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IHTRODUCCIOM

’La:ﬁélélizgcién de ceramicas es tan vieja como la misma
alfareria ¥ ya-sea deliberadamente ¢ accidentalmente se obtuvieron
como resultade de haberlas sometide junto con metalez & altas
temperaturas. Las primeras metalizaciones se hicieron con oro vy
plata teniende usos unicamente decoratives. A mediados del =zigle
XIX se inicid su aplicacidn en electricidad, se tenla entonces el

conocimiento de que sobre la metalizacidn se podia  soldar, en

3]

algunos casos, algun metal, Poco después se encontrd que estas

{0

soldaduras podian utilizarse, bajo ciertas condiciones, como
sellos en bajo vacio.

En realidad la tecnologia de la metalizacidn de ceramicas vy
de soldaduras metal-ceramica aplicables al alto vacio fue
desarrollada en Alemania antes de la 11 Guerra Mundial vy
posteriormente fue refinada en E.U. A, a principios de la década de
los cincuentas. Es en estos paises donde se iniciéd el desarrollo
de nuevos materiales, ceramicas y metales, con propiedades
tendientes a facilitar y a mejorar la calidad de las soldaduras.
El uso de ceramicas de alumina y de ciertos metales con bajo
cooficionte do oxpansidn térmico, did como resul tado tna
ampliacion en el campo de aplicacion.

Lo primera aplicasion de la tecnoleogia de las soldaduras
metal cerémica ze dio en la fabricacidén de tuboz electronicos de
alta polencia, cuyo uso se ha incrementedo notablemente en los

ultimos alfoz., dozplazando a los Ltubos de vidrio, debido a que sus
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propiedadez mecinicas, térmicas y eléctricas son  superiores. La

j;ﬁberibr;ﬁaai qgiWIéfmésldéaﬁrgrrVméiai-ceféhiéa wsbgrer lé de
hétaltyidfio radica principalmente en que:

= son fuertes y resistentes a los impactos

- su aplicacién pusde darse a elevadas temperaturas

- mantienen mejor el vaclto

- su vida en promedio es larga

- se requiere menos tamafo para la misma aplicacidén eléctrica

- en algunos casos el costo es menor.

Conforme la industria de semiconductore y de tubos
electronicos eveolucionsd, el usoe de estructuras a base de
zoldaduras metal ~ceriamica se incrementd y en la actualidad se han
desarrollado mét odos especiales, loarando que tanto la
metalizacion como la soldadura metal —ceramica sean cada vezr de
mejor calidad.

Hoy en dia la tecnologia de la soldadura metal-ceramica se
extiende en aplicaciones que requieren temperaturas cada wvez mas
wlevadas y on ambientos extremadamente corrosivos, por lo que dia
con dia se desarrcllan nueves métodos para lograr que estas
aplicaciones se den exitosamente, al mismo tiempo que zo estudian
los mecanismos por medio de los cuales se logra la adherencia del
metal con la ceramica.

En la actualidad el proceso de metalizacion es motive de
diversos estudios con los que se intenta comprender mejor el
medo en que osta se da, asi como la manera de cédmo influyen los
diferentes parametros presentes en el proceso en el resultado

final.



En esta tesis se presenta el ;lresérr;:ll;ror dé una técnica para
Llevar a cabo la metalizacién con mol ibdeno-manganeso en ceramicas
de alUmiha y su posterior soldadura a metal, as{ mismo, se hace un
estudio de los mecanismos presentes en la metalizacién tomando
en cuenta loz parametros involucrados en este proceso y se  aplica
la tecnica de retrodispercion de ilones al estudio de la

metalizaclon,



CAPITULO 1

METALIZACION

En este capltulo se hacde un estudio de los diferentes
parimetros que intervienen en la metalizacidn de ceramicas de alta
alumina y en su posterior soldadura con metal. Asi mismo, se

wponen los fundamentos tedéricos relacionades con la aplicacidn de
la retrodispersien de iones al estudio de la metalizacion
y finalmente seo prezenta una aplicacién de la soldadura

metal-ceramica al disefio de un tubo de rayos .

1.1 COMPORTAMIENTO DE LA ALUMINA CON LA TEMPERATURA

Los tipos de minerales encontrados en la natureza son
debidos principalmente a la abundancia de los elementos y a sus
caracteristicas geogquimicas. El oxigeno, el silicio y el aluminio,
junto con el 90% de los elementos encontrados en la corteza
terrestre, dan como reszultado que la mayoria de los minerales sean
cuarzo, silicatos y aluminatos [113.

La materia prima'empleada en la industria de la ceramica
osta constituida principalmente por compuestos inorganicos,
no-metalicos y sdélidos cristalinos formados por procesos

geoldgicos muy complejos. Las propledades de las ceramicas estan
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determinadas principalmente por su estructura crisiaiiha y pbf la

composicién quimica de sus constituyentes bisicos as{ como por la

cantidad de minerales presentes.

Una ceréamica es entonces, un material inorganico, no metalico
v policristalino hecha bajo tratamiento térmico con o sin presidn
y son en general mecanicamente fuertes con excelentes propiedades
dieléctricas y una baja presidén de vapor. Las ceramicas incluyen
vidrios con algunos agregados cristalinos y componentes Lalés como
oxldos, sulfuros, nitruros, carburos, etc.. La tabla I muestra

algunas ceramicas, las mis comines y sus propiedades.

TABLA I
Propledades Fisicas de Algunas Cerémicas

Ceramica Composicidén Coeficliente de Temperatura de
Expansidn Abl andamiento
€x10 © °c™H €c®

Mulita 3A1203 25102 3-5 1000

Steatita MgOSi 02 7-9 1400

Forsterita 2Mg0si 02 g-i12 1400

Zirconia Zn028i 02 3-5 1800

05% Aldmina Al20a2 5-7 18650

298% Aldmina Alz20a 5-7 1700

Las cerdmicas de alumina (Al203, éxido de aluminiod existen
en tres diferentes formas: a-—altUmina, 3-alimina y p-altumina {(2).

a-Aldmina Ccorinddnd. Es de alta pureza (>94%) y se obtiene
por calcinacién a alta temperatura. Su estructura consiste de
dtomos de oxigeno que junto con Atomos de aluminlio forman una
estructura hexagonal. Cada Atomo de aluminio estd rodeado por seis

de oxigeno, como lo indica la figura 1.1.1 [31,04].



Flg.i.l,l. Estrructura hexagenal de la a-alamina.

"kééAiaﬁiﬁg Eggé;aiumina se d4& cuando los hidratos contienen
impureﬁaé*gigéilnés v es calentada moderadamente de tal manera que
tos Lénés?éléaltnos‘?ormah parte de su estructura. Su constitucidn
es debida principalmenhe a impurezas de Ha20 (0.5-0.7% presentes
en su formacién inicial. Su composicion gquimica es Haz0 11Al20s,

y=Aldmina. Ests alumina se obtiene calentando dxido de
aluminio hidratado a temperaturas entre 200 y 500°C, de tal manera
que su estructura contiene iones de agua © hidroxilo,

La tabla II muestra las principales formas en que se da la
alumina as{ como los cambios gque experimentan con la temperatura,

De los datos proporcionades por la tabla II se puede observar
que 2 partir de la alumina hidratada gibsita, cuando se calienta
primero se convierte en bohemita y después en y-alumina. Diaspora
al ser calentada se convierte directamente en  a-altumina. Lo que

sucede entonces es que durante el calentamiento, los hidratos de

aldimina plerden su combinacidén quimica con el agua de acuerdo con:



Al203 3HzO + AL203 H20 5 y-Alz03 » a-Al203.

El cambio de p-alumina a a-alumina se da en un intervalo de

Tabla II

temperaluras comprendido entre 1300 y 1480 “c 181,

Cambios Experimentados por las Diferentes

Al uminas

Forma del Oxido

Al 203 3H20
CGibsitad

£1203 H20
CBohemi tad

Al 203 H20
(Diasporad

AL 203
Cy—-Aluminad

Al 203
Cax=Aldminal

Ma200 1141203
C-Aldminal

Contenido de

Al203 0O

6s. 4

85

100

100

~30

Durante el Calentamiento.

Cambios durante el
Calentamiento

De 230 a 340°C se
convierte en bohemita

De 490 a S00°C se
convierte en y-alumina

De 480 a S00°C se
convierte en a-aldmina

Arriba de 900 a 1200%C
cambia gradualmente a
a-alumina

Forma estable

Arriba de 1800°C cambia
a o—alumina

Las ceramicas de alumina comerciales de alta pureza conlienen

0. 1-0.05%

otros

Sxidos  (TiOe,

contienen algunos remanentes de hidratos

2D9-99,. 8% Al203 y fundente constituido por 0.285-0.1% Si0z2; 0.5-0.3%

Fe203, Cald, ademas

de alumina Cgibsita vy



bohemita), en algunos casos el contenido. de: N'a'réo;illéféa 2 "sér mayor

al 0.%%,

Dependiendo del conten’idofée’; sll}:ic;,":CS"iOz) se puede tener
mulita o mulita-c-alumina. Cuandonel‘k éo;\teﬁido de Al203 es  menor
al 72% se tiene silice. La figura 1.1.2 nmuestra un diagrama de
fase binarie para el sistema Al208~S5i02 en el que se puede
obxzervar productos de.silice CO. 2-1.0% Al203d, de arcilla (35-80%
Alz03), de alta alumina €942 Al203), mulita pura (78% Al202) ¥

alimina de alta pureza (O84% Al209) (11].
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Filgl.1.2. Diagrama de fase binario para el sistema A120a-8102



1.2 METALIZACION Mo=Mn™ EN“Al20s

El uso. deceramic enlamanoractura de-.tubos.. electronicos

de alta pctenCiAfse, ha"éUAehtadﬁ noﬂablementev en> los ultimos
afos, despléianao ,al  vidrio ‘debide a que SUsS propiedades
@l éctricas . y. mecanicas son superiores. En todas las aplicaciones
la ceramica forma un excelente sello al vacio con el metal. El
método usual de hacer tal sello es aplicando una capa delgada de
nolibdene en la superficie de la ceramica y después calentarla a
mas de 1200 “C en una astmosfera compuesta de 25%Hz-7S5%Hz, ElL
resultado es la formacién de una capa metdlica fuertemente
acdherida a la supertficie de la ceramica a la que después se puede
soldar con algun metal. £i la soldadura se hace con una aleacion
de Ag-Cu eutéctica, la capa metidlica se cubre con niquel antes de
soldar. Esta  capa de nigquel generalmente se deposita por
electrélizsis,

El proceso de metalzacidn a alta temperatura rfue desarrollado
an Alemania posterior a la II Guerra Mundial usando cerimicaz de
steatita CMga®i $sO10COHD 2, silicato hidrato de magnesio). La
adicién de pequefias cantidades de manganeso [B8] en polve a la
solucidn, asi1 como de algunos dxides de tLitanio y silicio,
mejord notablemente la calidad de la metalizacidn y hoy se
conoce como procese Mo-Mn, Conforme se desarrolléd la industria de
tubos electrénicos, la steatita fue sustituida por ceramicas de
alumina C(Al203, 6xido de aluminiod) con propidades mecanicas y

dieléctricas superiores, Este cambio produjo conslderables
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“satisractorias!’ “Aunque la

dirticullades para produbir sdldadﬁf&s:

paswdiricultades han éidm sﬁperadas. aun hmy en. dia
':peEmahecen algunas sin re%éi;er; pgr xiérvgéﬁZQ:rzé; 'lmﬁéfténté
brabar de entender los mecanismos que se dan en el proceso Mo-Mn.

En realidad existen, relativamente, pocas dificul tades
durante la soldadura metal-ceramica. como veremos mas adelante,
asi  que cenlraremos nuestra atencidn en el proceso Mo-Mn
estudiando el papel que cada uno de estos componentes desempefia en
la metalzacion asi como los rendmenos que se dan en la interfase
metal —ceramica.

En 19581 Cole y <Sommer ([7) encontraron que para producir
metalizaciones de buena calidad es importante la formacidn de una
capa densza de mélibdeno—vidrio en la superficie de 1la ceramica
degradada, el vidrio emigra de la cerdmica hacia la capa metalica
produciéndose asi la adherencia. Trabajos subsecuentes han
confirmado la importancia de la fase vidriosa en el proceso de
metalizacién, aun antes de 1981 algunos procesos incluian
pequeifisimos fragmentos de vidrio a la seolucién Mo-Mn para
metalizar ceramicas de alta alumina (>89% Al203d, y a pesar de
la aparente simplicidad al usar estas soluciones, son raramente
utilizadas, pues los resultados no son del todo satisfactorios
tratandose de ceramicas de alta aldmina, y hasta la fecha no hay
alternativas reales para mejorar su calidad en adherencia.

Estudiando el efecto de di versos parametros en la
metalizacién, Floyd (8] ancontrd gque la resistencia mecanica de la
metalizacidn depende del tipo de fundente presente en la aldmina

asi como de la temperatura empleada en el proceso. La tabla ITI



11

SoIESL I A la umpDSlClén del tundente contenido en tres aluminas, el

'~pomportam1ento ~de. lar resisfencxa mecanica en la " metalizacidn

como xunciéh de la temperatura para cada una de ellas aparece en

~la xigura ‘La ligura 1.2.2 muestra que cuando aumenta el
Lamaﬁc de grano ‘en la alumina, la resistencia mecinica de la
metalizacién también aumenta, independientemente del fundente

contenido en la alumina.

TABLA III
COMPOSICION DE LA ALUMIMNA PROMEDIO EN EL TAMANO DE GRAMO
[@25] Cumd
Al 203 Si0z2 Cal  Mgo
A Q4 4.3 0.5 1.0 6.3
B Q4 3.0 20 1.0 o7
o o4 1.8 1.5 3.0 6.1

Reed [9] también encontro que la presencia de la fase
vidriosa en la alumina influye en la temperatura para el cual se
producen metalizaciones de alta resistencia. Usande aldmina con
Q4% Al203, 3% Si0z, 3% Cad produjo uniones resistentes metalizando
a 1425 °C y utilizando altmina 94% Al203, 4% SiOz2, 2% CaO obtuvo
la misma resistencia solo que metalizande a una temperatura de
1600 °C. Esta diferencia, segun Reed, se debe a que en la primera
altumina hay mayor fluidez del vidrie que en la segunda. Tambieéen

obtuvo metalizaciones de baja resistencia con la primera aldmina

cuando el promedico del tamaffo de grano es relativamente pequefio
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Cole y Hynes [10]

la mebtalizacidn para una ceramica

temperatura original de

muestra la grarica
fueron medidas por

1.2.4. La presidén fue aplicada a

haciendo, a su vez que los discos de

sobre las paredes del

entonces,
rompa.
contenido en la alumina. La figura

de la fuerza de ruptura como funcidn

la aldmina, en ésta se puede

incrementa para aluminas con

encontraron que la resistencia mecinica

calentamiento
de la figura 1.2, 3.

un método poco usual

dispositivo,

la fuerza nesesaria para hacer
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los dos pistones metalicos
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que la metalzacidn se

Tambiéen estudiaron la resistencia como funcidn del fundente

1.2.8 muestra una grafica

del contenido de fundente en
observar que la fuerza sSe
contenido de fundente menor al
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Mo =me tienen estudios sistematicos del efecto del tLamafio de
las particulas en la solucidn Mo-Mn o del espesor de la capa
metidlica como runcidn de su resistencia mecinica. Reed [9]
encontro que mediante el uso de soluciones Mo-Mn con  tLamafo
promedic de particulas de 1.6 pm se pueden obtener uniones fuertes
a baja temperatura al igual que con soluciones de © um.

También se han utilizado soluciones a base de tridxide de

molibdeno y tridxido de tungsteno, Tentarelli (111 por
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ejempl o, asegufa que’ Ltales soluciones pueden usarse para producir
metali:acioﬁésﬁa Léﬁﬁeraturas comprendidas entre 900 y 1100 °C las
cuales son muy bajas para que se dé la fase vidriosa en la alumina.
Posteriores investigaciones mostraron que se puede obtener buena

adherencia con sodlo pulir la capa metalizada antes de soldarla al

metal, asi obtuvieron resistencias mecanicas de aproxi madamente
- =2 Lo “

7O MHm con alumina pura, pero los reultados fueron muy
erradlicos y las soldaduras no fueron del todo satisfactorias.

Reed (2] por otro lado, obtuve mejoria en la resistencia mecanica
pintando con una solucidén a base de du«ddo de molibdeno a
temperaturas mayores de 1300 “c. Brymner y Calwvert {13}, sin
ambargo reportan recientemente que usando soluciones con c¢ontenido
do dxidos ze obtienen resultados satisractorios a una temperatura

© o~

de 1100 “C.

La situacidn con las soluciones que contienen d&xidos no es
del todo clara y es posible que la adhecién de la capa metalica en
la ceramica involucre diferentes mecanismos de los que se dan con
scluciones a base de metales.

Las atmésferas empleadas en los hornos durante el proceso de
metalizacion vartan desde 100% Hz hasta mezclas de nitragena  con
solo el 10% de Hz, El uso de gases secos casi siempre producen
metalizaciones poco satisfactorias y es usual humedecerlo
pasandole a traves de agua antes de introducirle al horno. El
punto de rocic para el gas empleado en la metalizacidn generalmente
es arriba de los 25 °C.

Recientemente Arthur Y Fussel [13) investigaron la

resistencia mecanica en las metalizaciones tomando en cuenlLa el
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'LleM§6iaéf' entamiento~ y-la -composicidn. del. gas empleando
4% aluﬁlna. El punto de rocfo del gas se mantuvo constante a 4
°c. El aspecto mas importante de esta investigacidn es que se
obtuvieron altas resistencias y que el intervalo de wvariacidén de
éstas fue pequefio a pesar de que se emplearon un total de 270
muestras bajo &7 diferentes combinaciones en en las condiciones.
Una observacidn interesante estd en el hecho de que con sdélo
oche minutos de tiempo mawximo de calentamiento se pueden obtener
metalizaciones resistentes.

A pesar de la tradicisén de usar soluciones que
contienen dioxido de manganeso en lugar de manganeso, no se sabe
sl este aditivo es benéfico, ni siquiera se sabe 31 lo es el propio
manganeso. Observaciones avparimentales indican que bajo
cendiciones normales de metalizacidn, MnOz ¥y Mn son ambos
convertidos en MnO y se sabe que el dioxidoe de manganeso puede
reaccionar con la alumina para formar aluminato de manganeso
C MnAl204 D [8). Se ha sugerido que este aluminato de manganeso
produce la adhesién entre el molibdeno y la alumina. Helgesson (14)
por ejemplo, esta en desacuerdeo con la teoria de migracidén del
vidrio, Sus resultades, sin embargo, le llevan a obtener
metalizaciones de 40 MHm > las cuales estan por debajo de las
buenas metalizaciones comerciales. Floyd [8) fanbién obtuvo
metalizaciones con resistencias similares en presencia del
aluminato de manganeso en la interfase metal-ceramica, pero a
diferencia de Helgesson, Floyd mostré que si  3ze requieren
metalizaciones de alta resistencia ¢> 70 MMm 2> la capa de

aluminato de manganeso desaparece y entonces la metalizacidn se da
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Lé Aéyor»parte de los resultados eﬁcontradosvéh la liﬁerahura
indiﬁan que las métalizaciones fuertes de  alta resistencia
€> 70 MMm %) se preoducen cuando la capa metalica consiste de una
capa densa metal-vidrio. El papel del manganeso en la solucidn
empleada en la nmetalizacidn tiene un efecto que modifica la
produccién de tales metalizaciones pero no es esencial en la
formaciédn de metalizaciones fuertes de alta resistencia [18].

La evidencia de la literatura estudiada muestra que las
variables presentes en el proceso de la metalizacidn afectan la
resistencia de la unidn metal cerimica siendeo un factor importante
la migracidén del vidrio en la capa metalica. El mecanismc mas
prebable de la migraciédn del vidrio se conoce come flujo capilar,
en el cual la fuerza actuante o3 la de la tension superticial [16]
del vidrio ligquide. 2in embargo, como el movimiento de liguidos en
sélidos porosos es un fendmeno algo complicado, es conveniente
smpezar representands sl vidrio en la aldmina y en el metal
aplicando un modelo que consiste en dos tubos capllares muy
parecidos entre si, conocidos como capilares gemelos <(rigura
1.2.6) a una representacion muy simple de la capa metilica en la
alumina Cdrigura 1.2.7.> [17]. Los poros en el metal estan
representados por un tubo capilar de radio r y los poros llenos de
vidrio en la ceramica por un tubo capilar de radie R. Cuando el
vidrio se encuentra en la fase fluida a la temperatura de
metalizacidén, el vidrio fluye a la capilaridad del metal, si 1la

presién de capilaridad en el metal es mayor que en la alumina, es
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Fig. 1.2.8. Modelo de capilares Fig., 1.2.7 Representacidn geo-
gemelos mostrando la presidén del métrica de la alumina con la
vidrio en el metal y la ceramica capa metalica

decir si:

2 T cosém . 2 T cosdal

>

r ’ [ !

donde T es la tension supertficial del vidrio, 68m el Aangule de
contacto vidrio-Mo y 8at el angulo de contacto vidrio-Al203. Puede

no darse la migracion del wvidrio en el metal si ocurre que:

2 T cosém ¢ 2 T cosfal
r R '

es decir, que los poros en el metal no sean lo suficientemente
pequefios con respecto a los poros llenos de vidrio en la alumina
o bien si hay poca humedad entre el vidrio y el metal y entonces
cosBm es pequefio. Alternativamente el sistema puede fallar al
alcanzar el equilibrio debido a que el vidrio tenga una alta
viscosidad ¥y que el tiempo no sea suficiente para que se de la
migracién. Estudiando la forma en la cual los poros en el metal

se llenan, podemos establecer si el flujo del vidrio est& limitado
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por condicTi
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donde 1 es la iongitug de la columna del ligquido al tiempo t, r es
el radioc del tubo capilar , 0 la viscosidad del liquide, T la
tensidn superficial del liquide y 8 el angulo de contacto entre
el ligquido y las paredes del tubo capilar.

La razoen de penstracion debe, por lo tanle, {ncrementarse con
un aumento en el radio del tubo capilar, y entoneces los poros
grandes se llenaran antes que los poros chicos. $Si el rlujo del
vidrio est& limitade por condiclones de equilibrico entonces los
poros  grandes no deben llenarse completamente. Ewxaminando
diverses muestras de poros en ol metal, en los cuales séle una
pequela cantidad de vidrio habia migrado, mostraron que sélo habia
vidrio entre pequefios poros o grietas enbre las particulas de
molibdeno lo que indica que el flujo de vidrio estia  limitade por
condiciones de equilibrio mas que por factores dinamicos.

Para suplicar por qué el vidrio fluye mejor en =1 metal
ctando se usa una atmésfera himeda que una seca y también por qué
mejora la adherencia de 1la metalizacidn al aumentar la
temperatura, ez necesario que cosOm/r aumente con respecto a
cosfal-R. Feed [9) midid los adngulos de contacto de nueve vidrios
de aluminosilicatos de calcio sobre molibdeno en atmézsfera de

Hz-3N2 con diferentes humedades. Los &ngulos de contacto entre el
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“vidrioTy el sl ibdeno se muestran en THiguras  1LzEig,1.2g, Ty
1.2;lé,rc6mo se puede obserwvar pafa “ﬁééA vidrioe ¥ a una sola
temperatura, el angulo disminuye notablemente al aumentar la
humedad. También se midieron los angulos de contacto como funcidn
de la temperatura. Lasz figuras 1.2.11 y 1.2.12 nuestran los
angulos de contacto sobre molibdeno para un tipo de vidrio similar
C30, 0% Ca0, 30.6% S102, 39, 4% Al203) medidos en un  intervalo de
humedades y temperaturas con una atmasfera de Ha.

Una notable caracteristica de los resultadozs en las figuras
1L.2.11 y 1.2.12, es que en atmédsfera humeda de hidrédgeno el angulo
de contacto entre el vidrio y el molibdene disminuye Dbruscamente
para temperaturas relativamente bajas (-~ 1400 °Cy, arriba de ésta
no se puede dar aumente en cosfm ¢ cos20”=0.94, coz0”=1l . Esto
sugiere que es necesaria una razdén adicional para explicar por
qué la migracién del vidrio se incrementa al aumentar la

temperatura C~ 1700 “cd para alumina conteniends wvidrios de

difernte compozicidn, La gran facilidad con la que el vidrio

80
T
T =
g I 1 g r
50t _ 8§ 40} 4
3
5 5 ;
S20F 1 ? 0 ¢ 1465 -
g)
0 0 L
+27 -18 -7 14 427
Punto de Recio (°C) Rinto de Rocio (°C)
Fig.1.2.8. Angulo de contacte Fig.1.2.3 Angulo de contacteo
contra punto de rocito para contra punto de rocio para
5102-Ca0 1:1 sobre molibdeno. 8i02~-Ca0 2:1 sobre molibdeno.
A. 30% Al203, B. 15%Alz20a vy A, 30% Al203, B. 195%% Alz203 y

C. 45% Al20a. C. S0% Al20a.
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Fig.1.2.10. Angulo de contacto
contra punto de rocio para
Si0z2-Ca0 3:1 sobre molibdeno.
A 15% Al203, B. 30% Al20a vy
G, 40% Al20s.

emigra puede ser causada por un aumento en el volumen del vidrio
2l cual es producido ya sea por un aumento en la disolucidn de la
alimina yso por un aumento en  la expansién térmica del vidrio
respecto a la alumina. Hasta la fecha hay poca evidencia para que
se de la primera y parece poco probable, en vista de la lentitud
con la que la alumina se funde cuando el vidrio de aluminosilicato
es preparado para este estudio.

En la tabla IV e muestra evidencia en favor de un aumento en
la expansidn termica del vidrio respecto a la alumina. La
composicion del vidrio 6 es muy similar a la del wvidrio empleado
en la medicidén de los angulos de contacto de las faguras 1.2.11 vy
1.2.12. Entonces, si una alumina conteniendo este tipo de vidrio
es calentada entre 1400 y 1600°C, el velumen se expande 2.0%
mientras la aldmina apenas el 0.6, La expansién neta del vidrio

C2.3%) es por lo tanto significativa y podria entenderse por la
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Fig.1.2.11. Angulo de contacto Fig.1.2.12. Angulo de contacto
contra la temperatura en un contra la temperatura en un
vidrio de aluminosilicate de vidrio de aluminosilicato de
calcio sobre molibdeno en calcio sobre molibdeno  en
atmésferas de Hz seco y a 3°C en atmésferas de Ha a 24 °C y
de punto de reclio. 40 " C de punto de rocto.

penetracidn del vidrio en las fronteras de grano de la alumina ¥
la expansidn de todo el cuerpo, o por la descarga gradual a traves
de los poroz de la superficie del cuerpo. El efecto posicorior es
quiza mas probable que ocurra cuando la aldmina tien2 un tamafo de
grano grande y podria explicar por que en circunstancias
escepcionales la superficie metalica puede inundarse c¢on vidrio
como 1o obhservd Floyd (8],

Hasta aqui el medelo de capilares gemelos a enfocadao nuestira
atencidn en el efecto del tamalo relativo de los poros y el angulo
de contacto vidrio-molibdeno al regular la migracién del vidrio.
Para explicar la migracidén del vidric haremos uso de otros
sistemas en fase sdlida liquida, para esto consideremos la

diferencia de presién como una presidén de succidn Cpresion
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TABLA. LY.

,Cdéfiéiéﬁl s'de expansisén VéiUméL ca“de algunos
s vidrios de aluminosilicatos de calsio-[28).

VIDRIO = - COMPOSICION (% COEFICIENTE DE EXPANSION

CaO Alz20s SiOz VOLUMETRICO A _1800
cxro”® %e™h

1 39 13 42 223
2 38 10 55 280
3 34 30 36 183
4 30 25 45 192
5 30 10 B0 291
[S) 23 40 31 144
7 25 20 55 246
8 25 10 &5 260
9 23 15 B2 2u8
10 15 2 65 219
14 o 100 Q 10

negativad que la capa de "'polve’ Calumina o metal) puede ejercer
a una temperatura particular y en una cierta atmosfera. Habra
entonces un par de presiones de succidn para cada capa,
dependiendo de si el liquideo esta fluyendo dentro de la capa Pe
{presion de entradal o de si fluye hacia afuera Ps (presiéon de
salidad, Entonces cuandeo la capa metalica y la alumina degradada
estan en contacto a la temperatura de metelizacién, el vidrio
emigrard de la altmina a la capa melalica hasta que la presién de
succion de la capa metalica de entrada (Pumed iguale a la presidn
de succidn de salida del vidrio (Patsd, En una situacion favorable
de metalizacidn las dos preszicnes de <uccidn no se equilibran
hasta que el metal esta practicamente saturado de vidrio, mientras
que =2n una situacidn desfavorable se equilibran cuando la capa
metidlica estid s6lo parcialmente saturada. Para entender el erfecto

de la temperatura de metalizacidén en equilibrio, se ilustra en las
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rigurass:

de ,lé;itémperatura de metalizacion

; Euf1as figuras 1.2.13 ¥y 1.8/14 las
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$ ,—”’*_——-——_. Fig.1.2.13. Condiciones ideales
d _,/”*’_———_—— de metalizacion. Tun ez la tem-
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Fig.1.2.14. Condiciones favo- Fig. 1.2.15. Condiciones desfa-
rables de metalizacién., Tu vorables de metalizacion. T
es la temperatura a la cual es la temperatura a la cual el
2l vidric se hace fluido vy vidrio se hace rfluido, Tp es
T™ la temperatura a la cual la temperatura a la cual el vi-
el metal se satura de vidrio. drio se escurre del metal du-

rante el enfriado y TM es la
temperatura minima para el cual
el metal se satura de vidrio.

presiones de succidén PMs ¥y PMe se refieren a las presiones de

'15féLgunas:nelacionesﬁde,"L;;,1py@§ipne§ o
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succidn que la capa metialica puede ejercer cuando ésta esta
practicamente saturada con vidrio liquide., En las figuras 1.2.13,
1.2.14 vy 1.2.18 se supone que la atmésfera en el horno es tal que
déd las mejores condiciones de humedad entre la ceramica y el metal
a una temperatura en particular, y que un aumento en ésta mejora
la humedad, es decir; cosfM aumenta ligeramente y entonces aumenta
la presién de succién del metal. A altas temperaturaz Pums y Pwue
adquieren valores constantes conforme cos&m-1.

La presion de succidén de la alumina Pale y Pals tambien se
refiere a la proximidad del nivel de saturacidon de la alumina,
conforme las circunstancias normales, sdlo se requlieren  pequefias
cant.idades de vidrio en la alumina para llenar todos los poros en
el metal. Los valores de Pals y Pals disminuyen al aumentar la
temperatura conforme el vidrio se expande mas que la alidmina y
finalmente, a una temperatura alta (Tr) es posible para el vidrio
exponderse fuera de la alumina e inundar su superficie.

La figura 1.2.13 muestra la relacidn entre las presiones de
succion y las temperaturas a las cuales se dan las condiciones
ideles de metalizacién que generalmente estaran asociadas con los
granos gruesos de la altumina. Al calentar, el vidrio se hace
fluido a la temperatura T para la cual la presién de succidn de
la alumina Pals es relativamente baja y menor a la del metal
PMs, entonces el vidrio penetra al interior del metal hasta
saturarlo préacticamente. Al calentar la muestra a alta
temperstura, PuMe aumenta ligeramente y al mismo tiempo el vidrie
en la alumina se expande haciendn que la presién de succidn Pals

disminuya. Por lo tanto, para todas las temperaturas superiores a
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del TL o hay ot

effectden TTa T e tall acidn dels - wvidrios
eSceﬁLo?si‘1;kté$péra£ura se aumenta por arriba de TrFr  cuando el
vidrid cohiénza a salir fuera de la aldmina inundando la capa
métaiica. Al "enfriarse no hay teﬂdencia de que el vidrio fluya de
regreso hacia la aldmina porque Pums e3 siempre mayor que Pate.

la figura 1.:2.14 Ltambién representa condiciones favorables
para la metalizacidén pero en este caso la temperatura de
metalizacidn tiene que aumentarse a una temperatura T o superior,
antes de que Pds » Pals ¥y la capa metalica quede saturada de
vidrio., Al enfriarse no habra tendencia de que el vidrio fluya de
regreso a la alumina conforme Pms » Pale. El ligero aumento de Pwms
v PMme al incrementarse la temperatura esta nuevamente asociado con
una disminucion en el sngulo de contacto vidrio-metal, mientras
que la disminucion correspondiente a Pals y a Pale esta asociada
con la alta expancidén del vidrio en la aldmina.

La figura 1.&.19 representa condicliones destfavorables para lLa
metalizacién, La saturacidén de la capa metélica cuando Pume » Pals
solo ocurre a temperaturas elevadas vy entonces, conforme la
muestira se enfria Pums se hace menor que Pale ¥ entonces es posible
que alguno de los vidrios salgan de la capa metalica y regresen a
la alumina. El vidrio no sale completamente del metal debideo a que
la presion de succidn del metal aumenta conforme disminuye el
grado de saturacidén, La capa metalica contendra por lo tanto algo
de vidrio pero ser& porosa y débil.

Las curvas de las figuras 1.2.13 y 1.2.14 pueden usarse

tambien para explicar el lleno parcial de la capa metalica por el
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vidric si'lasz curvas paé%'PM;'y:Fﬁ; ;é”L;méa p;rérrépréééniaérrlé;
presiones de succibn é‘gfaads bajos de succién.

las figuras 1.2.13,"1.2.14 ¥y 1.2.15 representan el proceso
de metalizacidn en la cual la atmdsfera en el horno da condiciones
Sptimas de humedad entre el vidrio y el nmolibdeno-manganeso. Si en
lugar de esta atmésfera se usara una seca, las curvas de sucecidn
que representan a la capa metilica empesarian en cers o en valores
mucho mas bajos debide a que la ausencia de humedad reduce coséwm,
pero se aproximari a valores optimos al aumentar la temperatura.
La comparacidén entre tales curvas se muestra en la figura 1.2.186.
Si las presiones de succion del metal en atmésfera seca
sustituyeran a las presiones de succidn en las figuras 1.2.13 o
1.2.14, el efecto seria un aumento en la temperatura minima de
metalizacién TM. La probabilidad de obtener condiciones como las
que muestra la figura 1.2.15 también aumentaria. Las oportunidades
de obtener un aglomerado metal-metal, el cual cierra los poros en
la capa metalica y evita la migracidén del vidrio también

aumentarian.

ﬁm
P Fig.1.2.16. Comparacion de
Me las presiones de succidn

en el metal, con é&ptimas
condiciones y en atméstera
seca.

Presién de Succién
Vidrio S6lido

L Temperatura



DE LA METALIZACION

Ei‘avénce obtenide en losrrﬁlﬁiﬁogrfaﬁcs en el estudic de
superficies por retrodispérsién de iones IBS (Ion Back Scateringd,
ha tenido una importante repercucidn en el desarrollo y tecnologia
de materiales, mediante el an&lisis de peliculas delgadas.

El estudio de materiales por retrodispersion de. iones,

involucra Lres conceptos fundamentales [19]:

L. Factor Cinematico CAnalisis de masasd
2. Seccidn Eficaz CAn&lisis Cuantitatived

3. Pérdida de energia CAnAlisis de Profundidad)

1. Factor Cinemaliceo, El proceso de retrodispersidn de iones,
cubre solamente colisiones elasticas entre un &tomo estacionario de
la muestra de masa M y un proyectil de energia Eo ¥ masa .
Durante la interaccion de! proyectil con el alomo de la muestra,
se supone que no hay reacciones nucleares, lo cual es clerto si la
energla  del haz es menor que el umbral para la reaccion
correspondiente. La energia del atomo rebotado y la del proyectil
retrodispersado se calculan de las leyes de conservacidn de
energta y del momento, De la figura 1,21 vy de las leyes de

conservacion se obtienen las siguientes ecuaciones:

mvo=l4V cos8& + mvi cosHs ()

O=; MV sen@ + mvi senfi 2>
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Fig. 1.3.1. Colisidn del proyectil de masa
m con el atomo de la muestra de masa M.

El ractor cinematico de retrodispersion o factor K, qgue
relaciona la energia del ion antes de la colision C(Es) con la
eonerglia despues de la colisidn (Ed en funcion del éngulo de
dispersidén 81, de la masa del idn m y de la masa del atomoe M que

esti definida por:

E1=K(M, m, 613 Eo. 42

Combinando las ecuaciones 1,2 y 3 se obtiene:

[45]

= M cosf: + (M®-m®sen’61) 17?77
~ m + M

Como en un experimento el angulo de dispersidn y la masa del
proyectil son conocidos, entonces por medio del factor cinematico
se puede encontrar la masa M del del atomo de la muestra,
obteniéndose de é&sta manera un método para analizar la masa de los

dtomos contenidos en una muestra.
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o puede - aproximarse por:

P B h R
l‘.-—[ m] Bl
Al fncidir los iones en una muestira, los 4&tomos pesadoes
retieren menor energia que un atomo ligero, debido = la
L}
conservacion del momento. En las figuras 1.3.2 y 1.3.3 se muestra
como varia K en funcién de M y € usando particulas « y protones
como proyectiles, respectivamente (201,
K 1.0 T T T K ¥ ¥ T
0.8 - E 1.0)5 -
4Hc Ay
0.6 | ; 6.5+ f8 4
§i
0.4 ¢ E 0.8} 0 4
L 4 07t 4
0.2
. P L 0.6 L 1 !
0 50 100 150 200 0 0 60 90 0
M

Fig. 1. 3.2 Factor cinemitico
como funcidn de la
muestra.

¥

de la

2.

intersccidén coulombiana enbre el proyectil y el

Secclon Eficacz,

masa M

El processc

de dispersion 81,

de

dispersion

es

4L oma

simplemente

Fig.1.3.3 Factor cinamatico

K como funcidén del angulo

tna

disporsor.
Durante loc calculoes so desprecian las desviaciones producidas por

los electrones, considerandose unicamente la interaccidn

proyesctil ~ndcleo, debida a la fuerza coulombiana entre ellas, se

supone ademis gque éstas actdan como masas puntuales.

En realidad se opera no con una particula, sino con todo un
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ulas iguaies que»‘inciden~ sobré f{la,, particula

el

[
A
(N
O

dispersora con una vclocidad
F Aeen gl

'ametxos de meacto dx!erente

ﬂﬁmpandxdx 'Lutne b e b+db yrque se dispersan iy 4ngulo ‘entre.a y
a+dd. como lo xndiua la figura-1.38.4. Se derine la seccion eficaz
de dispersion o, como ei numereo de particulas dHe que son
dispersadas en un anguleo sélido dQA, entre el numero Ne de
particulas gue pasan en la unidad de tiempo por unidad  de area
Ltransversal al haz, es decir:

Mo

aCaddn= e (W]

a
b1 T] i

Fig.1.3.4. Dispersiédn de un haz de
de iones por una particula dispersora.
Putherford calculd la distribucidn angular de dispersidén de
una particula por un Atomo a traves de las ecuaciones de
movimiento de la particula, encentrando la dependencia angular de

la seccidn ofjicaz

AP 1
ot = [ 4E.: ] Czen 8/2)4 ’ €&



31"

dondé = es

‘atomo

Ta 1e‘l-yqb"'ro’yéc'f-i,l'en',él centro.  de

]igbnoméprlcasfggg';;eﬂ

'ézez]z 4 ’[(1;([m/H]§ené)2 o2 +cosaﬁ

~
[}
<

r‘a(93=[ —_— ”
L 4Re ] Csen®d [1—([mKM]senaf r,z

3. Perdida de Energla. Al interaccionar el 1én con los Atomos de
la muestra, éste perdera energia conforme penetra en la muestra. A
la pérdida de energia por unidad de longitud se le llama poder de

frenamiento y depende de la energia del idn,
SCEd=- = CeV/ R C1aon
A

Bohr, Bethe y Bloch demuestran que para un idén de velocidad v

y numero atdmico =z

B PUL N c11y
ds

. . 3 .
donde N es el numeroc de adtomos por cm™, m es la masa electronica

y B es el numero de frenado, para el cual Bethe deduce que:
B=ZInCamv2/ 13, i
para una muestra de numero atdmico Z y excitacion electrdénica

media I. Bloch adiciona un teéermino gque toma en cuenta Lla

perturbacién de la funcion de onda atédmica por el idn bombardeante
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¥y muestra que‘I’eﬁta dada por I = 10.8°Z ceVd,

e Usa el T poder de frERANIERtS, T SCEYY

’ﬁ ] eV. em?
sCEd= = (e ) €13
cuya ventaja es su facilidad de medicidn, pues permite conocer el
frenamiento a escala atdémica y se le concce como seccidn eficaz de
f'renado.

La penetracioén del fion en la muestra Calcanced suele tomarse
a lo largo de la trayectoria, medida perpendicularmente a la

superficie de la muestra
= (etoe= [_9E .
R——Jd.(—fﬁs‘ s ) 14D

© bién en términos de la seccidn eficaz de frenado

de
== - B
=) F ey C18>

Cuando ze tiene una muestra compuesta, se aproxima ol poder

de frenamiento por medio de la ecuacidn de Bragg:
e=pn en ., 160
donde n es el numero de adtomos de elemento + en la molécula del
i

compuesto y £ es la seccidn eficaz de frenamiento correspondiente
1

a cada elemento.
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k por . IBZS
'usg_mgeatya?un,haz‘déj i§né§
iﬁtldieﬁdoiéﬁ f;yyvdiépeéééndose hacia el
d;tecﬂorirgglé§ l kghéfgfé;iﬁiéiél”ée los iones los cuales pueden
k encontrar varios elementos en

la muestra Cfactor cinematico)d,

Los choques continuos con los

|
i

electrones de la muestra (poder

" de rrenamientod dispersan la

Hoz de lones

™

energia final, dando

informacion de la trayectoria

L

Detect:
ectar del proyectil en la muestra
Calcanced.
Fig.1.3.3. Haz de iones La figura 1.3.8 muestra el
incidiendo y dispersandose
en una pelicula delgada. espectro de retrodispersidn de

algunos elementos, en el eje
vertical se tiene el nimero de cuentas o concentracién Ciones
dispersados) y en el eje horizontal la profundidad de cada
elemento, la parte de alta energla (linea continuad de cada pico
corresponde a los Adtomos en la superficie y la parte de baja
energia Clinea punteadad corresponde a la consentracion de cada
elementc dentro de la muestra. Ademas el numerc de cuntas aumenta
conforme el numero atdmice de la muestira (seccion eficazl, lo que
produce un aumento en la altura del pico.

Por otro lado, la energlta del proyectil serd KEeo cuando se

retrodispersa de la superficie. Una particula dispersada por un
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No. de Cuentas

Fig. 1.3.8. Espectro de retrodispersion de algunos elementos.

nucleo a una profundidad t, al salir de la superficie lo hace con
menor energia, debido a la pérdida de energta sufrida al pasar por
la muestra (figura 1.3.7). La energia de la particula a la
profundidad t, antes de la diépersién es Ey seo relaciona a la
energta Eo mediante la ecuacién

trcosst

E=Eo-| % dx. €17
[o]

0
]
o
§
3 e AL -~
v 113
o —th
T Ho fm e o Tl
. ]
9 1
z 1
I
I 1
£ KEo E

Fig.1.3.7. Haz de iones incidiendo y dispersandose en una pelicula
delgada con su respectivo espectro de retrodispersidn.

Después de la dispersién, cuando la enrgia de la muestra

tiene una energfa E1 dada por:



: L/cossz X 5
EA—KE J'f-—- dx R . s

o

La diferencia de energiés AE, entre una particula dispersada
a una profundidad t y otra dispersada en la superficie, se deduce

del “espectro de la figura 1.3.7, es decir:
AE=}Eo~E1, 19

sgstituyendo las ecuaciones 17 y 18 en la ecuacidn 19 se obtiene:

L/coso1 L/Cus.sz
AE= }’[ f o= d,<, caom
o
donde 1 primer término representa la pérdida de energia en la
trayectoria al entrar ¥y el segundo, la perdida al salir.

Cuando la muestra es una pelicula muy delgada se hace una
aproximacidn conocida como aproximacion superficial en la que se
supone que dE-dx del proyectil no cambia y puede evaluarse en Eo,
2]l poder do frenamiento para la trayecloria de incidencia y en ¥HEo
al salir. Haciende la aproximacioén superficial las ecuaciones 17,

18 y 20 se convierten en:

t dE

E=Ee- —sor I=

s cald
Eo
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. _'” toodE o
Ei1=FKEo —C—OS_QZ. Ei—\.: < oy c222
- : Lo KEO
b
- K dE 1 dE
AE_L[ cos@1 - du cosfz dx ] a2
Eo Eo

El termino entre paréntesis de la ecuacidon 23 es el factor de

pérdida de energia S en la superficle, es decir:

AE=tLIS], 24>

en la que S varia lentamente como funcion de E y t.

Considerando que las trayectorias de entrada y salida varian
linealmente con la energia (figura 1.3.8) se tiene entonces lo que
se conoce como aproximacidn lineal, la ecuacidn 23 se convierte

en:

CoSes dx cosez dx
Ei Es

AE:L[ K dE ‘ b 2 dEl_ ] 25

donde Ei Yy Es son las energias promedio de entrada y de salida,
respectivamente y vienen dadas por:

E:s + KE

Bi= =2 2= y  Es= - c2sd

Si la incidencia del haz de iones es normal (@1=0, el
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factor pérdida.

Spersion. sSe expresa como:

Mediante la' apr cial se obtiene:
Ty EanEo+ A_E- cead
| ]
x [
3 ot
w i |
° l ) | 1!
I 1
ol |:.'
1 ; I |Li4
IKE 1 E[Eo E
4 {
Ev Es KEo ée

Fig.1.2.8 Grafica de dE~dx como funcidén de E.

Es posible derivar las ecuaciones anteriores en términos de
la seccidn eficaz de frenamiento, de esta manera la ecuacidn 27 se

convierte en:

o] = el B £CE=) - o
| e} =KeCED + Tcosdz| cam®

Dado que la aproximacidn superficial se hace cuando se toma
el espeoctro de retrodispersieon de una pelicula delgada, las

ecuaciones 19 y 24 pueden escribirse como:

AE=KEo~8 v B=[Slto=Hl[E&lLe, 300
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dohdé;:de cauerds con la figura 1.2.9, 2 es la energia por ancho
de’ canal del sistema de deteccion. teo es el grosor de la pelicula y
Hes la altura del espectro que representa ¢l numero de cuentas por
canal el cual depende del numero total de iones que golpean 1la
muestra, del angule s8lido del sistema de deteccidn , de la
seccidn ericaz evaluada en Ee ¥ del numero de atomos por unidad de
volumen en la pelicula, lo cual da la diferencia de energla

correspondiente al ancho del canal detectado, es decir:
H=O0oNSx C313

de las ecuacicones 30, H se puede escribir en términos de S o ¢

COmo:

H=QnoM&.7 [ S] v H=QftcB- {1, 322

donde Q es @l numero de proyectiles incidentes en el blanco.

[}
l 2 - AL
=
! o §
2 —ed b
Lo Ul T "
| ° '
| o )
i KEo o !
| z t
E Ey KEo E

Fig.1.2. 9, Incidencia normal de un haz de iones en una pelicula
delgada con su respectiveo espectro de retrodispersidon.

Tomand on cusnta que para una pelicula delgada se Liene ademas

que Eo»PE y que no hay cambios significativos en la pérdida de



A y'B don eﬁergiés"de‘Las‘

.de estos ‘elementos, la seccidn eficaz. de frenads: 'se

Ambre A A
£ =me +ng o,

de acuerde con la ecuacion de Bragg (217,

La diferencia de energfa AE entre particulas dispersadas de
la superficie a una profundidad » puede tener dos valores AEa o
AEn, dependiendo de si las particulas se dispersan de los Atomos &

o de Lo alomos B (figura 1.3.102, De esta manera, las diferenclas

No. de Cuentas

KBEo KAEo E

Fig.1,.3.10. Haz de iones incidiendo y relrodispersandose de una
muestra formada por un compuesto de elementos A y B.

de energlas para cada elemento vienen dadas por:

AEA=[5]:U H* y A:-:n=c;):" NP, . €34

donds:



son la secciénes eficaces de é}eﬁgda aebiﬁésﬂé-ios atomos & y B,
respeactivamente,. . 7

Para regiones proximas a la superficie, el espesor x es
pequefico ¥ los cambios de la energia al entrar y salir, también
son pequefos, por lo gque las secciones eficaces se pusden

escribir como:

(eol™= KA ABep e 1 A%k C37
A cos61 coséz
g
[e21?8= KB _ 4B o0 1 APcpipes, )
B cos81 cos8

donde [SOJQDY [CQJ:D denotan la aproximacidn superficial de la
seccion eficaz de frenado cuando las particulas son dispersadaz de
log atomos A y B respectivamente., El  espectro de dispersién de
tal compuosto consiste ahora de la superposicidn de dos coBales
generades por los elementos A vy B, figura 1.3,.10.

De acuerdo con las ecuaciones 32, la altura correspondiente a

cada seffal puede escribirse como:
Haoso CE)QQm{ 8101 cos6s | €39
A A

Ho.oma CEoA0n| 8-1ee) eosen |, C40)
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el cociente de estas alturas es:

Ha,o o CEodmlecl™®
A D

= . 412
B

Hp.o o CEodnleel *
B A

Para determinar la razdn msn de espectro de retrodispersion

el cociente [eelPrlao)

B

AD ;
A puede tomarse como la unidad con

aproximacidén de orden cero. Este cociente tiende a Lla unidad con

2l 10% en la mayoria de los casos, cuando se trata de iones de He

con energlas de 1 a 2 MeV, aproximadamente, entonces:

m/n~lHAp/0ACEo)j/[HBp/UBCEo)]. c42)
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1.4 APLICACION 'SOLDADURA

'METAL=CERAMICA ”

algmiﬁ; es
La sﬁldadura metal ~cerimica, que eonsiste“en soldariSoS;éliﬁ barte
metalizada algun metal [22]1. Antes de éfeétuarﬁ'la~ soldadura es
conveniente depositar, sobre la parte metalizada, una capa delgada
de niquel o cobre para hacer que la aleacidén empleada en la
soldadura moje perfectamente haciendo, que é&sta se distribuya
uniformemente entre el niquel o cobre y el metal, de tal manera
que se logra una mejor adherencia entre estas dos superficies,
dands como resultado una soldadura  mecanicamente fuerte ¥
resistente [23]1,024). El métode mas comun para deposilar en niquel
o cobre se hace por electroélisis, gue ademas de ser de racil
aplicacion es tal que se pueden oblener capas de espesor
relativamente uniforme (25},

Uno de los aspectos que se deben tomar en cuenta en el disefio
de las soldaduras metal-cerimica es ol uso que se le dari.
Generalmente, como se menciond con anterioridad, forman parte de
la estructura de tubos electronicos asi como de algunos
componentes empleados en los sistemas de vaclio. Sea cual sea su
aplicacién, casi siempre son empleadas en vacio, por lo que los
matriales empleados en el disefio deberan ser propios para este
fin [26), (271, (28].

OLro de los factores imporlLantes que se deben tomar en cuenta

en el disefio de las soldaduras metal-ceramica es la diferencia

entre las propiedades térmicas y mecanicas existentes entre una



ceramica b LA diferencia mastimportante-en.estie caso e

e

"exp;hsiééﬂ'iérmica.” cuye :vélér"nb' es
 “F§hsLahte epende,dgﬂla Lémpé;atura. La fiéura 1.4.1 mﬁestra una
gF;ficé dei coefiéiéﬁte de expansién térmica como funcidén de la
temperatura para’diversos materiales empleados tipicamente en la
fabricacidn de tubos electrdnicos y de camponentes para vacio, En
osta rigura se puede observar el parecido que hay entre las curvas
para el kovar (84% Fe, 29% Ni, 17% Cod, el cerambar (48% Fe, 274
Mi, 88% Cod y el acero inoxidable 448 (75% Fe, 258% Cr) con la
alumina a ciertas temperaturas. El uso de alguno de estos metales
en la soldadura, dara como resultado una disminuciédn en la
posibilidad de que se produzeca una fractura en la ceranmica
debida a esfuerzos durante el proceso de la soldadura. La nmayoria
de las casas comerciales que se dedican a fabricar tubos
electronicos y componentes de vacio con soldaduras metal-ceramica
emplean alguno de estos metales, pues ademds sus propledades para
vaclo son excelentes lo que los hace dignos de Ltomarse en cuenba

on estos diseflos (261, [27) y [22].

1.2 Y T v T T L T T
2)
1.0} h
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2 o.8l .
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-
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0.2r Temperatura {o()
1 1 2 1 1 J. L 1 1
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Fig.1.4.1. Coeficiente de expansidn térmica como funcidn de la
temperatura. & Cu, B Ni, C Ceramvar, D Kovar., E Acero 446 y F Al20s.
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'"OLTo‘aspecLo'imponLanLeiqge se debe tomar en . cuenta en el
procezo de soldadura,  son’ ‘los - choques térmicos; Vés;oéw deben
evitarse pues en ccaciones pueden llegar a fracturar a la ceramica.
Es {mportante entonces, que el calentamiento y enfriamiento durante
este proceso se haga gradualmente [23], [(30].

La aleaecidnh comunmente usada para soldar la ceridmica con el
metal se conoce como plata 1801 gue se funde a 608 °C, es de alta
resistencia y con la cualidad de alearse con casi todos los netales
ferrosos. Los elementos que la componen son fudamentalmente plata,
cobre, zinc y cadmieo. Para su aplicacién se puede usar soplete de
oxigeno-acetilens, hornos y equipos de induccidn de calor, ademas
es necesario emplear un fundente para facilitar la fundicidn.

La geometria empleada en la soldadura metal-ceramica es
tambien importante, pues debe ser tal gque ayude a eliminar los
esfuerzos a los que se somete la ceramica duranle el proceso de
soldadura. Existe una gran variedad de geometrias en la qgue su
aplicacion elimina practicamente estos esfuerzos. Las tres
principales geometrias son: al) soldadura a tope, bd) soldadura de
compresidén y c) soldadura de perno.
ad) La soldadura de tope, como su nonbre lo dice, consiste en poner
a tope una laminilla de metal con la superficie metalizada de la
ceriamica soldandolos juntos como se indica en la figura 1,4.2a.

b) La soldadura de compresién es mas fuerte en compresidén que en
tension y generalmente se emplea en geomebrias cilindricas, tal
compresién se da  al  disminuir la temperatura. Esta geomstria
consiste en poner un anillo metdlico en contacto con la superficie

metalizada, la cual también debe formar un anillo alrededor de 1la



a5

cer &mica; TErsoldadurasse apli Ha vertiente que el

anillo rorma ééh'i"' Cigura 1.4.25.7

<l La'smldadufa de perno [31) consiste enipasar ﬁn:pequeﬁo perno a

traves de un-disco de cerémica; ue <sé"requiere que el

disco tenga metalizado elkdiéméﬂﬁ grno;fQUe es el que estari

en contacto con el perno, combfid¢iﬁdiba'la‘figura 1.4.8c.

Metol’ A1203 Soldadura
V
G %

a) b} c)

Fig.1.4.2.a) Soldadura de tope, b) Soldadura de compresidn y ¢
Soldadura de perno.

Por lo tanto, los aspectos importantes que se deben tomar en
cuenta para lograr una soldadura metal-ceramica meclnicamente
fuerte y a pruceba de vacic son, de acuerdoe con lo expuesto en las
secciones 1 y 2 de este capitulo ¥ con los aspectos
mencionados aqui:

1. La ceramica. Debe ser de alta alumina (~ 94%) ¥y con un tamafio de
grano de aproximadamente 1Sum en promedio.

2. La solucién Mo-Mn. Debe tener un tamafio en las particulas de 1

a Sum en promedio.

3. La metalizacidn, Debe hacerse a una temperatura mayor a 1200°%C

y en una atmosfera humeda de Hz-Mz.

4. El deposito de niquel o cobre. Debe hacerse preferentemente
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por:;lggro;{é{éfﬁuasrproVee1dé”Qﬁ;7cabéj}élétivgﬁenée unf;rme;

S “El metal. Debe tener un coeficiente de expansion bajo, lo mas
parecido al de la ceramica y con propiedades aplicables al vacio.
76. La geometria. Debe ser tal que disminuya la produccidén de
esfuerzos, al mismo tiempo que se ajuste al diselo especifico que
se regquiera.

7. La soldadura. Debe ser, preferentemente, de baja temperatura
C~ B00%CH y con propledades aplicables al vacio.

2, Choques Lérmicos. Deben evitarse durante el calentamiento vy

enfriamiento al momento de soldar.
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1.5 APLICACION DE LA SOLDADURA METAL-CERAMICA AL DISENO DE

TUBOS ELECTRONICOS

Todos los tubos electrénicos, tales como diodes, triodes, de
réyoé laser, de rayos x, etc., se mantienen sellados al alto vacto
[32), [33)] vy requieren para su funcienamiento del pazo de
corriente eléctrica a cierto voltaje en el filamento, ademas del
voltaje aplicado entre &aneodo vy catodo. en cada uno de estos
tubos la unidn metal -vidrio o metal-ceramica es un factor comun y
juega un papel muy importante. pues no solo permiten el pase de
corriente gléctrica ¥ atslan de cierto voltaje, =sino que ademis
mantienen un alto vaclo durante un tiempo prolongado, por lo gue
estas  uniones deben estar libres de fugas [34].

Todos los tubos electrénicos, asi como los nmedidores de
ionizacidn para vacio y los pasamuros son de fabicacidn extranjera
y desde luego la tecnologia empleada en su construccién es

unicamente conocida por las casas comerciales que se dedican a

producirlos. En esta seccidn se presenta el disefio de un tubo de
rayos x de anode fijo de 100kV y 28mA empleando la soldadura
mgtal—ceramica mediante la geometria de compresién. La figura
1.8.1 muestra el diselo del tubo de rayos x en la que se puede

observar ol use de la soldadura metal —cerdamica formando parle
de la estructura Jdel tubo y de los pasamuros, que son  los que
alimentan con  ceorriente alectrica al filamento., al mismo
tiempo que lo 2islan de cierto volt je. El disefo de este tubo fue

penzado Ltomando on cuenta su posterior aplicacion en nedicina vy

como la mayorita de loz tubos comerciales, estard sumergido  en
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mismo - tiempo  entriarlo,

acedite

aorinTde

blslﬁ}';ldéjibékv'yf;aL,
pues como: se sabe, abroximadéﬁenﬂevvel 89% de la energia del
ch@q@@vaé iosieleétrones emitidos por el rilamento con el  blenco,
se ‘convierte en calor, el resto en rayos = [38).

El disefio de este tubo de rayos x coensiste de una estructura
de ceramica de 042 Al203 con los extremos metalizados a los que se
soldd acero inoxidable tipo 446 empleandeo una variante de la
geometria de compresion mencionada con anterioridad, esta variante
consiste en que la metalizacion se aplica en los extremos de 1la
ceramica los cuales no son rectos sino gue forman un angulo de so®

respecto al  eje longitudinal del cilindre de ceramica. La

soldadura se aplica en la cavidad formada por la  ceramica v

©
o)

metal, como lo indica la figura L1.85.2, El 4nodo y el calodo

U1
]

tal

Soldadura

| 21TV |

Fig.1.5.2. Geometria de compresion modificada, empleada en el
disefio del tubo de rayos x.

shcuentran fijos cada uno en los extremes de la estructura
mediasntle una brida tipo Varian para mantener asi el alto vaclo. El

anodo es de cobre y se erxtiende desde uno de los extremos del tubo
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terior

hasta ¢! centrs.’ En-la-cara”an anodov==que. _queda . en el

centro del Lubd, hay uh'bloque‘de Lungsteﬁp‘§:és"precisamente lo

que se conoce como blanco. El  blanco 'esiydé—;tungsbeno  §¢# “las

siguientes razones:
1. Tiene un punto de fusidén muy elevado (3410°C)'f4uéj715 ;pééﬁiiékk
resistir el calor al que se le somete. : i

2. Su numero atémico es también muy alto, @ lo é;al ﬁace que
produnca radiaciones ¢ mucho mas eficazmente gue con materiales de
menor nUmero atomico.

El catodo es un alambre de tungsteno (filamentod enrollado en
forma espiral de 1.27 cm de longitud ¥ 0.32 cm de diametro. Esta
colocado en  un retenedor en forme de copa (llamada copa
enfocadora’, situada a 1.7 cm  del ancdo., El soporte de la copa
enfocadora se extiende hasta fuera del tubo, donde se hacen
las conexiones apropiadas.

La pequelia zona del blanco donde chocan los electrones se
Lllama mancha focal y es en realidad la rfuente de rayos
Estos rayos x salen del tube a traves de una ventana metilica de
acero inoxidable de apenas O.1mm de espesor {32].

El disefic es desarmable permitiendo asf el libre acceso al

filamento para cambiarlo cuando se requiera.



CAPITULO 2

DESARROLLO EXPERIMENTAL.

En este capitulo se describe con detalle el equipo utilizade
en la metalizacidn asi como el acelerador empleado en su estudio y
el modo en que eslos se aplicaron. Tambien se explica el metodo

para soldar el mestal con la cerdmica al mismo tiempo que se

(4]

e describe el equipo para probar estas seldaduras al  vacto.

2.1 EQUIPO EXPERIMENTAL.

La metalizacidn de la alumina se hizo en un horno de
atmoeztrera contrelada (381, hecho con un Lubo de alumina . [37] de
3 de didmetro y que resiste una temperatura de hasta 19007¢, A
este Lubo se le hizo un filamento, enrrollandole 18m de alambre de
kanthal a-1 de un milimetro de diametro a razon de 8 vueltas por
pulgada. Este alambre soporta una temperatura de hasta 13850°C y
una vez enrrollade en la ceramica se cubrio con un  cemsnto
refractario tipo QFL8C [38] con temperatura maxima de uso de 1300°C,
FPosteriormente se cubrid, tanto el cemento como el filamento, con
tres capas de ailslante térmico tipo durablankel 2600-1 [(38] hecho
basicamente de fibra de vidric de cuarzo con 1’' de espesor y una
temperatura maxima de trabajo de 1400°%¢ [38]. Esta capa se cubrid

finalmente con lamina de zaluminio. Los extremos del tubo de

51
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a 1z oémodel bfiraméﬁﬂ§fiy"iienen una
Leﬁperapurajta; que permiten el wuso ’de ‘Léfléﬁ:fp;fé‘ sellar |y
perm;}if;[cﬁﬁsulo musstra la figura 2./1.1, l; :ftéglacion de] gas
empléddé“éh“éiubroceéo.

Ebs.ﬁlacas cuadradas de aluminio de 1.74'' ¥ cuatro tornillos
largos sostienen a los sellos de teflon, mismos que permiten la
entrada y salida del gas a traves de unos orificics por medic de
dos tubos de 172" de ceriamica de mulita.

l.as mediciones de la temperatura se hicieron ceon un termopar
de chromel ~alumel que permite leer temperaturaz de hasta 1371%¢ ¥
estd ffijo en uno de los extremos de tubo a traves del sello de
teflon que se encuentra a la salida del gas.

La figura 2.1.2 nuestra dos curvas obtenidas al graricar el
aumento en la temperatura como funcidn del tiempo <in  carga
térmica ni flujeo de gas, con voltajes aplicados de 133 y 130
volts. . En @l primer caso la corriente en el filanento ez de 3.8
amp. ¥y en =l segundo de 4.2 amp. obteniendo asi polencias de 430 y
546 watts, respectivamente.

lLa figura 2.1.2 nuestra las variaciones de la temperatura con
la distancia a partir del centro geométrico del horno. En ésta se
puede observar que hay una regicn central de Scm (% 2.5cm del

centred, en la que la variacidn es de 5°C maximo.
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Fig.2.1.2. Temperatura como Fig.2.1.3, Temperatura como
funcion del bLiempo. funcidn de la distancia.
El equipoc smpleado =n ol estudie de la metalizacién es un

acelerador wvertical tipo Van de Graaff de 8.9 MeV [39]1 2] cual se
ancuentra an las instalaciones del Instituto de Fisica de la
UMAH. Les comporentes de este acelerados se muestran en el esquema
de la rfigura 2.1.4. La fuente de iones genera un haz de particulas
colimado ¥y con la misma energia Eo. La corriente de particulas
puede variar de 10 a 100 nA con una energia maxima de S.5 MeV vy
una minima de 1.7 MeV.

Casi todas las particulas se impregnan en la muestra y muy pocas,
menes que 1 en 10*, son retrodizpersadas de la muestra, de las
cuales una pequefia fraccion inciden en el 4area definida por la
abertura de =zistema analizador. La salilda de este sistema es una
seffal analoga que psteriormente es procesada por el analizador
multicanal subdividiends su magnitud en una serie de intervalos

fguale

i

©

, cada uno de los cuales corresponde a una canal. Asi  un
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Fig.2.1.4. Representacién esquemitica de los componentes del
acelerador Van de Sraaf!f de 5.5 MeV.

evanlo cuys magnitud cae en algun canal en particular se registra
cone una cuenta de tal manera que al finalizar el erperimento cada

canal tiene reogistrado un cierto numeroc de cuentas.
Se utilizan salidaz digitales para Hacer el analisis, de tal

farma que mediante el uso de una computadora es posible obtener

iformacion del numero decuentas en funcidn del canal, lo gue se

canoce Some espectro de retrodizpersion.
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‘Larmetgly;;ciéé ée, hiZo  mediante el proceso  Mo-Mn, cuyo
estudio se hi:O'énLia éegundé seccidédn del primer capitulo., En esta
seccion se explica la manera =n que se aplica este proceso y =e
mencionan las caracteristicas principales de la ceramica, de la
zolucidn Mo-Mn ¥y de la atmésfera empleados en tal proceso.

La ceramica empleada es de alta alumina (942 Al203) fabricada
por la compafita Coors Porcelain (371, tiene un Lamafio de grano de
1&um an promedio, la temperatura maxima de uso es de 1700°¢ Yy Bu

c . N - -5 -1
coeficlente de expansion térmica es de 7.1:2410 %™ 2 500°C.  Esta

ceramica o ademas recristalizada y a prueba de vacio.
La zolucion Mo-Mn empleada en este procese esta compuesta
basicamente de Molibdeno con algunos aditivos desconcecidos y gque

posteriormente se determinaran con el método de retrodisperszidn de

iones y s rabricada por la compalita International Technical

ociates [ ), tiene un tamaffo de particulas de Sum en promedio,
24U viscocidad es tal que se puede aplicar facilmente con un pincel
¥ la atmosrfera sugerida por el rabricante para su uso es de

E6%Hz-75%Hz & una femperatura minima de 1200°C.
La atmoztrera utilizada es de 24, 48%H2-7H S4%M2  contenida en
un tangue con capacidad para 80 Kgﬁcmz distribuide por la compafila
THFRa., El tanque esta provisto de un reguleder ¢ue permite el
paso del gas en un intervalo de O & 42 Kg/cmz. Adicional a este
regulador existe una vaélvula marca NUPRO modelo ss-4BMG que pernite

regular el flujo de salida del gas con mayor precision [41].
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izo Lo en

en - esto

fén,lugaf:kde discos,

‘método . consistié en lo

ChZerlimpliaron cuidados menté las ceramicas empleando primsre

tebracloruroe de’carbono yﬁdespnés ultrasonido en agua destilada.

Después . se-pintaron con la solucién Mo-Mn usando un pincel y

formando. anillos en los extremcs, como lo indica la figura 2.2.1.

Mo-Mn Fig.2.&.1. Cilindro de
alumina mostrando la
zona pintada con la

| solucién Mo-Mn.
——— dl,04

Finalmente se introdujeron al horno, cuyas caracteristicas
fueron mencionadas en la seccidn anterior de este capitule. El

tiempo total empleado en el proceso es de aproximadamente 8 horas

1

v la temperatura maxima fue de 1270%¢.  La circulacién  del gas
Cad, 462 H2-79.54% M2), previamente humedecido, se inicia ¥ se

terminag cuando la Ltemperatura es de 18507C. La figura 2.2.2 muestra

la curva obtenida al graficar la temperatura como funcion del
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Liempe durante: el proc

La metalizacid

soblenida resulta Leneriuna ‘coloracion gris,

TLoauficiente para

el . siguiente paso

g soldadura’” ' metal. Este electro

dépo#tto se hizo preparando una soluéldn'cuyé contenido por cada

1itro'de agua destilada es:

0, 00 gr de sulfato de niquel
.80 gr de cloruroe de niquel

- 20
e
-+

7,00 gr de acido borico
- 2. 40 gr de carbdn activado

ss3ta solucion so conoce como  solucidn al  alto sulfate vy a

‘diferencia de otras scluciones, produce depdsitos menos
quebradizos que otras, con menos tensiones internas vy buena
ductilidad a temperaturas normales de operacidn (80-65 “C). El

¢atodo'es una placa de niquel de alta pureza de forma rectangular.
El voltaje aplicado entre anodo y catodo es de 12 Volts con una
corriente de L.1 amp. Y mantenido durante 50 segundos
aproximadamente produce una capa con espesor de 24 , en promedio
[a2s).

Ura. vez depositado el niquel sobre la ceriamica, lo siguiente
es soldarle algun metal, en este caso se empled acero inoxidable
446 con bajo cooeficionte de expansion lo que lo hace, de acucrdo
con la grarfica de la figura 1.4.1. un metal adecuade. pues su  uso
disminuys la posibilidad de que se presente fractura en la
caramica debida a esfusrzos. El dizefio de la sol dadura
metal —ceramica es en si el de un pasamuros en el que se emplea la

geometria de compresion [(31), su forma es tal que se puede adaptar
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Fig.2./2.2. Variacién de la temperatura como funcion del tiempo

durante el proceso de metalizacidn.

facilmente al detector de fugas., como lo muestra la figura 2.2, 3.

La soldadura empleada es una aleaciédn Ag-Cu conocida como

plata 1801 cuya temperatura de aplicacidn es de 605°C nediante
uso de fundente. Esta soldadura se aplicé con soplete

oxigeno-acetileno evitando al méaximo los chogues térmicos, por

el

de

lo

que, tanto el calentamiento como €l enfriamiente se hicieron

gradualmente evitando asi fracturas en la ceramica debidos

cambios bruscos en la temperatura [239], (30].

=%
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Metal

Soldaduro

o A1203

EONTSNNYN

Fig.2.2. 3. Disefio de la soldadura metal -cerémica.



CAPITULO 3

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

En este capitulo se preseﬁi#ﬁ’Lo§ resultados obtenidos, tanto
en la aplicacion de la relrodispersion de iones como en la
metalizacion ¥y la soldadura nmetal-cerimica en base a leos
desarrollos tedricos expuestos en el capitulo 1| ¥y ze exponen las

conclusiones a las que se llega mediante estos resultados.
3.1 ANALISIS DE LOS ESPECTROS

Comenzaremos primero con el espectro obtenido para la alumina
sin metalizar., Las condiciones iniciales del bombardeo son las
ol Ygulentoa,
proyectil: particulas o
energla inicial: Eo=2082 KeV
angulo de incidencias €1=0"
angulo de dispersion: g2=10"
sngulo Csist. lab.d: 8=170%
angulo solido: Q=1.24 msr
energla por canal: 22804 KeV
carga: Q=5.06 uc.

Con estas condiciones inicliales se obtienen las siguientes

61
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ceant bodades  ClablasVDess e

TABLA V

"Elenmento : :HQ. Atomico Masa K HEs” Lo,
: S Cumad CHeV> (<10 “%en®

o ; 8 15,94 0,38 742 0.e9

Al 13 25.98 © 0.58 1137 . Z.00

Empleands la ecuacidn de Bragg (ecuacion 330 ‘para . la alumina

sSe obtiene:

Al203 ., Al o
™M 2™z,

v mediante un metodo de oémputo - {42) . se obliene -la siguiente

‘grafica psra ol poder de frenamiento como funcion de la energia:

P16, U e I A A S A R N A B O T 177
1800 [~ -
— L -
o~
§ 1600 ~ —
o - o
E
S 1400 - =
] X 1
el
N 1200 — e
T L R
% 1000 - -
goolo b o b b b et gy

500 700 900 1100 1300 1500 1700 1900 2100

Energia (KeV)

Fig.3.1.1. Poder de frenamiento como funcién de la energia para la
alumina si metalizar.



Alzos_ . “KaAU . “Aleeal s

Leod B el CEod+" =1 732 KeV. mg.
Yot cos8e T cosBz i Pl eysmg.rem
Al20g Al209 Ve ~ :
donde {01 L 5% (So]; se refieren al poder de frenpamisnto
debido a los xtomos de aluminio 3 oxigeno, respectivamente y
ALZOB. L . n 2 Al203. . . .z
Legl CE=1000 FeVomg.rem™, [e] CRAlE=D =123% teV.mg-cm
Alzo3 |, Sy b . o ®
(el CKnEed =1 350 Kev.omg-om se obtienen directamente de lLa
gravica anterior Crigura 3.1.12,
EL numero de  cuentas correspondiente a cada elemento se
obtiene mediante las ecuaciones 33 y 4O
Al2092 <3
H zo CESDNQ o 2242
Al al 1208
[eo
Al
¥
Alzo3 . z
H =g CE2DQ - R
4] o Al203
{eod
o
las cuales coinciden con las obtenidas directamente del ezpectiro.
En la figura 2.1.2 se muesira @l espectro de retrodizpersion en
donde aparecen indicadas astas cantidades. En el eje vertical se
tiene el humeroe de cuentas y en el eje horizontal el numereos de
canal .
Para el caso de la alumina metalizada., el interés radica en
conocer la composicion de la capa metalica, ademis de as



64

2400 -
“n N
o : : : S
- " - :
g 18001 X . SIS 1
2 v . .
(s} : :
[ Il‘u !
© [
0 Img.
=z o R
L) : -
]200’- I '"| “‘{-‘-. 0 1
"‘m ) ) : :
: g Al
f&'-ﬁ;“LrﬁTrr :
600} B LI -
v, o
III‘
i
242 | ",
0 l i,
100 148
No. de Canal
Fig.3.1.2. Espectrd de retrodispersidn para la alumina sin
metalioar. A e

otras cantidades relacionadas directamente con la retrodispersion,
por lo qus a diferencia del’ caso anterior se iniciara su estudioc a
partir del espectro. las condicienes iniciales del bombardeo son
las siguientes:

proyectil: particulas «

energia inicial: Eo=2000 Kev

4Angulo de incidencia: ©1=0"

amgulo de dispersidn: g2=10"

Angulo Csist, lab.>: 6=170°



65

»eﬁ,iauféggr§ 313

1]
2
§ 12000 Ti Mn Mo ]
3 ‘ .
3 kW
s
; ", 2924 147
o) . L i
= RPN gy
8000 - Wy op u.ill;l. Il‘r . |
4000 |~ N
5725
0 N
143 150 149
L ! No. de Conal
640 848 1056 1264 1500 1690
- . L L ‘ Brergia (KeV)

1.0 0.8 0.6 04 02 00 '
) )\ | ) 1 1 Profundidad (#)

Fig.3.1.2. spactro do retrodispersién de la alumina mstalizada.

Con la ecuacidn:

E=lEs=8H:.
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s

Laz' zeffales indicadas on la figura 2,1.3 =z localizan on las
canales 169, 150 y 143 que corresponden al molibdeno, menganssce vy

titanio, respectivamente. Con esta informacidn, se obtienen los

siguientes resultados (Tabla VI):

TABLA VI
El emento No, Atdmico Masa K KEo <
Cumad CKeWd o M ol
Mo 42 93, 94 G, 84 16830 2.18
Mn 23 [SE S 0.74 1480 0.78
Ti a2 47, BE 0,71 1420 0,59

Gon las alturas obtenidas directamente del wespeciro de la
figurs 2.1,2 correspondicentes a cads sefal so pusdse obtonsr  La

composicion de la capa metilica (ecuacidén 4322, es deocir:

ME&-Mn
o x
Mo Mo
vl =»  x=0, 89,
oo o (1=x)
M, Ty Mr.TL
Mo-~-mn B -,
donde H“ =0725 es el numero de cuentas de la seffal
o
. . Meo~-Mn_ ., _ 3 )
correopondiente ol malibdenc, HM ™ =220 og <l promsdio del numasre
i, A9

de cuentas de las ssfales para ol mangancoso  y el btitanmio,

respectivament e, ambas obtenidas directamente del espectro de la
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Yigura L0 E

on eficaz del molibdend v Tt

faud .
MR, TL

ol promedidrde’las s eéficaces: ‘del” “manganese ¥y titanio,

CiUe el BO% de la capa metalica -esta

fformadal pd / el 11% por manganeso ¥ titanio. De esla

manera 1 itnde Bragg se convierte en:

U MoMnTL Mn
£

=0.88e"%+0, 0555140, 0552,
y mediante el método de computo {42},  se obtiene la siguiente

gr&fica para el poder de frenamiento: en ~funeidn de la energia

(figura 3.1.4D.

800 T L L L L L
750 | .
o 70 - .

€ I

g i
E’ 850 |- 4
oo ]
- L 4
T 550 - )
g | .

sp0 b b | I R SRR BRI A A
500 700 900 1i00 1300 1500 1700 1900 2100

Energia (KeV)

.. Poder de freonamiente coms funcisn de la energla para la
alumina metolizada,

R
ot
o
[t
—

El poder de frenamiento debido a cada dlomo s obtisns con

las scuascicnes 38 y 3o
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(EMrEc )=1 0264 eV./mgsem 2

CoMeEMTL ‘MoO-Mr
Ceed 70 =piM £, :

M o
: E .
Y
= . Y -1 Mo-M . -2
ool MM akm MM (Ee ) +(cose2 ) M TN (KB )=1017 KeVimgem T,
donde (2a1™7™MP [y MeMn [2a1™™" 2o refieren al  poder de
Mo Mr T

frenamiento en la capa metalica debida a los atomos de npolibdeno,

: . . Me=Agr . . . . k4
manganeso y titanio, respectivamente y ¢ (Eo )=5852 HeVomg-rem™,
Mo-MA L - . , 2 Mo-Mn - . 2
<& "(Fimeklo )=B82 FeVomgrem', eV KMnEs )=604 FeV.mgom v
Mo-Mro Sy e b2 . ;
< (HrEs )=512  FHeVomg-ocm se obtienen directamente de la

grafica de la figura 3.1.4
Observandoe el espectro de cada compuesto dCdalumina sin

metalizar v o alimina metalizadad, 0 tiene que la sofial

correspondiente a cada elemento presenta una inclinacion y esta es

it

mayor para  la alumina  sin metalizar que para lLa alumina
metalizads, esto se debe rfundamentalmente a que la alumina 35 mas
porosa que la capa metilica, es decir cuando el haz de particulas
a incide en la alumina se encuentra que cada una de ellas pasa por
zonas irregularez, huecos o poros, de tal manera que el recorride
de cada una a traves de la alumina es diferente haclendo que la
energia Ei1 a2l salir de la muestra no sea la misma aunque las

particulas hallan recorrido la misma distancia % ,como lo indica
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1a sefial

Ta fdgura 204 2S00 EsUo, Lamb

la muestra fuera

t

ea curvo sn. lugar de reéto cmeLocprrg>;a~
'homogenea ¥ pulida,'figura*sﬁlgs;"

ESTA TESIS W@ GEBE
SAR BE LA BIBLIOTECA

‘Piglé.IIS[* Haz de particulas a incidiendo en la superficie
) irregular de la alumina.

_____ Muestra Irregular

0

2 —_—

= So Muestra Pulida
o

2

(]

[

o

o

k4

Nomero de Canol

Fig.3.1.6., Egpectro de retrodispersidén para una nmuestra irregular

y para una muestra pulida.

El espectiro obtenido para la capa metalica presenta ademés

una disminucién gradual en el nuimero de cuentas (figura 3.1.3D

conforme el numero de canal disminuye a partir de la sefal
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_cor laizguierdad, lo que indica que

Cia

ki ente al tibanio Ch

conlarng s aumenta . profundidad, - la 'cantidad de = molibdeno,

‘mangagéssiyiiﬂlﬁanio ;di;minuye gradualmente lo cual nos hace
npenS;f%que ¢§!éfé¢§o;'lg‘capa metalica a quedadao adherida en
- los poros dé la alumina y el mecanismo mas probable con que esto
ocurre, de acuerds con lo expuesto en la seccidén 2 del primer

capitulo, ez el de flujo capilar [17), en el que el vidrio Trluye

hacia la capilaridad del metal.
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3727 PRUEBAS-A= LA-SOLDADURA_METAL-CERAMICA

Se ef'ectuaron pruebas de vicio a las soldaduras
metal —cerdmica mediante un detector de fugas de helio mareca Yarian
medelo 936-40 con sensibilidad de Hasta 10quatm ce’s, tiene una
bomba mecanica que produce un vacio de hasta B0 militorr y una
bomba ditusera de 80 1l.7s [42].

La rigura 3.2.1 nuestra el diagrama de funcionamiento del
detecteor. La soldadura a prebar es colocada en el portaobjetos
para ser bombeda. Al colocar la fuente de helio en la fuga, el gas
entra a traves de ésta, esparciéndose casi instantaneamente en
todas las partes del sistema al vacio pasando por la bomba de
cdifusidén, donde alcanza al Lubo del espectrémetro. Aqui se produce
una serial  eléctrica la cual es amplificada para activar el
indicador. Cuando la fuente de helio se aleja de la rfuga, el
remanente de helio que queda es bombeado rapidamente v el efecto

@5 una warltacion en 2l indicador de fuga.

“

El rescultade de estaz pruebas os que s30lo ol 20% del Ltotal de
as soldaduraz presentan fugas que van desde 1510 "std ecrs  hasta
1%10 "std ccre, ¥y de este 30X la mitad puede corregirse vol viendo
a rundir la zoldadura, es decir; el 18% de las soldaduras que no
es posible corregir presentan imperfecciones en la metalizacidn.
Se Liene ontonces que el 85% de las soldaduras presentan una
metalizacidén a prueba de vacio.
Tanmbién se hicieron pruebas de ruptura a las soldaduras resultando

on todos loz casos que la ceramica se rompe antes que la
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Fig.3.2.1. Diagrama de funcionamiento del detector de fugas.

De acuerdo con Cole y Hynes [10], la fuerza de ruptura de la
metalizacidn aumenta cuando el contenido de fundente en la alumina
se encuentra en el inlervale de 2 a 10%, aproximadamente, y
disminuys cuando el contenido es mayor al 10% pero menor al 16%.
Esta efecto lo muestra la grafiica de la figura 1.8.8, de esta
manera lo fuerza de ruptura en la metalizacidn debe ser del
arden de 8KH, yva gque el contenido de fundente en la alumina es

del &% Como se desconcce la temperatura eriginal de calentamiento
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“=dorrbasal Umbng, acuerds  caon

Cole vy Hynes y con laigr, rigura 1203, la fuer

rupLufa ez tambien Végﬁéfénf:a¢ fiafitempefatura original de
é#lentamiento. asi . es ﬁbéibié “establecer  tal  temperatura  en
apoximadamente 1600°C.

De acuerdo con Floyd (8], se produce un aumento en la
resiztencia mecanica de la metalizaciédn dependiende del tamalie de
grano de la alumina. En este caso el tamafio de grano es de 12um en
promedio, asil que de acuerde con la grafica de la figura 1.38.2 vy
dado que la Ltemperatura de metalizacion empleada en el proceso fue
de 1870°C, la resistencia mecanica de la metalizacion debe eslar
en un intervalo comprendido entre 4300 y S3500 lbf plg >, Floyd
asegura que tal resistencia depende también de la composicion del
fundente en la alumina, de esta manera y de acuerdo con la grafica

de la figura 1.2.1, tal composicion debe ser parecida a la de 1la

ceramica C (94% Al203, 1.5% SiO2, 1.8 CaO vy 3% MgOd.



En ;mépodo cde kmépali:acidn Ho-Mn involucra

divéréq§ ‘p3rgne£Eo§:  ﬁu¢hos' de,,l0§‘ cuales son dificiles de

,émthal;r;Jcomo por ejemplo, el tamaiio de grano en la alumina, la
compdsicién del fundente empleade en su rabricacidn., =2l tamafio de
particulas en la solucidén Mo-Mn asi como el tipo 'y cantidad de
aditivos que contiene, lo que reduce en gran medida la cantidad
de resultados que se puedan obtener en la metalizacion y en las
seldaduras., Zin embargoe s puede asegurar que con el método
desarrellado se obtuvieron resultados satisfactorios pues las
soldaduras cuﬁplen con el fin para el cual fueron desarrolladaz,.es
decir; aislan de cierto voltaje y son aplicables al alto vacio,
como e vio en la 3o§unda —aeccion de este capirtulo,

Loz desarrollos teoricos y experimentales eXxpuestos en la

segunda  seccidn  del primer capitulo dan una idea de las

caracteristicas fisicas de la metalizacion cuando estos se aplican

comparan con les parametros manejados con nuestro metodo.  La
Lecnica de retrodicspersiéon de iones aplicada al  estudic de la
metalizacian arrojd  resultados  muy  interesantes que permiten
conocer algunos aspectos que diflcilmente se podrian conecer con
otros metodos de analisis, por ejemple, ahora csabemos, de
acuerdo con @l espectro de la figura 3.1.3, quo la  adherencia  de

la capa metalica en la aldmina ocurre de manera gradual

aproximadamente L vy que el cotenido de esta capa es

fundamentolmente de molibdeno (83%), teniendo al manganeso y al



forman: a2l - 11%.

enfoque’ diferente

“las’ metalizaciones, con sus

nétﬂréi&s'limiﬂaciones;tprépiaé Aéikmétodo. Sin embargo, aun gqueda
hucho por . entender acerca de lo que ocurre en la frontera
metal ~ceramica y resultaria provechoso ampliar el metodo a otro
tipo de fenomencs relacionados con fisica de superficles y con la
tecnologla de peliculas delgadas, en los que se involucre algun

tipo de metalizacion en cerimicas.
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