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CAPITUIO I

INTRODUCCION GENERAL

- Importancia de las peliculas delgadas en la Industria y en la Investi
gacidn,

la investigacidn de las propiedades fisicas de la materia ha progresado -
mucho durante las ultimasdécadasde afios y los resultados obtenidos no se
pueden calificar mis que de asomlrosos.

Sin embargo el haber logrado hasta ahora grandes avances ha sido debido
en gran parte al surgimiento de un gran nlmero de ramas especializadas,
las cuales en ocasiones se van distanciando cada vez mis unas de las otras

Estas ramas aparecen porque el vasto campo de la ciencia hace que se vayan-
creando particulares aréas de estudio, con diferentes métodos de investiga

cién e ‘Inclusive con diferentes intereses de tipo cientifico y tecnologlco.

Una rama independiente e importante que ha sido desarrollada recientemente
es la fisica de las peliculas delgadas. Esta rama consta de sistenas‘ééli
dos o liquidos, los cuales tienen una propiedad comfin, y es que una de sus
diméﬁsioﬁes es mly pequefid, aunque todas las otras propiedades fisicas del
siétéma'pueden ser diferentes,

Usualmente, se investigan las caracterisiticas fisicas de cuerpos en tres
dimensiones. Las propiedades caracteristicas de dichos cuerpos son expre-
sadas por unidad de volumen y por lo tanto se supone que estas propiedades
son independientes del vollmen. Esta suposicién es valida solo cuando se
trata de cuerpos con dimensiones normales o macroscdpicas y mds o Menos con
1inites micboscépicos. Pero cuando una de las dimensiones conienza a hacer

se pequena, entonces comienza a haber un considerable 1ncruﬂento de la ra&on
superf1c1e a voldmen y la suposicién anterior comienza a no ser valida.
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En un cuerpo de volumen cons 1derable, hay fuerzas que actlan sobre todas
las particulas (&Atomos y electrones)., En los cristales estas fuerzas son
de naturaleza periddica vy en sustancias amorfas estas fuerzas son de un
orden muy pequefio y no tienen periodicidad, aunque en la mayoria de los ca
sos las particulas estin bajo la influencia de fuerzas en todas direccio-
nes, Sin embargo, cuando se habla solamente de la superficie se puede -
pensar que hay como una especie de corte de las fuerzas que actuan sobre
las particulas de tal manera que estas fuerzas, actuan sotre las particu-

las de la superficie en forma diferente que con las particulas del volumen.

Cuando se considera una pelicula muy delgada de alguna sustancia se tiene
una situacidn en la cual las dos superficies (superior e inferior) estén
tan juntas, que su cercania puede tener una influencia decisiva con las
propiedades fisicas internas y procesos que se lleven a cabo en la sustag
cia,

Por lo tanto la disminucidn de la distancia entre las superficles y su.mu-
tuavinteraccién pueden dar camo resultado fendmenos completamente nuevos,
que los ya estudiados a nivel volumétrico.

Estas son algunas de las razones por las cuales las peliculas delgadas han
atraido la atencién de los fisicos vy 1o cual ha provocado que muchas ramas
de la fisica se unan al estudio de las peliculas delgadas para desarrollar
su estudio y aplicacién tecnoldgica.

Sin embargo a estas alturas cabria preguntar, bueno, pero ¢cudles son los
limites a los cuales los sistemas deben ser considerados como peliculas
delgadas? En prmncmplo no es posible contestar especificamente a la pre-
gunta. Es posible decir en general que el limite estd determinado por la
medida del espesor hasta donde se pueda analizar el fenSmneno observado, -
pero este criterio difiere mucho para diferentes fenGmenos fisicos. En
la préctica, la fisica y tecnologia de las peliculas delgadas trabajan -
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con peliculas que van desde 10, hasta algunos miles de angtroms{®), y por

’ Pl s » * (4
lo tanto, éste seria un liamite para definir una pelicula delgada,

lps primeros fendmenos que se fueron asoclando con peliculas delgadas e-

ran de tipo dOptico, especialinente en interferencia de la lvz , la cual -
[4 v ’

hey en dia puede ser comunmente observada , por ejemplo, en una pelicula

delgada de aceite sobre uma pelicula de agua, o bien en un pavimento hume

do.

Estos fendmenos atmajeron la atencidén de los fisicos de la segunda mitad
del siglo XVIII, vy en su descubrimiento y explicacidn se encuentran aso-
ciados los nombres de Poyle, Hooke y Newton. Doscilentos afos después la
dptica de peliculas delgadas ha avanzado con las investigaciones de Jamin,
Fizeu, Quincke y Drude.

El‘fgndmeno de interferencia en peliculas delgadas ha permitido conocer -
con‘éxactitud el espesor de las peliculas‘y encontrar aplicaciones‘en op-
tica y en otros campos. La aplicacidn de filtros antirreflejantes y de -
pinturas decorativas, utilizando la interferencia de colores, es conocida
vy usada hoy en dia.

la preparacién de peliculas delgadas por los métodos de depositacidn en va
<fo, como la evaporaciéhvy la erosién idnica, que son téenicas que han si-
do desarrolladas en la segunda mitad del siglo XX, permitierdn el estudio
de otros procesos fisicos (como el estudio de descargas eléctricas en ga-
ses v el estudio de fuentes de luz con filamentos de carbdn). Estos tra-
bajos, junto con investigaciones sobre condensacidon de vapores y gases en
superficies sblidas, demostraron la importancia de las peliculas adsorbi-

das y su conexidn con procesos quimicos como la catdlisis.

El estudio de la tensidn superficial en liquidos ha permitido el avance en
1a’ investigacidn de peliculas mono-moleculares de sustancias orglnicas so-

bre la superficie de liquidos; ésto es importante en la investigacidén de -

I~}

(%) lm%mmn(5)=tlxif m.,




varios procesos bioquimicos y fisioldgicos, Ademis el estudio de las fuer
zas de superficie en peliculas delgadas de sustancias orgdnicas, permiten
conocer el papel que juegan estas en la friccién mecénica. Lla superficie
de las peliculas delgadas de varios materiales, especialmente metales, han
sido objeto de largas investigaciones por los cientificos interesados en

problemas de corrosidén y proteccidn de materiales,

Desde 10s comienzos de aste siglo las propiedades eléetricas de las pelicu-
1as delfadas fueron estudiadas,tanto para mediciones de conductividad en el
estudio de superconductividad, asi como para el estudio de la emisidn de e
lectrones de las peliculas delgadas. FEstas investigaciones han tenido ex-
traordinarios avances durante los Ultimos afios.

Todas las aplicaciones que hoy en dia tienen las peliculas delgadas se ve-
rian incompletas, si no se hablara del campo de la fisica en donde quizis,
las peliculas delgadas han lograco crear un for‘t;fsim impacto, no solo de
'tipq-'cienfifi‘co,‘ sino también de tipo social; este campo es el de la elec-
trdnica.

Este impacto se debe en gran medida a la disminucién lograda en las dimen-
siories_de los equipos electrdnicos. la miniaturizacibn de los elementos e
lectrénicos cldsicos (bulbos, resistencias, capacitores) fué lograda por -
el uso de elementos semiconductores, camo diodos, transistores, ete., asi
como . los c.i'rcuitos impresos. Pero alin mas se ha logrado todavia con la mi.
cmmmatumzacmn, que consiste en la introduccidn de micromddulos ( peque
‘fias capas cer*amlcas de 20 x 20 mm por ejemplo) y en la cual los elom@ntos
pasivos son prefabricados cominmente en la forma de peliculas delgadas
(resistencias y vcapackitor'es), 1o que hace posible construir unidades muy -
funcionales, en una forma muy compacta.

Nuevas posibilidades de microminiaturizacién han sido abiertas por el uso
de " las peliculas delgadas, no solamente para conectar elementos individua-
les, sino también para crear elementos jpasivos y activos. Esta aplicacidn




"explota" el factor de que una de las dimensiones es practicamente cero,
desde el punto de vista macroscdpico, y que el espesor del elemento estd
determinado solamente por el espesor del sustrato en el cual la pelicula
delgada estd depositada,

Sobre el presente cabe hacer notar, que solamente el probloma de los ele-
mentos pasivos ha sido resuelto satisfactoriamente, habiendo antes venci-
do un gran nimero de dificultades con la reproducibilidad y estabilidad -

de sus caracteristicas.

En 2l dominio de los elementos activos (es decir los elementos reemplazan-
tes de bultes y transistores) ha sido posible establecer los primeros es-
tados de operacidn de un transistor de pelicula delgada. Sin embargo eXis
ten aln problemas relacionados con la conductividad de estos elementos, pe:

o se espara que en breve se alcanzard el &xito desecado.

Una condicién que no ha sido mencionada y la cual ha hecho posible un con
siderable desarrollo de la fisica de'pellculas delgadas y su aplicacibn -
durante los Gltimos 15 afios, es el desarrollo de la fisica y tecnologia -
del vacio. Fué su desarrollo e ihvestigacién la base para‘poder preparar
pellcuLas delgadas en extrcradaa condiciones de llmpluza ) lo cual hace
p051ble mantener a 1a superflcle de la sustancia sin pvoblemas de adsor-
cidn, por largos perlodoo de tiempo.

Con la ayuda de técnicas modernas la fisica de peliculas delgadas ha lo-
grado considerables pfogresos durante recientes anos, y la rapidez de su
desenvolvimiento estéd ayudando a un desarrollo global de la ciencia en -
nuestra sociedad. El nlmero de trabajos publicados sobre este tema es -
innumerable, asi como el nimero de especialistas en todo el mundo dedica-

dos a este interesante e importante campo de la ciencia.

(*) las presiones. comunmenie alcanzadas utilizando equlpoo de alto vacio
son del orden de 10°% torre, pero utilizando equlpoc de ultra-alto va
cio es posible alcanzar presiones del orden de 10™Y torr v menores.
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2.~ Los problems de la interdifusidn.

El desarrollo que ha tenido el campo de las peliculas delgadas ha sido de
bido a los fendmenos que se presentan cuando un sistema estd formado por

dos o mds peliculas delgadas, superpuestas una con la otra,

Uno de estos fendmenos se presenta cuando a través de la interfase (%) -

del sistema comienza a haber difusidn de un material en otro y viceversa,

Este fenomeno de transporte de material en gran escala a través de la in-

terfase a hajas temperaturas, representa sin duda la mas sorprendente e -~

inquietante &rea de las reacciones existentss en peliculas delgadas.

Fueron los avances en las técnicas microscopicas, asi como en las téconicas
para la obtencidn de perfiles de concentracién de material las que permi--
tieron un avance notable en la observacibén del fenémeno de transporte de ma
sa la figura 1.1 muestra una de las manifestaciones de este comportamiento.
El silicio se puede difundir en el alunimio a temperaturas muy abajo de la
eutectica (¥%) y por lo tanto ocwre una severa erosién del silicio que es-

t& en contacto, tal como se muestra.

Estas reacciones a bajas temperaturas son frecuentes en la industria de
los semiconductores, y muchas de estas reacciones son usadas ventajosamen
te en la fabricacidn de dispositivos electrdnicos.

Sin embargo no todas las reacciones 4 bajas temperaturas, y en general -
las reaccibnes con la interdifusidén son ventajosas, sino al contrario, mu
chas de estas reacciones llegan a producir nefastas consecuencias dentro
de la tecnologia de peliculas delgadas.

Un claro ejemplo de esto es la aparicidn de la "plaga pbrpura", cuando

una pelicula de aluminio y otra de oro entran en contacto. El mayor sin-
(**) Plano hipot&tico usado para marcar la divisidn entre dos peliculas
delgadas ‘superpuestas.

(%) La temﬁeratgra eutéctica es la minima temperatura en donde coexisten
las fases liquida y sdlida de un sistema binario.
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toma.de apuro de este problema fué la pe’rdida de la fuerza de atmcéién
mec‘énica: de 'la unidn metdlica., Aluninio y oro forman el compuesto inter-
metélico AuvAly , @ temperaturas relativamente bajas, con un ca-
r*a‘ctéristi_cd color rojo plirpura y es conocido que esta fase intermetdlica
es muy frigil y que ademis posee una conductividad irés baja que cuando -
Jlos dos elementos no se han difundido.

‘Este feno’meno representa un serio problema en el campo de los circuitos
integrados.




Y asi sucesivamente se podrian seguir emumerando los problemas que se pre-
sentan en sistemas de peliculas delgadas por la interdifusién de los compo

nentes a bajas y altas temperaturas.

Por lo tanto muchas éreas de la tecnologia de peliculas delgadas requieren
un entendimiento detallado de la interdifusidén e interaccidn de las pelicu
las metdlicas, y éste es un incentivo suficiente para el estudio de este -
fendmeno, de tal suerte que durante los Gltimos afos ha habido un gran in-
crqnento en el nimero de estudios llevados a cabo sobre la interdifusié)?) -
en peliculas delgadas, cuya pauta fué dada por C. Weaver y L. C, Brown en

1968, ¢ Cudl es el aspecto mds notable en la interdifusidn de peliculas -
metdlicas delgadas? Lo principal es la observacién del transporte de masa
en gran escala a L\ijas temperaturas, lo cual no es solamente debido a las

pequefias distancias existentes en los sistemas, donde los tiempos de difu-
'516n ¢bservables_pheden ser cortos, sino que también hay la particularidad

de que las peliculas delgadas pueden contener un gran nimero de defectos.

Estos defectoc, también con—olan la interdifusidn y pueden elevar consule—
rablemente el nivel de materiales difundidos causanio otros fendmenos que

no son interpretables en términos de los diagramas de fase de sistemas en
equilibrio,

Este Gltimo aspecto ha creado un punto de discusidn muy inte.r*esa‘nte, puesto
que sistemas formados por peliculas delgadas de ciertos elementos, 1o pre-
sentan el mismo ‘camportamiento, en téminos de la difusidn, que sistemas -
formados por los mismos elementos, pero a nivel volumétrico vy en condicio-
nes similares. |

Esto explica porqué hace falta todavia conocer mucho sobre la dinfmica de
las pelfculas delgadas, o mejor dicho, en sistemas fuera de equilibrio ter
modindmico.

Su conocimiento permitird elaborar modelos que expliquen el porqué del com
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portamiento de los sistemas, y ayudard también a controlar las reacciones
que se lleven a cabo, permitiendo al hombre tener un dominio sobre la natu
raleza de las peliculas delgadas.

3.- Importancia del Sistema AgrAl y Al/Ag.

. . . ’ .
Los primeros estudios llevados a cabo para analizar el fenomeno de la in-

terdifusiéh fueron hechos por C. Weaver y L. C, Bmwn(33) empleando el sis
tema Al/Ag, es decir sobre un determinado sustrato depositaron por evapora
cidn, primero una pelicula de plata y luego una de aluminio, con diferen-

tes espesores.

El sistema Ag/A¢ tiene particular importancia por su uso en la fabricacién
de éspéjos &pticos ,empleac.‘los en espectroscopia Raman de Lasert®) | ge ha

comprobado ‘que a temperaturas relativamente hajas (< 200°C) los espejos he
choé con peliculas de’ aluminio y plata se degradan muy rdpidamente, es de-
cir, sus propiedades &pticas de reflectividad cambian bruscamente con la -
temperatufa y el tiempo (18.39) |

Sin embargo, en espejos de tipo comercial que emplean una capa intennéd_ia
de Cr depositada sobre la capa de Al, antes de depositar la de plata, inhi
ben la degradacidn del espejo.

En este trabajo se estudiard el fendmeno de la interdifusidn por medio de
la técnica de retrodispersién de iones. El hecho de que los sitemas esten
‘fotxnados- por elementos cuyas masas atdémicas son muy diferentes (Matwm=21)y

Mpl‘ata=107.8) es muy favorable, tal camo se demostraré en el capitulo III.

Resumiendo lo anterior, los sistemas Ag/Al y Al/Ag tienen mrticulém impor-
’canc:ia;. desde el punto de vista cientifico, y tecnoldgico. Sin embargo,
el estudio de la interdifusidén en este sistema y en muchos otros, permitird
ir ‘correlacionando los resultados obtenidos, para tener un conocimiento mds:

profundo de la interdifusidn, hasta lograr cimentar y estructurar un modelo
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que permita describir adecuadamente este importante fenameno de las peli-
culas delpadas.

4.~ Los estudios existentes: Reflectancia, RBS VY AES.

Como ya se ha mencionado anteriormente, Weaver vy Bmwn(a‘?)

en 1968 fueron
los primeros cientificos en comenzar a estudiar la interdifusibn en siste

mas binarios de peliculas delgadas.

Su trabajo consisti6 en preparar por evaporacidn sistams formados por -
una pelicula de plata y una de aluninio de diferentes espesores sobre un
sustrato de $i02 y calentar estos sistemas a temperaturas menores de
240°C, El comportamiento de los sistemas al calentarse fué cuantificado
en téminos de medidas hechas por medio de las técnicas de reflectividad
y TEM (Transmission Electron Microscopy).

Las observaciones 1llevadas a cabo mostraron una extremadamente répida di-
fusidn inicial 1o que ocasiond cambios en la reflectividad de las pelicu-
las y que fué atribuido a la formacidn del cmmpuésto intrmet&lico Ag,Al,
lo cual posteriormente fué confirmado por TEM.

Mis tarde en 1973, Westmoreland y W.H, Veisenberger (18) siguiendo un pro
ceso similar al anterior, pero usando como técnica de cuantificacidn a -
RBS (-Rutherf‘opd Backscattering Specuanetr; ecuentran diferencia en el -
oiﬁen de evaporacifn, es decir, para el sistema Ag/Al no observan difu-

sién. Ademis por esta técnica no observan la formacidn del compuesto -

, (25)

Poco dfaspués, S.T. Picraux en 1974 usando RBS observa la fomr\jcic’)n

de Ag,Al, pero también confirmia la observacién de Westmoreland y Weisen-
berger, con respecto al orden de evaporacién.

, - - . . L 5 ) ’
(%) Esta técnica se discutird ampliamente en el Capitulo IIT.
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(39)
En 1978, J.E.E, Baglin y colaboradores utilizando RBS, difraccidn de
rayos X y SEM, y analizando al sistema Ag-Al, observan la formacién de -
una capa continua de Angl, y ademis encuentran pequefos rastros de AgaAl.

Tomando en cuenta todas las observaciones anteriores, asi como sus respec-
tivas contradiceciones, A. Oliver y F. Garcia Santibafiez (20) estudian la
distribucidn de oxigeno en el sistema AgsAl poniendo un sistema de 3 peli-
culas en la secuencia Al/Ag/Al y ven la distribucibn de oxigeno en el alu-
minio, antes.y después de la pelicula de plata.

.~ Propbsito de este Trabajo.

En base a los resultados anteriores, este trabajo pretende estudiar por
RBS el fencdmeno de la intébdifusién‘en los sistamas Ag/Al y Al/Ag, mos-
trando especial interés en estudiar dinfmicamente el papel que juega el o-
xIgeno distribuido en toda la pelicula de aluminio.

De igual forma se pretende estudiar ambos sistemas para ver si el orden en
la evaporacidn es importante para que haya difusidén de unma pelicula en la
otra.

Por altimo, se pretende mostrar la importancia y la utilidad de la técnica

RBS, como herramienta importante en el estudio de la fisica de superficies.




CAPITULO LI

PELICULAS DELGADAS

1.- Crecimiento y Adhesifn de Peliculas Evaporadas.

Prdcticamente el estudio de las peliculas delgadas ha venido desarrollén-
dose desde hace apenas 60 afios, ya que durante la &poca de los 20's las -
téenicas usadas para la determinacidn de las propiedades estructurales de
las peliculas delgadas eran deficientes vy poco poderosas.

Sin embargo el desarrollo de las técnicas de vacio, los avances en micros
copia electrénica y de una gran variedad de tecnicas Spticas como la elip
sometria y la interferametria han permitido un gran avance en este campo‘
de la fisica del estado s6lido.

Normalmente cuando se trata de caracterizar una pelicula delgada se usan
muchas técnicas (Opticas, espectroscopicas, etc.). Cada téenica di infor
macibn de un solo aspecto de la pelicula y generalmente una correlacién -

de los resultados de las diferentes técnicas permite entender la estruc-
tura de las peliculas,

En este trabajo se estudia de manera muy particular, las peliculas obteni
das por evaporacidn, para después pasar a cxpliéar algunos aspectos rela~
cionados con su crecimiento y estructura cristalogréfica, asi como descri.
bir las técnicas de evaporacibén y algunos métodos usados para la determi-
nacidn de los espesores de las peliculas,

El proceso se inicia con la evaporacibn de un detarminado material (gene-
ralmente un elemento puro) y finaliza con la condensacién de todos los &-
tomQS’QVaporados del material en forma ae una pelicula fina sobre un sus-
trato. | |
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La condensacidn inicial del material evaporado en%%Flve adsorcidén de las
moléculas evaporadas en la superficie del sustrato, asi como la adsorcidn

de contaminantes, que invariablemente se encuentran en el medio que rodea
a la pelicula.

[a naturaleza del depbsito inicial tiene una gran influencia en el creci-
miento de la pelicula.

Los mecanismos de crecimiento y estructuracién de las peliculas deposita-
das por evaporacidn han sido investigadas en anos recientes con ayu-
da de la microscopia electrdnica y de algunas técnicas espec-
troscdépicas como LEED (Low Energy Electron Difraction), AES

(Auger Electron Spectrometry) y otras.

Algunas de estas técnicas de estudio tienen el inconveniente de ser deStrug
tivas, puesto que pueden camblar la estructura de las peliculas delgadas Y
provocar adermis dafios irreversibles en ellas; sin embargo, estas ténicas

proporcionan muy buena informacién sobre sus propiedades fisicas y quimicas.

a Fenbmenos de Adsorcidn,

A presiones comunes para la evaporaciéﬁ, los atamos que viajan desde la -
fuente de evaporacién hasta el sustrato sufren colisiones y por lo tanto -
pébdidas de energia cinética. Cuando estos dtomos incidentes se aproximan
al sustrato a distancias promedio del orden de los didmetros atdmicos, en-
tonces entran en juego el campo de fuerzas de la superficie del sustrato.

En este momento, pueden ocurrir diferentes tipos de interaccibn, como son:

1) ‘Reflexién, en la cual los &tomos conservan mucha de su energia 01ne

tlca y ‘tienen solamente una corta estancia (del orden de plcosegun—
")
dos) en el sustrato,

L} . N -5 P -‘ .
% Istas presiones son del orden de 10 o 10 terr  menores.

. ® Thin Fl\m.Technoloqu. Rovert Berry o cooutores. P24-124.
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b)

Adsorcidn Fisica, la cual involucra solamente las fuerzas de Van

der Waals, y que se hacen presentes, siempre y cuando dos molécu-
las se encuentren muy cercanas.

Quimiabsoreidn, en la cual las fuerzas de ligamento involucradas

. . . LA
son del mismo tipo que las que aparecen en una unidn quimica.

La quimiabsorcibn es especifica para ciertas combinaciones de mate
riales y cesa cuando la adsorbancia no puede lograr un contacto di
recto con la superficie adsorbente.

Asociacidn, con un atamo o dtomos de la misma especie antes de ad-
sorberse en la superficie.

Después de que los dtomos han sido adsorbidos, y que, por lo tanto
comienza a formarse una distribucidn de dtomos en la superficie -
del sustrato, comienzan a apiarecer una serie de procesos adiciona-
les los cuales Involucran cambios de energla, migraciones sobre la
superficie vy canblos de adsorcidn fisica a adsorcidn quimica. Es—
tos cambios son mids notorios todavia, cuando el sustrato es calen-
tado a elevadas tenp«.ratur*as e inclusive, este cambio térmico pue

de impedir el "amarre" de los &tomos evaporados al sustrato.
Mucleacién y crecimiento inicial .

Muchas de las investigaciones llevadas a cabo sobre crecimiento de pellcu
las delgadas han sido hechas con peliculas evaporadas, pmn01p1hnente por’
que la evaporac1on y la observacién al microscopio electrdnico pueden ser
fdcilmente ac_dpladas.

Muchns de los aspectos del crecimiento observados en peliculas evaporadas
son considerados como camunes a otras peliculas obtenidas por otras tée-
nicas,como sputtering y electrodepositacién.




Las peliculas con un espesor pramedio de unos cuantos angstroms hasta unos
1000 A pueden ser estudiadas en su crecimiento y estructura, usando el mi-
croscopio electrdnico de transmisién (TEM). Solo cuando los espesores son
demasiado gruesos (% 1000 A ), entonces no se permite la transmisidn necesa
ria de los electrones y el microscopio de transmisién se vuelve poco efi-
ciente,

Los sustratos usados en la evaporacién de peliculas para ser estudiadas -
por TEM permiten definir muy bien la superficie sotre la cual se va a depo
sitar la pelicula. los sustratos pueden ser preparados en forma muy delga

_ . . . a e W)
da y sus superficies pueden ser obtenidas, sin contaminantes, por clivaje
en vacio,

Los" aspectos de crecimiento descritos a continuacidén son para peliculas de’

positadas sobre cristales simples, policristalines o sustratos amorfos.

Informacidn amplia a este respecto ha sido obtenida y publicada por D.W. -
: (32

Pashley y Stowell . Sus trabajos en este campo son consistentes con
otros autores, y por lo tanto se pueden considerar camo resultados tipicos.

las condiciones experimentales a las cuales trabajd Pashley en sus investl
gaciones sobre el crecimiento de las peliculas son:

+ . 4
las evaporaciones y observaciones de las peliculas fueron hechas con -

una presidn residual de 1072 y 107° tarr.

b) Todos los sustratos fueron calentados a un minimo de 350°C, porque pa-
ra una temper'atura mis baja, la microscopia electrbnica muestra pelicu
las en forma de polimeros enlazados, los cuales indican la presehcia
de hidrocarburos adsorbidos por el sustrato, o sea contaminantes.

¢) los sustratos usados fueron miy delgados, de un cristal de disulfuro
de molibdeno (Mo Sp)e

% £l fermino clivaje fe entiende como el proceso o traves  delcual se corfa un cristal
o través de olquno de sus planos cristalograficos.
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d) las deposiciones fueron de aproximadamente 10 A por segundo, y no fué

mas rapido para no sobrecalentar la delgada pelicula del sustrato,

e) los evaporantes fueron oro y plata.

f)  Se usd una camara de cine para grabar los cambios tan rdpidos en la es
tructura durante el crecimiento.

Las primeras observaciones sobre el estado de crecimiento de las pelfculas
muestran un nimero largo de nGcleos, los cuales se van distribuyendo ordi-
nariamente al azar en forma tridimendional, provocando el fendmeno comirmen
te llamado NUCLEACION.

Sin embargo la nucleacidn o el acomodamiento de los &tomos es observado oca
sionalmente en sitios preferentes.

Cambios considerables en la estructura de las peliculas ocurren durante su
formacidn, La primera se refiere a los cambios en la orientacidn de los nd
cleos, que individualmente se van depositando.

Los patrones de Moiré proporcionan medidas muy precisas para poder detectar
los cambios, porque una pequefia rotacidn de los nicleos alrededor de la -
normal a la suparficie del sustrato, produce una rotacidn mds clara de los
patrones de Moird. La analogia &ptica mostrada en la Fig. 2.1 demuestra --
el efecto, Individualmente los ndcleos cambian de orientacidn, por rotacidn

alrededor de la normal a la superficie.

El efecto de rotacidén es particularmente -
notable durante la unién de niicleos veci-
nos. Dos nlcleos, con orientaciones dife-
rentes, tienden a quedar exactamente para-
lelos el uno del otro, como sucede con las
gotas de agua.

Fig. 2.1 Analogia dptica de-
mostrando la magnitud del e-
fecto de rotacién de los pa-
trones de Moire paralelos,
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Sin embargo un efecto alin mas espectacular ccurre durante la unidn de ni-

cleos vecinos o "islas'", Los fendmenos que ahora se ilustraran pertene-
. . [4 . -

cen al crecimiento de las peliculas de oro, sin embargo, también suceden

para la depositacidn de plata sohbre disulfuro de molibdeno.,

. . . . . 4 . .-
El crecimiento inicial de las peliculas d& la impresidn de que las peque-
flias "islas" del material depositado son liquidas, y cuando dos pequefias -
"islas" o nlicleos se unen, parece cano que amhas "islas" fluyen la una ha

cia la otra, justamente como si fueran dos gotas liquidas.

De cualquier modo, las "islas" tienen una estructura cristalog~afica de

- . . . . o ¢ .
estado sdlido en todo el tiempo, y ciertamente no son liquidas.

Una secuencia de microfotografias, mostradas en la fig., 2.2, illustran los
‘varios estados de crecimiento de una pelicula de oro en disulfuro de mo-
libdeno a 300°C.

’ v e - .’. —
) .‘ 9 < e’

@0 ¢«™ o qc“.q
‘e K N
PO ': o7 »®
e Q ... ] :a
xQ " <9 '..‘ .‘ ‘. Fig.2.2  Cuotro estados de
.“ de g ° o » . Q. crecimionto de oro sobre di-
.‘1 Qe - 9 Qole sulfuro de malibdeno adsavc.

; .. o® ¢ 90 4 N El crecimieals se lievd a cabo
.: < ‘QQ ¢ ‘.’ fuera del microscipio electrdni:
oy ® : ‘. co. Lo amplificacian fud de
e, B l4dc 000 % .
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las primeras observaciones muestran la forma tridimensional de los peque-

- ” - 4
fios nicleos. Poco a poco los nlcleos van tomando un pronunciado perfil -
triangular, referida a una correspondiente piramide tyiangular, cuyas Cd-
ras tienen la orientacién cristalografica (111},

El crecimiento individual de los nicleos se incrementa en nimero y el fe
nomeno de unién de niicleos o "islas" camienza y continda en una forma u -
otra, hasta que se form: una pelicula continua. De acuerdo con Holland(3)
peliculas de aluminio sobre vidrio son eléctricamente conductoras a un es
pesor piomedio de solamente 9/.&, en comparacidén con peliculas de plata que
no son conductoras, hasta que la pelicula tenge un espesor promedio de -
501.\ Bennett '®  encontrd que para €l oro en &xido de bismuto (BipOy)
la c:onduc“c1v1dad comienza a un espesor de aproximadamente MOA pero si el

oro estd sobre almina amorfa (Al,04) no hay conduccidn hasta que haya un
‘espesor de 70.&

La unidn de dos nicleos vecinos muy poquenos, es mostrado con un diagrama
en la flg 2.3. Estos eventos. ocurren en uempos menores a 0.1 segundos.
¥ estan caracterizados por una disminucidn en el rea total proyectada por
el hﬁcleo, pero por otr- lado, se vé increémentada en altura.

Fig. 2.3 Tres estados en la unidn de dos
pequefios nicleos vecinos.

Como en pmmedlo, todas las "islas" se incrementan de esta manera, los cam:

bios en-las formas de las islas son mds lentos, y se llevan muc:hos segundos
hqsta que se completen todos los camblos. la fig. 2.4 muestra una secuen-

cia Filmica de la unién de las "islas", en la cual se v€ en forma muy clara
este fendmeno.
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Fla. 2.4 Secusncla de la bilmacidn del crecimitnts de una palicvla de ero
Sobre disvlfuro da melibdena o 460*c. (e) Al tiempa ctro . (b) A los losequan-

dos. Ce) Alos |4 sequndos . (d) A 1o 98 segundos . La amplificacion {ué de
140 coo ™.

Una observacidn también importante del fendmeno anterior, permite ver co-
mo durante la unidén de dos '"islas" salen al descubierto, regiones de la -
superficie del sustrato. La fig. 2.5 muestra la superposicidn de las "is

las" A y B, antes y después de la unidn, para demostrar el efecto.

Naturalmente que para que el fendmeno ocurra las islas vecinas deberdn es
tar rigurosamente en contacto fisico. Solamente en muy pocos casos, la -
unidén se presenta cuando hay una separacidn de por medio de unas pocas dé
cimas de angstrom. Sin embargo, es de pensarse que cam consecuencia de

las condiciones fisicas que se din para la formacidn de la pelicula, algu

nos tipos de impurezas y contaminantes pueden estar involucrados en esta
formacidn.

Fig. 2.5 - Superposicién de parte de la Fig. 2.4(a)
y 2.4 (b), mostrando la unidn de “islas'.




2.~ Estructura cristalogrifica de peliculas delgadas,

Un aspecto muy importante por estudiar se refiere a la estructura crista-
logrédfica que adoptan las peliculas, después de su formacién y crecimien-
to.

Se sabe que las peliculas delgadas pueden tener varias estructuras crista
lograficas dependiendo de las condiciones sobre las cuales se efectud el
crecimiento. Hay escenclalmente tres diferentes grupos de peliculas: -
amorfas, policristalinas y monocristalinas.

las peliculas amorfas son usualmente formadas por elementos como C, Si, -
Ge, Se, Te, algunos compuestos de Se y Te y por algunos 6xidos, pero con
la cordicidn de que el sustrato est€ a temperatura ambiente.

Estos sistemas son caracterizados generalemente por una baja movilidad de
las particulas adsorvidas, de tal manera que los estados desordenados pre
sentes en la pelicula no tienen précticamen‘te movilidad y las particulas
no son capace.s de ccupar los sitios mds energéticamente preferentes a la
estructura cristalina de la sustancia dada. El estado amorfo es, por lo
tanto, un estado metaestable, en el cual las particulas ficilmente pueden
recristalizar, con una correspondiente liberacién de énergla,

La.reduccibn de la movilidad superficial de las particulas es quizds el -
factor mas importante para la formacidén de una pelicula amorfa.

Esta reduccidn puede ser efectuada, por ejamplo, al mezclarse el evaporan
te con los gases residuales, Oxigeno presente a una presidn de 107" o 10~
torr impide la formacidn de cristales de sustancias fécilmente oxidables,

5

por que el oxigeno residual prohibe la coalesencia de "islas" y por lo tan
to la formacidn de cristales de gran escala. En otros casos, los estados
anior'fds son debidos principalmente a impurezas presentes, tanto en los ga-
ses residuales, como en el propio sustrato.




Los metales puros, sin embargo, en contraste con elementos que forman en-
laces covalentes y por lo tanto candidatos irmejorables para crear esta-
dos amorfos (%) , forman cristales uniformes inclusive 8 temperaturas de
helio liquido, aunque estos cristales son muy pequefios (~ sok). Los pa-
trones de difraccién de este tipo de peliculas corresporden a estructuras
policristalinas v por lo tanto es seguro que exista un alto grado de des-
orden y de orientaciones de los &tamos en la pelicula.

Una caracteristica también importante de las peliculas metdlicas es la al
ta movilidad de los Atomos superficiales, que les parmiten ir ocupardo -
las posiciones mfs energéticamente convenientes, para poder formar pelicu
las cristalinas.

Tan{bién hay estructuras no cristalinas, muy estables, las cuales pueden -
ser transformadas en estructuras normales o cristalinas por elevacidn de
temperatura, irradiacién con electrones o por tratamiento con un campo e-
lé¢tpico o magnético. las transiciones desde el estado amorfo, hasta el
estado de cristalizacién normal, se producen a veces, via ura sucesidn de
estados metaestables., Aunque en ocasiones cuando las peliculas tienen -
una estructura policristalina pueden exhibir varios tamafios de cristales.
Si el cristal es mds pequefio que 20k, entonces no es posible (por medio -
de difraccidn de electrones) distinguir los estados cristalinos, de los -
estados amorfos. Por lo tanto no existe, en principio, frontera alguna -
entre peliculas amorfas y microcristalinas.

Se discutird ahora la estructura cristalogr&fica de las peliculas con mas

detalle y para ello se repasarfn algunos conceptos bdsicos de cristalogra
fia,

(*) En el estado sdlido, se forman uniones covalentes estables principal-
mente entre &tomos no metélicos, tales como el N, O, C, F, y Cb. O-
tros elementos tales como el Si, Ge, Ar y Se forman uniones que son -
parcialmente covalentes y metdlicas., Por eso se dice que en general
las estructuras aristalinas son debidas a enlaces idnicos.
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a) Redes de Bravais,

Las estructuras cristalinas son arreglos tridimensionales regulares de dto
mos en el espacio. La regularidad de apilamiento de los dtomos en los sé-
lidos es debida a las condiciones geometricas impuestas por la direcciona-
lidad de las uniones de los atomos y por lo compacto del apilamiento. (ver
apendice 1),

Idealmente, la ordenacidén mas estable de los dtomos en un cristal serd a-
quella que minimise la energia por unidad de voldmen, © en otras palahras,
aquella que:

i) Preserve la neutralidad eléctrica.

1i) Satisfaga la direccionalidad y el cardcter discreto de todas las
uniones covalentes.

iii) Minimice la fuerte repulsidn ibn-ibn.
iv) Apile los &tomos tan compactamente camo sea posible.

Anteq de discutir los arreglos tridimensionales reales formados por los &
tomos en una estructura cristalina, es Util considerar brevemente que dlg
gramas son posibles pafa los puntos idénticos en el espacio. Tales diagqg
mas se denominan redes espaciales y.cada estructura cristalina estd basada
én una de estas posibles redes.

Una red espacial es una ordenacidn tridimensional infinita de puntos en la
que cada urno de ellos tiene un entorno idéntico a los demis y se denominan
puntos de 1a red. Estos se ordenan de 14 formas diferentes llamadas REDES
DE.BRAVAIS; por lo tanto, los dtomos en toda estructura cristilina deben
estar eh~posiciones designadas por una de las catorce ordemaciones posi-
bles o combinaciones de ellas. Es importante sefialar que con cada punto -
de la red pueden estar a5001adoe mas de un dtomo; pero, por cada. atomo o -
EYUpo de dtomos en un punto de la red debe haber un atomo o grupo de Gto--
mos 1dent1cQ, con la misma orientacidn y en otro punto de la red.
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Puesto que la estructura de un cristal perfecto es un arreglo regular de
&tomos, distribuidos en una red espacial, los ordenamientos atémicos pue-

den describirse totalmente, especificando las posiciones atdmicas de algu

na unidad repetitiva de una red espacial., Dicha unidad se denomina celda-

unitaria. lLas celdas unitarias idénticas de una red espacial particular
llenardn el espacio y generardn la red espacial cuando se les apile cara
a cara.

Los ejamplos de celdas unitarias de las 14 redes de Bravais, pueden obser
varse en la fig. 2.6,

[
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Cabico Hexagone| Ortorrémbico Tricknico

Fig. 2.0 Celdas vnilorias Cenvenclonales delan |4 redes espaciales de @ravals. Los letros mayVsculas
.$etajleren al{(pe de c/das: P: celdo primitiva; ¢’ celda con un punto ‘eficslar en el centio degus
dof ‘caras pamitlas i F! celda con un punts veticvlar en @ centre de cada cara i L' celda ton un

punto reticular ‘ensu centia | R ctida primitiva romboddrica . Todos {os puntos Indicados son re -
tlslares . No existe acverds General octica delp celda unitasipn o, usarse pam. lo fed de Bra-
vols hexogonoli algunes autores prefieren lu cerda P 4razada con lineon Menas mientras

que ottos prefleren la ¢ trarada con lineas punieadas .
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8i los vectores de la celda unitaria (tres vectores no paralelos coinci-
dentes con las aristas de la celda), se eligen de manera tal que los Gni-
cos puntos reticulares en la celda ocupen sus vértices, o, de manera e-
quivalente que haya un solo punto reticular‘ or celda, como puede verse

desplazandole ligeramente en el espacio, asi resulta un tipo particular
denominado CELDA PRIMITIVA,

En la fig. 2.6 las celdas primitivas estln indicadas con la letra P, y en

la fig. 2.7 se muestran las celdas primitivas para tres estructuras cris-
talinas,

Celdas
unitariss
P Sttt 28
Lo LN
.._}.'..'.';:
e . !
| dab e ' :
. i H it i
Celdes | d : ot
i {
pvlmltms. ' : b
1 [ IR
; ‘r’—;) toL.e --e
———’ S A -
FCC cc HC

ig. 21 Las celdas unilorias y las pnmdims de las estrucluroy cristalinas FCC,CC § WG .

Los puntes representan posiclones atomicas peto, en las zstmdu(os QCCch

son tambiin puntos de la ved. En la celda He . 1as posiciones atdmicas
dentrto dela celda no san puntos reticuiares.

b) Cristalografia de peliculas delgadas,

Volvamos ahora al tema principal de ésta seccidn que se refiere a ld es-
tructura cristalina de las peliculas delgadas.




En algunos casos cuando los sustratos tilenen una red constante y aproxima-
damente igual a la de la pelicula (la diferencia puede ser de alrededor

del 0.2%) ocurre un pseudomnorfismo y la pelicula va tomando la estructura
cristalina del sustrato, hasta que e'sta' llega a alcanzar un espesor del
orden de 14, 8i la diferencia es grande (aprox. 4%) y el enlace es fuer
te, entonces el pseudomorfismo ocurre para solamente las primeras capas a-
tomicas. Sin embargo, el pseudomorfismo va acompafiado de muchos defectos
en la formacidn de la red , asi como de una cantidad considerable de dislo
caciones.

El crecimiento de cristales sobre un sustrato puede tener varias orienta-

clones. las posibles orientaciones son mostradas en la fig. 2.8. Para el
caso a) se ilustra una pelicula completamente desordenada, en la cual las

difeéciones de los ejes de los cristales individuales estén distribuidos -
al azar. El caso b) describe un estado en el cual un eje particular de fg_
dos los cristales estd orientado aproximadamente en la misma direccidn. Se
habla entonces de un primer estado de orientacidn. El eje comlin es llama-
do‘éje'de'fonnacic’m 0 eje de textura. El caso ¢) es llamado segundo esta~-
do de orientacién o de doble textura. Finalmente el caso d) describe un -
monocristal con una sola direccidn, lo cual es muy importante, porque in-

cluye solamente el caso de peliculas epitaxiales.

Estos cuatro casos de crecimiento de peliculas son posibles dependiendo de
condiciones explicitas de formacién y de ciertas reglas empiricas que han
sido' derivadas a través de la experiencia. Modelos Fenamenoldgicos han si -
do propuestos; tomando en cuenta todos los factores que pueden influir en
la textura del crecimiento.
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Fig, 2.8 Orlentac1on de los cristales sobre un sustrato (dohble flecha in-
dica posiciones de la orientacidn prelnnlnaf) ‘&) ordenamiento
cabtico. b) Primer estado de orientacidn. c¢) Doble estado de
orientacidn. d) Orientacidn monoaristalina,

.~ Preparacién de las peliculas delgadas.

Dentro de los aspectos mas importantes en el estudio de las peliculas del
gadas destaca el de su preparacidn u obtencion.

Es importante hacer notar que gran parte de las propiedades y fendmenos -
que se les atribuyen a las pellculas delgadas dependen de la preparacidn
de las mismas. De igual manera, la formacién y estructura de las pellcu~
las dependen de la técnica usada para obmenerlds, del sustrato y de las-
condiciones internas en las que hayan sido preparadas (vacio, temperatura
del sustrato, etc.).

Por lo tanto la reproducibilidad de los fen@menos y/o propiedades investi
gadas en las pellcula% dependerd del control que se tenga en la obten01on
de ellas.

Eh'este Capitulo se describirdn alguncs de los aspectos mds importantes a
tomar en cuenta, para las peliculas obtenidas por evaporacidn. Sin embar




go, dentro de la bibliografia reportada, puede obtenerse infomacidn so-
bre otros métodos de obtencidén y preparaciébn de peliculas delgadas.,

a) Peliculas obtenidas por evaporacidn.

la técnica usada para obtener peliculas por evaporacidn consiste en la e~
vaporacién de un material utilizando una resistencia de calentamiento, que
puede ser un filamento de tungsteno, molibdeno, etc. y que son calentados
bajo ciertas condiciones de vacio.

Un elemento importante para la evaporacién de un material es la forma del
filamento a usar. En la fig. 2.9 se ilustran alguros de los filamentos -

comunmente utilizados.

(b) Cﬂf——:

@) te)

ELICE evaporante GULAR
H 4 CESTA COMICA TRIAN

Fig. 2,9 Filamentos caminmente usados pars evaporacidn,

Los materiales de los cuales estdn hechos los filamentos por lo comdn son
tres: tungsteno, molibdeno y tantalio.

De acuerdo a la experiencia de algunas personas en la evaporacidn de algin
material es la forma en como se eligen el material y la forwa del filamento
a usar.

EY: prvocedijniénto para evaparar es sencillo, aunque tiene algunos detalles.
E1 primero es la limpieza del filamento, el cual antes de realizar cual-
quler evaporacién deberd ser calentado en vacio, para eliminar residuos de
gr'asa 'y algin otro contaminante.
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El segundo detalle es el manejo del propio filamento, puestoc que los fila
mentos después de un primer calentamiento sufren recristalizacidn, lo que

los vuelve muy quebradizos y muy poco maleables.

El tercer detalle es el control de la temperatura, o dicho de otra manera,
el control de la corriente que circula por el filamento. Es necesario te
ner cuidado con los puntos de ebullicidn de los materiales, puesto que -
con el vacio cambian, y un manejo indebido de ellos puede causar, inclusi
ve, que el filamento se funda y se evapore,

Por lo comin las evaporaciones, aunque éparentemente son muy sencillas, -
pueden volverse un tanto diffciles. Es importante ir aumentando la tempe
ratura lentamente hasta el punto de ebullicidn del material y de ahi en a
delante dependerd el control,de la rapidéz con la que se quiera ir evapg_ |
rando el material.

Otro elemento importante en las evaporaciones es el tipo de fuente de eva
poracidn utilizada para lograr que el material al evaporarse se distribu-
ya de cierta forma.

la fig. 2.10 muestra algunas fuentes utilizadas en évapor‘aciéh que pguar-
den una simetrfa esférica. '

o filzmento de Fig, 2.10 a) Fuente de evaporacién .
Qe poracidn mediante la técnica de -
bombardeo de electrones
. gofa suspendida de alta energia que al -
‘ox'\x‘f::&“ , o cétodo emisor de chocar con el material a
R { \\\\ <~ ° evaporar, lo calientan
7’

hasta su punto de fusibn.

4= SUSTHATO
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Fig. 2.10 b) Evaporacidén mds controlada, por bombardeo de electrones
de alta energila. c¢) Evaporacidn convencional por filamen-
tos incandecente y sistena de vacio,

Desde luego que solo se describe el mecanismo de evaporacidn, sin embargo
es de vital importancia considerar el sistema de vacio que permitird ha-

cer evaporaciones con cierto grado de pureza, es decir, sin contaminantes.

Por {iltimo, otro elemento muy importante es el sustrato utilizado. Dichos
sustratos deberdn tener una caracteristica comln y é€sta es la de tener su

perficies muy limpias y perfectamente bien pulidas ().

1a seleccidn del sustrato depende nuevamente de la experiencia acumulada-
por quienes trabajan en el campo de peliculas delgadas.

(**) Es muy com(in utilizar camo sustratos cristales "ultrapuros! que al
clivarse presentan las caracteristicas sefialadas.
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b) Espesor de las peliculas delgadas y su distribucién,

o
El intervalo en espesor para las peliculas evaporadas va desde 20,000 A

hasta espesores que aparentemente son de unos cuantos angstroms.

Para peliculas evaporadas con espesores muy grandes (> 20,000 A) comienzan
a presentarse problemas de manejo del sistana de evaporacidn por el largo

tiempo de evaporacidn, por el excesivo calentamiento del sustrato y de las
superficies que rodean a la fuente de evaporacidén y que ocasionan cambios

desfavorables en el sistama de vacio.

Muchos de estos problemas pueden ser evitados, si antes de llevar a cabo -
una evaporacidn, se hace un cédleulo tedrico que permita determinar la dis-
tbibucién del espesor de la pelicula, para una cierta cantidad de material
que‘ se tenga para evaporar.

El espesor de una pelicula evaporada en un determinado punto del sustrato
depende de las caracteristicas de emisividad de la fuente, de la geometria
y colocacidn del sustrato con relacidén a la fuente y de la cantidad de ma-

rial evaporado.

Para efectos de este cdlculo tedrico se considerdron dos fuentes ideales:
una puntual y la otra plana.

1) Fuente Puntual. Considérese una pequefia esfera evaporindose en igual
cantidad de material en todas las direcciones. Esta fuente es llama
'da una "fuente puntual®. Sea my la masa‘tota‘l evaporada, dm2 la
cantidad de masa que es recibida por una pequefia superficie ds, v
que es igual a la cantidad de material que pasa campletamente por el
angulo sdlido,dNl , subtenido a la fuente por la superficie (ver fig.

2.11) donde da = dS2 cos ﬁ/rz.

dmy = CmydQL = o cot!?_ dS, Lo, . L2
r

donde C es una constante de proporcionalidad que puede obtenerse por
integracién sobre toda la superficie receptora.




NOTA:

*La fusnts pequeiia puede ser cualquier
punto de la fuenfe plana

L * Elangule ® o5 al angule {ormade per la
supevfisie (d54) Nermol o la {uante plana y el radio entrs
recepore o)

la fuante y la superticie feceplora,

* Elangule B of el anqulc entre (o nermal
o la superltcie y ol radio entve o tuenh
Vs superbicis meeptona.

Fig. 2.11 Efecto del &ngulo de incidencia del evaporante en el espesor
depositado.

Considerando a la superficie receptora como una esfera con centro en

la fuente de evaporacidn, entonces 3:0 , ‘dsé = 2firlsengde € integrando
la ec. 2.1, sobre toda la esfera, se obtiene:

'ﬂ
Sdmzz C m, S (2T senedeo)
80

o m; = Cm 4T

M2 =My, en*or\ces C= 1/47\' v \a ec. 2.\ se convierfe en L

d m, = M, CQ':’[S dSa para fuente
Aﬂ 'rz purﬂu:\

s




i1) Fuente Plana Pequefia, Ahora se reemplazari la pequefia esfera con una

pequena fuente plana, Knudsen comprold que esta fuente tiene pro-
piedades emisivas tales, como el que la cantidad de material evapora
do a un dngulo 8 sea proporcional a cos8, Como muestra la Fig, 2.11
8 es el dngulo entre la normal de la fuente plana y la linea entre -
la fuente y la superficie receptora, la ec. 2.1 estard relacionad
con tal propiedad emisiva de la fuente, y por lo tanto se obtendrd,

dmy = Cm, cos 8 4N

= Cm, cos e cosp dsS, L (23)
re

Para una fuente plana, la emisién estd limitada a un hemisferio y la
integracién de la ec. 2.3, sobre un hemisferio, di como resultado -~

que C='/, 1la ec. 2,3, se convierte ahora en

dm2 = My co% 0 cos [5 dss, pata un2 fuente | (24)
T2 plzna pequodia

las ecuaciones 2.2 y 2,4 pueden ser reescritas en otra forma, supo-
niendo que el espesor de una pelicula delgada sea t , y quela dep_
sidad del material depositadoses f , y por lo tanto dm2 = P'tdSz,
entonc:fes '

£2Mcosp  punons - G9)

anpre juente punteal
+:= m,cos 8 cosp para un2 fuenle (2.6)
ﬂPrg plenz pequen2

De esta manera se puede calcular m, , dependiendo del espesor que se
deSeé,'o viceversa calcular t para una cierta masa a evaporar total
o parcialmente.




Dos nomogramas, los cuales pueden ser usados para estimar la cantidad de
evaporante requerido, para una aplicacibn especifica, estdn dados en las
fig. 2.12 y 2,13, Noétese que ambos romogramas son para fuentes puntuales
y que se supone el hecho de que la densidad del material depositado, tiene

la misma densidad que a nivel volumétrico,

'™ 400 4%
rl
] 10 1% 100 10 Q00
POrY UV e

tx gepasor 46l degéstto an )

Fig.2.12 Espcsor del depo's'\b contra
la longitud del alambre o evaporar.
Para un caso muy particular (es de-
clt con Pecte), para vna fuente pun-
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Blample: fual o con cos Pl .
pare f == \OCOA
a r==10m
can o = 20 mil
vear 1= 6cm
N <
10 8.3 2 6 s 3 2 1 GO 5AuSS
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Por 4ltimo es importante considerar la uniformidad del material depositado.
Esta uniformidad depende en parte del poder mantener a cos p=l, asi como
el tratar de minimizar la razdn x/h (ver fig. 2,14), hasta valores menores
a 1.5, pero sin aumentar demasiado el valor de h, pues va en decremento del
espesor depositado, |

Otros métodos, los cuales han sido usa-
dos para producir mas uniformidad en -
los depdsitos, incluyen rotacién del sus

trato durante la depositacidn e interrup

cién del flujo de vapor con un obturador
rotativo.

Fig. 2.14 Caracterizacién
de algunos pardmetros.

¢ Técnicas para la Determinacidn de Espesores.

la resistividad y la transnisidn de la luz, son ejemplos de algunas de las

propledades de las peliculas delgadas que dependen del espesor de la pellcu—.'
la. Por lo tanto es conveniente determinar su espesor .

las medidas directas del espesor de la pelicula, en principio, serian las me
jores, sin embargo, por razones de tipo experimental es mas fécil medir di-
rectamente aigfm pardmetro el cual esté relacionado con el espesor de la pe-
'liculé. A continuabién se describen brevemente algunos métodos que permiten
cuantificar el espesor de la pelicula.

i) Método de Interferencia.

Este es uno de los varios métodos de tipo dptico para medir espesores,basado
en la interferencia que sufre la luz al incidir sobre una pelicula delgada.

La Luz visible es una onda electramagnética, cuyas longitudes de onda se en-




cuentran en el intervalo de 4000 a 7000 A, la interaccibn de dos o mds
rayos dan por resultado el fencmeno de la interferencia, donde la inten-

sidad de la luz se incrementa o se reduce en clertas direcciones.

La interferencia en peliculas delgadas puede ser explicada con la ayuda de
la fig. 2,15,

Una onda plana est& incidiendo sobre una pelicula de espesor "t" a un dngu
lo &

!
Lo
| Fig. 2.5
| 0 Interierencia de luz en una’
1 .
0 |\\ oy pelicula delgada.
t AN AR
[ vy A
2 4 Yy
Te
|
}
| T + Ta

En la interferencia la onda es pa.rrcia]mente reflejada y parcialmente re-
fractada a un &ngulo 8, por la interfase 1. La onda refractada es también
parcialmente reflejada y parcialmente refractada par la interfase 2, y el-
proceso se repite sucesivamente, como lo muestra el diagrama.

La onda inicialmente reflejada estd representada por el rayo OR que inter-
fiere con ondas denotadas por 0, R, y 02 Ry, etc., y la onda CT' interfiere

con ias ondas Cy Ty, Cz T, etc. Para un material transparente la onda -
reflejada tiene mucho menos intensidad que la refractada y como una prime-
ra aproximacidn puede considerarse que la interferencia es debida solamen-

te a las dos primeras ondas adyacentes.
El fénémeno de la interferencia depende de la diferencia de camino dptico(®
de los rayos que interactuan. Suponiendo que el medio que rodea a la pe-

(*) E1 camino Sptico 2 estd dado como el producto del camino gecmétrico
y el indice de refraccidn.
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licula es aire ( n aire = 1) y que el indice de refraccidn de la pelicula

es n, entonces la diferencia de camino Sptico entre los rayos OR y OlR
es:
Al:=(oc+co)n-0F= 2tn _ 2t -ty send ceo(a.a)
cosfd

Como el indice de refraccidn estd dado por :

N= Send
sSen (5

entonces es posible escribir la ec. 2.7 en la forma:

Af= 2t UM _2t.tg Besena = 2tncos :2t‘n'- senld | (29)

cosfd  Senp

‘Esta ecuacmn es vallda %olo si las fases de ambas ondas son iguales que .
al comienzo. En las ondas reflejadas, sin embargo, las fases estan en al
gunos casos invertidas. Est:a inversidn en las ondas x*ef lejadas ocurre -
desde ‘un medlo de alta densidad &ptica y pov lo tanto de gran indice de
refraccmn, pero si la reflex:.on proviene de un medio de bajo indice de re
fnaccmn, la fase no cambia. Esto muestra que la reflexidn en el punto 0
produce un cambio de fase de 47 » mientras tanto la reflexlon én: el punto-C
no sufre cambio de fase, puesto que se mantiene el indice de refraccién
de la pelicula, mas grande que el indice de refr‘accmn del sustrato y del
medio amblente aimosfemco, €S decir Ny <N Naiee,

Esta inversidn puede ser incorporada a la teorla czxpr‘esando la dlferer.cm
efectiva de camino optico de las dos ondas interactuantes, cano:

Alc{ac = MR- _6_9 = 2t J'nl_ send -~ 6_2 . .
2 ’ 2
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donde Ao es la longitud de onda de 1la luz en el vacio, Si la diferencia
efectiva de camino &ptico es un miltiplo entero de la longitud de onda, -
entonces las ondas se refuerzan mutuamente,

Por lo tanto la condicibén de maximo en la interferencia es:

Alatee = Al-4Ae = 2whke . (2.0)
2 2

donde K es un entero, o alternativamente,

A= (2K+1) Ko (2.12)
2

Un minimo ocurre, por otro lado, si la diferencia efectiva de camino es i

gual a un nlimero impar de semi -longitudes de onda, de tal manera que es-.
ta condicién de minimo en la interferencia la podemss escribir como:

Blafee = D= Ko - (21-1) 4a o (213)
2 2
0 Az 2K ke C (2a4)
2

£l nlmero K denota el orden de un miaximo o de un minimo en la inteferencia,

Pero si la intensidad de la onda reflejada no es mucho menor que la de la on..
dafeflactada, entonces serd necesario considerar la interferencia de tqdas
la ondas. Sin embargo, los resultados expresados en las ecuaciones anterio-
res no se ven fuertemente modificados por esta consideracidn. Las posicio-
nes del miximo y el minimo en la interferencia permanecen inalterados, sin -
enﬂ;érgo, la intensidad en el miximo puede ser grande.

El fendmeno de interferencia de la luz transmitida es canplementario al
de la luz reflejada. Para este caso, el de la luz trangnitida, la inver-

516n de fase no ocurre y por lo tanto la condicidn de mixima interferencia




puede ser escrita como:

Al= 2t (n?2- sen?d = 2%523 (2.15)

y la de minima interferencia como:
~

Al= 2% \‘ N2 ~sen?o =(2K+1) ks ... (216)

——

2

Si ahora se quieren observar los patrones de interferencia, entonces se ten
drd. qu_e concentrar la luz interferida con una lente convergente, como el -
ojo humano, y por lo tanto los patrones de interferencia pueden scr observa
dos d_ireétamente.

ii) Método de Polarizacidn (ELIPSOMETRIA).

Una pelicula delgada (de unos cuantos angstroms) total o parcialmente tran_s_
_parente,depositada sobre una placa metdlica pulida,afecta el estado de pola
rizacién eliptica de la luz reflejada,

El metodo de polarizacidn o mes comirmente llamado m&todo de ellpsometma -
esté basado en la medida del cambio en la amplitud de la luz pOlEL‘Dldea re-
flejada a 10 largo del plano de incidencia, y en su diferencia de fase a &n -
gulos de 1nc1denc1a rc]atlvamente grandes,

Por este método es pos:.ble determinar el espesor de la pelicula y otras cons.
‘tantes optlcas (ccmo el mdlce de refraceién) de peliculas no absorventes y
de peliculas homogeneas, isotrdpicas y absorventes, sobre sustratos absorven
tes 0.no absor'ventes. El espesor de la pelicula es calculado de los datos:
obtenldos en el ellpscmetro con la ayuda de complicadas ecuaciones matematl ;
cas derivadas de la teoma electronagnetlca de 1a luz. El metodo ha tenido
un auge muy r*ec:xentemente, puesto que los complicados cdleulos que origina -
este método pueden ser hechos por computadora.
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Para la investigacién de peliculas transparentes, ultradelgadas, deposita-
das sobre una superficie met&lica (por ejemplo algunos dxidos depositados

espontaneamente sobre algunos metales camo AL, T2, ete. ), éste es -

practicamente el finico método confiable v posible. Sin embargo el método

es muy laborioso y por lo tanto no usado para observaciones in-situ de los
espesores durante la formacién de peliculas en vacio. |

111) Determinacidn de espesores por RBS,

Este método consiste en hacer incidir solre una pelicula delgada un haz de
particulas mono-energéticas aceleradas y analizar la dispersién de estas,-
por la pelicula.

los'detalles de este método se analizan con todo cuidado en el siguiente
capitulo,




CAPITULO ITI

ESPECTROSCOPIA R B S

1,- Introduccidn

Cuando en la préctica real se tiene un sistana® del cual se quieren cono-
cer sus caracteristicas, la unica manera posible de lograrlo es interaccio
nar directa o indirectamente con é&l.

Los sistemas formados por pelfculas delgadas no son la excepcidn en este -
caso, y la "receta" para conocer parte de sus caracteristicas es la misma;
hay que interactuar con ellas. '

La manera camo se ha iogrado interaccionar con ellas ha sido en forma indi
recta, ésto es, desde los primeros estudios sobre peliculas delgadas y en-
general en estudios sobre la interaccién radiacidn-miteria, la manera como
se ha venido haciendo es‘ehviar sobre la superficie‘de~las peliculas todo-
fipo de Padiacién”existente (Rayos X, Radiacién Ultraviolota, etc'); asi -
como el envio o “banbardeo" d@ todo tipo de partlculas (pnotones, electro-

nes, partlculas alfa, ete.) para que interaccionen con la superf1c1e y el-
volfmen de las peliculas delgadas.

El anéllsls de las partlculas "rebotadas", asi como de la radiacidn "Pcfle‘
jada" dard informacién sobre las caracterfsticas fisicas y quinticas de -- :
las peliculas delgadas.

Estas técnicas consistentes en "bombardear" a un sistema con radiacidn o -
particulas y analizar el resultado de la interaccidn constituye el campo -
de la fisica 1llamado ESPECTROSCOPIA,

El término “sistema” se emplea ol 13val que en la Termodinamita , como una
porcion del universo flsico , limitado por una {ronfera, que cons\dcmmos poron
sV estudio .
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De manera muy particular se ha escogido para estudiar la interdifusidn en
el sistema Ag-Al por medio de RBS.

Esta espectroscopia, también llamada Espectroscopia de retrodispersidn de
lones consiste en hacer incidir sobre un blanco (que puede ser el sistema
a estudiar) un haz de particulas mono-energéticas y mono-atémicas y anali
zar a las particulas retrodispersadas o que han "rebotado" en el blanco,en
téminos de su energia cindtica. Este anilisis permite obtener informa--
cidn, cualitativa y cuantitativa, principalmente de la composicidn del --

blanco.

Las par*ticulas—-pmyectiles que mds comunmente se usan por razones de pro-
; . belew) . . .
ducecibn, son H‘(n. He o cualquier otro 1én ligero,

Lla cinemitica de la colisién proyectil-blanco o particula-muestra se hard
solamente desde el punto de vista clisico. El desarrollo de este andli--
sis permite conocer tres conceptos claves y bisicos de RBS que son:

i)  El factor cincnitico K el cual proporciona informacién sobre la ma-

sa del blahco, es decir, permite conocer el o los elemento(s) que -
camponen. el blanco.

ii) La pérdida de energia AE del proyectil, con respecto a la entrada-.
y a la salida del blanco, debido al frenamiento electrdnico que su--
fre el proyectil al "chocar" con el blanco, permite conocer la dis
tribucién en masa del blanco a diferentes profundidades, razén por -
la cual esta técnica es muy usada para estudios de perfiles de con--
centracidn.

iii) La seccibn éficaz G permite cuantificar la densidad volumétrica —-
del blanco.

Por Ultimo esta técnica posed una caracterfstica muy importante para el -
estudio de peliculas delgadas, y es que RBS es no-destructiva, puesto que

(%)

H* son nicleos de hidrdgeno que por su carsa positiva 9on considetados como protones.

Ww) e son nicleos de helio , fownblén Jlamodes particulas o .




solo en la regifn en donde choca el haz, se producen cambios ligeros en-
la estructura del blanco, debido a los dafios por radiacién y por posibles
implantaciones de iones.

a) El Factor Cinendtico K.

Cuando una particula de masa My se mueve con velocidad constante y coli-
siona elédsticamente con una par'ticula en reposo de masa Mz , hay una ~-

transferencia de energia de la particula en movimiento, a la particula en
reposo.

En el andlisis RBS la particula de masa M, es el proyectil y la masa -
M, es el &tomo del blanco con el que interacciona.

EL fendmeno de interaccién entre dos dtamos es descrito simplemente en --

t'éxminos de una colisién eldstica. Por ejemplo supongase la siguiente in

teraccidn.
' [ -~
Ma ~ 5 ¢
E; V|‘ P /
. ~”
AMTES ~ M, DESPULS

Aplican’do los principios de Conse‘r*vaciénvdel momento y la energia, se ob-
tienen las siguientes ecuaciones, de acuerdo al sistema de coordenadas --
del laboratorio:

MV 2 MY cos e + MaTa cos ¢ L A

H\'U\‘ Sen® - MV3' s¢n¢ . : (3-2)

@]

) 2
'\é M\“@ = —\-2' H\V\a. + ..lé Mz'\fg’ . .. (3}-3)




-3 -

Elevando al cuadrado las ec. 3.1 y 3.2, sumindolas y haciendo uso de las-

1 = 1 2 fod ‘2 N 12 o .
relaciones FE,= FMVE D E= 5 My Ez’-lzﬁa Ve se obtiene:

Ep= M gl Mg o2 \jM?E.E.' \
M2 ™, ‘ ™, coSe (4)

J ! .
Yeamo Epz Ev-Ei .. .(25) | entonces sustituyendo (3.5) en (3,4)-

se obtiene:
™ ' ™ - M ' .
+ M Ye' (- )E-E \[EE. cese ... (36
Hz) E, ( Ma ' M2 '

Elevando al cuadrado la ec. (3.6) y resolviendola para E; se obtiene:

™ e [ Mz 2 ' 2 ,
* () Br|coser | T2 -sete | G
1 | :
r 2
g—"( i v)z + ('”.ﬂ_‘)?'-sm?e‘
E.\ M4t LCOSG ™2

Donde " E'/ E.*K ya este término se le 1lama FACIOR CINEMATICO DE RETRO-
DISPERSION, que también se puede escribir como:

' 2 2 2
K = E. Hacose-f\lt“\g—l“\u sen‘ @
E\- ™M+ ™M

s . .
Donde E; vy E,' son las energias de la partfcula My, antes y después de-
la colisidn.
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Este factor cinemfdtico predice que para &tonos pesados los nicleos absor-
verdn poca energia, FEn cambio, para ateamos ligeros los niicleos absorve--
rdn mas energia y la particula incidente retendrd solamente poca parte de
su propia energia,

La ecuacibén (3.9) ha sido graficada para diferentes dngulos y diferentes-
masas atémicas Esto se muestra en la figura 3.1, que es una grafica de
Kvs 8, para particulas de helio y protones, usando como blanco diferen--
tes masas atdmicas. Dicha grdfica fué hecha por R.K. Jolly y H.B. White.

Es claro observar de la gréifica que la pérdida de energia es apreciable--
mente mayor para particulas de helio, que con protones, particularmente -
para masas atémicas ligeras.

También es importante observar que para valores de 8 cercanos a 180°, la
SenSJbllldad para distinguir elementos vecmos de la tabla periédica es -
grande ccmparada con éngulos de dispersién pequenos. Es comin utilizar -
angulos mayores de. 150° por la razdn anterior.

(28)
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Fig. 2.4
Comparacidn de lo pérdida de energia cindtica sufrido por particulas

& Y per. protones a diferentes dngulos de dispersién , desde nucleos de diferentes

masas.
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b)  Seccibn Eficiz vy Secciébn Eficz Diferencial .

En la préctica al bambardear una pelicula delgada que sirve de blanco, se
debe tratar en fo'rm:i estadlstica un gran nfmero de choques entre el haz -
de particulas, y los niicleos del blanco, va que el resultado de esta in--
teraccidén es una gran cantidad de inrvticulas las cuales han sido absorvi-

das o dispersadas por el blanco,

Si por ejemplo, se considera un haz de particulas incidentes de intensi--
dad I sobre una pelicula delgada, de espesor dx y de area A, expuesta al

haz, la probabilidad de que el haz reaccione con el nicleo o se disperse-

necesariamente tiene que ser proporcional al nimero de nlicleos presentes-
en el blanco, por unidad de érea en la pelicula. La proporcionalidad es
‘congtante y tiene unidades de &rea. A esta proporcionalidad se le llama-
seccidn eficdz T (em?) | v fisicamente significa el &rca efectiva que --
pifese'nta’el blanco a las pﬁmt.fculas incidentes, para llevarse a cabo la -
reaccibn o dispersidn. (Fig. 3.2)

Por 0—o lado la probabilidad
@ de que las particulas incidan

e @ .
© ® /Z/' dentro del &rea del blanco es
% k . - -
N Q) ;/: proporcional al ndmero de ni-
—_— & ’ é cleos por unidad de frea - -
U > L~ [
© @ /Z' (ncdx), entonces la probabili-
® g dad se puede escribir como:
® @ |= f1 = nTdx. (219
= [ (probabilidad)= nTdx-- .
" E ,
- Esta probabilidad puede inter
v :
Fig.3:2 pretarse también ccmo el ¢cam-
Haz de particulas incidiendo bio en la intensidad del haz-
sobre una pelicula delgada de de las particulas que atravie
éréa Ay espesor dx. zan la pelicula, con respecto

a la intensidad del haz inci-

dente, es decir:




Y Ty

I final - T inicial = 7 o tambidn

Inicial

La ec. (3.11) tiene cano solucidn:
-n{ x

I= 1, €

vy andlogamente se puede escribin:

-nOx

N=No €

donde N representa el nlmero de particulas en el haz,

L (202)

. (3013)

(3.11)

que sobreviven --

despu€'s de la interaccién yNo el nnero de partfculas que inciden sobre-

la pelicula.

La figura 3.3 muestra como el nlmero de particulas que penetran sobre el

blanco, disminuye exponencialmente con el espesor X.

N

Mémero de particulas que Pcnthon

a uno pelicsla de wpesor K.

Sin. embargo, cuando ocurre una colisién a fin de cuentas 1o que se tiene-

es una dlspersmn a un cierto &ngulo e .
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La seccidn eficlz diferencial de dispersifn d€/ dfL  es un concepto que
se introduce, como base para poder analizar las particulas dispersadas, -
es decir, cuando un haz de particulas inciden sobre una pelicula delgada-
uniforme es necesario tener un detector, cuyo objetivo es contar cada par
ticula que es dispersada a un dngulo 8 , con respecto a la direccidn de-
incidencia. FEl detector contard solamente a las particulas dispersadas -

contenidas en una diferencial de angulo sdlido dn . (ver fig, 3.4) ,

t
- | os ol n :
Pelicola Area dal Si & es el nlmero total de
( N‘_‘;*‘;{/‘:ﬁ ) haz . S particulas qug han pegado en-
- T razde parhicules €1 blanco y dQ es el nimero
i ] ‘ . :
| angulo . netdentes de particulas registradas por
4'4‘3f0"i°"\ o ‘ ‘]\.\:;7‘\ el detector, entonces la sec-
angule ‘\\\ . \ . o . ’ .
salido diferenciel datector cion eficdz de dlSpePSlOvn
an 4f/dN estd definida como:
“Fig.24
P'—S.,s- o : . 49 | dQ /dn 4)
articulas dispersadas contenidas en 7 | o /g 1...Q
” P 3 ) d
el angulo sblido dfl contadas por el Q
detector.

donde N es la densidad volumétrica de Gtamos en la pelicula y "t" es el -
espesor. Por lo tanto Nt es el nimero de &tomos en la pelicula por uni--
dad de &rea (densidad superficial).

la seccidn eficiz diferencial de dispersidn d0/dft tiene dimensiones de d-
rea. Su significado fisico se hasa en una interpretacidn geométrica, tal-
que la probabilidad de que se lleve a cabo una dispersidn sea efectiva pa-

ra pro ocar una sefial en el detector.

Sea 5 el &rea superficial de la pelicula iluninada uniformemente por el -
haz, entonces el nfmero total de &Atomos elegibles para una dispersidn en-
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la pelicula es 9Mt.La proporcién de la seccién del &rea total de todos-

los atomos elegibles es:

SNtdg /dn vy el drea S es interpretada como la probabilidad de que --
una dispersidén sea registrada por el detector; €sto es, la proporcién es
igual a (V/dn ) d&/Q Por lo tanto la multiplicacidn por (df )y
es introducida porque doblando el &ngulo s6lido dft se podria doblar el -
nimero de cuentas dQ . Luego dividiendo d@Qcon df , la contribucidn-
geométrica al nimero de cuentas dQ queda eliminado.

Ahora para conocer el nlmero de particulas dispersadas en un angulo sdli-
do df, se hace el siguiente cllculo:

Z:Jﬂ(dg/dn> 4a.n o (3a8)

donde A es la integral de dispersidn de: seccidn eficiz.

Es conveniente introducir el pronedio de la seccidn eficdz diferencial,
es decir:

Tz & LL E-a ) an . (36)

Para dngulos pequefios del detector fL , entonces G —» dq'/ an

Este promedio diferencial se evalda ordinariamente usando un espectro de-
retrodispersién y es usualmente llamado "la seccibn eficdz de dispersidn'.

Para las condiciones experimentales dadas en la figura 3.5, en la cual un
haz unifoﬁne incide en forma normal en una pelicula uniforme, el nmero to
tal de particulas detectadas "A" puede ser escrita usando las ec. (3.14)
»y.(3.16)"’como: ‘




A = TN-Q Nt C(347)

( Nimero de part.{culas)_q n. (annero total de paru) , [ Nmero de &tomos
detectadas - ‘ticulas incidentes en la pelicula -

ror unid, de drea

] . N [ 4
La ecuacidn muestra que cuando ¥ y f1 son conocidos y el nimero de parti-
‘culas incidentes y detectadas son contadas, entonces el nimero de dtomos-

por unidad de drea en la pelicula puede ser determinado.

Palleula

har f12ns mitido h22 Incidests Nomere Tolal da

— - e - e -

- Padlwlas incidentes =

Datector

S < He. Total de
partfwias detecladas =

Fig. 3.5 Diagrama de un experimento de retrodispersién, mostran-.
do la pelicula delgada, el detector, el haz incidente, el transmi
tido y el dispersado.

Pérdida' de Energia y Frenamiento de Iones en la Materia.

la mteracc:mn de las par'uculas cargadas de un haz con los atomos o mole'
culas de 'una pellcula son casi siempre una colisidn entre particula~nui---
cleo o particula-electrén, pero en forma eldstica y electrostatica.

) . . . > . ’ . -
Los conceptos usados a continuacién para describir como una particula pe-

netra en el material, son solamente consideraciones energéticas.

La particula al penetrar en la pelicula vé disminuida su energia cinética

E= miv?

La pé;’dida de energia AE por distancia AX transversal, depende del -




tipo de proyectil, de la densidad y composicién de la pelicula y de la -

velocidad propia del pr

oyectil,

Un experimento simple puede ser concebido (fig, 3,6) para determinar la

diferencia dc energias AE de las particulas , antes y despu@s de haber

tAY

l :

o

E~-AE
P E
articvias _
$ranamitidas V’ath:u‘as
incidentas
Patlcula

Fig, 3.6 Lxperimento para deter-
minar la pérdida AE/ AX, de una
particula en un medio denso.

atravezado la pelicula.

La pérdida de energia por unidad
de longitud es comimmente llamada
"el poder de frenamiento' de un ma
terial y frecuentemente abreviado
dE/dx, cuya definicién es:

AxX—~0 an

S = [i é.E..:é_g. V... (a
€)= lim £ () W

En el presente trabajo se supondrd que dE/dX es conoaido.

Ahora,si la particula penetra al material con una energia Eo, generalmen

te dE/dx es una funcién de la energia y tiene la forma descrita en la -

fig. 3.7. la energia E cn funcidn del espesor X de la pelicula estd da-

do por: *
E(x)= Eo- g
Q
{a)
¢E Aprox, de
ox / swu(uc\c pne
Aproxe—y  — lo eaneryia.
dﬂ\ﬁ(a P '.\‘\/
"“u!'“f b4 T enercia
E ¢k
- (b}
—
Vo
[
| l |
]l L } EHERGIA
E E Eo
" (o)

\/; Ho-Skaesm
i

l it
[
EAF F ENERGIA

._:."’-‘; = 7&
* :f &)

(dE/dx> dx . (‘3.‘9)

Fig.31 (a) Depcndcncu‘a tipica de dE/dx
Como una {uncicn de la energia cinctica
E de un proyectil. Para obtener lo dis-
tancia de pcnekocmn X, o la cuod lov
particula ha reducide su energla des-
de Eo hosta E< Fo, se toma el reci -
proco de dE/dx . coma se muestia en (b)),
Ny se integra esta {uncion desde E o Fo,
como Se represenia en (c). En la apro-
Ximacion desvpurficie de la uurg\a dEfdx
es suatituido por su valor en Eo (linea {uer-
te punhoda) En la opvommouon media de
energio . el valor constanle de dE/dx o3

fomado o la energio media e-%(g,g,)
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El procedimiento de integracifén puede ser evaluado, conociendo la funcio~
nalidad de la energia con X, 0 sea E (x).

Pero E (x) es la incdgnita en la ecuacibn. la dificultad es resuelta ob-
servando la variacién de X como funcién de E, en lugar de E en funcidn de
X. Entonces se tiene:

dx = 9 . dE ... (320)
dE
entonces
: ko Eo -1
A% \ 4o _ 94E) 4 ... (3.2
><=L (;;)dﬁ“JE (dx) (2.21)

Para: encontrar X (E) se integra sobre la funcién (dE/d:-:)"l'

I.a situacién es mostrada en la flg 3.7b y ¢, N6tese que el llmlte supe-

rior. Eo se flja y que el 1Jm1te inferior E varfa. Entonces X se 1ncr‘emer_\_
icg,‘rrue‘ntpas E dlsmmuye.

Es utll frecuentemente reemplazar la actual dE/dx por una aproximacién. -
El pmcedmuento es s:unple Yy por lo tanto se reamplaza dE/d.\ por su valor
a. la ener'gia Eo de la parvticula incidente, como se muestr'a por la l.mea
«punteada en la flg 3.7. Por 1o tanto las ec. 3.19 y 3.21 pueden ser usa
das par'a detemunar x (E): -

E=Eo-S= S o = (Eo E)(c;i) ‘

d)‘. Eo

Este método proporciona una muy buena estimacibn, solamente para las ca--

pas mas superf1c1a1es de la pelicula, o dicho de otro modo para una peli-
eula’ delgada de ‘espesor menor a 2500 A. Esta aproximacidn es llamada -
la aproxmacn.on de superficie".

Otra aproximacién usada consiste en reemplazar dE/dx por su valor a la
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energia E = Jé (E+ Eo) y sustituyendo en las ec, 3,19 y 3.21 -
se obtiene:

feB- Ex o x= (EeB) () |2 02

donde se observa que X se incrementa linealmente con (Eo - E). Este --
procedimiento es llamado "La aproximacién de la energia media" , y puede
ser visualizada en la fig. 3.7,

Volviendo ahora a la ec. (3.18) se puede calcular el minimo espesor que
se necesita para frenar c:ompletamente a las particulas cargadas. Dicho-
espesor se denomina "alcance méiximo o 1imite de penetracién R". Conocien
do S(E) = dE/dx, el alcance miximo R es:

: 128 Eo
= . dE | .. (2.24)
R= K ax j ()

La perdida de energia frecuentemente se expresa como,

) odE L dE 3.28
P ax ° N ax o )
donde P (8f/cm® ) es la densidad; N= Nave f &{:::s)
A

Navo es el nlmero de Avogadro y A es la masa atomica. Usando la ec.
(3.25) se define el poder de frenamiento atémico "€" como:

£ = --__::l %_%‘ (ev-cma/d*omos) o (3~26)

La ventaja de usar'&" en lugar de dE/dx es porque "¢" se mide sobre una

escala atdmica y ademis "g" es propio de cada material.

Los comentarios anteriores estan restr'lngldos a peliculas simples y de
un.mismo material, sin embargo cuando se trata de pellculas compuestas -
se utiliza el "Principio de aditividad del poder de frenamiento atémico"
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propuesto por Bragg y Kleeman (18085) y que se conoce como la 'ley de --
Bragg", Esta ley propone que el poder de frenamiento por molecula, es -
simplemente la sumatoria del poder de frenamiento at@mico de cada una de
las componentes es decir:

€ roraL = §l. ALY AU (6'27)

Niz= # otomas clase Lx mel.
donde ¢ ) '
Ei = poder de ¢ranamianio per atome .

.L = '.2' “« e b ~
d)  Energia de Rezago o Straggling .

Cuando se ha hablado de un haz de particulas que se mueven con una deter
minada energfa media, hasta ahora no se habia hablado de las fluctuacio-
nes que dicha energia media puede tener.

Desde el punto de vista de la mecfnica cudntica la energfa de las parti-
culas es‘té sujeta a fluctuaciones estadfsticas. Por lo tanto si dos par
tfculas parten con la misma velocidad inicial y por lo tanto llevan la -
‘misma energia, al incidir sobre una pelicula delgada de un medio homoge-
neo de espesor AX, no necesariamente deberéin llevar la misma energia al
haber pasado a través de la pelicula,

Es dec:_ir la pérdida de energia AR est§ sujeta a fluctuaciones. Dicho fe
némeno es mostrado en la fig, 3.8 y es llamado "la energfa de rezago" o

; 1 [} .
'straggling!. LT
e~
- parﬁculqg
p&r&_'iwtu ' incidentes
transmitidas l/\ \

I

a8 ! .
(LT VIS y [ TITN

Lo
Tig, 3.8 Un haz monoenergético de eﬁerg.{a Eo, atravieza una peli

cula de espesor Ax , perdiendo una energia AE. La energia de re-
zago ensancha el perfil de energia,

|
":“:"

|

|
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Es importante poder cuantificar la magnitud de la energila de rezago, por
que la habilidad para poder identificar masas es muy dispareja, excepto-

para &tomos localizados en la superficie, debido a que el haz no es mono
energético.

Claro que la identificacién de masas es un efecto combinado de Straggling,
tipo de material, espesor y clase de proyectil o particula con la que se
‘bombardea,

estudios realizados sobre el "Straggling" de la energia des-
tacan los trabajos de Bohr '(1915) , el cual con la aywla de modelos cldsi-
cos ‘sencillos (*), llega a una exfmesién para la desviacién estandar de -
una ‘distribucidn de energia, y que es conocido camo "el valor de Bohr
de la energia de Straggling".

Para una pelicula de espesor "t", la energia de Straggling de Bohr tiene-
una varianza dada por:

2
.Q:=' An (2,e?)" N-Z, -t

Z, = No. atmico del &tomo usado camo proyectil con masa M, .
atomico del &tomo de la pelicula con masa M, .
€ : Carga electrbnica (€= 1.60 Mp'-‘q coulombs) .

Al introducir la abreviacién: 2

2= AT (2, €2) NZ;
éntonces el valor de Bohr para la energia de Straggling tiene la simple ex
presion

-‘,302 = &1 ... (3:30)

(*) El modelo es descrito en "Backscattering Spectrometry" W-K-chu Pag. u6.
Academic Press. ‘
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Fi. 1g. 3.9 El valor de la varianza nwd"i\e 22Nt pzra ‘t-— ioco &
para el Strap?llng de acuerdo al modelo de I?ohr‘ par*a la

pérdida de energia contra el nimero atdmico de los elemen-
tos que forman la pelicula.

La teoma de Bohr predice que la energia de Straggling no depende de la e-
nergla del pmyectll y que el valor de la dewmcxon estandsr se incrementa .
con la ralz cuadrada de la densidad electrénica por unidad de drea N2t

en la pelicula. Una grafica de .Q.b como funcibn de £, es mostrada en- .
la fig. 3.9.

La t__'eom'a_ de Bohr para la energia de Straggling no sdlo proporciona la des
viacibn estandar e del haz al atravezar un medio, sino que también pre-
dicé’que la distribucidn es gausiana. Esto es una consecuencia de la supo

sicibn de que. el numero de colisiones. es grande y segulda de una distribu-
cidn de Po:.sson.

Si'el intervalo de la energia esta entre 1y 2 MeV para H y He(*) el efec

to del Stragglmg es menor quo la r'e”olucmn en energla de un sistema de -

deteeca.on convcnsmnal de estado sblido. Para los propdsitos de la espec-
troscopla de r‘etmdmper‘s;on, la distribucidn gausiana describe perfecta-
h) 'ty

A " "

¢on nucleos de hidrogeno <on sola mente protn .
helio con 2 protones y 2 neutrones , es declt, una particla & .




mente el straggling de energia,
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Fi’g. 3.10 a) Grafica de la Distribucién gausiana con =1/3 . b) La co-
"~ rrespondiente 1ntcgr~al de la funcidn error con N=1/{2

En RBS es mds frecuentemente usada la funcidn error,

erf (x) = (2“{33)-,"2 r e%p[~ ("’/é{f) ] dx ... (3:31)

en la integral de la distribucién gausiana, que la dis't‘r'ibucic’_)n gausiana
a0 :
(enat) ™ exp [- (*¥22%)] .. (322)

la figura anterior en (a) muestra que el ancho de la distri buc16n gausiana
a la mitad de la mixima altura recibe el nombre de FWHM (que estd acoclado
con la resolucidn del detector) y corresponde al intervalo del 12 al 88% -
de la funcidn error. El FWHM es mis ancho que la @ por el factor de

2 ( 2in2) Y% = 2.385




58 —

2,- Conceptos de Espectroscopia de Retrodispersidn,

a) Escalas de profundidad para una muestra elemental.

Considérese el anilisis de profundidad cerca de la superficie por retro-
dispersién, donde E, describe la energia de la particula detectada y el
espesor X describe la profundidad a la cual se llevé a cabo la retrodis-
persién en una muestra monoisotdpica.  En la fig. 3.11 la energia de las
particulas incidentes es Fo, la energia antes de llevarse a cabo la re-
‘trodispersién a una profundidad X es E, y la energia de la particula sa--
liendo desde la superficie es E,.

Las»particulas‘incidentes y retrodispersadas por la muestra estin en el -
mismo plano. 'El angulo de retrodipsersidn, para el sistema de referencia
del laboratoric, estd dado por:

8= 180°-8,-6, y donde 8,, y@, son los angulos entre la direccién --
normal a la muestra con la direccién de las p:mtlculas ;mc.ldentus y con -
las pdrtlculas retrodlqpersadas, respectivamente.

o x ..,:

I

!

I i Eo . . ) ’.

1E Fig. 3.11 Simbologla usada en
—— T - KE la desqr.1pcic§g de un evento de

o e retrodispersidén en una muestra

E, monoisotdpica.

‘Hay que hacer notar que 8, y 8, son definidos como nimervs positivos-
si estén colocados de uno u otro lado de la normal a la muestra.

De acuerdo a lo visto en la seccién 2¢) se puede calcular la energla £ a
la‘prOfundidad x/cos 8, del camino de incidencia por:

O R Y
S AT A




donde el signo negativo se toma porque E es mds pequeiio que Eo y (dE/dx)
es tomado como una cantidad positiva,

Anilogamente el calculo para la longitud de regreso x/ces @y , estd basa-
do en KE y E, dado. por: " E,
— hj dE/(g_g_ C . (234)
coS 6, WE d»
Una"~-ihtérpre'taCi6n gréafica de ambas ecuaciones es mostrada en la figura -
3,12, En la par‘te a) la linea continua muestra dE/dx como una funcidén -
de la energia. FE1 segmento grueso dd los valores de dE/dx para el reco--
rrido interno desde Eo hasta E y para el recorrido de regreso desde KE -
hasta E, .

t Apros.de
dE/da , 5\'9“'"_“. o
o ! des ryo
or b
€ AFM'— - 5 | Jd
medio T : 1
ensryio P b
] ! s ! : I i ! »
E.d KEO E.O\t
ENERGIA
4 {(0)
[ 1
dE/dx L
o
(Nel*

ENERGIA
(b)

Fig. 3.12 Representacién gréfica de la pérdida de energia por las parti-
' culas al entrar y salir de una muestra monoisotépica. =~
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La diferencia Eo - E  es la energia perdida durante el ingreso y se deno
tara por ABent, Similarmente, KE-E, es la pérdida de energia debido al
regreso y se denotard por AEsal . De acuerdo con las ec, (3.33) y - -
(3.34) el reciproco de dE/dx serd integrado sobre esos dos segmentos.

Para encontrar la energia E, de la particula detectada, para un espesor-
X al cual ocurrié la retrodispersién, es necesario encontrar el valor de
las &reas sombreadas. Fl problema consiste en que la energia E  no es -
una cantidad que se pueda determinar experimentalmente, pero Fo y E, si -
lo son.

Un camino para resolver dicho problema es considerar a dE/dx como un va--

lor constante, tanto para el recorrido de entrada, camo para el recorrido
de salida.

De esta manera las dos integrales en las ec. 3.33 y 3,34 se reducen a:

E= Eo - K dE \ . (3‘55)
co$ 6, ax lent
= Wk - .._)_Q_.. é_E..' \
cos®, ox |sol - (2"36’)

Eliminando a E-de estas dos ecuaciones, se obtiene,

: = | K dt |  dE |
KEo-E, = | & _~\ L __\ % ... (331
° Lose. dx lent i cos@; dx \sal } )

La energia iTo corresponde a la energia de las particulas dispersadas por
los étomos de la superficie de la pellcula. La energia E, es el valor me
dido de una partlcula dlspersada por un &tomo a una profundidad X. Al in-

—roducir el snn&xﬂx>ﬁ€para la diferencia de energia entre E, y KEo, se --
tiene:

AE= KEaE. .. (338)
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entonces se puede escribir

-[s] % .. (3.39)

donde
ls] = * q__g_\ b ‘LE.\ ]...(3-40)
cosd, dx lent = cos€; dx lsal

es llamado "el factor de pérdida de energia" o "factor S".

Una forma equivalente de escribir la ecuacibn anterior se hace en térmi--

nos del poder de frenamiento atémico, es decir

[elNx .. (2d1)

[E]z\i Eant + —— Esa\l .. (3.42)

€056, €056y

es llamado el "factor del poder de frenamiento atémico"

Los resultados anteriores son derivados del hecho de suponer que dE/dx

"g" son constantes a lo largo de la entrada y salida de la muestra. Pe-
ro esto solo es una aproximacidn.

la flg. 3,13 describe graflcamente la conexibn y el comporvtanuem.o del -~
factor de pérdida de energia (s] y la bznfundn.dad X, a la cual la retro--
dispersidn’ ocur'pe, para una perthda de energia AE. 1la relacibn exacta -
entre A‘E y X, derivadas de las ec, 3,33 y 3.34 es generalmente no lineal.

AE
< [sly
3
w
]
w
w
e — [5e]y
a -
g _-""
3
ESPESOR DR RRTRODISPEASION %

Fig. 3.13 la curva mas gruesa es la relacidn general entre AE y x. la
relacién AE= [8]1X es exacta para un solo espesor. EL sim-
bolo [Se] se refiere a la apréximaciébn de superficie de la energia ,
discutida anteriomente.
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b)  Aproximaciones en el Clculo de la Pérdida de Fnergia.

Para regiones que se encuentran muy cerca de la superficie el espesor X
es muy pequefio, y el cambio relativo de energia de la prticula incidente
es pequefio. Por lo tanto ( dE/dX et es evaluado en Eo, Similarmente,
(QE /dx )eal es evaluado en KEo. Por lo tanto para esta "aproxima--
cidn de superficie para la energfa" se tiene, tomando 8,20 por comodidad,

So ‘.‘.f:‘ A dE ] R G - X
[' ] [k ax 1€ ? cov@y dax | kKEo ( )

[

L& ]

donde el factor del poder de fremamiento atémico £(Eo) y & (KEo) es e

"

[u € (Eo) + Jseze(uo) ] .. (344)

valuado a las energlas Fo y Kfo, resﬁectivamente. Esta aproximacidn es-
usada frecuentemente y se le llama aproximacién de superficie. La rela-
cidn que hay entre [bo] y E vs X se muestra en la fig. (3.13).

Cuando el espesor X, al cual se lleva a cabo la dispersidén es considera-
ble,.i_a aproximacidn de superficie pierde su validdz. Analizando la fig.
,3.13>se puede observar que' una mejor aproximicidn puede ser obte,nida to-
mando un valor de dE/dY que sea constante, o bien el valor de " &" duran
te todo su'rcur'so por la pelicula. Por lo tanto se define,

[5] [H i% + | d_.E

{1

————

_ .| (345)
dx | Eent co5B; dx Esa\] ()

cose

[e] = [u £ (Eew) 4 hgq, € CEnal) ] L (3.de)
donde para esta apmximacién' se supone que

Een (E+Eo) e (3'47)

i

ik
2

Eeal = L (E4kE) o (248)

H
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Y a esta aproximacién se le llama de cenergia media,

El valor de E en las ecuaciones anteriores es desconocido, pero si se su
pone que AE:KEBe- By | o5 conocido, y que su pérdida estd dividida de
igual forma para la parte de entrada y la parte de salida, entonces E es

aproximadamente Eo — 'lé AE . Por lo tanto los valores

de Een 5 E/m\ estardn dados por:
EQV\ ~ Eo- —“-‘ AE < (3‘49)

—

Esa o Ew:‘{ AE .. (2:.80)

Cuando se usan estos valores en el cdlculo del%] o de. L€1 gse tiene 1a
aproximacidn de energia media simétrica.

) Altura de un Espectro de Retrodispersién para una Aproximacién Super-
ficial.

Supdngase que la retrodispersién se realiza desde una pelicula gruesa, -
fig. (3.14) donde & FE, es la minima diferencia de enevgia. detectable en un
sistema analizador de particulas y dX es el espasor de unda capa superficial

que se relaciona con $E, por |Bs ec's:

SEl = KEo-E,
Y gE = [slex = nIETSx - (28Y)
)
- %.N T
E, K '[‘
KEo Entrgla

Fig. 3.1% Altura de un eyspectm para un proceso de retrodispersibn y pa-
ra una aproximacién superficial,




La altura H del espectro estd definida como el nlmero ce cuentas por canal-
del analizader o mejor llamado multicanal. ()

El nimero de cuentas por canal estd determinado por 4 factores:

El nlmero de particulas @ que inciden sobre el blanco, el dngulo solido
fl  del sistema de 'de'teccién, la seccidn eficdz diferencial pramedio T,
evaluada en Fo, y'del nimero total de &tamos del blanco por unidad de &-
rea (N§x ),

la altura H del espectro sefiala la diferencia de energia correspondiente
al ancho del canal §E,,es decir,

H= QU(E) NS - (252)

haciendo uso de L8] v el , definidas en las ecuaciones’ (3.51),-
se puede escribir la ecuacibn (3.52) en terminos de ellas, con lo que se
obtiene :

H= QUTCE)SL NSE, /[s] - (»83)
° W= QU(E)NSE/Le] ... (254)

Cuando el amalisis no es de superficie, sino que se toma en cuenta el fend
meno de dispersidn a una profundidad dada, el modelo de altura de un espec-

A - : » P . s - 2 4
tro de energia se hace mis complicado, Sin embargo, a continuacidn se hard

una derivacidn, similar a la de superficie, para este caso.

Tomande como base la fig. (3,15) se obtiene la altura de un espect-- para-
una profundidad dada, camo

B(E)= QUEE)A N §(KE) . (2.58)
[o(e)]
H(El): G\W(E).ﬂ. S(KE) . L?)-SG)

Lete)]



Las ecuaciones (3,55) y (3,56) dan la altura del espectro de energia a um
profundidad determinada, mientras que las ec, (3,53) v (3.54) dan la altu-
ra de un espectro superficial,

la diferencia entre las alturas dadas por (3.55) y (3.56) con respecto a -
(3.53) y (3.54) son las sigulentes:

1) §X  estd dentro del blanco, generando un ancho de energia §(KE).

ii) CT(E) es evaluado a una energia E y a una profurdidad "X", inme-
diatamente antes de que suceda la dispepsidn.

iii) Los factores [5(5)] y lecey] se evallan localmente a una -
energia E, en lugar de Eo, esto es, usando las ecs. (3.43) y (3.44).

se tiene:
- de ) d__E
{5(5)] ¥ Z;&\E ' cose; ax |we ... (387
, _ | '
T le®] = wele) s coves £ CHE)

Lo anterior se encuentra esquematizado en la fig. (3.15). Se puede obser-
var, ‘adahés, el tipo de espectro caracteristico para una pelicula gruesa,
de acuerdo al anilisis anterior.

: ‘
\t\ﬂ; \ok%
M S

\ El' SE|

Neo. de cuentas

» Energia
E,

Fig. 3.15 Diagrama donde se muestra la forma camo se obtiene un espectro
RBS de altura H, debido a una dispersién a una profundidad "M,




Ixaminando las ec. (3.55) y (3.56) se observa que el téminc 4 (KE) no -
es un pardmetro medible, sin embargo buede ser relacipnado con § E,, para
una pelicula uniforme se obtiene, analizando la fig. (3.15)
S(WE) = E(KE) S E, .. (3.58)
ECEL)
Ahora sustituyendo la relacién anterior en las ec, (3,55) y (3.56) se ob-
tiene :

(1}

QT(E) N N 8Er e(x®) | (3.89)

H (E.) (se)] ECED

QT(E) N & edxE) L. (>e0)

HLED LeceY]  e(E)

Las dos ecuaciones anteriores han sido derivadas por diferentes métodos -
’ : . 3 3.
con diferentes notaciones, asi como por diferentes autores f29) (30)-(31)

d)  Espectroscopia de Retrvdispersidn de Peliculas Delgadas.

Cuando un haz de particulas incide sobre una pelicula delgada la pérdida
de enepgia es relativamente péqueﬁa, canparada con la energla incidente -

vBob lo tanto, la aoroximacién de superficie, discutida anterionnenﬁe,
es el camino mds conveniente para evaluar el espeCtro.

A c¢ntinuaci6h‘se discute el espectro de retrodispersién de una pelicula-
delgada conteniendo Nt &tamos de un elemento por unidad de &rea.

Se supone, ademds, que la masa atdmica de los componentes del sustrato es

. . s : ’ ’ -
menor que la masa atomica del elemento del cual esta formada la pelicula.

Las dos cantidades de interds son la pérdida de energia AE de la sefial-

y' A , el nlmero total de cuentas sumadas sobre todos los canales, tal co
mo lo muestra la fig, (3.16)
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Fig. 3.16 Representacidén esquemitica de un proceso de retrodispersién
en una pelicula delgada, asi camo el resultado de la sefial
‘de retrodispersidn. '

Como se puede ver en la figura (3.16) las partfculas retrodispersadas por
los &tamos mds superficiales de la pelicula, generan cuentas a una ener--
gia KEo. - Log &tomos que estén en lo mis profundo de la pelicula producen
cuentas a una energla E,

Como se ha visto anteriormente la diferencia de energia AE=KEo-E; |, es-
té&. relacionada con. el ndmero de ftomos por unidad de drea en la pelicula~

B At:= [E-.] Nt ' (3.61)

Cuando la pelicula es muy delgada, la.aproximacién de superficie para [€]
es adecuada y 1a ec.(3.44) puede ser usada en lugar de la ec.(3.4¢), De la
medida del valor AE y del valor para L€] » se puede determinar el ni-
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mero de Atcmos por unidad de Srea Nt en la pelicula.

Otra cantidad que puede ser determinada del especro de retrodispersién -
de una pelicula delgada, es el nlmero total de cuentas.

2 Wi .o (362)
{
Sumada sobre todos los canales L de la sefial ,

Para calcular A es conveniente expresarla en témmincs de Wiz T(Ee) A@WEx,
la cual di el nfimero de cuentas Hi en términos de la seccidn eficdz dife-
zjenciial evaluada a la energia E.t , ¥ al nimero de atomos por unidad de
&rea en la i—ésima capd.

Por lo tanto el nlmero total de cuentas serd,

S G(Eem) LR N Sx - (2:63)

y tomando el limite para las variables continuas E y X, entonces Sk -»
Para una pelicula de espesor "t" vy la ec. (3.63) toma la forma

A= .Q.QN&G(E)dx L (264)

Esta ecuac;Lén mdlca que el Area del espectro es proporcional al espesor-
AL 51n embargo, el nimero de cuentas de una sefial de retrodispersion de

una pellcula delgada solo puede ser determinada, cuando la relacidn entre-
£ y X es conocida.

Un caso simple es cuando la perdlda de energia de una par‘tlcula incidente~
al atravezar una pellcula es muy pequefia comparada con la energia inicial-
Eo, esto es E = Eo, para todo el espesor de la pelicula. la seccidn efi-
‘caz ﬁiferéhcial tiene ‘escensialinen'te el mismo valor T(Ee) | para toda.
la pelicula, y el poder de frenamiento atémico " €' es prdcticamente -
constante e igual a €(E.) .

Todas estas condiciones,como se vé,corresponden a una aproximacién de su-
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perficie, en donde la sefial de retrodispersién de la pelicula tiene la for
ma dada en la fig. 3.16, en forma de 1inea punteada. La integral en la -

ec, (3.64) toma el valor T (Eo)t y por lo tanto el ndmero total de --
cuentas es:

Ao = J(E) 2 Q Nt ... (28)

Nt= Ao/ T(E)AQ c o (2e0)

La formila (3.66) dd el nimero de &tomos por unidad de &rea Nt para una
diferencial de seccidn eficiz, conocida,‘ asi como el angulo sdlido QL vy
el ntmero total de particulas incidentes Q en la pelicula. Todo esto -
preveé, por 1o tanto uma adecuada calibraciédn del sistema.

Espectro de Energla para Peliculas Campuestas.

De la misma manera camo se hizo el anilisis para peliculas simples, se ha
,r‘é ahora pam peliculas compuestas, es decir en un caso muy particular, -

una oCCUQnCla de dos peliculas delpadas de dlstlntos elementos sobre un -
mlsmo sustrato.

‘Una diScuSién cualitativa de este problema se il_u‘stm en la fig. 3.17,

El sistema consiste de una pelicula simple A sobre otra pelicula simple B,
'SQbr‘e:Lin ‘sustrato S - Para RBS 1a sistuacién mas favorable es cuandcj el -
elehehto A ‘es mds pesado que By B es mds pesado que S, o dicho de otra-
manera, K < KBL K . 'la energia de retr*odlspevsmn, para este caso par'

tlcular-, se muestra en la fig. 3.17 a),

a senal que v1ene de la superficie de A llega con una energia K‘E
sm embargo las senales que vienen de la superficie de By S no son -
K,E y KSF s rcspectlvamente, por la pérdida que sufren los proyectiles
‘al atr*avezar A vy B respectivamente, es decir las peliculas A y B actdan
cemo. absqr'ventes de energia.

b
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a) Representaclon esquemétlca de un sistema de dos peliculas
A es el mds denso, B el intermedio y § el

Espectvo de una pellcula simple sin B.
Espectro de una pelicula sin A.

Fig. 3.17
y un sustrato S.
menos denso. b)

c)
Obsérvense los movimientos

de los espectros en todos los casos.
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Cuando el elemento de la capa A es mds ligero en masa, que el elemento B,
en ocasiones ocurren complicaciones, camo lo muestra la fig. 3,18, en -

donde se tiene que Ks <& ¥Ka d K .

Neo, CUENTAS
o
> ]
L= ]

No. CUENTAS

—
w

ﬁ .|
’-
s
u -
=]
v
s -
2 i

‘ Aoy

a 1 ——
“‘EO “.Eo
ENERGIA

Fig. 3,18 a) Espectro RBS de un sistema de doble pelicula en un sustra-
to S. El elanento B es el mis denso, A el intermedio y S el-
mas ligero. b) Espectro RBS donde la capa B es mds gruesa -
que en a). Espectro RBS donde A es mds gruesa que en a).

la fig, 3.18 a) muestra el caso en que A actua como absorvente de By -
por eso hay un cogxrimiento de energia hacia la izquierda de KeEo, Sin-
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embargo debido a la diferencia de masas entre A y B es posible que las -
particulas dispersadas desde la superficie de B tengan mds energia que -
las dispersadas por A . Esto también habla de la gran diferencia de -~
los poderes de frenamiento entre A y B.

Pero cuando el espesor de la pelicula de B aumenta, es posible encontrar
particulas dispersadas de B con la misma energia que las dispersadas por
A , Esto es debido a que al aumentar el espesor de B, también aumenté -
el frenamiento de las particulas que han atravezado A, tal como lo mues-
tra la fig. 3.18 b), Por eso los espectros, tanto de A cano de B, se -
traslapan uno con el otro.

Ot=- caso ocurre cuando el espesor de B permanece constante y el de A -~
aumenta y por ello los espect'ms nuevamente se traslapan.

Obsérvese, como consecuencia de este problema, el aunento en la anchura-

de los espectros, asi como sus corrimientos de energia.

Este problema dr_sempena un papel muy importante, sobre todo cuando se. -
truta de establecer experimentalmente cual de las dos sefiales correponde
a la capa mds superficial.

Las condiciones que deben existir para que haya traslape de sefales de--
pende de la energia de las particulas incidentes, de los espescres de las
peliculas y del factor cinemitico de cada elemento.

Para poder hacer un anilisis de un sistema binario de peliculas delgadas
es necesario separar los espectros de cada uno de los componentes del -
sistema, incluyendo el sustrato. La forma de hacerlo dependerd, en cada
caso, del sistema que se tenga y por lo tanto se puede optar por utili--
zar diferentes sustratos, o bien utilizar diferentes energlas y diferen-
tes proyectiles, con los cuales se bombardee a las peliculas.
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CAPITULO IV

DIFUSION EN SOLIDOS

1.- Teoria sobre difusidén en s6lidos metilicos.
a) Introduccién,

Los cambios en la estructura de los metales v su relacién con las propie-
dades fisicas y mecinicas son de interés primario en la metalurgia fisica
y en Q'tr‘as"éreas de estudio, Algunos de estos cambios en la estructura -
ocurren ‘por* difusién, que a su vez permite entender los cambios de fase,
homogeneizacifn, etc.

Este proceso cinétic:o, el de la difusibn, puede ser tratado en primera -
inStancia_, suponiendo que el metal es como un continuo, es decir, se pa-
sa por alto que el metal esti constituido como una estructura atdmica.

W
Eintohcgs ahora el problema consiste en obtener y resolver ecuaciones dife
rehgiales apr@piédas que describan la difusidn,

En este capitulo se obtienen algunas de las ecuaciones diferenciales bisi
cas y se _r'eSL‘ieZ_LVen para condiciones a la frontera simples. Asi mismo, SOn
definidos los coéficientes de difusidén y se discuten algunos métodos expe-

rimentales para su determinacién.

Como -se menciond anteriormente, en esta parte del capitulo no se toma en -
cuenta la hatﬁxialeza atémica de los materiales. No es que no sea importan
te el estudio de los mecanismos atdmicos de la difusidn, sino que hay que
tener présente que las areas de estudio mas activas e interesantes son y -
conilnuar‘én siendo, las &reas que puedan a través de los estudios de la di-
fusibn, contribuir a perfeccionar los modelos atémicos, ya existentes, de -
165 s8lidos;
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Inicialmente se omiten modelos mecénicos de la difusion y solo se hace
énfasis sobre algunos problemas que pueden ser tratados en esta forma.
Este desarrollo tedrico tiene cilertas ventajas y clertas desventajas.

Una ventaja es que los resultados pueden ser aplicados en forma general

a cualquier problema de difusidn; y una desventaja es que los resultados
no dan informacidn sobre los posibles mecanismos atémicos involucrados en
el proceso. (la termodindmica es un ejanplo excelente de este tipo de ca
mino a seguir).

El camino propuesto anteriormente fué primeramente aplicado al fenémeno
de la difusidn por Adolfo Fick en 1855. Esta primera aproximacidn no ha
dejado de ser valida alin con el desarrollo actual en la teoria de los sb-
lidos.

a) Primera Ley de Fick.

'Si una mezcla inhomogénea y monofé@sica es analizada, se observard que la
materia fluird de una manera tal que se verd disminuido el gradiente de
co‘nce.rxtmc‘ién. Con el tianpo se observard que la mezcla tenderd a hacerse
mmgénea ‘y que el flujo de materia cesard.

Dado el problema de obtener una ecuacidn de flujo para esta clase de sis-
‘temas, parece razonable tomar el flujo que cruza a través de un plano da-
do y que ademis sea proporeional al gradiente de concentracidn en dicho
plano.

Por: ejemplo, si el eje "x" es tomado paralelo al gradiente de concentra-
cidn de componente 1, el flujo de camponente 1 (Ji) a lo largo del gra-
diehte, puede ser descrito por la ecuacidn:

J‘:"D;(%%)t oo L)

donde D, es llamado el coeficiente de difusién . Esta ecuacidn es llamada
la 1a. Ley de Fick y preveé en forma empirica que el flujo de masa tiende




a cero, cuando un material tiende a hamogeneizarse,

En la gran mayoria de los experimentos o bien en problemas de difusidn,
el coeficiente de difusidn "D'" es dependiente tanto de las coordenadas
espaciales, como del gradiente de temperatura, Si se hace esta conside-
racidn la ec. 4.1 se vuelve muy dificil de resolver, de hecho se hice ne-
cesario utilizar métodos numéricos; por eso es que en muchos problemas se
considera a "D", o su equivalente la razdn -J, a bCVax, independiente -
de la magnitud 0U/ax,

El andlisis dlmen31onal de los té&minos de la ec. 4.1 estd descrito a con

tlnuac1on, con las dimensiones de cada ténmnino dadas entre paréntesis.

masa \ 2 ) d¢ [mesa/Ld
J(Lﬁt)* D("t_ % r )
dorde L - dimensiones de 1ongitud
y t - " " tiempo

La concentracidn pucde ser dada en una variedad de unidades, sin embargo

el flujo deberd estar puesto en unidades consistentes. [l coeficiente de
dlfU%lon es comunmente dado en términos de centimetros cuadrados por se-

‘gundo. - Laa unldades para la concentracidn varia segiin el experimento y ex
'pgrlmentador.

red tiene simetria clibica, entonces D tiene el misno valor en to-
das las dlrecc1ones, es decxr, la aleacidn o material analizado serd iso-
tréplco en D.

Por. otro lado, si hay otros tipos de gradientes en el sistema, otros tér-
minos serdn sumados a la ec. 4,1 .

b).. Segunda Ley de Fick.

Si en un sistema no existe estado estable y flujo estable, €sto es, si la
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concgntr'acién en algin punto est cambiando con el ticmpo, la ec. 4.1
es alin valida, pero no es conveniente usarla en esa forma, Por lo tan-
to, para este tipo de problemas, es necesario contar con una segunda e-
cuacidn diferencial. Esta es obtenida usando la ec.4. y un balance de
materia.

Considérese una barra con una seccidn transversal unitaria y con el eje
X a lo largo de su centro. Por un elemento de espesor Ax, a lo largo
del eje %, pasa un flujo 4y en un lado, y un flujo J ? saliendo por el
otro lado. (ver. fig., 4.,1).

Si Ax es muy pequefio Ji puede relacionarse con J, por la expresidn,

Ji=d-ax ol L. (42)
A

Entonces la cantidad de materia c
‘qtlé‘llega al elemento de vollmen por z (@)
unidad de tiempo (Ji ), es diferente § :
del que sale (Jy ) y por lo tanto la %’ ! !
concentracién en el elemento de vold 8 l' ‘11 -t
menb cambia. : :
El volimen del elemento es rax y el | | l
incremento nejtp de materia en el ele . J; :::,___ (b)
mento puede ser expresado por la ec.: ":3 :

Ji-dp =t axde o o Ax Y (42) !

ot 28 ’I‘o X1 g
Ahora, la ec. 4.1 es vdlida para cual ' !
qumer instante, aln si la corjcentr‘a~ T.. ; :J_z. Ce)
cién'_»y el gradiente de concentracidn "_“_4'
en este punto estan cambiando con el
tiempo. Por lo tanto. se puede susti- )
tuir en 18 ec. 4.3 para obtener, 5; a% igéide(isz;l:e?gamrg;
S{L : :g_x ) %x) I (4-4) ;Té(lcg<r>flt)1ega§§ Ziﬁtilgn‘iﬁgade

trando y J 9 saliendo.

volimen con el flujo J q en-
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"La segunda ley de la Difusidn de Fick"

Esta ecuacidn puede ser puesta tridimensionalmente usando notacién vecto

rial, y por lo tanto la expresién general de la ec. 4.3 queda:

o¢ ... (4.8)
ot ~v-d

Esta ecuacidn es llamada la ecuacibn de continuidad y se deduce  simple-

mente de un balance de conserwacidn de masa,

¢) Solucidn a la 2a. ley de Fick (con D constante) para una pelicula

delgada,
Si en la ec. 4.4 D no es dependiente de la posicién, entonces la ecuacidn
ueda como:
* o¢ . p 2% .. (46
[} 4 2 %2

Para conocer la ConcentnaCién como una funcidn de la posicidn ¥y del tiempo,
esto es, c(x,t), la ec. 4.6 puede resolverse, deptndlenoo de las condiciones

a la trontera del problema,

En general las soluciones dc la ec. 4.6 para D constante se dividen en -
dos formas, Cuando la difusidén es de corto alcdance comparada con las
dlmen51ones del material lnhunogeneo inicialmente, c(x,t) puede ser obte-
‘nldq y expresada en términos de la funcibn error.

.Sln embargo, cuando el materlal se aproxima a una homogeneizacidén comple-
ta, c(x t) puede ser representada por los primeros tannlnos de una serie
trlgonometrlca infinita.

A continuacidn se muestra uma solucidn para la ec. 4.6, para un problema
particular, como es el caso de una peiicula delgada.

Imaginemos que una cantidad o de soluto esti depositada como una peli-




...78...

cula delgada en el extremo de una varilla larga de material libre de so-
luto. Si una parte similar de este material es soldado en la parte final

de ésta varilla (sin que ocurra una difusién) y la varilla se calienta y

se analiza para un tiempo "t",

en que la difusién puede ocurrir, la concen

tracién del soluto a lo larpo de la varilla puede ser dada por la ecuacibn:

C =

T’D P( Aot

(4.7)

donde x es la distancia en direccidn normal a la pelicula inicial, del ma

terial disuelto,

Para mostrar que la ec,

SON necesarias.

4.7 es la solucidn correcta, dos demostraciones -
LA primera es que por diferenciacién se muestra que esta
expresidn es una solucién a la ec. 4.6.

Ia segunda es que la ecuacidn sa-

tisface las condiciones a la frontera que son:

como Lt-—e0

Il % o
Y. = O "

Pﬂf& C—~0
¢ —e 00 "

Y la cantidad total del material disuelto
S" C(xt)dwzd

t-»0

sea |

las, caracterlstlcas de esta soluuloi pueden ser vistas con ayuda de la fig.

4,92

Fig. 4.2 (a), (b) y (c)
,mues c(x), de/dx vy

d2c/dx® contra x, respec-
tlvamente, en unidades ar

bitrarias para la ec.4.7.

Aqui la concentracibén es graficada contra la
distancia, despuds que la difusién ha ocurrido.
Cuando ocurre mds difusidn, la curva o(x) ten
derd a extenderse a 1o largo del eje x.

Como la cantidad del material disuelto es fija,
el &rea bajo la curva permanece constante. Pa
ra entender lo que ocurre, obsérvese que c(en
x=0) disminuye como 1 /Y€ , en tanto que la -
distancia entre el plano x=o y el plano al cual
C es 1/e veces c(en x=0) se incrementa comov{€
Esta distancia est& dada por la ecuacidn {?QJEE




‘En la fig. 4.2 (b) estd graficado de/dx contra x. Esta es proporcional

al flujo que cruza un plano que es constante en x, Este flujo puede ob-
servarse en la fig, 4.2 (b) camo la linea punteada. Se observard que el

flujo tiende a cero en x=o y a valores grandes positivos y negativos de
x.

la fig. 4.2 (¢) muestra d%c/dx® contra x. Esta cantidad es proporcional
a la velocidad de acwnulacidn del material disuelto en la regidn de un
plano de x con stante,  También esta cantidad es proporcional a la curva-
tura de la grafica c (x).

También se puede ver de la primera grdfica que la regidén alrvededor de
X=0, c(x) es cdncava decr’ec;lente Yy ebta regidn se encuentra con pendida
de soluto. En la reglon ‘concava cmcxcnte que se encuentra sobre la re-
gidn exterior de la curva c(x), hay ganancia de soluto.

C. N ) / . . > > . .
Pararegiones lejanas de X no hay practicamente distribucidn de soluto'y
no cambia la concentracién del mismo.

La ec. 4.7 es comirmente referida como la soluc:.on para una pelicula del
gada en medio de una varilla infinita. Si la varilla no es verdaderamen
te infinita, se puede tomar camo solucidn de una varilla larga.

Sin embargo una varilla corta puede ser considerada infinita si la canti
dad de material difundido en una varilla verdaderamente infinita es una
porcidn insignificante del total de material presente.

‘Tomando arbitrariamente el o.1% camo una porcidn suficientemente insigni
ficante, se necesita resolver para x' en la ecuacidn

-x3/apt

) S e. d}_

S“ - xi/aotd .

~Q0
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Aqui el numerador es proporcional al material disuelto mds alld de x' en
una varilla infinita y el denominador es proporcional a la cantidad de ma-

terial disuelto inicialmente en la varilla, FEl numerador es llamado LA
FUNCION ERROR,

la solucidn a dsta ecuacidn es X = 40Ot . Como se ha visto, la res

puesta estd dada en términos de la cantidad {0t . Para tiempos sufi-

cientemente cortos, una varilla es "infinita" y el tiempo durante el -

cual la varilla pueda ser considerada infinita dependerd de la magnitud

de Dl,asi como del tiempo. la longitud Vot aparece en todos los pro-

blemas de difusidn y la longitud de una varilla infinita serd para diver
tiempos ot y €n ‘todos los casos.

.- Mecanismos de la difusidn.

Es conocido de la teoria de los calores especificos que los &tamos en un
cristal oscilan alrededor de sus posiciones de equilibrio. Ocasional-
mente estas oscilaciones se pueden tornar demasiado violentas, ocasionan
do que algunos &tomos cambien de sitio.

Son estos saltos de un sitio a otro los que dan por resultado la difu-
sién en los sblidos. La discusibn que a continuacién se expone trata de
'catalcﬁgar los mecanismos por lo cuales se lleva a cabo la difusibén en
los sdlidos cristalinos. ‘

Mecanismo Intersticial.

Un &tomo se difundé‘por un mecanismo intersticial cuando se pasa de un -
sitio intersticial a otro que estd muy prdximo, sin que haya desplaza-
miento permanente de algunos de los &tamos de la matriz. Lla fig. 4.3 -
muestra los sitios intersticiales de una red Fcc. Se hace notar que es-
tos sitios también forman uma red Fcc.
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Un &tano se difundird por un mecanismo intersticial en la red, saltando
de un sitio a otro, solre esta sulred de puntos intersticiales,

Analizando mds profundamente este pr—ceso, consideramos el movimiento a-
témico que ocurre, antes de que un salto pueda ocurrir. la fig. 4.4 -

muestra un &tomo iIntersticial en el plano (100) de un grupo de esferas -
empaquetadas en una red fcc. Antes de que el dtam etiquetado con el nd
mero 1 pueda saltar al sitio intersticial mds cercano, denotado con. el -
nimero 2, los dtomos de la matriz etiquetados con 3 y 4 se apartan lo su-

‘ficiente Para permmitir el avance de 1 hasta el fin de su movimiento.

Si en este mamento 1 se eleva ligeramente fuera del plano del papel para
partir hacia 2, se va formando un canal disponible. Sin embargo, antes

de que el salto pueda llevarse a cabo ocurre una defornmnacién significativa
de la red por el movimiento repulsivo que llevan a cabo los &tomos 3 yu

y que se propaga a través de la red. Esta dilatacibn o distorsién de

la red es 1o que constituye una barrera de tipo potencial a que un &to-

mo intersticial cambie de sitio. El problema Misico es calcular como

la frecuencia en los saltos de los Atamos intersticiales estd determina
da por la frecuencia con qué esta barrera pueda ser salvada.

Este mecanismo intersticial opera comurmente en mezclas en las cuales
los &tomos de soluto ocupan posiciones intersticiales. Ademis este me
canismo serda dominante en cualquier sdlido no metdlico, parma el cual la
difusibén intersticial no ocasione deformaciones en la red.

O

Fig. 4.3 Las x indican los Fig, 4.4 Plano (100) en una red
s1ti0s in‘terstic:@ales en - Feo mostrando el camino de los &
una celda unitaria fco, tomos intersticiales difundiendo

se por el mecanismo intersticial.




Si la difusidn intersticial de los atomos es mayor op namero, que la de los

dtomos normales sopre la red, entonces la distorsidn involucrada en este me
. . . (e , d

canismo se volverd demasiado grande y otro mecanismo de difusidn comenzara

a ser dominante.

b) Mecanismo de Vacancias.,

En todos los cristales siempre sucede que algunos de los sitios de la red

no estén ocupados. Estos sitios desocupados son llamados vacancias,

Si un &tomo colocado en un sitio adyacente a la vacancia, lrinca hacia -
ella, entonces el &tomo mencionado se habrd difundido por un mecanismo de
vacancia.

la flg 4.5 muestra la naturaleza de esté mecanismo, el cual exhibe el mo
vimiento de un &tomo adyacente hacia la vacancia en una red fee. Sila -
red- defomxadé consiste en un empaquetamiento de esferas de didmetro "d"
la distahcia entre los &tomos situados en la red (dtamos etiquetados por
1y 2 en la fig. 4.5) serd de 0.73d. la distorsidn requerida para mover
un ét‘c“)mo‘esj peque_r”ia. Sihanbar»gq', aunque esta energia sea pequefia, esto
no ;unpllca Que pueda haber una gran facilidad para que los &tomos se di-
fundan, puesto que se tiene que cunplir también la condicidn de que haya
un nimero suficiente de vacancias, para que ocurra este mecanismo de di-
fusidn. la densidad de vacancias seré, por lo tanto, un factor importan-
te que determinard la fapidéz con la cual se lleve a cabo la difusidn.

Fig, 4.5 Dos jmuestra el movimiento de un Atomo en una vacancia adya-
cente en una red Fee. (a) Un plano compacto de esferas. (b) Una celda
unitaria mostrando los Y4 &tomos (rayados) los cudles deberdn moverse an-
tes que el salto indicado ocurra.
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El mecanismo de vacancia estd establecido camo el mecanismo daminante de
la difusidén en los metales con red unitaria FCC, asi como también en las -

mezclas y se ha mostrado que también opera en muchos metales con red crista

lina CC y HC, asi como en compuestos idnicos y dxidos.
c) Mecanismo de intersticialidad y de apilamiento.

Los Atomos de soluto, que van en una solucidn metilica camo &tamos inters
ticiales son apreciablanente mds pequefios que los dtomos de la matriz y -
camo discutimos anteriormente se difunden por medio del mecanismo intersti
cial. Si un &tomo relativamente grande, como un &tomo solvente, consigue.
ir hacia una posicién intersticial, una pregunta interesante es ¢como se
moveré? Si se nueve por un mecanismo intersticial este producird una de-
formacidn muy grande por los saltos que dard durante su movimiento.

Estos saltos producen deformaciones muy grandes, pero no ocurren con mucha
frecuencia y por lo tanto se dan otros mecanismos de difusidn los cuales -
‘requieren deformaciones menores.

Uno 'de_‘los mecanismos propuestos para este propdsito es el mecanismo de in
tepSticialidad. Considerese el Atomo intersticial mostrado en la Fig. 4.6.
Si este &tomo se difunde por un mecanismo de intersticialidad, entonces em
pujard a uno de los atamos mas prdximos hacia una posicidn intersticial 'y
ademds ocupard una posicién en la red, que previamente ocupaba el atcmo -
desplazado. La deformacién involucrada en este despla Amiento es bast:ante
pequefia y puede ocurrir con relativa facilidad. El mecanismo de intersticia
lidad ha mostrado ser el mecanismo "de‘d_i_
fusién dominante para la plata en Ang(%.?,
En €ste caso el idn de plata es mds peque
fio que el de bramo y un -idn inters‘ticial
de plata no puede deformar irregularmente
la red.

Fig. 4.6 Plano (100) de una red
FCcC con Atomos intersticiales sQ
bre sitios intersticiales.
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En el caso de metales puros con red fcc todos los atanos son pequenos en

tamano y la deformacidn asociada con la configuracidén mostrada en la fig,

4,6, es bastante grande.

Se ha mostrado que para Cu y probablemente para todos los metales con una
red fcc, el arreglo de la fig. 4.7 tiene una energia baja. Aqui los dos
atomos estan en un mismo sitio. La difusidn puede ocurrir por la rotacién
de este par en otra direccidn del cubo, o por el desplazamiento de uno de

Fig, 4.7 Plano (100) de
una red fcc con dos ato-
mos ocupando un mismo
sitio.. Esta es una po-
sible configuracidn in-
tersticial, en adicidn
al de la fig. b.6.

los &tamos, que aqui son dos &tamnos, sotre -
uno de los sitios vecinos. Este mecanismo no
tiene ningﬁn‘nmnhre en especial para distin-
guirlo.

Sin embargo, hay otro mecanismo intersticial
llamado de apilamiento, En éste mecanismo
un dtomo extra situado en la red va despla-
zando atomos de su posicidn de equilibrio.
(Ver, fig. 4.8). Ysta configuracidn es muy
parecida a una dislocacidn de rorde en la -

cUal‘la‘defonnacién producida tiende a irse hacia afuera a lo largo de -
una linea y puede deslizarse en una sola direccién, y la energia requerida
para moverse es relativamente pequefia.

0]0[0/0]0/0®,
OOOOOO0O

Fig. 4.8 Plano (I11) de

una red FoC mostrando un
apilamiento. (Note los

atomos extra en la fila

de enmedio).

Esta multiplicidad de configuraciones para un
atano intersticial ha sido desarrollada por -
mep(35)

te &tamos intersticiales, aunque solo sean -

y este ha apuntado que solo median-

unos cuantos en una regidn dada, se puede 1le-
var a cabo la difusién. Igualmente en el meca
nismo de vacancias no es necesario que un si-

tio particular esté vacante,pero que la regidn

contenga al menos unos cuantos atomos en su si
tio. -




En metales de estructura cerrada la energia requerida para formar un &to-
mo intersticial es tan grande, que la concentracién de estos es insignifi
cante en una muestra dada, Sin embargo, sitios con dtomos intersticiales -

pueden ser formados en una muestra por medio de hombardeo con particulas de
muestra, donde los mecanismos antes mencionados son discutidos.

d) Difusidn por fronteras de grano.

las imperfecciones en una sustancia cristalina no solamente son debidas a
imperfecciones de tipo puntual (vacancias, intersticilalddad, etc.), sino

que también existen imperfecciones de tipo lineal como son las dislocacio

n

nes e imperfecciones de tipo superficial como son las {ronteras de grano.

las imperfecciones superficiales de naturaleza estructural se deben a las
alteraciones en el apilamiento de los planos at&nicos a través de un limi
te, Dicha alteracidn puede ser tanto en la orientacidn cuanto en la se-
cuencia de apilamiento de los planos.

los limites o fronteras de grano son aquellas imperfecciones superficia-
les que separan cristales de diferente orientacidn dentro de un agregado
policristalino.

En estas fronteras de grano se ha establecido que la frecuencia media de

saltos de un &tamno, es mucho mas alta que la de un &tamo dentro de la red
cristalina. la difusividad es alta para estas regiones y puede ser de in
ﬂterés"pOr dos razones. la primera, porque es importante estudiar camo la
difusidn por las fronteras de grano pueden contribuir a la medida de los

valores que toman los coeficientes de difusidn. Se supone que a nivel vo.
lunétrico esta difusidn precticamente no contribuye al valor de "D, sin
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embargo se ha observado que en sistemas formados por peliculas delgadas
este mecanismo, inclusive, llega a ser dominante. Sin embargo, estas su-
posiciones solo seran validas cuando se conozeca mds sobre el efecto de -
las fronteras de grano y de las dislocaciones en la difusién. la segun-
da razdn de interés de estos caminos de alta difusividad es que en expe-
rimentos apropiados es posible determinar los coeficientes de difusidn -
en estas regiones.

Por medio del coeficiente de difusibn para diferentes fronteras de grano
serd posible determinar la estructura de estas regiones, asi como la for

ma en que los dtomos se mueven en ellas.

Como un ejanplo de este fencmeno, se pucile ver en la fig. 4.9 la contri-
bucidn a la difusidn a lo largo de las fronteras de gruno Aqui el apa-
rente coeficiente de difusién propio de la plata es mostrado para  un mo-
nocristal y para una muestra policristalina, El aparente coeficiente de
difusién‘es' justamente el valor de D ob'ten'ido por un recubrimiento ra-
vdiact":'ivo de plata sobre la superficie de la muestra, difundidndose y de-
teqniné.ndo D de uma grifica delleg de la actividad contra la distancia
dé-péne'tr‘acién al cuadrado. A temperaturas altas el valor de D es el -
misno para ambas muestras. Sin embargo para tcmpemahu*as debajo de los.
700°C, los valor'es de D obtenidos usando una muesb?a pollcmstalma van
dlferencmndose de los obtenidos en una muestra monocristalina. Los ca
minos de a;lta»dlfuswldad en este caso, son por fronteras de grano. Se
ha visto qué la contribucién de las regiones con fronteras de grano son
perceptibles alredador de los 600°C y por lo tanto dominantes ahajo de
esta tanperatura.




TRHIEQATURA , *C
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Fig, 4.9 Valores para el coeficiente de difusidn propio
obtenido para la plata usando muestras policristalinas y
monocristalinas.,

Una estimacidén en el aumento de la frecuencia de los saltos de los dtomos
en la vecindad de las fronteras de grano pueden ser obtenidas camo sigue:
en-la plata pura, los granos mis pequehnos en‘diéme‘tm, y los cuales. pueden
ser conservados a altas temper\atur*as, son de alrededor de 1nm. Si esto -
es,véz‘dad'erfo y la vegién‘ de alta difusividad alrededor de las fronteras de

8 cm. de ancho, alrededor de un &tomo,de -

grano es tomada como de 3 X 107
108 queb haya, estard en la frontera de grano a 650°C.Estos pocos granos en
la fronterfa. duplicar'éh la medida del coeficiente de difusidn. Si un mi-
114n de.étomos hacen contribucidn al flujo, esto seria comprable a que to-
dos ‘los atomos restantes esten saltando aproximadamente un milldn de veces

como sucede con los dtomos de la red.

A bajas temperaturas la diferencia en la frecuencia de saltos para las -
fronteras de grano y en los granos podria ser grande. Solamente los &to-

mos presentes en la frontera de grano representan una pequefia parte de la-
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muestra, sin embargo en esta regidon puede ser de unos cuantos ordenes de
magnitud mds grande que la propia red, por ejemplo del orden de 103 veces,
y alin asi las regiones situadas en dicha frontera no harn una contribu-
ciénkimpozvtante al flujo total,

Sin embargo,la importancia del fenfmeno estd latente y en las décadas pasa
das el fenomeno ha asumido una importancia grande por la importancia que -
tlene la tecnologla para la fabricacién de peliculas delgadas en microcir-
cuitos, donde un entendimiento cuantitativo del transporte de masa a bajas
temperaturas es vital, Por ejemplo,en algunos casos el espesor de la pel_l:
cula y el tamafio del grano son camparables con la distancia efectiva de di
fusidn, ‘por lo que es J'anor'tanté,en estos casos, conocer la forma en que
esta difusidn por fronteras de gnam puede ser retardada.

.- Difusibn en pelicuias metilicas,
Introduceibn,

La difusibn en peliculas depositadas por evaporacién es un fenafneno el -
cual ha recibido mucha atencifn durante los Ultimos afios. Aparte de la im
por'ta.ri‘cia'tecnolégica, hay ba;rticulares ventajas asociadas con la observa-
c16n de la difusién en peliculas delgadas, puesto que la difusidn se va re
'tardando a medlda que disminuye la temperatura de la pelicula y adem:s de-
que ha sido posible usar métodos experimentales los cuales pueden detectar
difusibn sobre distancias extremadamente cortas, comparadas con los m_eto—.‘
dos usados en la difusién volumétrica, los cuales generalmente van seccio-
nando el material para observar los efectos de la difusién.

Los métodos usados en la difusifn volumétrica generalmente involucran mi-
gnagiénes sobre distancias del orden de micras, mientras que en peliculas
delgadas la difusi6n se lleva a cabd sobre distancias hasta de 100A que
‘pueden ser fhcilmente detectadas y medidas,
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Los mecanismos de la difusidn son debidos en muchos casos a la alta con-
centracidén de vacancias en las peliculas recieén depositadas, sin embargo,
existe también la posibilidad de difusibn por fronteras de grano que son
muy pronunciadas, sobre todo, a bajas tahp@a'mras.

b) Sistemas Miscibles.

No solamente las teorias sobre difusibn, simo que también los métodos ex-

perimentales adoptados dependen en buena parte de la maturaleza de los sis
temas metilicos a estudiar.

Si en particular nos referimos a sistemas binarios, un caso tipico puede -

ser representado por un sistoma como Ag-Au donde los metales son ccmplefa—
mente miscibles en todas las proporciones.

En un caso asi en donde se presenta un caso simple de difusidén con una in-
terface plana, la grafica de concentracidn / distancia podria ser inicial

mente discontinua en la interfase (t=o), como lo muestra la fig. 4-10.
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Fig. 4,10 Perfil de concentracién de una difusidén para un
sistema binario a los tiempos t = o, t=t' y t = oo para

un sistema miscible donde Dy =D,




-80 -

Después de un tiempo finito, entonces hatri una variacién continua de la
concentracidn, como se muestra en t = t', hasta que después de un deter
minado tiempo (t= o), si el sistena est8 en proporciones iguales de am-
bos metales, la concentracidn sexd uniforme en C=0.5 y vepresentada por

una linea recta paralela al eje del desplazamiento.

Si los metales son Me1 y Me2 y sus correspordientes coeficientes de difu-
sién intrinsecos D1 y D2 , entonces para el caso ilustrado D1 z D2 , sin

embargo lo mds comin es que D ) # D2 En este caso el diagrama concentra-
cidn / desplazamiento al tlempo t = t' toma la forma mostrada en la fig.
4,11, donde se ha difundido mfs material de un lado de la interface origi
nal, que del otro. Este es un desplazamiento efectivo de la interfase o-
riginal que se muestra en la fig., 4.11. Este resultado puede ser expresa
do en téminos de un simple coeficiente de interdifusidn si los desplaza-
mientos son medidos en relacién a la interface Matano, la cual es defini-
da camo el plano a trmavés del cual el flujo neto es cerv, es decir que el
flU]O en direceiones opucstas sea igual. En la fig. 4.11, el plano Mata-
no puede ser colocado encontrando la posicién en la cual las dos dreas a-
chuhadas'séAn iguéles.
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|
traw
|
i
|/
'/ tuk'
tzo |§2;
| /
!
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Fig. 4.11 Perfil de concentracién de una difusién para un
31stena binario a los tiempos t=o, t= t, t= =00, " un sis-
tema miscible donde Dlyt D,.
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Cuando D, # D,, el coeficiente de interdifusibn es dependiente de la con
centracidn y la 22 ley de Fick puede ser escrita en la forma:

Z}_C. = @. D aC

ot % 3% )
Si por simplicidad se hace la suposicidn de que "D" es independiente del
gradiente de concentracién ¢/dy , entonces la 2a. Ley de Fick, puede -
ser escrita en su forma mds simple como,

9c 2
0 ¢
- Ax2
Boltzmann ") fué el primero que mos—ToO que una solucidn es posible si -

lao dos variables indeperdientes x y t son reemplazadas por una sola va-

mable A dada por A = :-c/tll 2. Esto fué usado y aplicado por Mateno' S
para formar la base del método de solucibn de Hatono - Boltzmann, descri
to en diversos textos. El obeficiente de difusién el cual es obtenido -
en reléc"ién a los coeficientes de difusidn individuales D, y D, y dado -

Ky Dg_+H20‘

donde N1 y. N2 son las correspordientes fracciones atémicas de la concen-
tr'acnon.

Sistemas parcialmente miscibles.

En muchos ‘casos, atin cuando. no hay formacidén de compuestos métali-
cOos, - la solubllldad de un metal en el otro es limitida. Esta solubili—
dad lnmltada puede ser observada y analizada con la ayuda de un dlagt‘am&
eutectleo,’ccmo el que se muestra esquematloamente en la fig. 4.12, Si
una difusidn estd formada con dos metales puros, habrd siempre una dis-
continuidad en la curva concentracién-distancia, camo se muestra en la
fig. 4.13

(%) En realidad este es un diagrama de fases y su caracteristica es que for

ma una fase eutéctica.
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M. 7.

10070 &

Fig. 4.12 Diagrama para un sistema que forma
una fase eutéctica,

‘Esta discontinuidad es debida a la diferencia entre la solubi;lidad limitada
con la temperatura de difusidn. ‘

Fig. 4.13 Perfil de con-.
centracion de una difusidn
en un sistema binario para
el sistema mostrado en la
fig., 4.12.
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los dos componentes de la difusibn tenderén eventualmente a hacerse solu
ciones sdlidas saturadas correspondientes a las dos fases terminales en
el diagrama de equililrio, pero siempre permanecerd una interfase cons-
tante, aunque esta sea desplazada de su posicidn original.

Este sistema puede ser tratado con el método Matano-Boltazmann, si el des
plazamiento de la interfase muestra una dependencia parabdlica con el -
tiempo, sin embargo, la direccidn del movimiento dependerd de la relati-

‘va magnitud de los coeficientes de difusidn en las fases tarminales.

d) Sistemas formando compuestos.

El caso mis complejo y al mismo tiempo el mis comin es cuando dos meta-
les forman uno o mas caﬁpuestos intermet&licos. la fig. 4.14 ilustra -
un caso tipico dorde hay un campuesto intermetilico simple (5, existiendo
sobre un 1ntervalo limitado de canposmlon, simultdneamente con la termi
nacidn de una reg.lon de solubilidad sblida limitada, de cada metal puro
en otro. Si los dos metales puros se interdifunden, se forma una capaé
de compuesto :mtennetalloo en la interfase y el diagrama concentr‘acmn 7/
distancia toma la forma mostrada en la fig. 4.15, con discontinuidades -

en el gradiente de concentracién.en la interfase, entre el canpuesto in-

TEMPEQATURA
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A \ootle COFAPOSIGION loo’le ® OIS TANCIA
Fig. 4,14 Diagrama de fase de un sis Fig. 4.15 Perfil de concentra
tema metalico mostrando compues;tos 1n cion de una difusidn pam1almon
termed:xos y soluciones sdlidas termi- te templada, para el sistema -

nales. mostrado en la fig. W.1h.
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termetdlico v la fase terminal,

El crecimiento en espesor de la capa que tiene fase [ sigue una Ley que
usualmente es de tipo parabSlico y la solucidn tipo Matano es posible, pe
ro esta solucidn en general es compleja porque involucra el conocimiento
del coeficiente de difusibn en las fases terminales, asi como el coeficien
te en toda la fase f3,

La dependencia con la temperatura también es campleja, porque el creci-
miento de la fase ( depende tedricamente de los coeficientes de difusidn
de las dos especies interdifundidas, y adenis porque cada especie tiene

ademis su propia dependencia con la temperatura.

Si el sistema contiene mds de un compuesto intermetdlico, entonces cada
canpuesto formard una capa separada de la interfase y estas capas se aco-
modardn en un orden que ind acorde con la canposicidn del compuesto y ca-
da capa obedeciendo un crecimiento de tipo paratdlico.

e) Resultados experimentales para el sistema Ag-Al .

Los primeros estudios realizados para observar la difusién en el sistema
Ag-Al . fueron llevados a cabo por Weaver y Brown'®®) en 1968. E1 método
de estudio consistié en cuantificar los cambios en la reflectividad de -

pellcula delgada de Ag-Al, cuando esta se sametid a una temperatura
méxima: de 2u0°C.

Luego de este primer estudio, el sistema Ag-Al no habia sido estudiado -

con»detalle sino hastla hace unos cuantos afios. Sin embargo, desde el pun
to de. viSta vblumét-r*ico ‘el sistema es bastante conocido, y un ejemplo de

esto es que se conoce con bastante pvmlslon su dla,grama de fases, cam -
se puede observvar' en la fig. 4.16

v

El diagrama de fases es de particular impartancia porque a partir de &l se
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pueden conocer las caracteristicas fisicas y quimicas del sistcma, asi cQ

mo el nmero de fases que se forman y sus limites de concentracidn, tipo
de estructura cristalina, compuestos metdlicos que se forman, etc.
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Fig. 4,16 Diagrama de fase para Fig, 4,17 Cambios de reflectividad

A -Al, en la superficie de plata de una pe
& licula delgada de Ag-Al. Espesor,
de la plata = (a) 780A ; (b) 19304 ;
(c) 4610A.
TIEMPO TOTAL = 25 HORAS

En partlcular para este dlagvana se sabe que solamente se fom\an dos com-
puestos 1nter‘metallcos estables en un intervalo de tamperaturas por abajo
de los l350°C' el AgaAl (fase M)y el Ag,Al (fa e ¥ ). Sin embargo, las- |
Jnvestlgacmnes llevadas a cabo por Weaver y Brown por reflectividad, S. T.

Plcmux(QS) » Westmoreland y Weloberger(m), utilizando RBS, muestran que

en pellculas ‘delgadas solo se forma ei compuesto Ag,Al.

(39) por RBS, observan en el sistema -~ -
‘Ag—Al un iotal predaninio de la fase AgQAl (¥), sin embargo por difrac-
cibén de rayos X, encuentran evidencias de la fase M (AgSAl)

También J.E.E. Baglin y coautores




Este campuesto intermetdlico, el AgZAl, segln Weaver, es el causante de -

los cambios en la reflectividad, camo

'§ 2080 se muestra en la fig. 4.17. Este can
} puesto intermetilico se forma durante
PR la difusidn de Ag en Al y viceversa.
i Para el sistema Ag-Al, Picrauw mues-
3 e tra en la fig, 4.18 como se vd forman
é . do la capa metalica Ag,AL en funcidn
v de la ralz cuadrada del tiempo de ca-
) lentamiento de la pelicula y también
° . s * ¢h (v en funcién de la temperatura de la -
Fig. 4.18 Espesor de la capa misma, Baglin y coautores, midiendo‘
de AgZAl contra t 1/2, medida perfiles de concentracién por RBS, lle

a. 125° 1u0°y 1550C por disper-
sibn de H&'a 2 Mev para Al so-
kre Ag.

gan a la misma conclusidn.

La energia de activacibn calculada por Weaver y Picraux arrojan un valor de
27.7 Keal/mol, que camparads con el valor entre 27.5 - 27.7 Keal/mol, calcu-
lado para pellculas delgadas ‘tamando camo base el modelo de difusidn volumé-

trica, muestran que el mecanismo de la difusién de este sistema es el mismo,
que para la difusidn volumétrica.

De acuerdo con Weaver y Brown no hay evidencia de difusién por frontera de -
grano y la explicacidn del porqué ocurre una difusién inicial extremadamente
ripida se explica en hase a la alta concentracidn inicial de vacancias que -

hay en la pelicula, y que posteriormente con el tiempo esta concentracidn es
reducida a su valor normal.

S.T. Picr'aux en peliculas de Ag-Al encuentra, en hase a los perfiles de con-
centracidén con el tiempo de ‘calentaniento, que hay difusién por f*ront.er‘as de
grano o por algin otro defecto de las peliculas asociado con la dlfUSlOI’l de
Ag en Al, ocurriendo en adicidn a la formacidn de la capa de Angl
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Contradiciendo a Weaver y Brown, Baglin asegura que la rapidéz con la cual
se lleva a cabo la difusibn (aprex, 8 min.) implica un proceso de difusién
por frontera de grano de Ag alrededor de Al,

Este hecho es muy importante, puesto que Baglin analiza la interdifusidn -
para varios tamafios del grano de plata, lo cual le permite analizar la de-
pendencia del tamafio de grano con la rapidéz de la formacidn de la capa de
AgQAl De hecho, &l observa que al aumentar el tamafio del grano de Ag, se
reducen los caminos por frontera de grano en la capa de Al, Cuando hay -
una buena interpenetracidén de Ag y Al se puede formar una capa muy blen de
finida de Angl e Inclusive los &tamos de plata llegan a formar unas cuan
tas monocapas en la superficie de la muestra, pasando a traveés del Al,
Baglin ihclusive,pn)pone un modelo que describe el crecimiento por nuclea-
‘:c‘i‘évn de la capa de AggAl. Este modelo se puede observar en la fig. 4,19y
también es posible ver la forma como se propone que se lleve a cabo la di-
fusibn por frontera de grano.

At
-~ . »
o Fig., 4.13 Posibles modos del de
\ gtano sarrollo de la capa de AgnAl. (a)
intrrface N cteciendo Crecimiento de un niicleo de gra-
orginal R hg no de AgyAl en la unidn de la -

frontera de grano de la plata con
la interface original., Se pueden
observar todos los posibles cami-
nos para la difusidén de los atamos
de Al y Ag. (b) Una nucleacién de
granos formando una capa policris-
talina de Ag,Al. Esta reaccién es
limitada por la difusidén de plata
y/o Aluminio alrededor de las -
fronteras de grano de la capa de
Angl.

(a)




Con respecto al sistama Al-Ag, S,T, Picraux encuentra que al estudiar la
interdifusidén hay evidencia de difusién por frontera de grano. Sin em-
bargo, para este sistema no hay formacidn de una capa uniforme de AgpAl,
lo que sugiere la presencia de una barrera de &xido de aluminio (aldmina)
en la interface de Al-Ag, que se forma durante la depositacidn del alumi-
nio.

Es interesante observar como a lo largo de los diferentes trabajos publi-
cados sobre la interdifusidn en el sistema Al-Ag hay varias contradiccio-
nes, SObre"todo con los trabajos de Weaver y Brown. Esto puede deberse -
principalmente a que los cambios en la reflectividad no son constantes, -
sino que varian de acuerdo con la relacién que guarden los espesores de -
las peliculas de plata y aluminio, De hecho, Weaver muestra que los MAXL
‘mos cambios en la reflectividad se obtienen cuando la relacién de espeso-
res de Ag y Al es exdctamente 2.Eéto en parte indica nuevamente la presen-
ca.a de una. capa completa de composicidn Ag,Al.Sin embargo, este cambio ma-
ximo en-la reflectividad no indica, sepiin Weaver, que en el sistema exista
una solubilidad sdlida, sino que mds bien indica la existencia de una solu
bilidadllixnitada, que inicialmente adopta la forma de una solucibén solida

super‘satunada que con el tiempo tiende a solubilizarse en forma limitada.

Ahora bien, esta solubilidad limitada, seglin Weaver, se debe en parte a
que las-peliculas de aluminio tierden a formar una estructura relativamen
te,’continua, lo cual hace que no pueda ser fdcilmente penetrada por los &
tomos de plata., Sin embargo para el caso contrario, los &tomos de alumi-
nio ti_.e’rien una energia cinética mayor que los Gtanos de plata, que les -
permite penetrar entre 10s agregados de plata y viajar distancias cortas
dentro de la pelicula de plata. Ahora bien, todas estas conclusiones que
hace Weaver a través de sus estudios en los cambios de la reflectividad

en las peliculaé no son debidos Unicamente a los factores antes seﬁaladosém)
(int@xlifusic"m, campuesto de Ag,Al, ete.). En un reciente estudio G. Hass
muestra cdmo los cambios en la reflectancia de una pelicula de aluminio pue
den varia.r' hasta en un 40% con respecto a la reflectancia total, de acuerdo




/g RECLECTANCIA

L1
@
(1)

To

‘90

-~9g-

con las condiciones hajo las cudles fué evaporada la pelicula de aluminio.

las fig, 4.20 y 4,21 muestran el efecto que produce la velocidad de evapo-
racidn sobre la reflectancia, para peliculas de 400 A y 200 A, evaporadas

a presiones del orden de 1079 y 107° tor~.
)
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Fig. 4.20 Efecto de la rapidéz de 'Fig. 4.21 Efecto de la rapidéz
evapova01on en la reflectancia de de evaporacibén en la reflect -
ura- pellcula de HOO ‘evaporada a cia de una pelicula de 200 e
3x10°® torr y 5x10°? torr. Las pe- vaporada a’ 3%10°° tarr y 5x10°9=
liculas tenian una edad de 24 hs. torr. las peliculas tenian una
‘en el aire. edad de 24 hs. en el aire.

(36) - _
G. Hass observa tgmp;én que la reflectancia de una pelicula depende de la |
lohgitUd'de onda de la luz con la cual se est€ iluminando. Esta dependen-
cia se muestra grdficamente, en la fig. 4,22. Estos valores de reflectan-

cia son también modificados , si el &nsulo de incidencia de la luz no es -
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Fig. 4.22 Reflectancia de un espejo con una pelicula
recién depositada de Al y Ag iluminadas con luz entre
0.22 y 10pmm. - T

Estas anotaciones dan a pensar que los estudios de interdifusién en peli
culas delgadas a través de mediciones de reflectancia, ‘tienen muchos pard
‘metros que kCOntrolar y tamar en cuenta, para poder garantizar la r‘eprodu
c1b111dad en las medidas, observaciones y conclusiones que se hagan al -
respecto. Qu_lzas, para estos propdsitos, sean mis reproducibles y mds -
confiables los estudios llevados a cabo usando RBS.

Otro aspecto interesante que se ha prestado a diferentes resultados es -
lo relatlvo al orden de evaporacidén en la formacibn del sistema Ag-Al. -
Segun esto, Weaver y Brown indican que los resultados obtenidos por 81100
son andlogos para los sistemas Ag/Al y Al/Ag, es decir, la interdifusidn
no depende dél orden de evaporacién. Este resultado es avalado,en parte,
también porf Picraux. Sin embargo, Westimoreland obtiene distintas f*'eSulta
dos par\a el sistema Al/Ag En principio no observa interdifusién a tempe
raturas del cpden de 135°C, pero muestra la existencia de una barrera a -
la dlfusa.on por una capa natural de’ '6xido de aluminio que se forma  des-
pues de la depos:Ltac:Lon del aluninio. Este resultado es confirmado por
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(21): por Oliver vy Garcia-Santibdfez (20 , quienes muestran como -

el oxigeno se distribuye en toda la pelicula de aluminio, Se sabe, ademds )
que el oxigeno se distribuye en forma tal, que los granos de aluminio que-

P (21)
dan rodeados por una capa monomolecular de 6xido de aluminio o alimina,

Ziemann

Esta barrera a la interdifusién, sin embargo, desaparece a temperaturas -
- (18
del orden de los 250°C ° )

Por Ultimo Westmoreland indica que la deposicién de una pelicula de Cr de
apmximadamen'te‘ 500 /i, entre la plata y el aluninio en el sistema Al/Ag,
crea una barrera a la difusidn, para temperaturas del orden de 135°C,

Los resultados descritos anteriormente permiten enteder parte de la dina'r
mica del sistema Ag-Al, asi como algunos de los problemas que se presen-
tan- al tratar de observar y explicar el fendmeno de la interdifusidn.

Sm embargo, hay puntos de v1sta que parecen no tener lugar a dlscusmn.
Un pmmer punto es referido a que la difusién tiende a pvoducn' princi-
"palmente una fase, cuando en el diagrama de fases muestra la posibilidad

de mas fases.

Otro punfo consiste en afirmar que la interdifusién smmpr*e se lleva a ca
bo en el snstema Ag/Al y que el sistana Al/Ag, a ciertas tenper'atur‘as pa
rece pr*esentar barreras a la difusién. Estas barreras son debidas pmn(:l
palmente a la presencia de toda una distribucién de oxigeno en el alumino.

Los estud_los por reflectancia RBS y difraccidn de rayos X nuestran la for-
»mac;Lon de una capa contlnua y profunda de Ag2Al, mientras que del compum_s—
to AgaAl casi no hay evidencias.

Finalmente, parece ser que el estudio de la interdifusidn no es un proble-
ma simple. Hay muchas variables a controlar en el sistema, desde la prelij}_'

racién de las peliculas, hasta las cordiciones Majo las cuales se lleven a -
cabo 1as'medic:iones.




El presente trabajo intenta aportar un nuevo punto de vista al problema,
partiendo de la base de que la distribucidn de oxigeno en las peliculas
de aluninio, juega un papel importante durante la interdifusién.
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CAPTTULO v

EXPERIMENTACION

1,- Preparacidon de muestras.

a) Sistema de vacio y cvaporacidn de peliculas de Ag v Al,

Como se menciond #n el capitulo IT las peliculas delgadas que se estudia-
ron fueron obtenidas por el método de evaporacidn utilizando un filamento
caliente,

Sin embargo, antes de comenzar a detallar el procedimiento seguido, es im-
portante hablar del sistema de vacio, el cual permitira que las evaporacio
nes se lleven a cabo en una atmisfera poco contaminada, asi como impedir -
que el filamento se oxide al ser calentado.

la fig. 5.1 muestra una fotografia donde se observa el equipo utlizado para
las evaporaciones. Este equipo fué construido en el Instituto de Fisica de
la UNAM.

Fig.5.4 o ogreflz que. wursiia ja camera de eveporac‘on ¥ log demes dnsposdwos usados .
Se puede epreciar lz bombe mecenicz 4 2 bemba difusore .
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El sistema de vacio consistid de una bamba mecinica la cual hacia un pre-
vacio en la campana y en la bomba de difusidén, del orden de 163 torr. El

sistema contaba también con una bamba difusora y una trampa fria de nitP6-

geno liquido, lo cual permitid alcanzar vacios del orden de 1x10™° torr.

Lla disposicién de las bombas, vdlvulas y trampas, se encuentra esquematiza
do en la fig, 5.2,

Fig. 5.2  Esquema que mueshis el sisgtema da tvapo-
facica udlitado. L Boemua Mecanica pare

hacel pievacio en la campana y en la vemba
s Sjusera. 3, bemba de difusien . O, Termepar
\\l // Pas  enedir la pirsien maste WP terr. 4,
Valuula d¢ pato entie (o bamba difutera yia
Campana . Towbitn conespende o vhivulen
de  eerit y cerfal. 5, cewmpana de¢ Nlrﬁllbn_

1 ©. Pestes pava lo canduerisn de la carnedle de-
® hica. T, fillsmenty de no‘mu(in v evaperenfe.
———
refriqarente
Tefrigearante
4

P28 PPPPP7o .

El vacio fué medido en primera instancia, hasta 10"3 torr, por medio de un
‘termopar. Para vacios mayores se usd un citodo frio, cuya fuente y medido
res fueron construidos en el laboratorio de Electrdnica del IFUNAM.

Un aspecto muy importante, dentro de la preparacion de muestras, es la pre-
paracién del sustrato. En la mayoria de los casos se emplean sustratos cu-
yas superficies estdn perfectamente limpias y muy bien pulidas,

En caso de no estar limpias, el procedimiento recomendado es el siguiente:
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aplicacidn de ultrasonido en una solucifin que puede contener agua destilada
v alcohol puro. Finalmente secar con aire seco, o con nitrégeno filtrado.
Otro método muy eficientemente usado para descontaminar el sustrato, es u-
sando un bombardeo de iones. Es necesario usar iones de baja energia, (al
rededor de 0.5 KeV) y bajas densidades de corriente (<100uAjesd ), para -
no causar danos en la superficie. También se han obtenido buenos resulta-
dos cuando los sustratos han sido calentados en vacio, a temperaturas de -
~ 300°C y combinando este procedimiento con los mencionados anteriormente.

Aunque los sustratos de carbdn vitrio utilizados en este trabajo fueron en-
tregados al comprarse, perfectamente limpios, se procedid a limpiarlos em-
pleando una solucidn alcohdlica y ultrasonido.

Los. sustratos eran en forma de disco, con un difmetro de aproximadamente -
1.5 am, y un espesor de aprox. 2mm. |

Antes de llevar a cabo la evaporacién de la plata y el aluminio se procedid -
a deteminar de la mejor manera posible, la geametria guardada por el fila-
mento y el sustrato, a fin de poder estimar la cantidad de material a evapo

La fig. 5.3 nuestra esta geametria, marcando las distancias y angulos a los
cuales fué colocado el sustrato de la fuente de evaporacidn.

']' PLATA ALUMIMIO
N\ : r= 9%e6cm r= 9.9cm
.
N ' - ° ' - °
& p = 28°40 p= 4l
\b
727777

I 1

Fig. 5.3 Ge_ometr-ia que guardan la masa y el sustrato durante la evapora-
cion.

De' acuerdo con la geometria anterior, se caleulardn las masas necesarias,

para que evapot*adas totalmente, se obtuviera un espesor de aproximadamente
' o (W)
1000 A.

® E| calcular (#3s masas & evepotar s¢ debio princippimente por no contar con un medider
decugizo parz determiner el @spesor dela pellculo durante su formacion . £1 contar con
este medidor aviteria ,en principio, el tener que deferminat lo wada. 23) como delermi-
ner |2 geomatriz guarded2 por (2 {(uente el gustrato.

L
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Entonces utilizando la ec. 2.5 para una fuente puntual, se tiene:

t: Mmeos(d L (5.1)
aTpra

y despejando de la ecuacidn anterior a '"m" se obtiene:
m= 4T et
cos p
El siguiente cuadro muestra el resultado del cdlculo de las masas, para un

[ ]
espesor de aproximadamente 1000 A,

r(m) P(vg/m®) | t(m) m (mg)

Ag 3.6x10° C).%uo3 hud7 146.9

AL | 9.9916% |2.85x16° | 1w 10" 46.5

Las evaporaciones fueron hechas utilizando para la plata un filamento de -

o . (2)
tungsteno v para el aluminio un filamento de molihdeno,

En la Tig. &.4 se muestra el dispositivo usado para llevar a cakbo la evapo-
racion.

Flg.5.4 Dispositivo usedo dentro de l2 c2mei2 de evaporecion . Se putden 2precier |os
posfes con sus filamentos , 12 penteile de 2luminio f el portamuestrzs .
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la técnica de evaporacién es relativamente sencilla. Consistid primeramen
te en darle a los filamentos un primer calentamiento, en vacio, sin evapo-
rante, a fin de limpiar el filamento de posibles contaminantes. Posterior-
mente se puso el evaporante (en este caso en forma de alambre muy delgado),
se hizo vacio y se pasd una corriente alta, hasta el momento en que se obs
servo que el material comenzaba a evaporarse. Entonces se clevo mds la co-
rriente, para hacer que el material se evaporara rapidamente, se dejo que

se estabilizard la corriente hasta el punto en que se evaporo todo el mate-

rial. Este proceso fué andlogo tanto para la plata como para el aluminio.

Para estas evaporaciones se dispuso de ura pantalla de aluminio, entre am-
bas fuentes de evaporacidn, a fin de no contaminar ninguna de lag fuentes,
en el mamento de hacer, en forma independiente, la evaporacidn de cada ma-
terial. |

Las muestras ya evaporadas se pusieron en pequefios moldes de plastico y -
luego en un desecador, a fin de evitar una posible contaminacién de las pe
liculas con el medio ambiente,

Finalmente es conveniente explicar el porqué‘se usé como sustrato al car-
bon vitreo, y no a otro sustrato de estructura cristalina, por ejemplo. U-
na de las razones es porque al analizar la interdifusidn de los sistemas -
Ag/Al y Al/Ag se pretende observar la distribucién y el movimiento del o-
xigerib durante dicho fendmeno, y se ha mostrado (Ziemann, Heiny Buckel(m))
que para una pélicula de Al depositada sobre cartdn y utilizando RBS, se
se_par'ah perfectamente los picos de oxigeno, carbbn y aluminio facilitando,
por lo tanto, el andlisis de los elementos anteriores, asi como el de la |
plata, durante la interdifusidén en los sistemas a estudiar,

Otra razdn es que el carbdn vitreo, como una nueva forma de carbdn de ori-
(23), tiene la ventaja de poder pulirse a espejo, ademds de
seguir preservando las propiedades de buen conductor del calor y la elec-

tricidad que tiene el grafito, pero sin ser poroso.

gen artificial
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b) Forma de medicién de la temperatura y calibracién del medidor.

La determinacidn de la temperatura en las peliculas delgadas, durante la in
terdifusidn, resultd ser un problema dificil de resolver. Sin embargo, co-
mo el anilisis de la interdifusién era mas desde el punto de vista cualita-
tivo que cuantitativo, entonces el llegar a determinir una temperatura apro
wimada, de la que en realidad deberia tener la pelicula, no constituia un -

Frave error.

la temperatura se midid utilizando un termoepar del tipo cromel-alumel con una
cipsula de cuarzo. La fig. 5.6 muestra una fotoprafia de dicho termopar, -
la cipsula de cuarzo tuvo como finalidad evitar una posible interferencia -
entre la sefal proveniente del termopar y la seflal proveniente por la carga

que adquiere el calefactor al incidir sobre el.el haz de protones.

5

———

Fig.5.¢ Fotografra que wuestiz el tesmopar usado . El termoper s¢ encontrabg
enczpsulpdo por un cucrzo  parz eviler posibles (nter{erencizs alec-
fricas
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Aparentemente- el problema para medir la temperatura ya estaba resuelto, sin
embargo, la sefial de voltaje del termopar tenia que pasar a través de la cé
mara donde se hace RBS.

Para este caso se usan los conectores aislados para vaclo, que son contac-

tos metdlicos que cruzan las paredes de fierro de la cdmara,

Los extremos del termopar de cramel-alumel se soldaron con plata al extremo
de los atravesadores y se continud en el otro extremo de los atravesadores
con alambre de cramel y alumel del misno grueso y soldados también con pla-
ta.

Segln 1a teoria de los termopares cuando se mete un tercer material entre: -
los extremos de un elemento del termopar, la cliferencia de potencial se man
tiene igual. La fig. 5.7 ilustra este caso, asi como el diagrama de cone-
Xidn del termopar desde la muestra, hasta el voltimetro.

Sin embargo se notd que

-~ i
L £ 4 ST hay variaciones en la me-
} ! IT‘ I - :T : b : i dicidn de la temperatura
(RN 2 o ‘ , .
: T | /;’ ;;% ; : - por el posible efecto de
e ) bom e ML los atravesadores. Se ca
L ‘ . 1ibrd dicho termopar, co-
: ' amel e "f'u“:"‘ﬂ e nectado con los atravesa-
[
[..-_J lumal . acero 'Q\uL.l ! colre dOI‘eS, tomando como refe-
- l rencia algunos puntos, cu

, ya tempecatura eran bien
Fig.' 6.7 Diagrama que muestra la conexidn ()
del termopar, seflalando los atravesadores
colocados entre los extremos del. termopar.
T es la temperatura a medir, T, la tenpera-
tura dentro de la camara, T la temperatura
fuera de la cdmara y To la temperatura de
‘referencia a O°C

conccidas,

Entonces se trazd una grafica de voltaje contra tanperatura, y la cual ajus

% Los punfos de referencia fueron : purto de {usion ¥ evapelacion del agua , punto de equilibrio Jermedinamica de
nids con alcens| v Pun{o de evapofacion de aceite para autemsvuil de viscotidad 30.
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tdndola por minimos cuadrados dié la siguiente calibracién:
(22.84) V +1.83 . .. (52)

donde T estid expresado en grados centigrados y V en milivoltios.

¢) Calibracidn y control de la temperatura en el horno.

El con—ol de la temperatura en el horno también representd un poco de pro-
blema, puesto que el horno no poseia sistema de enfriamiento y la @inica for
ma de disminuir su temperatura era por radiacién, Entonces se planteaban a

resolver dos problemas: el primero, alcanzar una temperatura de 160°C en
las. muestr‘as lo mis répido posible, para evitar perder control solre la in-
tevdlfus.lon y el segurdo problcma COI’lSlStlEl en no calentar demasiado el hor
no,.puesto que la inercia del calentarmento lo podria llevar a temper\a‘cu-
ras mayores de 160°C y nuevamente parder control en la interdifusién. Por
lo tanto, se propuso un "programa de calentamiento", cano el mostrado en la
fig. 5. 8, donde en un tiempo aproximado de 10 minutos se alcanzaba una tem-
‘peratura de 150°C y en un tiempo de 18 minutos se logr‘aln estabilizar el -
horno en 160°C

T(%)
T —
Programa de calentamiants
Q-*2.5 min - 107 V.C.A.
2.5~00 -« -~ BGVv.c.A.
L B |
10 20 30  t{min)

Fig. 5.8  Grifics que muestrs e cembic de le femperetuie del horno con el
tlempo. Lo temperetura se estebiliza en 1cotc.
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La potencia suministrada al horno Pué hecha mediante un variac, de 0 a 140
V.C.A y el vacio en la cimara de prueba fué de 5%107 torr.

3,- Instrumentacibn y técnica experimental para hacer andlisis por RBS,
a) Acelerador y transmisibn del haz hasta la camara de RBS.

El propdsito de esta seccién es la de explicar en términos sencillos el -~
dispositivo experimental que cominmente se usa, para hacer anilisis por re
trodispersidén de iones,

En esencia, la técnica experimental de retrodispersién de iones funciona -
de la iguiente manera: Un haz monoenergético de ilones de alta energia -

(por ejemplo Ho He' ) inciden sobre un blanco y de éstos, algunos son re-

-tnodlspersados. Parte de éstos iones retrodispersados son detectados y a-
nallzados en energia, y €stos datos son almacenados, La flg. 5.9 muestra

en formma esquemitica el experimento de retrodispersidn de iones, dividido
en sus principales componentes,

were’
‘2‘ \\d”“\)/ - ./ (
e (\/ corriente
’ ° ael glanco
acelcrador P — — “ -
\ dedector
Aﬂlln::dor
migastico
N4 P | ANALIZADOR comfutApel
- MULTICAMAL GRAFICADOR

0C 1anES RerQo01s . TLOPIIPERS .

AMALITADOR CAMAQA DE ANALAZADOR
ACELEQADOR, M TEnERGIA WA courtapol ot 1ONES RE-

Fig. 5,9 Esquema de un experimento de retrodispersidn de iones.

La espectroscopla de retrodispersidn de iones se puede dividir en tres par
tes: la primera, la aceleracidn y la seleccidn en energia de los iones; la
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segunda, la retrodispersién y la tercera, cl andlisis ¢n energia de los -
iones retrodispersados.

El acelerador que mds camnmente se usa para aplicaciones experimentales,

cuando no se requiere de grandes corrientes de haz, es el acelerador elec-
—rostitico. El acelerador que se usd en este trabajo fué un acelerador -

Van de Graaff <) de 50-750 KeV,

Ahora bien, para poder producir un haz acelerado de iones positivos se re-
quiere de una fuente de iones, un voltaje de aceleracién y un vacio adecua:
do.

La fuente de iones mis usual consiste de un gas contenido en una botella de
vidrio a la cual se le aplica una sefial de radiofrecuencia, de tal manera -
que. el gas contenido en la botella (para la produccitn de protones se utili
zahidrdgeno) se ioniza. [l resultado es un plasma que es magnéticamente en
focado hacia el canal de salida de la fuente. Los iones positivos son expe
lidos en forma continua hacia el canal de salida por medio de un potencial
aplicado al dnodo de la fuente de iones (ver fig, 5.10). Mas adelante las.
particulas ionizadas son aceleradas por medio de un gradiente de potencial e-
lectrostatico aplicado a lo largo del tubo acelerador.

BARRA HAHETICA i

!
BALLLA 6L MORO, ; }
CoLLL 108 0f ] J
sitevaouts T @_// conel de
.../,,.«. " " g szids
AHOBO s L
elechodos wr ——
DARRA HAGNETIEA
LINEA OF
[IX%

Fig:5.10  Esqueme que muestiz une fuente ¢ de lonos.

(*) Acelerador Van de Graaff ANS-700 - HIGH VOLTAGE ENGINEERING CORP.
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Por lo que respecta a la aceleracibn, la parte fundamental consta de una
banda aislante que gira sobre dos poleas, una dentro de la terminal de al-
to voltaje y la otra conectada a tierra, Por medio de una fuente de alto
voltaje y un peine de puntas, se carga la banda con un efluvio de corona.
Estcjis cargas son llevadas mecinicamente por la banda al interior de la ter
minal de alto voltaje, en dende son colectadas por otro peine de agujas co
nectado a la terminal.

la carga llevada a la terminal eleva el voltaje de éste, hasta que se al-
canza un equilibrio entre la corriente de la banda y la que baja por el tu
bo acelerador, por las resistencias de carga y por la corriente de corona
que se fuga de la terminal y la columné a través del gas aislante,

Si por la -banda sube mds corriente de la necesabia, se produce una descar-

ga entre 1a terminal y el tanque a través del gas, o una descarga superfi- .

cial a través de la columa aislante que sostiene a la terminal, la banda
‘tubo 'aéeler\ador .

Aunque . los materiales empleados resisten bien las descargas
la vida de los componentes,:

A

LETRKNN

PR e NN
\\ W\

) .- \ e
PUMTAY BE coROMA \’\_/ ,x\/ ‘}}}.\
Y

s

7 ~ud.

Ve M!L‘_Mwl

FUtMIL ot tou ,

w* \ n
; DA k'l)’i
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1 oy
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.. e ,;\ ALIREMAIOR
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"Fig. 5.1 Esque'mev mostiendo un 2celerzdor  Ven de Graelf .
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La fig., 5.11 ilustra un esquema de un acelerador Van de Graaff,

El camino de aceleracidon para el haz de iones positivos se encuentra al va
4 . . . .

clo para minimizar las colisiones entre-las particulas aceleradas y las mo

léculas de gas en el tubo acelerador. La presidn normal del tubo acelera-

dor es de 10°° torr. la presién mixima permitible de operacién es de 3x10
torr.

la columna de aceleracidn en la terminal de alto voltaje estd cubierta por
un tanque, el cual es primeramente evacuado y despuds llenado con una com-
binacién de gases secos, que pueden ser Np, CO, o SF,.

Para precisar la energia del haz, a la salida del tubo acelerador, se usa

un elecuroim:‘m que deflecta el haz  22°de su direceidn original., la yin—'

tensmad del campo se mantiene constante, por medio de una fuente de poten
cn.a d.c. » regulada electronicamente.

El campo magnético en el imin se mide por resonancia magnética en hidrége-
no. Generalmente pana'calibmr el sistema selector acelerador se hace: lo-
calizando resonancias nucleares de énergia bien conocidas y midiendo el
campo- magnetlco del selector al cual suceden dlchas r\esonanclab, de estas
calibraciones se puede obtener una relacién entre la energia y el campo
magnetlco (par'tlcularmente no relativista) y que’ es de la forma,

E-= K{ donde W=cle
Si una resonancia ocurre a una energia incidente fija Eo y una f conocida,
se puede obtener K. Luego haciendo una gréfica de E vs £, midiendo f,
puede conocer E. De esta menera se tiene controlada a la energia.

Para definir la trayectoria del haz dentro del imin (esto es, su radio),

se usan unas rejillas colimadoras (cuya aber'tur‘a minima es de un milimetro)

.

y ademés son - parte de un circuito de retmalnnentac;én que corrige las varia

ciones de voltaje en la terminal del acelerador y hace estable su funciona-
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miento,

Una vez que se tiene la energia del haz controlada, éste llega a la cimara

de dispersidn, en su camino se encuentra con otras rejillas cuyo fin es e-
vitar posibles dispersiones del haz.

En la cdmara de dispersién se encuentra el blanco, sostenido por un porta
blancos, que tiene integrado el horno, el cual estd conectado a un inte-
grador de corriente que sirve para conocer la intensidad del haz. Tambien
se integra al portablancos el termopar, para medir la temperatura del blan
co de carbdn vitreo y la pelicula de Ag-Al.

Cuando el haz ha 1nbld1do sobre el blanco y dl&persado ~entonces las -
paxtlculas vetrodlspersadao son recibidas por un dctector de estado SOlldO
denomlnado de barrera superficial, con una resolucién de apromlnadamente 1
KeV, que‘esté colocado a un dngulo de 165°, con respecto a la direccidn del
haz,

EX pulso qQue sale del detector al incidir una particula sobre &1, pasa a un
ppeampllflcador cuya funcién es amplificar el pulsc y mantenerlo con esa -
amplitud hasta llegar al amplificador (este colocado lejos de la camara).

Después de pasar el pulso por el amplificador, se refistra en un analizador
de altura de pulsos (multicanal (MC) en 1024 camales), que dd un espectro -
en energia de las particulas retrodispersadas.

.- Desarrollo experimental de la interdifusién y su anilisis por RBS.

a) Introduceidn.

la parte experimental de éste trabajo consistid bisicamente en tres aspec-
tos: el primero fué la calibracién del sistema de deteccién de las parti-
.culas vctrodlspersadao. El segundo fué la medicidn de los espesores de -

las peliculas de Ag y Al, para ambas muestras, usando RBS y el tercer as-
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pecto consistid en realizar el experimento para observar la interdifusidn
de las peliculas de Ag y Al,

b) Calibracidn del sistema de deteccibn,

Cuando una particula llega al detector con una energila E, se produce un -
pulso en el detector., Este pulso es preamplificado y enviado al amplifica
dor, El amplificador le di al pulso una "altura" en voltaje, adecuada pa-
ra ser analizada por el multicanal, el cudl clasifica a los pulsos en altu
ra.y los distribuye en 1024 canales o casilleros, desde 0 hasta 10 volts.
La clasificacidn de los pulsos depende tanto de la energia de la par*t'iculav
que produjo el pulso, asi como de la ganancia del amplificador.

Para. poder saber la energia de uma particula que produjo un pulso que cae
en un canal determinado, con una ganancia "x" del amplificador, se proce-
dié de la siguiente manera:

Se colocd frente al detector una muestra radiactiva de particulas&, la -
cual contenia Cn, Am y Pu. las particulas eran emitidas con energias de
5.15 Mev, 5.48 Mev y 5.80 Mev('),

Se tomd un espec— RBS (ver Fig. 5.1l8, para una ganancia del amplifica-
dor de 14.7. los tres picos cayeron en los canales 756 (5.15 Mev), 805
(5.48 Mev) y 852 (5.80 Mev).

Si se toma otro espectro RBS, pero para otra ganancia, la relacibén entre:
energias y ganancias para un canal dado estard dado por :

6. E, = b€y .. (5.3)
donde(;, yo,son las ganancias y Ejy E2 las energias correspondientes al ca-

nal dado.

Para el experimento de la interdifusidn se usd una ganancia de 144.7, En-

tonces los‘ canales 756, 805 y 852 registrarén pulsos correspordientes a -

(%) 1 Mev = 1x106 eV (electrdn-Voltios)
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una energia dada por la ec, 5,3, es decir:

cenzl 156 E= JAT (515 Mev) = 0.523 MeV (A

—————— 144.7

cenz| 805 E= 1227 (5.48 HMev) = 0.557 HeV  (8)
| .

cenzl 852 £= 141 (5.860 Mev) = 0.589 MeV ()

- {44.7

Entonces con estos tres valores de energia, para tres canales distintos, o
dicho de otra forma con los tres puntos A, By C, hacemos una calibracién
de energia por canal, uniendo los tres puntos por medio de una linea recta

y obteniendo: SE = diferencia de energie
=

diferencie de cenales

= 0.688 KeV/ 5na) .+ .. (5.4)

Otro aspecto importante de la calibracidn del sistema de deteccién es
de determinar la resolucién del detector.

Como se vi6 en la seccién 1 d) del capitulo IIT el haz de particulas inci-
dentes constituye toda una distribucibn gausiana de energia debida'a la -
'resolucién‘ del detector". Entonces a un haz “monoenergético” de particu-
las se le asocia una determinada desviacibn estandar,

8in e_nibargo, cuando el intervalo de energia de las pax*ticu_las estd entre 1
y '2‘YM'eV, el "straggling" es meror que la resolucibn en energia del detector,
también llamado el FvHM,

De acuerdo con J. Rickards 22} o1 FWHM de un detector se puede determinar

partir del espectro RBS de una pelicula gruesa.

Para este trabajo se usé una pelicula de oro con un espesor del orden de -
5000A , y evaporada sobre un sustrato de NacCl.
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El espectro RBS se puede observar en la fig. 5.11%.El FWHM del detector se
calculd tomando la diferencia en energia, de los puntos corrvespondientes al
88 y 12%, de la altura del pico de la pelicula de oro,

Esta diferencia corresponde a 20,1 canales, y de acuerdo con la expresidn
5.4, ésto representa una energia de 14,25 KeV, entonces:

(FWHM) g = 14.25 KeN (5.%)

que representa aproximadamente el 2% de error, con respecto a un-haz de par
ticulas de 700 Kev.

Con estas dos calibraciones obtenidas, se puede ahora determinar el espesor
de las peliculas de Ag y Al,

Medicidén de los espesores de las peliculas de Ag y Al por RBS,

Aunque la. interdifusidén en este trahajo se tratard solamente desde el punto-
de vista cualitativo, se determinard el espesor de las peliculas de Ag y Al
como dato adicional y como aplicacién de RBS,

En algunos sistemas bimetdlicos se ha observado que la interdifusidn solo -
se lleva a cabo cuando la razdn entre los espesofes de las peliculas tiene
un de'tenninaddvalor . Por dsta razdn es importante saber los espesores de
las peliculas de Ag y Al.

Ademds se mostraré como es posible por RBS determinar espesores de sistomas
metdlicos formados por peliculas delgédas, que ademis servird para conocer,
la validéz del cdlculo hecho para determinar el total de masa a evaporar, -
segﬁnvel modelo de fuente puntual (seccién 2.3.b), para obtener espesores -
de la plata y del aluminio del orden de 1000 A.

Para medir espesores por RBS se utilizard el modelo de aproximacidn superfi
cidl de energia (seccidn 3,2.a), en donde la diferencia de energia de las -
particulas retrodispersadas desde la superficie de la pelicula, con respec-
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to a la energia de las particulas retrodispersadas a un espesor "x'" de la
pelicula es funcidn del poder de frenamiento atémico (£), de la densidad a-
témica (N) y del espesor de la pelicula (x).

Esta funcionalidad se expresa como: AE= [€]1NX donde AE= KEo- E,
enfonces x= AF ... (5.0)
[eIN

luego, AE se calcula del espectro de RBS, antes de la interdifusién, El -
poder de frenamiento atdmico se calcula usando la ecuacidn universal para
1' :
el "St opping powev"( ‘) propuesta por E. C. Montenegro, S. A. Criz y C. Var
(W)

gas 41 la densidad atémica se tama de tablas

Las figuras 5.12 y 5.13 muestran los espectr-s RBS para los sistemas MAglc
y 'WM[; » respectivamente,

En baSe a estos espectros se calculan los espesores de la pelicula de plata
y Vlva_ del' aluminio. Por comodided se calculard a partir de la fig. 5.14 el
espelbsor' de la pelicula de aluminio, ya que €sta es mas superficial que la -
de plata y en la fig. 5.1% se calculard el espesor de la pelicula de plata,
Se }\aéé-la suposicibén de que los espesores, tanto de la plata, como del alu
minio, son casi iguales para ambos sistemas, puesto que ambos fueron 'obten_i‘
dos en condiciones muy similares.

Usando la fig. 5.12, las ecuaciones 3.44 y 5.6 y de acuerdo con -

J.-Rickards(zz)sg toma la AL, como el ancho del pico al 58.,5%%
de altura. De acuerdo con esto,

AE = 13.64 KeV
loego [€e]= KE(E) + | €(MEe) = 20.1x(0 eV et

|cos 6,1 atomo

.

(¥) También se suele usar la expresidn "poder de frenamiento'.
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4
54 % 10" eV
lo Tento o= A& . ‘
I for [Eo] N (20.1%18"% eV er? ) (402 11 d? atemo )
atomo co?

¥.= 0.0110 % \On'bcm
o | (X)
Vol Kamine = 1HO A

En {orme 2néloga perz l2 pelicvlz  de eluminio e czlevle AE
per2 |z pelicole de plefe | tomzndo el 2ncho  del pico en (e
((3» 513 2l 54°. de gltura. De ecuerdo <on esto ,

AE = 17.25 eV

lugo [€o] = KECE) + | g(KEe) = 44,4“5'%4.5@1
|cos 621 atomo

y por lo tznto |

%= AE 1125 KeV
BN (444%16" oY cnd ) (585 x18* ddowe
atormo cm®

¥ = 0.0060 x\Of'bc,m

. — ] &)
A S ~ 00 A

plata

Desarrollo del experimento para llevar a cabo la interdifusidn.

Con-el sistema ya calibrado se proéedié a llevar a cabo el experimento para
obser"var'y_analizar la interdifusibén en los sistemas Aﬂ/Aglc y As/ALC .

1la secuencia llevada a cabo durante el experimento fué la siguiente:

L) Se montaron las dos muestras sobre' el porta-muestras, con el calefactor
y el *cermopar integrado., Esto a su vez se montd dentro de la cémara de RBS,
quedando el portamestras vy las muestras en forma perpendicular a la direc-

W) La tncertidumife 2sociade 2 lz medida da los espesores sa deba principaimenta a la in -
. cearfidumbre de AE . Como bGhi=KEe-E, , entonces (2 incertidumbre 2scoigds 2 MG es ¢
(BEL §A0E) z(KEo® SKEL) - (E\X5E/), pere SKEe= BEi= §E = resolucicn del detector | por lo tante,
BAE: 25E= 28.5 Ke. Por lo tznto (2 incertidumbre ev los espesores es minimemente
del 160%e. Esto en perte explicz potqui vio e gdocvgdo crleular espesofes por RBS en
fotma. precisa, '
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cidn del haz incidente, El detector se mont8 simultaneamente a 165°, -con -
respecto a la direccién del haz.

W) Se hizo vacio den—ro de la cimara de RBS, principiando con una bomba me-
clnica y luego con la bamba de difusifn y una trampa de nitrégeno liquido, -
hasta que el vacio fué del orden de 2x107° torr,

W) Se comenzb a operar el acelerador Van de Graaff, tratindo de mantener,
lo mds estable posible, la energia del haz, Se puso a operar el sistema de
deteccién y anilisis, conjuntamente con la computadora.

W) Se tanaron espectros RBS, para ambos sistemas, a fin de observar la for-
ma del espectro, observar los picos de Al, Ag, O y C, y también para poder
determinar los espesores de las peliculas delgadas de Al y Ag.

V) Se comenzd el proceso de calentamiento de las muestras (¢:0), utilizando
un variac (de 0 'a 140 V.C.A.) y siguiendo el programa de calentamiento des-
crito en la fig. 5.9, hasta alcanzar una temperatura pramedio en las mues-
tras de 187°C. | |

Vi) Se tomaron espectros RES, para ambos sistemas, a los tiempos 32, 36, 77
y 126 minutos.

vil) Finalmente los espectms RBS obtenidos se almacenaron en una cinta per-
forada, con el fin de poder graficarlos posteriormente.

Anilisis de los resultados obtenidos.

En las figs. 5.12 y 5.13 se puede apreciar el espectro RBS para ambas’ mues-
tr*asf La separacibn de los ‘picos de C 0, Al y Ag es bastante notoma con-
'fnmando que el carbdn vitreo es un sustrato adecuado para anallzar al oxige
no durante la interdifusién.
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Se puede observar, adends, que el pico correspondiente a la plata, en ambas
figuras, es mucho mds grande en altura que los picos correspondientes al alu
minio y al oxigeno. Esto se debe a que la plata tiene una seccibn eficéz de
retrodispersién mucho mds grande que la del aluninio y que la del oxigeno, y
como el nimero de particulas retrodispersadas es proporcional a la seccibn

eficdz diferencial ¢, es por eso la diferencia en el tamafio de los picos.

Cuando se inicid el calentamiento de las muestras y por lo tanto el inicio -
de la interdifusidn se esperaba que en el sistana AL/Ag/C los &tamos de alu-
minio migrdran hacia el interior de la miestra, interdifundiendose en la pe-
licula de Ag y que la plata se interdifundiera hacia la superficie de la -
muestra.

La fig. 5.12 muestra el espectro RBS para este sistema a un tiempo t=32min,
Al comparar dste espectro con el de t=0, se observa el corrimiento hacia la
derecha del pico de la plata y el corrimiento hacia la izquierda del pico -
del aluminio, ‘

Esto confirma la hipStesis hecha anteriormente, puesto que el corrimiento -
del pico de Ag hacia mayores energias sélo es posible si los &tomos de Ag mi
gran hacia la superficie.

Lo mismo ocwrre con el pico de AL que al corrersé hacia menores e-

nergias indica una penetracidn hacia el interior de la muestra.

Ademis, se puede observar el ensanchamiento en los picos, lo cual daria la -
impresidn de un aumento en el espesor de las peliculas de Ag y Al, sin embar
go, esto se debe también a la interdifusién de la plata y del aluminio.

Observese cano a los 77 minutos el Al est& précticamente difundido en la pla
ta y viceversa, puesto que el ensanchamiento en los picos es notable y ademis
se '}iace ya indistinguible el pico de Al , puesto que las sefiales provenientes
del aluninio y de la plata se han traslapade, por el fendneno discutido en -
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la seccidn 3.2.d,

NOtese también en esta figura un corrimiento del espectro del carbbn, lo cudl.
!
indica una posible difusidn de este,

El fendmeno de la interdifusifén también se hizo miy notorio en el sistema -
Ag/ALjc.. Aqui se esperaba que los &tomos de Al migrdran hacia la superficie
y los &tomos de Ag migrdran hacia el interior de la muestra, la fig. 5.13 -
muestra el corrimiento hacia regiones de mas alta energia del pico del alumi
nio y el corrimiento hacia regiones de mis baja energia del pico de la plata,
con lo que se confirma la interdifusifn de ambas peliculas,

‘Un aspecto muy importante y que de hecho constituye el principal objetiyddel
trabajo es el estudio del comportamiento del oxigeno durante la interdifusidn.

Los espectros RBS de las figuras 5.1% y 5.15 muestran los picos de oxigeno, -
los cuales son bastante anchos, dando la impresién de no tratarse solamente -
~de unas cuantas capas de oxido, sino de toda una distribucién de oxigeno en
las peliculas.

Al/Aq/AI/C

60 Al

CONCENTRACION ATOMICA {%)
-
o

[ "‘ /:_ N /N
{1Q}- ‘\C'L' . 4

!

\,: \\\" 3

N, P N Aq I
4

/
o] 3 6 9 12 15 18 21 2

ol=1. 2T Jorresneqeeence’y 1 1

TIEMPO DE EROSION - (MIN)

Fig.5.16  Concenirecidn etémice contre tiempo de erosion pere ung muesirs
T de AiAg/Allc obtenide por un2 combinmclon de AES ( Auger Election Es-
pectioscopy ) y une erosién 16nica usendo iones de ergon .

s
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A éste respecto A, Oliver y F, Garcia Santibdfiex (20) muestran para el sis-
tema Al/Ag/Al/C (fig. 5,16) un perfil de concentracién de C, 0, Al y Ag, usan
do la técnica de Ion Sputtering o Frosidn Idénica y AES, En este perfil se -
puede observar como la concentracidn del dxigeno es mixima precisamente en -
las peliculas de aliminio.

Asi mismo, en la fig. 5.17 se muestra el perfil de concentracidn para el -
sistema Ag/Af/C utilizado en este trabajo. Se observa nuevamente que la -
concentracidn de oxigeno es alta precisamente en la pelicula de aluminio.

.. * ()
E 4 \\ d "
g l' * n.. ' .
- [4 ‘- .
] ) *
g ’ v \\ a..
e d 0. \ .
-~ 3 \ %
‘ .. "
= %
=
o “.,0
2
3 A
1 ¥ 1 T
o 5 0 -] 20

TIEMPO DE EROSION (MIN)

Fig. §.11 Pertil de concentracién para el eistema. Ag/AL/C  despuds de la inferdifusion,
Nétese @l traslape en ias seRales de Ay v AL, Obsérvese tombi€n como la con:
centracicn del oxigeno 6igue la miama tendencia. que la del aluminia . o tecni-
co usada {u€ AES (Auger Election Gpectiescepy) , con un bombardeo de iones de
afgon pafa iy eroSionande la super{icie de la pelicula. El perfll de concentia -
cion esia sin nermalizaf.

Hay‘que recordar que de acuerdo a Ziemamq, Heim vy Buckel("zl) los granos de a-

luminio se encuentran rodeados por &lumina (A1203) en forma granular, de tal
foﬁna que el radio medio del grano de aluminio es inversamente proporciopal -
al grado de concentracidn de oxigeno ‘en la pelicula de aluminio,
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Las muestras analizadas en este trabajo presentaron diferentes concentra
ciones de oxigeno, En las figuras 5,14 y 5,15 se observa la diferencia
en altura del pico del oxigeno con respecto al pico del aluminio, En el
sistema At/Ag/¢c , el pico del oxigeno es mis pequefio,relativamente, que
en el sistema Ag/AL/C . la razdn de esto es que el aluminio fué evapora
do mas repidamente en el sistema Al/Ag/c , que en el sistema MJM/C . Es
te resultado coincide con las observaciones hechas por G. Hass(36>, en
donde la reflectancia en el sistema Ag-Al depende de la rapidéz de evapo
racidén del Al , asi como de las condiciones de vacio durante la evapora-
cidn,

Esta diferencia en concentracibfn es muy importante puesto que juega un -
papel primordial durante la interdifusidn. Si se observa con cuidado la
ahchura de los picos de Ag y Al al 50% de altura, a los tiempos 32 y 36
minutos respectivamente en las figuras 5,12 y 5.13, se encuentra que la
difusidn se lleva a cabo con mayor rapidéz en el sistema Al/Ag/C que en-
el As/ALc .

De alguna manera el Al; Qs  distribuida en toda la pelicula dé aluminio
y eh la interfase principalmente, y que al parecer durante la interdifu-
sidn permanece prc‘xcucamentc estdtica en ambos sistenas, controla la in-
terdifusién entre las peliculas; de hecho, Westmoreland (18)
tema A3/AL no observa interdifusidn a temperaturas menores de 135°C y e-
vaporadas a vacios del orden de 107° torr. Si no hay interdifusidn es -
porque debe de existir una barrera a la misma, la cudl seguramente esti
formada por la alimina distribuida en toda la pelicula de aluminio. Sin
embargo, a tamperaturas mayores de 135°C, en particular, en este trabajo
a temperaturas superiores a 180°C, se rompe esta barrera a la difusidn.

para el sis

Estos resultados refuerzan una vez mas, el papel que juega el AL;Og o~
mo controlador de la interdifusién’ en AR-Aq .

Por otra parte la relativa rapidéz con que se lleva a cabo la interdifu-
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s16n en este sistema (menor a 30 minutos), parece corroborar el hecho de
que la difusidn se lleva a cabo principalmente por frontera de grano, -
sin embargo no se descarta la posibilidad de que la difusibn se lleve a
cabo también por el mecanismo de vacancias, que también es asociado a -
sistemas en no-equilibrio, como lo son la mayoria de los sistemas forma-
dos por peliculas delgadas,

Ademds el hecho de que las peliculas de Ag y Al estén depositadas sobre
carbdn vitrio, el cual tiene una estructura amorfa, puede crear las con-
diciones para que se lleve a cabo la recristalizacién de las peliculas -

de AL y Ag, y por consigulente una movilidad en los dtomos de Ag y Al,

En fin, que ésta complicada composicién de fendmenos, debido a la difu-
sibn de las peliculas, nos impide concebir un modelo apropiado para des
cribir la interdifusidn,

Se podria pensar en el modelo de Baglin, donde al parecer se forma en -
la interface una zona de solubilidad sdlida supersaturada, que con el -

tiempo tiende a homogeneizarse y adoptar la forma de una solubilidad s§.
lida limitada, acompafiada de la formacién de una capa de Ag,Al. Pero -
por otro lado, se tiene el hecho de que la interdifusifn es controlada
por la distribucidén de Al;05 en forma granular alrededor de los granos
de Al; entonces, imaginarse un modelo que describa estos dos fendmenos
combinados, sobre todo en la interface, y precisamente en los primeros
instantes en que se lleva a cabo la interdifusidn es muy ambicicsc y -
bastante dificil de hacer.

Sin embargo, como se ha mencionado antes, el uso de otras técnicas de a
ndlisis, asi como el control adecuado de las variables que intervienen
en este tipo.de fendmenos (espesor,, temperatura, tamafio de grano, etc.)
permitira ir conociendo y entendiendo mejor la dinfmica del sistema, que
permitirad a su vez ir creando un modelo fisico y/o matematico que descri
ba adecuadamente la difusién en los sistemas formados por peliculas del-
gadas.




CAPITULO VI

CONCLUSIONES

Las observaciones microscdpicas de la naturaleza han permitido ir conccien
I L

do las maravillas que encierra este mundo microscdpico.

las espectroscopias, en particular, han sido camo una gran "lupa" a través
de la cual se ha podido observar y estudiar el comportamiento dindmico de
la materia,

la materia no estd estdtica, estd en continuo movimiento e interaccionando
con el resto ‘del Universo., A este respecto, los fenémeﬁos de,tnansportey-
(masa, energia y momemtmn) son de particular interés y su estudio ha permi
‘tido comprender y entender muchos de los fenfmenos que a nivel macroscopi-
co hubieran sido muy dificiles de explicar.

Sin embargo la tarea no es, ni ha sido fdcil. El cuidado, ingenio, preci-
sibn y control que se debe tener para manejar las variables que controlan
los sistemas microscdpicos, tanto desde el punto de vista tedrico, como ex
perimental es una labor de afios, de triunfos y de fracasos y de mucha, mu-
cha paciencia e inclusive fé.

Resultados se pueden obtener en grandes cantidades. Modelos se pueden -
crear de muchos colores y sabores. Teorias se pueden hacer y deshacer, in-
clusivé, a cuestas del trabajo de otros y sin que se esté plehamente seguro
de ellas.

Pdr 1o anterior, los objetivos de este trabajo, asi como sus aportaciones -

no fueron pensados en tratar de ser muy originales. Se tratd de exponer -

una. técnica mediante la cual se podia analizar experimentalmente un éampo -
relativamente nuevo. Se tratd, también, de dar a cohocer este campo nuevo

y el de intenaccionar con un fendmeno interesante e importante,




e

-13%

Gran parte de estos anhelos han sido cumplidos, la informacién asentada en
este trabajo permite introducir al lector al campo de las peliculas delga- .
das, de la técnica RBS y del fencmeno de la difusién, sin demasiadas compli
caciones. Informacién mds amplia y profunda se puede encontrar en la bi-
bliografia anexa,

Pero por lo pronto, a continuacién se detallan las conclusiones que han si-
do posibles de extraer del presente trabajo, no solamente de su parte expe-
rimental, sino también de su parte tebrica.

a) Los resultados muestran como la interdifusién en el sistema Al-Ag se -
lleva a cabo, independientemente del orden de evaporacién. Desde luego que
existen diferencias entre ambos sistemas (el Ag/Al y Al/Ag), sin embargo, a
temperaturas del orden de 180°C la interdifusidn es notoria en ambos siste-
mas,

b) Se pudo d_étexminar el papel que juega el &xido de aluminio o aldmina -
(A1203) en-la interdifusidn,

En principio esta alGmina se distribuye en toda la pelicula de aluminio du-
rante la evaporacién. Durante la interdifusidn la alGmina permanece casi -
estéfica, 'quizés debido a su tamafio molecular y por la elevada energia de -
activacidén que se necesita para disociar a la molécula.

la r"apidéz con la que se lleva a cabo la interdifusidén, asi camo la forma-.
'c1on de grarnos de alfmmina rodeando los granos de aluminio dan claras eviden
cias de una difusidn por fronteras de grano. Ademis, la propla alumma con
trola la rapldez de la difusidén .y a temperaturas por abajo de los 180°C pue
de formar toda una barrera a la difusién.

¢) El papel de la alimina en la intgrdifusidn estd también regulada por la
coricentracién de oxigeno en la pelicula de aluminio, Bajas concentraciones
de'oxigeno impiden la formacién de barreras a la difusidn. Sin‘anbargo, -
concentraciones cada vez mayores de oxigeno forman barreras a la difusidn.
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Esta concentracibn de ox{geno depende fuertemente del vacio al cual se eva-
pora la pelicula, asi como de la rapidéz de la propia evaporacidn del alumi

nio.

d) A través de la literatura se pudo constatar como los diferentes autores
recurren al diagrama de fases del sistema Al-Ag para poder pronosticar el -
comportamiento de este sistema, pero en peliculas delgadas. Sin embargo, -
este diagrama se basa en sistemas volumétricos en equilitrio termodindmico,
ademis de que la formacidn de canpuestos, aleaciones y fases sefialados en

el diagrama se llevan a cabo a presidn atmosférica. Pero en el caso de sis
temas formados por peliculas delgadas se trabaja con presiones de varios or
denes de Mgrmitud menor, Por lo tanto; no es conveniente adoptar este dia-
grama, como el diapgrama de fases representativo del sistana Al-Ag en pell'cg
las delgadas, | V

e) Se mostrd como el uso de RBS en sistemas formados por peliculas delga-
das'_cons‘tituye una herramienta bisica para el andlisis del fendmeno de la -
interdifusién, asi como el que esta técnica permite identificar los elemen-
tos presentes en una muestra determinada.

£)_ Finalmente se mostré camo es posible controlar la interdifusién, o dicho
de otra forma, camo se puede acelerar o retardar en el caso particular del -
sistema Al-Ag.

El control mds adecuado de la interdifusién, sin embargo requiere adn mayor
experimentacidn a fin de poder agrandar alin mis el conocimiento adquirido -
sobre este sistena.
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Lograr un control mds preciso en la formacién de las peliculas hasta
lograr tener teécnicas reproducibles; de esta manera se podrin variar
pardmetros tales como el tamafio de grano, cristalografia de las peli

culas, espesores, concentracidn de oxigeno, etc.

Analizar a estos sistemas con otras técnicas (PI¥E, AES, ESCA, etc.)
a fin de obtener mds resultados que permitan comprender mas amplia-

mente los fenomenos a estudiar.

Comenzar a trabajar con modelos matamiticos que permitan correlacionar
los datos experimentales, con los resultados tedricos.

Mejorar la técnica RBS en el anflisis de.peliculas delgadas. El ani--
lisis a mayores energias, asi como el “bambardear" a energias mds es-
tables, permitird obtener mejor resolucidn en los experimentos a rea-
lizar.
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APENDICE 1 — k-

Cuando se trata de comprender por qué los dtomos se ordenan en la manera -
que lo hacen en un sdlido, es conveniente dividir las uniones interatdmicas
en dos categorias, direccionales y no direccionales. Las uniones covalente
y de dipolo permanente son de tipo direccional; los enlaces metdlicos idni-

cos y las uniones de Van der Waals son, idealmente, no direccionales.

Los atamos ligados por uniones direccionales estin ordenados de tal manera
que se respetan los valores de los dngulos de unidn. Los atomos ligados -~
por enlaces no direccioniles se comportan, en general, como esferas ordena-
das campactamente y obadecen ciertas reglas geométricas dictadas por sus di
ferencias de tamario.

Desde luego, debe recordarse que la unidn de los dtomos en los materiales -

reales es, a menudo, una mezcla de ambas uniones interat&nicas.

Debido a nuestro desconocimiento de los detalles exactos de la unidn atémi-
ca, es complicado explicar, con excepcidn de los casos mis simples, por qué
un grupo dado de atomos cristaliza segln una estructura en vez de otra.

Si tratasemos de predecir las estructuras cristalinas a partir de lo que -
conocemnos actualmente sobre la 'maner‘a en que é'tomog determinados se unen ba -
jd todas las COndiCibries probablanente estariamos ervados en la mayor par-
te. de loslcasos. Sin emblrg,o, se han pOdldO establecer algunas reglas sim-
ples que describen cuiles son los factores que se deben considerar importan
tes en la determinacidn del apilamiento de los dtomos,




-145~
NOMEMCLATURA USADA EN ESTE, TRARAJO

factor cinemitico de retrodispersidn,
seccidn eficdz o ganancia del detector .
dngulo sdlido,

seccibn eficdz diferencial de dispersién .,

atomos/. .
¢ “volGmen .

dngulo de dispersién del haz de particulas,
poder de frenamiento atémico.

desviacién estandar de una distribucidn de energia,
factor de retrodispersién .

factor del poder de frenamiento atémico .
nimero de particulas incidentes .

espesor de la pelicula delgdda .

energia de una particula .

alcance maximo de penetracidn .

densidad ( $/crd) o (¥8/nd) .

aliura de un espectro de fetrodispevsién .
nimero total de cuentas .

flujo misico por unidad de &rea .
concentracidén misica (masa/vollmen) .

coeficiénte de difusién .




	Portada
	Índice
	Capítulo I. Introducción General
	Capítulo II. Películas Delgadas
	III. Espectroscopía RBS
	IV. Difusión en Solidos
	V. Experimentación
	VI. Conclusiones
	Trabajo a Futuro
	Bibliografía
	Nomenclatura Usada en Este Trabajo

