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RESUMEN

Recientemente en el dmbito de las comunicaciones ha surgido un candidato que
aprovecha al maximo las propiedades de las tecnologias actualmente usadas: la fotdnica y
la electrénica. Se trata de dispositivos plasmdnicos, que toman su nombre de los
plasmones. Los plasmones son oscilaciones electromagnéticas creadas en la interfaz de
nanoparticulas metalicas y un dieléctrico, las cuales presentan el potencial de llevar
sefiales dpticas y corrientes electrénicas a través del mismo circuito.

En esta tesis se trabajé bajo la hipdtesis de generar estructuras de particulas de
plata (Ag) sintetizadas sobre sustratos de vidrio (SiO;), con futura aplicacion como
dispositivos plasmonicos. Para crear estas estructuras se crecieron peliculas delgadas de
plata (con pureza de 99.9%) sobre sustratos de SiO, utilizando la técnica de sputtering.
Posteriormente se modificaron las peliculas por medio de iones de silicio (Si*?) a energia
de 6 MeV, usando diferentes afluencias de irradiacion. De la mano se llevaron a cabo
estudios de andlisis elemental, asi como de perfil de concentraciéon de las estructuras,
utilizando para ello la técnica de origen nuclear RBS (Retrodispersion de Rutherford).
También se usaron técnicas de Microscopia de barrido electréonico (SEM) y de fuerza
atémica (AFM) para estudiar la superficie de las muestras.

A partir de 6 peliculas, donde el tiempo de depdsito de plata consistio de: 20, 40,
60, 80, 100 y 120 s, y su estudio por medio de las técnicas RBS, SEM y AFM, se observd
que la muestra crecida en un tiempo de 80 s (31.6nm) era la mas homogénea de todas. Se
optd por continuar los estudios de irradiacidn idnica con muestras de estas caracteristicas.
La irradiacidn idnica se llevo a cabo en el acelerador Pelletron de la UNAM (asi como los
estudios RBS), optando por iones de Si*? a una energia de 6 MeV. El pardametro variable
durante este estudio fue la afluencia, usando valores de: 0.1, 0.5, 1, 1.5, 2, 2.5y 3x10%°
iones/cm?.

Se realizo el estudio de analisis de las estructuras formadas utilizando técnicas de
microscopia. Se encontrd que la fragmentaciéon de la pelicula se hace mayor al aumentar

la afluencia de los iones de Si*%, que era lo que se buscaba. De la misma manera, al



aumentar la afluencia de irradiacion se observé un mayor alcance de los atomos de plata
dentro del sustrato, ademas de mayor desprendimiento del metal de la superficie del
material.

Se encontré que la pelicula irradiada a la mayor afluencia de 3x10'® jones/cm?
correspondia a la estructura con las particulas de plata mas pequefias, con un diametro
promedio de 0.217 + 0.098 um. Ademas de ser aquélla con las formas mas homogéneas y
con menor densidad de particulas sobre la superficie (mayor longitud de separacion).

Se logré obtener una relacién lineal entre la afluencia de irradiacién y el tamafio
promedio de las particulas obtenidas como:

D = —-0.24d + 0.90
donde D es el diametro promedio de particula de plata y ¢ es la afluencia de los iones de

Si*? durante la irradiacion.
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OBIJETIVOS

El objetivo principal de esta tesis es sintetizar estructuras consistentes de particulas
metadlicas (del orden de nandmetros), en particular plata, dispersas sobre un sustrato de
vidrio utilizando como base peliculas delgadas de plata y su posterior irradiacién con iones

de silicio del orden de megaelectronvolts.

Para alcanzar este objetivo se propusieron los siguientes objetivos particulares:

- Depositar peliculas de plata (Ag) sobre sustratos de vidrio (SiO,) mediante la técnica de
sputtering, manteniendo las condiciones de corriente y variando los tiempos de depdsito.
- Determinar el espesor de las peliculas mediante la técnica de origen nuclear
“Retrodispersion de Rutherford” (RBS) en el acelerador Pelletron del Instituto de Fisica de
la UNAM.

- Irradiar las muestras con iones energéticos de silicio (Si+2) a diferentes afluencias, con el
fin de fracturar la pelicula y formar la estructura de particulas del metal.

- Encontrar una relacién entre el tamafio de particulas y la afluencia de irradiacién
mediante andlisis morfolégico y topografico, mediante el uso de técnicas microscdpicas,

de barrido electrénico (SEM) y de fuerza atémica (AFM)....

En un futuro, y seguimiento de ésta investigacion, se pretende seguir trabajando
en el tema de produccion de estructuras que puedan servir como dispositivos plasmdnicos
para el estudio de nano y microcircuitos basados en plasmones superficiales, a realizarse

en colaboracién con el Laboratorio del Grupo de Nano-Optica del CICESE-Monterrey.



INTRODUCCION

La creciente demanda en la rama de las comunicaciones, para la rapida transferencia y
proceso de sefiales ha llevado a buscar nuevos candidatos tecnolégicos que desempefen
estos papeles de una manera mas eficiente. Esto no significa que la tecnologia empleada
actualmente no sirva, pero presenta desventajas en la transmisién de informacién o en el
tamafio de los dispositivos, tal como se muestra en la figura I.1. La electrénica presenta la
ventaja de poder miniaturizar los dispositivos; sin embargo existen pérdidas y retrasos en
el procesamiento de la sefial debido al calentamiento de los dispositivos. En el caso de los
dispositivos fotdnicos, éstos presentan grandes ventajas sobre los electrénicos en lo
concerniente a pérdidas y retrasos en la sefial; ademads de tener una mayor banda ancha
de datos; sin embargo los dispositivos estan limitados en su tamafio, como consecuencia

del fendmeno de la difraccion de la luz, lo cual no permite miniaturizarlos.
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Fig. .1. Velocidades de operacién y dimensiones criticas de diversas tecnologias de dispositivos a

escala de chip, destacando las ventajas de las diferentes tecnologias.™

Los circuitos plasmédnicos representan el candidato con el potencial de llevar
seflales épticas y corrientes electronicas a través del mismo circuito, combinando la
foténica y la electrdnica en un mismo chip.

Esta nueva rama de la Odptica llamada “plasmoénica”, toma su nombre de los

plasmones, que son los encargados de transmitir las sefales de luz a través de un



material. Los metales ademas de reflejar la luz, cuando se presenta un dispositivo con
particulas (del orden de micras o nanos) metdlicas embebidas en un sustrato dieléctrico,
es posible que confinen la luz viajando sélo por las superficies metalicas. Esta luz, o modos
electromagnéticos, no sélo consisten de un campo electromagnético, sino que involucran
a los electrones libres de los metales.”? Estos modos se llaman plasmones de superficie y
tienen la caracteristica de permitir la alta concentraciéon de la luz en las superficies
metalicas, en volumenes de dimensiones mucho menores que la longitud de la luz
incidente.

Los plasmones fueron reportados por primera vez en 1957 por R. H. Ritchie, siendo
en la década de los 80’s cuando investigadores experimentalmente confirmaron la
aparicion de plasmones de superficies en la interfaz entre un metal y un dieléctrico.
Ademas de eso, en la década pasada se encontré que a partir de disefios de la interfaz
dieléctrico-metal, se pueden generar plasmones de superficie con la misma frecuencia de
las ondas electromagnéticas externas, pero con una mayor intensidad. Este fenédmeno
puede transportar a los plasmones por canales a nanoescala, llevando informacién a
cualquier parte de un microprocesador o a otro. De esta manera, la plasmdnica
prosperara para el desarrollo de dispositivos mas pequefios y rdpidos. Ademas, la
tecnologia plasmédnica, también puede tener aplicaciones en circuitos opticos, sensores
moleculares basados en la resonancia de plasmones superficiales o nuevas terapias para
el tratamiento contra el cancer. !

En los ultimos afios se han desarrollado diversas formas para generar estructuras
gue sirvan como dispositivos plasmodnicos. La sintesis de nanoparticulas producidas a
partir de metales depositados sobre la superficie (en base a técnicas quimicas o de
plasma) o embebidos en una matriz (utilizando irradiacién iénica) han sido estudiados (331,
Se ha reportado ampliamente la sintesis y modificacion de nanoparticulas metalicas,
implantando iones metdlicos y su posterior tratamiento térmico lo que conlleva un

proceso de nucleacidén y crecimiento de las particulas ] También se han caracterizado

nanoparticulas metalicas a base de peliculas delgadas de metales, depositadas por el



método de evaporacidon térmica, y su posterior irradiacion con iones del mismo tipo a
energias de megaelectronvolts 2

Como se menciona en los objetivos, se pretende sintetizar particulas de plata a
escalas nanométricas. La plata es un metal con propiedades macroscépicas bien
conocidas, como pertenecer al grupo de metales nobles caracterizados por que no
reaccionan quimicamente (o reaccionan muy poco) con otros compuestos quimicos, son
poco susceptibles de corroerse y oxidarse. Es también conocido que sus propiedades
cambian cuando las dimensiones son del orden de nandmetros, entre ellas estan las
derivadas de la resonancia de plasmones de superficie (SPR, por sus siglas en inglés
Surface Plasmon Resonance). Ademas existen en la literatura diversidad de articulos en los
gue se muestran espectros de SPR de nanoparticulas de plata, sintetizados por otros
métodos, como microemulsién o a través de reacciones quimicas. 7!

El trabajo se estructuré en 5 capitulos, de los cuales los tres primeros forman parte
de los antecedentes, mientras que los ultimos se centran en el desarrollo experimental,
resultados y analisis de resultados.

En el primer capitulo se presentan aspectos generales de las peliculas delgadas, asi
como las técnicas de sintesis, centrandose en las consideraciones mas importantes del
método sputtering. En el segundo se explican los principales aspectos de la interaccién de
iones energéticos con la materia, incluyendo la técnica de origen nuclear RBS
(Retrodispersién de Rutherford). El tercer capitulo describe las técnicas de analisis
microscopicas utilizadas, AFM y SEM, las cuales sirvieron para conocer la estructura
morfoldgica y topografica de las muestras sintetizadas.

En el capitulo 4 se describe detalladamente el desarrollo experimental utilizado
desde la preparacién de las muestras, asi como las condiciones de operacién de los
equipos utilizados. En el capitulo 5 se presentan los resultados experimentales obtenidos.
Se muestran diferentes micrografias obtenidas por medio del analisis microscdpico,
espectros RBS, asi como graficas que representan tamafio, rugosidad y concentracion de
plata en las muestras, en funcidon de la afluencia de los iones de Si*2. Finalmente se

presentan las conclusiones obtenidas del trabajo.
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1.1.

1.1.1

CAPITULO 1

PELICULAS DELGADAS Y TECNICA DE CRECIMIENTO POR
SPUTTERING

PELICULAS DELGADAS

A lo largo de la historia en la ciencia de materiales, las peliculas delgadas han venido a
revolucionar la industria y la tecnologia. Las encontramos en diversos dispositivos, como
componentes opticos (en paneles solares u déptica laser), componentes electrénicos de
estado solido (capas de materiales conductores, dieléctricos o semiconductores), en la
fabricacion de sensores o monitores de comunicacion, en proétesis quirdrgicas, discos
compactos o incluso en la industria de la Fuerza Aérea. %2

La evolucién de las diferentes técnicas de depdsito para formar peliculas delgadas,
asi como las propiedades eléctricas, térmicas, mecanicas, morfoldgicas, O&pticas,
magnéticas y quimicas, que es posible controlar con los diferentes sistemas de depésito,
han hecho que estas técnicas sean una buena herramienta para optimizar una o mas

propiedades del sustrato que recubren, o incluso darle propiedades completamente

nuevas.

Consideraciones para las peliculas delgadas

Cuando se habla de peliculas delgadas se refiere a un material al que una de sus
dimensiones ha sido reducida considerablemente, por lo que las propiedades cambian
respecto a las del material en bulto. El origen del cambio radica en la naturaleza de enlace
de las peliculas delgadas. En el bulto de un material, los &tomos estdn sujetos a fuerzas de

enlace en todas direcciones, provenientes de los dtomos préximos. No sucede asi en la



superficie; en este caso, hay asimetria en las direcciones de las fuerzas de enlace, por lo
que la energia de los atomos superficiales es diferente a la del interior. Debido a esto,
muchas propiedades fisico-quimicas de los atomos de superficie son distintas. 3]

Otra razén que explica el cambio del comportamiento es la microestructura y la
morfologia del material del que estd compuesta la pelicula, derivado de la técnica de
depdsito.

Para que una pelicula delgada sea considerada como tal debe de cumplir con un limite
de espesor.
Limite de Espesor. Limite a partir del cual los fendmenos de superficie predominan sobre
los de volumen en las propiedades del material. Este valor puede variar desde una sola
capa atémica, hasta varias micras (10"%- 10® m), dependiendo de la propiedad que
necesitamos considerar como:
i) naturaleza eléctrica (conductor, aislante, semiconductor)
ii) comportamiento frente a la luz (transparente, reflectante, absorbente)
iii) comportamiento mecdnico (duro, blando, fragil)
iv) comportamiento magnético (ferromagnético, paramagnético, diamagnético)

v) comportamiento quimico (reactivo, inerte, catalitico, etc.)

En la tabla 1.1 se presentan algunos ejemplos de las aplicaciones de las peliculas
delgadas y sus requerimientos en pureza, espesor y uniformidad para su uso en cada

aplicacion.



1.1.2

Tabla 1.1. Requerimientos de las peliculas delgadas para diferentes aplicaciones. B3]

Material Espesor | Uniformidad
Pureza
(Aplicacion) (m) (m)
Metal 1:10° 10° +10”

(Contactos eléctricos)

Aleaciones metdlicas

1:10° 10° +10”
(Registro magnético)
Oxidos Aislantes ; . S
1:10 10 +10
(Recubrimientos dpticos)
Aislantes
1:10° 10”7 +10”
(Espejos Laser)
Silicio dopado
P 1:10' 10”7 +10°
(Circuitos integrados)
Compuestos semiconductores
1:10° 10°® +10™°

(Pozos cudnticos)

Las técnicas de depdsito han ido aumentado conforme a las necesidades
tecnolédgicas, el crecimiento en la instrumentacion y el conocimiento fisico-quimico de

éstas

Procesos de deposito de peliculas delgadas

Los procesos de tratamiento y depdsito de peliculas delgadas se pueden clasificar en tres
grupos: !

a) Las basadas en fase de vapor.

b) Las que parten de soluciones liquidas, que por reaccion dan un precipitado sélido
en forma de pelicula delgada.

c) Las obtenidas a través de tratamientos superficiales en atmdsfera controlada. En

éste se obtiene una capa superficial del mismo sustrato, con propiedades mejoradas.



Entre los procesos de depdsito, los métodos utilizados para llegar a ellos se dividen
principalmente en fisicos y quimicos. En la figura 1.1, se muestra el diagrama de esta
clasificacidén, siendo el método de pulverizacién catddica (o sputtering) el utilizado en la
realizacion experimental de la presente tesis.

A continuacidn se describen algunos de los métodos de depdsito.

Evaporacion térmica al vacio [4]

Es uno de los primeros procesos que se llegd a utilizar y aun ahora es el mas utilizado para
el depdsito de peliculas delgadas. La facilidad para evaporar metales, hace que esta
técnica sea ampliamente usada en laboratorios e industrias. Este proceso consta de tres
partes principales: 1) generacion de vapor a partir de la fusién y posterior evaporacion de
un metal a depositar, 2) transportacion del vapor hasta llegar al sustrato y 3)
condensacién del vapor sobre la superficie del sustrato.

Este método es utilizado para depositar metales con limite de evaporacién menor al
material del que esta fabricado la resistencia que se utiliza para calentar los metales,

como son aluminio, cobre, fierro, niquel, oro, paladio, etcétera.

Crecimiento epitaxial por haces moleculares (MBE) (3,41

El término de crecimiento epitaxial se refiere al crecimiento de I[dminas con estructura
cristalina determinada por el sustrato monocristalino. Este método permite crecer
peliculas de alta pureza, perfeccidn cristalina y con control de espesor e impurezas
dopantes. Por esta razon este método es de gran importancia en la industria de
semiconductores, en la realizacién de estructuras que comprueban la validez de modelos

tedricos de fisica de estado sélido (pozos, superredes, hilos y puntos cudnticos).



El proceso se da en condiciones de ultra-alto vacio (UHV) donde los constituyentes de la
pelicula se evaporan lentamente (en células de efusidn de Knudsen) a temperaturas
adecuadas para que se dé el crecimiento. Los hornos producen haces moleculares o

atémicos muy delgados que se dirigen al sustrato caliente.

- ( h
Evaporacion Evaporacién térmica al

térmica vacio

Crecimiento epitaxial por
haz molecular

Fisicos

Evaporacion reactiva

\ Cafién de electrones )
' N
Pulverizacidn catddica

Descarga

.. Sputterin
luminiscente (e e)

Procesos de plasma
\ J

Procesos de
depdsito de
peliculas
delgadas

-

N Deposicién quimica por
Procesos en fase vapor (CVD)

gaseosa Oxidacidn, nitridacion y
~ polimerizacion térmicas
\_

Quimicos

Electroprocesos

; Crecimiento epitaxial
Tecnologia en fase en fase liquida

liquida

Técnicas en aerosol

Técnicas rotatorias

Figura 1.1. Clasificacion de los procesos de depésito de peliculas delgadas.

Pulverizacién o erosién iénica (Sputtering) ™"

Se refiere a la eyeccion de dtomos superficiales de la superficie de un electrodo por
transferencia de momento por bombardeo de iones a esta superficie. Como se forma un
vapor del material del catodo, el sistema de depdsito es similar al de evaporacién térmica
al vacio. Existen diferentes técnicas de pulverizacién, como la pulverizacién catddica, la

pulverizacion reactiva, la pulverizacién por magnetrén, etc.
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Depdsito quimico por vapor (CVD) (4]

Se trata de un proceso de sintesis de materiales donde hay elementos que se encuentran
en una fase de vapor dentro de una cdmara al vacio y reaccionan quimicamente cerca o
sobre la superficie del sustrato formando una capa sélida. La caracteristica principal de la
técnica es su poder para sintetizar componentes tanto simples como complejos, usando
generalmente bajas temperaturas.

Tecnologias en fase liquida **

Las peliculas que se crecen por este método, generalmente de componentes inorgdnicos,
tienen englobados procesos electroquimicos, como la anodizacién, la galvanoplastia,
ademds de procesos de depdsito quimico. Entre éstas encontramos el crecimiento
epitaxial en fase liquida (LPE). Comprende el crecimiento sobre sustratos cristalinos a
partir de una solucién, por precipitacién directa.

Otra tecnologia en fase liquida es la de electrodepdsito. El proceso radica en el
depdsito de un metal sobre el cdtodo de una celda electrolitica. La celda electrolitica
consiste en dos electrodos (anodo y catodo) en una solucion electrolitica conteniendo los
iones metalicos.

La importancia de estas técnicas esta en la posibilidad de crecer peliculas sobre
sustratos de geometrias complejas, el bajo costo en relacién a su efectividad y la

simplicidad en la operacion.

Como ya se menciond anteriormente, la importancia del depdsito de peliculas
delgadas en la industria conlleva la optimizacién de la técnica apropiada para cada
proceso. Por esta razdn es necesario tomar en cuenta las caracteristicas fisicas y quimicas
de los materiales, el espesor esperado de pelicula (fig. 1.2), las aplicaciones que se les
daran (para investigacién o produccién en masa), la tecnologia de fabricacidn, sus ventajas
y limitaciones; y asi poder decidir entre el mejor proceso de depdsito que se llevara a

cabo.
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1.2

Proyeccion térmica

CVDy PECVD

Evaporacion, Pulverizacion catodica

Sol-Gel

Electroquimica

lones

Haces Molec.

Laser pulsado

10E-9 10E-3 10E-7 10E-& 10E-5 10E-4 10E-3 10E-2

Espesor (m)

Fig. 1.2. Intervalo tipico de espesores obtenidos en diferentes técnicas de depdsito. !

La figura 1.2 muestra algunos intervalos tipicos de espesores obtenidos con diferentes
técnicas, cabe sefialar que no son intervalos estrictos pues con dptimas condiciones,
aunque algunas veces conlleve mayor trabajo, se puede obtener espesores de hasta

, 1 . , .
6rdenes de 10-'° m con cualquiera de las técnicas.

PULVERIZACION CATODICA O SPUTTERING

El fendmeno de Sputtering lo observd por primera vez Grove en 1852,[5] cuando en un
tubo de descarga gaseosa con corriente directa, encontrd que la superficie del catodo se
erosionaba por el impacto de los iones energéticos durante el proceso; y como

consecuencia, el material del catodo se deposité sobre las paredes del tubo. Ya en 1887 se
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usaba esta técnica para depositar capas reflejantes en espejos. Posteriormente, se
realizaron mejoras en los procesos de sputtering de radiofrecuencia (RF) o de magnetrén;
lo que ha permitido el depdsito, incluso de materiales aislantes, con menor dafo a la
superficie del sustrato. Estos hechos hacen que el método de sputtering sea un fuerte
competidor con otras técnicas de depdsito mas usadas. 5]

El proceso de sputtering consta de cuatro etapas principales, y se muestran en la

figura 1.3:
e ~ I A I ™
Descarga eléctrica Aceleracion de los
Etapas del proceso entre dos electrodos iones (+) hacia el
de sputtering (catodo=blanco) en catodo y bombardeo
un gas inerte (Ar) de la superficie
4 N rd ™

Pulverizacién del
blanco (material a
evaporar)

Transferencia del
momento cinético

Fig. 1.3. Diagrama de las etapas durante el proceso de sputtering. 3]

1.2.1 Proceso Fisico de Sputtering

El proceso de sputtering o pulverizacidn ocurre cuando se bombardea la superficie de un
sélido (blanco) con iones producidos en una descarga eléctrica en forma de plasma. La
energia de los iones incidentes es lo suficientemente grande para expulsar atomos
superficiales del material durante el bombardeo. Esto ocurre por transferencia de energia
y momento produciendo una colisién en cascada, por lo que el sélido se va erosionando

(fig. 1.4).
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eyectado

r) Superficie

Figura 1.4. Esquema del proceso fisico de sputtering.[s]

Durante la descarga eléctrica el electrodo conectado a la terminal negativa de la
fuente de alimentacion, llamado cdtodo, estd formado por el material a evaporar y se
denomina blanco de sputtering. Sobre el blanco se da el bombardeo intenso de iones
positivos de la descarga una vez que son acelerados desde el plasma (fig. 1.5). El
bombardeo no sélo produce el efecto de pulverizacién, también expulsa electrones
secundarios que son acelerados hacia el plasma. Con la energia suficiente, los electrones
producen mas iones (por ionizacién en cascada), chocando con los &tomos del gas (Ar). De
esta forma se compensa la pérdida de carga por las colisiones de iones sobre los

electrodos y paredes de la camara de vacio. Se dice que la descarga es automantenida.
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1.2.2
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Fig. 1.5. Esquema del proceso de bombardeo en el método de depdsito por pulverizacién catddica.

Parametros de la técnica de Sputtering

Rendimiento de Pulverizacion
El rendimiento o eficiencia del método de pulverizacidon, Y, se define como el nimero de
atomos expulsados por cada ion incidente: (6,71

y =2 (1.1)

donde N; es el numero de atomos expulsados y N; es el nUmero de iones incidentes. La
eficiencia ademas dependera de:

naturaleza del blanco (masa y energia de enlace de los 4&tomos)

masa y energia del ion incidente

angulo de incidencia de los iones

Naturaleza del blanco y del ion incidente
Al tratarse de colisiones elasticas, la fraccion de energia cedida del ion a un dtomo del

blanco esta representada como:

Eb/Ei = 2T 6529 (1.2)

(m;+mp)?
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3)

Esta relacidn presenta un maximo (como funcién de &) cuando m;=myp, siendo m;
la masa del ion incidente, myp la masa de los dtomos del blanco, £p la energia de los
atomos eyectados del blanco y £ila energia de los iones incidentes. De este punto surge la
idea de utilizar un gas de masa elevada (como Ar y Kr) y dentro del rango de masa atdmica
de un gran nimero de materiales (39.95 y 83.80 g/mol, respectivamente).

Ademas, el minimo de energia necesaria para provocar la eyecciéon de dtomos del
blanco es la energia de enlace del atomo superficial mas débilmente unido. Dependiendo
de la energia que lleven los iones al chocar sobre la superficie del blanco, podran
erosionar, excitar, ionizar, o incluso implantarse en el material.

A partir de este tipo de consideraciones se puede dar una ecuacién aproximada
gue relaciona el rendimiento del proceso de sputtering con la naturaleza del blanco y el

ion incidente, tal como se muestra en la ecuacién (1.3): [3]

V= Koot || £ Gmy /my) (13)

(mi+mp)?
Siendo K una constante con valor entre 0.1-0.3, E.n/ la energia de enlace de los atomos
del blanco y f(mp/m;) una funcién creciente del cociente m;/m;(para mp/m;=2, f=0.3).
Energia cinética del ion ™"
Como se menciond, la energia del ion incidente influye en la eficiencia del proceso de

sputtering. A continuacién se explica esta influencia para diferentes rangos de energia.

a) Bajas energias. En este intervalo se consideran a los iones con energias de hasta
30-50 eV. Es considerado como el umbral de energia debajo del cual el fenédmeno de
erosion idnica no ocurre. La eficiencia de pulverizaciéon tipica a este rango es debajo de
102 en el orden de energias de los iones de 30-40 eV. A estas energias, en pocos minutos
se podria depositar una monocapa o bicapa del material, tomando en cuenta que la

. 14 .,
erosion es de cerca de 10™* atomo/segundo.

b) Energia de golpe. Se considera a energias cinéticas incidentes de 40-1000 eV. A

estas energias se produce una cascada de colisiones resultando en un dtomo superficial, o
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cerca de la superficie, eyectado del blanco. Estas energias son las mas usadas para las

aplicaciones de sputtering, teniendo las siguientes particularidades:

El rendimiento de sputtering tiene una dependencia lineal con la energia del ion incidente
(Fig. 1.6).

El mayor rendimiento ocurre cuando hay mayor afinidad entre las masas de las particulas
incidentes y del blanco.

Aumentando el angulo de incidencia respecto a la normal (al menos 50°) aumenta la
eficiencia para la mayoria de los materiales.

Un incremento del flujo de iones incidentes también tiene una dependencia lineal con el
numero de dtomos eyectados.

40

Argon

Ag

35F

3.0

25

1.5

1.0F

Rendimiento de Sputtering (Atomos/lon)
M2
=]
T

0 100 200 300 400 500 G00 700
Energia del lon (eV)

Fig. 1.6. Rendimiento de sputtering para algunos materiales como funcién de la energia de iones

de Ar, a un angulo normal de incidencia. 5]
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c) Cascada de colisiones. Se considera a energias de 1 a 50 keV. Las particulas
incidentes tienen la capacidad de romper todos los enlaces ligados del blanco en una
region esférica al punto de impacto; sin embargo, las altas energias que se manejan lo

hacen poco prdctico para aplicaciones industriales.

d) Implantacion a altas energias. Considerado por encima de los 50 keV; por lo que
existe la probabilidad de que no se dé el fendmeno de sputtering, pues la energia es
depositada lejos de la superficie, donde las particulas que inciden pueden quedar

implantadas en la muestra, como consecuencia de las altas energias.

En la tabla 1.2 se muestra el rendimiento del proceso de sputtering para algunos

materiales comunmente utilizados para el bombardeo con iones de Ar a algunas energias.

Tabla 1.2. Rendimiento del proceso de sputtering, en unidades de dtomos eyectados/ion,

como funcidn de la energia de iones de Ar para materiales usados frecuentemente. [4]

Material 300 eV 500 eV 1000 eV
Ag 1.7 2.5 3.5
Al 0.6 0.9 1.5
Au 1.1 1.7 2.5
B 0.2 0.6 1.1
Be 0.3 0.5 0.9
C 0.1 0.3 0.6
Co 0.7 1 1.7
Cr 0.8 1.1 1.9
Cu 1.5 1.9 2.9
Fe 0.7 1 1.7
Ge 0.56 1 1.5
Hf 0.4 0.6 0.9
Mo 0.3 0.5 0.9
Nb 0.4 0.6 0.9
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Ni 0.7 1 1.7
Pb 2.5 3.2 4
Pd 1.5 1.8 2.5
Pt 0.7 1 1.6
Re 0.4 0.6 1
Rh 0.7 1 1.7
Ru 0.7 1 1.7
Si 0.3 0.7 1
Sn 0.6 0.9 14
Ta 0.3 0.5 0.9
Ti 0.3 0.5 0.7
\% 0.4 0.7 1
W 0.3 0.5 0.9
Zn 3.7 5 7

De la tabla 1.2 se desprende que para los metales se obtiene eficiencias cercanasa 1y auln
mayores. Ademads, comparando el rendimiento de un idén con energia incidente de 1000
eV sobre un blanco de plata, reparamos que es de 3.5 mientras que en la figura 1.6 el
mismo orden de rendimiento lo alcanza para energias de 600 eV. Pone en claro que los
parametros de operacion tienen directa dependencia con el rendimiento obtenido, en
éste caso se tratod del angulo de incidencia de los iones.

4) Angulo de incidencia "’

El angulo de incidencia de los iones sobre el blanco también influye en el rendimiento del

proceso de sputtering. La dependencia de la eficiencia de sputtering con el angulo de

incidencia de los iones eyectados se muestra en la figura 1.7, donde se observa un

maximo para angulos entre 60° y 80°; mientras que para el angulo de incidencia normal a

la superficie, el rendimiento decae muy rapido a cero. Esto se debe a la alta probabilidad

gue tienen los iones energéticos de implantarse dentro del sélido.
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Rendimiento de Sputtering 5|
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Figura 1. 7. Esquema de la dependencia del rendimiento del proceso de sputtering con el angulo

de incidencia del ion, a energia constante. (7]

Aunque el dngulo en que llegan los iones a la superficie no se puede controlar, existen
ciertos arreglos geométricos del campo magnético externo para establecer una direccién
preferente.

Energia y direccién de los dtomos eyectados %

La energia de los iones incidentes puede alcanzar una energia cinética entre 100 y 1000eV.
Esta energia depende de la diferencia de potencial aplicada entre los electrodos de la
fuente de alimentacidn, considerando que hay una pérdida por el choque de los iones en
el mismo gas durante el proceso de sputtering. Mientras que se ha observado
experimentalmente que la energia de los atomos eyectados se encuentra entre unos
cuantos eV y 10 eV, cerca de 10 eV su maximo en una distribucidn casi Maxwelliana (fig.

1.8).
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Fig. 1.8. (a) Distribucién de energia de sputtering para &tomos eyectados de Cu por iones de Kr* a

diferentes energias de bombardeo. (b) Comparaciéon de la distribucién de la velocidad de dtomos

de Cu pulverizados y evaporados. "

Se observa de la figura 1.8 (b) que la velocidad media de los atomos pulverizados
es mayor que los evaporados en un factor >10; siendo asi el método de sputtering mas
eficiente, refiriéndonos a la velocidad de depdsito.

Los atomos que salen expulsados de la superficie del blanco muestran preferencia
de viajar hacia el frente, por lo que la distribucion de emisidon angular para los atomos

pulverizados esta descrita como una distribucién de tipo coseno (fig. 1.9).
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Fig. 1.9. Distribucién de emisidn para atomos pulverizados.

donde E es la energia de los atomos eyectados. Es evidente que la probabilidad de que los

atomos sean eyectados en una direcciéon paralela al blanco es nula.

1.2.3 Sistemas o fuentes de Sputtering &>}

A continuacién se mencionan algunos sistemas o fuentes de sputtering:

a) Sputtering de diodo de corriente directa (DC). Es el arreglo mas simple para
generar el proceso de sputtering, y también el mas utilizado. Como se muestra en la figura
1.5, este sistema consta de dos electrodos dentro de un sistema al vacio. Los electrodos se
encuentran separados paralelamente, el catodo actia como el blanco a pulverizar y sobre
el anodo se coloca el sustrato a recubrir. El potencial aplicado se encuentra en un rango
de 1000-3000 V, utilizando gas Ar a una presion que va desde 0.075 a 0.12 torr.

Se presentan una serie de inconvenientes al utilizar esta configuracién de depdsito
como son:
— la presion del gas de trabajo es alta,
— los objetivos se limitan a conductores eléctricos,

— se necesita aplicar voltajes elevados para mantener la descarga,
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los sustratos quedan expuestos a la radiacidon de alta energia (rayos X) producida por la
descarga; dando como resultado el calentamiento del sustrato y dafos en la estructura de

la capa depositada.

Los siguientes arreglos se utilizan para mejorar el rendimiento del diodo DC.

b) Sputtering triodo. Este arreglo se obtiene al implementar a la configuraciéon de
diodo DC un tercer diodo. El diodo extra consiste en un filamento incandescente para
incrementar la emisidon de electrones (fuente secundaria de electrones) al plasma y de
esta forma reducir la tensidn de la descarga. Este arreglo puede producir mayor rango de
depdsito, miles de angstroms por minuto, a menores presiones y voltajes (0.5-1 mTorr y
50-100V, respectivamente). Mientras que entre los inconvenientes se encuentran la

corrosion del filamento y la ampliacidn del tamafio del catodo.

c) Sputtering de radio frecuencia (RF).Este sistema es igual al de diodo DC. La
diferencia radica en la fuente de alimentacién que ahora es de corriente alterna y es
operada a altas frecuencias. La frecuencia comun es de 13.56 MHz, aunque se han
reportado trabajos en los que operan a 60 u 80 MHz. De esta forma la carga positiva
acumulada por el bombardeo de los iones desaparece al invertir la polaridad en cada
semiciclo, lo que no sucede en el diodo DC. Por esta razén se pueden pulverizar no sélo
materiales conductores, sino también aislantes y semiconductores a una baja presién (5 a
15 mTorr).Entre los inconvenientes mas importantes que se presentan en este arreglo es
la necesidad de utilizar un blindaje electromagnético para bloquear la radiacidon de RF;
ademas de la complejidad de operacién a corrientes alternas de altas frecuencias y los

costos de operacion.

d) Sputtering de magnetrones. Al pretender mejorar las condiciones de las descargas,
se aplicé un campo magnético para modificar las trayectorias de las particulas del plasma;

asi, se consiguié aumentar la corriente de la descarga y con ello la velocidad de depdsito
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de la pelicula sobre el sustrato. Con la aplicaciéon de un campo magnético débil (unos
cuantos gauss) se forma una trampa de electrones. Se crea una corriente de deriva tal que
los electrones siguen una trayectoria cerrada sobre la superficie del cadtodo. La formacion
de esta trayectoria incrementa el nimero de colisiones ionizantes por electréon en el
plasma. Como resultado de esta técnica tenemos mayor corriente de descarga del plasma,
altas velocidades de depdsito (~1-3nm/s, diez veces mas altas que las de diodo DC) con un
menor bombardeo de electrones a la superficie del sustrato y de esta forma menor
calentamiento.

Existen diferentes disefios del catodo tipo magnetréon, cada uno se basa en los
trazados del circuito o pista que siguen los electrones secundarios. Entre los principales
encontramos los siguientes:

— Magnetron plano. En este disefio un conjunto de imanes se colocan detras de un
objetivo plano. Tienen un arreglo tal que forman una pista en la superficie con caminos
serpenteantes muy inusuales o bucles anidados. La erosion del blanco es muy uniforme
(tomando como patrén el circuito formado) dando lugar a la uniformidad en la depésito.
La uniformidad se puede compensar al mover los imanes que se colocan detras del
catodo, rotando asi la pista sobre la superficie y resultando en una mejor depdsito, mas
uniforme, sin la necesidad de mover la muestra dentro de la cdmara de vacio.

— Magnetron de anillo (o tipo arma).Este disefio comprende un catodo circular y un
anodo concéntrico. El anodo central se utiliza para ajustar el potencial del plasma, asi
como para eliminar electrones de alta energia no deseados de la descarga; lo que resulta
en menor calentamiento de la muestra. Debido al disefio circular, es necesario un
movimiento tipo planetario del sustrato para la uniformidad de la depésito.

— Magnetron cilindrico. En esta clase de magnetrones el catodo tiene forma de un
tubo cilindrico. El campo magnético esta orientado a lo largo del eje de este cilindro,
mientras que las trayectorias de los electrones son una banda que va alrededor del
cilindro. El magnetrdn cilindrico es el mas utilizado para recubrimiento de cables o fibras

gue pasan a través del hueco del catodo.
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La figura 1.10 muestra el esquema de los principales disefios del catodo

magnetrén.
Anillo de
a) Plasma b)
Anodo Catodo - Anodo
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ExB /v
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Magnético Catodo Movimiento del AT'"O de g
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Fig. 1.10. Representaciones esquematicas para diferentes disefos de catodo magnetrén.

a) magnetrén plano, b) magnetrén tipo arma o de anillo y c) magnetrén cilindrico. ©
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1.2.4 Ventajas y aplicaciones de Sputtering

Ya se ha realizado una descripcion de los diferentes métodos de sputtering con sus
ventajas especificas, ahora veremos un panorama de las ventajas generales mas
destacadas de este método:

— Capacidad de evaporar materiales de diversa naturaleza, incluyendo los de alto
punto de fusidn; pudiendo ser metales, aleaciones, materiales dieléctricos, algunos
polimeros, etc.

— Depdsito sin necesidad de calentar el blanco, ademds de control en la temperatura

del sustrato.

Alta pureza en los depdsitos, ademas de mantener la composicion del blanco.

Excelente anclaje de la pelicula depositada con la superficie del sustrato.

Control del espesor del recubrimiento.

Pardmetros de depdsito reproducibles; es decir, una vez encontrados los
parametros optimos, éstos se pueden reproducir teniendo la seguridad de que la calidad

del depdsito sera la misma (por supuesto, depende de la limpieza del sustrato).

Entre las principales aplicaciones del método de sputtering encontramos: a) limpieza
de superficies, b) grabado y c) depdsito de peliculas delgadas. El proceso es muy utilizado
en la formacion de semiconductores por el depdsito de metales y aleaciones. Dentro de el
ambito de materiales, en el desarrollo de dieléctricos o peliculas de piezoeléctricos. Este
proceso también es altamente utilizado en la produccién de recubrimientos duros y
protectores de piezas mecanicas basados en nitruros, carburos y boruros de ciertos

metales de transicion.
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2.1

CAPITULO 2

INTERACCION DE PARTICULAS ENERGETICAS CON LA MATERIA

Cuando se habla de haces de particulas energéticas (radiacién) interactuando con materia
ocurren dos eventos importantes: penetracion en la materia y depdsito de energia.
Cuando la radiacién penetra en un material, encontrara a su paso electrones y nucleos
atomicos. Al ser mas abundantes los electrones, las interacciones con ellos serdan mucho

mas abundantes.

PROCESOS EN LA INTERACCION DE PARTICULAS ENERGETICAS CON SOLIDOS

Los procesos que resultan de las interacciones de particulas energéticas con la materia
solida dependen del tipo de radiacidn y su energia. Pero no sdlo el tipo de radiacién, sino
también las condiciones en que se efectla y las propiedades del material absorbedor
(blanco de radiacion).

Dentro de las condiciones de irradiacion estdn la temperatura (que puede afectar
las propiedades del sdlido), la geometria del proceso, la afluencia de irradiacién (la razén
de dosis), el sistema en el cual se lleva a cabo la irradiacién (alrededores, vacio, aire, etc).
Propiedades del material determinantes en los efectos de la radiacion estan Ia
composicion quimica, estado fisico, pureza, estructura cristalina, homogeneidad,
porosidad, conductividad quimica, estructura de bandas, dimensiones, entre otros.

Tomando en cuenta todos los pardmetros que influyen en los efectos de la radiacion
en la materia, no sélo hay una medida modificable que influya directamente en el efecto
resultante de la interaccién, pero a continuacidon se nombran algunos de los efectos fisicos
gue resultan de la interaccién de particulas energéticas con un sélido:
ionizacion y excitacion
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nucleos desplazados de su posicidn original, y como consecuencia, cambio en la estructura
del material

erosion de dtomos y atomos erosionados redepositados

desplazamiento de dtomos y cascada de colisiones

defectos en la red del sélido e implantacién

Mismos que podemos apreciar en la figura 2.1.

Particula
energética
Incremento de la Aumento en las
movilidad superficial reacciones quimicas
Atomos
. erosionados
Particulas absorbidas Atomos erosionados Iones .
enla 5uperﬁc1e redepositados reflectados '
Electrones . )

: [l 5emmdums 7 Atomo
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Fig. 2.1. Esquema de la interaccién de particulas energéticas con la materia sélida.

Las interacciones directas con los electrones, como ionizacion y excitacion, son los
eventos mads importantes de las radiaciones sobre la materia, ademas de desplazamientos
atémicos. Puede ocurrir también la eyeccion de atomos superficiales debido a la
transferencia de cantidad de momento que se da a través de una cascada de colisiones, es
decir, el fendbmeno de Sputtering. Le siguen los procesos en las primeras capas del

material, como la interaccion directa con los nucleos originando defectos en la red o
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desplazamientos. [ se puede dar la implantacidon en la superficie de las particulas que

inciden o bien las particulas superficiales pueden retroceder para implantarse en la red.

2.2 SECCION TRANSVERSAL

La probabilidad de que un tipo de interaccién en particular se lleve a cabo se cuantifica
por medio de la seccién transversal de interaccidn (o). La seccién transversal es el area
efectiva que presentan los iones entrantes en cada punto de interaccion y tiene unidades

de [cm?] 6 [barns] (1 barn=10"%*cm?).

La probabilidad de que una particula incidente interactie con una muestra dada, se
calcula del producto de la seccidén transversal por la densidad de dtomos por unidad de
area (dx) de la muestra:
P = odx (2.1)
mientras que el nimero de interacciones (N) viene dado por:
N = Nyodx (2.2)

donde N; es la densidad atdmica del blanco.

2.3 PODER DE FRENADO **!

La serie de colisiones con los nucleos y electrones que se presentan cuando una particula
energética interactia con un material (blanco), generan la pérdida de energia de la
particula incidente (proyectil). El poder de frenado se define como la energia perdida por

unidad de longitud recorrida, dE /dx. La tasa de pérdida de energia total puede ser

expresada como:

dE _ dE
dx  dx

dE

n dx

(2.3)

e

donde los subindices n y e denotan las colisiones nucleares y electrdnicas,
respectivamente. La pérdida significante de energia proviene de las colisiones con los

nucleos.
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2.3.1 Poder de frenado electronico

El frenado electrdnico se debe a colisiones inelasticas entre el proyectil y los electrones
del material. Las trayectorias de este frenado son prdcticamente rectas debido a la gran
diferencia de masa entre el ion incidente y los electrones (el proyectil se desviard muy
poco). Dependiendo de la energia del proyectil, se identifican cuatro regiones para
explicar el frenado electrénico; éstas se muestran en la figura 2.2.

La region I corresponde al caso en que la velocidad del proyectil es mucho mas
pequefia que la de los electrones en el blanco. Experimentalmente se encuentra que en
este intervalo el poder de frenado es proporcional a vi; y es a partir de distintos modelos

que se han desarrollado varias teorias que predicen tal comportamiento.

I Vi<<Vg
IT) Vi~Vs
I1T) Vi=Ve
IV) Vi>>Vg
]
"g
S
I II
IV
1T
Er

Fig. 2.2. Las cuatro regiones del frenado electrénico. Vi corresponde a la velocidad del proyectil y

Vp=2.19x108m/s a la velocidad de Bohr, correspondiente al orden de las velocidades de los

electrones.

La regién Il es de transicidn y corresponde a velocidades v; del orden de la

velocidad de los electrones. En este intervalo el poder de frenado es muy sensible a las
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teorias y aproximaciones hechas de las regiones I y IIl. En la dltima regién, la IV, la
velocidad del proyectil es tan elevada, que deben tomarse en cuenta tratamientos
relativistas para describir el gradual aumento del poder de frenado con la energia.

En la region III, a altas energias no relativistas, una expresién del poder de

frenado electrdnico es:

2,4
(), =" m,B (2.4)

dx mevi
donde B se define como el nimero de frenado.

El tratamiento cudntico del frenado de Bethe-Bloch expresa a B como:

B = Z,in (2”(1;;’%) (2.5)

donde {I} es la energia promedio de ionizacién, n es la densidad electrénica del material,
Z; Yy Z; son los numeros atémicos del proyectil y el blanco, respectivamente; e y m, la

carga y masa del electrén y v; la velocidad del proyectil.
2.3.2 Poder de frenado nuclear

El frenado nuclear se debe a choques elasticos entre el proyectil y los &tomos del blanco.
Ya que sus masas son comparables, las trayectorias son muy irregulares. El frenado que se
produce durante este tipo de interaccion puede provocar danos estructurales en el
material.

El frenado nuclear depende de la energia transferida (T) a los atomos del blanco

moviéndose una distancia dx:

dE

_ Ty dcr(E)
—| =N [T dT (2.6)

n Tmin dT

donde T, es la energia minima transferida y es distinta de cero, Ty es la energia maxima
transferida que depende de la energia y la masa del proyectil, ademds de la masa de los
atomos del blanco TM=4M1M2E/(M1+M2)2. Mientras que do(E)/dT es la seccidén transversal

diferencial de transferencia de energia.
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2.4 TRAYECTORIA Y ALCANCE DE LOS IONES **

Como ya se analizd, cuando un proyectil (ion) con energia E, penetra en un material, sufre
un frenado electrénico y uno nuclear, para finalmente detenerse y quedar implantado
dentro de éste. En el trayecto, y cuando su velocidad es alta, sufre desviaciones ligeras
como consecuencia del frenado electrénico, y cuando su velocidad disminuye, puede
sufrir desviaciones drasticas debidas al frenado nuclear. Por esta razén su trayectoria es

intrincada y tridimensional.
2.4.1 Alcance

El alcance lineal R, [cm] es la distancia total recorrida sobre la trayectoria, desde que el ion
penetra en el material hasta que se detiene. Es directamente proporcional a la energia Ep

con la que incide el ion.
-1
R.(E) = [, |-2=] "ag (2.7)

De la ecuacién (2.7) observamos que el alcance lineal depende del poder de frenado total.

Fig. 2.3. Trayectoria tipica de un ion pesado en un material. R; es el alcance transversal y R, es el

alcance proyectado.[l]

El alcance proyectado R, y el transversal R; son las proyecciones de R, en la

direccién que viaja el ion incidente y en la direccion perpendicular a su direccidn,
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respectivamente. R, es la cantidad mas relevante en la implantaciéon de iones, pues
representa la profundidad a la que el ion se detiene.

Debido a la aleatoriedad del proceso de frenado, los proyectiles presentan una
distribucién de alcances lineales alrededor del alcance lineal promedio. Idealmente esta
distribucién es del tipo Gaussiana, aunque dependera también de todas las cantidades

involucradas.

W(R:)

|
Rr <Rr>

Fig. 2.4. Distribucion idealizada de alcances lineales de iones en sdlidos.

2.4.2 Esparcimiento de la energia

Cuando un haz de iones penetra en un material, el frenado estd acompanado de Ia
propagacion de la energia del haz. A este proceso se le llama esparcimiento de la energia,
y se debe a las fluctuaciones estadisticas en el nimero de procesos durante la colisién.

La magnitud del esparcimiento de la energia depende de las mismas cantidades
gue el poder de frenado: energia incidente, niumeros atdomicos del proyectil y del blanco,
etc. Cuando los iones llegan a cierta profundidad, la distribucién de energias tiene una

distribucién de tipo Gaussiana, del tipo de la figura 2.4.
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2.5

2.5.1 Implantador iénico

IMPLANTACION IONICA 3!

La implantacion iénica consiste en irradiar una muestra, particularmente con iones
pesados, con la energia suficiente para penetrar mas alld de las capas superficiales. De
esta forma puede ser modificada la estructura y la composicidn de las capas superficiales
o internas de la muestra. La implantacién utilizada para la modificacién controlada de las
propiedades de un material tiene dos usos principales:

como herramienta metallrgica para estudiar mecanismos bdsicos en dreas como
corrosién acuosa, oxidacidn a altas temperaturas, y fendmenos metallrgicos (como
captura de impurezas)

como un medio de modificar a conveniencia las propiedades mecdanicas, quimicas,
eléctricas, Opticas y estructurales de los materiales.

El proceso fisico que ocurre durante la implantacién es que los iones que tienen
carga positiva (como las particulas alfa y otros iones pesados como Si*?) al penetrar en la
materia producen ionizacién. Esto ocurre porque atraen eléctricamente a los electrones
cercanos. En cada ionizacidon pierden energia frendndose gradualmente hasta llegar al
reposo. Antes de detenerse completamente atrapan electrones del material, por lo que al

final quedan como atomos extrafios en el material, como se aprecia en la figura 2.1.

(5]

Experimentalmente, la implantacidén se realiza mediante un implantador. La figura 2.5
muestra un esquema general de un implantador idnico.

La aceleracidn se lleva a cabo bajo la accién de un campo electrostatico (tension)
dentro de una cdmara al vacio. En un extremo se encuentra la fuente de iones y en el otro
la cdmara con el blanco objeto de implantacidn. En la practica se trabaja con energias de
decenas y hasta cientos de keV. Para obtener la modificacion de las capas superficiales de

un material del orden de angstroms (A), necesitariamos una afluencia que puede alcanzar
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el orden de 10 ion/cm? para aplicaciones en metales, disminuyendo para aplicaciones en

semiconductores y dieléctricos; y una densidad de corriente cercanaa 1 uA/cmz.

Camara de
implantacidn
L .
Separador de . i h
masas — . T_ 2 A
Tension de K :
ostaceleracion v
P " Muestra
] ..
Tension de Enfoque y
! preaceleracion barrido

p— - =
eee Y v Tension de
‘ extraccion
L
=
Cédmara de ] Fuente de
ionizacion ; | — iones
Filamento

Fig. 2.5. Esquema de un implantador de iones.

2.6 RETRODISPERSION DE RUTHERFORD

La retrodispersion de Rutherford, RBS por sus siglas en inglés (Rutherford Backscattering
Spectrometry), es una técnica analitica de origen nuclear. El principio fisico de esta
técnica, ilustrado en la figura 2.6, consiste en hacer incidir un haz de iones ligeros y
monoenergéticos sobre un blanco que se desea analizar. Los iones retrodispersados como
resultado de la interaccién, son detectados y analizados, obteniéndose de esta manera la

composicion elemental y la distribucion de los &tomos en el material.
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Fig. 2.6. Geometria experimental del proceso RBS.

2.6.1 Factor cinematico de dispersion

Cuando un haz de iones incide sobre un blanco, gran parte de los iones se quedan
implantados dentro del material; mientras que un porcentaje de estos sufre una colisién
eldstica con los nucleos de los atomos constituyentes, tal como se observa en la siguiente

figura:

Fig. 2.7. Esquema de una colisidn eldstica entre una particula incidente con masa m; y con energia

Ey, y una particula inicialmente en reposo con masa m,.

Las particulas que son dispersadas por la colisién, a un angulo 6 respecto a la

normal, sufren una pérdida de energia, tal como se muestra a continuacion:
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donde Ep y E; son la energia del ion incidente y el dispersado, respectivamente. k

representa el factor cinematico de dispersion y esta dado por:
2

micosf +_|m3-m%(send )2
k = J (2.9)

mq+myp

El factor cinemadtico depende del angulo de dispersion & y de las masas del
proyectil mz, y de los dtomos del blanco m2z. Mientras se conozcan mi, Ep y 6, puede ser
determinada my y de esta forma el elemento del blanco es identificado.

2.6.2 Seccion transversal de retrodispersion [4.61

La seccidn transversal diferencial promedio, o(6,E), para la dispersién de particulas con

energia incidente E, estd definida como:

_ (1)\do®) 1
o(6,E) = (ﬁ) P (2.10)

donde Nt es el nimero de atomos en el blanco por unidad de area y[dQ(E)]/Q es la
fraccion de particulas incidentes dispersadas dentro del angulo sélido 2(6) centrado en el
angulo de dispersion 6.

Si se considera que la Unica fuerza que sienten los nucleos es la de Coulomb, la
seccion transversal de Retrodispersion de Rutherford dada en el sistema de laboratorio,

estd dada por la siguiente aproximacion:

ox(E, 6) = 0.02073 (%)2 [sen—4 (9) -2 (ﬂ)z] (2.11)

2 mp
con E en [MeV], y oz en [b/sr] (sr = 1 estereorradian). De la relacion (2.11) se puede
observar que al ser la seccién eficaz dependiente de Z,°, la técnica RBS es mas sensible a
los elementos pesados que a los Iigeros.m
El nimero de particulas dispersadas medidas por el detector se relaciona con la
concentracion de un elemento en el blanco; mientras que las diferencias de energia en los

espectros RBS se pueden utilizar para identificar profundidades de dispersién, y por lo

tanto proporcionan un perfil de profundidad de los constituyentes del blanco.”” De esta
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manera, es posible obtener un perfil de concentracién de los elementos que constituyen

el blanco.

2.6.3 Rendimiento Relativo

Si imaginamos una muestra formada por una monocapa de espesor y compuesta por
diferentes atomos, el espectro RBS consiste en una serie de picos agudos localizados en la
energia de retrodispersion de cada elemento. La ecuacion 2.8 nos da la relacién entre
pérdida de energia y el nUmero de masa para la dispersidn eldstica. También se presentan
colisiones inelasticas por la excitacion de estados electrdnicos, por lo que los picos se
ensanchan (~200eV) y se desplazan (~50eV) a energias menores; pero estos efectos no se
aprecian por el detector, pues la resolucion de éstos es del orden de 15keV."!

Las particulas dispersadas por la muestra se detectan a un angulo de retroceso

proximo a 180°, medido con respecto a la direcciéon del haz incidente. La técnica RBS

posee una alta sensibilidad para elementos que van desde el aluminio hasta el uranio.

| Au Bi
“He* Ta
2 MeV
) Nb
2 As
[
j | Fe
ﬁ Ca
=] 5
£ s
=
-—
g F
z o V]
=]
o
Eq
| | | | |

0 0.4 0.3 1.2 1.6 2.0
ENERGIA (MeV)

Fig. 2.8. Rendimiento relativo y energia de las particulas retrodispersadas para diferentes dtomos

del blanco, al ser irradiados con particulas alfa.
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La figura 2.8 muestra el rendimiento relativo de particulas alfa de 2 MeV retrodispersadas
por diferentes dtomos localizados en la superficie, y la energia de dichas particulas
después del retroceso. Se observa que la técnica es mas sensible para elementos pesados,

aunque la resolucién en masa disminuye conforme aumenta la masa atomica.”!

2.6.4 Configuracion experimental de RBS

El dispositivo experimental para la técnica de RBS se aprecia en la figura 2.9. Consta de
una fuente de iones, en este caso un acelerador que provee un haz de iones
(generalmente de particulas alfa) colimados y monoenergéticos, con una energia Ey. El haz
se hace incidir sobre un blanco que se encuentra en una cdmara de dispersion, la cual
debe encontrarse al vacio. Las particulas que sean retrodispersadas llegaran a un detector,
que forma un angulo con el blanco, el cual se encuentra conectado a un preamplificador,
gue a su vez envia la sefial a un amplificador y éste ultimo transfiere la sefial a un

analizador multicanal.

™~
I"’Krmp]iﬁcadnr

Preamplificador

Acelerador
b Analizador
Colimador Blanco Multicanal
Computadora
Cdmara de dispersion —_—

Fig. 2.9. Configuracién experimental para andlisis mediante RBS.
La finalidad del analizador multicanal consiste en clasificar los pulsos de entrada

(cuentas de las particulas que inciden en el detector) segun su amplitud en diferentes

categorias, llamadas canales. El analizador se encuentra conectado a una computadora
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por lo que podemos observar un espectro donde el nimero de canal tiene una relacién

lineal con la energia de la particula retrodispersada.

2.6.5 Espectros RBS >

ANALISIS RBS DE BLANCOS GRUESOS

Cuando se trata de un blanco monoelemental, algunos de los iones que inciden con
energia Ep seran retrodispersados en superficie, a una energia KE, (ec. 2.8). Pero
consideremos también que una parte de los iones logran entrar en el material, perdiendo
energia hasta que algunos quedan implantados y otros son retrodispersados a una
profundidad X, con energia KE. Posteriormente van perdiendo energia, en su trayectoria
de salida, mientras siguen atravesando el material para finalmente salir con una energia E;
(donde E;<E<Ep). A la salida del material, el detector registra energias E; y menores por lo
gue se genera un escaldon en el espectro obtenido. En los espectros RBS, el valor mas alto
de la energia de la sefial corresponde a la retrodispersidn de los iones en superficie, por lo
que de acuerdo a la ecuacion (2.8) este valor indicara de qué elemento se trata, mientras
gue los demas valores en energia nos dan el valor de la profundidad del elemento en la
muestra.

Cuando el blanco no es monoelemental, los elementos mas pesados que lo
constituyen se localizan a energias mayores de retrodispersidn, pues la pérdida de energia
de los proyectiles es menor; por lo que las senales, o escalones, de elementos mas
pesados, se observaran hacia la derecha del espectro RBS. Este comportamiento se
aprecia en la figura 2.11, que representa el espectro RBS de un blanco grueso compuesto

por una aleacién de oro-plata-cobre.
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Fig. 2.11. Espectro RBS de una aleacién homogénea 60% Au, 10% Ag,
30% Cu, irradiada con iones de He®" a 2.6 MeV.

Mientras menor es la energia del ion, de acuerdo a la ecuacién (2.11), mayor es la
probabilidad de colisionar con atomos del blanco, por lo que el nimero de iones

retrodispersados aumenta y como consecuencia, el niumero de cuentas registradas se

incrementa.

ANALISIS RBS DE PELICULAS DELGADAS
Tratandose ahora de una pelicula delgada sobre un sustrato, los proyectiles llegan primero
a la pelicula registrandose conteos como picos. El ancho del pico nos dara el

correspondiente espesor de la pelicula, mientras que la altura de éste nos proporcionara

la concentracion del elemento en el material.

—t— Eo
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I
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Fig. 2.12. Diagrama del analisis del espesor de una pelicula delgada sobre un sustrato.
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El espesor t viene dado por:

donde [s] es el factor de pérdida de energia y esta relacionado como:
k dE 1 dE
[S] - |cos€1|E Eo |cos€2|E kEo (2.13)

De la ecuacion (2.13) notemos que el factor de pérdida de energia depende del factor
cinematico de dispersién, el angulo de dispersidn, asi como el poder de frenado del
proyectil en cada elemento que compone el material.

La figura 2.13 muestra una pelicula delgada de ZnO crecida sobre un sustrato de Si.
La parte del escaldn de la izquierda muestra el conteo para el sustrato, hecho con un
analisis similar al de RBS de blancos gruesos. El pico mayor es el correspondiente al Zn de
la pelicula delgada, mientras que el del O se encuentra localizado hacia energias mas

bajas, al ser mas ligero que el Zn o el Si.

1200
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Fig. 2.13. Espectro RBS para una pelicula delgada de ZnO en un sustrato de Si.
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3.1

CAPITULO 3

TECNICAS DE ANALISIS: MICROSCOPIAS DE BARRIDO
ELECTRONICO Y DE FUERZA ATOMICA

MICROSCOPIA DE BARRIDO ELECTRONICO (SEM)

La microscopia de barrido electrénico es una de las técnicas mas versatiles en el estudio y
analisis de la microestructura de objetos sélidos. El principio basico de operacién consiste
en hacer chocar un haz de electrones sobre la superficie de un material. El haz
interacciona con los nucleos y electrones de la muestra. Entre los resultados de la
interaccion obtenemos electrones de diferentes energias, rayos X, calor y luz. Muchos de
estos productos secundarios son utilizados para producir las imagenes y la informacion
adicional de la muestra.

Las interacciones de los electrones incidentes y los &tomos de la muestra pueden ser
de tipo elasticas o inelasticas:
elasticas entre los electrones incidentes y los nucleos de los d&tomos de la muestra; lo cual
genera un gran angulo de deflexidn y poca pérdida de energia del electrdn incidente.
Ineldsticas entre electrones incidentes y electrones orbitales de los &tomos de la muestra;
generando un angulo pequeno de deflexién pero mucha pérdida de energia del electrén
incidente.

En la figura 3.1 se muestra el volumen en el que las interacciones son mas propensas a
ocurrir. Se observa que el volumen de interaccién es directamente proporcional con el

voltaje de aceleracién e inversamente con el nimero atémico de la muestra.
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Fig. 3.1. Volumen de interaccién de una haz de electrones en el interior de una muestra. Se
observa la dependencia del volumen con el voltaje de aceleracion y el nimero atdomico de la

muestra; asi como la profundidad de escape de los electrones secundarios y retrodispersados.

3.1.1 Funcionamiento del microscopio de barrido electrénico "

El microscopio de barrido electrénico (SEM por sus siglas en inglés Scanning Electron
Microscope) cuenta con un mayor poder de amplificacién, ya que puede ampliar miles de
veces mas que un microscopio 6ptico, obteniendo mayor informacion en la imagen
conseguida.

Un diagrama basico de SEM se muestra en la figura 3.2. Un cafidén de electrones
(filamento) produce un haz que es atraido por el dnodo. El haz es condensado gracias a
unas lentes (condensadoras), y enfocado como un punto muy fino sobre la muestra por

las lentes objetivas.
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Fig. 3.2. Esquema de un microscopio de barrido electrénico (SEM). @

Cuando el haz de electrones golpea la muestra, una de las interacciones ineldsticas
de mayor importancia para SEM es la que produce electrones secundarios y
retrodispersados. Por la poca energia, los electrones secundarios (3-5 eV) son facilmente
atraidos a una jaula de Faraday, y una porcion de todos los electrones secundarios

emitidos de la muestra son detectados.

DETECCION

El detector tiene una jaula de Faraday que atrae a los electrones secundarios de baja
energia. Una vez dentro de la jaula, los electrones son acelerados por la carga positiva de
12,000 V aplicados a un centellador que actia como un colector. Cuando los electrones

secundarios chocan con el centellador, son convertidos en un fotdn de luz. Los impulsos
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de luz son transmitidos a través de una fibra dptica. Al salir de la fibra dptica, el fotdn
entra a un tubo fotomultiplicador donde golpea al primer electrodo, emitiendo
electrones. Los electrones rebotan entre una serie de placas cargadas dentro del tubo; en
cada rebote el numero de electrones es multiplicado a manera de cascada. A la salida del
fotomultiplicador la sefial es amplificada por el preamplificador.

La imagen obtenida por SEM consiste en miles de puntos de diversas intensidades,
en la cara de un tubo de rayos catddicos, que corresponden a la topografia de la muestra.
Los electrones retrodispersados entregan una imagen de la profundidad mientras que los
secundarios de la superficie (en condiciones éptimas puede ser de 15nm y 4nm de
resolucién respectivamente).

La muestra que se analiza por medio de SEM debe de ser conductora, por lo que si
no lo es, ésta se debe preparar con un recubrimiento metdlico antes de realizar el analisis.
Cuando alguna porcidon de la muestra es no-conductora, hay acumulacién de carga
negativa por el haz de electrones. Esta acumulacion de carga sobre la muestra puede
deflectar electrones secundarios emitidos, produciendo cambios repentinos en el nivel de
la sefial de los electrones secundarios. Los cambios en la sefial llegan a producir lineas en
la imagen de la pantalla, contrastes anormales, imagen rota que parece como si estuviera

dividida, entre otros problemas.

3.2 MICROSCOPIA DE FUERZA ATOMICA (AFM)

La técnica de Microscopia de Fuerza Atémica (AFM, Atomic Force Microscopy), pertenece
a un grupo de técnicas microscopicas llamadas Microscopias de Sonda de Barrido (SPM,
Scanning Probe Microscopy)m gue tienen la peculiaridad de realizar un escaner con sondas
0 puntas sobre la superficie de la muestra, obteniendo asi imagenes en 2D y 3D. Entre
otras técnicas microscépicas que también pertenecen a ese grupo estdn la microscopia de
efecto tunel (STM), la de fuerza lateral (LFM), la de fuerza magnética (MFM), la de fuerza

eléctrica (EFM), etc.
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El microscopio de fuerza atémica aparecié en 1986 (Binning y col.) y ha sido muy
importante para la caracterizacion de la microestructura de materiales. Trabaja en tres
formas de operacion: contacto, no contacto y tapping mode (contacto intermitente), para
obtener la topografia de la superficie de la muestra. Aunque también determina
propiedades fisicas de los materiales analizados, como son viscoelasticidad, fuerza

eléctrica y magnética, entre otros.

3.2.1 Principio fisico de operaciéon de AFM B

Todas las técnicas microscépicas de sonda de barrido tienen el mismo principio fisico de
operacion. Estdn basadas en cinco elementos fundamentales: una punta, escéner
mediante un sistema de nanodesplazamiento y acercamiento punta/muestra, detector,

sistema de control electrdnico y la muestra, como se observa en la siguiente figura.
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{ — "
4 N\ 7Y

Sistema de computo
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LT

\!’
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Fig. 3.3. Diagrama general de un sistema SPM. )
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El Microscopio de Fuerza Atdmica monitorea la superficie de la muestra con una
punta que tiene un radio de curvatura de entre 20 a 60 nm, existen mas finas pues el
tamafio a utilizar depende de la superficie a estudiar. La punta se localiza al final de una
barra voladiza o cantilever que se curva por las fuerzas (la fuerza de Van der Waals es la
mas comun) entre la punta y la muestra. Los desplazamientos se realizan gracias a
ceramicas piezoeléctricas que aseguran el movimiento de la muestra bajo la punta en los
tres ejes.

Se hace incidir un haz de luz laser sobre el cantiléver, el cual al tener una pelicula
metadlica (el metal mas utilizado por costos es el aluminio, aunque también las hay de
plata, cromo y oro) actia como espejo. El movimiento de la punta causa una desviacién
del haz reflejado, a su vez detectado por un fotodiodo que mide la variacién en la

corriente, obteniendo un mapa topografico (fig. 3.4).

Fotodetector &

Rayo laser

Cantilever

~— T ‘ -Linea de escaneo

Superficie v

Atomos de la
punta

T Fuerza

0]0/00
O00000O0

Atomos superficiales

Fig. 3.4. Esquema del funcionamiento del microscopio de fuerza atémica.
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3.2.2. Modos de operacidon de AFM

Entre los modos de operar de AFM se encuentran: contacto, no-contacto y contacto

intermitente.

AFM DE CONTACTO

Durante este modo de operacidn, la punta siempre permanece en contacto fisico suave
con la muestra. Conforme la punta barre la superficie, la fuerza de contacto origina la
flexion del cantiléver, de modo que éste se adapta a la superficie topografica de la
muestra.

Entre las ventajas y desventajas de utilizar este modo de operacidén encontramos:

— Amplia gama de muestras que se pueden analizar.

— Como resultado del contacto entre la punta y la muestra, puede haber
modificacion de la superficie o arrastre de particulas, por lo que la técnica puede
ser afectar los resultados obtenidos.

— Por otro lado, la punta también se podria daifar durante el proceso de escaneado.

Esta es la técnica mas utilizada por la alta resolucidon que presenta en comparacion con

los demds modos de operacion, ademas de que se pueden realizar medidas de elasticidad.

AFM DE NO-CONTACTO
Esta técnica es mayormente utilizada para superficies que no resistan el contacto
continuo, pues no existe contacto entre la punta y la muestra.

El cantiléver se excita cerca de su frecuencia de resonancia de modo que vibre
cerca de la superficie de la muestra sin llegar a tocarla, en condiciones éptimas ésta
distancia llega a estar comprendida entre 10 y 100 A y frecuencias de 100-400 kHz.
Conforme se acerca la punta a la superficie se detectan cambios en la frecuencia de
resonancia o amplitud. Al no existir contacto directo con la muestra, la oscilacién se puede
ver detenida por agua/contaminantes, o incluso se pueden confundir con la topografia de

la muestra.
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Las ventajas de utilizar este modo de operacidn, es que no existe ni modificacién o
contaminacién de la muestra originados por transporte de la punta. Se pueden medir

gradientes de fuerza, como magnética, electrostatica, etc.

AFM DE CONTACTO INTERMITENTE
En este modo dindmico la punta estd en contacto intermitente con la muestra. La
variacion en la amplitud de oscilacién de la punta, se debe al amortiguamiento de ella

sobre la superficie y es lo que se utiliza como seiial de control.

Todos los modos de operacion de AFM, en general todas las técnicas SPM nos dan
la topografia de las muestras que se estudian, aunque existen ademds otras modos de
operacion de AFM donde lo que se sondea, en incorporacién con la topografia, son otras
propiedades de la muestra, el ejemplo mds conocido es probablemente la espectroscopia
de fuerzas electromagnéticas o medidas de elasticidad.

Entre las precauciones que se deben de seguir al emplear ésta técnica es la
limpieza de las muestras. Al ser un sondeo topografico, si las muestras estdn
contaminadas el microscopio AFM no hace distincidon de lo ajeno, es decir, toma todo
como parte de la muestra. Asi pues, se debe tener especial cuidado en la distincion de las
imagenes recabadas, en cuanto si lo que se observa forma parte de la muestra o es un

objeto ajeno a ella.
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4.1

4.2

CAPITULO 4

DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se presentan los aspectos experimentales de la preparacién de las
muestras; asi como los analisis de ellas usando técnicas nucleares y de microscopia SEM y
AFM. De igual forma, se dan las condiciones experimentales para la modificacidon de las

mismas.

PREPARACION DE MUESTRAS: PELICULAS DELGADAS DE Ag

Las muestras consistieron en peliculas delgadas de plata (con 99.9% de pureza)
sintetizadas sobre sustratos de SiO, (portamuestras de vidrio marca CORNING). Las
peliculas fueron depositadas por medio de la técnica sputtering, con las siguientes
condiciones de depésito:
Gas Ar a una presién de 100 mTorr.
Corriente de operacién de 20mA.
Tiempo de depésito de: 20, 40, 60, 80, 100y 120 s.

Posteriormente se realizd un andlisis RBS para obtener la composicion y el espesor de

cada una de las peliculas.

ANALISIS RBS E IRRADIACION

El analisis RBS, asi como la irradiacion de las muestra, se llevaron a cabo en el acelerador

tipo Pelletron de 3MV del Instituto de Fisica de la UNAM.
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4.2.1 Acelerador Pelletron

El acelerador Pelletron es un acelerador electrostatico tipo Tandem de 3MV modelo
9SDH-2 de la NEC (National Electrostatics Corporation). Un esquema general se muestra

en la siguiente figura.

T

Camara de
implantacién

Imén eyector

Fuente de
iones

|
/AN

Tubo Acelerador

Cimara de anilisis
RBS

/

Imén Analizader

Fig. 4.1. Diagrama del Acelerador Pelletron del Instituto de Fisica, UNAM.

Este acelerador cuenta con dos fuentes de iones, una para gases y otra para
solidos, un tubo acelerador de particulas tipo Tandem que funciona con un proceso de

doble aceleracién de los iones y finalmente, las lineas de andlisis.

FUENTE DE IONES:

Alphatross

Alphatross es el nombre de la fuente de gases. Consta de un cilindro de cuarzo al que se le
inyecta el gas a ionizar. El gas dentro del cilindro se ioniza (positivamente) por una fuente
de radiofrecuencia para posteriormente salir hacia un horno de rubidio. En el horno los
iones interaccionan con el rubidio, captando electrones y obteniendo una carga final
negativa. Toda la fuente se encuentra a un potencial de -50kV, por lo que los iones

negativos son ahora expulsados, pasando por el iman inyector para entrar al acelerador.

55



SNICS

SNICS es la fuente de iones que provienen de sélidos. La expulsion de los iones se lleva a
cabo por medio de un proceso de sputtering, donde los sélidos se encuentran en un
catodo que es bombardeado por iones de cesio, saliendo eyectados los iones (positivos)
del sélido. De la misma manera se vuelven iones negativos por captura electrénica al

interactuar con los iones de cesio.

ACELERADOR DE PARTICULAS
Los iones, al salir de la fuente, ya llevan una pre-aceleracién, después son inyectados al
tubo donde son acelerados por la presencia del acelerador de alto voltaje.

Dentro del tubo acelerador hay una serie de platos equipotenciales cuyo voltaje
positivo es cada vez mayor. A la mitad del tubo acelerador se encuentra una terminal de
alto voltaje del orden de 10° V (en este caso alcanza como méximo 3x10° V). La terminal
de alto voltaje se carga mediante cadenas de eslabones conductores, “pellets” o barras de
metal, que se alternan con un aislante (plastico). La terminal de alto voltaje se encuentra
dentro de un tubo lleno con SF¢ (hexafloruro de azufre), el cual es un gas dieléctrico que
disminuye considerablemente el riesgo de que ocurran descargas.

Cuando los iones llegan a la terminal de alto voltaje cargada positivamente, son
despojados de uno o mas electrones gracias a una celda con atmdsfera nitrogenada,
convirtiéndose en iones positivos. Los ahora iones positivos pasan por una segunda
aceleracion. Posteriormente, el haz es desviado a la linea deseada mediante un
electroiman analizador que selecciona las particulas de acuerdo a su masa, estado de

cargay energia.

LINEAS DE ANALISIS
El laboratorio cuenta con tres diferentes lineas: la cdmara de implantacién, usada para la
modificacidn de superficies; la camara de andlisis de materiales, en la que se pueden llevar

a cabo diferentes técnicas como RBS, ERDA, PIXE, entre otras; y la cdmara del micro haz.
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4.2.2 RBS

El dispositivo experimental para realizar la espectroscopia RBS se describié en el segundo
capitulo, seccidn 2.6.4 de la presente tesis. En la siguiente figura se aprecia la cdmara de
analisis RBS, la cual se encuentra al vacio. La cdmara cuenta con un sistema de vacio, un
colimador, un portamuestras, un detector y la parte electrénica (preamplificador,

amplificador y analizador multicanal) asociada al detector para obtener el espectro final.

1
————T
Colimador
Detector
Pre- e Analizador
amplificador | Amplificador |— Multicanal

Fig. 4.2. Vista superior de la cdmara de dispersidn, usando en la espectroscopia RBS.

En los experimentos realizados en esta tesis, el acelerador genera un haz de iones
de He+2(part|'culas alfa) con una energia de 2 MeV que pasa por el colimador, de 2mm,
para finalmente incidir sobre la muestra. Tanto el portamuestras como el detector se
pueden acomodar en distintos arreglos geométricos, ademas de que en el portamuestras
se pueden acomodar muchas muestras a la vez y cuenta con un goniémetro que permite

su movimiento en tres direcciones.
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4.2.3

Las particulas alfa después de ser dispersadas, son detectadas por un detector de
barrera superficial el cual se coloca a un angulo de 167°. Seguido al detector se coloca un
preamplificador, que envia la sefial a un amplificador y éste a su vez a un analizador
multicanal (MCA). EI MCA se encuentra conectado a una computadora, con la cual es
posible obtener el espectro RBS.

Por ultimo, los espectros fueron analizados con el programa SIMNRA 6.06". El
codigo SIMNRA permite calcular los espectros de muchas combinaciones de ion-blanco,
incluyendo iones incidentes pesados y cualquier geometria, incluida la de transmision.
SIMNRA usa los valores de poder de frenado electrénico de Ziegler-Biersack para iones
ligeros y pesados, ademas del potencial ZBL para calcular el poder de frenado nuclear.

La calibracién de energia se realizé con una muestra de SiO,, sin pelicula delgada
crecida sobre él. Fueron analizadas 6 muestras de peliculas delgadas de Ag a diferentes
tiempos de depdsito (20, 40, 60, 80, 100 y 120 s), para obtener sus composiciones y
espesores. Posteriormente, y como segunda parte del experimento, se realizd el andlisis
RBS a muestras de peliculas de Plata irradiadas a diferentes afluencias con iones de Si*?,
para estudiar el dafio producido por los iones energéticos al interactuar con las muestras.

En esta parte, también se midio la distribucion de la plata en el sustrato.

Irradiacién con iones energéticos de Si*

Para la irradiacidn con iones energéticos de Si*?, se optd por las muestras tales que la
pelicula delgada tenia un espesor de 46+2.3um (correspondiente al tiempo de depdsito de
80s). Esta decision se llevd a cabo después de analizar las muestras con la técnica RBS y
microscopia, y observar que las muestras con estas condiciones experimentales
mostraban la pelicula de plata mds homogénea. Las condiciones de irradiacion idnica

fueron las siguientes:

— lones de Si*2con energia de 6 MeV como proyectiles.

— Angulo de incidencia normal a la muestra.
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— Haz colimado de 0.8 cm? de area.

— Afluencias de irradiacion de d>=1x1015, 5x10%°, 1x10°, 1.5x10%, 2x10%°, 2.5x10"°, 3x10%

4.3

iones/cm?.

Antes de iniciar con la irradiacion idnica, se realiza una conversion de numero de
cuentas registradas en el detector dependiente de la afluencia, tal como se muestra en la
ecuacion (4.1).

(@)(ge)(area del haz)(qpmy )
(1x10_8c/pulso )

de donde g. es la carga del electréon y g,y la carga del ion del haz. Esta relacidon nos

Nuam. de cuentas = (4.1)

permite obtener el tiempo que dura el proceso de irradiacién.

ANALISIS MORFOLOGICO Y TOPOGRAFICO POR MICROSCOPIAS SEM Y AFM

Una vez que las muestras fueron irradiadas se analizé el tamafio de particula, asi como la
superficie de las muestras con el microscopio de barrido electrénico de bajo vacio LV-
5600. Lo anterior se realizd en modo de sefial de electrones retrodispersados, usando
aumentos de X1000, X2000 y X5000; mientras que para aumentos de X5000, X10000 y
X20000, el analisis se llevé a cabo con electrones secundarios.

La razon de utilizar diferentes electrones viene del hecho que los electrones
secundarios se producen a partir de emisidon de electrones de valencia de los dtomos de
las muestras, al ser de energias bajas sélo logran salir los mas superficiales de la muestra,
por lo que proporcionan sélo informacién de la topografia de la superficie. Los electrones
retrodispersados poseen mayor energia que los secundarios, proporcionando mayor
informacién de regiones mas profundas. Ademas los electrones retrodispersados ofrecen
informacién acerca del nimero atéomico (Z) de la muestra, por lo que ademads revelan
informacién sobre la composiciéon de la muestra, observandose de colores mas oscuros
aquellas zonas con menor Z.

La topografia de las superficies de las muestras se analizd por medio del
microscopio de fuerza atémica JSPM-4210 marca JEOL. El andlisis se llevd a cabo en el
modo de contacto intermitente del microscopio.
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5.1

CAPITULO 5

RESULTADOS

Caracterizacion de las peliculas delgadas de Ag

Una vez crecidas las peliculas delgadas de Plata por el método sputtering, se realizaron
estudios RBS para medir el espesor correspondiente a cada tiempo de depdsito. Las
muestras se analizaron en el acelerador Pelletron, usando iones de “He* a energia de
2MeV. Los espectros de distribucion de Plata sobre el sustrato (SiO;), se muestran en la
figura 5.1.

Los espectros RBS mostrados en la figura 5.1 pertenecen a tres de las seis muestras
estudiadas. En ellos se observan dos senales, la correspondiente a los datos
experimentales provenientes del acelerador Pelletron (puntos negros); mientras que la
linea roja se obtiene al realizar la simulacidon del espectro por medio del programa
SIMNRA6.06.) Para obtener la curva de simulacion, se introducen los valores
experimentales, tales como la masa (4u) y la energia (2 MeV) del proyectil, el dangulo de
retrodispersién (167°) y la composicion aproximada del material (Ag/SiO,). Una vez
introducidos estos valores al programa la simulacion terminara hasta que la composicion

por capas, de plata y sustrato, ajuste con el espectro experimental.
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Fig. 5.1. Espectros RBS experimental (puntos) y simulados (linea roja) de peliculas delgadas de

plata depositadas sobre un sustrato de SiO,. a) Sustrato de SiO, usado como calibracién (sin

depdsito de pelicula), b) Ag/SiO, a 40s de depdsito, c) Ag/SiO, a 80s de depdsito y b) Ag/SiO, a

120s de depdsito.

En la figura 5.1(a) se observa el espectro del material (SiO;) usado como sustrato.

Cabe mencionar que el tiempo que aparece en las imagenes esta asociado con el tiempo

de depdsito, mas no el tiempo de exposicién de la técnica RBS. Este se compone de dos

escalones que corresponden a los elementos Si y O. La sefial proveniente del Si se localiza

hacia la derecha (o energias mas altas) que la del O, y como se menciond en el capitulo 2,

este hecho se debe a que las particulas alfa pierden menos energia (al llegar la sefial al

detector) al interactuar con elementos mas pesados y se localizan a energias mas altas. En

las figuras 5.1 (b), 5.1(c) y 5.1 (d) se aprecian los espectros de las muestras que contienen
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las peliculas delgadas de plata. Estos espectros se componen de un pico casi Gaussiano
localizado a energias altas y que corresponde a la sefial proveniente de los dtomos de
plata depositados en superficie. El espesor de la capa de Plata se relaciona con el ancho
del pico de ésta en el espectro RBS. Aunado a este pico, en todos los espectros se
observan los escalones que corresponden a los elementos que forman el sustrato (Siy O).
Los espectros RBS con depdsitos de plata también muestran un escaldn localizado a la
derecha del Si, que esta relacionado con el Ar depositado en el sustrato al momento de
realizar la pelicula delgada por el método de sputtering; pues se trata de un proceso en el
gue intervienen iones de Ar para la pulverizacién del cdtodo de Plata. Es tan sensible la

técnica RBS, que fue posible detectar este elemento.
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©
+ 1500
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© 1000~ ~.
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Fig. 5.2. Espectro RBS experimental (puntos) y simulado (linea roja), para una muestra de Ag/SiO,,
a un tiempo de depdsito de 80s. El espesor (t) de la pelicula obtenida se relaciona con el ancho del

pico (AE) que representa la Plata.
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El espesor de la pelicula de plata se obtuvo por medio de la relacidon 2.12, usando
un factor de pérdida de energia de [s] = 1064.90 keV}zﬂm_ El factor de pérdida de
energia se obtuvo a partir del programa SRIM (Stopping and Range of lons in Matter)m,
gue se basa en el método Monte Carlo, y permite calcular, entre otras cosas, los factores

de pérdida de energia de un proyectil al interactuar con un material. Los espesores de las

peliculas, correspondientes a cada tiempo de depdsito se muestran en la tabla 5.1:

Tabla 5.1. Espesores relacionados a cada tiempo de depdsito de Plata.

Tiempo de deposito (s) Espesor 5% (nm)
20 17.7
40 18.9
60 22.9
80 31.6
100 33.3
120 34.3

Las muestras también se analizaron por medio de SEM para estudiar la
uniformidad de su superficie. Se observd que la pelicula correspondiente a un espesor de
31.6nm (con un tiempo de depdsito de 80 s) tenia la superficie con menor rugosidad,
ademas no contaba con zonas expuestas sin pelicula metalica dentro de todas las
muestras sintetizadas; por lo que se decidid usarla para llevar a cabo la segunda parte del
estudio: la fragmentacion de las peliculas metalicas, usando irradiacién idnica.

Para realizar esta parte de la investigacidon se prepararon siete muestras usando
como base el tiempo de depdsito de 80 s. La micrografia SEM de esta muestra se observa
en la figura 5.3. a una amplificacién de x5,000 con electrones secundarios. En ella se ve
una superficie de color gris homogéneo, la homogeneidad en el color representa

estructuras sin cambios destacados respecto a la altura sobre la superficie.
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Fig. 5.3. Micrografia SEM de una pelicula delgada de Plata sobre un sustrato SiO,, con un espesor

de 31.6nm correspondiente a un tiempo de depdsito de 80s.

Analisis de la estructura de las muestras de Ag/SiO, irradiadas con iones de

Si*? de 6 MeV de energia

A simple vista, y antes de someterlas a la irradiacion iénica de Si*? con energia de 6MeV,
las muestras presentan un color plateado especular. La irradiacién de las muestras se llevd
a cabo a temperatura ambiente, con afluencias entre 1x1015y 3x10'® iones/cm?. Al irradiar
las muestras a diferentes afluencias éstas comienzan a cambiar de color, presentando
tonos de color ambar que van de opacos a traslucidos, siendo la muestra irradiada con
una mayor afluencia la mas transparente de todas. Lo anterior se debe a que esta muestra
fue la que recibié mayor numero de impactos de los iones energéticos, los cuales son

capaces de remover los dtomos de plata de la superficie.

65



Las imagenes de la figura 5.4 se obtuvieron por medio de la técnica de microscopia
de barrido electréonico (SEM), y corresponden a las muestras con peliculas delgadas de
Plata de 31.6nm de espesor e irradiadas con afluencias de: 1x10%, 5x10%, 1x10%,
1.5x10', 2x10, 2.5x10™ y 3x10'° iones/cm?. Estas micrografias son imagenes en 2D, que
aungue no se puede apreciar la profundidad, si se observa la forma y el tamano de las
particulas que se encuentran sobre la muestra. Se observa una zona oscura que
corresponde al sustrato y regiones claras que corresponden a las particulas de plata. Dada
la poca afluencia (1x10") de los iones de Si*? energéticos a la que fue sometida la muestra
de la figura 5.4(a), la plata se encuentra dispuesta en regiones aglutinadas de particulas
mas que en forma de particulas aisladas. A partir de la figura 5.4(b), y que corresponde a
afluencias iguales o superiores a 5x10%°, la pelicula de plata empieza a fracturarse hasta
convertirse en pequefias particulas. Las fracturas de la pelicula son consecuencia del dafio
producido durante la interaccion de los iones de Si*? con la muestra, durante la irradiacion

ionica.
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Fig. 5.4. Micrografias SEM de muestras de Ag (31.6nm espesor) sobre SiO,, irradiadas con iones de
Si*?a 6MeV a diferentes afluencias: [a)1x10", b)5x10", c)1x10", d)1.5x10", e)2x10"%y f)3x10"°]

iones/cm?>.
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Dependiendo de la afluencia de los iones podemos ver la modificaciéon de la
estructura de la superficie. EIl cambio de las estructuras esta asociado a la energia y
tiempo de irradiacién de los iones energéticos de Si*2 Esto trajo consigo el

desprendimiento de Plata y la difusion de este metal en la superficie y dentro del sustrato.

Fig. 5.5. Micrografia SEM de una muestra Ag/SiO,, irradiada con Si*? de 6 MeV, con afluencia de
d=1x10"iones/cm’. Se observan grandes ciimulos con pequefios particulas sobre toda la

superficie.
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Fig. 5.6. Micrografia SEM de una muestra Ag/SiO,, irradiada con Si*? de 6 MeV, con afluencia de
$=3x10"%iones/cm’. Se observa una superficie menos rugosa con pequefias particulas y con mayor

distancia entre ellas.

Como se observa, y se menciond, el tamafio de las particulas de plata disminuye al
incrementar la afluencia de los iones de Si*%. Se tomd la medida de la longitud (eje mayor)
de las particulas a partir del programa ImageJ.B] Se toma como patrén el aumento que
aparece en cada micrografia y a partir de ese se marca la longitud de cada particula,
arrojando una hoja de Excel con las medidas recabadas. Se tomaron alrededor de 70
mediciones por micrografia para posteriormente hacer el promedio de todas ellas. La
longitud promedio del grano para la muestra con irradiacion $=3x10"%iones/cm”es de 0.217
+ 0.098 um, siendo la desviacidn estandar, del conjunto de medidas, representando el

valor de la incertidumbre.
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Fig. 5.7. Micrografia SEM de una muestra Ag/SiO,, irradiada con Si*> de 6 MeV, con afluencia de
d=3x10"%iones/cm?. Analisis del tamafio del eje mayor de las particulas con ayuda del programa

ImageJ.

Para las muestras irradiadas con menor afluencia la mayor cantidad de particulas
que se observan tienen tamafios que varian entre 0.5 y 1.0 um, mientras que a mayor
irradiaciéon los tamafios disminuyen de 0.1 a 0.3 um, con una mayor distancia de
distribucién en toda el drea, como consecuencia de una menor densidad de particulas
metalicas. También se observa que las particulas, ademas de encontrarse mas aisladas (al
mayor flujo de iones suministrado), presentan formas y tamafios mds uniformes vy
regulares. En la figura 5.8 se muestra el histograma de la distribucién del tamafio
(diametro) de las particulas metalicas para las muestras irradiadas con afluencias de

1x10" y 3x10'® iones/cm?.
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a) $=1x10**ionesfcm? b) $=3x10*®iones/cm?
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Fig. 5.8. Histograma de distribucidn del tamario de las particulas de plata (longitud), para una

muestra irradiada a afluencia de 1x10" y 3x10*iones/cm®.

Ahora bien, la figura 5.9 representa la longitud de particula, promedio, en las
muestras con relacion a la afluencia de los iones de Si*%. Se encontré una relacion lineal de
estas variables, en la que a mayor afluencia disminuye el tamafio promedio de las
particulas. Los resultados se pueden ajustar con la siguiente relacion:

D = —(0.24)® + (0.90um) (5.1)
donde D es la longitud promedio de la particula de plata y ¢ es la afluencia de los iones
durante la irradiacion.

A partir de la ecuacidn (5.1) es posible conocer y calcular la afluencia necesaria
para obtener particulas de cierto tamafio, lo que permite usar la técnica para diferentes

aplicaciones, tales como la produccion de mascarillas.
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Fig. 5.9. Longitud promedio de particulas de plata en funcidn de la afluencia de irradiacion de

iones de Si**a 6 MeV.

Con el fin de estudiar la topografia de las muestras, se utilizd la técnica de

microscopia de fuerza atémica (AFM), y el programa WinSPMProcess para procesar las

imagenes. En la figura 5.10 se aprecia la topografia de las superficies de las muestras para

las diferentes afluencias. Se observa la relacidn entre el grado de erosién de las peliculas y

la afluencia de los iones de Si*2. Se muestran en colores mas claros las partes mas altas en

la estructura.

En la figura 5.10 se aprecia un mayor dafio de las peliculas al incrementar el flujo

de iones durante la irradiacién; provocando el desprendimiento de Plata, erosionando la

superficie, asi como modificando las formas y tamafios de las particulas de Plata.
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a) p=1x10% iones/cm? b) $=5x10%° iones/cm?

c) $=1x10'¢ iones/cm? d) $=3x101¢ iones/cm?

Fig. 5.10. Imdagenes 3D obtenidas por el Microscopio de Fuerza Atdmica. Peliculas de Plata sobre
Si0,, irradiadas a diferentes afluencias: a) p=1x10">iones/cm?, b) d=5x10" iones/cm?, c) b=1x10"°

iones/cm’y d) $=3x10"® iones/cm®.

Las figuras 5.10 a) y b) son mas similares en cuanto a superficies elevadas con
particulas de casi el mismo tamafio formando aglomeraciones. En la figura 5.10 c) se
empieza a notar una ligera separacion entre las particulas que la conforman, pues ya no se
ven encimadas; ademas que las formas de las particulas se ven con una terminacién mas
en punta. En la dltima de las figuras (5.10. d)), hay mayor separacion entre particulas, y su
borde superior es mas afilado en comparacion con las anteriores.

La figura 5.11 muestra vistas superior (con acercamiento) y lateral de la superficie
de la muestra irradiada con 3x10'® iones/cm?. La superficie esta mas erosionada y también
muestra otro tipo de irregularidades, tales como agujeros, que se representan por tonos

oscuros en las micrografias.
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Fig. 5.11. Analisis AFM de una muestra Ag/SiO, irradiada con iones de Si** a 6MeV con afluencia de
3x10' iones/cm?. Vista superior y lateral de particulas formadas en la superficie, con longitudes

de: 0.284, 0.274 y 0.309 um.

En el andlisis anterior se toma de una de las micrografias tres de las particulas
embebidas en la superficie, de la vista lateral se aprecia la topografia de ellas en la linea
roja que las cruza. De esas tres particulas se toma la longitud medida a una altura media
(se traté de que z1 y z, estuvieran a la misma altura, talque [z:-z,]=0, de la misma forma el
angulo), encontrando: 0.284, 0.274 y 0.309 um, valores que se ajustan en el valor

encontrado para el andlisis hecho para las micrografias SEM, de 0.217 + 0.098 um.

La rugosidad RMS representa el promedio de las desviaciones cuadraticas respecto
a la altura media ™. La figura 5.12 muestra la rugosidad RMS en funcién de la afluencia de
irradiacion de los iones Si*2. El area de andlisis para todas las muestras fue de
aproximadamente [5.0 X 5.0]um. Se observan cambios en la rugosidad RMS que va de
12.5 a 48.4 nm, con la menor diferencia para aquélla con afluencia de 2.5x10% iones/cmz,

aungue hay que aclarar que ésta depende de la zona y el tamafo de muestreo.
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Fig. 5.12. Rugosidad RMS superficial de peliculas de Ag en funcidén con la afluencia de irradiacion

de iones de Si** a 6MeV y con el drea de muestreo de [5.0 X 5.0]um.

De la figura anterior, se observa que los cambios en la rugosidad superficial se
pueden dividir en tres grupos principales. El primero se encuentra en el intervalo de 40-50
nm para las afluencias de 0.1-0.5, el segundo de 30-35 nm para afluenciasde 1, 1.5y 2 y el
ultimo de 10-15nm, para afluencias de 2.5y 3x10'® iones/cm?.

Los tres grupos formados hacen pensar que la energia de los iones en cada
intervalo sirve para suavizar la superficie, mientras que al llegar al otro limite de afluencia
se provoca la erosién de plata, disminuyendo considerablemente la rugosidad en otro
intervalo casi invariable. En el dltimo intervalo la erosidon es mas notoria por lo que las
particulas para afluencia de 3x10® iones/cm? estan mas separadas, como se aprecia en la

figura 5.10, lo que explica el hecho del aumento de rugosidad respecto a la afluencia

anterior de 2.5x10%® iones/cmz.
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Para obtener el perfil de distribucion de plata sobre el sustrato después de la
irradiacion, las muestras se estudiaron usando la técnica RBS. Los resultados se muestran

en la figura 5.13.
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Fig. 5.13. Espectros RBS de muestras Ag/SiO2 irradiadas con iones de Si*? a 6MeV a diferentes

afluencias de (1x10%, 5x10%, 1x10"® y 3x10"°) iones/cm?>. El espectro superior muestra la pelicula

delgada de Plata sin irradiacidn idnica.
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En los espectros se observa una clara disminucién de la altura del pico de Plata y el
corrimiento a una energia menor, que indica que el haz de iones indujo la difusiéon o
implantacion del metal en el sustrato, ademds de la disminucién de atomos de plata. A
partir del estudio RBS que muestra la modificacién en la estructura de las muestras, se
realizo el andlisis de cuantificacidn de la difusidn y la cantidad de Plata perdida durante las
irradiaciones.

La figura 5.14 muestra la cantidad de plata en las muestras (a partir de la
concentraciéon simulada del espectro RBS) antes y después de la irradiacidn idénica a
diferentes afluencias. La plata disminuye a medida que la afluencia se incrementa, lo que
indica que la disminucion del pico correspondiente a la plata en los espectros de la figura
5.13, no se debe solamente a la difusién del metal en el sustrato, sino también al
desprendimiento de dtomos de plata. Lo anterior pone de manifiesto el dafio que pueden

producir los iones de Si*? durante la irradiacion iénica.
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Fig. 5.14. Cantidad de Plata en las muestras, antes y después de la irradiacion idnica a diferentes

afluencias.
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En la tabla 5.2 se muestra el alcance de los atomos de plata dentro del sustrato. El
calculo se llevd a cabo de forma andloga al realizado durante la obtencidn del espesor de
plata. Resulta oportuno aclarar que el alcance se tomd a partir del sustrato, siendo el

espesor de la pelicula original de 31.6nm.

Tabla 5.2 Alcance de los atomos de plata en el sustrato de SiO,

Afluencia x10"°
N Alcance £5% (nm)
(iones/cm?)
0.1 23.9
0.5 38.8
1.0 34.6
1.5 44.3
2.0 26.9
2.5 23.2
3.0 29.6

El alcance maximo de plata (44.3nm) dentro del sustrato fue para la muestra
irradiada con afluencia de 1.5x10%° iones/cm?. En el caso de afluencias mayores se
esperaria un mayor alcance de los atomos de plata dentro del sustrato; sin embargo no
fue asi. Lo anterior se debe al proceso de erosion que sufrid la pelicula metalica, ésta ya
no tenia el espesor inicial por lo que el alcance es menor al ser el sustrato mds duro y no

permitir tan facil la difusidn de la plata en él.
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A lo largo del trabajo, fue importante conocer el papel que desempefian los
aceleradores de particulas en el desarrollo de la industria; no sélo para el analisis de
materiales, sino también en la modificacidn de los mismos. Ademas, en compafiia de otras
técnicas, como las microscépicas, se genera un gran avance en los campos de
investigacion para el desarrollo de nuevos materiales tecnoldégicos. A la fecha ya se
producen con mucho éxito dispositivos plasmdnicos con ayuda de los aceleradores para
generar estructuras de elementos metalicos y semiconductores por medio de
implantacion idnica. Sin embargo los materiales que cuentan con particulas metalicas
embebidas dentro de los sustratos no permiten realizar algunos estudios plasmdnicos que
requieren que las particulas estén localizadas sobre superficie.

En este trabajo se mostrd, como un primer paso, la sintesis de estructuras
compuestas por nanoparticulas de plata dispersas en la superficie. Esto fue gracias al
depdsito de una pelicula delgada y la irradiacién con iones no metdlicos, pues no
implantaron iones dentro del sustrato sino que fracturaron la pelicula conservando
particulas metdlicas en la superficie, como se muestra en los resultados. Ademas
posteriormente se podria depositar una capa superior de un material semiconductor para

generar un dispositivo plasmdnico.

78



5.3 Referencias

[1] Mayer, M. “SIMNRA User’s Guide Version 6.06”, Max Planck-Institute fur Plasmaphysik,
Garching, 2008.

[2] Ziegler, )., Ziegler, M., Biersack, J. “SRIM - The Stopping and Range of lons in Matter”.

Nuclear Instruments and Methods. 2010.

[3] Rasband, W. “ImageJ)”. U. S. National Institutes of Health, Bethesda, Maryland, USA,
http://imagej.nih.gov/ij/, 1997-2014.

[4] Hinojosa, M., Reyes, M. “La rugosidad de las superficies: topometria”. Ingenierias, Vol. IV,

No. 11. Abril-Junio, 2001. P4ags. 27-33.

79



CONCLUSIONES

A partir de los estudios realizados en este trabajo se llegd a las siguientes conclusiones:

Al aumentar la afluencia de irradiacidn, se observé un mayor alcance de los atomos de
plata dentro del sustrato, a excepcidn de las ultimas tres afluencias debido a un mayor

desprendimiento del metal de la superficie del material.

Se lograron formar y caracterizar estructuras con particulas de plata con una longitud

promedio de 0.217 + 0.098 um (fig. 5.7).

Se conoce que las propiedades 6pticas de nanoparticulas metdlicas dependen de su
tamafio, forma vy distribuciéon espacial dentro de la muestra,* éstas propiedades se
pueden modificar al cambiar parametros experimentales de implantacion. En este trabajo
se corrobord que la afluencia de irradiacion permite modificar el tamafio de las particulas,
y que este tamano esta en relacidn directa con la afluencia. Se obtuvo una relacidn lineal
(Eq. 5.1) entre las particulas sintetizadas y la afluencia de irradiacién. Esta relacién permite
estimar la afluencia necesaria para sintetizar particulas de plata de diferentes y especificos

tamanos.

Actualmente, se producen con mucho éxito en el acelerador Pelletron dispositivos
plasménicos por medio de implantacién idnica de elementos metdlicos vy
semiconductores; sin embargo, estos materiales no permiten realizar algunos estudios
plasmdnicos que requieren que las nanoestructuras se encuentren en superficie. La
sintesis de los materiales presentados en este trabajo es el primer paso para la formacién
de sistemas nanoestructurados compuestos por nanoparticulas metalicas superficiales.

Los resultados muestran que la plata se conserva después de la irradiacién idnica y que es
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posible depositar una capa superior de un material semiconductor para generar un

dispositivo plasmodnico.
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