente.

Las colisiones elasticas involucran grandes pérdidas de energia y
deflexiones angulares significativas de la trayectoria de la particula. Este
proceso es el responsable de la producciéon de desordenes en la red cristalina,
por el desplazamiento de atomos de su posiciéon dentro de ésta. Las colisiones
inelasticas involucran mucho menor pérdida de energia, poca deflexién en la

trayectoria de la particula y poco desorden en la red cristalina.

El proceso de pérdida de energia depende de varios parametros, entre
ellos figura, la energia, masa y el numero atomico de la particula incidente, el
numero atémico, masa y densidad del blanco, etc. El frenado nuclear
predomina a bajas energias y altos nimeros atémicos, mientras que el frenado

electrénico se lleva a cabo con altas energias y bajos nimeros atomicos.

Como el poder de frenado depende del estado fisico del material, es
preferible usar propiedades atémicas o electréonicas de los materiales, y que por
lo tanto son aditivas cuando se trata de materiales compuestos. El poder de

frenado masico ¢ se define como:

B 1( dEj 2212

_p dx

siendo p la densidad del material.

Cuando tenemos un material compuesto , la pérdida de energia se calcula
utilizando la llamada regla de Bragg, que nos expresa que se puede calcular la
pérdida de energia sumando la pérdida de energias de cada elemento

multiplicada por la abundancia de cada uno de los componentes [5];

e(A,B,)=me(A)+ne(B) 2.2.1.3
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donde £(A) y &B), son los poderes de frenado masicos de los elementos Ay B,y ¢

(AmB.) es el poder de frenado mésico del compuesto.
2.2.2.- Alcance.

Se define el alcance de una particula cargada como la maxima distancia
de penetraciéon en el medio usado como blanco. En el caso de particulas
pesadas, el alcance coincide con la longitud de la trayectoria, ya que ésta es
aproximadamente rectilinea. Para el caso de electrones, la trayectoria es muy
quebradiza, por lo que el alcance resulta ser muy inferior a la longitud de la

trayectoria.

Si consideramos una particula de energia cinética £y que incide en un
material dado, al penetrar en él, se va frenando gradualmente hasta detenerse,
quedando implantado como un atomo extranio dentro del material. En el
trayecto sufre ligeras desviaciones por el frenado electrénico cuando su
velocidad es alta, y desviaciones mas notables por el frenado nuclear cuando la
particula viaja mas lento. Este fenémeno tiene caracter aleatorio; la trayectoria

es enmaranada, tridimensional y no hay dos trayectorias iguales.

Se denomina alcance lineal K; a la distancia recorrida sobre la

trayectoria, desde el punto incidente hasta que se detiene [5].

o( dEV 2221
RL(EO):_[ED(—de dE

El alcance proyectado K, es la proyecciéon de Rz en la direccién de la

particula incidente. Representa la profundidad a la cual la particula se detiene
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dentro del material , y por esa particularidad, ésta es una cantidad importante
en la implantacién de iones. El alcance transversal R; es la proyeccién de Fren

direccién perpendicular de la particula incidente. (ver figura 2.2.2.1)

v Te

Rp

A 4

\ 4

A

Figura 2.2.2.1. Alcance lineal, proyectado y transversal
de una particula incidente en un material.

Si se considera un gran numero de particulas, el concepto de alcance
presenta ciertas dificultades para su definicién. Si las trayectorias de las
particulas fueran idénticas, el nimero de particulas, N que traspasan un
espesor de materia dado d se obtendria una distribucion rectangular, todas las

particulas tendrian la misma penetracion.

Sin embargo, como cada colisiéon es independiente de las restantes, la
pérdida de energia sufre fluctuaciones. El alcance proyectado de la distribucién
se refiere al promedio del alcance proyectado de todos los N proyectiles, dado

por:

2.2.2.4

2.2.3. Frenado nuclear.
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Como ya se menciond, cuando una particula se introduce en un blanco,
ésta experimenta diferentes tipos de interacciéon, por lo que va perdiendo
gradualmente su energia hasta que se detiene y se queda alojado dentro del

material.

El poder de frenado nuclear o pérdida de energia elastica lo
consideraremos como el promedio de la pérdida de energia de las colisiones
elasticas de la particula incidente con los atomos del blanco, por unidad de
longitud recorrida en el blanco. La probabilidad de que una particula con
energia E experimente una colision mientras recorre una distancia dx y con

resultado de una pérdida de energia entre Ty T + dT, esta dado por[4,5]:

dP(E) 4 _ Ndx(do-(E)de 2.2.3.1
dT dT

donde £ es la energia de la particula en movimiento, NV es la densidad atomica

del blanco, d‘;—_(I_E) es la seccién diferencial de transferencia de energiay 7'es la

energia transferida al atomo reculante. La pérdida promedio de energia de la
particula en movimiento en una distancia dx se obtiene si multiplicamos la
ecuacion anterior por la energia transferida 7, e integramos respecto a todos

los posibles valores de T¢

(E) = [T dP(E)yr _ N[ T do(E) 4rqy 2232
dT Trin dT

Para un elemento infinitesimal dx, omitiendo el simbolo promedio en dZ,

tenemos que el poder de frenado nuclear es:

y 2233
(dEJ N[ 9By
dx /, Trin dT

El limite inferior de la integracion 7mi» es la minima energia transferida,

la energia necesaria para desplazar un atomo de su sitio en la red cristalina. El
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limite superior es la maxima energia transferida dada por la siguiente
expresion:

MM, 2.2.3.4

T =
§ (M1+M2)2

donde A}, es la masa de la particula incidente y M2 es la masa del blanco.

La seccion nuclear de frenado para una particula de energia £ esta dada

por:

1d 2.2.35

5,(B)= L 9| (9B gr
N dx Trmin dT

2.2.4 Frenado electrénico.

Como ya se habia mencionado existen dos procesos de interacciéon con la
materia en los cuales, la particula incidente pierde energia. En este apartado
trataremos el frenado electrénico o pérdida de energia ineldstica en el que la
particula incidente transfiere energia a los electrones del blanco. La
importancia relativa de los diversos procesos de interaccién entre la particula y
el blanco depende esencialmente de la velocidad y carga de la particula

incidente y los atomos del blanco.

Para describir el proceso complejo de frenado electrénico se identifican
cuatro regiones, que dependen de la energia del proyectil. En cada una de estas

regiones se emplean diferentes modelos para explicar el frenado. En términos
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generales: en la regién I, corresponde a una particula con baja velocidad, donde
se observa que el poder de frenado electrénico crece aproximadamente lineal
con la velocidad del proyectil. En la regién III, la velocidad de la particula es
mucho mayor que la velocidad orbital de los electrones en el material. El poder
de frenado muestra un comportamiento 1/v2, donde v es la velocidad de la
particula incidente. En la regién IV la velocidad del proyectil es tan grande que
se requiere un tratamiento relativista para describir el aumento gradual del
poder de frenado con la energia. La region II, es la interfase entre la regiéon I y

la regién III [5]. (ver figura 2.2.4.1)

dE,

“| N

IV

E

Figura 2.2.4.1. Las regiones de frenado electrénico.

En la regién III, se supone que la velocidad del ion es suficiente para
considerarlo ionizado. Asimismo su velocidad alta permite considerar que

inicialmente los electrones del material se encuentran en reposo.

Un proyectil con energia inicial £ cruza una capa delgada del material
con espesor Ax, perdiendo en el proceso la cantidad de energia AZ;. Llamemos v
al nimero de colisiones con un electréon cuando el proyectil recorre Ax. Si el
camino libre medio entre choques consecutivos es A, entonces Ax =vA. Por otro
lado, AE} = v<7>, siendo <7> el promedio, sobre todo el intervalo Ax, de la

energia transferida a un electron. El poder de frenado es:
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dg, <T> 2241

Por definicion

J.TO'(T; E,)dT 1 2.2.4.2

= = ; 1d y
<T> IGU;El)dT G(El)’[TO-(T E,)dT

donde o(E;) es la seccién total de transferencia de energia, o, para colisiones
ion — electrén y o(T,E;) es la seccién de transferencia de energia, es la
probabilidad de transferir una cierta energia 7' al blanco si la energia de
bombardeo es E;. Por otro lado, A = 1/nc(E;), donde n es la densidad
electronica del material. Combinando las ecuaciones 2.2.4.1 y 2.2.4.2, tenemos
que

dE, 2.2.4.3

—E:nJ.To-(T;El)dT.

Consideramos el caso sencillo de un proyectil puntual, ionizado (carga
71), que transfiere energia a un electréon. El potencial es Coulombiano, y el
blanco tiene carga - e, por lo que la seccién de transferencia de energia esta

dada por

2nZ’e* 1 2244
VZ T2 !

e’l

o(T; El) =

siendo me. la masa del electron.

Introduciendo la ecuacién 2.2.4.4 en 2.2.4.3 y puesto que n=%n, donde n2

es la densidad atémica, el poder de frenado electronico es
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204 2.2.4.5
CdE) Zﬁzltza Zznzj-dl
dx ), m

T

Los limites de integracion se toman desde el valor minimo 7, que puede

tener hasta su valor maximo posible 77,.x obteniéndose

2.4 _ 2.2.4.6
[_dElj=27zzlf Zzn2 In Tmi'” i
dx 8 T

meV max

La energia minima que un ion pesado le puede transferir a un electrén
considerando sélo ionizacion, desde el punto de vista semiclasico, es la energia
de amarre del electron en el atomo; tomamos el promedio la energia de
ionizacion del atomo blanco < 7 > Por otro lado, la maxima energia que se

puede transferir al electréon es afy, que si m;>>mz se reduce a 2mey].

Entonces podemos escribir

[ dElj 427" 2.2.4.7
- | = 5 n,B,
dx m,v;

donde B se define como el nimero de frenado:

om VlzJ 2.24.8

La relacion 2.2.4.7 nos muestra algunas dependencias del frenado

electrénico en la regién III. Son: la dependencia en Z7, 2 y m ; el

comportamiento ]/ v? y por consiguiente 1/E;; también la dependencia en < 7>

dentro del término logaritmico.
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El tratamiento cuantico de frenado conduce a la llamada féormula de
Bethe, la cual considera que la energia perdida por el proyectil se debe a todas
las posibles transiciones electronicas inducidas en el atomo blanco. El resultado
obtenido contiene el mismo término principal, pero ahora el nimero de frenado

es

2 2.2.4.9
B-2, |n(2mevl }
<l>

2.3 Daiios producidos por la implantacion de iones en un material.

Durante la implantacién de particulas, éstas se hacen incidir sobre un
sélido. Su alta energia hace que penetre cierta distancia en él, quedando
inmoéviles a una profundidad determinada, constituyendo una imperfeccién en
el material y en consecuencia se produce dafno en la red cristalina, pues los

atomos incrustados pueden arrojar a los atomos originales de sus lugares [1].

El dafio permanente es causado por las colisiones de las particulas
incidentes con los atomos de la red. Los atomos desplazados de su posicion son
denominados PKA (Primary Knock-on Atom). Los PKA a su vez, dependiendo
de la energia recibida, pueden desplazar otros atomos del material, dando
origen a una cascada de desplazamientos [6]. Esta evoluciona hasta disipar
toda la energia entregada por la colisién inicial, dejando detras: defectos
puntuales o de dimension cero; defectos lineales o de una dimensién, también
llamados dislocaciones; y efectos de dos dimensiones o superficiales, que

evolucionan y/o se aniquilan hasta formar una estructura estable de defectos

[7].

2.3.1 Defectos puntuales.
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Los defectos puntuales son alteraciones o discontinuidades puntuales de
la red cristalina provocadas por uno o varios atomos; se originan por el
movimiento de atomos. Algunos de los procesos por los que se originan son: el
calentamiento o el procesado del material, implantacién de atomos, o por

aleacion. Los defectos puntuales son [8]:

1.- Vacancia.

Constituye el defecto puntual méas simple. Es un hueco creado por la
pérdida de un atomo que se encontraba en esa posiciéon de la red cristalina.
Pueden producirse reordenamientos atémicos en el cristal ya formado como

consecuencia de la movilidad de los 4tomos. (ver figura 2.3.1.1)

Son las imperfecciones mas comunes en los cristales. Se dan hasta una
por cada 10000 atomos. Las vacancias pueden trasladarse cambiando su
posicién con sus vecinos. Este proceso constituye la migracion o difusion de los
atomos en el estado solido, sobre todo a altas temperaturas donde la movilidad
de los atomos es mayor. Las vacancias tienen tendencia a agruparse formando

agregados divacantes o trivacantes.

Figura 2.3.1.1. Vacancias.

2.- Defectos intersticiales.

Algunas veces, un atomo extra se inserta dentro de la estructura de la
red cristalina en una posicién que normalmente no esta ocupada formando un
defecto llamado defecto intersticial.

Generalmente este tipo de defecto introduce relativamente grandes

distorsiones en los alrededores, puesto que normalmente el Aatomo es
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sustancialmente mas grande que la posicién intersticial en la que se situa.
Este tipo de defecto se pueden introducir en una estructura cristalina por

radiacién. (ver figura 2.3.1.2)

Figura 2.3.1.2. Defecto intersticial.

3.- Defecto sustitucional o impurezas en solidos.

Este defecto se introduce cuando un atomo es reemplazado por un atomo
diferente. El atomo sustituyente puede ser mas grande que el atomo original y
en ese caso los atomos normales del derredor estdn en compresion, la red se
comprime. Puede ser mas pequenio que el atomo original y en este caso los
atomos circundantes estaran en tension; la red se expande. Este defecto puede
generarse como una impureza o como una adicién deliberada en una aleacién.

(ver figura 2.3.1.3)

Figura 2.3.1.3. Defecto sustitucional.

g
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4.- Defecto Frenkel

Es una imperfecciéon combinada vacancia — defecto intersticial. Ocurre
cuando un ion salta de su sitio normal dentro de la red a un sitio intersticial,

dejando entonces una vacancia. (ver figura 2.3.1.4)

Figura 2.3.1.4. Defecto Frenkel.

5.- Defecto Schottky.

Es un par de defectos de vacancias en un material con enlaces i6nicos.
Para mantener la neutralidad, debe de faltar en la red cristalina tanto un

catién como un anién. (ver figura 2.3.1.5)

Figura 2.3.1.5. Defecto Schottky.

2.3.2.- Defectos lineales.
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Los defectos lineales o dislocaciones son aquéllos que dan lugar a una
irregularidad o imperfecciéon de la red centrada en torno a una linea. Se crean
durante la solidificacién de los materiales cristalinos, por deformacion plastica

o por condensacién de vacancias [7,8].

Hay dos tipos de dislocaciones, las de borde, también llamadas de cuna o
arista, y las helicoidales, también llamadas de tornillo. También puede darse

una combinacién de ambas, denominada dislocacién mixta.

La dislocacién de borde se crea por insercién de un plano adicional de
atomos dentro de la red. Los atomos de ambos lados del semiplano insertado se
encuentran distorsionados. Los atomos por encima de la linea de dislocacidn,
que se encuentra perpendicular al plano de la pagina, en el punto donde
termina el semiplano insertado, se encuentran comprimidos, y los que estan por
debajo se encuentran expandidos. Esto se refleja en la leve curvatura de los
planos verticales de los atomos mas cercanos del plano extra. La magnitud de

esta distorsion decrece con la distancia al plano insertado.

La distancia de desplazamiento de los atomos en torno a una dislocacién
se llama deslizamiento o vector de Burgers y es perpendicular a la linea de

dislocacién de borde. (ver figura 2.3.2.1)

Plano adicional.

\l - > Vector de Burgers.

Figura 2.3.2.1. Dislocacién de borde.

La dislocacion de tornillo se forma cuando partes contiguas en un

material sufren esfuerzos cortantes paralelos, pero en sentidos contrarios

28



(cizalladura). Se crea una distorsién de la red, formando un escalén segun la

linea de dislocacién.

Aqui el vector de Burgers o de desplazamiento es paralelo a la linea de

dislocacién. (ver figura 2.3.2.2)

Vectar de Linea deéislacacién.

deslizamienta .
o Burgers. ;

Tensidn de T ) T I

cizallachura

harcia armba. l :
Tension de
cizalladura
hacia
abajo.

Figura 2.3.2.2. Dislocacién de tornillo.

Con frecuencia los materiales exhiben mezcla de las dislocaciones
anteriores. Su vector de Burgers no es ni perpendicular ni paralelo a la linea
de dislocacién, pero mantiene una orientacion fija en el espacio. La estructura
atomica local en torno a la dislocacién mixta es dificil de visualizar, pero el
vector de Burgers proporciona una descripcién conveniente y sencilla. (ver

figura 2.3.2.3)
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Figura 2.3.2.3. Dislocacién mixta.

2.3.3 .- Defectos superficiales.

Los defectos superficiales o de dos dimensiones son las fronteras
superficiales, interfases o planos que dividen un material en regiones, cada una
de las cuales tiene la misma estructura cristalina pero diferente orientacion.

Algunos ejemplos son [8,9]:

1.- La superficie externa.

Las fronteras del material representan superficies en las cuales existe
una discontinuidad abrupta de la estructura de la red cristalina. Los atomos de
la superficie no estan enlazados al nimero maximo de vecinos que deberian
tener, y por lo tanto esos atomos tienen mayor estado energético que los atomos
de las posiciones internas. Los enlaces de esos atomos superficiales que no
estan satisfechos dan lugar a una energia superficial. Ademas la superficie del
material es rugosa, puede contener pequenas irregularidades adicionales, y

puede ser mucho mas reactiva que el resto del material.

2.-Frontera de grano.
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Se puede definir como la superficie que separa los granos individuales de
diferentes orientaciones cristalograficas en materiales policristalinos. Un
grano es una porcion del material que contiene atomos con una disposicién

atémica 1déntica.

La frontera de grano es una zona estrecha, donde existe desorden
estructural, en la cual los atomos no estan uniformemente separados, o sea que
hay atomos que estan muy juntos causando una compresioén, mientras que otros
estan separados causando tensiéon. De cualquier forma los limites de grano son
areas de alta energia y hace que esta region sea mas favorable para la

nucleacién y el crecimiento de precipitados. (ver figura 2.3.3.1)

Figura 2.3.3.1. Frontera de grano.

3.- Fronteras de grano de angulo pequeno.
Son la distribucion de dislocaciones que producen pequenias desviaciones

en la orientacion cristalografica de las redes adyacentes. KEsta presenta una

distorsion menor que en las fronteras de grano.
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Produce defectos (irregularidades) de apilamiento: interrupcién o

alteracion en la secuencia de apilamiento de los planos cristalinos del material.

4.- Maclas.

Una macla es un tipo especial de limite de grano. Corresponde a una
pequena diferencia en la orientacién cristalografica de dos partes del interior de
un grano. Dentro de éste la aplicacion de un esfuerzo cortante puede desplazar
levemente los atomos, obteniéndose que los atomos de un lado del limite estén
localizados en una posicion que da como resultado la imagen especular de dos

redes respecto al plano de la macla. (ver figura 2.3.3.2)

o O O
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Plano de la macla

Figura 2.3.3.2. Macla.
2.4 Espurreo (Sputtering).

Durante la implantacién de iones en un blanco (en nuestro caso acero
316L) los iones son depositados cerca de la superficie de un sélido, pero si la
energia depositada por el elemento implantado es muy grande, los atomos del
blanco pueden ser expulsados de ésta, de tal manera que al proceder la
implantacién, el sélido se va erosionando. Este fenémeno es llamado espurreo

(sputtering) [5].
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En el proceso de espurreo los iones implantados transfieren su energia a
los atomos del sélido por medio de colisiones. Algunos de éstos pueden adquirir
la energia necesaria para escapar de la superficie del sdlido. Los iones

secundarios son los principales causantes del fenémeno de espurreo (ver figura

2.4.1).

Vacio Particula espurreada

Solido

Alcance proyectado Rp
del ion incidente.

Ton implantado

Figura 2.4.1. Fenémeno de espurreo (sputtering).
La cantidad de espurreo ocasionada por la implantaciéon de iones sobre

una muestra, se describe por la intensidad de espurreo Y, que es el nimero de

atomos expulsados por cada ion incidente [4] [5]:

2.4.1
vy =N

donde N; es el nimero de atomos expulsados en un experimento y M es el

numero de iones incidentes.

El proceso depende de las masas del proyectil y el blanco, de la energia

de bombardeo, del angulo de observacién respecto al plano del blanco, de la
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estructura cristalina del blanco y de la temperatura, asi como de las condiciones

de la superficie del blanco.

La intensidad de espurreo Y se puede medir experimentalmente, por
medio de la diferencia de peso entre la muestra original y la muestra después
de que ha sido sometida al proceso de implantacién de iones, o recolectando y

cuantificando el material expulsado.

2.4.1 Modelo de Sigmund.

En 1969 Sigmund trat6 el fendmeno de espurreo considerando la energia
transferida de un ion primario a los 4tomos de un sélido. El propuso un modelo
para el calculo de la intensidad de espurreo basado en la pérdida de energia
por colisiones nucleares y la distribucién de energia entre el nimero de atomos
que conforman una cascada. Dicho modelo es aplicable a blancos amorfos y

policristalinos constituidos por un solo elemento [10].

El fenémeno de cascada se lleva a cabo cuando un ion energético penetra
en un material ocasionando colisiones con los atomos del blanco. Es decir, cada
uno de los atomos golpeados por el ion incidente adquiere energia y se
convierte en un proyectil, que vuelve a chocar con mas dtomos formandose asi
una cascada de atomos dentro del material. Existe la posibilidad de que los
atomos que estan cerca de la superficie del material sean expulsados, para esto
tienen que superar la energia de sublimacion, la energia necesaria para
evaporar un atomo de la superficie. Este es un proceso que depende del

mecanismo de dispersion elastica ion-atomo y la seccion de frenado nuclear.

En este modelo la intensidad de espurreo se puede calcular de la
siguiente expresion [5];

0.042045 . (E) 2.4.1.1

YE) ==

(o]

34



donde 0.0420 es una constante para describir la dispersion elastica de los
dtomos, a depende de la relacién de masas A= mp/m; y representa la fraccién
de energia que escapa del blanco, S,(Z) es la seccién de frenado nuclear dado en

[eV A2], v U, es la energia de sublimacién del blanco en [eV].

2.4.2.- Formula empirica de Matsunami.

Como ya se menciond, el modelo de espurreo de Sigmund es aplicable al
caso de masas intermedias y energias de keV; el espurreo para proyectiles
ligeros requiere de una modificaciéon al modelo, pues en estos casos el frenado

electrénico puede ser mucho mayor que el frenado nuclear [5].

Matsunami, Yamamura e Itoh desarrollaron una féormula semiempirica
para la produccién de espurreo en blancos monoelementales, considerando los

casos de iones ligeros y pesados, esta dada por [5,11]:

28 2421

1
2

y_042 as,(E) |, (E,
Uy 1+0.35U,S, (2) E

donde Y es la produccién de espurreo para iones con energia F que inciden
perpendicularmente a la superficie, @ es un parametro empirico determinado a
partir de datos experimentales. También se introduce un término que contiene
la seccién reducida de frenado electrénico S,(%) y una energia umbral £, que
se obtienen por un ajuste a una coleccién de datos experimentales . Ahora

S,(E) esté dada en unidades [eV em2/ 10%° 4tomos].
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2.5 Simulacién con el programa SRIM.

El programa SRIM 2003, fue desarrollado para obtener la distribucién
final de los iones implantados sobre el blanco, en forma “pictorica” y rapida, asi
como una buena estimacién del alcance obtenido por cualquier tipo de ion
incidente, sobre cualquier blanco a cualquier energia. Dicho programa

también, nos puede calcular la cantidad de espurreo [12].

El programa SRIM cuenta con diversos tipos de calculo; en una primera
estimacién podemos utilizar el calculo rapido de dafo, y para obtener mayor
informacién sobre el proceso se utiliza el calculo detallado de dano con cascadas

completas.

El primero, usa una aproximacién para estimar los desplazamientos de

los atomos del blanco.

El segundo calcula el dafio producido por cada una de las colisiones entre
iones y atomos del blanco. También nos permite seguir la trayectoria de cada

uno de los iones desplazados de su lugar original hasta que se detienen.
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CAPITULO 3.

TECNICAS DE ANALISIS.

Para el estudio y caracterizacién de las muestras nos basamos en técnicas
de analisis como lo son: Microscopio 6ptico, Microscopio electrénico de barrido
(SEM), Microscopio de fuerza atémica (AFM) y pruebas de dureza, descritas a

continuacion.

3.1 Microscopia 6ptica y electronica de barrido.

En el estudio de las muestras se utiliz6 un microscopio éptico marca
OLYMPUS, modelo B071 que es un microscopio de reflexién, el cual cuenta con
la particularidad de que la platina se puede mover en sentido horizontal y
vertical, respecto al plano donde se sitila la muestra. Las amplificaciones

utilizadas fueron : 50X, 100X, 200X, 500X y 1000X [1].

En el analisis de las muestras también se utiliz6 el microscopio:

electrénicos de barrido JEOL JSM5200.

El microscopio electrénico de barrido SEM (Scanning Electrén
Microscope) es un instrumento disefiado para estudiar, en alta resolucién
(aproximaciones de 50 A), la superficie de los sélidos. Otro atributo importante
del SEM es la tridimensionalidad con la que se obtiene la imagen. Por lo tanto,
es extraordinariamente util para estudiar las caracteristicas morfolégicas y

topograficas de las muestras.

Los componentes basicos de un microscopio electréonico de barrido son: la
fuente de iluminacién (cafién de electrones), las lentes condensadoras, y un par

de lentes objetivas. El cafidén electrénico es la Ginica lente electrostatica con
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la que cuenta el microscopio, pues las demds son lentes electromagnéticas.(ver

figura 3.2.1).

El canén de electrones produce un haz de electrones, que es usualmente
obtenido por emisién termoiénica de un filamento de tungsteno (catodo), que es
mantenido a un voltaje negativo (1 — 50 KV) con una temperatura tipica de
operacion de 2700 K durante el ejercicio. Una vez que los electrones son
desprendidos del filamento, éstos son acelerados a un anodo por una diferencia
de potencial de 1000 a 50,000 V entre el catodo y el anodo, obteniéndose asi el

haz de electrones.

Posteriormente el haz de electrones es pasado a través de un sistema de
lentes condensadoras. Este es compuesto por uno o mas pares de lentes, que
determinan el tamano del haz que incide sobre la muestra. Por ultimo el haz es
pasado por las llamadas lentes objetivas que enfocan y determinan el grosor
final del haz de electrones que incidira sobre la muestra, ademas de producir el

barrido [2,3].

Una vez que el haz de electrones incide sobre la muestra, ésta emite
electrones secundarios ( entre otros productos ) que son colectados por un
detector, en nuestro caso el detector Everhart-Thomley; la sefnal pasa a un
amplificador, y finalmente a un tubo de rayos catdédicos que muestra la imagen.
De esta manera se establece una correspondencia uno a uno entre la cantidad de
electrones detectada y la intensidad del punto correspondiente en la pantalla del
tubo. Si se repite el mecanismo varias veces y se comienza a barrer la muestra,
se formara una imagen punto a punto que representara las caracteristicas
topograficas de la superficie de la muestra, y por ultimo esta senal pasara a la
computadora donde es guardada la informaciéon, obteniéndose asi las imagenes

de las muestras analizadas [3].
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*TRC- Tubo de rayos catédicos.

Figura 3.2.1. Componentes basicos del microscopio

electrénico de barrido.
Mientras sucede la interaccion se producen diversos productos como son;
electrones retrodispersados, secundarios, absorbidos, transmitidos, Auger,

rayos X y fotones.

Los electrones retrodispersados y secundarios nos dan informacién sobre

la superficie de la muestra, permitiéndonos de este modo obtener una imagen
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topografica de ella. Estos electrones son la fuente de informacién para la
microscopia electréonica de barrido. Los electrones absorbidos, nos dan
informacién sobre la resistividad de la muestra. Los electrones Auger y los rayos
X caracteristicos nos dan la composiciéon quimica de la muestra, permitiéndonos
hacer, un analisis quimico de ella [4]. Asi, el analisis de cada uno de los
productos derivados de la interacciéon haz - muestra nos permite hacer una
caracterizacion completa de la muestra, lo cual convierte al microscopio

electrénico en un poderoso instrumento de analisis.

Los tipos de aplicaciones del microscopio electrénico de barrido en la
ciencia de materiales incluyen el estudio de las superficies de las muestras,

composicién quimica, dispositivos electrénicos y experimentos dinamicos.

3.1.1 Microscopio Electrénico de Barrido de bajo vacio.

También se utilizé el microscopio electrénico de barrido JOEL JSM-
5600LV de bajo vacio (SEM-LV), el cual cumple con el mismo funcionamiento
que el microscopio descrito en la seccién anterior, la Unica diferencia es que

trabaja a mayores presiones [5] .

3.2.1.1. Microscopio electrénico de bajo vacio.
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3.1.1.1.- Espectroscopia por dispersién de energia (EDS).

Cuando el haz de electrones del microscopio incide sobre una muestra,
éste arranca electrones de las capas de los Atomos, ionizandolos.
Subsecuentemente ocurre una desexcitaciéon, donde las vacantes producidas se

rellenan con electrones de las capas exteriores.

Si un electrén de la capa interna de un atomo en una muestra es
expulsado por un electrén de alta energia (proveniente del haz primario de
electrones), el &tomo puede regresar a su estado base o a algtin otro estado de
menor energia de dos maneras. En cada caso un electron de la capa mas
externa cae hacia la vacancia de la capa interna y se libera energia. La
liberacion de energia es llevada a cabo en un caso por la emisiéon de un fotén y
en el otro por la emisién de otro electréon de alguna capa externa. La diferencia
de energia del electréon cayendo hacia un nivel méas bajo es compensada por la
emisiéon de un fotén de frecuencia v apropiada. La emisién del foton nos da
como resultado un espectro de rayos X caracteristicos, mientras que la emisién

del electrén es conocida como efecto Auger [6].

Estos efectos son importantes para el analisis microestructural, ya que
las energias de los electrones o fotones que son emitidos son caracteristicas de
los elementos de los cuales provienen. Con la medicién de éstas energias
obtenemos analisis quimicos cualitativos y la medida de las intensidades de

emision da un andlisis cuantitativo.

La contribucién relativa de cada uno de los procesos se caracteriza por el
llamado rendimiento de fluorescencia, que es la probabilidad de que se emita un
fotén cuando se llena una vacante. La fraccién de fluorescencia es cercano a la
unidad para elementos pesados y es una fraccion muy pequena para los

elementos ligeros [6].
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Los rayos X caracteristicos pueden ser utilizados para determinar la
composiciéon quimica de un material. Los rayos X caracteristicos de las lineas
K., Ks, Lg, etc, son producidas cuando el haz electrénico expulsa electrones de
las capas atéomicas K, L etc., de los elementos que componen la muestra y esos
niveles son llenados por electrones de una capa atémica de mayor energia. La
transicién de un electrén hasta la capa K se denomina K, cuando provienen de
la capa L y Kg cuando provienen de la capa M, las transiciones hasta la capa L

se denotan como L, Lg, etc.

Este estudio se puede llevar a cabo con este tipo de microscopio. Los
analisis quimicos de muestras por medio de espectroscopia por dispersion de

energia son llamados EDS ( Energy Dispersive X-rays Spectroscopy ) [5].

En este tipo de analisis se mide el intervalo completo de longitudes de
onda y es desplegado simultdneamente como un espectro de intensidad contra
energia. Esto se consigue por medio del uso de un detector de estado sélido, que
produce por cada fotén incidente un pulso de voltaje proporcional a su energia.
Estos pulsos son clasificados, medidos y contados por medio de un sistema
electrénico y un software integrado a la computadora del microscopio, cuya

senal de salida nos da como resultado un espectro final [3].

En el analisis quimico utilizando rayos X, existe dificultad técnica para la
deteccién de elementos ligeros, cuya radiacion se caracteriza por tener longitud
de onda larga; esto es debido a que los rayos X son facilmente absorbidos,
ademas de encontrarse fuera del rango de percepciéon de algunos detectores de

estado sélido.
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3.2 Microscopia de Fuerza Atémica (AFM).

El microscopio de fuerza atémica (AFM) fue inventado en 1986. Su
concepcion deriva de su antecesor inmediato, el microscopio de tunelaje,
inventado en 1982. Estos dos tipos de microscopio abrieron un nuevo campo en
la investigacion sobre la estructura de la materia, al posibilitar el analisis en
resoluciones del orden de los nanémetros o angstroms trabajando a presién
ambiental. Este tiene la ventaja de poder ser utilizado para observar muestras

no conductoras, como las biologicas.

Los componentes principales de éste microscopio son: un porta puntas
muy sensible con una punta en forma piramidal, conica o bien una punta mas
un nanotubo de carbén o tungsteno, un laser, un cristal piezo-eléctrico y un

fotodetector. (ver figura 3.3.1)

Fotodetector

Laser
Cristal
pilezo-lectrico
gl
. Portapuntas
Muestra

Figura 3.3.1. Esquema basico de los componentes del Microscopio
de Fuerza Atémica.

La punta esta colocada a distancias muy proximas a la superficie de la
muestra en las que la fuerza de interacciéon atomica es la predominante.

Conforme la punta se acerca a la superficie de la muestra el porta puntas sufre
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ligeros desplazamientos, que son rapidamente corregidos por un cristal piezo -
eléctrico para mantener la interaccién entre la punta y la muestra constante. El
haz de luz que proviene del laser, es reflejado en la parte superior del porta
puntas. El haz reflejado es captado por un fotodetector que registra cualquier
desplazamiento del porta puntas. La sefial se pasa a una computadora,

obteniéndose la topografia de la muestra.

Existen al menos dos modos de trabajo en el AFM. En el primero la
punta se mantiene en contacto directo con la muestra. Siendo la muestra la
que se desplaza para efectuar el Dbarrido. Este modo de trabajo es
recomendable para muestras que resistan la unién permanente con la punta.

Este es el modo de contactoy el méas sencillo de todos. (ver figura 3.3.2).

<—Punta

< — Muestra

—

Figura 3.3.2. Interaccién entre la punta y la muestra
en el modo de contacto.

En el otro método la punta oscila a su frecuencia de resonancia, ésta se
coloca sobre la muestra, de manera que la muestra es tocada una fraccién de
tiempo muy pequena. De manera que no existe el contacto continuo con la
muestra. Estos modos son conocidos como de tapping, modo dinamico o contacto

intermitente. (ver figura 3.3.3)
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<——— Punta

Muestra

'

—

Figura 3.3.3. Interaccién entre la punta y la muestra
en el modo tapping.

Los resultados que es posible obtener con este método son mapas de la
topografia o la forma de la superficie de un determinado material, y mapas de
las fuerzas de friccién en cada punto de la superficie. Un microscopio de fuerza
atémica en general funciona expuesto al ambiente; sin embargo también puede
ser utilizado inmerso en liquidos o al vacio sin grandes diferencias en su

funcionamiento general.

Para nuestro caso particular se utilizé el microscopio de fuerza atémica
JEOL JSPM-4210, con el fin de conocer la topografia de la muestra. Se utilizé
una punta triangular de silicio marca MiKroMash, con una fuerza tipica de 2
N/m, en el modo de tapping, donde la punta se mantuvo en constante contacto

con la superficie de la muestra.

3.3 Pruebas de dureza.

La dureza superficial es la resistencia de un material a ser marcado por
otro. Se prefiere el uso de materiales duros como indentadores, pues éstos
deben resistir el roce con otros elementos. Este tipo de prueba se lleva a cabo
realizando indentaciones con objetos en forma de esferas, piramides o conos

sobre la muestra a estudiar.
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Estos objetos se ponen en contacto con la superficie del material y se
penetra dejando una indentacién.  Posteriormente se procede a medir el
tamano de la huella que dejan. Esta es una prueba facil y puede realizarse en
cualquier sitio del material. Los valores entregados pueden usarse para hacer
una estimacién de la resistencia que opone un material a ser marcado o

deformado [7].

La clasificacion y los métodos varian con cada material, dando origen a los

numeros de dureza:

« HBN (Hardness Brinell Number)
« HRA, HRB, HRC, ... (Hardness Rockwell series A, B, C, ...)
e« HVN (Hardness Vickers Number)

entre otros.
En nuestro caso se utilizé6 la prueba Vickers, en el cual se usa una

piramide de diamante de base cuadrada como indentador, con un angulo de 136°

entre sus caras opuestas (ver figura 3.4.1).

e —

s

Figura 3.4.1. Indentador de la prueba Vickers.
Una vez hecha la indentacion se procede a medir las diagonales

producidas en el material (ver figura 3.4.2). Estos valores se introducen en la

ecuacion 3.2 para obtener la dureza del material en estudio [8]
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\ /
Figura 3.4.2. Vista superior producida por la
indentacién en un material.

3.1
2Fsen(z)
HY=—=——~"%

A d?

Donde:

HYV: Dureza Vickers.

F: Fuerza aplicada al indentador.[gr]

A Area de indentacién. [um?]

d: promedio de las diagonales de la indentacién. [uml]

0 : angulo entre las caras opuestas del indentador.

Como se conoce éste ultimo, la ecuacién se reduce a:

HV =1854£ 3.2
dZ

Este caso se llama prueba de microdureza, debido a que los pesos con el
que se trabajan son muy pequenos, y nos dan como resultado una indentaciéon
muy pequena del orden de um, por lo que es necesario utilizar un microscopio

para medir las diagonales producidas por la indentacion.
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CAPITULO 4.

DESARROLLO EXPERIMENTAL.

En el presente capitulo se especificara el mecanismo seguido en la
preparaciéon de las muestras para su posterior implante. Asi también se
definiran las caracteristicas de los iones implantados y se dara una breve
explicacion de los estudios realizados después del implante de iones de Si en el

acero 316L.
4.1 Preparacion de muestras.

Para dicho estudio se utilizaron varias muestras de acero 316L comercial

obtenidas de una varilla de 9.5 mm de didmetro aproximadamente.

El modo de preparacion de dichas muestras se llevo a cabo de la manera
siguiente: como primer paso se cortaron de la varilla pequenos cilindros de
aproximadamente 10 mm de altura. Posteriormente se continud con la etapa de
pulido, en la cual se comenz6 por desbastar las muestras con diversas lijas de
agua de los numeros 400, 500, 600, 1200 y 4000, colocadas sobre una superficie
plana, en este caso un vidrio, usando agua como lubricante. Se pasaba de una
lija a otra cuando se observaba la muestra perfectamente plana, con rayas muy

finas sobre toda la superficie, producidas en un solo sentido.

El siguiente paso consistié en lijar la muestra con un pano Microcloth de
Buehler LTD, colocado sobre una pulidora mecanica, la cual consta de un platillo
giratorio. Se utiliz6 alimina de tamafo de grano de 1.5 um con agua como
lubricante. Al principio, la muestra se sostiene en una posicién sobre el platillo,

sin hacerla girar, hasta que se hayan eliminado la mayoria de las rayas
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anteriores. Luego puede hacerse girar con lentitud en sentido contrario al de

rotacion de la rueda, hasta que sélo puedan verse las marcas de alimina.

Este paso fue el méas tardado debido a que la muestra se considerd apta
para implantar cuando la observabamos en el microscopio 6ptico y no

percibiamos ninguna linea. Este proceso se denominé “pulido a espejo”.

4.2 Acelerador Pelletron.

El acelerador Pelletron 9SDH-2 de tipo Tandem para investigacién
fabricado por la empresa norteamericana Nacional Electrostatic Coorporation
(NEC), consta de un generador de 3 millones de voltios y equipo asociado, con el
que se extiende considerablemente el intervalo de energias disponibles, hasta 20
MeV variable [1]. Dicho acelerador es capaz de acelerar casi cualquier elemento
de la tabla periddica, constituyéndolo hasta la fecha, probablemente en uno de

los aceleradores mas versatiles de Latinoamérica [2].

En este tipo de aceleradores electrostaticos, una o dos cadenas formada
alternadamente por componentes aislantes y conductores, tipo capsulas (pellets),
transfiere carga hasta una terminal, la cual aumenta progresivamente su
voltaje. Con dicho acelerador se puede obtener un voltaje maximo de tres

millones de voltios (3 MV), manteniendo una estabilidad del orden de 150 voltios

3],

En el exterior del tanque del acelerador se encuentran emplazadas dos
fuentes de iones, también de NEC localizadas a +30° y —30° [4]. La fuente
Alphatross es una fuente que genera iones de helio a partir de gases en una

descarga de radiofrecuencias y un intercambiador de carga de rubidio.
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La fuente SNICS II es una fuente que genera iones a partir de una
descarga de gas de cesio, los iones de este gas se impactan con el catodo
(elemento a implantar), produciendo particulas espurreadas que al salir toma

electrones, del gas de cesio, emitiendo un haz de iones negativos.

Los iones negativos asi creados por las fuentes se aceleran desde un
potencial nulo hasta la terminal, donde son despojados de su carga negativa
mediante el paso por una zona que contiene un gas de N, a baja presion
(stripper). De esta manera se forman iones positivos, los cuales se aceleran de
nuevo en la misma direccién a través de un segundo tubo para obtener una
energia final de (1+1)V eV, donde Ves el voltaje del terminal y 2 es el estado de

carga positiva del i6n tras su paso por el stripper.

Una vez que los iones son extraidos del acelerador, un iman analizador
permite separar la especie i6nica y el estado de carga deseado del resto del haz.
De esta manera se obtienen iones monoenergéticos, de gran utilidad para el

analisis y modificacion de materiales.
Después del iman selector el haz puede pasar directamente a una de las

cuatro lineas disponibles de las cuales se ocupé la linea de implantacién.( ver

figura 4.2.1)
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Figura 4.2.1. Acelerador Pelletron 9SDH-2 de tipo Tandem.

Una serie de elementos como tazas de Faraday, monitores de perfil de haz,
colimadores y cuadrupolos magnéticos permiten un buen control de la
intensidad, forma y tamafo del haz a lo largo de la linea hasta las camaras de

analisis 6 implantacién [5].

Es esencial que las instalaciones con aceleradores posean un blindaje
adecuado para proteger al personal de la radiacién producida y que se satisfagan

todas las regulaciones de las autoridades pertinentes.

4.2.1 Camara de implantacion.

La camara donde se hizo la implantacién se encuentra ubicada a +15°
respecto a la direccién del haz; en esta camara se hace incidir un haz de iones

previamente seleccionado sobre la muestra.

Dicha camara cuenta con un portamuestras, el cual mantiene fijas las
muestras durante el proceso de implante. El portamuestras es conectado a un
integrador de corriente que nos permite medir la afluencia de los iones

implantados a partir del estado de carga y el area a implantar.
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4.3. Implantacion de Si en acero 316L.

Una vez que la muestra esta en 6ptimas condiciones después del pulido, se
procedi6 a implantar iones de Si sobre éstas, con ayuda del acelerador

Pelletron.

El silicio (Si) es un elemento semimetdlico, el segundo elemento més
comun en la Tierra después del oxigeno. Su nimero atémico es 14 y pertenece al
grupo IVA de la tabla periédica. Fue identificado por primera vez por Antoine
Lavoisier en 1787, poco después identificado como compuesto por Humphry
Davy en 1800, y posteriormente aislado por primera vez de sus compuestos en

1823 por el quimico sueco Jons Jakob barén de Berzelius [6] [7].

Se utiliza en aleaciones, en la preparacién de los silicones, y en la
industria de la ceramica técnica. Debido a sus propiedades especiales tiene un
interés particular en la industria electronica y microelectronica como material
basico para la creacién de obleas o chips, pilas solares y una gran variedad de

circuitos electrdnicos.

También se utiliza en la industria del acero como componente de las
aleaciones de silicio-acero. Para fabricar el acero, se desoxida el acero fundido

anadiéndole pequefias cantidades de silicio [8].

Se decidi6 1implantar tres diferentes muestras variando los siguientes
parametros: afluencia, area de implantacion y energia, los cuales se especifican
en la tabla 1. El area de implante se obtuvo usando un colimador para el haz de

2.5 mm de diametro.
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Tablal. Parametros de iones implantados

Muestra Afluencia Area de Energia
(jones/cm?) implante (MeV)
(em?)
Rs ~1x10*® 0.0452 1
R, ~1x10% 0.0452 5
Rs ~1x10" 0.0452 9

Una vez terminado el implante, se dejo enfriar la muestra dentro de la

camara de implantacién con el fin de que tuviera un enfriado lento para que las

muestras no sufrieran oxidacién al contacto con el aire.

aproximadamente 20 horas.

Se dejaron enfriar

El paso siguiente fue hacerle estudios a las muestras implantadas.

Dichos estudios se describen a continuacién brevemente.

. Microscopia Optica. Es util para observar en una primera revisién si

surgié algin cambio (como la microestructura) a simple

vista en las muestras, debido al implante.

o  Microscopia FElectronica de Barrido. Es 1til para observar con mayor

profundidad si la muestra sufrié6 algan cambio sobre la

superficie, que se pueda apreciar con ayuda de grandes

aumentos. También nos es util para corroborar si la

composicién quimica

cambid

utilizando la técnica de EDS.

después del implante

° Microscopia de Fuerza Atomica. Es util pues nos ayuda en el estudio de la

topografia de la superficie en la muestra implantada.
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. Pruebas de dureza. Este estudio se lleva a cabo con el fin de corroborar si
las propiedades mecanicas del material se modificaron, es

decir, si cambio la dureza en la superficie.
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CAPITULO 5.

RESULTADOS EXPERIMENTALES.

En este capitulo se presentan los resultados experimentales obtenidos
durante el desarrollo del trabajo, comenzando con la caracterizaciéon de la
muestra y cada uno de los resultados conseguidos por las diversas técnicas de

analisis utilizadas.

5.1 .- Caracterizacién de muestras.

Durante el desarrollo del trabajo se utilizaron diversas muestras de acero
316L obtenidas de una varilla de dicho material, las cuales se identificaron por
medio de una letra y un nimero, por ejemplo Rz, R4, etc. El procedimiento de
preparacién para su estudio se describié en la seccion [4.1] del presente trabajo.
Las muestras se consideraron listas para el trabajo cuando, estaban pulidas a

espejo y lavadas con ultrasonido, para eliminar cualquier residuo.

Para caracterizar nuestro material se realizé un estudio metalografico del

acero 316L por medio de un ataque quimico para revelar su estructura.
5.1.1.-Metalografia de acero 316L.

La metalografia nos permite revelar la estructura del metal o aleacién.
Existen diversos métodos de ataque pero el mas utilizado es el ataque quimico,
que puede hacerse sumergiendo la muestra con cara pulida hacia arriba en un
reactivo adecuado, o pasar sobre la cara pulida un algodén embebido en dicho

reactivo.
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En algunos metales los limites de grano estan sujetos a ataques selectivos,
puesto que representan zonas de imperfecciéon cristalina e impurezas que
aceleran el ataque local. Ademas, los granos con orientaciones distintas son
atacados con diferente intensidad, dado que esta diferencia en la orientacién
provoca velocidades de ataque diferentes. Se debe evitar el sobreataque, dado
que la superficie se puede manchar y en consecuencia cubrir la estructura o

producirse manchas de corrosion.

Un reactivo comun utilizado para atacar hierros y aceros en general es el
Nital al 5%, que consiste en 5% de acido nitrico concentrado en alcohol etilico
(en 95 cm3 de alcohol etilico, agregamos 5 cm3 de 4cido nitrico concentrado). En
nuestro acero no produjo ningin resultado a pesar de que se utilizaron
deferentes intervalos de tiempo para la muestra sumergida, desde unos pocos

segundos hasta 25 minutos.

El estudio metalografico del acero 316L, que si dio resultado, consistié en
sumergir las muestras durante 10 0 20 segundos en un reactivo mas poderoso
llamado Marble’s el cual consiste 10 gr de CuSQO4, 50 ml de HC1 y 50 ml de H,0O
destilada. Inmediatamente después la muestra se lava al chorro de agua,
después con alcohol, y se seca con aire caliente, proveniente de una secadora

industrial.

Posteriormente la estructura del material se observé por medio del

microscopio éptico y el microscopio electrénico de barrido (SEM).

Las imagenes que se presentan a continuacion nos muestran la superficie
de una muestra de acero 316L sin implantar, es decir, la muestra testigo. En la
figura 5.1.1.1, que es observada mediante microscopia Optica, observamos el
acero tipo 316L austenitico. En ella tenemos granos bien definidos con presencia
de maclas (del inglés cristal twinned); también se logra apreciar la frontera de

grano, a una amplificacién de 50x.

58



Figura 5.1.1.1. Fotografia de muestra testigo de acero 316L.
Obtenida por microscopio éptico con amplificaciéon de 50X,
se logra apreciar con facilidad los granos y sus fronteras

de grano.

En la figura 5.1.1.2, a una amplificacién de 100x logramos apreciar granos
de diferentes tamanos muy bien definidos; también observamos la presencia de

maclas.

Figura 5.1.1.2. Fotografia de mue
Obtenida por microscopio 6ptico con amplificacién de 100X,
observamos granos semejantes y fronteras de grano bien delimitadas.
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Las imagenes obtenidas mediante la microscopia electrénica de barrido
(SEM), para la muestra testigo de acero 316L muestran que existen granos que
presentan formas geométricas bien definidas, y también vemos que algunos
granos cuentan con rayas internas paralelas entre si, que también se interpretan
como maclas, asimismo se logra apreciar que la muestra presenta hoyos en la

superficie.

¥1-8880

Figura 5.1.1.3. Imagen obtenida por SEM.
Mostrando rayas paralelas dentro de los granos,
algunos de éstos con forma geométrica bien definida
y presencia de hoyos en la superficie.

En la figura 5.1.1.4 se observa un espectro de EDS, con su respectiva tabla
5.1.1.1, de una muestra testigo de acero 316L, donde se observa que la muestra
esta constituida en mayor proporcién de fierro, cromo, niquel, y en menores

proporciones de manganeso, molibdeno, silicio y oxigeno.
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Figura 5.1.1.4. Espectro EDS
correspondiente al acero 316L
de la muestra testigo.

Tabla 5.1.1.1. Razén de porcentaje atémico
de los elementos presentes en la muestra testigo.

Element Atom 2
n-k 0,91
Si-K 0,49
Ho-L 0,61
Cr—k 17,20
Fe-k B3.72
Mi-k 9,56
Mk 1.061
Total 100,00

5.2.- Resultados del Microscopio Electrénico de Barrido.

Una vez implantadas las muestras, éstas fueron observadas por
microscopio Optico y microscopio electréonico de barrido. Podemos decir que a
simple vista se puede apreciar un pequefno cambio, pues para las muestras
implantadas con iones de 1 y 9 MeV el aspecto de la superficie se torn6é un poco
opaca, y en la muestra implantada con iones de 5 MeV la superficie se observa

mas obscura e inhomogénea.
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Para la muestra implantada con iones de Si de 1 MeV la microscopia
electrénica de barrido nos muestra el area correspondiente a la implantaciéon a
una amplificacion de 35x, donde apreciamos tres zonas con lo que se corrobora
que la implantacion de iones no fue homogénea. Pues como el colimador fue
grande no se logré6 homogeneidad del haz, por lo que suponemos que hay zonas
con afluencias mayores que 1 x 10'® iones/cm?® y menores que 1 x 10*® jones/cm?.
Llamaremos regién A el area no implantada, regiéon B el area de mayor afluencia

de iones y regién C el 4rea de menor afluencia de iones (ver figura 5.2.1).

SHEpm

Figura 5.2.1. Imagen obtenida por SEM
de acero 316L implantado con iones de Si de
1 MeV, donde se logran apreciar diferentes
regiones en la superficie.

En las tres zonas se observa que la textura de la superficie no cambid,
pues no se logra apreciar cambio a pequenias (1000x) ni a grandes (50,000x)

amplificaciones, como se muestra en la figura 5.2.2.
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Figura 5.2.2. Imagen obtenida por SEM.
Muestra implantada con iones de 1 MeV;
observamos superficie lisa y homogénea
sin cambio alguno.

La figura 5.2.3 corresponde a la muestra implantada con iones de Si de 5
MeV, en la cual el implante no fue homogéneo y logramos apreciar la presencia

de las regiones que se mencionaron respecto de la figura 5.2.2.

Region A

Regién B

Regién C

Figura 5.2.3. Imagen obtenida por SEM.
Muestra implantada con iones
de 5 MeV; se logran apreciar
tres diferentes regiones.
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En la region A y C no se logra apreciar cambio alguno, y en la regién B a
1500x se logra apreciar que el implante funcioné para revelar la microestructura
sin necesidad de atacar quimicamente la superficie (ver figura 5.2.4). En la
regién B para amplificaciones mayores (50,000x) logramos ver que la textura de
la superficie cambié completamente pues apreciamos rugosidades, presentando
una estructura de coalescencia de particulas con dimensiones del orden de 100
nm. También vemos hoyos sobre la superficie y las particulas estan mas
definidas cerca de éstos (ver figura 5.2.5y 5.2.6). En cuanto a la interfase entre
la regién B y C se observan rayas que son formadas por particulas del orden de

100 nm perfectamente alineadas (ver figura 5.2.7).

28U X1.58¢ 1Tepm B516851

Figura 5.2.4. Imagen obtenida por SEM.
Muestra implantada con iones
de 5 MeV; se logra apreciar la
microestructura del material.
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Figura 5.2.5. Imagen obtenida por SEM.
Muestra implantada con iones
de 5 MeV mostrando coalescencia
de particulas sobre la superficie implantada.

Figura 5.2.6. Imagen obtenida por SEM.
Muestra implantada con iones de 5 MeV;
observamos que las particulas se definen més
cerca de los hoyos que presenta la superficie.
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Figura 5.2.7. Imagen obtenida por SEM.
Muestra implantada con iones de 5 MeV mostrando
particulas alineadas en la interfase de la regién By C

Los resultados obtenidos para la muestra implantada con Si de 9 MeV
muestran, igual que en los casos anteriores, la presencia de tres regiones que

referiremos de igual manera que en la figura 5.2.2. (ver figura 5.2.8).

Figura 5.2.8. Imagen obtenida por SEM.
Muestra implantada con iones de Si de 9 MeV
mostrando tres diferentes regiones.
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En las regiones A y C no se logra apreciar algiin cambio sobre la superficie
a amplificaciones de 50,000x, para la region B con amplificaciones de 500x
observamos claramente la microestructura del material sin necesidad de
efectuar la metalografia, asi como rayas blancas que suponemos son de pulido
(ver figura 5.2.9). Para amplificaciones mayores (50,000x) apreciamos que las
rayas son particulas acomodadas en forma de lineas (figura 5.2.10). Por tltimo
en la figura 5.2.11 se muestran particulas de diversas formas, pues no son
completamente esféricas. Estas presentan diferentes tamanos del orden de 100

nm; que es la dimensién tipica de las nanoparticulas.

Figura 5.2.9. Imagen obtenida por SEM. Muestra
implantada con iones de Si de 9 MeV mostrando
claramente la microestructura.
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Figura 5.2.10. Imagen obtenida por SEM.
Muestra implantada con iones
de 9 MeV mostrando particulas en la
superficie de la muestra.

B.Spm-A51816

Figura 5.2.11.Imagen obtenida por SEM.
Muestra implantada con iones de 9 MeV;
logramos observar nanoparticulas.
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5.2.1.- Resultados del Microscopio Electrénico de Bajo Vacio.

Una vez que se conocieron los resultados de los estudios de microscopia
electréonica de barrido se prosigui6 al analisis de la superficie de las muestras por
medio del estudio EDS. Dicho analisis se llevé a cabo en las zonas donde habia
cambiado la superficie a causa del implante, con el fin de corroborar cudles eran
los elementos de los que se componen las nanoparticulas y las diferentes
estructuras creadas. El analisis quimico por EDS se llev6 a cabo a un voltaje de
aceleracion de electrones de 20 kV, pues fue el voltaje 6ptimo para obtener
buenos resultados. A continuacién se muestran las imagenes obtenidas y los
resultados del analisis quimico para las diversas muestras implantadas a

diferentes energias.

En los resultados obtenidos mediante el microscopio electronico de bajo
vacio, para la muestra implantada con iones de 1 MeV tenemos que se pudo
observar la microestructura en la interfase de la region B y C, asi como rayas de

pulido, como se muestra en la figura 5.2.1.1.

LCH - TFEUM&ERH

Figura 5.2.1.1. Imagen obtenida por SEM — LLV.
Muestra implantada con iones de 1 MeV;
observamos microestructura en la
interfase de las regiones By C.
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Se realizaron estudios de EDS puntuales, en las tres regiones existentes
de la muestra, obteniéndose los mismos resultados, por lo cual a continuacién se
presenta el espectro caracteristico de dicha muestra (ver figura 5.2.1.2). En el
cual se observa que la mayor contribucién esta dada por el Fe, posteriormente el
Cr, y en menores cantidades Ni, Mn, Mo, Si y una pequena porciéon de O-.
También logramos apreciar que para algunos elementos como el Fe, Cr y Ni
tenemos los picos K, y Kg. En la tabla 5.2.1.1 se muestra la razén del porcentaje
atémico (% at) de cada uno de los elementos presentes en la muestra implantada

con iones de 1 MeV.

2000

[ i = N}

0.000 leey 11.5
Figura 5.2.1.2. Espectro EDS correspondiente a la muestra
implantada con iones de 1 MeV.

Tabla 5.2.1.1. Razon de porcentaje atdbmico de
los elementos presentes en la muestra
implantada con Side 1 MeV.

Element FAtom 2

0 -K 0,57
5i-K 0,75
ho-L 0,79
Cr-Kk 17,5
Fe-k  £9,73
Ni-K 9,08
bir-K 1,52

Total 100,00
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Los resultados obtenidos para la muestra implantada con iones de 5 MeV,
muestran tres regiones al igual que en el SEM, pero ahora podemos detectar una
zona mas correspondiente a una franja de dendritas existente en la regién C (ver
figuras 5.2.1.3 y 5.2.1.4). También podemos observar con mayor nitidez que las
particulas coalescentes de la regién B se definen mas cuando estan cerca de
algin hoyo (ver figura 5.2.1.5), mostramos también que las particulas son del

orden de 100 a 200 nm (ver figura 5.2.1.6).

Regién C

Region B

e

Figura 5.2.1.3. Imagen obtenida por SEM — LV. Muestra
implantada con iones de 5 MeV; observamos una
franja de dendritas dentro de la regién A.
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Figura 5.2.1.4. Imagen obtenida por SEM — LV .
Muestra implantada con iones de 5 MeV;
observamos una franja de dendritas.

ZEkL KE@, BEE  Lem LCHM IFUMAM

Figura 5.2.1.5. Imagen obtenida por SEM-LV. Muestra
implantada con iones de 5 MeV; observamos
que las particulas se definen méas cuando
son ubicadas cerca de un hoyo.
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Figura 5.2.1.6. Imagen obtenida por SEM- LV. Muestra
implantada con iones de 5 MeV; observamos
tamanos aproximados de las nanoparticulas.

Los estudios de EDS realizados en las cuatro regiones de nuestra muestra
indican que para las regiones A, B y C la composicién de elementos es la misma
que los de la muestra anterior y si las proporciones no son idénticas, la variacion
de los elementos constituyentes es muy pequena, excepto en el O que registra un
pequeno aumento. Por lo cual en la figura 5.2.1.7. se muestra en espectro
caracteristico de dichas regiones; también se presenta en la tabla 5.2.1.2, las

proporciones atomicas de cada elemento.
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Figura 5.2.1.7. Espectro EDS correspondiente a la
muestra implantada con iones de 5 MeV.

Tabla 5.2.1.2. Razén de porcentaje atémico de
los elementos presentes en la muestra
implantada con Si de 5 MeV.

Element FAtom ¥

0 -k 2,13
Si-k 0,59
Ma—-L 0,83
Cr—k 17,53
Fe-k E7.95
Mi-k 9,30
M-k 1.67

Total 200,00

En la figura 5.2.1.8 se observa un espectro de EDS de una dendrita
ubicada en la regiéon C, en la cual se observa que los picos correspondientes al
manganeso y molibdeno aumentaron en tamano respecto de las otras regiones;

en la tabla 5.2.1.3 se muestran los porcentajes atomicos correspondientes.
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Figura 5.2.1.8. Espectro EDS de una dendrita en la muestra
implantada con iones de 5 MeV .

Tabla 5.2.1.3. Razén de porcentaje atémico
de los elementos en la regién de dendritas.

Element Atom 2

Si-k 0,33
Ha-L 5,16
Cr—k 16,05
Mk 9,49
Fe-k h3,33
Mi-Fk a.08
0k 1,56

Tatal 106, 00

Para la muestra implantada con iones de 9 MeV se observan las tres
regiones encontradas en el SEM, pero se logran apreciar con mayor nitidez las

nanoparticulas existentes en la regién B (ver figura 5.2.1.9).
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Figura 5.2.1.9. Imagen obtenida por SEM - LV.
Muestra implantada con iones de 9 MeV
observamos con gran definicién las nanoparticulas.

En la figura 5.2.1.10 vemos que las nanoparticulas no tienen forma
homogénea, pues algunas son particulas independientes del orden de 90 nm,
unas de las cuales parecen haber coalescido con sus vecinas tomando formas

alargadas del orden de 600 nm.

‘gr 5.2.1.10. Imagen obtenida pr SEM - LV.
Muestra implantada con iones de 9 MeV
mostrando formas y tamafios de nanoparticulas.
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Los estudios de EDS efectuados en las regiones A y C nos muestran que
los porcentajes de los elementos son muy parecidos a las muestras anteriores en
estas mismas regiones. Se presenta la grafica correspondiente en la figura

5.2.1.11 con su tabla correspondiente 5.2.1.5.

2000
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Figura 5.2.1.11. Espectro EDS correspondiente a la
muestra implantada con iones de 9 MeV, en la regiéon Ay C.

Tabla 5.2.1.5. Razon de porcentaje atdmico de
los elementos presentes en la muestra
implantada con Side 9 MeV.

Element FAtom 2

S5i-K 0,44
Mo-L 0,85
Cr-kK 17,30
Hr—F 1,39
Fe-k 68,59
Ni-K 10,25
0 -k 1,18

Total 100,00
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En la figura 5.2.1.12 mostramos un espectro EDS correspondiente a las
nanoparticulas. En éste vemos que los picos correspondientes al molibdeno y
manganeso también aumentaron respecto a las regiones A y C. En la tabla

5.2.1.6 se muestra el porcentaje atémico correspondiente de cada elemento.

2000

w300

Mn

0.022

Figura 5.2.1.12. Espectro EDS correspondiente
a las nanoparticulas bien definidas en la regién B

Tabla 5.2.1.6. Razén de porcentaje atémico de
elementos presentes en las nanoparticulas.

Element Atom 2

Si-K 0,43
Ho-L 1.85
Cr-kK 16,81
M-k 221
Fe-k BB .52
Mi-k g.43

0 -K 2,78
Total 100, 60

78



5.3 .- Resultados del Microscopio de Fuerza Atémica.

Los estudios realizados con microscopia de fuerza atémica se llevaron a
cabo con la finalidad de conocer la topografia de la muestra en la superficie

implantada.

En el caso de la muestra implantada con iones de 1 MeV los resultados
corroboran lo obtenido por las dos técnicas anteriores, ya que no existe cambio
alguno pues en ésta se observa la superficie lisa, algunas rayas ocasionadas por

la técnica de pulido, y basura. (ver figura 5.3.1).

500 um

Figura 5.3.1. Obtenida por AFM.
Muestra implantada con iones de 1 MeV;
observamos superficie lisa con rayas de pulido.

Para la muestra implantada con iones de 5 MeV el estudio topografico nos
indica que en la region A no se aprecia ningun cambio. En la figura 5.3.2 se
observa la imagen de la superficie de la muestra en la regién B, donde
apreciamos en un area de 3 pm? que la superficie es corrugada. En la figura
5.3.3 se muestra la imagen tridimensional de la superficie de esta muestra,
donde se aprecia que alcanza una altura maxima de 67.1 nm con anchos que

varian de 100 a 400 nm.
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Figura 5.3.2. Imagen obtenida por AFM.
Muestra implantada con iones de 5 MeV;
observamos cambio en la superficie en la regién B.

J16LA311005T3
300 x 3.00um £ 67.1 nm

Figura 5.3.3. Imagen obtenida por AFM.
Muestra implantada con iones de 5 MeV;
observamos imagen tridimensional
de la region B.

La superficie de la region C se muestra en la figura 5.3.4 donde se logra
apreciar que existen nanoparticulas bien definidas ubicadas sobre las rayas
ocasionadas por el pulido; dichas nanoparticulas cuentan con una altura de 56.5

nm y anchos que varian de 80 a 280 nm aproximadamente. (ver figura 5.3.5).
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500 um

Figura 5.3.4. Imagen obtenida por AFM.
Muestra implantada con iones de 5 MeV;
observamos nanoparticulas sobre las rayas
de pulido en la regién C.

316LC231106T3
208 2,08 um x 58.1 pm

Figura 5.3.5. Imagen obtenida por AFM.
Muestra implantada con iones de 5 MeV; observamos
imagen tridimensional en la regién C.
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En la muestra implantada con iones de 9 MeV no se gener6 ningtin cambio
en las regiones A y C. Para la regiéon B podemos ver que en la superficie se
aprecian nanoparticulas, algunas de las cuales parecen estar alineadas (ver
figura 5.3.6). Podemos apreciar que dichas nanoparticulas estdn muy bien
definidas y toman formas muy particulares (ver figura 5.3.7). En la imagen
tridimensional se puede observar que las nanoparticulas alcanzan alturas de

130 nm y anchos que oscilan entre 80 y 300 nm (ver figura 5.3.8).

5.00uJm

Figura 5.3.6. Imagen obtenida por AFM.
Muestra implantada con iones de 9 MeV;
observamos nanoparticulas alineadas.

82



200 nm

Figura 5.3.7. Imagen obtenida por AFM.
Muestra implantada con iones de 9 MeV;
observamos nanoparticulas con
formas muy particulares.

J16LA111105T4
1.12 % 1.12 um x 130 nm

Figura 5.3.8. Imagen obtenida por AFM.
Muestra implantada con iones de 9 MeV;
observamos imagen tridimensional donde vemos
nanoparticulas con alturas de 130 nm.
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5.4.- Resultados de microdureza.

Los resultados obtenidos para la prueba de microdureza del material
testigo se observan en la tabla 5.4.1, la cual nos muestra los valores obtenidos de
microdureza Vickers (HV) para los diferentes pesos aplicados al indentador, en
un intervalo de tiempo de 20 segundos. La grafica correspondiente se muestra

en la figura 5.4.1.

Tabla 5.4.1. Muestra los valores obtenidos de microdureza
para diferentes pesos del indentador.

Peso Microdureza
(gr) Vickers.
(HV + AHV)
10 321 +18
25 283 +17
50 271 £ 15
100 272 +11

g 400

X

(&)

£ 300 - S o s
S 200 |

S

'5 100

(&)

§ 0 T T T T T

0 20 40 60 80 100 120
Peso (gr)

Figura 5.4.1. Microdureza Vickers para diferentes pesos
en muestra testigo de acero 316L.
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En la grafica observamos que la microdureza Vickers tiene un
comportamiento constante entre pesos de 50 y 100 gr, de lo que podemos
concluir que estos son los pesos Optimos para realizar los estudios de

microdureza en el acero 316L.

Una vez implantadas las muestras, se llevd a cabo el estudio de
microdureza con un peso de 50 gr aplicado al indentador durante un intervalo de
20 segundos. La tabla 5.4.2 muestra los valores de microdureza Vickers para la
muestra implantada con iones de 1 MeV en las diferentes regiones, en la tabla
5.4.3 los valores correspondientes a la muestra implantada con iones de 5 MeV, y

por ultimo en la tabla 5.4.4 los valores obtenidos para la muestra implantada con

iones de 9 MeV.

Tabla 5.4.2. Microdureza Vickers en muestra
implantada con iones de 1 MeV.

Regién Microdureza
Vickers.
(HV + AHV)
A 286 + 16
B 349 + 26
C 325+15

Tabla 5.4.3. Microdureza Vickers en muestra
implantada con iones de 5 MeV.

Regién Microdureza
Vickers.
(HV + AHV)
A 299 + 11
B 328 £ 16
C 310+11
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Tabla 5.4.4. Microdureza Vickers en muestra
implantada con iones de 9 MeV.

Regibn Microdureza
Vickers.
(HV + AHV)
A 328 £12
B 349 + 13
C 340 £ 13

5.5..- Resultados de la simulacion con el programa SRIM.°

La simulacion del programa SRIM nos ayudé a tener una imagen
descriptiva del proceso de interaccion de iones de Si, a diferentes energias, en
acero 316L. También se utilizé6 para obtener el valor promedio del alcance

proyectado de los iones incidentes en el blanco.

Para la muestra implantada con iones de 1 MeV, obtuvimos que el alcance

fue de 0.502 um. La simulacion de dicho proceso se aprecia en la figura 5.5.1.

* i

Sif1 Mev)enFe
u L

A - Target Degh - 2um
Figura 5.5.1. Simulaci6n en el programa SRIM.
Implantacion de iones de 1 MeV en Fe.
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Los resultados para los iones de 5 MeV nos indican que el alcance sobre la

muestra es de 1.50 um y el proceso se ilustra en la figura 5.5.2.

S5 MeNen Fe
Il " 1

1A - Target Depih - 2um

Figura 5.5.2. Simulacién en el programa SRIM.
Implantacién de iones de 5 MeV en Fe.

En la figura 5.5.3 se muestra el proceso de interacciéon de iones de 9 MeV
sobre una muestra de Fe, donde se aprecia que el alcance de los iones es de 2.11

pm.

Si(9 Mev) en Fe.

04 - Target Deyih - 2um

Figura 5.5.3. Simulacién en el programa SRIM.
Implantacién de iones de 9 MeV en Fe.
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Es importante hacer notar que la simulacién en el programa SRIM se
efectud para un blanco de fierro, pero nuestro material esta constituido de varios
elementos y no solo fierro. Por esto el programa nos da sélo una aproximacién

del alcance de los iones implantados.

5.6.- Calculo de espurreo.

Los valores de espurreo se obtuvieron de acuerdo a la teoria presentada en
la seccién 4.2.2., la cual nos describe el modelo de Matsunami.[1] Dichos valores

se muestran en la tabla 5.6.1 con su correspondiente gréfica ( ver figura 5.6.1).

Tabla 5.6.1. Valores obtenidos para el espurreo.

Energia de ion Espurreo
incidente. [MeV]
1 0.3754258
2 0.1875192
3 0.1213467
4 0.0881024
5 0.0683251
6 0.0553132
7 0.0461569
8 0.0393950
9 0.0342162
10 0.0301354
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0.4
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0.2
0.1 1

Espurreo.

Energia (MeV)

Figura 5.6.1. Grafica de espurreo en funcién de la
energia del ion incidente.

El calculo se llevé a cabo por medio del programa llamado “sput” creado en
el lenguaje basica por el Dr. Jorge Rickards Campell, de acuerdo con los
siguientes parametros; para el proyectil se utilizé Z = 14, Masa = 28, para blanco
Z = 26, masa = 55.85, U,=4.10 y Q = 1.06, en un intervalo de energias de 1 a 10
MeV.
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1.- N. Matsunami, Y. Yamamura, Y. Itikawa, N. Itoh, Y Kazumata, S.

Miyagawa, K. Morita, R. Schimizu, y H. Tawara, Atomic Data and Nuclear
Data Tables; 31 (1984), 1 - 80.
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CAPITULO 6.

ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

En el presente capitulo se analizaran y discutiran los resultados
experimentales, presentados en el capitulo anterior, obtenidos de las diversas

técnicas de analisis.

El estudio metalografico, observado por microscopio 6ptico, revelé que
nuestra muestra consta de granos bien definidos del orden de 10um a 100um; en
dicha estructura también se observan maclas cuyos planos tipicos se pueden

ver dentro de los granos.

Las imagenes obtenidas por SEM para la muestra testigo nos indica que el
material cuenta con granos de diferentes tonalidades; esto se debe a la diferente
orientacion de los granos, debido al proceso aleatorio del enfriamiento. También
se observa la presencia de hoyos sobre la superficie; esto es debido al proceso de
colado que dej6 burbujas de aire, que dieron origen a los hoyos que vemos en las

imagenes.

De las imagenes obtenidas por microscopio éptico y SEM en las tres
muestra implantadas, a diferentes afluencias, podemos observar que el aspecto
del area implantada se modific6 adquiriendo diferentes tonalidades que podemos
apreciar a simple vista, lo que nos indica que la implantacién de iones no fue

homogénea.
De estas imagenes también podemos ver que en la region A (no

implantada) de las tres muestras no se logran apreciar cambios. En la regién B

(mayor afluencia), para la muestra de 1 MeV no se aprecian cambios respecto a
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la muestra testigo. Pero en las muestras implantadas con iones de 5 MeV y 9
MeV si logramos observar microestructura a amplificaciones de 1500x y diversas
estructuras a amplificaciones de 50,000x de formas variadas del orden de
nanometros. Apreciamos en la muestra implantada con iones de 5 MeV
particulas que coalescen; dichas particulas se logran definir mas cuando se
encuentran ubicadas cercanas a un hoyo. Dicha definicién se da por estar sobre
un defecto de la superficie. Para la muestra implantada con 9 MeV, vemos que
las particulas se definen mucho mas, llegandose a observar particulas

completamente independientes y la existencia de algunas formas alargadas.

La creacion de dichas estructuras se debe al proceso de implantacion.
Depende de la energia del ion incidente, y suponemos que la temperatura fue un
parametro importante. Experimentos semejantes muestran que la temperatura
que logra alcanzar una muestra implantada con iones de 9 MeV llega a ser del
400° C a 500° C, dependiendo de la forma en que esté montada la muestra. La
temperatura de la muestra favorece el movimiento de las particulas, por lo cual
pueden coalescer o independizarse mas facilmente que en la muestra implantada

con iones de 5 MeV, donde observamos menos definicién en la estructura.

También se logra observar en la muestra implantada con iones de 5 MeV
la existencia de particulas en la interfase de la regiéon B y C, en las cuales se
observa muy buena definicion y cierta preferencia a alinearse. Esto es
consecuencia de que las estructuras tienden hacia los defectos, debido a que las

lineas son defectos creados durante pulido.

Una vez que se sabia de la existencia de las diferentes estructuras

creadas, se prosiguié a comparar las cantidades de elementos presentes en éstas;
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para ello se utiliz6 el estudio EDS, llevado a cabo en el SEM — LV. El estudio

nos mostré nuevos resultados.

Para la muestra implantada con iones de 1 MeV la Unica técnica de
analisis que produjo resultados fue el microscopio electrénico de barrido de bajo
vacio. En él se observd la microestructura en la interfase de las regiones By C,
a amplificaciones de 550x. En la muestra implantada con 5 MeV, se descubrié

otra regién, una franja de dendritas en el area de menor afluencia.

Los estudios de EDS nos muestran que la composicién de los elementos
presentes en la muestra implantada con iones de 1 MeV no varia en las
regiones A, B y C, tampoco cambia para las regiones A y C de la muestra
implantada con iones de 9 MeV. Para la muestra implantada con iones de 5
MeV observamos un pequenio aumento en el oxigeno, en las regiones A, B, y C;
sin embargo, los EDS practicados a dendritas muestran un aumento importante
en los picos correspondientes al manganeso y molibdeno. También se logra
apreciar que en el espectro obtenido para las particulas independientes de la
muestra implantada con iones de 9 MeV, existe un crecimiento de los picos
correspondientes al manganeso y molibdeno, aunque no en la misma proporcién

que en las dendritas de la muestra de 5 MeV.

Por medio de la microscopia de fuerza atémica se logré conocer los
tamanos de las estructuras creadas durante la implantaciéon. Para la muestra
implantada con iones de 5 MeV se obtuvo que las estructuras contaban con
anchos aproximados de 80 nm a 280 nm y alturas que llegan a alcanzar los 56.5
nm, mientras que para las estructuras correspondientes a la muestra
implantada con iones de 9 MeV, estas estructuras logran alcanzar anchos que
oscilan entre 80 nm y 300 nm, con alturas de 130 nm. Suponemos que la

variacion en la altura de estas ultimas se debe a que estan mas definidas, por lo
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que se pueden medir mejor, respecto de la superficie, que las creadas en la

muestra implantada con iones de 5 MeV.

En las tres muestras, la microdureza aumenté en todas las regiones
respecto a la presentada por la muestra testigo. Este cambio se dio por el
aumento de temperatura sumado al dano producido al introducir iones en el
material y/o el efecto endurecedor que ocasiona el silicio. En las regiones B,
para la muestra de 1 MeV, suponemos que la dureza aumenté porque los iones
de silicio quedaron cerca de la superficie, ocasionando un efecto endurecedor,
quedando ubicados aproximadamente a 0.502 um ( segtin simulacién programa
SRIM ) de profundidad. En cambio para la de 9 MeV, el aumento de dureza fue
creado por el dafio producido en la estructura, pues iones con esta energia logran
penetrar aproximadamente 2.11 pm ( valor obtenido de programa SRIM), y
ademas aumenta la probabilidad de ocasionar dafo en la estructura del
material. Para la muestra implantada con iones de 5 MeV, obtenemos un valor
intermedio; esto es debido a que los iones, al penetrar aproximadamente 1.50

pm, ocasionan menos danos que los de 9 MeV, obteniendose una menor dureza.

En cuanto a las regiones C, para las tres muestras, éstas presentaron un
aumento de dureza pero no en igual proporcién que las regiones B. Esto fue
debido a que hubo menor afluencia de iones, por lo cual, quedaron menos en la
superficie y en consecuencia ocasionaron menor cantidad de dafios en la

estructura del material.
El aumento de dureza en las regiones A, fue consecuencia de la elevacion

de temperatura sufrida durante la implantacién, ocasionando un reacomodo de

atomos en la estructura del material.
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CONCLUSIONES.

En las diferentes muestras se observd que en el proceso de implantacién
de iones, la microestuctura del material no se vé modificada por el hecho de
implantarle iones de 1 MeV, 5 MeV y 9 MeV, exhibiendo siempre granos del
orden de 10pum a 100um.

El proceso de implantacién en la muestra implantada con iones de 5 MeV
causo la aparicion de una franja de dendritas, mientras que en la muestra
implantada con iones de 9 MeV se observaron nanoparticulas con tamafnos entre
80 nm y 300 nm. Ambas estructuras son ricas en manganeso y en molibdeno.
En las dendritas, se observa un aumento del 680% del molibdeno y para el
manganeso tenemos un aumento del 580%. Para las nanoparticulas se muestra
un aumento del 240% y del 200% en el manganeso. Se logra observar en general
que estas ultimas aparecen en muchos casos alineadas y mejor definidas cuando
hay defectos sobre la superficie, ya sean creados por el pulido o propios de la

muestra.

Para amplificaciones de 50,000x, en la figura 5.2.5 correspondiente a la
muestra implantada con 5 MeV logramos ver nanoparticulas coalescentes del
orden de 80 nm a 280 nm, dichas coalescencias presentan un aumento en el

oxigeno del 230%.

La temperatura, aunque no se midié en el presente estudio, es un
parametro importante. Por esta razon se logré una mayor definicion en las
nanoparticulas creadas en la muestra implantada con iones de 9 MeV, que en la

muestra implantada con iones de 5 MeV.
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Con relacién a los valores de microdureza, éstos muestran diferencias en
las propiedades mecanicas de la muestra testigo y las muestras implantadas,

que se reflejan como una mayor dureza en las muestras implantadas.

En el material implantado la microdureza aumenté con la temperatura, y
el nimero de iones implantados en las muestras; el valor maximo se alcanzé en
las regiones de mayor afluencia. En las zonas no implantadas, la temperatura
desempendé un papel importante pues fue la Unica causa del aumento de

microdureza.
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