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1.1. Importancia de las peliculas delgadas.

El ser humano se caracteriza porque pose2 una constante preocupacion
por conocersé a si mismo y a su entorno. Es esta inquietud, junto con el natu-
ral instinto de supervivencia y un inevitable deseo de comodidad, lo que lo ha
impulsado a crear métodos de investigacion y produccidon de sus satisfactores,

adem3s de una notable sistematizacién de los conocimientos que ha adquirido.

Resultado de todo este proceso ha sido el impresionante desarrollo -
qhe en este siglo han tenido las disciplinas cientificas, en particular la F{-
sica. Ha sido tal su avance, que ha surgido la necesidad de dividirla en gran
" cantidad de ramas, de las cuales la Fisica de Peliculas Delgadas esta entre las
de mayor atencién en la actualidad, y que es al mismo tiempo una de las mas re

cientes.

Definir una pelicula delgada no es cosa simple. Para evitarse proble
mas, podria decirse que un material estd en forma de pelicula delgada cuando -
deja de presentar propiedades volumétricas porque una de sus dimensiones esmuy

pequeiia comparada con las otras.

Esta carencia de las propiedades volumétricas puede explicarse en ba
se a que los atomos en el interior de un cuerpo grande estdn sujetos a fuerzas
en todas direcciones, mientras que los atomos superficiales se encuentran en -
una situacibn sumamente asimétrica. Si a €sto aunamos la gran proximidad de las
dos superficies y el enorme niimero de defectos que existen en una pelicula del
gada, no es dificil entender las diferencias entre materiales voluminosos y pe
Jfculas delgadas. Por tanto, aunque se hayan estudiado mucho las propiedades -
de muestras gruesas, es necesario conocer las caracteristicas de 1asipelfculas
delgadas, a tal grado diferentes, que a un eminente fisico se le oyd decir que

existian cuatro estados de la materia: sélido, liquido, gas y pelicula delgada.

La investigacién de las propiedades de las pelfculas delgadas se re-
monta al siglo XVil, en el cual fisicos como Newton, Hooke y Boyle estudiaron
‘algunas caracterisiticas Opticas. Posteriormente, en el siglo XIX, los nombres

de Fizeau, Drude y Jamin sobresalen de entre los que trataron con peliculas -




delgadas, pero siempre desde el punto de vista de la 6ptica.

No fue sino hasta principios del siglo XX que se empezaron aestudiar
otras propiedades, como las mecdnicas, eléctricas, magnéticas, quimicas, etc.,
y en estosiﬁltimos decenios la amplia gama de aplicaciones que tiene ha estimu
lado fuertemente la investigacidn de sus caracterisiticas.

La mds antigua aplicacidn de las pelfculas delgadas es su uso como -
filtros Spticos, los cuales utilizan los efectos de Interferencia luminosa pro

ducidos por ellas, ya sea para cublertas ahilrrefle]antes o como elementos de-
corativos. ‘

En la actualidad, la utilizacién de las pelfculas delgadas se extien
de a gran nimero de situaciones. En los aytomdviles, partes metdlicas de gran
peso han sidorsustituidas por piazas‘plésglﬁps recubiertas de una pelfcula de
cromo, para dar la apariencia aceptable y acostumbrada, con lo que se reduce -
el consumo de combustible.

Las hojas de una turbina estin sujetas a grandes esfuerzos mecdnicos
Yy un ambiente en extremo corrosjva, Unq aleaci6n sola no puede aportar las dos
funclones simult&neamente, por lo que lﬁ gieza se construye de un metal mecdni
camente resistente, y luego se le aplica una pelfcula anticorrosiva. El mismo
tipo de proteccin se da a las partgs egternas de aviones y naves espaciales.

En Brtléulaciongs y otras partes donde hay desllzamlentos, se utili-
zan pelfculas de oro, 8052'6 WSez para reducir la fricclén y eliminar la nece-
s{dad de ap)icar lubricantes, Ademss.'péffculas de TCC, TIN y Al.03 son usadas
como barreras a la difusién en herramientas de acero de alta velocidad, que su
fren dafos por las elevadas temperaturas qup adquieren’.

E) carbén pirolftico se deposita.en partfculas de combustible nuclear
usadas en reactores enfriados con gas, con la finalidad de retener los produc-
tos de la fisién y proteger e) combustible de la corrosién. Este mismomaterial

se emplea en recubrimientos de implantes tales como vé!vulas cardiacas, hechas
de metal, para poder obtener compatibi}idad biol&gtca
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Las peliculas delgadas se aprovechan para recubrir decorativamente -

todo tipo de productos para el consumo, en espejos domésticos y para automdvil,
cubiertas resistentes a la erosién, recubrimientos catalfticos, en tiras de ba

terfas, equipo para uso marino, vitrales, etc.

Sin embargo, las principales aplicaciones de las pelfculas delgadas
estdn en la Optica, la energfa solar y, spbre todo, !a electrénica. En el cam-
po de la dptica ya se han mencionado algqno; ejemplos de utilizacién de peifcu
las delgadas, como cubiertas antirreflejantes, o ain reflejantes, como espejos
para laser. También se utilizan como absorbentes &pticos.

La mayorfa de los dieléctricos, semiconductores y metales poseen una
reflectancia muy alta. Esta puede ser reducida considerablemente con una pelf-
cula cuyo espesor sea la cuarta parte de la longitud de onda en la se ve a tra
bajar, y ademds sea de un material cuyo Tndice de refracci6n tenga un valor -
préxiMO a la raiz cuadrada del Tndice del sustrato. ‘

Este tipo de pelfculas es muy importante para las celdas solares, las
qu de otro modo reflé]artan mas de un tercio de la radiacién solar incidente.
Por ejemplo, peliculas de criolita reducen la reflectancia del vidrio de 4% a
sblo 0.1%. '

En una forma andloga, pelfculas de ''cromo negro' colocadas sobre las
placas convertidoras de energla solar en calor utlllzable aumentan la tempera
tura alcanzada por éstas de 150°—180°C con su comdn recubrimuento de pintura -
negra, hasta 250°-500 C. Ademis, la relacién entre la radlacién solar absorbl-
day la radiacl6n emitida como cuqrpq‘qggro, crece hasta 9 6 12,

Las mismas celdas solares se gstdn construyendo de pelfculas deigadas
sobre sustratos de bajo costo. Se fabrican de materiales como GaAs, InP, CdTe,
v CulnSez, o blen de sllicio. Muy conocida tambidn es la celda de sulfuro de -
cadmio-sulfuro de cobre, consistente en una pelfcula de CdS, de un espesor 10-
25 um, sobre un sustrato de cobre, vidrio metallzado o pi&stico.

La mds grande aplicacién, que ha Ido m&s all& del medio clientlfico,
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" es sin duda la electrénica. El empleo de pelfculas delgadas en los dispositi-
vos electrénicos ha permitido que éstos tengan dimensiones microscépicas. Tan-
to los elementos pasivos (resistencias, capacitores), como los activos (dig
dos, transistores), pueden ahora ser construidos en base a peliculas delgadas
de sus materiales constituyentes. No obstante, su mismo tamafio y composicidn -
producen otro tipo de dificultades, como son la etectromigracién y la interdi-
fusidn. Estos fendmenos inducen cambios en las propiedades eléctricas de losma

teriales, lo cual es evidentemente jpdeseable.

La solucidn a estos inconvenientes se ha encontrado también en las -
peliculas delgadas, que son utilizadas como barreras a la difusion, o bien como

cristales de tamafio de graho bien regulado, para impedir la electromigracion.

Otro ejemplo importante dentro de la electronica es el uso de las pe
1Tculas delgadas como Juntas Josephson que explotan el fendmeno de supercon--
ductividad, y las cuales son aprovechadas en la construcclon de computadoras -
extra-rapidas.

Pero las extensas aplicaciones de las pelfculas~delgadas no se limi-
tan a la tecnologfa. Con el estudio de clertas caracteristicas de éstas se pue
den entender mejor las prOpiedades correspondlentes de la materia en una forma

mis general.

Por ejemplo, la interaccidn entre modos normales activos Opticamente
y el campo de radiacidn puede ser estudiado con pelfculas delgadas, al lgual -
que la d!sperslén de Brillouln y la Raman, Esto es posible gracias a que son fe
némenos de prlmer orden.

Hay propledades magnéticas que es factible Investigar en buena forma
por medio de las pel{culas delgadas, como pqeden ser las constantes de inter-
camblo, con estudios de ondas de espIn, o bien de mediciones de anisotropfas -
magneto-cristal [nas, o de magnetizaclﬁn de saturacidn con resanancias de ondas

de espin, el entendimiento de los efectos magneto ~cristalinos en materlalesmag

néticos policristallnos, etc.
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Una aplicacion mds en el campo de Investigacién bdsica es el uso que
se da al estudio del equilibrio de fases en sistemas de aleaciones de semicon-

ductores, y de aqui la determinacion de solubilidad dentro de estos sistemas.

Todo lo dicho anteriormente da tan solo una pequefla idea de la tras-
cendencia que las pelfculas delgadas tiepen dentro del mundo actual, el cientl

ficoy el no-cientifico.

Sin embargo, es necesariq hacer notar que el alcance que las pelficu-
las delgadas tienen al presente po'hqbrfa sido posible sin el desarrollo, tam-
bién sumamente notable, que ha tenido la teénologfa del vaclo. La reproducibi~-
lidad y limpieza de las pelTculas delgadas no puede lograrse sin un ambiente -
también 1ibre de Impurezas, y ésto sGlo se obtfene con buenos vacfos. La conse
cucién de vacfos del orden de 10 ‘toyr*ypmejores, ha estimulado grandemente -
la investigacion y el uso de las pelTpulps delgadas en todas las fromas, y aln
mis, que se han enumerado més arrlhq,

1.2. Métodos de estudio de pelfculas delgadas.

La multiplicidad de aplicaciones que las pelfculas delgadas hanalcan
zado hace indispensable el tener un conocimiento profundo de todas sus caracte
risticas, Para poder ldgrar esta nocifin de iés‘propledades de las pelfculas del
gadas, se ha desarrollado toda una sarle'de técnicas, las cuales poseen diferen
tes sensibilidades segdn el rasgo que se trate de anallzar en la pelfcula del-
gada.

Las técnicas de estudio puedgn clasificarse de acuerdo a las propie-
dades a las que son mas sens(bles. ciertqs particularidades pueden enumerarse
en la sigujente forpa: .

Composicién qg las pelfculas;

Estructura cristalina;
MorfologTa superficlal; »
Estructura y composicién de [nterfases,

3

(*) 1 torr = 1 mm Hg = 1 333 dinas/cm®,
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Para estudiar la composicién de las peliculas delgadas, puedenemplear
se las técnicas de Retrodispersidon de Rutherford (RBS), la espectroscopia de -
electrones Auger (AES) combinada con erosidn idnica, o la espectroscopia de ma-

sa de iones secundarios (SIMS).

La Retrodispersion de Rutherford es ampliamente utilizada porque el -
mecanismo del fendmeno es muy bien conocido, y con ella se pueden estudiar peli

culas de varias micras con algunos cientos de angstroms de resolucion.

La espectroscopia Auger y la de iones secundarios sélo tiene un al- -
cance superficial, pero por medio de la erosién iénica puede lograrse un buen -
estudio de profundidades. La espectroscopia Auger también puede detectar la for
macidn de compuestos en funcién de la profundidad. Ademas es accesible y ofrece

muy buenos resultados.

Para determinar estructuras cristalinas son muy usados tanto ladifrac
cidn de rayos X, la difraccién de electrones de baja energfa (LEED), la micros-~
copfa electrdnica de transmisién (TEM) y la canalizacidn de iones, es decir, es

timulacién de transmisidn.de iones en direcciones preferentes en cristales.

, Cuando se estudia la morfologia superficial, puede utilizarse conbug',
nos resultados la microscopia electrénica de barrido (SEM). La espectroscopia -
Auger de barrido, y la microscopfa electrbnica de transmisidén con barrido se -

pueden usar para investigar la composicién quimica.

La microscdpfa electrénica de transmisibn, la retrodispersién de Ru-
therford y la canalizacién de iones son capaces de dar informacifn acerca de la
cdmposicién y la estructura de las interfases. También son itiles la espectros-
copia Auger y de fotoelectrones, siempre y cuando estén acompaﬁadas de erosién

i6nica.

Métodos muy eficaces para la deteccidn de impurezas en la superficie
de Vas pelfculas delgadas son la desorclién estimulada por fotones y la elipso-

metria, que también es Gtil en la medicidn de espesores.
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Cuando las pelfculas no son muy delgadas, el andlisis qufmico se pue

de llevar a efecto con las técnicas ordinarias, como son las volumétricas, gra
vimétricas, y especialmente las polarogrdficas y las cromatograficas. Asimismo

el analisls espectral dptico da excelentes resultados.

Otros métodos utilizados en el gndlisis de peliculas delgadas han si
do la medicidn de la reflectancia y la aghgrgnpia de dichos sistemas, y aunque
se han usado para estudiar composicién de pechuIas, es mas frecuente suempleo

en la Investigacion de propiedades Opticas y mecédnicas.

Para el estudio de todas las caracterfsticas bdsicas de las pelfcu-
las, como son las electricas magnetlcas, dpticas, mecénlcas, etc., se han per
fecc»onado un nimero considerable de procedimientos, pero no hay un patrén co-
mdn, sino que mis bien es una técnica para cada propiedad a estudiar.

Aun cuando todas las t@cnicas mencionadas previamente proporcionan -
resu]tédos muy aceptables cuando se ﬁp]{Fpn jndividualmente, debe enfatizarse
- que un andlisis Gtil y completo de lgs pelfculas delgadas sélo puede alcanzar-
se con una combinacién de ellasf gungue en la préctica es verdaderamente diffi-
cil reallzar estudlos con mds de dos 'o'tres técnicas, por la diversidad de ins
trumentacidn y condiclones para ello,

WA T e A

kk;'!.3.iA§§eraclones pro@uéldaé pér los métodos de andlisis.

Una caracterfstica comn de muchas de las técnicas cltadas eﬁ’laseél:»‘
clén anterlor es que se basan en )a aplicacidn de alglin tipo de radiacién so-
bre )a muestra bajo estudio,

AsT, por elemplq, la'esppctrosgopya Auger, 1a microscopfa electréni
cay la dlfraccién de electrones reﬂulergn preclsamente la Incidencla de un -
haz de electrones en los especfmenes, Lg retrodfspersldn de Rutherford, laemi
sl8n de rayos X lnduclda con protones y ailln la misma espectroscopfa Auger ne-
ces{tan que la muestra esté sometida a pn bombardeo {8nlco. La espectroscopla
de fotoelectrones y la difraccién de raYos X preclsan justamente de rayos X,




- =Desprcddn eAtKMulada por electroned, Puede verse como un proceso de ‘etapas miil
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Sin embargo, por la misma naturaleza de estos tipos de radlacibn, se
producirén modificacliones en el mismo material bajo estudio, que reducen la va
lidez de los resultados, e impiden obtener conclusiones verdaderamente Gtiles.

Los dafios originados por un haz de electrones se manifiestan de diver
sas maneras, como son cambios en el espectro Auger, decoloracidn o dafio flsico
a la superficie de la muestra. Adem8s, puede causar aumentos en la presidn de
la camara de vacfo, contaminacién de la misma cdmara o de muestras adyacentes.

Los efectos de uh haz de electrones tienen su causa en diversos ti-
pos de procesos, como sOn:

-Excltacién electrénica de dtomos y moléculas superficiales;
-Excitacién electrdnica de &tomos baio la superf[cla,
-Acumulacién de carga en alslantes;

-Calentamiento.

El:primnr fenSmeno pucdc’prbnontarsn en cualquier tipo de maierlal,
mientras que los tres Gltimos ocurren mls blcn para materiales de baja conduc~
~tividad eléctrica y térmica.

Los dafios mis tTplcos producidos por irradlaci6n con eleétrones son:

“tiples, en e) cual Interviene la cxcltnclﬁn slectrénica de una espec!e superf|
.clal, seguldo ya sea por el escape do un frngmonto excitado, o par la desexci-~
tacién y recapturn en la superficle. , :
~Adsoncifin estimulada pon electrones, Normaimente es causada por la excitacién
electrdnica o disociacién de una molécula en el gas que estd sobre la superfi-
cle, o de una molécula débiimente enlazada a esta superficle.vLa lnteracclén -
de la molécula con la superficie |leva a la adsorcién,
'-Dzacomp04¢c£6n de especdes y sustratos. Los materlales mds propensos a la des
. composiclén son compuestos de mﬁxlma valencia, en los cuales el anibn y el ca-
~ tibn tienen deiferenclas en electronegatlvldéd.mayores que 1.7, Ejemplos de --
“ello son $10z, Alzoa, Ti02, V205, W03, MoOy, etc. Las muestras metdlicas no son
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sujetos de descomposicién durante la lrradiacién, pues las excitaciones electré
nicas de los dtomos son répidamente reducidas por los electrones de conduccién.
-Difusibn. Este es el proceso por el cual la materia es transportada de una par
te a otra de un sistema como resultado de movimientos moleculares azarosos. La
difusidén se ve muy estimulada con la elevacién de la temperatura del sistema. -
cuando una pelfcula delgada es irradiada con electrones, la potencia de éstos -
puede disiparse en forma radial o normal a la superficle, pero si esta pelicula
es muy delgada y el sustrato en que se encuentra depositada tiene una conducti-
vidad pobre, la temperatura se elevard porque s6lo subsiste un deflciente flujo
normal de disipacién.

-Electromighacibn. Cuando no hay suficiente produccién de electrones secundarios
el potencial en la superficie de una pelfcula irradiada puede ser inestable de-
bido a la acumulacibén de carga negativa. Pero s! &sta produccién es suficiente-
mente alta, los electrones pueden regresar a la superficie y previenen dichas -
inestabilidades. Sin embargo, se pueden obtener potenciales superficiales posi-
tivos, y por ello habrd migracién de jones, fenbmeno 1lamado electromigracién.
-Seghegacifn. Este proceso consiste en la aparicién de zonas en las que la con-
centracifn de un componente del sistema es muy alta en comparacifn con el prome
dio. También tlene su origen en e) calentamiento de la muestra sometida al bom=
bardeo con electrones,

Las consecuencias que acarrea la Irradlacién por lones son en general
muy variadas, aunque pueden dividirse segilin el proceso que esté {nvolucrado en
el dafo, que son los elésticos y los Ineléstlicos, Dentro de los eldsticos se en
cuentra el retroceso de los &tomos del materld1, que da origen a nuevos fendme-
nos, y entre los ineldsticos pueden menclonarse )a producci{én de fotones visi~
bles, de rayos X y de electrones secundarios. También se pued Incluir el calen-
tamiento y 1a acumulacién de carga. Algunos dafos caracterfsticos son:

~Retroceso, Es causante de muchos efectos, como la formaclBn de cascadas y 1a =
eros|6n, entre otros, La produccidn de defectos por cascadas estimula la segre-
gaclén, la difusién y 1a mezcla de fanes dentro de la muestra Irradiada.

~Formacidn de ampollas ("BListering"), Este fenBmeno ocurre despuds que altas -
dosts de lones se han hecho Incidir sobre el material. Ocurre muy féclimente pa
ra lones )igeros porque su alcance es mayor que la profundldad de erosi{6n, Se -
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produce por acumulacién de carga ey la muestra y repulsién de dos capas de su
interior.

-Fonmacibn de conos. Si una superficie es plana y libre de imperfecciones, en-
tonces durante la erosidn se espefa que la superficie permanezca plana. Pero -
si la superficie no es plana, la variacidn de la erosién con el dngulo de inci
dencia provocard que la supurficne sea erosjonada mds rdpidamente donde el &n-
gulo de incidencia sea mas alto. lLa presencia de impurezas también puede provo
car diferentes proporciones en la erosién.

-Fonmacifn de dislocaciones. El hombardeo i8nico puede producir este tipo de -
defectos en los materiales, pero-se ha detectado2 que estas dislocaciones pueden
tener estructuras periddicas si gl tiempo de formaci8n de los defectos esmenor
que el tiempo necesario para hacer una erosién hasta la profundidad donde apa—
recen los defectos.

~-Eros4ibn pnedeaenn4a£ Cuando se tiene una muestra con dos o mis componentes y
se irradia con un haz de fones para produclr erosion (método muy usual en la -
espectroscopfa Auger, por ejemplp); puede suceder que uno de los componentes -
sea mas susceptible de ser expulsado de la muestra que los otros dando origen
a una disminucién en la concentraclén de egte componente.

Las técnicas que utilizan rayos X son mucho menos destructivas que -
los metodos emplean electrones o {ones, Por ello no se har8 mencidn a losdaﬂos
que puedan producir. o '

LT 0bjétlvo5delltrabajo.

Todas las posibles modlficaclones que la Irradlac[ﬁn de un ststema -
de pechulas delgadas por electrones Y(o 'gnps pugde producir, de las que se *V
dieron algunos ejemplos, han tenido una observaci8n experimental bastante am=
'plta. Sin embargo, salvo algunas excgﬂpiones, estas [nvestigaclones no se encuen
tran blen sistematizadas, es dec[r, se trata de casos alslados y sistemas muy
part(culares.

Debldo a la {mportancla que tiene un buen conocimiento de las pelfcu
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las delgadas, se hace necesario el desarrollar toda una serie de trabajos mas
ordenados en el aspecto de dafio por radiacidn, pues por las caracteristicas de
las técnicas de investigacidn, hay que byscar correcciones adecuadas para obte

ner resultados validos.

Con esta situacion en mente, se ha emprendido el trabajo actual, que
aun cuando también se trata de un slstemé de pelfculas delgadas muy particular,
el oro-plata, debe considerarse s6lo como el'paso inicial en una serie de inves
tigaciones encaminadas a lograr resultados mds vdlidos dentro del campo de las

pelfculas delgadas.

La tarea en sT consistird ep el apjlisis de las alteraciones que pro
duce la Incidencia de un haz de electrones de baja densidad de corriente sobre
el sistema oro-plata. Dicho andlisis se reallzard con la técnica de Retrodis-
persiéﬁ de Rutherford (RBS, por sus siglas en Inglés), cuyas caracterlsticas -

se explicaran posteriormente.
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La interacci6n entre la radiacién y la materia es un campo demas iado
vasto como para ser tratado en un espacio corto. Aln el estudio de los fenéme-
nos producidos por la incidencia de un haz de electrones sobre un sélido es ex
tremo amplio. Por tanto, en este capitulo sélo se hardn consideraciones muy par
ticulares sobre la interaccidn de yn haz de ejectrones con peliculas delgadas,
dando un nefoque Gnicamente del dafio que se puede producir como consecuencia de
elle, desde un punto de vista mas fenpmenolégico que tedrica, y se hardn breves
comentarios acerca de la penetracidn de electrones en s6lidos.

2.1, Dafio por electrones.

Como se explicd en la lntroduccién% el dafio que un haz de electrones
produce en una muestra, puede tener su origep en procesos diversus. Estos pue~
den enumerarse asl:

1.~ Excltacion electnbnica de dtomos y mplLécubas dupernficiales, conducentes a
disociacidn y desorcidn de especies tantp [6nicas como neutras;

2.~ Excitacibn electrbnica de dtomos y mpléculas ubicados bajo La superficie,
lo que produce ifonizacibn, defectos, formacifin de centros de color, rompimien-
to de ligaduras, formacién de radicales, etc.;

3.~ Acunulacibn de carga en materiales np copductores, asf como cambios en la
composicién a consecuencia de la difus{8p favorecida por el campo, de iones en
la zona superficial; : -

Yy, - Cakentamiento, el cual puede ocasiongr recocidos, o también estimular la -
segregacién en aleaciones, volatiljzacidn, reacciones qulmicas, etc.

Cualquier material, conductor, semlconductor y aislante, estéd sujeto
al primer tipo de fenbmenos, mientras que los tres restantes aparecen mds bien

en materiales de baja conductividad eléctrica y térmica.

Gran cantidad del conocimiento que se posee acerca del dafio por un -
haz electrdnico se tiene gracias a estudios que se han real|zado por técnlcas
como AES o LEED, aunque en buena parte de ellos el objetivo original no eraana
lizar e] dafo, sino otros fendmenos como la adsorcién o la desorcién.

El dafo producido por irradiac|6n con electrones puede llegar a pro-
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fundidades bastante apreciables dentro de la muestra, sin que por ello deje de
haber dafios superficiales. El alcance promedio para un haz electrénico con ener
gia 3 kel en materiales pesados (masa atémica superior a 150), es del orden de
cientos de angstroms, mientras que el camino libre medio para dispersién inelas
ticade electrones estd entre 5y 30 A. Esto indica que las excitaciones electré
nicas de los atomos del material son producidas en forma ininterrumpida. Las -
excitaciones, ya sea de niveles profundos o de valencia, pueden romper enlaces,
crear radicales y defectos, o iniciar la difusién. Asf, para muestras no met3-
licas, los eventos que producen dafio pueden ser mds numerosos que los que pro-

porcionan informacidn.

La excitacién electrbnica en dtomos y moléculas puede producir una -
serie de procescs dafiinos, entre los que se encuentran la disoclacién de molé-
culas suwerficiales y la desorcién de fragmentos. Si hay gases residuales, tam

bién existe la posibilidad de que haya adsorcidn.

La desorcidn estimulada por electrones (ESD), consiste en la excita-
cibn electrénica de una especie superficial, seguida por el escape de un frag-
mento, o bien por su desexcitacidn y recaptura por la superficie. Este fenéme-
no ocurre si hay una repulsién entre las partfculas que han sido excitadas(pug

den ser tanto §tomos como moléculas), y la superficie.

M.P. Hooker y J, T. Grant®, encontraron ESD en sus estudios por AES

de muestras de nfquel con monocapas de mon8xido de carbono. En la figura 1 se

pueden observar los cambios que los pi

Carbdén Oxigeno cos Auger de oxigeno y carbén sufrieron

/ ’Am_/\4,~ a consecuencia de la irradiacién con -
electrones.

an i i Sin embargo, no siempre la -
aE /\/Jv‘ M\ﬂ—‘"“

ESD se debe a excitaciones electrdnicas

en las capas de valencia y poco profun

: 40 min das. R. Franchy y D. Menzel" demuestran

fN«AQJr" - que la seccibn eficaz para la desorcién
e de fones 07 desde una monocapa de C0 se

Figura 1

Energia delos stectrones—
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incrementa notablemente cuando el haz -
electrénico tiene una energfa mayor que
la de fonizaci6n del nivel 1s del oxige
no. Una posibie explicacién de estos re
sultados es que la creacién de un hueco
profundo en el dtomo de oxfgeno conduce,
a través de un decaimiento Auger, a un
estado final con dos huecos, C+...0+, y
entonces estos lones abandonan la super
ficie por una "Explosién Coulombiana'
(Figura 2).

Las seccliones eficaces para -
qqg‘se efectie la ESD tienen en general
valores menores que 10°!7 cm?, aunque -
Sé hﬂﬂ !ogrado hallar secciones eficaces
del orden de 10-1% em?.

Hay compuestos que bajo la -
lrradiacidn por electrones estén propen
sos a disociarse, Por lo comin, €stos -
son cpmpuestos en los cuales el anién y
el catién tienen diferencias en electro
negatividad mayores que 1.7. Ejemplos -
de este tipo de especies son Si0z, Al,03,
Ti0,, V,05, W03, MoOy. El mecanismo pa-
raq esta descomposicidn ha sido explicado
pdr M. L. Knotek y P. J. Feibelman®. Se

inicia con la producci6n de un hyeco profundo en el catidn, acompafada de un -

proceso Auger interatémico, lo cual chdug? Ja desorcidn del catién por la ''ex

plosién coulombiana.'

Una muestra de esta descomposicifn se observa en el trabajo de A. Van

" Oostrom®, cuyos resultados se pueden ver en la figura 3. En ellos se advierte

el decaitmiento de la sefal Auger de oxigeno, y el cambio correspondiente en la
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posicién y forma del pico LMM del aluminio como producto del bombardeo conelec
trones de una muestra de Al,0,. La varlacibn observada concierne a la conver-

sién de Al;05 en Al puro.

Por otra parte, debe tenerse en cuenta que los especfmenes metdlicos
no son sujetos de descomposicién durante la irradiacién, pues las excitaciones
electrbénicas de los &tomos son ripidamente neutralizadas por los electrones de

conduccidn,

Sustratos no metdlicos, como es el caso de los haluros alcalinos, son
también muy propensos a la disociacifn, tal como ha sido reportado por C. Fry-
burg y R, A, Lad’. Ellos estudiaron la resonancia paramagnética electrénica de
varios haluros alcalinos, y hallaron que la sefial del Li en cristal de Lif au-

mentaba a causa de la descomposicién (figura 4).

Otro fendmeno que es producto de la interaccifn entre un haz de elec
trones y una muestra es la Adsorcidn Estimulada por Electrones (ESA). Este pro

ceso es usvalmente causado por la excltacién electrénica o la disociacidn de -

una molécula del gas que se encuentra préximo a la superficie, o bien de una -
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posiciébn y forma del pico LMM del aluminio como producto del bombardeo conelec
trones de una muestra de Al,0;. La variacidn observada concierne a la conver-

sién de Al,05 en Al puro.

Por otra parte, debe tenerse en cuenta que los especlmenes metélicos
no son sujetos de descomposicidn durante la irradiacifn, pues las excitaciones
electrbnicas de los &tomos son répidamente neutralizadas por los electrones de

conduccibn.,

Sustratos no metalicos, como es el caso de los haluros alcalinos, son
también muy propensos a la disociacifn, tal como ha sido reportado por C. :Fry-
burg y R. A. Lad’. Ellos estudiaron la resonancia paramagnética electrénica de
varios haluros alcalinos, y hallaron que la sefial del Li en cristal de LiF au-

mentaba a causa de la descomposicién (figura 4).

Otro fenbmeno que es producto de la interaccidn entre un haz de elec
trones y una muestra es la Adsorcifn Estimulada por Electrones (ESA). Este pro
ceso es usualmente causado por la excitacldn electrdénica o la disociacién de -

una molécula del gas que se encuentra pr8ximo a la superficie, o bien de una -
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molécula que se halla débilmente

enlazada a dicha superficie.

Algunas investigaciones
han probado que existe una relacién
directa entre la cantidad de gas
residual en la camara de andlisis
y el gas adsorbido en la superfi-
cie como efecto de la radiacidn®,

lo cual se espera 16gicamente.

La adsorcidn de gases -
residuales es slempre esperada en

muestras met&licas. Sin embargo,
9

notaron que bajo el bombardeo electrénico hqﬁﬂa adsorci6n de oxfgeno en Si (fi

gura 5).

Una consecuencia grave de ESA es que experimentos con espectroscopia

Auger tienen una aparente sobre-estimacidn de la senslbil(dad al carbdn, sin -

- tomar en cuenta que puede haber una gran cantidad de este elemento que ha sido

adsorbido.

Otro fuerte problema que aparece durante la [rradiacién con electro-

nes es la acumulacién de carga en materfales alslantes. §i la produccién de -~

electrones secundarios es muy baja, aparece una carga negativa en la superficle

y por tanto un potencial superficiel {pestable. Este potencial puede llegar a

ser muy alto, y producir tanto yna defleccjbn del haz, como erosidn de grandes

fragmentos, debido a la repulsién de las cargas negativas.

En cambio, cuando la produccifn de electrones secundarios es aita,en

los alslantes aparece un potenclal superficial positivo, el cuyal es estable de

bido a que los electrones secundarios de baja energfa pueden volver a la super

ficie, y con ello impiden potenciales en la superficie demasiado grandes.

La presencia de este potencial positivo crea un campo eléctrico que
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es normal a la superficie, y que estd favorecldo alin mis por la acumulacidén de
electrones en la regidn subsuperficfal. La situacjén se puede observar en la ~
figura 6.

- Bkev
° 8 mo/om®
°
H
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positivo g
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Roglc»‘n ) :
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Figura 6 - Figura 7

El campo eléctrico que surge como efecto de la acumulacidn de carga
puede producir migracién de lones que estén presentes en la muestra. Este fend
meno fue observado por F. Ohuchl et al.®, Ellos midieron el decaimiento del -
pico Auger de] sodio presente en pelfculas de vidrio tipo "soda=1{me" (fFigura
7). Esta disminucién en la inteniidad de la sefal del sodio se pudo explicar -
par la electromigracién de este elemento hacia el Interlor de las pelfculas de
bida al campo que se form$ por la aglomeracidn de carga.

La acumulaci{én de carga puede-afectar los estudlos hechos a las pelf
- culas delgadas. Por ejemplo, T. Sasaki et al.'!, al analizar con la técnica de
XPS peltculas de LI,W0, Irradiadas con electrones, observaron: energ¥as mayores
de los fotoelectrones a causa devla gceleractdn por el potencial superficlal,

y adem8s notaron que la muestra permanec{a cargada hasta 17 horas.

§1 la energfa del haz incidente no se pierde en radiacién electromag
nética o producci8n de electrones socundaklos. debe entonces convertirse en ca
lor, Este calor en principlo eleva la temperatura de la muestra, lo cual a su

vez puede dar origen a otros efectos, o

Las muestras metd1lcas tlenen normalmente una buena conductlvidad téy
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mica, cosa que previene su destrucclén. Pero si este metal estd en forma de pe
1fcula delgada, y ademds estd deposi tada en un sustrato con una conductividad

térmica pobre, esta suposicién puede no ser valida.

La potencia del haz incidente sobre la pelfcula delgada se disipa en
dos formas: 1) radialmente, sobre el plano de la pelfcula; 2) a través de la -
interfase metal-sustrato. En un estadp estaciopario, el bq]qnce entre la poten
cia Incldente , y las disipadas en‘lqs dos formas enumeradas antes, determina

la temperatura de la pelfcula (figura 8).

Si la pelfcula es suficientemente gruesa, la disipacién radial prévi
lece sobre la normal. Pero cuando es muy delgada, s6lo el pequefio transporte a
través de la Interfase persiste. Como consecuencia de ello, se espera un incre

mento en la temperatura de 1a pelfcula.

Una derivacién de[icalentamiento de la pelfcula es la difusibn. Evi-
dencia experimental de la dffusién'en pelfculas de cobre y niquel depositadas
n vidrio ha sido proporciohada por K. Roll et al.'?, y ademds estimaron el au
ento en la temperatura por| la {rradiacién en las pelfculas hasta unos 260°C

(figura 9). j

La segregacifn es otro de los fendmenos que pueden verse estimulados
or el calentamiento de la muestra a causa de la irradiaclfn, aunque tambiénla
lectromigracién puede estar envuelta, C. T, Stoddart et al,!? advirtieron que
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generacidon y movimiento o

de defectos en la'red, creacibn de pares electrén-hueco, etc,, se pueden origi
nar. Los cambios en general son resultado de la combinacidn d¢ las excitaciones

electrénicas, el calentaniento’'y |g acumulacién de carga.

W. Lippert!* pudo observar cambios en el espesor de muestras de va-

rios polimeros a causa de la irradiaci6n con electrones. L. Reimer!® reporta -
la destruccidn de cristales de parafina por la misma razén (figuras 11y 12).
Asimismo, recristalizacibtn de ngmplq;es de Ta contaminado con oxfgeno, forman

do cristales de Ta,; 05, ha sido observada por C. J. Calbick!'®.
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Un efecto mis es la erosién de una parte de la muestra. J. Ahn et -.
al.'?, estudiaron el perfil de un especimen de vidrio ""soda-1ime", que fue bom
. + ' . .
bardeado con iones Xe y un haz de electrones, de corriente 30 mA y energia de

3.0 keV. La figura 13 exhibe claramente el resultado.

R. E. Kirby y J. W. Dieball®, en
sus investigaciones sobre los efec
tos de un haz de electrones sobre
Si, pudieron observar que bajo -
irradiacidon con electrones, expo-
sicion a CO, y calentamiento, y -
sdlo con la combinacion de estos

tres factores, se producfan exca-

vaciones en la superficie del Si. Bycde Horieontah | Amm ‘:::::.,.::.-Wm

Todos estos ejemplos, - - Figura 13
que son sblo unos cuantos de todas »
las alteraciones que los haces electrénigps pueden causar, dan una idea de la
necesldad de un estudio profundo de los dafios, para proporcionar un criterio -
que permita hacer correcciones en las técnicas de anallsis que requieren de la

interaccién de un haz de electrones con pelfculas delgadas,
2.2. Penetracién de electrones en s6lidos.

Uno de los aspectos de la interaccién radlaci6n-materia que van a in
teresar mas en el presente trabajo, es precisamente la penetrac!®n que un haz
electrénico tiene dentro de un s6)|da cuando inclde en &1,

De acuerdo a la llamada teorla de Thomson-whlddlngton", la mitad de
la energfa de los electrones es absorbida en el Gltimo cuarto de su trayectoria
dentro del blanco. Por tanto, es natural esperar que en esa regidn se produzca
una gran cantidad de dafio. Es ésta ]a razén por la cual un conocimiento adecua

do de lapenetracién de los electrcnes en e materlal bajo estudlo es necesarlo.

E1 proceso de penetrac|dn de electrones con clerta energfa en el In-
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terior de los sélidos ha sido investigado desde el primer'trabajo de Leﬁard en
1895. La primera expresién tedrica para el frenado de electrones en muestras -
s6lidas fue desarrollada por H. A. Bethe en el marco de la teorfa cudntica clad
sica. A partir de entonces, numerosos trabajos, tanto tedricos como experimen-
tales referentes a la penetracidn de los electrones y produccidn de electrones

secundarios, proceso muy importante también, han tenido lugar.

Una suposicidn obvia es que el alcance del haz electrénico dependa de
la energia inicial del haz, asi como de la densidad del material irradiado. La
penet;acién de los electrones debe ser mayor si su energfa es mayor, y menor -
cuando la densidad es grande. Por tanto, se espera para el alcance, que aquf se
definird como la profundidad dentro del material en el cual la fraccidn de elec

trones transmitidos ha decrecido hasta el 1%, una expresi6n de la forma:
R = CE," (2.1)

En esta ecuacidn, E, es la energia de los electrones incidentes, n es un nime-

ro mayor que 1, y Cmp y p es la densidad.

Una expresidn empirica obtenida por H. J. Fitting?? es la siguiente:

v, "~ R =900p-0"8 g 13 Eo<10 keV - (2.2)
= 450p70"% 17 Eo>10 keV : (2.3)

En las ecuaciones (2.2) y (2.3), R estd en &, p en g/cm? y Eo en keV.

Es plausible que en la regi6n de transicién se puedan establecer rela
ciones con distintas C y n, lo que también puede ocurrir para energfas préximas

a 1 MeV, debido a la aparicién de efectos relativistas, Estas ecuaciones ,tam-

bién pueden ser utilizadas para la medicidn de espesores de pelfculas, con una

precisi6n mejor al 20%.

La fracci6n de electrones transmitidos como funcién de la profundidad

se expresa del siguiente modo:

n = exp{-h. 605{§Tg2777]p(E°'2)} (2.4)

AquY, x es la profundidad, y p es el 1lamado pardmetro de #ransmisifn, el cual
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r/M= 021

t(E / Eo)

E/%e

Figura 14 o | Figura 15

también depende de la energfa y del material, en la forma que puede advertirse

en la figura 14.

| Asf pues, con la fraccidn de transmisidn se puede calcular la profun-

didad promedio a la que se introducen las electrones, y que estd dada por

e [ o L0t e
0

donde o = -4,605 R™P, y T es 1a funcién - gamma.

La pérdida de energfa de los electrones transmitidos se incrementa -
cuando la relacién profundidad-alcance es mayor. Esto puede yerse en la figura
1521, donde las distribuciones de energfa para los electrones se van corriendo
hacfa valores m&s bajos cuando x/R aumenta.

La profundidad de absorcidn mds probable también puede expresarse en
funcibn del pardmetro de transmisién, y gl resultado es??:

x = (p - 111/Ph.605 p)1/P g (2.6)

El nimero total de electrones secundarios en funcién de la energfa ~
| para diversos metales se observa en la figura 16. Para materlales mis pesados,
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como el oro, la produccidn es menor que para materiales ligeros. La energfa me
dia para un electrdon secundario producido por electrones incidentes de energia
Eo se ve en la figura 17, y en este caso la energfa es amyo para materiales -

mas pesados.
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Figura 16 ‘ Figura 17

Los resultados tedricos referentes a todas estas magnitudes en gene-
ral.no se expresan en forma tan simple como los empfricos. Esto no significa -
que los resultados no sean buenos. M§s adn, hay teorfas que ajJustan muy bien -
los datos experimentales. Un ejemplo de ellas es la de K, Kanaya y S, Ono??, en
la que utilizan funciones‘de potencial de formas exponenclal y de potencias, -
con radio at&micp;apantéllado para la dispersifn, Un modelo de penetracidn por
difusidn de Jos electrones debido a collsiones mdltiples se combina coh una mo
dificacién de la ley de Thomson-Whidd(ngton, con la seccién eficaz de disper-
si6n de la ley de Lenard, da una gran coincidencia con el experimento, aunque
las expresiones son en algunos casos verdaderamente impresionantes por su com-
ple]idad. |

Por ejemplo, la ecuacién para el alcance mdximo de penetracién* se

(%) Debrao al error experimental, se puede pensar que el alcance definido mis

arriba coinclde con este alcance méximo,
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puede escribir como:
E£+1/n(

R = L01) 1+eE,) 1 H1/0

NZNZPZ(1/n)a2~2/nE§+1/na:/n

2 21T -1]aE, (1+2eE,)
”f1+25Eo) sen {E{Z tan™ e e )}“

(2.7)

En esta ecuacidén, N es el nimero de dtomos por unidad de volumen, Z es el niime
ro atémico, E, es la energfa de ios electrones incidentes, €=e/2moc?, I' es la
funcidn gamma, a, el primer radio de Bohr del hidrégeno, E, es la energia de -
ionizacidn promedio, n indica el grado de dispersién, E, es la llamada Energfa

de Rydberg, y a = 0.77a,2”'® (K). El valor de n se calcula de la ecuacldn:

n=1+2exp(-f + 2x1075) (2.8)

donde E= log(e1/2), €1= a/b, con bQZeZ/E.

La fraccidn de electrones trapsmitidos en funcidn de la profundidad

(més blen de la profundidad reducida y = x/R), es segln esta teorfa:

n = expl-vy/{(1 - y)} | - (2.9)
donde el pard@metro Yy estd definido por: Vv .,

Y=am- D@+ Dn+ DM (2.10)

aqul, Q es la seccidn eficaz total, que toma en cuenta'electroneszque coliden
hasta tres veces. ’

La coincidencia de esta teorfa con Jos experimentos puede confirmar- ;
se en la figura 18, donde se muestra la fraccién de electrones transmitidos co
mo funcidn de la profundidad reducida, y en la figura 19, donde se grafica el

alcance contra la energfa.

Aunque ambos resultados, el empfrico y el tebrico, dan una buena co-

incidencia, es evidente que la s|mplicidad del primero lo hace preferible cuan
. do se desea algiin cdlculo prictico, no obstante que el tedrico ayuda a unmejor
entend(miento de lo que sucede en este tipo de Interacciédn,
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3.1. Principios.

El nombre de esta técnica de andlisis de materiales proviene de las
investigaciones realizadas por el flsico Ernest Rutherford a principios de es~
te siglo, y con las cuales lleg8 a establecer su modelo atémico. Por las carac

teristicas del método también se le conoce como retrodispers|6n de iones.

Bésicamente, el principio consiste en colocar un blanco frente a un
haz monoenergético de iones de hidrégena, helio o cualquier otro elemento 1lige
ro. Los iones retrodispersados provenientes: del blanco como resultado de la in

teraccion son detectados y analizados.

Para los iones que son dispersados por la superflc[e de la mugstra. -

se tendra la siguiente expresion de la energfa-
E=KE (31)

donde Eo es la energfa de incidencia del lpn y Kes el llamado ﬁacton anemdtL
co de dispernsion, Este factor proporciona infromacién acerca de la masa del -
blanco. Para una colisidn eldstica, el factor_puede calcularse si se consudera
la situacién mostrada en la figura 1. En ella, una partfcula de masa m y velo
cidad v , colide el&sticamente con otra de masa m que se halla en reposo. Las
‘ ~ ecuaciones sigulentes se tendrdn pbr conser
vaci8n de energfa y momento, en el sistema
de laboratorio: |

mVy = myvicosd + myvicosd (3.2) 7
0= myvisend + mavisend (3.3)

- { 2 2 2 5
Figura 1 DL MYl Mayd” (3.4)

Al elevar al cuadrado las ecuaciones (3.2) y (3.3) v sumarjas, con -
las energfas Eo=myvi/2, E=myv{2/2, E'=myvi®/2, y eliminando- el dngulo ¢ con\as

ecuaciones (3.2) y (3.3), resulta:

E' = Mp o Mg o oML FE~ (0sp (3.5)
ma mz m2 ‘

DE la ecuacién (3.4), E' = E, -~ E, y al sustitulr en la ecuacién (3.5)




e

|

E[) + @l] - Eo[l - EDJ= M /EE . cosh
mz m m2

2
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(3.6)

'Si se eleva al cuadrado la ecuacién (3.6) y se resuelve la ecuacidn

de Jegundo grado en K = E/Eu, el resultado es:

my +m2

K = [m;cose + /mi - misen 6]2

(3.7)

De la ecuacién (3.7) se deduce que para atomos pesados los iones -

pierden poca energia, mientras que los atomos ligeros absorben mucho de la ener
gig incidente. Del mismo modo, para iones mds pesados la pérdida es mayor, y -

lo/mismo ocurre para angulos mayores. En la figura 2 se aprecia esta situacion.

Por ello, las mediciones se llevan a cabo en dngulos de 150°y mayores.

Factor cimemdtico de disperiion

¢

g

o
L3

‘ Estos hechos permiten -
distinguir elementos, y ain isdto
pos hasta de una masa atémica de
cerca de 40 (como 35cl y 37Cl), -
si se eligen los parémetros y se
tienen las condiciones experimen-~
tales adecuadas. Sin embargo, pa-
ra elementos mucho mds pesados, -
dos de entre ellos sélo puedenser
distinguidos si su diferencia en
masas es del orden de 10 unidades

de masa atdémica.

La seccién eficaz dife-

o VTS A S 7 2 . e SR .
Anguio de dispersidn renclal para dispersién, do/d2, en

u . una direccidn dada dentro de un -

Figura 2 &ngulo s61ido df2, se define para

do
dQ

-

nimero de partfculas dispersadas en el 8ngulo s8lido df2

un 8tomo del blanco como:

(3.8)

nimero de partfculas incidentes por unidad de &rea

Para el sistema de laboratorio, la secclbn eficaz diferencial se pue

de escribir, de acuerdo al anilisis del apéndice:
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do

——

d

2,2,e’ Jz(cose + {1 - (msenB/my)?1%)2 (3.9)
2E,sen‘® (1~ {mysenB/mx}9 12 ’

donde Zi y Zzson los nimeros atémicos del proyectil y el blanco, respectivamen
te, e es la carga del electron, y E, es la energia de! proyectil antes de la -

dispersién. La ecuacidén (3.9) toma en cuenta el retroceso del blanco, pero si

m2>>m), entonces el retroceso es insignificante, y la ecuacién (3.9) se puede

aproximar por:

do (lezez 2 g
- 5 Jsen"a/z (3.9a)

También se puede definir una seccidn eficaz promedio 0, como

1 { do '

donde Qes el dngulo sélido'que subtiende e} detector.

A causa de la pérdida de energia de los fones en el material del blan
co, la energia de los proyectiles dispersados en el interior serd menor. La di

ferencia de energia AE representa la cantidad de energfa perdida por las parti

culas del haz cuando entran y salen del blanco. Exlste una relacibn directa en
tre el espesor total de] blanco y la diferencia de energfa AE. Puede observar-

'se la figura 3 para obtener esta conexién, en el caso de que todos los adngulos

involucrados sean coplanares. De ella se deducen las expresiones:

6= 180° - 6, - 62 (3.11)
ot &

E = Eo _C-O-g—e‘;dx EQ (3"2)
_ .t dE : _

En estas expreslones, t es el espesor del”

blanco, y dE/dx es la pérdida de energTa

L “de la partfcula.
i

5 AsT pues, la diferencia de

' energfa es:
AE=KEO"E

Flgura 3 . relacibn que puede escffblrse como
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AE = {s}t (3.15)

donde {S}, el gactor de pérdida de enengia de netrnodispernsibn, estd definido en

la forma:

1 dE

K dE
{s} [cosi| dx |Eo * [‘cosbz| dx|KE (3.16)

Este resultado es una aproximacidn para espesores muy pequefios. Para

it

apreciar esta aproximacidn se puede ver
la figura 4, donde una dependencia con

la energia de dE/dx se muestra en una -

Trayectoria de
salida

Aproximasidn

Jrays otoria de
incidencia

forma esquemdtica. Los valores de dE/dx
en Eo v KE, se indican con circulos, -~

mientras que los valores reales durante

b o o e v o o

s e vor e e o e e -
PSR

i
'
1}
i
[
A

las trayectorias de entrada y salida se

mues tran con trazos mads gruesos. 1 KE K& €

Figura 4
Para incidéncia’normal del haz, 0;=0, 32? 180° - 0, y la ecuacidn

(3.16) se transforma en:

- E 1 dE -
{5} = K e, * TeosoT Tolke. (3.17)

Una aproximacién més efectiva puede lograrse si se evallia dE/dx a -

una energia de Incidencia promedio E y una energfa de salida promedio E, sobre
las trayectorias respectivas en la figura 3. Asf, se define el factor de retro
dispersién promedio {S} como

(5w K __GEL 1 dE| (3.18)
lcosegl dx B )co;§z| dx |E, - :

Con el uso de esta aproximacidn, o
E= (E, + E)/2 Eo = (E + KEo)/2 (3.19)

OFras formas de expresar la prgfundldad, ademds de la t, que la da -~
en unidades de longitud, son:
pt (g/cm?) = masa por unidad de &rea
Nt (4tomos/cm?) = nimero de &tomos por unidad de &rea.
Aqui, p y N son las densidades volumétricas de mata yde &tomos, respectivamente.

Se encuentran relaclionadas a través del nimero de Avogadro, No, y el peso mole-
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cular del blanco, M, en la forma:.
N = Nop/M (3.20)

Con ésto, la pérdida de energla se puede expresar como dE/pdx, o tam

bién comoidE/Ndx.

La seccidn eficaz de frenado por dtomo € se define como:

d

1
N dx (3.21)

m

11}

€

La definicidon anterior permite escribir ecuaciones paralelas a las ~

(3.17) y (3.18), pero con el factor de seccién eficaz de frenado {e} en vez de

{s}, para incidencia normal, 6;=0:

(eo} = Ke(Ea) + ooy e (KEL)  G.22)

“para la aproximacién de energfa superficial, y W

{E} = K E(E) + EC—J]-S-GT. E(Eo) ‘ (3-23)

en el caso de la aproximacién de energia media, con E y E, segin las ecuacio-

nes,(3.19);

Si el blanco de que se trata es una muestra compuesta, es posible -
aplicar la negla de Bragg®", que consiste en la aditividad de las secciones -
eficaces de frenado de los componentes. Esta regla se aplica en la escala atd

~mica o molecular en la siguiente manera:

T N PR R (3.24)

ecuacién en la que A~B. es la forma molecular de un compuesto formado por m -
Gtomos de A y n 4tomos de B, siendo m y n enteros. Funciona también para una
mezcla, y entonces m y n representan las concentraciones atémicas fracciona-

rias de ‘los elementos A y B, respectivamente.
3.2, Andlisis de un espectro.

Como se menciond en la seccibn anterlbr, la Informacién por RBS se
obtiene a partir de la energfa de los jones retrodispersados. Pero la forma -
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de estudiar dicha energia consiste en contar el nimero de particulas que son re
trodispersadas con energias que estdn dentro de Intervalos que cubren a su vez
todo el intervalo de energfas esperadas como resul tado de esa retrodispersidn.
Por razonés que se entenderdn posteriormente, a los pequefios intervalos deener

gia en adelante se les denominard canales.

La forma y la altura del espectro encierran informacién cuantitativa
del blanco. Existen diversas aproximaciones para obtener dicha informacidn y -

por ello se comenzard con la més simple.

Supdngase que el blanco es una -

, muestra gruesa (figura 5). Se tendrd en con
sideracidn s8lo la regién cercana a la super
ficie. Todas las cantidades sefialadas en la
figura se han definido previamente, con ex-
cepcién de §Eq, el cQal es el ancho del ca-

nal de energfa del sistema de deteccidn, §x

es el grosor de una capa, y H es la altura

Ko mnereis del espectro.

Figura 5 La relacién entre 8E; y Sx se ob-

tiene de las ecuaciones (3.14), (3.15) vy (3.17), que dan como resultado:

6E; = KE, - E; (3.25)
8E, = {S}8x = {eIN6x (3.26)

La altura del espectro, que es el nimero de cdéntas (partlcu!as)"pér
canal, depende del nimero total de iones Incidentes, Q, el &ngulo sdlido del -
detector, 9, la seccién eficaz promedio g de la ecuacidn (3.10), evaluada enE,
y el ndmero total de Stomos por unidad de &rea, NSx, que da la diferencia de

energfa correspondlente al ancho del canal, &E;. AsT,

H = QuaNsx | (3.27)
y utilizando la ecuacién (3.26) resulta:

H = QuNSE; /{S} . . - (3.28)

o también




H = QRSE:/{e) ‘ (3.29)

Para el andlisis a una profundidad mayor, el problema no es tan sen-
cillo como antes. No obstante, puede verse la figura 6 para obtener un resulta

do Gtil. Un procedimiento parecido al anterior lleva a la ecuacién:
H(Ey) = QolE)NS(KE) /{S(E)} (3.30)
o bien

H(E,) = Qo(E)QS (KE)/ {e(E)} , (3.31)

Existen algunas diferencias importantes entre las ecuaciones (3.30)
y (3.31), y las ecuaciones (3.28) y (3.29). En primer lugar, 6x, que estd en -
el interior de la muestra, genera un an-
cho de energia 8 (KE) dentro del blanco, ’ "i“?“" . s
que se vuelve §E; fuera de &l. Como segun
do punto, la seccibn eficaz diferencial
se ha de evaluar a una energfa E a lapro

fundidad x, justo antes de la dispersiﬁnf \__‘,L;#”"'—-‘N
. “|

 Finalmente, {S(E)} y {e(E)} se evalfianen

una energfa local E, en vez de E, en las Némero
o
jecuaciones (3.17) y (3.22). Asf: ‘ cuentae "l‘!’
- dE 1 dE : r -+
8} = K gle * TeosoT axjke 3+32) £ KR eraln
) = Ke(B) ¢ g e(ke)  (3.33) Figura 6

Debe advertirse la diferencia entre {S(E)} y {5}, {5} se utiliza pa-

ra detérminar la profundidad a la que ocurre la dispersién,
El término 8(KE) no se puede medir, pero se relaciona con 8E; por mg
dio de la expresidn
(k) o ELKE) ' '
S (KE) +TE, T S (3.34)
De este modo, la ecuacién (3.31) cambia a

H(Es) = Qo(E)a 20 SEEL (3.35)
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xdemés, E debe hallarse de €, y E; en cadlculos separados, antes de poder aplif

ar la ecuacién (3.35).

Cuando el blanco es una pelfcula delgada, se encuentra una relacién -

irecta entre el 3drea del espectro y el espesor de la pelfcula.

Considérese el espectro como el de la figura 7. Se dird que la pelfcy
a es delgada si E.>>0E, y la pérdida de energfa no cambia en forma apreciable
} vagiar la energfa de Eo a Ey de KE a E1. La aproximacién superficial puede

sarse para la pelicula delgada, dando como resultado:
AE = {S}t = {¢}Nt (3.36)
' ademés

H = Qo0SE, /{e) :' | - (3.37)

El &rea del espectro de energfas se
uede calcular tomando la suma de las cuentas
ara todos los canales. Para un espectro rec-

angular:

o -
m

A= H T (3.38) 1 s
.1‘ : Ndmero
con ésto ‘ de
R . ) ouentas ry L
A = QoONt (3.39) .
€, KE

Entonces, el &rea del espectro es di °  Energfa

ectamente proporcional al espesor de la pell .
Figura 7

ula. Esta relacidn se mantiene para pelfculas
umamente delgadas, pese a que en este caso el espectro es mds bien gaussiano -

ue rectangular, debido a resolucién y fluctuaciones de energfa.

A continuacidn se examinard la relacién entre las alturas de los es~
ctros de dos pelfculas delgadas superpuestas, o de una sola pelicula sobre un
strato mds grueso. La figura 8 muestra un sistema de este tipo, La altura de
as sefiales de las especies Ay B, H, y Hy, se toman en las energfas que corres
nden a la dispersidn en la interfase. La razdén entre dichas alturas es:
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He o oa (e 8(KE)
= o TeF SIS (3.40)

El término S(KaE)/8(K,E) para algunos

Nuimers de cusntos

.______—ﬂ”’— sistemas, comoel oro-plata, tiene un valor pré-
= £
‘:%; A ° ximo a 1. Es necesario conocerlo para tomar en
.

) \\\\ cuenta la diferencia entre la energfa por canal
sustrate . A LI y el correspondiente ancho de energfa dentro de
gore ”"—— la muestra, en la interfase, para una capa 8x.

4 """“" Entonces, para sistemas de! tipo Au-Ag,
Ha &W{E}Z
HB Gg € A (3’."])
Una forma de evaluar la cantidad --
- S(KAE)/8(KeE) es referirla a la razdn de las sec
“ ¢ '""'h clones eficaces de frenado, en la forma:
(K,E) “( e* (E
feH - St S o)
Figura 8 e* se emplea porque la pérdida de energfa ocu-

rre en el componente A. Ademds, E, y E se re
fleren a las energfas detectadas de particulas que fueron retrodispersadas en -
la Interfase.

La utilidad de la medicién de alturas relativas es que se hace i nnece
sario conocer Q y {. ‘

Cuando las pelTculas delgadas se han mezclado 0 han formado compues-v
tos, se puede obtener una ecuacldn para las alturas relativas de un espectro de
RBS.

Sup6ngase que la pelfcula st compuesta por los elementos A y B, en
una especie de composicién molecular AnB,, con m y n enteros. También se puede
pensar en una mezcla de composicién {déntica, y en este casom y n son fracclo-
nes tales que m + n = 1. La flgura 9 da una gufa para el andlisls del problena.
Se usar8 el subfndice A o B para indicar que la dispersién es por A o por B, y

el superindice AnB. para sefalar que el medio de frenado es el compuesto o mez-
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cla. Si se presume que la pelfcula es lo sufi-
cientemente delgada para usar la aproximacién

superficial, resultan las ecuaciones: . .
| 9
AE, = {8t = {el)"N"™" (3.43) § N Rk,
AmBn AmBn I\mﬁ"
AE, = (s}, t = {e}, (3.44) ,__;‘:\ _—
Aqui, N"™ es la densidad molecular del compues ~

to, o la densidad atdmica de la mezcla. Asimis

mo.:

Nimere 4o
cuentas

wen dE 1 dE
(sh™ = Keqxle. * Tcosd] ax|kie  3-45)

La expresidon equivalente se tiene pa
' AmBn )
ra {S} , si se cambia K, por K, en la ecuacién Figura 9
(3.45). En forma andloga,

(€1 = K3 (EL) + 1o (K, Eo (3.46)

Sabiendo la composicién de las pelfculas, y midiendo AE, 6 AE,, se -

puede calcular su espesor.

Para las alturas del espectro, H, 6 Hy, se pueden obtener expresiones
similares a las ecuaciones (3.28) y (3.29):

Ha = qo,smmgl/{s}g‘":" 3.
Ho = QOaSNa8E,/{S}s (3.48)

Al dividir ambas ecuaciones:

HA GA NA {S}Aanz Oa M {S A
Hu ‘ U' Nu [S}al Oa HrTea” e (3"‘9)

Esta ecuacién ofrece la posibilidad de calcular concentraciones o la

estequiometrfa de la pelfcula. Por otro lado, es insensible a los errores sis-

temiticos en los valores de pérdida de energfa utilizados.

Si se da el caso de que el componente A es mis |igero que el componen
' te B en una superposicién de peliculas, pueden aparecer dificultades. La figura
10 da ejemplos de ello. En (a), el componente A absorbe la energfa de las partl
culas que llegan a B, y ésto provoca un desplazamiento de K E, hacia energfas -

menores, aunque las partfculas dispersadas por B pueden tener energfas superio-
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'luflfrmoi [ Sustrato | B Sustrato {8 A
et g
o .

8 s 5
[4
; s ) 5 bt
3 <
A ' A 1)
§ L EE - N 1 -
. [ o y 'Q nlﬂ
“'.* '"'"" s tﬂw*
(a) (b) (c)
’ ' Figura 10

‘res .a laé retrodispersadas ﬁor A. Pero §i el espesor de B aumenta, puede suce-
d@f que haya fones con la misma Qnérgfa':tanto dispersados>por B como por A. Co
‘mo conSecuencia, habrd una superpos@ciéq de los espectros, segln se observa en
(b). Lo mismo puede ocurrir si la peifcqla A es mis gruesa que la B, caso mos-
“trado en (c). Soluciones a estos prablemas se obtlenen con el uso de diferentes
iones y energfas para :rradiaf la muestra,

3.3. Fluctuaciones dg'energfa.

Cuando el haz de lones utilizado para RBS atraviesa una clerta capa -
_del materfal bajo estudio, es ngico pehsgr que aun cuando todos ellos Iievaran
exactamente la misma energfa (desde luego, en la préctica ésto no es posible de
.rgalizar) -no todos estaran sometldos a interacclonas |dénticas con el material,
'Ibvéhal va a provocar qua la energfa coq la cual emergen del blanco después de

la dispersibn esté sujeta a variacqopes o fluctuaciones (en Inglés, Enengy -
Sitraggding) .

Estas fluctuaciones de energlg van a restringir la resolucién del mé-
todo para determinar masas y profundldadés. Hay algunoas teorfas encaminadas a
del inear este fenbmeno, pero por desgragla las mediciones vdllidas que las corro
boren son escasas.
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La més simple de estas teorfas es la desarrollada por Niels Bohr2%’2%
la cual establece el resultado:

= hnz%z3e*NAR (3.50)

En esta ecuacidn, Q, es la fluctuacién de energia de Bohr, la cual es la desvia
cidn normal del ensanchamiento de la energfa, que se relaciona con el ancho Zo-
a La mitad def mdximo (FWHM, por sus siglas en inglés), por

Qo = FWHM/2.355 (3.51)

f
1 Y Z2 son lcs nimeros atémicos del proyectil y el blanco, N es la densidad atd
ica y AR es el espesor del blanco.

. 4 ' . 26,27
Modificaciones a la teorfa de Bohr arrojan como consecuehcia®®’ ?’;

Q2 = £(2,,2,, E)02 - (3.52)

los Iimites asint6ticos para esta formula son f = 1, lo‘que da lateo

ria de Bohr, para energfas altas, y f < 1 para bajas energfas.

La funcidn f(Z,, 22, E) también ha sido calculada por ofros métodcs28
y el resultado que aparece da fluctuaciones bastante menores que la teorfa de -
Bohr. Los resultados pueden apreciarse en la fiqura 11. ”
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PRODUCCION DEL HAZ ELECTRONICO




Un requisito indispensable para el estudio del dafo producido por la
incidencia de electrones en pelfculas delgadas es, obviamente, la produccién -

de un haz con las caracteristicas deseadas.

Para cubrir este requisito es necesario tomar en cuenta dos puntos im
portantes, que son, por un lado, la emisi6n de electrones por algiin material, y
por otra la dptica del haz electrénico. La complejidad de ambos campos impide -
tratarlos aqui en una forma muy profunda, pero estudios mds completos se pueden

hallar en la bibliograffal0 3173233

L.1., Emisidén de electrones.

La emisidn de electrones se puede definir como la expulsidn de estas

partfculas por cuerpos lfquidos o sblidos, y no en forma esponténea, sino por -

la accidn de cierto agente fisico externo. As?, puede clasificarse la emisién -

electrdnica segin el tipo de agente que la provoque:

1.- Elevacion de la temperatura del cuerpo;

2.~ Bombardeo del cuerpo por medio de jones, eléctrones, etc. ;

3.- Radiacidn electromagnética de longitud de onda suficientemente corta inci-
dente sobre el cuerpo;

L, - Apllcacién de un campo eléctrico positivo grande cerca del cuerpo.

Aestos tlipos de emisidn se les conoce, respectivamente, como fermoid-
nica, secundaria, fotoeléctrica y por efecto de campo. En este caso el Interés
se centrard en la emisién termoiénica, debido a que es el método empleado en la
producclén del haz. Sin embargo, es posible encontrar datos relativos a los ‘==

otros tipos de emisi6n en las referenclas.

Dentro de un metal, hay electrones que se encuentran ligados a &l dé
bilmente. A éstos se les denomina electrones Libres, y a pesar de que su dls~
tribucién de velocidades adecuada es la de Fermi-Dirac, a temperaturas altas -
sigueh aproximadamente la distribucidn de Maxwell-Boltzménn; aunque las veloci
dades reales de los electrones a 3000 K son cerca de 1000 veces superiores a -

las predichas por esta Gltima teorfa.
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Las fuerzas electrostaticas causadas por los &tomos del material impi
den que la mayorfa de los electrones libres lo abandonen. Estas fuerzas tienen
su origen no sGio en las cargas positivas restantes, sino en los reacomodos de
la carga negativa. Para que un electrbén salga del material es preciso que supe-
re la barrera de potencial que le presenta la superficie, con una energia ciné-
tica minima. El trabajo por unidad de carga necesario para que este efecto se -

realice es conocido como gunciin thabajo.

Una aproximacidn para entender tedricamente la forma en que la super-
ficie liga los electrones al material se puede hacer por medio de una compara-
cién entre un material finito y uno Infinito. Puede probarse®" que la accidn de

5

una celda del material sobre los electrones decae como r™”, es decir, es de cor

to alcance.

Si se hace la suposicién extra de que la distribucién de la cargaeléc
trica no se distorsiona en la superficie (figura 1) el resultado serfa que la -
funcién trabajo es igual a la energia de Fermi, lo cual en la realidad es fnco-
rrecto. Esto ocurre porque la carga en la superficie no sigue la misma distribu

cidn que en el interior.

|
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En esta forma, al considerar una superficie el&ctricamente neutravis
ta desde lejos (en una escala atdmica), en la parte préxima a la superficie apa
recen campos eléctricos Intensos, contra los que debe ejercerse un trabajo dado

por W = fe E+dL para que el electrdn abandone la superficie (figura 2). Esto re

dunda en un valor mis real de la funcién trabajo.
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Por lo expuesto anteriormente, es de ésperar que la emisién electrén|
ca de un material dependa de su temperatura y de su funcidn trabajo. Asi pues,

Richardson®® y Dushman?® encontraron tedricamente que la densidad de corriente

emitida, J, varfa con la temperatura en la forma:
J = (120.4 A/cm®) T2 exp(-bo/T) (4.1)

donde bo= 11600 ¢,, ¢o es la funcibén trabajo. En la mayorfa de los metales rea-
les, el factor 120.4 debe cambiarse por 60.

6 La variacidn con el tér
-
o mino T? es pequefia, y por tanto -
ol . diffcil de verificar, no asi el -
-2y v - término exponenclal, al que se de
-4 N ;*wm.g - be la mds fuerte dependencia de -
-6 St =
£ SN ey g - T la emisi6n con la temperatura. La
3 ° NN Eheal
: -0 3 N figura 3 muestra una grafica, pa-
LI N N ra algunos metales, de log J/T® -
. NN
o 11 \ ’5;,‘\\\ contra 1/T, lo cual da un 1Tnea -
48 — O N recta,
N B ‘\i. : \k ‘ N ;
-2@ AN \ : S{ se toma en cuentaque
-4 ) ) ]
ool 02 Df 0495 O.Slwlg,:j:?-@ JO u ‘113 4B 18 13 mayor parte de la potencia con
3000 2000 1500 1000 o K que se calienta el emisor se disi
Figura 3 pa como radlaci6n en el Intervala

‘ de temperaturas en que se obtiene
12 emisién, puede dihujarse una gréfica de la corriente emit{da contra la poten
cia de calentamiento, Esta Qréflca es'cg93 una recta, pero para efectos précti-
cos se hace una ligera distors{8n en laé‘coordenadas, con lo cual se obtiene -
exactamente una recta, La figura 4 muestra este tipo de gréficas para tres mate
riales, ‘

‘De acuerdo a la ecuacidn (4.,1), serfa de esperar que el mejor metal -
emisor sea el que tiene la funcin trabajo mis pequefa. Sin embargo, no es éste
el caso, pues el cesio, el cual presenta la menor funcién trabajo, se funde a -

300 K, précticamente la temperatura amblente. Por otra parte, el tungsteno, con
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un punto de fusién de 3655 K, tiene una funcidn trabajo relativamente alta.

No obsténte, se pueden hacer clertas combinaciones téhto qufmicas co-
mo ffsicas que permiten la elevaci6n del punto de fusién de los emisores con fun
cién trabajo pequefia. De este modo, una monocapa de torio sobre tungsteno hace
que el torio pueda ser operado arriba de sd punto de fusién, AsTmismo, pequefas

 capas de metales alcalino-térreos en otrgs sustratos dan la oportunidad de apro

vechar la baja funcién trabajo de estos metales.
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Como consecuencia de lo anterior, aparecen tres tipos fundamentales -

de fuentes de emisién practicas:

1.~ Metales puros;
2.- Emisores con peliculas metalicas;

3.- Emisores con cubiertas de &xidos.

Enseguida se explicardn por separado las caracterfsticas de cada tipo

de emisor.
L.1.1. Metales puros.

Hasta donde es posible determtnar experimentalmehte, los metales pu-
ros siguen para la emisién de electrones la ecuac&én de Rlchardson-Dushman Co-
mo se explicd mds arriba, los emisores ideales dgberfan tener‘una funcidn traqi
jo pequefia y un punto de fusién alto. Como no es bdsib!e encontrar en la npatura
leza un metal con esas proptedadés, se utilizan dentro del'tipo ae,metales puros
aquéllos que presentan un punto de fusién alto. Asl pues, los metales puros mis
ut!1izados son el renio, el tungsteno, el molibdeno y el téntallo. De ellos, por
mucho el tungsteno es el mds importante. La tablé,l muestra algunas prop iedades

importantes de estos elementos,

Tabla 1. Propiedades de elementos emjsorgs.

Propiedad = ‘ , be : Ta T W - Re:
Nimero atémico o . o ke ) 73 Tk :775ff’ 
‘Peso at&mico SRR 95.95 180.95. - 183.92 186 3
Densidad (g/cm?) - 10.2 16,6 S193 0 210
Punto de fustén (°C) | 2630 3000 3410 3180
Punto de ebullicién (°C) 48ap 5300 5930 5630
- Presidn de vapor a 2000°C (torr)  3x1p7° 1x107¢ -~ 3x107¢ 3x10~8
- 2500°C %1072 3x107° Chx107¢ 5x107
3000°C | - -- ~1x1078 8x10-?
Resistividad a 20°C (u§/cm) 5.26 12.4 5.58 ©19.3

Funcién trabajo termoiénica (eV) h,20 hiao 4,55 4.8
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L.1.1.1. Tungsteno.

Entre todos los metales, el tungsteno es el que posee el punto de fu-
sién mds alto. Sin embargo, su funcién trabajo es mis bien alta. Otro inconve-
niente es que es dificil de manejar, pues es frdgil. $6lo con el descubrimiento
hacia 1908, de que después de trabajarlo un largo tiempo se vuelve dictil, fue

practica su utilizacién.

Debido a su baja emisidn, el tungsteno se utiliza solamente cuando -
otros emisores no pueden ser empleados. Por ejemplo, en bulbos con potenciales.
superiores a b kV, otros tipos de emisores no pueden resistir e} bombardeo iéni
co producido por estos potenciales, y por ello se usan citodos de tungsteno. Las
caracterTsticas de emisidn para el tungsteno pueden observarse en la figura 5,
para un alambre de 1 cm de longitud. |

Cuando el tungsteno se eleva a temperaturas altas, varios fenbmenos -
pueden ocurrir. El primero de eilos es la recristalizacidn, lo cual hace que es
te metal se vuelva muy frégll. Otro es la combinacién con diversos gases resi-
duales, como nitrégeno, oxlgeno, diéxido de carbono, hidr8geno, vapor de agua e
hidrocarburos, lo que lleva a una enorme reduccifn de sus propiedades emisoras.

4.1.1.2. Tantalio.

Debido a que el tantalio es mis ddct(] y maleable que el tungsteno, -
se us6 en filamentos antes'que:este'qltjmo pudiera ser trabajado adecuadamente,
Su punto de fusidn, 3000°C, es mucho'mehor que el del tungsteno, pero su funcién
trabajo también es menor, y &so lo hace muy apropiado para temperaturas de ope-
racidn entre 1700 y 2200°C, intervalo en el cual la emisién es unas 10 veces su
perfor a la del tungsteno, segiin puede apreciarse en la figura 3.

Lo mismo que en el caso del tungsteno, el calentamiento del tantalio
produce recristalizacidn, y como consecuencia el material se hace sumamente fr§
gil. Por otra parte, el tantalio es en extremo sensible a los gases residuales,

con Jos cuales, al formai'se compuestos, se obtiene una emisidn mucho menor,
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4.1.1.3. Molibdeno.

El bajo punto de fusién del mol [pdenp, comparado con el del tungstino,
tantalio y renio, impide su amplia'utWIIzacién como emisor, aunque su funcién -
trabajo no sea tan alta como la de tungsteno y renlo. No obstante, es mucho mas

dictil que el tungsteno, lo que permite construir emisores de una gran variedad
de formas.

b.1.1.4, Renio.

El renio tiene un punto de fp$[6n que s6lo és superado por el tungste
no y el carbbn, pero su funcidn ;rgggjo és ﬁgp,superior a la del prfmero. A pe-
sar de ello, el renio recocido es sumamente dGctll, y puede ser sometido a mu-
chos procesos. Su uso se extiende ampliaménte como filamento en espectrémetros
de masa y medidores iénicos de vacfq.

h.1.2, Emisores con pelfculas metdlicas. .

En 1914, Langmuir?? descqbrlﬁ que 1a presencia de 8xido de tor(oi -
(ThO,) en los filamentos de tungsteng, que -5¢: afladfa para reducir su recrista-
lizacidn, aumenta considerablemente su emisi6n electrénica, bajo clertas condi
ciones. lnvestigacfones posteriores mostraron que el fenBmeno se debe a la re-
ducclén del éxido, y la subsecuap;e difus'ﬁn de] torio hacia la superficie del
filamento, lo que produce un reacomodo de }q carga, y con &sto una disminucién
de la funci8n trabajo. o S

La cantldad de torlo que debe géié} presente en el emisor de tungétg
no debe ser de alrededor del 1.5%, pues una cantidad mayor endurece demasiado
al tungsteno para que pueda ser trabajadé, y una proporcién inferior no permi-

te una adecuada emisién,

E) proceso para obtener un emisor de tungsteno toriado es algo embro
}lado, Dicho método comprende varias etapas;

1.~ Al calentar el emisor a una temperatura de unos 2800 K por uno o dos minu-

tos, se logra reducir la mayor parte del 8xido, y el torio puro que se segrega
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hacia la superficie se evapora, por lo

que inmediatamente después de este paso

Poroantsis de /
resubrimien to /

 terie la emision es de tungsteno puro.

7 2.~ La activacifn del filamento se efec

:;/ -l . tda elevando su temperatura entre 2100

o y 2300 K, con lo que el torio se difun-

] de, por fronteras de grano, hacia la su

perficie,

3.- El emisor puede operarse cerca de -

los 1900 K, pues a esta temperatura el

- f/o-3-fa-——fol-%--R-}- . , ) . -
8OO 2000 2800 3000 torio se sigue difundiendo, y ademds no
Temperatura, K

) o . se evapora demasiado, Por esta razobn, la
Figura 6. 0-operacién, A-activaciédn, superficie del tungsteno queda cubierta
 D-dffusi6h; R-reduccidn. con torio en un 85%. La figura 6 exhibe
la emisién del tungsteno toriado en fun

¢iébn de la temperatura.

Un punto que es interesante - -
_recalcar es que ia temperatura de operaci6n del tungsteno toriado, 1900 K, es -:
fmuy préxima a la del punto de fusifn del torio, y aunado ésto con la funcidn trg
bajo resultante de 2,6 eV para una superficie cubierta al 100%, se puede enten-
der claramente la ventaja que este emisor tiene sobre el tungsteno puro. Por -~
otro lado, se ha encontrado que la funci8n trabajo depende |inealmente de la -
fraccién de la superficie cubierta con torio, en la forma ¢, = 4.51 - 1.96 ( en
volts), donde 6 es la referida fraccién. ‘

La carburizacidn del tungsteno hace decrecer la evaporacidn del torio.
de su superficie. A 2200 K, la cantidad evaporada del tuﬁésteno es cerca de 6Qg
ces la evaporada en carburo de tungsteno (W,C). Este compuesto se forma alcalgg
tar el tungsteno a 1600 K en una atmésfera de algiin hidrocarburo como naftaleno
o acetlleno. Como la conductividad eléctrica del W,C es aproximadamente el 6% -
de la del tungsteno, &sta es una buena forma de evaluar 13 carburizacién. Pero
la carburizacién total del tungsteno no es lo mds adecuado, puesto que el Wz(es

ain m8s frégi| que el tungsteno puro cristalizado, Por tanto, lo mds que puede

alcanzarse es una conductividad del WoC lgual al 80% de la del tungsteno.
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El torio es un elemento muy activo quimicamente, y oxfgeno y vapor de
agua atacan fuertemente la pelfcula que se forma sobre el emisor. Ademds, el bom
bardeo ionico debido a la presencia de gases residuales va erosionando la super

ficie. Por tanto, condiciones de vacio Gptimas son indispensables para la opera

cion de este tipo de filamentos.,

Otros elementos, como el tantalio y el molibdeno, pueden ser utiliza-
dos como base, ya que las temperaturas de activacion y operacién no son demasia
do altas. También es posible la utilizacidén de otros elementos para laformacién
de las peliculas. Ejemplo de ello son el bario, el cesio y el lantano. En parti
cular, si a un filamento de tungsteno oxidado se le superpone una capa de cesio,
la emisidn es apreciablemente superior a la del tungsteno toriado (figura 3).
Sin embargo, estos metales no son muy utilizados porque la difusidn y evapora-
cién son mucho més r&pidas que en el caso del torlo y &so las hace muy inesta-

bles.
4,1.3. Emisores con cubiertas de 6xidos.

Més eficientes aiin que el tungsteno tortado son los emisores recubier
tos de ciertos 6xidos. El descubrimiento de este hecho ocurrif en el afio 1904,
y fue realizado por A. Wehnelt?®, cuando observ8 que fllamentos de platino reég
blertos con 6xidos de metales alcalino térreos como calcio, estroncio y bario,

eran sumamente efecti{vos en la produccifn de electrones.

El metal base utilizado originalmente era el platino, o platinoiridia
do, pero el muy alto costo de este elemento obl{g a la biisqueda de otros sus-
tratos. Lo més ut{lizado es el nfquel, aleaciones de nfquel EON'platino,>9an si
liclo y cromo, o con cobalto, hierro y titanio, esta dltima aleaci{8n conocida -
como Konel, En cuanto a los 8xidos, los usados generalmente son {os de bario vy

estroncio,

La emis(6n de este tipo de f(lamentos la realizan los metales reduci-
dos, E} 6xido sélo sirve como una reserva de} metal. No obstante, la base metd-
lica Interviene segfln sea su actlvidad qﬁfmlca con el ox{geno, pues el titanio,
por ejemplo, es mAs activo que el nfque‘. lo que hace que los emisores de konel




sean mejores que los de nicromel.

Los emisores recublertos de &xidos requieren de un proceso de activa-
cién. Este proceso consiste en la ruptura de los compuestos que se aplican al -
emisor para formar la cubierta. Por otra parte, el método utilizado para sobre-
ponerla en el sustrato puede llevar a dos tipos de recubrimientos: el combinado
y el no-combinado. El1 primero forma compuestos con el sustrato, siendo de un co
lor oscuro; y el segundo Gnicamente estd fijo en forma mecdnica a la base y es

de color blanco.

;
4

El método para aplicar las cublertas no combinadas consiste en sumer-
gir el sustrato en una solucién de algiin compuesto del metal alcalino-térreo, -
que puede ser un carbonato, nitrato o hidréxido, en agua destilada, y después se
seca en un horno con una atmésfera de CO,. Las sales deben estar en forma de pol
vé'muy'fino. La soluci6n puede contener sales de bario y estroncio, o bien pue-

de haber dos soluciones, una con cada metal, y alternar las aplicaciones.

El tipo de emisor combinado puede prepararse en forma anfloga, excep-
to que en vez de agua destilada se emplea cera, parafina o resina, que se apli-
can al filamento, el cual es calentado para evaporar el solvente, A continuacibn
el emisor se calienta a unos 1500 K por una hora o dos, y con ello aparecen com
puestos de un color azul oscuro o negro. Si este calentamiento final no se efec
tGa, el emisor es del tipo no-combinado, cuyas caracterfsiticas de emisién no -
son inferiores al combinado, pero éste tiene la ventaja de estar incorporado al
sustrato y no adherido mgcénicamente como el otro. Por las caracterisiticas de

este procedimiento de preparacidn, se le conoce como método de La vela.

Emisores més eficientes pueden lograrse'con la evaporac{dn de bario y
estroncio en tungsteno, el ‘cual se mantiene al rojo, lo que da lugar a la oxida
cién de aquéllos.

Al igual que los emisores con pelfculas metélicas, Jos emisores con cu
biertas debxidos requieren en general de un proceso de actlvacin. Este proceso
debe efectuarse en vacfo. Primero, el emisor es calentado a 1500 K por unos mi-

nutos, lo cual hace que los carbonatos, nitratos o hldréxidos se conviertan en

6xidos. A continuacién se aplica un potencial de cerca de 100 volts a un elec~
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trodo préximo, mientras el filamento se mantiene a 1000 K. Durante este tiempo
hay electrdlisis del emisor y bombardeo idnico por los gases residuales y la -
emision crece hasta un valor final, momento en que el filamento estd listo pa-

ra operacién.

En la figura 3 se observa la mayor eficiencia y menor funcién traba-
jo de este tipo de emisores. La funcidn trabajo de los éxidos de metales alca-

lino~térreos se tabula a continuacién.

Tabla 2. Funcidén trabajo de los 6xidos de metales alcalino térreos.

Oxido Funcién trabajo (eV)
Bal 1.1
Sro | 1.4
Ca0 1.9
Ba0 + Sr0 | 1.0

Los emisores con cubiertas de éxidos son los mis delicados. Son extre
'madamente sensibles a la contaminaci6n cén oxigeno. SI la presién llega a 107"
torr, la emisién se reduce en varios &rdenes de magnitud, mientras que en 1073
torr queda completamente inhibida. Asimismo, el bombardeo con [ones de energfas

superiores a 1 keV destruye totalmente la cubjerta.
b,2. Optica electrénica,

El estudio del comportamiento de los electrones (en particular, haces
de ellos), bajo la influencia de campos eléctricos o magnéticos se conoce como
Optica Electrbnica. Este nombre proviene de la gran similitud existente entre
rayos lumlnosds y haces de electrones (o de cualquier partfcula cargada, en gg
neral). Los electrones se mueven dentro de un campo en el m{smo modo que los

rayos luminosos en un medio con indice de refraccidn que varfa continuamente.

Las propiedades de las lentes en |a dptica geométrica se pueden derl
var por medio de la ley de Snell:

nisend; = npsenf, (4.2)

expresién en la que n; y np son los {ndices de refraccién de dos medlos adya-
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centes, y 01 y 02 son los angulos de incencia y refraccién del rayo, respectiva
mente, medidos desde la normal a la interfase.

Si ghora se estudia la figura 7, puede
Nor mal obtenerse una analogia con electrones. En ella, -
vy un electrdn pasa de una regidn con potencial V; a

otra con un potencial V,. Al ir de la primera zo-

visen@, na a la segunda, la componente de la velocidadque
U Frontera
! es normal a la interfase aumenta si el potencial

|

! .

| crece, o viceversa; pero la componente tangencial
|

se conserva. Por esta razén, se obtlene:

v;senﬁ; = ypsenls (4.3)

Figura 7 - R Cop la ecuacién (4.3) puede apreciarse

’ que la cantidad equivalente al Tndice de refrac-
» , - cidn en 1a Gptica geométrica es la velocidad del
electron. También es posib]e concluir Yo mismo de la comparacidn entre el prin-
ciplo de Fermat y el de mfnima accibn. El primero establece que la trayectoria
de un rayo de luz es tal queel tiempo para ir de un punto de su trayectoria a -
otro es mfnimo, comparado con otras trayectorias. Es decir:

T = ]%; = %.anS = mfn. (4.%)

Andlogamente, el principio de mfnima acclién dice precisamente que la accién, -

Qeffﬁida como la Integral del momento cop la distanclia, es mfnima:
T | $ = [pds = f@vds = mfn. o (h.5)

Nuevamente, la analOQTa'entre 1a velocidad del electrdn y el Tndice -
de refraccibn salta a la vista. Esta semejanza permite utlllzar todo el desarro
110 de 1a éptica geométrica en la Sptlca de los electrones. Sin embargo, es im-
portante hacer notar algunos obstdculos fuertes dentro de esta apllcaclén.

Primero, es sabldo que en la fptica geométrica hay un niimero dlscreto
de refracciones por el paso a diversos medios con distintos fndices. En la 6pti-
 ca de’electrones, en camblo, las refracclones son cont/nuas porque as! son las

variaciones del {ndice.
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Como segundo punto, debe mencionarse que en la Optica geométrica las

lentes delgadas son operadas en aire, por lo que la luz parte y termina en me-
dios con el mismo indice, y por esta razén s6lo se requiere un perdmetro, la -
distancia focal, para dar sus propiedades. Los potenclales final e iniclal, vy

por ello el indice de refraccion, distintos, son la situacién mis comin en la

Sptica electrénica. AsT surge la necesidad de conocer dos parémetros, en vez -

de uno solo.

Hay que afadir, por Gltimo, que en la &ptica de electrones las lentes
son generalmente gruesas. Esto hace incorrecto tomar las distancias focales a
partir del centro de la lente, y QE este modo deben definirse los planos princi
pales, lo cual introduce aiin otro pardmetro. Cuando los potenciales Iniclal vy
finailno son iguales, se requieren cuatro parémetros en total para la descrip-
cién completa de la lente. A estos pardmetros se les conoce como puntos cardi-
nafes. '

Témense Z, y Zy como las coordena

-das de los puntos de interseccién de las -

W H ’ . aslntotas de entrada y salida de Vos rayos
LS :%:'f;:\\ : que entran paralelos al eje, por la derecha
z, ZHK\\§é | y la izquierda, respectivamente (figura 8).
N2 ¢%ﬁ-‘ . Ademds, sean Z¢ y Z, los puntos de intersec
' \*ftt N ~ clén de los mismos rayos con el eje de la -
+ lente, Se definen, entonces las distancias:
fz Zr - ZH (hcb)
f' = Zp' - Z,.~ (“!7)
i _ Flgura 8 Las coordenadas Zy y Zy son las de los pla-

nos p&énciﬁaﬂed, Ze y Zp las de los pland& .
focales, y fy f' son las distancias focales.

‘ Cuando el espacio en el que se Jocalizan tanto el objeto como la [ma-
gen se hallan ]ibres de campo, es posible encontrar la distancia de la imagen -
e' 'y la amplificacibn Lateral M' en funcidn de f y f' con las ecuac lones:

M= yiy | (4.8)
Flle - f) = (e ~ PN = - ylly (4.9)




En estas ecuaciones,y es el tamafio del objeto v y' el de la imagen.

Por otro lado, el poder K de una lente se define como:
K= +1/(ff") (4.10)

El signo positivo se toma cuando f,f'>0, y el negativo si f,f'<0.

Dadas las energias clnéticas T y T' de los electrones antes y después

de la lente, se encuentra la relacibn:

fL [T+ 1 /2T, ) )32 ,
T { T(1 + 17270) § " (u.m

con To= m,c®, la energfa en reposo del electrén. Para el caso no relativista,

»T;Tf<<T°,_se tiene:
1/2 .
£ {L} (4.12)

De este resultado se desprende que cuando las reglones anterior y pos
terlor de la lente estdn libres de campo, las dlstancias focaias son fguales, y
5610 son diferentes cuando el ohjeto esté dentro del campa. A las lentes con es
ta Gltima propledad se les lama de {nmersifn, En el otro caso (objeto fuera -
del campo), las lentes son dencillas o einzel,

Desde Juego, el andlisls hecho aqul es una simplificacién bstante -
grande. Una solucidn exacta del comportamiento de los electrones (o paftfculas
ggrgadas), bajo la accidn de una lente electrostdtica requlere de la solucién -
de a ecuaclén de Laplace para éncontrgr los campos, y a partir de ellos las tra

yectorias de los electrones,

Dadas las caracterfsticas de las lentes, la reso]qcl&n de la ecuacién}

de Laplace no es en absoluto ficll. No obstante, se han desarrollado muchas téc
nicas para poder obtener las soluciones, Descripciones detalladas pueden encon-
trarse en la bibljograffa®®'®® Es posible, sin embargo, mostrar algunos de los

resu) tados,

En la figura § se exponen las equipotenclales de una lente de dos cl
}indros con didmetros distintos. Asimismo, en la figura 10 se observan las equ]




Figura 9

 ‘ F!gqré'jo

poténcia)es'de una‘lente de apertura'simplé,y de uanIQNte elnzg!,_

Una vez que se tiene el resultado‘para el campo, es preciso calcular
las trayectorias de las partfculas, y ésto vuelve a complicar el tratamiento,
Para éste problema también se han perfecclonado diversos métodos, y una concly
sidn Importante de ellos es que la accifp de un segmento de una lente es con-
vergente s| la segunda derlvada de] potencial a lo largo del eje es positiva,

y divergente si la segunda derivada es negativa.

Las propiedades de una lente se evalian normalmente en una forma ex-
perimental, Asl pues, la figura 11 exhibe resultados para la lente de la figu-~
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ra 9 (distanclas focales). Como la figura 11

24 $ no dice mucho directamente acerca del compor
22 1 tamiento de la lente, se tratan de presentar
20| v \ las caracter{sticas de ella de manera que -
. los rasgos resultantes sean evidentes. Con -
6 gﬁlb _ﬁ; ésto en mente, se han desarrollado los dia-
“ ] ghamas P-Q, que dan explfcitamente la rela-
2 cion entre la dsitancia del objeto, la de la
o | imagen, la amplificacidn y la razén de volta
g, | i' jes. El diagrama P-Q para la lente de la fi-
g . \ ‘WL gura 9 se muestra en la figura 12,
0
g ¢ ! H Como tltimo punto, cabe decir que
E 2 = F I una dificultad (que no siempre se toma como
é °rz \&“ 'j/f.};ﬁ:?a’ tal, e. g., los analizadores de energfas de
E-a //' 7, electrones), que comparten la éptica geomé-
-4 / i trica y la electrénica son las aberraciones.
-6 1 Todo lo que puede decirse de aberraciones en
-8 la dptica geométrica es aplicable a la 6pti-
-0 ca de electrones.
" B s HPATY v v
g ! j oo"”'"ilff TAL)%;EI; ::E::E; ]
— — A i i i
Figura 11 — A f(/i‘ |
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4.3, Construccidn del caidn de electrones,

El cafi6n de electrones es el dispositivo que permite producir un haz
de estas partfculas. Este haz, por las necesidades del trabajo, tenfa que cum-
plir ciertas condiciones, que consisten én tener una densidad de corriente mf~
nima, al igual que una energfa determinaga. Lo primero puede lograrse reduclen
do el &rea del haz, o elevando su corriente. Como es 18gico, si ambas cosas se

unen, el resultado es 6ptimo en cuanto a la densidad.

La forma de reducir el di&metro de un haz es por medio de la &ptica
de electrones, mientras que- la elevacién de la corriente preclsa tanto de la -
6pticaicomo de la utilizacion del mejor emisor posible.

Con ésto enmente, el pfimer inpgngg por obtener un haz de electrones
aceptable {con una densidad de por ‘lo menos 10 pA/cm?, muy baja, pero que po-
drfa ser dtil), se hizo con elempleo de un'caﬁén de electrones para clnescoplo
de television. La figura 13 muestra un d[agrama de este tipo de cafibn, para te

levlslon de blanco y negro.
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El cdtodo es de nfquel con cublerta de 6xl/do, y como no se puede con
servar permanentemente en vacfo, la cubierta se contamina répidamente. Por otro
lado, la disposicion de los elementos del cafibn hace Imposible la renovacidn de

la cubierta.

Se hizo un estudio detallado de las propiedades de este cafi6n, con el
fin de poder obtener de €1 elmejor rendimiento. Se encontré que en general el -
haz que emerge del cafidn es bastante colimado (didmetro del orden de 3 mm), pe-
ro la corriente era sumamente baja (del orden de 25 nA en el mejor de los casos)
La figura 14 muestra resultados representativos del comportamiento del cafién, en
los que se han variado algunos de los pardmetros. Como puede observarse, la den
sidad de corriente es del orden de 0.08 pyA/cm?, en extremo baja para ser emplea
da.

Un cafibn de electrones como el usado tiene un voltaje de operacidn pa
ra el filamento de 6.3 V (600 mA de corriente a través de &1). Pero como las co
rrientes detectadas eran demasiado bajas, se optd por elevar este voltaje. Esto

redunda en una drastica reduccidén de la vida del filamento.

Otra circunstancia que reduce enormemente la eficlencla del cafibn es
que el calentamiento del citodo es indirecto. Por tanto, se siguié la sugeren-
ciad? de sustitulr el catodo por un filamento emisor. Los resultados, no obstan

te, no fueron mejores.

Un intento mds que se ]levé a cabo fue la utilizacién de una lente -
einzel para reducir el tamafio, objetivo logrado, pero lo mejor que se consiguid
fue un didmetro de 1,2 mm, lo que da una densidad cercana a 0.5 pA/cm?, si se -
toma en consideracion que las corrientes y las condiciones de operaci6n del ca-
fibn eran muy semejantes a las que se tenfan sin la presencia de la lente. Fsta

dens Idad de corriente es pequefia adn comparada con los requerimientos mfnimos.

De los resultados anteriores se desprende que la solucifn mis directa
era la construccidn de un caidn. Debido a que se necesitaba sélo una densidad -
minima, el disefio fue el mas simple posible. Este disefio no permite regular muy

bien el tamafio del haz, por lo que la opcin fue tener la mayor emisitn de elec




trones que se pudiera alcanzar,

Con toda esta informacidn, se procedié a construlr el cafibn, cuyo dia
grama se muestra en la figura 15. Los materiales empleados son hlerro y alumi-
nio, con alslantes de cerdmica. El sigulente paso fue la seleccibn del emisor,
los materiales disponibles no eran muy varfados: tungsteno y nicromel concubier
ta de Oxldo. La composicidén del nicromel es 78.5 Ni, 20 Cr, 1.5 Si.
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La preparacién de los filamentos de nicromel fue con el método de la
vela, con una solucidon de nitratos de bario y estroncio en parafina. El nicro-
nmel venfa en forma de listdn, y el tungsteno como alambre. Asf pues, se efectud
una comparacion prictica de las cualidades emisoras de ambos tipos de filamen-
tos. El dispositivo usado para ello se muestra en la figura 16, y los resulta-
dos en las figuras 17, 18 y 19.

Por medio de la figura 19 se puede concluir que, si se aplican altas
potencias, el mejor emisor es el tungsteno. Sin embargo, hay varfas dificulta-
des para su suo. Su resistencia es menor que la del nicromel, por lo que para
aplicarle una potencia mas alta es indispensable aumentar la corriente enorme-
mente, vy las fuentes de poder disponibles no permitifan ésto. Por otra parte, el

costo del nicromel es mucho menor al del tungsteno, y sus temperaturas de opera
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cidn son muy inferiores. Aunque es necesario renovar la cubierta de 6xidos cada
vez que se expone al ambiente, el nicromel es muy maleable, lo que permite dar
al filamento casi cualquier forma. Todas estas caracterfsticas hicieron preferi

ble la utilizacién de los fllamentos de nicromel para el cafién.

Finalmente, una vez construido el cafién y seleccionado el emisor, ha-
bfa que buscar los mejores voltajes de operacidn, es decir, con cudles se logra
una corriente mds alta, dado que se deseaba una energfa del haz de 3 keV. Los re
sultados de estas pruebas estdn mostrados en las {iguras 21 y 22, El dispositi-
vo para realizar estas pruebas estd representado por la flgura 20. La distancia

cafidn blanco era de 3 cm. El haz obtenido es de aproximadamente 10 mm de diéme-
tro, lo que da una densidad mdxima de 8 pA/cm?.

Coilutcuf':‘.""n Rop‘mw
120V
== ‘r -3 kV
) Figura 20 |
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5 40 - 48 Figura 22
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Voltajadereljlia -2 kV

Figura 21
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Un parédmetro mis que debla maneja/se era la forma del fllamento. Des-

pués de muchas pruebas, se dedujo que la conformaci8n mis eficiente es la mos-
trada en el diagrama de la figurs 15, Esta forma, por otro lado, ayudd a evitar
un problema fuerte que se presentd: la apricidn de descargas entre el filamento
y la rejilla.

A pesar de que los resultados de la figura 21 muestran una densidad -
de corriente menor a la requerida, s! fue posible, en resuitados no reportados
aqu}n alcanzar densidades del orden de 25 pA/cm®.

Todas las pruebas de los cafiones se Ilevaron a efecto en una cémara -
de vacTo. Este oscilaba entre 5x107% torr y 2x10”° torr. £l vacfo se logré con
una bomba difusora con trampa de nitrSgeno 1fquido, y su bomba mecinica de apd-

yo. Las corrientes se midieron con un electrémetro,

Como puede verse, el cafién construido st podfTa dar un haz con las con
diclones minimas, Esto, pues, permiti8 su util|zacién para el desarrollo de!l tra
bajo. .
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5.1. Preparacidn de las muestras,

Como se dijo en la lntroducciéq, el sistema de peliculas delgadas por
estudiar es el oro-plata. Las pelfculas serfan superpuestas, oro sobre plata, y
ésta sobre Si0,. Para preparar 1as muestras de este sistema se empled un método
de evaporacidn, consistente en la vaporizacién de los metales de interés por me
dio del calentamiento a través de filamentos de metales refractarios, y su depd
sito en sustratos gruesos. Mis detalles sobre éste y otros m&todos de prepara-

cién de pelfculas delgadas se pueden encontrar en la bibliograffa? #1142,

El espesor de las pelfculas debfa tomarse en base a la penetracidn que
los electrones de 3 keV tlenen sobre el metal superior. Por razones del andli-

sis por RBS, elmetal externo fue e!‘bfo;‘Entdnces fue necesario considerar la -
penetracién en este metal,

Se pens6 en dar a las PS‘TF"‘Qﬁ de oro un espesor de cerca de 500 R,
al tiempo que se darfa a la platg uno de aproximadamente 1500 R.
La forma de calcular qué F§n$3 mﬂ%ﬁ(!g] debe evaporarse para obtener
' una pelfcula del espesor deseado se hace tomando
la supos ic(én de que la fuente evaporante es pun-
tual. La figura 1 ayudard a visuallzar la situa-
cidn. ‘ i

§ean m; la masa total evaporada, dmz la

nasa recib|da por una superficle dsz, la cual re-
sulta ser {gggl a la cantldad de materfal que pa-

R sa por e) &ngylo s6lido dR, que es el que subtien
Figura 1 de ds, gobrg g fuente. Entonces:
dQ = dszcosp/r* (5']);
Yy por tanto - : -
dnz = cmd = S5 cosBds, (5.2)

Aqul, c es una constante que es posible calcular al [ntegrar sobre toda la su-
perficie receptora.

o]
i




$i se plensa que dicha superficie &s unéfesfera centrada en la fuen-
te, se tiene @=0 y ds, = 2nrsend dg. Integrando:’

m
[ dm, =Jcm1 21send df (5.3)
0
0 lo que es lo mismo
my = cmy by (5.4)

y si my = m, resulta ¢ = 1/Uy, y la ecuacién (5.2} se vuelve
dmy, = (m;cosB dSz)/l”ITrz (5-5)

Supbngase que el espesor de la pelfcula es t, y la densidad del mate-
rial es p, por lo cual dm, = ptds,. AsT:

= (m;cosB)/hnpr' - (5.6)

Esta ecuacidn permite, pues, el calculo de la masé necesaria para ob
tener un espesor dado.

Como es evidente de la ecuacién (5.6), se requiere un concimiento de
las caracterfsiticas geométricas del s|stema de evaporacin para poder realizar
la evaluacibn de m; dado el espesor, Para el actual trabajo se tenfa una dispo
sicidn que se entiende mejor con la figura 2.

Los filamentos calefactores tenfan forma de canasti{lla. En el caso -
del oro, el filamento era de mol {bdeno, mientras que para la plata era de tungs
teno. Estos fllamentos requieren de un proceso de |impieza previo, que consis-
te en un calentamiento en vacfo,

La tabla 1 muestra los datos necesarios para el célculo de - 1as masas,
con la configuracidn que se tenta.

Tabla 1, Par8metros para la evaporacién de las pelfculas.

Metal p (g/en?) t (em} ¢ (cm) cos B m (mg)
Au 19.3 5x107 ¢ - 110 0.76 193
Ag - 10,5 1,510 10,5 0.79 276
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Con estos datos se procedié a pesar los metales, que estaban en forma
de alambre, y se tuvieron masas de 200 mg y 300 mg para oroy plata, respectiva
mente, lo que daba una pequefia desviacidn con respecto a lo calculado, La pure-

za de los materjales era del 99.99%.

Los sustratos sobre los que se depositaron los metales eran de vidrio
comin, obtenidos a partir de portaobjetos de microscopio. Se cortaron en cuadra
dos de aproximadamente 1 c¢m por lado. A estos sustratos, antes de introducirlos
en la camara de vacio se les sometid a un tratamiento de |impieza, con ultraso-

niho en un bafio de acetona.

Es indispensable recalcar un punto muy importante. Los cdlculos hechos
més arriba para el espesor de las pelfculas se hicieron con respecto a una mugg
tra colocada en el centro del sistema. Como se prepararon varlas muestras, era |
imposible colocarlas todas en el mismo punto. Por ello, como las distancias a -
las fuentes evaporantes variaban para cada muestra, no se esperaba que el espe-
sor fuera el mismo para todas las pelfculas., Sin embargo, s podfa tomarse el -

dato como un promedio.

E1 equipo con el cual se hlzo vaclfo a la cBmara de evaporacidn estaba
formado de una bomba mecénica, que proporciona un vaclo hasta 107° torr, y una
bomba difusora cen trampa de nitrégeno 1{quido, con el cual se |legé cerca de -
1x10~° torr. La medicidn de estos vacfos se hizo con un térmopar, hasta 10~% -

torr, y para presiones menores se empleb un cltodo frio,

Una vez que las pelfculas fueron evaporadas, se guardaron en una caja
de piéstico, y se pusieron dentro de un refrigerador, para Inhibir un tanto la
interdifusidn de los metales que pudiera aparecer a temperatura amblente.

5.2. Dispositivo experimental.

Como ya se dijo en la parte relativa al método de andlisis por RBS,
es preciso hacer [ncidir un haz monoeqergétlco de fones sobre la muestra, y des
pués anallzar las energlfas de los lones retrodispersados a un clerto dngulo, por
medlo de un detector de estado s8lido de barrera superficial.
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La forma en que se obtuvo el haz de lones, protones en este caso, fue
por medio de un acelerador Van de Graaff (modelo ANS-700, de la High Voltage -

Engineering Corp.). Las energlas que se logran con é1 oscllan entre 100 y 700 -

keV. Su modo de operacidn se explica a contlnuacibn.

En primer lugar, se precisa de una fuente de lones. Esta consiste en
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una botella de vidrio, que se lle-
na con el gas que se va a ionizar

(como es evidente, el hidr6geno se
utlliza para obtener protones). El
gas se fonlza a causa de la aplica
cién de una sefial de radiofrecuen-
cla, y al plasma que aparece se le
empuja fuera de la botella con la
aplicacidn de un potencial en el -

&nodo, y el campo magnético de las

barras a un lado de la botella. La
figura 3 es un esquema de la fuente.

; Una banda aislante, que
se carga medlante una fuente de al
to voltaje y un peine de carga, -

lleva en forma meclnica la carga hasta la terminal de alto voltaje. Una de las
poleas que mueven la banda est§ a tlerra, y 1a otra dentro de la terminal de al
to voltaje, En dicha terminal las cargas son colectadas por med{o de otro peine.

La carga eleva el potenclal dc ll tarminll. hasta el momento que se -
alcanza una condici8n estable entre todas las corrientes, la de la banda y la - -
que va por e] tubo acelerador, asf como la de las resistenclas de carga y la de
corona (escapada de la terminal a través del gas alslante, que para este acele-

rador es hexaf!uoruro de azufre],

Hay descargas entre la term{nal y el tanque, o descargas superficla-
les en la banda, 1a columna de sostén de |a terminal o del tubo acelerador, si
se 1lega a presentar un exceso de carga, En la figura 4 puede aprec!arse un
dlagrama de un acelerador Van de Graaff, -
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Por medio de un electroimin, cuyo campo se mantiene constante con una
fuente de potencia regulada electrbnicamente, y que estd a la salida del tubo -
acel erador, puede definirse la energia del haz. El electroimdn da al haz una de

fleccidon dé 22° para introducirlo en la cdmara de dispersién.

La forma de calibrar el selector de energias es mediante resonancias
magnét icas nucleares. al localizar resonancias de energias conocidas y midiendo
el campo magnético (que a su vez se mide con resonanc {as en hidrégeno), es fac-

tible tener una relacién entre la energfa y el campo, del tipo:
E =K f (5.7)

en 1a que K es una constante que se evala con una energfa conocida y un campo
medido. Si se hace la grafica E contra f, al medir f se calcula la energfa.

Un circuito de retroal imentacidn para correglr posibles variaciones -
en el potencial de la terminal del acelerador, consistente en unas rejillas co-

linadoras, sirve al mismo tiempo para dar una trayectoria definida al haz.

(uando ya se tiene el haz con su energla determinada, pasa a una cé-
mara de dispersién, la cual debe encontrarse en un vacfo mejor que 2x10-% térr,
semejante al del tubo acelerador. En dicha camara se encuentran las muestras,
mnntadas.sobre un portablancos calefactor, junto con el detector y el caiién de

electrones,

E1 portablancos estd conectado hacia el exierior de la camara, con un
integrador de corriente que sirve para medir la intensidad del haz, Los iones -
retrodtspéFSados por el blanco son recibidos por el detector, que es de barrera
superflctél, cuya resolucibn es del orden de 15 keV para protones. El dngulo de
deteccibn se escogib de 165°, para poder separar hlen en masas los espectros de

oro y de plata.

E1 pulso enviado por el detector es recogido, aumentado en intensidad
v puesto en forma conveniente por un preamplificador. Acontinuacién la sefal -
llega a un amplificador, y de &ste pasa a un anal izador de altura de pulsos (ana
1 izador mul ticanal, con 1024 canales). Este -amal lzador da flnalmente el espec~.
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tro de energfa de los iones retrodispersados.

La informacién de los espectros puede guardarse en cintas perforadas

y graficarse en papel para hacer un anlisis detallado de ellos. La figura 5 re

sume esquemdticamente todo el proceso descrito aquf.
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.3. Procedimiento experimental.

Como ya se explicd previamente, el propésito era investigar si hay al
una alteracion producida por la incidencia del haz de electrones sobre un sis-
ema de peliculas delgadas, en este caso la superposicién de oro sobre plata, y
odo en un sustrato de Si0;. La seleccibn de este sistema se debe principaimen-
e a que dichos metales son completamente miscibles, y no forman ningin compues

o entre sft.

Por otro lado, se tratd de Imitar las condiciones que presenta un haz
electrones para un andlisis de electrones Auger. A pesar de que con el cafién
onstruldo era practicamente imposible .igualar la densidad de corriente que se

mplea en AES, la energfa del haz (3 keV), si podrfa lJograrse.

Ahora bien, lus efectos que se esperabari eran varios. El primero era

a difusidn. Para ver si el haz producfa algdn aumento en la temperatura anilo-
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go a un calentamiento con un calefactor o un horno, por ejemplo, se anallzarfan
| dos muestras semejantes, pero sometidas a tratamientos diferentes. Una de ellas
se irradiarfa con un haz de determinada densidad, y la otra permanecerfa sin -
irradiacion alguna, es decir, como patrén, A continuacldn, las muestras se ca-
lientan por un cierto tiempo. Los espectros de RBS se tomarfan antes de Irradiar
después de irradiar y después decalentar, con el fin de tener comparaciones en-

tre todos ellos.

El segundo fendmeno esperédo fue la segregacidn de la plata hacia la
superficie, efecto que ha sido observédo, Una forma posible de detectar dicho -
efecto es a partir de una muestra que consista en una mezcla homogénea de los -
dos componentes. Este tipo de especimenes se logrd tomando dos muestras de las
pellculas 'superpuestas, y aplicarles un calentamiento. Luego se procedfa a tomar
los eSpectros antes y despu&s de una Irradiacién,

Debido a que también se han encontrado alteraciones en la adherencia
de ciertas peliculas sobre los sustratos a causa de una frradfacién con electro
nes, se llevd a cabo una prueba de adherencia, Desafortunadamente no se cuenta
con un método realmente reproducible para efectuar las mencionadas pruebas. Por
ello, se recurridé a un frotamiento de las muestras por med{o de una gasa. Esto
darTa“al menos una idea de los posibles efectos sobre la adherencla de las pelf

culas.

Para Intentar observar la difusidn, se utilizaron dos muestras, a las
que $e les asignaron los ndmeros 1 y 2. |niclalmente se tomé un espectrode RBS
,para_cada una de ellas, con protones de 700 keV. A continuacifn, se irradié con
electrones a la nuestra 2, La tabla 2 exhibe qué tanto fue irradlada. |

Tabla 2. Irradiaci8n de la muestra 2,

tiempo (min) densidad (uA/cm?) dosis (coulombs/cm?)
[ 5 3x1073
20 10 1.2x1072
15 | 18 | 1.35x10"2
5 i 20 _ 6x10"3

La dosis total fue, por tanto, de 3.45x1072 C/cm?, con una energfa de
los electrones de 3 keV. ‘ '
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Se tomaron los espectros correspondientes (figuras 7 y 8) después de

la irradiacidn, y enseguida se calentaron las muestras a una temperatura de
125°C durante 15 minutos. El calentamiento se reallz8 con un horno cuyos deta-
lles de funcionamiento se pueden encontrar en la referencia 42. La temperatura
se midié con un termopar de cromel-alumel encapsulado en cuarzo*?. Después del

calentamiento se obtuvieron los espectros de cadamuestra.

Las muestras numeradas con 3 y 4 fueron las empleadas para tratar de
detectar la segragacién. En principio, se esperaba un espectro de estas mues-
tras, antes de cualquier tratamiento, parecido a los de las muestras 1 y 2, Por
ello, se procedié directamente a calentar estos especimenes (3 y 4). La tempe-
ratura a la que se hizo dicho calentamiento fued-de 210°C, por un tiempo de 75
min. De nuevo, se sacaron los espectros de las muestras con protones de 700 -
keV (figuras 9 y 10).

El sigulente paso fue la irradiacién con electrones, La muestrakS‘tg
cibid durante 15 min un haz de 18 pyA/cm? (dosis de 1.62x1072 C/cm?), y luego -
15 min con 23 pA/cm? (dosis 2.07x107% C/cm?). La dosis total fue de 3.69x1072
C/cm?. La muestra 4 recibié 15 pA/cm® por 30 min, es decir, una dbsts de 2.7 x
x 10-% C/cm?. Después de estas irradlaclones, los espectros respectivos fueron

tomados (figuras 9 y 10).

Es importante hacer notar que, para tener estadfstlcas semejantes en
cada espectro, éstos fueron tomados de manera que el méximo fuera siempre de}
orden de 10 000 cuentas,

Otro punto fundamental era tener una calibracl&n de las energfas. Es~
ta calibracién se hizo con espectros tomados a la muestra b con protones de 400
keV, 500 keV y 700 keV (dos de cada una de las dos dltimas energfas). Se esco-
gi6é la muestra 4 para hacer la callbracién porque, no obstante que se trata de
un blanco compuesto, se tenfa a mana y mgsfraba ser la més gruesa (Figura 6).

Finalmente, se realiz8 la prueba de adherencia de todas las muestras,
y adems de otra muestra que no habfa sufrido de tratamiento alguno, con el fin

de establecer una comparacidn,
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5.4, Resultados,

En primer lugar, se anallizaron los espectros de calibracién. La figu
ra 6 muestra dichos espectros. En ella no aparecen dos de los cinco espectros
tomados, uno para 500 keV y otro para 700 keV. La razon es que ésto da mis cla
ridad a la figura, pues son casi idénticos a los otros espectros. Los espectros

se graficaron en papel milimétrico, todos a la misma escala, y sobre estas gra

ficas se hicieron las medidas.

La energfa a la mitad del maximo se considerd como la KuEo. Por tan-

to, el nimero de keV/mm se obtiene de la tabla 3.

Tabla 3. Calibracion de energias.

Eo (keV) KEo (keV) d (mm)
700 686.1 282.0
700 686.1 283.0
500 490.1 201.0
500 490.1 201.0
Loo 392.0 159,0

De estos datos se concluye que elpromedio es 2.44 keV/mm, factor que

keV/mm
2.43
2.43
2.44
2.44
2.46

se utiliza en los andlisis del resto de los espectros.

Acontinuacibn, debe calcﬁlarse el ancho de resolucidn. Segln W. K. -
Chu?", este ancho puede obtenerse de la diferencia en energias al 88% y el 12%
de! méximo de un espectro de .una muestra gruesa. Para ello son {tiles los es~
pectros de la muestra 4, a 700 keV. La tabla 4 da estos resultados. Los espec

tros usados aparecen en las flguras 6 y 10.

Tabla 4. Ancho de resolucién.

Espectro (figura) (FWHM) ., (mm)
1 (6) 7.5
2 (6) - 7.0
3 (10) 8.0
4 (10) 7.5

de donde, calculando un promedio, resulta (FWHM),, =

(FWHM) ,, (keV)
18.3
17.1
19.5
18.3

18.3 keV.




83

Ahora, puede evaluarse el espesor de las peifculas, para lo cual se -

sigue el método propuesto por J. Rlckardséa. £l primer paso es obtener la E de

cada pelfcula, y enseguida, con el empleo de la ecuacién (3.36), se puede calcu

lar el espesor de ellas. La AE se toma como el ancho de los picos a la mitad del

maximo. Cuando en el espectro este ancho no aparece por .la superposicidn de los

picos, la AE se obtiene al prolongar cada pico hacia abajo, pero de modo que la

suma sea siempre igual al espectro obtenido experimentalmente. En la tabla 5 se
exponen los resultados obtenidos.

Tabla 5. Espesores de las peliculas.

| B (kev) € (@A)
Muestra 1 (fig. 7) . AU Ag Au Ag
antes de irradiar muestra 2 0.7  34.8 716 1410
después de irradiar muestra 2 ~18.9 32,1 654 1300
Muestra 2 (fig. 8)
antes de irradiar ]8,? 30.4 647 1230
después de irradiar ‘ 20.7 29:0 716 1180

La sigulente etapa consistp en la determinacidn de las alturas relati
vas de los picos. Los datos que se obtienen aparecen en la tabla 6.

Tabla 6. Alturas relativas de los picos.

Muestra 1 (fig. 7) Hay [Ha
antes de grradiar muestra 2 ‘ ].§2
después de Irradiar muestra 2 1,60
después de calentar ‘ 1.8}

Muestra 2 (fig. 8) | 1
antes de [rradiar - ' 2,00

después de [rradiar ‘ 1.9

después de calentar 1.52

La fjgura 9 contiene |os espectrigs dg la muestra 3 antes y después -
de irradiar, y andlogamente la fligura 10, pero con los espectros de la muestra
b (estas muestras fueron calentadas antes de tomar los espectrds, como se dijo
en la seccién anterior),
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5.5, Discuslién,

Las muestras 1 y 2 no fueron sometlidas al mismo tratamiento. La mues-
tra 2 a diferencia de la 1, fue irradiada con electrones. De los datos que apa-
recen en las tablas 5 y 6, se puede conglulr que no hubo dafios. Esto se infiere
porque los espesores calculados sqn iguales antes y después de la irradiacién -
dentro del error experimental determinade por la resolucidn del sistema. Lo mis
mo se puede decir de las alturas relatiyas de los picos en los mismos casos. En
lo que se refiere a las alturas, elerror se toma como la raiz cuadrada del nime
ro de cuentas. Para estos espectros, ef error de la razén de alturas es del or-

den del 3%, por lo que estas relac{qpﬁs de alturas se pueden considerar [guales.

Contrariamente a lo anterfor, cpando las muestras han sido calentadss,
sT se observa definitivamente un cambio en |as alturas relativas de los picos,
que queda fuera del error experimental, Este'cambio se debe sin duda a la inter
difusion de las pelfculas, siendo mis répida la de plata en oro que a la inver-
sa, conforme a los reportes de K. Mélne] et al.**. En forma andloga, se puede -
decir que la interdifusién de ]os"héfﬁlgé‘hg'sido nula o al menos Indetectable,

cuando se trata de la irradiacién a que‘fue sometida la muestra 2 (figuras7 y 8),

El otro efecto que se habfla Intentado observar, la segregaci6n de la
plata hacia la superficle, tampoco se pﬁcqptré. Las muestras 3 y 4 fueron las
que se usaron para esta investigacién, Los espectros de ellas, mostrados en las
figuras 9 y 10, muestran un corrimiento de energlfas, lo cual podrfa sugerir un
efecto de la irradiacién. Sin embargp, ?93Hﬂ se prob8 mds tarde, el corrimiento
se debid a problemas en el preamp]iflcador. Asimismo, en la figura 10 parece ha
ber una diferencia en las anchuraside los' pspectros antes y después de la irra
diaclén. Fsta diferencia es menor gue €| ancho de resolucidn, razén por 1a cual
no se puede |legar a ninguna conclus|6n, Por otro lado, el corrimiento de los
espectros por la electrédnlica habrfé'WﬁbéleS“détectar un probable efecto de ad-
sorcién o desorcién de Impurezas en la quperf!Cie aunque el sistema no es ca-
paz de proporcionar esa lnformaclén.

La ausencia, o porvlo menosnc>déteccl6n, de los procesos de dlqul&h“
y segregacidn en las pelfculas a causa de la Irradiacién, puede parecer muyy -

‘
§
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obvia a la luz de los sigulientes hechos.

El primero, es el calentamiento producido por el haz. Se puede emplear

la ecuacién aproximada que dan K. R811 et al.l?:

- - pro/a
AT 1 + 0.67(am}a.)(h/ro) (5.8)

donde p es la potencia del haz, r, es su didmetro, a,la conductividad térmica -

del sustrato, q.,la del metal que forma la pelfcula, y h el espesor de ésta.

Si se toma como conductividad térmica de la pelicula un promedio de
las conductividades del oro y la plata, y los espesores calculados anteriormen-
te, se encuentra que el [ncremento de temperatura en la muestra es del orden de
3 K a lo sumo*., Este aumento es desde luego muy bajo para activar cualquier pro
ceso de difusin o segregacidn en este sistema en el corto tiempo de la investi
gacion. Ademds, es pequefiisimo comparédo éon los incrementos de temperatura que
reportan S. Hofmann y A. Zalar*®, en el mismo sistema oro-plata, que con densi-
dades del orden de 500 pA/cm® aumentan, segiin sus cdlculos, hasta en 700°C la -

temperatura. Ellos si observan cambios notables, aunque sélo localmente.

Por otra parte, el alcance de los electrones de 3 keV en oro (que es
el material irradiado directamente), es del orden de 350 A cuando se calcula -
con la ecuacién (2.2). Como el espesor de las peliculas de oro es superior a -
los 500 R, es 18gico suponer que los electrones del haz no lleguen a la interfa
se oro-plata. No es sorprendente, por tanto, que no se haya detectado dafio por
el frenamiento de los electrones en la interfase, simplemente porque éste no -
ocurrib,

Podrfa sugerirse, como consecuencia del parrafo anterior, la evapora-

cidn de pelTculas de un espesor semejante al alcance de los electrones, para ob
servar efectos por frenamiento en la interfase. Sin embargo, hay una dificultad,
que es la carencia de uniformidad envlas pelfculas de oro de este espesor evapo

radas sobre plata. A. W. Czanderna y R. Summermatter'® encontraron que aln para

(*) En realidad este cilculo es una aproximaci8n en extremo burda, ya que RO11
y coautores consideran el &rea del haz mucho menor que el rea de la muestra pa

ra obtener la ecuacién (5.8).
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-3
pelfculas de 400 A, el oro no ha cubierto totalmente a la plata.

En elpunto relativo al frenamiento en la interfase, en este trabajo
hay una posible contradiccion ccn los reportes de M. H. Farias et al.*7. Ellos
estudiaron la difusion de potasio en peliculas de oro sobre KC1. El potasio se
obtenfa por la disociaci6n del compuesto a causa de la irradiacién con electro
nes. Encontraron que el potasio se difundia mis al aumentar el espesor de las
peliculas de oro, efecto que atribuyeron a electrones secundarios. La difusidn
no era de origen térmico, ya que Farfas y colaboradores calcularon incrementos
de 10 K, muy andlogos a los del presente trabajo. Por otra parte, puede pensar
, se que, con los resultados de Farfas et al., la difusién de la plata en el oro
serfa mds facil en este caso. La razén estd en que la energfa de activacién de
la difusidn de plata en oro estd entre 0.34 y 0.50 eV, en pelfculas policrista
linas, de acuerdo a lo que reportan S. K. Sen et al.*® y J. D. Pan y R. W. Ba-
luffi*%, Esta energfa es menor que la de disociacién del KCl, 7.1 eV, y mucho
menor aﬁn que la suma de esta energfa y la de activacidn de la difusién del po
tasio en el oro. Por tanto, Farfas y coautores manejaban energfas mucho mayo-
res que las necesarias para la difusién de plata en oro, lo que aumenta la pro

babllidad de observarla en este trabajo, cosa que no sucedié.

Las pruebas de adherencia no pudieron llevar a conclusiones definiti-
vas. Las muestras 1 y 2 fueron comparadas con otra que no habfa sufrido ningiin
tratamiento. Los resultados dejaron ver que la muestra 2 presentaba una adheren
cla andloga a la muestra de comparacién, mientras que la muestra 1 tenfa una -

adherencia inferior a ella. Como la muestra 2 habfa sido sometida a la radiacidn
no es posible concluir que haya habido alteraciones de esta propledad. Por otro

lado, el calentamiento de las muestras 3 y 4 las dafié considerablemente (el de-

bido al calefactor), lo que redujo en forma muy apreciable la adherencia al sus
trato, Cabe sefialar que la zona donde incidié el haz de protones para RBS tenfa

una mayor adherencia que el resto de la muestra,

Otro aspecto que puede trathrse aqul, y que queda un tanto fuera del
objetivo de este trabajo, es la ut{lidad de la técnica RBS para deteminar espe-
sbres. Al evéporar los metales para obtener las pelfculas, se hicieron cdlculos
para que los espesores fueran 500 A para el oro y 1500 R para la plata., Al mo-
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mento de evaporar, se tenfan més exactamente 200 mg de oro y 300 mg de plata, -
lo que darfa espesores de 520 y 1600-5, respectivamente. De los resultados obte
nidos con RBS, los espesores son de 630 y 1300 Z, aprox imadamente, para oro y -
plata, en ese orden. POr tanto,.se observa una desviaclén entre ambos calculos
de un 40%, variacién que pudiera contemplarse dentro del error debido a la colo
cacion de los_sustratos con respecto a los filamentos durante al evaporacién,
La dificultad en este caso estd en que la resolucién de profundidad es del orden
de los espesores calculados (630 & en 1a superficie, y hacla el interior es una
resolucién mds mala, por las fluctuaciones de energfa), y por tanto no puede ha
cerse una comparacidn tan directa de los dos calculos.

5.6. Conclusiones.

A lo largo de este trabajd se ha visto que al llevar a cabo andlisis
de pelfculas delgadas con cierfas técnicas, pueden surglir alteraclones que re-
duzcan la validez de los resultados que se éléanpen con ese andlisis., Es por -
ello que se propuso como objetivo de este estudio la investigacidn de los dafos
producidos por la incidencia de un haz de electrones sobre un sistema de pelfcu
las metdlicas, con una técnica que no involucra a estas partfculas, como es la
Retradispersién de Rutherford.

Se encontrd, a partir del andlisis de dos muestras consistentes en pe
ITculas superpuestas, que, dentro del error experimental, no hay procesos de in
terdifusidn en esas pelfculas como consecuencia de la irradiacién con un haz de
electrones de hasta 20 pyA/cm?,

A este orden de densidades de corriente (23 pA/cm?), se observé que. -
el haz no estimula, en una forma detectable por Rbs y en las condiciones que se
tuvieron en el laboratorio, elfproceso de segfegablan, pues posibles efectos ad
vertidos en el andlisls quedan oscurecidos por las incertidumbres existentes.
Los resultados de las pruebas de adherencia son igualmente ambiguos debido a que
no se encuentran correlaciones de efectos.

Asimismo, 1a buena concordancia que pudo haberse encontrado en los cl
culos de los espesores fue d|sminuida a causa de la mala resoluc|6n de] sistema
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A pesar de ello, los cdlculos son suficientes para dar idea de drdenes de magn
tud. )

Con los resultados que se consiguieron en este experimento, se puede
afirmar que al hacer andlisis con haces de eglectrones de este orden de densida-
des de corriente, no habra alterac‘pnes en el gspécimen, quedando esta afirma-
cion sujeta a los errores experlmgntales“ﬁg éste trabajo.

Queda aGn mucho trabajo por hacer en este tema, el dafio por electro-
nes, que es practicamente inagotable. E1 propdsito es realizar estudios mds pro
fundos, en los cuales las condiciones se vean mejoradas. Seria necesario tener
un mejor dominio del método para preparar las muestras, en el cual se pudiera -
conocer mejor el espesor de las pechulés Por otro lado, debe perfeccionarse la
resolucnon del sistema de andlisis, debidg a que los 18 keV calculados como an-
cho de resolucion no son muy buenos. Al mismo tiempo, los problemas que causé la
electrénica (un corrimiento en los espectros de 10 keV) deben ser eliminados,
porque imposibilita sacar cierto tipo de concluslones. Por Gltimo, deben supe-
rarse, y con mucho, las dens!dades de corriente que se emplearon en este traba-
Jo, para tener mayores intervalos de validez de los resultados.

Para finalizar, debe apuntarse que este trabajo ha servido como un -~
ejemplo del poder y la ut111dad que tienen técnicas de andlisls como la retro-
dispersidn de Rutherford, y para mostrar la apremiante necesidad que existe de
conocer qué tanto afecta la radiacién util|zada como herramienta los mismos re-
sultados que se obtuvieron con ella. :
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Figura Al

- En ella, up haz de proyectiles con dens idad espaclal n se dirige ha-
cia un centro dlspersor El ndmero de partfculas que pasan, antes de la disper
sion, por el anillo diferencial de rgdio b, Fsta cantidad llamada el parémetro
de impacto, debe conservarse después de la dlsperstén. S| v es la velocidad de
los proyectiles, el niimero de partfculas que pasan por el anillo es:

N = nv2rbdb (A1)

donde 2nbd5ves el érea del anll]g. Fl ‘nimeyp de partfculas que salen dispersa-
das es, si di es el elemento de éngulo‘sﬁlldo determinado por el &ngulo § de -
dispersién: N = nva(6) |dq] (A2)
Al igualar las dos expresiones

2rbdb = o(6) |dn| ] g (A3)

: Por otra parte, al considerar slmetrfa aztmutal, se tlene que el ele”"
mento de &ngulo s6lido es dp = 2nsenfdd, y con 8sto:

bjdb|= q(a) §°r9ldel '(Ah)
con lo cual i _
: h_|db .

o(e) = Sﬁne g-‘-q-l . (AS)

Para obtener una relacién entre b y 6, se emplea la ecuacidn:
; (]

2 p2)12
9= - I %3[1 - Ei%isp-- %,J dr (A5)

T
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la cual se obtiene de 1a teorfa cléslcq de las fuerzas centrales, y en la que
se ha utilizado un potencial coulomblano. La r, es la distancia de miximo acer
camiento al centro dispersor, y que resulta ser, con E la energfa del proyec-
til:

1,2,e (, , [232,e2)2)¥2
_.L.Z_... ot S Sl
fo = "[ T [‘ *‘[ 7BE ] ] ) (a7)
Al reallzar la integracién se obtiene:
tan(0/2) = 2,2,e2/2bE (A8)

expresidén que, al sustituirla en la ec. (A5), da la seccidn eficaz diferencial

2;2;e*)? 1
o(g) = [—L‘;F—'} m \ (A9)

Como puede observarse, esta expresidn es para un sistema en el cual
el blanco siempre permanece fijo. Para tener una expresién en el sistema de la
boratorio, puede tomarse la siguiente rplqctén entre el &ngulo de dispersidén -

en ambos sistemast
sen (6 - 9') = %ﬁ seneF (A10)

donde la prima indica el sistema de laborgtorio.

La ecuacién de conservacién, (Ah), aplicada a ambos sistemas Implica

’ v U i .
(g% senf'dp! = g% senfdd (A11)

De la ec. (A10) se tiene:

o' _ , , _xcos® __ senB'cos(6-6') + &ggne'cose' - send
a6 - cos(6-67) sene'cos(e sene'cos(e 81)
| (M1 2)
en la que x = my/m,, y asf, con 13 ec. (A]]}
(do/dg] ! _ (send i (A1)
do/dg): senf'| cos(6-6')

Sl se aplica la ec. (A13) a la ec. (A9) resulta:

[49)" -2 [frteent ) cose-0)

senB'sen“0

donde E, es la energfa en el sistema de laboratorio, dada por:

Ec=E (1 + x) (A15)
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al suponer el blanco inicialmente en reposo,

De la ec. (A10) resulta 1 + x = (sen(B-6') + send')/send', y ademis

senfi/2 sen6/2 = cot 6/2 (A16)

y entonces, con el uso de la relacion

senf' + sen(d - 68') 2 senB/2 cos(26 - 6') _
cosB' + cos(0 - 0') 2 cos8/2 cas{20 - 0') tan6/2 (A17)

puede tenerse:

(1 + x)send _ cos6' + cos(6-6")
2serf 0/2 senf’ (R18)

por lo cual, cuando se sustituye en la ec. (A4) resulta:

do}|! Z122e*)?(cosd' + cos(8 - 6'))? |
[.a-ﬁ) ) [ IZEL ] semb fcos(0 -0 1) (A19)

Debido a que cos(6-6') = (1 - sen?(6-6'))¥% = (1 - x?sen?q!)¥2 , se ‘

obtiene finalmente:
dojt A_Zg_f_ 2{cosB! + (’1 - x%sen?f')¥}? (20)
df 2E, sen = x"sen“d : |

que no es sino la ecuacién (3.9).
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