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Resumen

Se determinaron las secciones eficaces de produdeidayos X tipo L y M de los
elementos Au, Ta y Mo, para un rango de energibbaieelectronico entre un valor
cercano al umbral de ionizacion correspondientaayenergia maxima de 30 keV. Para
ello se midi6 mediante un espectrometro EDX, el enanmde fotones X caracteristicos
NL(E), Nu(E), emitidos por el espécimen bombardeado ceeléttrones de energia E.
Luego, estos datos fueron convertidos en secciefiesces de produccidén de rayos X
caracteristicos, al tomar en cuenta el espesaagipdliculas delgadas que se utilizaron
como muestras experimentales, la concentracion ieadnel nimero de electrones
impactantes, la eficiencia del detector y el angdlado de deteccidn.

En procura de minimizar la proporcion de electrae¢®dispersados, las muestras
experimentales se elaboraron depositando, medintéécnica de pulverizacion
catddica, peliculas delgadas de los elementos orawids sobre peliculas delgadas de
carbon, utilizando rejillas de cobre de las usa€asTEM como soportes para el
conjunto. Los espesores de las peliculas se det@rom mediante un microscopio de
fuerza atomica, al medir la altura de “escalones” material depositado, creados
mediante la colocacion de mascaras sobre pastédlagicio durante la pulverizacion.

Se determinaron las secciones eficaces de produci@orayos X por impacto
electronicoAu-L a, Au-LB, Au-Ma, Ta-Ma y Mo-L, encontrandose una tendencia
polinomial de segundo grado en dichas medidas.

Palabras claves: Seccion eficaz, produccion de srayo caracteristicos,
espectrometro EDX, peliculas delgadas.
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Introduccién

En principio, este trabajo se inscribié en la midmaa general de investigacion
correspondiente al Trabajo Especial de Grado dlecénciada Mayra Peralta (2007), en
donde se determind la influencia de diversos paré@smeexperimentales, sobre la
intensidad de los rayos X caracteristicos emitiggos peliculas delgadas al ser
impactadas por un haz de electrones energétiapanaed de estos parametros fueron la
corriente del haz electrénico, los tipos de susttate soportaron a las peliculas, y la
inclinacion de éstas respecto del haz.

En el caso de la presente investigacion, se detarom las secciones eficaces de
produccion de rayos X caracteristicos de capadréfecas internas L y M, para los
elementos Au, Ta y Mo, mediante impacto electrordentro de un rango dado de
energias del haz incidente. Ello implicé el dedkrrde un método para efectuar estas
mediciones, que procurara la minimizacion de leeltidumbre propia del acto de
medicion, lo que llevo a idear muestras experimestaon una arquitectura tal, que la
proporcion de electrones retrodispersados resmictos electrones incidentes del haz,
fuese despreciable. Asi, se elaboraron peliculag delgadas de los materiales
mencionados, sobre peliculas delgadas de carbgortando todo el conjunto sobre
rejillas de cobre. Estas muestras se acoplaroidascde Faraday de grafito, para medir
con mayor exactitud la corriente del haz electr@mcidente.

Se ha dividido este escrito en cinco capitulos, orés Ultima seccion donde se
detallan las conclusiones a las que condujo ladacexperimental: en etapitulo
primero se mencionan los antecedentes directos de edsatigacion y se puntualizan
los objetivos de la misma. En@pitulo segundse desarrolla una disertacion acerca de
los significados de la seccién eficaz, desde lspgsmtiva geométrica y desde la
perspectiva fenomenoldgica (esta clasificacion expip del autor). En etapitulo
tercero se abordan una serie de conceptos tedricos y danfientas técnicas, de
necesaria revision para el sustento de este trabajelcapitulo cuartose describen el
procedimiento experimental y el montaje experimengue juntos forman la
metodologia de esta investigacion.dabpitulo quintoanuncia los resultados obtenidos

para las secciones eficaces de produccion de paym@sacteristicos en cuestion, luego
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de efectuar la recuperacion y el andlisis de Iadesdabtenidos. Por ultimo, la ya
mencionada seccion de donde se expresamfadusioneslcanzadas.

Por otra parte, se aprovechan estas lineas paademgr la colaboracion prestada
por el Centro de Microscopia Electronikbtsuo Oguray por el Laboratorio de Fisica
de Superficies de la UCV; por el Instituto de Getdoy Mineria de Venezuela
INGEOMIN, y por la empresa AGILENT.

Se espera que los resultados de esta investigseaimde utilidad.



Capitulo |

Planteamiento de la investigacion

Comentarios generales

Esta investigacion se encuentra ubicada en el xtontee la produccion de rayos
X, un area de particular interés dentro del ambiaid la fisica experimental, y en
general dentro del circulo de las aplicacionesdiégicas como herramientas para la
investigacion basica, e incluso en un segundo plaara las actividades industriales. La
exploracion de las secciones eficaces de produci&dayos X por impacto electronico,
de los elementos escogidos para esta investigagi@or supuesto, para todos los
elementos en general, implica trabajar sobre una de ideas consolidadas acerca del
atomo y de como se puede interactuar con sus pamesitutivas, de manera de obtener
informacion necesaria, y utilizarla de la forma medecuada como componente
principal de innumerables estudios, procesos,saseetc.

Primero, los atomos tienen una estructura inteuepuede ser analizada en dos
partes, muy bien definidas a través de multiplidida estudios tedricos y empiricos: un
objeto de estructura y caracteristicas propiaseguel nacleo atoémico, y el lugar donde
esta investigacion intentdurgar, que es la a veces llamada nube de electronesalhas
la nube de electrones es un objeto que tambiéreposeestructura interna propia, de la
cual se aspir6 observar el comportamiento de lsgespecificos.

Segundo, algunas formas de interaccion con la atsteu interna de la nube
electronica generan sefiales de distintos tiposprbbabilidad de ocurrencia de estas
sefales, para cada tipo individual, esta relacmnamh el atomo especifico que se
estudia, con la manera como ocurre la interacaon,la naturaleza de la herramienta
usada para interactuar con esta estructura elézréetc. Muchas de estas sefales son
caracteristicas de las subestructuras presentiesrerbe electronica, ademas diferentes
para cada especie atdmica, por lo que aportamiaition significativa.

Tercero, es técnicamente posible con las herraasaqnie se tienen a disposicion,
provocar, registrar y medir estas sefales, y coanlgartanto con las de otros atomos,

como con ellas mismas generadas bajo otras condgio



La unién de estos muy generales tres pensamidotagaron la infraestructura de
sustentacion de este trabajo. Asi, intentar mediisecciones eficaces de produccion de
rayos X de capas electronicas internas de ciertomas particulares, significo
interactuar con la estructura electrénica interaaeslos &tomos, puntualmente con las
capas L y M en esta investigacion; usandose urdbaazectrones de energia definida,
como herramienta de interaccion; registrandosedyémiose un tipo de sefal particular
emitida por los atomos, que fueron los rayos X aarésticos de estas capas
electronicas.

Pero estas secciones eficaces, como se explicdné siguientes capitulos, no son
realmente &reas bajo el caracter geométrico dwirtér sino una manera de expresar la
probabilidad de que estos procesos de producciérragles X caracteristicos, o
preliminarmente, de que procesos de ionizaciénagas electrénicas internas, ocurran.
Se utiliza la nocion de seccion eficaz como hereatai ventajosa para la visualizacion
de este fendmeno, y cominmente para muchos ottéménos, porque aporta una gran
sencillez a las labores de andlisis e interpretiadi las mediciones realizadas, sin que
ello signifigue que se desperdicie informacidonea@smetan errores fundamentales en el
acto experimental, que conlleven a su fracaso. &deml uso de la nocidén de seccién
eficaz en el estudio de la generalidad de los pacéisicos que impliquen colisiones
entre particulas, y emision de otras particulasccproducto detectable, sefiala que hay
una aprobacion consuetudinaria de dicha nocidrguato de que su escogencia es
natural y hasta automéatica.

Luego, esto implica que hay que establecer un rodéito para el objeto que se
desea estudiar, en este caso para las capas miemdrinternas, gue no necesariamente
tiene que ser congruente con la realidad fisiabéstida, y mas aun, pudiera alejarse a
proposito de esta realidad, pero en procura deaumeo modelo, resulte muy funcional
dentro de los términos que definen la seccion efiesto no debe entenderse como
equivocado, ya que dicho alejamiento de la realféiach es rapidamente corregido por
la manera como se disefia y ejecuta el proceso deigrg y por la manera como los
datos obtenidos son interpretados. Es decir, caamngeysefiald, el investigador entiende
que las secciones eficaces no son estructuras (#ABE SN0 expresiones

probabilisticas, y es que en el propio disefio dpeemento, la forma geométrica de
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dichas capas electrénicas pierde relevancia, siemél® importante el registro de la
cantidad de rayos X caracteristicos emitidos enifunde los electrones incidentes.

Para ilustrar esto mejor, véase el relato de 10 gne@érminos generales, fueron las
actividades planteadas en este trabajo:

Idealmente, para medir la probabilidad de ionizacé alguna capa interna de un
atomo dado, en funcion de la energia de los eleesroncidentes, se tomaria este atomo
y se haria incidir en él un electrén de energiardehada, repitiendo esto gran cantidad
de veces, y registrando cualquier fotdbn X carastied emitido de estas capas internas.
Esto se repetiria para un rango dado de enerdiated&én. En la practica, lo més cerca
que los investigadores pueden aproximarse a eptgimento ideal, es haciendo incidir
un haz de electrones de una energia dada, y unanterdeterminada y estabilizada en
el tiempo de la mejor forma que el equipo expertalelo permita, sobre una pelicula
muy delgada y de gran pureza, formada por el elemdel cual se desea conocer la
seccién eficaz. Luego, se deberd medir con el theteécds apropiado, el nimero de
rayos X caracteristicos emitidos por el espécin@rapcion del bombardeo electrénico,
que puedan recogerse durante un tiempo determirdddro del angulo sélido de
captacion del detector, el cual debera permaneeariable.

Entonces, de aqui se observa que el proceso deidrede las secciones eficaces
de produccion de rayos X, o de ionizacion de caglastronicas internas, es un
procedimiento mayormente estadistico que busca a@nfa razon de la intensidad de
la radiacion caracteristica emitida por la muedgamaterial, que es medible con los
instrumentos de laboratorio que se tienen a disgwsicon la intensidad del agente de
excitacion, que es el haz electronico de una ea@gfierminada, para un rango dado de
energias de los electrones incidentes. En los maxicapitulos se profundizara en

detalle, en las multiples nociones revisadas ers&stmentarios generales.

Sobre los antecedentes de esta investigacion

Ciertamente, el comportamiento y los valores mesldiolas secciones eficaces de
ionizacion de las capas electronicas internas,agticplar por bombardeo electrénico,
han sido objeto de numerosas investigaciones, td@sde la perspectiva puramente

tedrica como desde la experimental. Ocurre querdtres de estas secciones eficaces
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son requeridos en microanalisis por sonda de elezsf espectroscopia Auger,
espectroscopia por pérdidas de energia de elestrome la optimizacion del
funcionamiento de generadores de rayos X paraaapices médicas y de investigacion.
Incluso, también son necesarios estos datos ecaejgihes poco comunes conen
astrofisica, fisica del medio ambiente, y en diagnhde reacciones de fusién (reactores
experimentales de fusion) donde se pierde enengiaceluccion de rayos X.

Sin embargo, sorprendentemente, es posible encantm@enudo inconsistencias
entre los conjuntos de datos aportados por difeserdutores. A veces, estas
inconsistencias son mayores que las incertidumdesrimentales reportadas (An et al.,
2003). Esta situacion es un indicativo de las mi@lé dificultades que deben ser
afrontadas en la medicidén de secciones eficacésnizgacion, y también vuelve dificil
evaluar la fiabilidad de los modelos teodricos y &mps. Estas investigaciones han sido
ejecutadas desde diferentes perspectivas, obt@siéndontribuciones de distinta
naturaleza; vale decir nuevamente, desde el eeftafuico y también experimental. En
el caso de este trabajo, se ha tenido acceso wauada coleccién de antecedentes, que
da fe de esta heterogeneidad; mencionamos algunos:

Powell (1976), recopila y compara graficamente yrewés de ajustes usando
técnicas adecuadas, una serie de datos de seceificeses de ionizacion obtenidas
segun calculos basados en distintos modelos tesdyiceemiempiricos, y a través de
medidas experimentales. Su objetivo es aportarrnrdoion util para el analisis
cuantitativo de atomos ligeros con microandlisis ponda de electrones y con
espectroscopia de electrones Auger. Hombourger8f19%opone una expresion
empirica para describir las secciones eficacesmieacion de las capas K por impacto
electrénico, sobre un amplio rango de numeros atsnidesde Z = 6 hasta Z = 79, y
también para un amplio rango de energias de latr@tes. Este investigador basa su
estudio en el analisis de los datos existentesiadiog experimentalmente, y obtiene
una descripcion mejorada de las secciones eficeges del umbral de ionizacion,
superando a otros modelos con los cuales se comparasa misma linea, Talukder,
Bose y Takamura (2008) también proponen un modaloireco para el célculo de las
secciones eficaces de ionizacion de las capas g, ypa mayor rango de elementos,

desde Z = 1 hasta Z = 92, ofreciendo ademas, centaja de su modelo, una gran
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sencillez y facilidad para su uso, siendo til ainmento de requerirse una répida
generacion de datos.

Desde el punto de vista de los trabajos experirentase encuentran
investigaciones variadas. Una simple pero muyimiNgstigacion es una recopilacion de
datos organizados por Long et al. (1990), en fodendablas que van desde el carbono
hasta el uranio, donde se publican secciones eficde ionizacion de capas K, todas
derivadas experimentalmente. Se encuentran tanabjggmas que tocan el tema de la
medicion de las secciones eficaces indirectamentegue de forma muy ilustrativa,
como en Tawara, Harrison y De Heer (1973), quieneken las secciones eficaces de
ionizacién de capas K de varios atomos, con edtolgle, mediante comparacion con
datos obtenidos de emision de electrones Augetaiteel rendimiento en fluorescencia
de estas capas.

Por otra parte, también se localizaron investigesoque, aunque poseyendo
objetivos muy parecidos, dan cuenta de procedimserkperimentales notablemente
diferentes: An et al. (2003) obtienen las secci@fesces de ionizacion de las capas K
para el titanio y el cromo, tomando algunas mediges en principio, se plantean como
mejoras para la precision de sus datos, usandeufzdidelgadas de dichos elementos
evaporadas sobre sustratos de aluminio de espassiderable, lo que les lleva a medir
el espesor de sus peliculas usando la técnica espétroscopia por retrodispersion de
Rutherford (RBS por sus siglas en inglés); los sa}ocaracteristicos son detectados
mediante el uso de un detector de silicio dopaadito, Si(Li).

Shima et al. (1981), ofrecen las mediciones deéasiones eficaces de ionizacion
de las capas K para el cobre, el germanio y laplade la capa L para el oro; ellos
utilizan un arreglo experimental “artesanal” ersehtido de que es construido por ellos
para ese fin (es decir, no utilizan una sonda eetreines comercial), mediante el
adecuado acoplamiento de partes individuales camzaiidn de electrones, un detector
de silicio dopado con litio, un sistema de bombasng camara de vacio, y con la
particularidad de colocar el espécimen en un angglld5° respecto al haz de electrones
y al eje del detector.

Peng et al. (1998), obtienen el comportamientoadeetcion eficaz de ionizacion

de la capa K del Niobio para un rango de energgalosl electrones impactantes, entre
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20 y 34 keV. Aqui, se deposita una pelicula de inigobre un sustrato de aluminio
(papel de aluminio), mediante la técnica de pubamibn catddica, siendo medido el
espesor del espécimen mediante una balanza cdsipnede 1¢ gramos. El grosor y la
densidad del sustrato hicieron necesaria una adbrecde las medidas de las
intensidades de los rayos X, debido a las ionirsdoproducidas por electrones
retrodispersados por el sustrato.

Finalmente, se cita el trabajo de Llovet, Merl&afvat (2000), quienes obtienen el
comportamiento de las secciones eficaces de idaizae las capas K de los elementos
cromo, niquel y cobre, para un rango de energiéssdaectrones impactantes desde 6,5
keV hasta los 40 keV. En este trabajo, se elabasamuestras a través de la técnica de
evaporacion térmica, siendo depositados estos esetal forma de peliculas delgadas
sobre un sustrato de carbono, que a su vez, tarabiéna pelicula delgada, pero capaz
de autosoportarse. A diferencia de los anterioes$ps investigadores utilizan una
microsonda de electrones comercial (un EPMA Can$e¢®0), para llevar a cabo sus
mediciones a través de un espectrometro de raybspersivo en energia (EDX).

En el caso de esta investigacion, es evidenteegugt® mas importante la revision
de trabajos antecedentes, del estilo de los Ultimedro citados. Esto porque se
pretendié aqui ejecutar la medicidn de las secsi@fieaces de produccién de rayos X
caracteristicos de las capas internas, por bombarde electrones energéticos, para
una variedad de atomos. Es decir, los fines gessedd esta investigacion concuerdan

con los de las anteriormente citadas.

Sobre la definicion de los objetivos de esta invégacion

Los apartados anteriores permiten intuir cuales g los objetivos planteados
en este trabajo. Se puede afirmar que el objetimddmental de esta investigacion es
lograr medir la dependencia de las secciones eficde produccion de rayos X de las
capas electronicas internas, para un conjunto eleegitos dados, como funcién de la
energia de los electrones incidentes; pero esta moegs alcanzable si no se logran otras
necesariamente anteriores.

El primer y mas importante problema en presentalrggentar lograr un objetivo

primario como éste, es el desarrollo de un mon&jperimental adecuado, que
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minimice los factores causantes de incertidumbrendeera razonable, y utilizando las
distintas capacidades tecnolégicas y herramienspemibles. Puede decirse que ambas
cosas son la misma, es decir, que medir dichasosesceficaces implica elaborar un
montaje experimental para ello; pero en el casedsie investigacion, se encontré que
era posible recurrir a multiples métodos para eggcestas mediciones, con diferentes
ventajas y desventajas. En este caso, desarralaw chontaje experimental resultd ser
una tarea extensa, lograda a través de la combmal@ una labor de investigacion
documental, con un trabajo practico de ensayoor em la determinacion de la manera
mas adecuada de elaborar las muestras experingrdatacterizarlas, etc. (los detalles
de este desarrollo se expondran en un capitulenms3t

Por otra parte, la escogencia de los tipos espesifile secciones eficaces de
produccion de rayos X a medir, se inspir0 en lagutente revisibon documental, que
expuso la existencia de una mayor cantidad dejosib@rigidos a las secciones eficaces
relacionadas con las capas electrénicas K (maydersartciones eficaces de ionizaciéon
de estas capas K), siendo minima la aparicion 8écpgiones que trataran otras capas
internas. Por ello, se decidi6é destinar los estgeaztrabajar sobre las capas electronicas
L y M, en elementos donde dichas capas existiaarodnternas. Por supuesto, se tomé
también en cuenta para la escogencia de dichoseetes) su disponibilidad, y la
posibilidad de captacion de sus rayos X caraciesgspor el detector tenido al alcance.

Dicho lo anterior, conviene puntualizar las metasedte trabajo de la siguiente

manera.

Objetivo General

Determinar las secciones eficaces de produccidmragies X por bombardeo
electronico de las capas internas de los elemestasyidos, como funcion de la energia

de los electrones incidentes.

Objetivos Especificos

Primerg desarrollar un método que permita medir las sees eficaces de

produccion de rayos X caracteristicos tipo L y Mg{an corresponda) de los elementos
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Au, Ta y Mo, que disminuya los factores de inceutitbre. Esto implica la elaboracion
de las muestras mas adecuadas, asi como de atez®acs de medicion.
Segundpobtener los datos de las intensidades de los p@@cteristicos internos
tipo L y M (segun corresponda) de los elementosT&uy Mo, a través de su medicion
como funcién de la energia de los electrones imtéde utilizando EDX; y determinar
las secciones eficaces de produccion de rayos HActegiisticos correspondientes,

mediante el analisis de esta informacion.
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Capitulo Il

Prolegbmenos alrededor de las secciones eficacepdmluccion de rayos X

La nocion deseccion eficague, generalmente, es revisada por primera velogpor
estudiantes en las lecciones Mecéanica en el topico decolisiones resulta ser una
herramienta muy atil en el desarrollo de una dides de modelos tedricos que
explican fendmenos fisicos particulares, en dis@gl sin inmediata relacion: esta
nocion es utilizada, con la debida contextualizacién areas disimiles como Fisica
Atmosférica, Tecnologia del Radar, Balistica dedotp, Aerodinamica, Fisica Nuclear,
Telecomunicaciones, Ingenieria Estructural, Micopéa Analitica, etc., siendo extensa
la coleccion de lugares que faltaria por mencioBaralgunos casos se recurre a esta
nocion como nucleo para el desarrollo de un cuco; en otros casos s6lo como un
concepto auxiliar, que facilita el desarrollo de ewerpo tedrico. Algunas veces se
requiere su detallado conocimiento para poder edab@strategias al disefiar
experimentos; y en otros momentos es la seccidcazfmisma, sujeto de un
procedimiento experimental, para determinarla.

Debido a los objetivos de esta investigacion, sesideré conveniente incluir un
capitulo donde se procura construir el conceptsadeion eficaz de ionizacidte las
capas electronicas internas de los atomos, quergeithente resulta una especializacion
muy singular de la nocién de seccidn eficaz, padisede conceptos mas generales y de
menor complejidad. Por ello, en este capitulo g®edra una necesaria revision de la
nocion generalizada de seccion eficaz, revisanda® macroscopico de las secciones
eficaces de colisibn o impacto, para luego obsersamo este concepto es
contextualizado, y definir otro tipo de secciondéisages como laseccion eficaz de

radar, finalizando con la ya mencionada seccion efieodizacion.

Secciones eficaces desde la perspectiva geométrica

Una definicién general de la seccién eficaz.

Tratar de conceptualizar la nocion de seccion efesasu enunciado mas general,
puede ser una empresa de gran dificultad, tal \aaonque cuando se hace dentro de un

contexto bien delimitado. Las secciones eficacemie vienen acompafadas de un
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“apellido”, es decir, de un término que las desigpano propias de un determinado
fendmeno (por ejemplo, las ya mencionadas seccigineEces de radar o de colision),
de manera que los estudiantes o los investigadépégtamente visualizan la idea que se
desea transmitir, o la manera en que la informagi@se proporciona pueda ser util.

Intentar conceptualizar de forma general la nodi@ seccion eficaz, implica
recurrir al primer contexto en que corrientemerdeabordada, que es la perspectiva
geomeétrica. Asi, es ventajoso revisar el términ® egiutilizado para llamarla en inglés,
cross sectiontérmino que con cierta literalidad puede ser ucab comoseccion
transversal Luego, segun Larousse-Bordas (1996), una deckgscenes de la palabra
transversales “Perpendicular a una direccion principal.” o, se puede ensamblar
un primer concepto diciendo que una seccidn efisaanaseccion perpendicular a una
direccion principa) donde se observa que esta definicidn es purargeoteétrica, y es
equivalente a la definicion de seccién transverSah embargo, esta construccion
conceptual presenta una cuota de incertidumbre)gpoque es bueno corresponder el
término “direccion principal” cordireccion determinada direccion sefialadapara
insistir en que dicha direccién puede ser escagidérariamente.

Ahora, es conveniente ver como esta definicionpdisaala en casos particulares.
Véase el siguiente ejemplo con wsferade radio R. Una esfera puede ser seccionada
por infinitos planos, que la corten atravesanddouier parte de su volumen, pero se
consideraran como secciones transversales aquailbss cuyos planos generadores
pasen por el centro de la esfera. Luego, debidm sinhetria de la esfera, la seccion
eficaz asi definida sera cuantitativamente la mjssiraimportar la direccion sefialada
como principal, o sea, para cualquier plano coetapie pase por su centro. Esto quiere
decir que, si a la esfera se le otorga un eje deéerminado, como por ejemplo un eje de
rotacion, no importara el angulo formado por egéeyeel plano cortante, la seccién
eficaz de la esfera siempre sera la misma, poers@ste caso equivalente a la seccion
transversal.

Ahora, puede verse cdmo la seccion transversazfie la esfera es una region
bidimensional circular cuyo radio es el mismo gudeela esfera. Esto es una ventaja al
momento de cuantificar el area de esta secciéazfia que no hace falta medir sino

calcular a través de una ecuacion sencilla (verdid.).
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A=7R?

Figura 1. Seccion transversal-eficaz de una esfera.

Véase seguidamente otro ejemplo con una geomet@sacompleja, urilindro
finito de radio R y longitud L. Se pueden sefatano ejes principales uno normal a los
extremos del cilindro, y otro normal al cuerpo deémo. Para el primer eje, la seccion
transversal-eficaz del cilindro resulta el areaudeirculo de radio R, debida al corte del
cilindro por un plano normal a dicho primer ejesualquier altura del mismo. Para el
segundo caso, con el eje principal normal al cueglcilindro, la seccion transversal-
eficaz serd el area de un rectangulo de ladosR, yj@e resulta del corte del cilindro por
un plano que necesariamente debe pasar por ebcngimetria del cilindro.

A=0=2RL

Figura 2. Secciones transversales-eficaces ddindroi
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Sin embargo, es claro que la facilidad para calcéstas dos secciones
transversales-eficaces en el cilindro, es debidaaabitrariedad en la escogencia de las
direcciones principales o de corte. Para el casla @sfera, se vio que la direccion del
corte carecia de importancia ya que el area deaigalseccion transversal-eficaz era la
misma, y se podia calcular. En el caso del cilingirde cualquier objeto de geometria
compleja, solamente mediante la asignacion arlatide las direcciones de corte es
posible encontrar secciones eficaces equivalenias aecciones transversales, con la
posibilidad agregada de calcularlas mediante dascicuaciones. Si se hubiese
asignado para el cilindro una tercera direcciorcatte formando un angulo respecto a
las dos primeras direcciones, se tendria que laiciéh de seccion eficaz dada, falla.
En la practica y para casi todos los casos, laldades aqui ejemplificadas no se dan, y
la primera definicidn de seccion eficaz expuestee gs equivalente a la definicion de
seccidn transversal, resulta insuficiente por cinsgkolo en casos particulares.

Es necesario encontrar entonces una definicibnedeign eficaz, aun desde la
perspectiva geométrica, que pueda ser aplicabtedars los casos. Esta se tratara en el

siguiente apartado.

Seccion eficaz de colision o impacto.

Se tiene aqui un primer tipo de seccion eficazapoid un término que la designa
como propia de un determinado fenémeno. Como yaeseiond, este punto trata de
colisiones o impactos a escala macroscopica, yaleled modelo clasico, cosa que se
hara evidente al plantear los ejemplos caractesssiguientes. Es bueno aclarar que los
términoscolisién e impactopueden ser usados como sinénimos o como desigeacio
de fenbmenos diferentes, segun el contexto, o skgé@onveniencia. Usualmente, se
denomina colisiébn al choque entre dos objetos quenseven independientemente
(como la colisién entre dos vehiculos); y se demanmpacto al choque de un objeto en
movimiento, contra uno que es estatico respectbsdrvador (como el impacto de una
pelota arrojada contra una pared). Por obvias esoal tratamiento dado a estas
secciones eficaces es el mismo, pues son dos mstacifnes de un mismo fenébmeno, y

se trataran en este apartado como sindénimos, @m ds$ proximos.
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Supoéngase una diana o blanco con forma circularad® R, hacia la cual son
disparados proyectiles de dimensiones lo suficieatde pequefias en comparacioén con
la diana, como para ser considerados objetos destu# tirador se ubica justo frente a
la diana, a una distancia apropiada, y observalajnmeisma es un circulo de radio R.
Luego, el disparo se considerara efectivo si y solel proyectil impacta en cualquier
lugar del circulo de radio R, por lo que se puddenar que dicho disparo es eficaz en
un area delimitada que mid&. Esto es, el area del circulo.

Ahora, la diana es un objeto macroscopico que, péeatos practicos, puede
considerarse bidimensional. Sustitlyase ésta ppesfera de radio R. Luego, el tirador
ubicado frente a la esfera, a una distancia aptapidsualizard aquella como un circulo
de radio R, por lo que para hacer efectivo un dsga algun lugar de la superficie
visible de la esfera, que obviamente es una estauttidimensional, debera el tirador
actuar de la misma manera como en el caso deda,diasea, apuntandole a un circulo
de radio R. Asi, también se puede afirmar que ddibparo es eficaz en un area que
mide zR®. Esto es, el area de un circulo, que sera comsideromo laeccion eficaz de

impacto de la esferd/éase la siguiente figura.

’

Uittty 4

Figura 3. Diana y esfera como blancos de tiro. Asrfiimseen la misma seccion eficaz.

Se plantea ahora otro ejemplo. En iguales circanits, sustitiyase la diana y la
esfera por el cilindro de altura L y radio R, yamplese éste en varias posiciones, tal y
como se ve en la figura 4. La seccidn eficaz deastgpquedara determinada segun la

posicion del cilindro respecto a la direccion dejle proviene el proyectil; y la forma
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de esta seccion eficaz que es visualizada poragloti, sera la proyeccion del cilindro,

diferente segun el caso, en un plano normal adézclbn de los proyectiles.

2R

e - B
¢ [

Figura 4. Cilindro como blanco en tres posicioniésrentes.

Asi, se observa que para las primeras posicioaesdcion eficaz de impacto es
tal, que puede ser calculada con sencillas ecuaidNp ocurre lo mismo para la tercera
posicion. En la primera posicion, el tirador veitihdro como un rectangulo, y se puede
afirmar que el disparo es efectivo en un &rea qide 2RL. En la segunda posicién, el
tirador mira un circulo, siendo el disparo efecta un area que mideR> Y en la
tercera posicidn el disparo es efectivo en un queano puede calcularse a priori, y que
probablemente deba medirse.

Para la mayoria de los casos, en la practica dedoegerse como en el caso del
cilindro en su tercera posicion; esto es, los objgidimensionales deben proyectarse en
dos dimensiones para formar una silueta, de la smiaxtraera la informacién de la
seccion eficaz, midiendo su area. Véase el caamdeaeronave (figura 5), que puede
considerarse un cuerpo con una geometria altarosentpleja. En la imagen se observa
dicho avién de frente, y luego su silueta aproximacllya area es la medida de la
seccion eficaz de impacto que observaria otro ayi@intentara derribarle, disparando
desde esa direccion. Es claro que un cambio easigipn de la aeronave implicaria un

inmediato cambio en su proyeccién bidimensionasilsieta, y su seccion eficaz.
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| J

Figura 5. Aeronave y su seccion eficaz de impacto.

Los ejemplos revisados permiten elaborar una selge afirmaciones vy
conclusiones. A partir de ellos se puede desarratha definicibn general de seccion
eficaz, comoel area de la proyeccion bidimensional de un cuegpouna direccidon
definidg observandose que esta definicion continda ubasadentro de la perspectiva
geomeétrica. Luego, la seccidén eficaz de colisiGmjpacto, a escala macroscopicagkes
area de la proyeccion bidimensional de un cuerpotrdede la que la colisiéon o el
impacto son efectivos, en una direccién definida

Ademas, en el caso de la seccidn eficaz de colwidmpacto, se observa que ésta
es identificada directamente a partir de la estradtisica real del objeto; esto es, es una
propiedad intrinseca de aquel, que puede ser “éocad las manos”, y que clasicamente
se puede considerar una constante (estos comensamoaltamente relevantes para el
entendimiento de otro tipo de secciones eficaces, spn construidas a partir de
suposiciones, y que no son constantes, como sernexpartados posteriores).

Para finalizar, véase que los ejemplos aqui citager®n desarrollados a partir de
una aproximacion fundamental, segun la cual loygutiles eran lo suficientemente
pequefios en comparacion con los blancos, comospaeonsiderados puntuales, y que
Su energia no era relevante para saber si hacf@acimo no en el blanco. Esto permite
que el &rea medida de la seccion eficaz sea detadmia partir del estudio del cuerpo
que es impactado, sin tomar en cuenta la geonuliaroyectil. Las secciones eficaces
en sus diferentes designaciones son, en su graorimagnalogas a la aqui expuesta. En

términos generales se considera que una ciertdadnincidente o proyectil, que se
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supone puntual, impacta un cierto blanco u objgpeseedor de una estructura interna;
luego, la seccion eficaz designada soélo depender&dino la entidad incidente
interactué con el objetivo (un neutron o un protdrpacta un nucleo; un electrén
impacta una molécula o un atomo; un foton impacta@tomo, etc.). Sin embargo, se
consider6 conveniente exponer un caso en el csi@dliacteristicas (en este ejemplo las
geometrias) de ambos cuerpos sean tomadas en paeatdeterminar la seccion eficaz.

Véase el préximo apartado.

Seccion eficaz de colisibn microscoépica

Tal tipo de seccion eficaz esta asociada a lasionés entre moléculas en un gas.
Es instructivo el ejemplo propuesto en Alonso ynKjh995), para ilustrar esta seccion
eficaz, y sera citado y comentado aca.

En este ejemplo se propone que, en un volumenermdetado V, se tienen n
moléculas genéricas, y a cada una de ellas seot@aala propiedad de un radio r.
sefialan Alonso y Finn que “...no queremos decir geentoléculas sean esféricas, sino
que, debido a su rapido movimiento de rotacionyactefectivamente como esferas”
(p. 397). Mas aun, afirman que dichas moléculas c¢tian como bolas de billar”
(p. 397). Asi, se tiene un numero n de esferasarftlicelasticamente entre ellas.

Luego, cada esfera posee un radio r, por lo qua pacarse, dos esferas
cualesquiera deberan situar sus centros a unadst@enor a la suma de sus radios, 2r.
En ese ambiente, cada molécula apantalla un aresdabe2r dentro de la cual ocurriria
una colision, si y solo si el centro de otra moléce dirige hacia esa area. Véase la

figura 6.

Figura 6. Condicién para que dos moléculas coleion
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Entonces, se observa que la condicion necesaagp@ dos moléculas colisionen
es que sus centros se distancien en menos deda.n@@écula poseera asi una seccion
eficaz de colisién microscépica iguaba ©(2r)* = 4xr?.

De este ejemplo se pueden extraer dos conclusioties, para tener en cuenta en
lo posterior. En primer lugar, si el caso es ta gecesariamente hay que considerar la
estructura de ambas entidades interactuantes, dieérnplose despreciar una de ellas
como puntual, entonces la definicidn de secciécaeftomo proyeccion bidimensional
de un cuerpo, fracasa. No obstante en la praetsta,clase de casos son muy singulares,
y mayormente los sistemas a estudiar son del tipgeptil-blanco, por lo que se puede
decir que la definicidén anterior es, verdaderamdatmas (til.

La segunda conclusion esta basada en que se tuwohager la suposicion
fundamental de considerar las moléculas como esf@iartamente no lo son, pero su
comportamiento es tal que resulta razonable eatantiento y, seguramente, si se
planteara un experimento para medir la secciorazfite colision microscopica de un
gas real, el investigador se encontraria con labiidad de explicar sus resultados
segun este modelo. En los anteriores ejemplos e&fdé@a macroscopica, el cilindro y la
aeronave, las secciones eficaces fueron deternsiridectamente de la estructura fisica
real, tangible y mensurable de los cuerpos, pogue la forma de estas secciones
eficaces pueden proporcionar informacion clarameei@cionada con esta estructura.
Pero por el contrario, con las moléculas se tuw spponer una estructura irreal pero
razonable para, a partir de alli, elaborar losutéatc

Entonces, en ocasiones (la mayoria de ellas), Be deurrir al despliegue de
suposiciones similares a ésta, en funcion de |lagplacuar el abordaje del problema a
estudiar, a la nocidén de seccion eficaz; unas veeagroximauna estructura fisica real
pero compleja, a otra ideal y simple; otras vecesustituyeuna estructura real,
compleja e indeterminada, a otra ideal y simplem@ajemplo, tenemos la seccion
eficaz de absorcién de neutrones por un nucleoiedprdonde una estructura que se
puede modelar como un conglomerado de protonesutyames, que es el ndcleo, se
aproxima a la forma de a una esfera maciza y undade radio R, variable en funcién
de las energias asociadas a los neutrones. Otrapleje uno préximo a esta

investigacion, la seccion eficaz de ionizacionatedapas internas de los atomos, donde
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se suponen estas capas como estructuras esfar@asshde radio r, “cortezas de carga”,
cuyo radio varia de acuerdo a la energia asociaaigeate de excitacion, que puede ser

un electrén o un foton.

Secciones eficaces desde la perspectiva fenomenickbg
En el titulo anterior, se expusieron aspectos aglms de la nocién de seccidn

eficaz, considerando ésta como un producto dedemggia de las estructuras tratadas.
Ya sea que estas geometrias fuesen reales o aguagdeterminacion de las secciones
eficaces, su forma y mensura, estaban intimamelgeionadas con dichas estructuras,
siendo en cierta medida las secciones eficacesflgjorde aquellas. Es posible enfocar
el tema desde otro punto de vista, que deredmenoldgicodonde aunque también es

importante recurrir a suposiciones geomeétricagsesstan supeditadas al objetivo de
construir un modelo tedrico contextualizado, capaz absorber apropiadamente la
nocién de seccion eficaz; y es que desde la pargpdenomenoldgica, las secciones

eficaces son una manera de cuantificar la proloailide ocurrencia de fenbmenos o

procesos.

Seccién eficaz como medida de probabilidad.

En la mayoria de las areas donde se recurre acié@mde seccion eficaz, se
sobreentiende ésta como una forma de expresionmdsl abstracto concepto de
probabilidad Esta equivalencia es directamente sefalada eAQUR997), donde se
afirma que la seccion eficaz de ionizacion de wmat se puede definir como una
medida de la probabilidad de que un proceso deacitin dado pueda ocurrir, cuando
un electron o un foton inciden e interactian coratamo o molécula. Véase también
Eisberg y Resnick (2004), donde se sefiala que |gsmdiferentes procesos de absorcion
y dispersiéon de fotones por atomos, efectos fottéd®, Thomson, Compton y
produccion de pares, las secciones eficaces asscaadichos procesos, son una medida
de “...qué tan probable es que estos procesos ocupara un conjunto de
circunstancias dadas” (p. 70).

Las secciones eficaces son areas, o0 sea, estaitlidiemensionales de forma y

limites definidos y magnitudes mensurables; pototason reportadas en unidades de
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area (M en el S.1.). Por el contrario, las probabilidades intangibles, y de hecho
adimensionales. Asi, en un primer acercamiento, asmiiociones parecieran ser
incompatibles, y relacionarlas luciria incongruemienexo que posibilita su unién y su
equivalencia viene dado por el entendimiento deteodo; es decir, recurrir gentido
comunpara observarles en su paralelismo, y lograr eetemna como manifestacion de
la otra. Véase el siguiente ejemplo, enmarcada @asada perspectiva geométrica, para
clarificar esta idea.

Se retoma el caso del tirador, esta vez disparanda diana elaborada como dos
circulos concéntricos, uno de radio R y otro déoraddonde R > r (figura 7). También,
haciendo lo propio con dos esferas de radios iguales de las dianas (figura 8).
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Figura 8. Dos esferas como blancos, R>r.

Es claro que el tirador necesitaria esforzarsepaéslograr un disparo efectivo en
la diana y en la esfera de radios menores, quaseméas grandes. Pero si el tirador
decide disparar con el mismo esfuerzo para amboaftas de los objetivos (esto es,

igualando las condiciones en ambos experimentog)nees es natural pensar que los
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disparos con mayor probabilidad de resultar efestigeran aquellos dirigidos hacia los
blancos de mayor tamafo. Entonces, el blanco gtemtasmayores dimensiones, o
mayor seccion eficaz de impacto, es el blanco mébaple de ser impactado; esta
afirmacion que resulta natural, propia dehtido comunes el nexo que se establece
entre el &rea que es la seccion eficaz, y la ideardbabilidad de que algin evento
ocurra.

Mas aun, este nexo puede ser calificado tedriaapirecamente para encontrar la
forma de esta relacion. Se puede plantear un empetd en esa direccidon. Se tiene al
tirador efectuando, en iguales condiciones, un margeande e igual de disparos hacia n

dianas, una por vez, que crecen en radio, de mgonerB < R, < ...< Rn.
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Figura 9. Sucesion de dianas de radio creciente.

Un investigador encontraria que, del total de dispan cada caso, el nUmero de
disparos que efectivamente impactarian las diss&$a proporcional al cuadrado del
radio de las dianas, planteandose asi una relaotbe la probabilidad de que un disparo
sea efectivo, y la magnitud de la seccion eficaimpacto de la diana,fp ~ R

Pero este ultimo ejemplo aporta nuevos elementasdacusion, que en adelante
determinaran su trazado. Aqui, la geometria delpcugue es impactado parece perder
jerarquia, siendo mas importante ahora el regdérdos disparos que efectivamente
alcanzaron el blanco, y su comparacién con el narweal de disparos efectuados. Esta
razén de disparos eficaces a disparos totaleseratetacionada con las magnitudes
geomeétricas del blanco, cualesquiera que estas sexda o que proveeria informacion
acerca de la seccion eficaz del blanco, en estedmasnpacto.

Pero en general, esta postura transforma la detacion de la seccion eficaz, de

un anterior procedimiento estrictamente geométrae, requiere informacion solamente
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de la estructura real o supuesta del cuerpo, anayormente estadistico (en el sentido
estadistico analogo al que se usa para trataméaifeno del decaimiento radiactivo),
donde la estructura real o supuesta del cuerpadienser generalizada, y donde el
protagonismo es tomado por la relacion estableeittae los entes de estimulacion
(proyectiles, electrones, fotones, ondas de rad#r,), y la produccion cierta de
determinado fenédmeno (diana impactada, ionizaciotgelectricidad, eco de radar,
etc.). Esto es, la discusion se replantea desdpetapectiva geométrica hacia la

perspectiva fenomenoldgica.

Seccion eficaz de radar.

Es éste un caso muy ilustrativo e interesante acdeclas Ultimas afirmaciones
expresadas. En primer lugar, a diferencia de laoni@yde los dmbitos donde, en la
practica, se recurre a la nocién de seccion efiéste es un ejemplo netamente
macroscopico. Ademas, el ente de estimulacién nmgsroyectil o particula sino una
onda electromagnética (vista como tal desde eltreleagnetismo clasico); pero el
blanco a ser estimulado para que se produzca @indeado fenémeno (eco de radar),
es un objeto material, tridimensional y mensuréinte aeronave).

Una descripcion sencilla del fendbmeno es la sigaiedna antena emite ondas
electromagnéticas en forma de pulsos, de amplifodgitud de onda fijos. Estos pulsos
se alejan radialmente desde la antena (en la tagiaomas basica), a la velocidad de la
luz. Cuando uno de estos frentes de ondas interactil un objeto material (aeronave)
parte de este pulso exflejadoen la direccion contraria, es decir, se produceamde
radar, que seria detectado por la antena receptoraue@curre es que, clasicamente, la
radiacion electromagnética incidente, ubicada eineleuencia apropiada para producir
resonancia, estimula el material que forma al lWaada aeronave, a emitir mas ondas
electromagnéticas con esta misma frecuencia; esteegs detectado con un retardo
temporal, gracias al cual se puede deducir la @wsidel avion respecto de la antena.
Sin embargo, es muy diferente la amplitud de latasmeflejadas de la amplitud de las
incidentes, esto es, la potencia medida del ecadir es menor que la potencia medida

del pulso emitido, por obvias razones.
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Ahora, para iguales condiciones experimentalexy@ecia, amplitud del pulso,
distancia antena-aeronave, condiciones climatetas), la potencia del eco de radar se
puede variar haciendo cambios en la forma y eraflaraleza de los materiales con los
que se ha fabricado el avion. Entonces, diferefstiemfios, arquitecturas y materiales
reflejaran los pulsos incidentes en ecos de raglalifdrentes potencias; no sera igual la
potencia del eco debido a un avidon de pasajergepgaeniente de una avioneta, ni sera
igual la potencia del eco producido por un aviénstwido en aluminio, al que se
origina de uno elaborado en materiales compuedtosgo, en el ambito de las
tecnologias de radar, se introduce el conceptgedeion eficaz de radatomo una
herramienta sencilla y general para caracterizéasediferencias. Barton y Leonov
(1998) sefalan la siguiente ecuacion como modelo:

o=4r—
Pi
dondePs es la potencia reflejada desde el blanco hacradar por unidad de angulo
sélido, yPi es la potencia por unidad de area en un frentendas incidente.

Esta ecuacién proporciona una medida de la capaocidigdtiva de un blanco de
radar. Mas aun, puede interpretarse como “el acgaid que, interceptando una parte
de la potencia incidente en el blanco, si radias#na isotropica daria lugar a un eco
en el radar de igual potencia que el producidogbdianco real” (Apuntes de Radar,
s.f.).

La utilidad de este concepto asi planteado, eaqgugue la seccion eficaz de radar
de cualquier blanco depende del tamafio, arquitegtunateriales constitutivos de éste,
para determinar dicha seccion eficaz no hay quertan cuenta directamente estos
parametros, sino basta ctes potencias incidente y reflejadgue pueden medirse
electrénicamente a través de los propios equipandsion-recepcion de radar. Asi, se
estda en presencia de una aplicacion de la nociésedeion eficaz, que no necesita
conocer ni medir al objeto que provoca el fenbm@noaeronave), sino solamente
observar y registrar al fenomeno (el eco de ragiae) se produce. Por lo tanto, éste es
un ejemplo de la utilizacion de dicha nocidn, deddeperspectiva puramente

fenomenoldgica.
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Finalmente, aunque no se ha mencionado aqui eleptlmae probabilidad, es
claro que se encuentra presente, aunque de mameubierta, ya que una menor o
mayor seccion eficaz de radar de una aeronave diagdica una menor o mayor
probabilidad de deteccion equivalente. Bajo ciertasmdiciones el concepto de
probabilidad se hace explicito; por ejemplo, cuaeldblanco se encuentra en el limite
del radio de deteccion del equipo, donde el ecodéea confundirse con el ruido;
también en el caso de aviones que son construelizechdamente para tener una baja
detectabilidad.

Seccion eficaz de ionizacién de atomos.

Como ya se sefialg, la seccion eficaz de ionizad@nn atomo se puede definir
como una medida de la probabilidad de que un poodesonizacion dado pueda ocurrir
cuando un electron o un fotdn incide e interactradicho atomo (IUPAC, 1997). Esta
definicion oficializada es meridiana en la intencion de entender desdeotidn
probabilistica, una medida de area.

En ese orden, una definicion basica es dada poridioes(1976, citado en

Goldstein et al., 1984) en forma de un sencillo eldue sefiala que:

o=—
n.n,

dondeN es el nimero de ionizaciones por unidad de voludeenna muestray es el
namero de atomos blancos por unidad de volumem enuestra yy es el numero de
particulas incidentes por unidad de area de muestmuesta. En este caso se
sobreentiende que los atomos se encuentran arosgaidla muestra de alguna manera,
con un volumen total asociado, que expone una fcpehacia los agentes de
ionizacién, pero sin la necesidad explicita de ceneste arreglo. Asi, es claro que este
modelo se ubica en la perspectiva fenomenoldgioapgocura el registro de ocurrencia
del fendbmeno tratado (nimero de ionizaciones pmtaginde volumen) y por lo tanto, la
determinacion de la seccion eficaz de ionizaci&@ulte un procedimiento mayormente

estadistico.
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Luego, la probabilidad de ocurrencia de un eveetiodizacion es proporcional a
un area o seccion transversal respecto a la t@yeeate las particulas incidentes,
electrones o fotones. Dicha area serd determinagansla relacion de ionizaciones
efectivas, particulas ionizantes y atomos totalessg intentan ionizar.

Por supuesto, es posible definir secciones eficdee®nizacion para procesos
particulares (la probabilidad de que un procesoioézacion especifico ocurra), o
secciones eficaces de ionizacion para varios poscelferentes simultaneamente
(probabilidad de que alguno de esos procesos deamén especificos ocurra). Es
evidente que el segundo tipo de secciones efectige®s mayor en magnitud que el
primer tipo (Goldstein et al., 1984).

En el caso de este trabajo, puesto que las ionizeioriginan emision de rayos X,
se toca directamente las secciones eficaces dea@dn, para procesos de ionizacion
especificos: la ionizacion de las capas electr@nigi@rnas de una variedad de atomos,
por impacto de electrones energéticos (El térngleztrones energéticose refiere a
electrones acelerados hasta energias que perroitggan a las capas internas de los
atomos). Asi, se procuhaurgar dentro de la estructura electrénica interna détosos,
la cual se puede suponer inalterable respectotatiesle su capa mas externa, de
electrones de valencia; ello implica que, paratoma dado, también se puede suponer
que la seccion eficaz de ionizacion de alguna ceyperna serda constante, en
independencia de la forma de asociacion de didraton otros (si forma parte de una
molécula o de un arreglo cristalino). Entonces,s=p afirmar que la seccion eficaz de
ionizacién de una capa interna es una propiedéiti$era del &tomo en cuestion.

Aunque ya es manifiesto que la determinacion detgst de secciones eficaces es
un procedimiento estadistico, originado en la pEsgpa fenomenoldgica de
aproximacion al problema, es posible e ilustratiabordarlo también desde la
perspectiva geométrica. Para ello se plantean atgaproximaciones, viables a partir de
la afirmacion anterior de la seccion eficaz dezanion de una capa interna, como una
propiedad intrinseca del atomo.

Tratar el problema como geométrico, implica queelec®n eficaz corresponde a
un area existente, que puede medirse en formalliteor lo tanto, esta area estaria

asociada a alguna estructura electronica internasdiatomos, materialmente dispuesta
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en un volumen, y describible tridimensionalmenten todelo muy sencillo, pero
suficiente para el objetivo planteado, seria caraidal atomo como un nucleo puntual,
portador de toda la carga positiva, rodeado deiphest “cascarones” de carga negativa,
esféricos y concéntricos con el nucleo. Estos casearcorresponderian con las capas

electrénicas K, L, M, ...

o—>r K

Electron

Atomo

Figura 10. Modelo del atomo como “cascarones” dgaca

El fendmeno de la ionizacion consistiria en la exiditn de alguna de las capas de
carga, debido a la interaccion con un electroneaadb hasta una energia suficiente o
mayor para producir la ionizaciéon (la manera comeodgtecta esta ionizacion es
irrelevante en este analisis). Para que este ma@elduncional, es evidente que dicho
electron tendrd la capacidad de atravesar alguapascsin interactuar con éstas,
dirigiéndose hacia las mas internas.

Bajo estas condiciones geométricas, la seccidmazfie ionizacion de cada capa
sera el area de su seccion transversal, o seaearcécular de cierto radio r. Como,
empiricamente, se conoce que la probabilidad dézdoidn de estas capas es
dependiente de la energia de los electrones impastaen este modelo esto seria el
equivalente a una dependencia de dicha seccigsveesal, o sea, de dicho radio r, con
esta energia de los electrones impactantes. Agindeia entonces un atomo compuesto
por cascarones esféricos de carga, cuyos radidariear segun la energia de la
estimulacion.

En la préactica, las secciones eficaces de ionizad#dtas capas K y L tienen un

orden de magnitud tipico, cercano a [0&%10¥. Se toma de la Fisica Nuclearbelrn
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como unidad para expresar las secciones eficacesidacion, de produccién de rayos

X, y otras similares. Esta unidad esta definida como

lbarn =107**m?
y es utilizada en esta investigacion. Vale deci glbarn no es una unidad propuesta
por el Sistema Internacional de Unidades; sin egihalas distintas publicaciones
internacionales la aceptan debido a que su usagsdmodo y extendido.
Finalmente, es obvio que este modelo es irreabrgesponde a un intento simple
de visualizar el problema geométricamente. La éeceficaz de ionizacion de un atomo
sb6lo puede determinarse mediante procedimientoadieitos, esto es, desde la

perspectiva fenomenolégica del problema.
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Capitulo I

Algunos topicos tedricos y tecnoldgicos relacionagd@on esta investigacion

En este capitulo se explorara una coleccién de faatgue son de inmediata
relacion con los diferentes elementos de estejoaBa conocimiento es naturalmente
utilitario; por lo tanto, se vera que estos conggperan revisados en funcién de su
relevancia para la exposicion de los detalles deastigacion. En los casos menos

importantes algunos topicos so6lo serdn mencionados.

Sobre los Rayos X

Son radiaciones en el espectro electromagnéticascioyngitudes de onda, estan
ubicadas generalmente alrededor de 1,0 A. Estostranesl comportamiento que es
tipico de las ondas transversales, como polarimadiderferencia y difraccion; pero
también se les puede asociar un caracter corpuscalsiderandolos como fotones con
una energia E=hk/ En esta investigacion, serd mas Uutil inscribios fayos X en la

segunda definicion.

Produccién de rayos X.

Para comprender los procesos que desembocan eadacpion de rayos X, es
bueno identificar las formas de interaccion deelestrones con la materia, cuando éstos
son acelerados en un haz y dirigidos hacia un blabas formas de interaccion se
pueden diferenciar en dos clases:

Las interacciones elasticasdonde algunos electrones propios del haz son
dispersados, de manera tal que estos cambian eccidin inicial, pero sin llegar a
modificar apreciablemente su energia, pudiéndosemaf que esta energia es
practicamente la misma con la que fueron proyestéelocambio es menor a 1eV). Asi,
se dice que este tipo de interaccion es desviaglaga,ocasionada por la atraccion que
experimentan algunos electrones con los ndcledsslatomos de la muestra-blanco,
pese a ser apantallada por la nube de electroné3olastein et al. (1984), se sefiala que
las interacciones elasticas tienen una pronundagandencia con el nimero atémico

Z, demostrandose esto con el aumento del ndmeroeldetrones que son
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retrodispersados al incrementarse Z. También sdasgfia ocurre un efecto contrario,
de disminucion de electrones retrodispersadosnakeimentarse la energia del haz
incidente.

El segundo tipo de interaccion de los electronekeemps con la materia, son las
interacciones inelasticasasi llamadas porque los electrones del haz tesesf gran
parte de su energia a los atomos y a los electreleblanco, por lo que la energia
cinética de los primeros decrece. En este tipo thraccion, pueden tener lugar un
namero de posibles procesos, originados en esisférancia de energia. Goldstein et al.
(1984) sefiala los que son mas importantes en at@dwla microscopia electrénica, el
microanalisis y la espectroscopia: la excitaciépldsmones, la excitacion de electrones
de conduccion, la excitacion de fonones, la ion@ade capas electronicas internas de
los &tomos, y la produccion de radiacion de frenado

Algunos de estos procesos terminan generando uerolte sefiales que pueden
detectarse y medirse, siendo Utiles para la oliende informacion acerca de la
muestra. Estas sefiales pueden ser: electrones adosndayos X de frenado, rayos X
caracteristicos, electrones Auger, catodoluminiseetemision en el infrarrojo, en el
visible y en el ultravioleta). En el ambiente deagstestigacion, se revisara lo tocante a
la produccién de rayos X de frenado y rayos X daréticos.

Los rayos X de frenado, también conocidos coBremsstrahlungy como
continuo de rayos Xson causados cuando un electron del haz es tersakce al
interactuar coulombianamente con un atomo, prititipate con su ndcleo, ocurriendo
que la energia cinética que el electron pierderegpaen forma de radiacion como un
fotdn de rayos X. La energia de este foton vendda ghor

hv=K -K’
donde K y K’ son las energias cinéticas del electadtes y después del choque,
respectivamente.

Debido a que los electrones del haz incidente pupdeder diferentes cantidades
de energia en las colisiones, y un determinaddrétepodra alcanzar el punto de reposo
solamente después de muchas de ellas, entonces/tssX producidos de esta manera

por muchos electrones del haz, se podran visuaaao un espectro continuo.
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Eisberg y Resnick (2004) sefialan que el procesoraigupcion de rayos X de
frenado se puede considerar como un efecto fotiel@dnverso, ya que aqui se esta
creando un foton cuya energia e impulso provieretactolision de un electréon y un
nucleo; o sea, el proceso termina con la produad&fotones en vez de su dispersion o
absorcion por la materia. Ademas, este proceserarcunscribe a los tubos de rayos
X, sino que puede estar presente en la naturaezeyalquier evento que implique que
los electrones choquen con la materia, como ebmrasdera al ser impactada por rayos
césmicos, en los cinturones de radiacion de vaanAl en el frenado de electrones que
emergen de nucleos radiactivos.

El otro tipo de sefial detectable y medible debidantaracciones inelasticas
electron-materia, son los ya mencionados rayos racteristicos. Por su importancia

para este trabajo, se les tratara en el siguigatesalo.

Rayos X caracteristicos.

Estos son originados en las interacciones inel&stjoa ocurren entre electrones
del haz incidente, y los electrones de las capasnias de los atomos del blanco. Un
electron del haz puede tener la oportunidad deiteario suficientemente cerca de algun
electron ubicado en alguna capa interna; debidoirtéraccién coulombiana entre estos
electrones, el electron atémico podra recibir seffie energia del electrén del haz como
para salir de su muy negativo nivel de energiacapm del atomo. Asi, dicho atomo
habra de quedar en un estado de excitacion muyyabkar lo tanto, con una también alta
tendencia a procurar su estado base nuevamentgualeente esto ocurre mediante la
emision de fotones correspondientes a su espeetlinehs de rayos X. Goldstein et al.
(1984) sefialan que este proceso de relajaciéntai@lodocurre en un tiempo del orden
de los picosegundos después de la ionizacion.

El proceso de relajacion esté definido por la tdéside electrones de una capa a
otra, y en un posible resultado de dicha transjobrexceso de energia que el atomo
excitado porta, puede ser liberado en la formard®tdn. Asi, la energia de este foton
sera igual a la diferencia de energias entre lesles electronicos involucrados en la
transicion.
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En la practica, el espectro total de rayos X emito una muestra que es
bombardeada por un haz electronico, estara forrpadan espectro de lineas discretas,
correspondiente a los fotones caracteristicos, rgupsto a unfondo continuo
correspondiente a la radiacién de frenado. El espéetlineas discretas es realmente el
espectro de lineas caracteristicas de rayos Xpieparticular de &tomos que forman el
material del blanco. Asi, este espectro es de ést@ractico y tedrico, ya que
proporciona informacién usada en la caracterizadérmateriales, y ademas provee
informacion sobre las energias de los electrondasdeapas electronicas internas de los
atomos.

La distribuciébn de los electrones de los atomoslan mencionadas capas
electrénicas, es un modelo muy util de definiciépaeial y energética de los electrones.
Se parte de la idea de que los electrones ocupsiniggees alrededor del nucleo, en
capas esféricas acordes con la energia asignaat#asetectron, donde a medida que el
radio es menor, implica un nivel energético masatieg. Por ejemplo, si se extrae un
electrén de la capa 1s de un atomo, el procescesexditacion provocara que algun
electrén de una capa de energia menos negativeezaln electrén de la capa 2p, se
traslade hacia el “agujero” dejado por el primectbn. Luego, la energia se conservara
por la emisién de un fotdn cuya energia serd igula disminucién de la energia de
excitacion del &tomo, equivalente a la diferengireelas energias asociadas con un
electrén de la capa 2p y otro de la 1s. En el andaitia espectroscopia de rayos X, estos
niveles de energia se identifican con otra notafpdnalela a la notacion clasica), donde
el nimero cuantico principal n se especifica coa letra de acuerdo con la siguiente
tabla (Eisberg y Resnick, 2004):

n 1 2 3 4 5

Notacion K L M N 0]
espectroscopica
Tabla 1. Notacidn espectroscoépica para n.

Asi, el espectro de lineas de emision de rayos etipuepresentarse en términos
de los niveles de energia, mediante un diagrama @bme la figura 11 (Attwood et al.,

2001). Alli se observan las posibles transicioras un atomo con Z > 50. Estas son
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lineas de emision caracteristicas K, L, M, dondeisealizan las lineas mas intensas
KO’]_, Ka'z, Kﬂl, LO’]_, LO’z, Lﬂl, Lﬁz, Ly_|_, Yy MO']_.

T OF W WY

K4

Figura 11. Diagrama de transiciones entre nivedesrrgia para un atomo.

De este diagrama se pueden identiffeanilias de rayos X caracteristicoss claro
que con el aumento o disminucion del nimero atondiebblanco, el diagrama ira
creciendo o se simplificard, esto es, la compldjidia las familias es funcion del nimero
atomico Z. Goldstein et al. (1984) ejemplificancesefalando que el carbdn, con dos
electrones en la capa K y cuatro en la capa L, péénle producir rayos X del tip&a,
el sodio, que posee un electron en la capa M, plaedeieén emitir rayos X del tipid,
cuando se tienen elementos con un numero atompErieu a 21, aparece la familia de
los rayos X tipo L, y al llegar a un nimero atémie50, surgen los rayos X tipo M.

A esto hay que afadir que las diversas transicipossen diferentegesos es
decir, dentro de unfamilia existen probabilidades relativas de formacion iferehtes
lineas a partir de la ionizacion de una capa @eita dada. Esto significa que las
distintas lineas del espectro poseeran distinteensidades, lo que se traduce en
diferentes alturas entre los distintos picos queném el espectro, para una familia
especifica. Asi, la altura de los pidég sera de aproximadamente el 10 % de la altura

de losKa; y la altura de los picdsysera alrededor del 8 % de los.
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Por otra parte, todo lo expresado implica la eriste deenergias criticas de
ionizacion de las capas internas de los atomos. Ya que diom&aciones ocurren
cuando un electron es removido de dichas capasng cada capa y subcapa posee una
energia bien definida, entonces la energia neeepara expulsar un electron de una
capa especifica, también estara bien definida.|Reshbvio que cada capa y subcapa de

un atomo dado, tendra una energia critica de icidzaliferente.

Deteccion y medicion de rayos X.

Existen varias maneras de detectar rayos X, y afgumanologias para su
medicion. La técnica mas basica de deteccion,prifaera en usarse, en principio por
accidente, fue la impresion de algun registro sqi@kcula fotografica; éste es un
método quimico, basado en la capacidad de los péydes promover ciertas reacciones
en las sustancias que impregnan la pelicula fdicgrdlas adelante, el descubrimiento
de materiales fluorescentes permitié el desard#lanstrumentos como el fluoroscopio.
Los contadores Geiger-Muller permiten detectar gtaolos fotones de longitudes de
onda comunes a los rayos X, y bajo ciertas conmuisiode diferencia de potencial
aplicado al instrumento, se le puede convertir ercantador proporcional basado en
gas.

Cuando se labora en el &mbito de la espectroscepiavidente que no basta con
detectar rayos X, o medir la longitud de onda en&rgia asociadas con algun foton
particular, sino que se propone la obtencién degpectro, lo mas completo posible, de
emision de rayos X por parte de alguna muestra. ey se requieren técnicas
elaboradas para detectar y medir la intensidadagiesr X en una amplia banda de
longitudes de onda de los mismos, lo que signéicdesarrollo de tecnologias para ese
fin. En esa direccién, se han perfeccionado equipes procuran la obtencion de
espectros de rayos X mediante uno o mas meétodogigaimente a partir de los
microscopios electrénicos de barrido, donde elgayte de artefactos especializados les
ha hecho evolucionar hacia lo que se denonmmanosondas de electrones

Ejemplo de esto es la clase de microsonda de abkestrdenominado EPMA
(Electron Probe Micro-Analyzer), que incorpora dipog de espectrometros: el WDX

(espectrometro dispersivo en longitudes de onda),BDX (Espectrometro dispersivo
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en energia). El WDX esta basado en el caracter atwfid de los rayos X, y utiliza el
fendmeno de difraccién que ocurre en un cristalizador, donde incide una fraccion de
los rayos X generados en la muestra. Este cristalfarma parte de una coleccion, esta
elaborado de manera tal que sus planos cristalogséon paralelos a su superficie, y al
interactuar con los rayos X, se cumple la conol@gale Bragg:
nA = 2dserg

Luego, la muestra emisora de los rayos X, el dratalizador y un contador
proporcional, estan acoplados en un dispositivot@mecanico con una geometria tal,
que se logran obtener espectros a través de umidtvade longitudes de onda y
medicién de intensidades, que ocurre por el movitoidel dispositivo, construyéndose
mediante la electrénica y el software apropiadasjiagrama que muestra las diferentes
intensidades (picos) asociadas a las diversastim®g de onda.

El EDX en cambio, basa su funcionamiento en elatar&orpuscular de los rayos
X, donde un sistema encabezado por un detectostddcesoélido es capaz de contar los
fotones de rayos X, y ademas los discrimina seglergergia, construyendo asi un
diagrama de intensidades de los fotones, en relacidn estas energias. Este
espectrémetro tiene la ventaja de no poseer paudeges que deban accionarse durante
su funcionamiento, pero tiene una menor resoluegpectral que el WDX. Se le tratara

en mayor detalle en la préxima parte.

Espectrémetro dispersivo en energia.

Es un dispositivo construido a partir de un deteeto estado sélido de silicio
dopado con litio, o Si(Li), que es la parte esdrobéh sistema espectroscopico, pero que
debe estar asociado a una elaborada arquitectwranioa, eléctrica, electronica y de
refrigeracion, para su correcto funcionamiento, Aiiho cristal debera estar bajo vacio,
para prevenir su contaminacion y evitar la distorgle la medicién; entre el cristal y la
muestra emisora debera encontrarse una ventana dwterial con muy bajo ndmero
atomico, como berilio 0 algun plastico muy resisgecomo Mylar. Debera estar en
contacto, a través de un dedo frio, con un reservae nitrogeno liquido que le
mantendra a baja temperatura para evitar su detgpimr migracion del litio hacia su

superficie, bajo efecto del potencial de operacydpara reducir el ruido en las sefiales
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adquiridas. Para la adquisicion efectiva de estdimles, el detector se acopla a un
sistema electronico que incluye (ésta es una @es@n generalizada) un
preamplificador dispuesto espacialmente cerca dsfat para evitar pérdidas en las
sefiales por resistencia eléctrica, un amplificadar,conversor analdgico-digital, un
analizador multicanal, una computadora con el softwapropiado para realizar el

tratamiento de los datos obtenidos, y algunos dispos de seguridad.

to preamplifier

Au contact
(c. 2000A) -SQav

Lithiurn-drifted
intrinsic region

P-type region
(dead layer,
c. 01 urm)

M-type region

Au contact
(c. 200A)

Figura 12. Corte transversal del detector de Si(Li)

El proceso de deteccién y medicion de los rayosoK gste detector, descansa
sobre el hecho de que cuando en el cristal incide gbsorbido un fotdn, el pulso de
voltaje producido es proporcional en altura a largia de dicho foton. Ocurre que el
cristal de Si(Li) posee una estructura de bandawagnte a la de silicio intrinseco, en
la que la banda de conduccidn esta vacia mientia$agpoanda de valencia esta llena. El
fotdn X es capturado a través de un proceso daabsdotoeléctrica (Goldstein et al.,
1984), donde resulta emitido un electrén energétioe interactia con los otros
originando una cascada de electrones de menoregiaeesto es creando pares
electron-hueco; los electrones son promovidos haclzanda de conduccién, dejando
huecos en la banda de valencia. Asi, bajo unaediéé de potencial aplicada, estos
electrones y huecos son direccionados y colectadadectrodos en las caras opuestas
del cristal (en la préctica, el proceso es muche codnplejo, y ocurre que en el propio
cristal se producen electrones Auger o rayos X S$iditio, que a la larga son

reabsorbidos liberando méas portadores de carga).
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Figura 13. Esquema del proceso de deteccion des paymr el cristal Si(Li).

En general, el numero ideal de cargas que se ales@r absorbido un foton de

energia E, dada en electronvoltios, es (Goldsteah ,e1984):
n=E/¢

dondee = 3,8 eV, es la energia promedio de excitacibnrmdelectron de la banda de
valencia a la banda de conduccion. Esto significa para una energia tipica del fotén
incidente, del orden de los keV, se obtendrianeetigntos a miles de electrones, para
una carga del orden de los™@oul; o sea, una carga extremadamente baja quiereq
para su medicion, de todo el arreglo mecanicotr&écelectronico y de refrigeracion al
que ya se hizo referencia.

Sobre las Peliculas Delgadas

Es posible encontrar multiples variaciones en l&én@&n de estos objetos,
adaptadas incluso segun la disciplina en la quesstrate; se observa la expresion en
biologia, quimica, ingenieria de materiales y otiiaggares, refiriéndose a estructuras
similares pero no totalmente coincidentes. Asilespuede conseguir en referencias a
membranas proteinicas, pero también a coberturtsicas.

En el contexto de esta investigacion, se encontra definicion basada en
magnitudes en Mattox (1998), que sefiala que lasytes delgadas son capas de un
espesor menor a “varios micrometros”, llegandoraa® delgadas como unas “cuantas
capas atémicas”. Ademas, este autor advierte cauredouel espesor supera este limite de

varios micrometros, entonces es conveniente lldreaestimiento” a dicha pelicula. En
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Goldstein et al. (1984) se aprecia una muy inteteseonceptualizacién, que toma en
cuenta la trama de los procesos de produccionyaes g, al sefialarse que una pelicula
delgada posee un espesor tal que, en promedidectinée del haz sélo experimentaria
un unico acto de dispersion al atravesar dichayeli

También se ha encontrado durante la revisién dauen numero de publicaciones,
que existe una intensién por parte de algunos figaeores, aunque no muy sélida ni
constante, de usar el térmipeliculas muy delgadagery thin films) para aquellas
cuyos espesores se pueden enunciar en nandmetjasidal el término usual de
peliculas delgadapara las que poseen espesores de decenas de tras@maas.

Las tecnologias de fabricacion de peliculas dekyada muy variadas, empezando
por la naturaleza de los procesos utilizados. Exigécnicas mayormente quimicas para
la fabricacién de peliculas, como el depdsito qodren fase de vapor, la oxidacién
térmica, o varias técnicas electroquimicas de deiposde peliculas. También existen
técnicas puramente fisicas como la evaporaciérhpprde iones, la pulverizacién por
plasma, la ablacion laser, la evaporacién térmida gulverizacion catddica. En esta

investigacién se utilizé la dltima mencionada.

Pulverizacion catodica.

Lo que literalmente significaria volver polvo urtado, es un proceso fisico en el
que se produce la evaporacion de los atomos deaterial, no de manera térmica, sino
mediante el bombardeo de éste por iones energéfisgda pulverizacion catddica esta
causada principalmente por el intercambio de cadtae movimiento entre los iones y
los a&tomos del material, debido a colisiones. S@nq2006) describe que en este
método de elaboracion de peliculas, los iones fdasa@&n un plasma son acelerados
hacia el material que se desea depositar, medianteampo eléctrico. El plasma esta
formado por gases escogidos a conveniencia, erajy@nia de las aplicaciones se trata
de gases nobles, ionizados por el fuerte camptrie®cEl alto voltaje entre el catodo y
el anodo provoca que los iones del gas del progefeen el blanco con la energia
suficiente para arrancar atomos de la superficlecd®do mediante una accién de
transferencia de cantidad de movimiento. Cuandaddel golpea la superficie del
material, transfiere parte de su energia a los @oque lo forman, y se produce
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entonces una colision en cascada. Las multiplasiaoés hacen posible que algunos
atomos del material adquieran la suficiente enepgea abandonar la superficie,

alcanzar el sustrato y adherirse a él.

Figura 14. Transferencia de momento entre ionésm@s del catodo.

Por cada ion incidente existira un numero de atocaisdicos efectivamente
expulsados de la masa de material; este numermoh®s es una medida de la eficiencia
del proceso, y es llamado etndimiento de la pulverizacipnque dependerd de
parametros como las masas de los iones incidentemnergia cinética, la presion en la
recAmara de pulverizacion, las masas de los atalelolslanco, sus enlaces, etc. En la
practica es posible manipular este rendimiento amdiuna variedad de técnicas, que
buscan principalmente modificar las propiedadegptidma; una forma es operar sobre
la densidad de iones, en procura de optimizar dasliciones de pulverizaciéon, por lo
que se han desarrollado formas de pulverizaci@daat que incluyen la generacién del
plasma a través de radiofrecuencias (Sputtering YRR asistencia de la pulverizacion
por campos magnéticos (Sputtering Magnetron). Ea iesestigacion se recurrio a la
pulverizacion catodica simple, por campo eléctr{&puttering DC). Véase en la
proxima péagina una figura que muestra un esquesamido del arreglo experimental

para el Sputtering DC.
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Figura 15. Pulverizacion catédica por campo eléatri

Por otra parte, para las peliculas delgadas eldhsrpor éste u otros métodos,
muchas veces se hace necesaria una caracterizici@s muestras terminadas, siendo
uno de los parametros mas requeridossplesorde dichas peliculas. Son diversas las
técnicas que se han desarrollado para determit@s espesores, siendo su escogencia
determinada por las necesidades de los investigadgr por las herramientas
disponibles. Algunas de las técnicas implican &befacion de “peliculas testigos”, a
partir de las que se obtendran los espesores geliaslas principales; en otras técnicas
se pueden medir los espesores directamente deeli@silas principales. Las distintas
técnicas aportan errores experimentales de difesentagnitudes, requiriéndose en
algunos casos correcciones significativas medigntaplicacion de herramientas de
analisis matematico especializadas; como el casdasletécnicas de medicion de
espesores de peliculas a partir de la emisiénvalde rayos X entre dichas peliculas y
algunas muestras de control, o del sustrato sabrgue fueron depositadas.

Existen otras técnicas de medicion de espesorepaqudten ejecutar mediciones
directas, en el sentido de que se obtienen dapastia de la caracterizacion estructural
de las peliculas. Por ejemplo, en Peralta (20@&7glabor6é una pelicula testigo usando
como sustrato un bloque de resina, que luego seécabn mas resina de manera
obtener un bloque mayor, en cuyo medio estariaaténal de la pelicula. Asi, de este
bloque se realizaron cortes finos por ultramicrdtoque permitieron evaluar el espesor
de la pelicula, a través de imagenes adquiridasenicroscopio electronico de barrido.
Esta técnica esta limitada por el propio espesoladmelicula, siendo util para medir

espesores por encima de los 200 nanémetros. Cuasdpeliculas tienen espesores
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menores, incluso por debajo de 10 nanémetros, edeptecurrir para su medicién

directa, a un microscopio de fuerza atémica.

Microscopio de fuerza atomica.

Es un instrumento mecéanico-Optico capaz de detdatazas del orden de los
nanonewtons. Al analizar una muestra, se registratirmamente la altura de su
superficie por una sonda o punta cristalina de #omramidal, que barre un area
escogida de la muestra. La sonda va acoplada iatan microscépico mejor conocido
como “cantilever”, muy sensible al efecto de lasrfas, de alrededor de 1Qfh de
longitud. La punta se selecciona de acuerdo aldg@muestra y a las propiedades que se
desean obtener; ésta puede ser de diferentes alegedonde las mas comunes son de
Nitruro de Silicio o de Silicio. La resolucion delstrumento depende del radio de
curvatura de la punta, y va desde varias decersta hzeenos de 1 nandémetro, lo que
significa que permite distinguir detalles en la estdipie de la muestra con una
amplificacion de hasta varios millones de veces.

Las fuerzas entre la punta y la muestra provocadefiexion del “cantilever”,
simultaneamente un detector mide esta deflexionedida que la punta se desplaza
sobre la superficie de la muestra generando uneografia de la superficie. Esto se
hace a partir del cambio en el angulo de reflexi®@nuin haz de luz laser, que incide en el
tope del “cantilever”. La capacidad del instrument® detectar fuerzas de tan baja
magnitud que deflecten el “cantilever”, permite qeledetector tenga una muy alta
resolucién en el eje Z, que es en la que partimédate se interesa este trabajo. La fuerza
interatdbmica que contribuye a la deflexion del tdamer” es, tipicamente, la fuerza de
Van der Waals.

La naturaleza del proceso de medicibn de este tapal@ hace ideal para
determinar espesores de peliculas delgadas o nggdds. Para ello, se recurre a varias
técnicas de elaboracién de peliculas con presafeigescalones”, esto es, regiones
donde el sustrato queda desnudo, sin deposicidopetieula, inmediatas a regiones
donde ha quedado totalmente cubierto por el matdita pelicula, lo que significa que
en un corte transversal de la imagen, la simpleigitedde la diferencia de alturas entre

ambas superficies es igual al espesor de la palidastos escalones pueden ser
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fabricados a través de mascaras simples, fotopaldneetiro mecénico parcial del
material, etc. Véanse las siguientes imagenegjalea observan un escalén y su corte

transversal (Egidi et. al., 2004)

Figura 16. Pelicula delgada con “escaldn” y suectsetnsversal.
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Capitulo IV

Desarrollo de la metodologia experimental de estavestigacion

Procedimiento experimental

Sobre el objeto de medicion.

Esta investigacion intentd medir lascciones eficaces de produccion de rayos X
caracteristicostipo L y M (segun corresponda) de los elementos Pary Mo. Sin
embargo, la generalidad de las publicaciones rapatis mediciones en términos de
secciones eficaces de ionizacim capas electrénicas internas. Tal diferenciagid@de
ser origen de confusiones; por ello es conveniactarar que en principio, ambas
magnitudes son formas de consideracion de un mism@ameno, y no hay divergencia
en los procedimientos experimentales.

Ocurre que en la mayoria de los casos donde sarpregcitar las capas internas
de los atomos por bombardeo electrénico, lo quenede se mide son las secciones
eficaces de produccion de rayos X (salvo que eémxy@nto explicite la medicién de
otro tipo de sefal). Luego, los investigadoresigref hacer la conversion de estos
datos hacia las secciones eficaces de ionizacifravés de un set de pardmetros que
incluye la tasa de emision de rayos X, el renditoieen fluorescencia y las
probabilidades de transicion Auger. Ademas, esoctpre ambos tipos de secciones
eficaces, de produccion de rayos X y de ionizacdiependeran de la naturaleza del
agente de excitacion (si es por fotones o por relees) asi como de la energia del
mismo.

Por ejemplo, determinar la seccion eficaz de ianérade la capa electrénica L, a
partir de la deteccibn de rayos X caracteristicosimplica tomar en cuenta el
rendimiento en fluorescencia asociado al elementouestion. A ello se debe sumar el
hecho de que esta capa electrénica posee tresvelgmipor lo que el rendimiento en

fluorescencia deberéa definirse a partir de losirei@htos de cada subnivel individual, o
sea,®. O 1, ®2, W 3; donde la forma en que se distribuyen estos raedios

depende de la manera de excitacion. Estos hechosuwdmnta de cierta dificultad al

momento de ejecutar el andlisis de los datos axpeatales, ya que se necesitaria la
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informacion de dichos rendimientos en fluorescengize pudiera ser inexacta o no
encontrarse disponible. También, la dependencidiat®s rendimientos con la manera
como ocurre la excitacion de los atomos es otiaulifd, ya que los datos obtenidos a
través de la excitacion por fluorescencia de raxog los obtenidos a través de la
excitacion por bombardeo electrénico, no son texitdes (esto también es debido a la
presencia de subniveles).

Por lo tanto, en el caso de esta investigacion,iddela las herramientas
disponibles, s6lo se han medido las secciones ceficale produccion de rayos X
caracteristicos L y M por impacto electréoniegx.. v, de los elementos en cuestion,
como funcién de la energia de los electrones int&de lo que matematicamente se
puede expresar como el producto de las seccioiees$ de ionizaciorg v, por los

rendimientos en fluorescencia correspondientes,

& mOLm B= OrxLM

Planteamiento del experimento.

Como se comentd en el primer capitulo, el desarrdé un procedimiento
experimental y consecuentemente de un montaje iexgetal, pasa por la definicion, la
delimitacion y el entendimiento de dicho experinoegih condiciones ideales, de manera
que los investigadores puedan clarificar los obpsti y trazar estrategias de
aproximacion del experimento real hacia el ideahdando en cuenta las herramientas
disponibles.

Desde este punto de vista, para medir la prolabilde produccion de rayos X de
alguna capa interna L o M de un atomo dado, enidarae la energia de los electrones
incidentes, idealmente se tomaria este atomo yas@ Incidir en él un electrén de
energia determinada, repitiendo esto gran cantiiadeces, y registrando cualquier
foton X caracteristico emitido de estas capas naterEsto se repetiria para un rango
dado de energias del electréon. Luego, un anabsislistico que observe cuantos fotones
caracteristicos fueron emitidos en funcion del mame la energia de los electrones
incidentes, arrojaria el resultado de dicha prdluktul, y por tanto, de la seccién eficaz
de produccion de rayos X en cuestion.
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En la practica, se determiné que lo mas cerca queracedimiento experimental
puede aproximarse a esta idealizacidn, es hacieweitir un haz de electrones de una
energia dada, y una corriente determinada y eiatél en el tiempo de la mejor forma
que el equipo experimental lo permita, sobre udizyla muy delgada y bastante pura,
lo cual representaria pocos atomos, formada peleeiento del cual se desea conocer la
seccion eficaz. Luego, se debera medir con elnssst@as apropiado, un espectrémetro
tipo EDX en este caso, el nimero de rayos X caiatitms emitidos por el espécimen
por accion del bombardeo electronico, que puedawogerse durante un tiempo
determinado, dentro del angulo sélido de captadéh detector, el cual debera
permanecer invariable.

Siendo éste el caso, en este trabajo se plantesigeiente procedimiento
experimental:

Para determinar la seccion eficaz de producciomagles X tipo L y M de los
elementos seleccionad@szx:|, Orx:m, S€ Midio el nimero de fotones X caracteristicos
L, M, emitidos por el espécimen impactado canelectrones de energia E, que fueron
colectados por el detector. Es decir, se procuréotestruccion de curvas cuya forma
vino dada segun NE), Nv(E), lo cual se denomind seccion efi@dimensionallLuego,
la seccion eficaabsoluta o seccion eficaz de produccion de rayos X, veddda por
esta misma curva multiplicada por una constantejaele se obtienen las unidades de
area correspondientes a la seccion eficaz. Asiselecion eficaz absoluta puede
expresarse como (Shima et al., 1981; Peng et%#l§; 1 lovet, Merlet y Salvat, 2000):

471
NtN eAQ

W 0w (E)= N_u(E)

donde:
Ne: numero de electrones de energia E
N.wm(E): nUmero de rayos X caracteristicos detectados
N: concentracion atdbmica del blanco
o u: rendimiento en fluorescencia
AQ: angulo solido relativo al detector
t: espesor de la pelicula delgada
€: eficiencia del espectrometro
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De esta ecuacidon debe notarse que casi todas tamlackes que forman la
constante multiplicativa son practicamente indepamds de la energia de los electrones
incidentes, por lo que los posibles errores envlasres adoptados para construirla
contribuiran a la formacion de una incertidumbrecdita, que no afectara la forma de la
curva. En ese sentido, sélo existiria la posibtepgion del espestde la pelicula; esta
ecuacion supone que los electrones penetran laufgelsiguiendo una trayectoria
totalmente recta, pero se sabe que, debido a lisfooes elasticas dentro de la pelicula,
la trayectoria por ellos recorrida, si dependeadenlergia de los mismos. Sin embargo,
este efecto es muy reducido gracias al minimo espesla pelicula, que ofreceria sé6lo
algunas decenas de capas atdmicas a los electiocidentes. Para garantizar la
despreciabilidad de este efecto, se simulé mediamigrograma de cOmputo basado en
la técnica de Monte Carlo, el transporte de lostelaes incidentes a través de las
muestras; de ello se discutird en un préximo agarta

Ademas, de lo anteriormente dicho se desprendeslquso de peliculas delgadas
como blanco, minimiza la aparicion de electronédéspersados, que de otra manera
agregarian una cuota de error significativa en kdioidn de la corriente del haz
electronico, y también minimiza la produccién deizaciones secundarias, que son las
causadas por electrones del haz, que previamente oasionado ionizaciones
conservando luego suficiente energia como paraupioduna o varias nuevas
ionizaciones. Si la muestra fuese macroscopicaignres dimensiones, entonces buena
parte de los electrones del haz pudieran efectudtiphes ionizaciones hasta perder
totalmente sus energias, lo que produciria gratidemhde fotones X generados por
electrones que, siendo inicialmente del haz, ypartarian la energia inicial.

Por ultimo, esta ecuacion también indica el muydrtgnte hecho de que la
seccion eficaz de producciéon de rayos X medidame dada por atomoy no debe
confundirse con la seccion eficaz total de impastociada a la estructura de la muestra.
Esto es, la magnitud aqui medida es intrinsecaldaiento en cuestién, y por lo tanto,

sera constante sin importar la forma de asociabgddichos atomos con otros.
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Montaje experimental
Por lo expuesto anteriormente, el desarrollo da @stestigacion implicé la

elaboracion de una coleccibn de muestras, en fodea peliculas delgadas,
correspondientes a los elementos cuyas seccioitesed se deseaban medir. También,
implicé la elaboracion de accesorios de mediciéal acoplamiento adecuado de ellos,
de manera de garantizar una minima incertidumbm anto de medicion. Estas y otras
necesidades ameritaron actividades de exploraciG@xperimentacion previas a la
definida como objetivo general de este trabajoo est se puede identificar aqui una
primera etapa destinada al desarrollo del montageerenental, donde se articuld la
investigacion documental, la simulacion de proceBsgos a través del software
adecuado, e incluso dinamicas de ensayo y errer,degron por producto el montaje

experimental final.

Peliculas delgadas.

Al plantearse la utilizacion de peliculas delgadasio herramienta metodolégica
para esta investigacion, surgié naturalmente lariogante de qué tan delgadas estas
peliculas deberian ser, para minimizar los efed#odispersion elastica de los electrones
al transportarse a través de la pelicula, y deolsecuente aparicion de electrones
retrodispersados; pero con suficiente material siggedo como para obtener una sefal
de rayos X caracteristicos comodamente mediblea Betrerminar esto se utilizé una
coleccién de programas de simulacién para micrdacefectronica y microanalisis,
basados en la técnica de Montecarlo, desarrolladoDavid C. Joy y revisados por
Kanda (1996).

Particularmente mediante el progra®iagle Scattering Monte Carlo Simulatjon
se ejecutd una larga serie de simulaciones dondeasgpularon adecuadamente los
parametros variables, que eran la energia deldaredtrones y el espesor de la pelicula
delgada, para los elementos Au y Mo, de mayor y omemimero atémico
respectivamente. Primero, para espesores fijos08eAl se varid la energia del haz
incidente entre el respectivo umbral de ionizadéna capa L y una energia de 39 keV;
luego, se hizo lo propio para espesores de 50 A.c&ma simulacion, se obtuvo

informacion sobre el porcentaje de electrones detpersados y de electrones que
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atravesaron el espesor completo de la peliculaesperimentar colisiones, lo que

permitié construir una serie de curvas, como lassgpimuestran a continuacion:

Retrodispersion y electrones sin colisionar en func i6n de la energia
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donde se puede apreciar como, con poca difereacg|gnbos casos, el porcentaje de
electrones retrodispersados para peliculas de 50edrece muy rapidamente con el
aumento de la energia de los electrones hastaskaceasi cero, y el porcentaje de
electrones que atraviesan la pelicula sin expetanesolisiones (0 sea, con pérdida
energética menor a 5 eV) en el interior de la piaumenta.

Luego, fijando la energia del haz electronico cedeala energia umbral de
ionizacion y variando el pardmetro del espesoradgdlicula, se construyeron otras
curvas que mostraban el comportamiento del porgedé&electrones retrodispersados y
de electrones que atraviesan el espesor completta deelicula sin experimentar
colisiones; aqui el caso del molibdeno:

Retrodispersion y Electrones sin colisionar en func ~ i6n del espesor de la pelicula
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de donde se puede ver que, para espesores menoe8®& A, seran retrodispersados
menos de un 10 % de los electrones del haz, s§ @&teeen una energia de 4 keV,
cercana al umbral de ionizacion de la capa L déilosios de molibdeno. Es claro por
las curvas anteriores que al aumentar la enerdibadeelectrénico, este porcentaje se

reduciria rapidamente hasta hacerse casi cero.
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La informaciéon mostrada por estas graficas perngtidcluir que, para los tres
elementos, Au, Ta y Mo, mantener el porcentaje ldetrenes retrodispersados por
debajo del 10 %, implicaba la utilizacion de pdhsude no mas de 100 A 6 10 nm, pero
este porcentaje seria el peor de los casos, defiandla energia mas baja del haz
electronico a utilizar, que seria cercana a lagiaete umbral. Al aumentar la energia
del haz, el porcentaje de electrones retrodispessagk reduciria hasta niveles
despreciables, por lo que resulté razonable apueaprincipio, a elaborar peliculas de
espesores no mayores al 150 % de los simuladcesa,cespesores maximos de 15 nm
(sin embargo, se lograron elaborar peliculas desesps aun menores).

Ademas de aportar informacion para la construcd@estas gréficas, el programa
de simulacion citado también agrega la visualizacidalitativa del comportamiento de
los electrones del haz al transportarse por etiantele las peliculas, lo que permitio
comparar la manera como los electrones atravedadgreliculas en funcion del espesor
de éstas; véase a continuacion la significativareifcia entre peliculas de Au de 10 nm

y de 500 nm, al momento de ser impactadas por zieleatronico de 20 keV.

10 nm

Figura 17. Comparacion del comportamiento de lesteines del haz dentro de dos
peliculas de Au, de 10 y 500 nm.
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Elaboracién de las muestras.

Una vez estimado el espesor mas conveniente papeliculas, se inicio la tarea
de determinar la arquitectura y la mejor forma ldéa@racion de las muestras. Peliculas
delgadas de estos espesores dificilmente podritmscatenerse, y serian sensibles a
cualquier manipulacién; por ello, se vio la necadidle depositarles sobre un sustrato
que, pudiendo soportar dichos movimientos, nofinina con el paso de los electrones
del haz. Asi, se fabricaron sustratoxde6n que debido a su bajo nimero atdmico y a
su baja densidad, y también debido a su capacidad mantener la integridad
estructural, es un material ideal para el sustrato.

Los sustratos de carbon consistieron en pelicidgadas de espesor aproximado
entre 50 y 100 nm, que gracias a la naturalezandégrial, se comportan practicamente
como peliculas transparentes a electrones del raeg@nergias trabajado en esta
investigacién, de entre 5y 30 keV (por comparaceébrcarbon tiene Z=6 y densidad de
2,34 kg/ni, mientras que el molibdeno, el tantalo y el cen¢n nimeros atémicos 7, 12
y 13 veces superiores respectivamente, y densiddde® y 9 veces superiores
respectivamente). Para elaborar estos sustratesaperd carbdn sobre la superficie de
una lamina de mica recién clivada; se utiliz6 uapsrador en vaciGEOL JEE-420
mediante la técnica de evaporacion por arco etécton electrodos. Luego, recortando
de esta lamina una porcién necesaria, la pelicel@aibon fue separada de la mica
sumergiendo ésta en agua destilada en un anguaiegado de 45 grados. Ocurre que
la superficie de la mica es hidrdfila, y esta pedpid permite que el agua se infiltre en la
interfaz entre la mica y el carbdn, separandose @smo, y pasando a flotar sobre la
superficie del agua. En ese momento el sustrato pedrecuperado.

Los sustratos de carbon necesitaron a su vez wrteopdecuado; se recurrio a
rejillas de cobre del tipo de las utilizadas enrpscopia electrénica de transmision
(TEM), de 3 mm de didmetro. Asi, buena parte ddkria de las muestras cubriria los
orificios de las rejillas, permitiendo el paso @es kelectrones del haz a través de la
pelicula. Se determiné luego de varias pruebasagueejillas mas adecuadas eran las de
100mesh La pelicula de carbdn fue recuperada sumergiends agua destilada donde
flotaba, varias de estas rejillas colocadas enoporge a manera de plataforma, y luego

alzando éste fuera de la superficie del agua, dabd@ del carbon; al hacer esto
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lentamente, se podia obtener una pelicula de catbonpocas grietas. Esta técnica
permite la fabricacion de muchos sustratos paposterior almacenamiento.

A partir de alli, se pudieron empezar a deposétarpleliculas activas de Au, Ta y
Mo sobre los sustratos de carbon. Para ello sari@ca la técnica de pulverizacion
catoddica por campo eléctrico. Se elaboraron catddoaquellos materiales, recortando
circulos a partir de ldminas correspondientes. t8eéuun cubridor idnico DC con
circuito de refrigeracion para los sustratos, preseen el laboratorio de Fisica de
Superficies, que genera el plasma a partir de gggaUn considerable numero de
pruebas, permitié definir las condiciones fisicasmdecuadas para la pulverizacion de
dichos catodos, apuntando al espesor predefingtasiEondiciones fueron:

Voltaje aplicado: 600 voltios
Corriente del plasma: 7 miliamperios
Presion de argén en la recamara: 8kfdlibares

Al fijar estas condiciones, el espesor de las pkécpudo controlarse a través de
los tiempos de pulverizacion. En procura de obtgrdiculas de similares espesores,
estos tiempos se calcularon a partir de los ceefies de desempefio de pulverizacion
catddica publicados por Institut fir Angewandte sthy(pagina web consultada en
septiembre, 2009):

Tantalo: 0,488 atomos Ta / i6n Ar
Molibdeno: 0,632 atomos Mo / ion Ar
Oro: 1,808 4tomos Au / ion Ar

Las condiciones citadas fueron determinadas enidonde ofrecer una lenta
formacion de las peliculas, de entre 6 y 18 ming&zgin los casos, de manera de tener
un buen control sobre proceso de pulverizaciow; felé posible también gracias a que
estas condiciones eran facilmente repetibles, magtenian altamente estables durante
todo el tiempo de deposicion.

A continuacion, una fotomicrografia electrénicawdea de las muestras (pelicula
activa sobre sustrato de carbdén, sobre rejilla dbre) que se ha manipulado
digitalmente en su brillo y contraste para podeeapr la estructura de la rejilla, y
sobre ella, una muy delgada pelicula de matertal@dracturado en algunas partes, e

intacto sobre otras.
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Figura 18. Muestra de material activo sobre rejilla

Accesorios de medicion.

El desarrollo del montaje experimental requirié altefactos anexos para la
medicidbn de magnitudes que no se pueden obtendasdenuestras principales. En
primer lugar, de la ecuacion para la obtencion aeséccion eficaz absoluta de
produccion de rayos X caracteristicos, se obsenmocparametro el niamero de
electrones de energia determinada que impactamdstra, Ne; pese a que los equipos
de microscopia electronica y microanalisis comé&siafrecen la corriente del haz
electronico como informacion, en este caso se mégdeeterminarla con la menor
incertidumbre posible. Por ello se fabricé wwsda de Faradayal que la muestra se
colocara sobre su entrada, y al ser atravesadéopalectrones del haz, estos fueran
totalmente colectados por la celda. Luego, paramtedorriente de dicho haz se acoplé
un electrémetro al microanalizador utilizado emaesivestigacion; asi, el nimero de
electrones se determind a través de la corrientBdagor el electrémetro, y el tiempo
vivo dado por el espectrometro.

Para fabricar la celda de Faraday, se recortd debarra de grafito de 10 mm de
diametro, un segmento de 15 mm de largo, al cui@ gerfor6 un orificio de 2,6 mm de
didmetro y cerca de 12 mm de profundidad. De estaena la profundidad de este
orificio seria unas cinco veces su diametro, paaeargizar el efecto deseado de
retencion de todo electron entrante, y ausenceletgrones secundarios que se escapen

de la celda. Se escogi6 el grafito por ser conductgenerar rayos X caracteristicos de
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muy baja energia, que no interfirieron con los picaracteristicos de los elementos

estudiados.

Figura 19. Esquema de la celda de Faraday utilizada

En segundo lugar, también de la ecuacion para tlenoldn de la seccion eficaz
absoluta de produccion de rayos X caracteristemsbserva como parametro el espesor
de las peliculas activas, En principio se plantearon varios métodos panadalicion
del espesor de estas peliculas, pero debido asteeeé&a minimo, se concluy6 que la
mejor y mas sencilla manera de medirle era a trae@sin microscopio de fuerza
atomicg como se sefialara en el capitulo anterior. Ersestdo, se experimentd para
encontrar la mejor manera de elaborar los escalbaémss peliculas activas, tratando de
fabricarlos sobre pequefias pastillas de silicioonostalino (cuya superficie se supone
un plano atémico, siendo muy lisa y uniforme), izsihdo como mascaras otros
fragmentos de silicio, rejillas de cobre y cinthesiva. Se determind que la técnica mas
eficaz para fabricar dichos escalones fue usandinta adhesiva, cubriendo con ella
una porcion de la superficie del silicio, y dejaneloresto desnudo. Luego de la
deposicion del material, esta cinta debia seraadicuidadosamente tirando de ella en la
direccion adecuada, lo que dejaba un escalén derialatiepositado de suficiente
calidad como para permitir medir directamente peser de la pelicula.

Para medir la altura de estos escalones, queigasalaal espesor t de las peliculas,
se utilizé unmicroscopio de fuerza atdbmica marca AGILENTBu respectivprograma
analizador Gwyddionbajo licencia de la empresa AGILENT. A través dehd
programa se realizd el analisis de los datos adagsirpor el microscopio, lo que

consistié en el mejoramiento de la informacién pbretiro de los diversos tipos de
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“ruido” presentes, el retiro del efecto de curvajiuzl establecimiento de planos base,
etc. y se obtuvo el espesor de las peliculas & plarperfiles. A continuacion, parte de
los datos adquiridos para el caso de la peliculardesobre silicio; se observan una

imagen bidimensional y una tridimensional del estay un parte del perfil del mismo:

0.84 ym

0.52 ym

Figura 21. Imagen tridimensional del escalon.
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Figura 22. Perfil del escalon.
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En la dltima figura, que muestra parte del perél dscalén, se ha efectuado un
acercamiento al centro de dicho perfil, para apregiejor la region donde se logra
visualizar la diferencia de alturas; alli se obaaima estructura con forma de pico, que
fue originada durante el proceso de deposiciommgeérial sobre la muestra testigo. En
ese lugar se encontraba un lateral de la cintasaghgque también fue cubierto por el
oro; asi, al retirar la cinta y siendo la pelicddéaun espesor muy pequefo, esta parte del
material que lleg6 a cubrir el lateral de la ciptamanecio en su lugar de crecimiento.
Esta estructura puede considerarse como una seeditre el silicio y la pelicula de
oro, por lo que el procedimiento de medicion dglessr debe hacerse en las regiones
internas de la pelicula, sin tomar en cuenta esteleb Las proporciones de esta
estructura se minimizan para peliculas de espesmeBo mayores que las utilizadas en
este trabajo.

En el caso de este escaldn, la determinacion gekes de la pelicula consistio en
la comparacion de las alturas promedio de dos megialel perfil: una primera region
correspondiente a la superficie del silicio desnudo una segunda region
correspondiente a la pelicula depositada sobrdi@bsEstas alturas promedios fueron

determinadas y comparadas por el programa anatizasgddion.

Montaje experimental final.

En este contexto, el montaje experimental finalléuarticulacién de las muestras
terminadas, los accesorios de medicion, el equipoanalizador (que incluye al
espectrometro), en funcién del procedimiento expenital ya definido.

Como equipo microanalizador se utilizd6 un microssomlectronico con
espectrometro tipo EDX incorporado, modédBOL-5910 PioneerEste estaba unido a
un electrometro anal6giddEITHLEY Instrumentsnodelo portétil, muy sensible, capaz
de medir corrientes del orden de los picoamperdosavés del cual se registraria la
corriente del haz electronico. Las muestras decyles delgadas de Au, Ta y Mo se
fijaron en las celdas de Faraday, y se introdujésias en la recamara del microscopio,
que se encontraba bajo un estadalt®evacio

Alli, a través de la imagen formada por electrosesundarios, se realizaba una

primera revision de las muestras para localizaioneg de las peliculas que estuvieran
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intactas, de manera de definir un lugar de medic®eguidamente, se hacia un
acercamiento hacia este lugar, mediante un aunadenxd000, lo que definia un area de
barrido de aproximadamente 5@@n” (un rectangulo de 2%m por 20 um). Este
microanalizador tenia la ventaja de poder adglasrespectros de rayos X mientras el
haz electronico barria muy rdpidamente el arealdjjade manera que las posibles
irregularidades en la superficie de las pelicutapremediaban; ademas, al no fijarse el
haz electrénico en un punto particular, el riesgaddstruccidén por calentamiento de la
pelicula era reducido. Es facil aproximar ested@garrido del haz sobre la superficie
escogida de la muestra, a un modelo en que laésetrainsversal del haz es la misma
que el area de barrido, distribuyéndose la coeidetelectrones en esa area.

La adquisicion de los espectros de rayos X se &atwrante un tiempo vivo de
2000 y 1600 segundos para cada energia escogida electrones del haz, dependiendo
de la muestra. Los tiempos muertos oscilaron €liré a 14 % del tiempo vivo en
todos los casos. Otros parametros fijados en esteafe experimental fueron:

Angulo de despegue del detector de Si(Li): 35°

Distancia de la ventana del detector a la muegtranm

Angulo solido de detecciohQ: 0,0052 sR

Eficiencia del detectof: 1 (para el rango de energias de los picos desjte
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Capitulo V

Secciones eficaces de produccion de rayos X carattécos por impacto electrénico
Resultados

Adquisicion de los espectros
La dindmica de trabajo en el laboratorio consistida adquisicion de espectros de
emision de rayos X del Au, Ta y Mo, para un rangoemergias de los electrones
incidentes desde cerca de los respectivos umbdaléenizacion de las capaz L y M
segun corresponda, hasta los 30 keV, y tambiéneldiaidn de las corrientes del haz
electrénico. Se identificaron de estos espect®gilos de interés:
Para el Au, los picos AueL(9,713 keV), Au-IB (11,442 keV), Au-M. (2,122 keV).
Para el Ta, el pico Ta-#(1710 keV).
Para el Mo, los picos Mo€L(2,293 keV), Mo-I8 (2,394 keV).
Véanse los espectros completos con los picos deemseralados en las siguientes

graficas:
Espectro de Au ( Haz electronico de 30 keV, tiempo vivo 2000 s, corriente 1,39 nA)

25000 -
20000 - -

FC Ka
15000 +

10000 +

Inetnsidad (N°de fotones)

W S\

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Energia de Rx (keV)

5000 4
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Intensidad (N°de fotones)

Intensidad (N°de Fotones)

Espectro del Ta (Haz electrénico de 30 keV, tiempo  vivo 1600 s, corriente 3,30 nA)

30000 -

25000 +

20000 +

15000 -

10000 -

5000 ~

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Energia de los Rx (keV)

Espectro del Mo (Haz electrénico de 30 keV, tiempo  vivo 1600 s, corriente 1,45 nA)

14000 -

12000 -

10000 -

8000 -

6000 -

4000 -

2000 ~

20

22

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Energia de los Rx (keV)

20

22
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Intensidad (N°de fotones)

Intensidad (N°de fotones)

Ahora, véanse los picos de interés a través deencamiento:

1000 -

800 -

600 -

400 -

200

Zoom de Picos Cu-Kb y Au-La,Lb ( Haz electrénico de 30 keV, Tiempo vivo de
2000 s)

6000 +

5000 +

4000 4

3000 4

2000 4

1000 +

8,5 9 9,5 10 10,5 11

Energia de los Rx (keV)

11,5 12 12,5 13

Zoom pico Au-M (Haz electronico de 30 keV, tiempovi  vo de 2000 s)

15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 6.5 7 7,5 8
Energia de los Rx (keV)
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Intensidad (N°de fotones)

Intensidad (N°de fotones)

Zoom del pico Ta-M (Haz electrénico de 30 keV, Tiem  po vivo de 1600 s)
900 -
800 -
700 A
600 -
500 |
400
300 1
200 A

100 +

0 T T T T T
1,2 1,7 2,2 2,7 3,2 3,7

Energia de los Rx (keV)

Zoom del pico Mo-L (Haz electrénico de 30 keV, Tiem  po vivo de 1600 s)

350 ~

300 ~

250 4

200 4

150 A

100 -

50 Mo-La: 2,29 keV
Mo-Lb: 2,39 keV
0 T T T T T T T T T T
185 205 225 245 265 285 305 325 345 365 385

Energia de los Rx (keV)
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Se observan también los picos caracteristicos €y-Ku-KB; que provienen del
cobre de las rejillas. Estas emisiones parasitas sonomagnte producidas por el
fendmeno de fluorescencia de rayos X; en el casdaslggraficas mostradas, estas
emisiones se observan con gran intensidad debiths @&azones: por ser estos espectros
adquiridos justamente en la energia mas alta gopé#nla los electrones del haz, dentro
de las condiciones experimentales de esta invesiigaque fue de 30 keV; y ademas,
por ser la masa total del cobre presente, much@ntue la masa total de las peliculas
delgadas de las muestras. En estas condicionesdcigcp radiacion de frenado con una
energia de hasta 30 keV, fundamentalmente provends grafito de las celdas de
Faraday, pues la mayoria de los electrones in@deatraviesan las peliculas delgadas,
impactando en la superficie interna de dichas se{da claro que también se produce
radiacion de frenado en el material de las muesatagjue en cantidades despreciables).
Esta radiacion provocaria la emisiébn de rayos Xadtaristicos del cobre por
fluorescencia; la magnitud de esta fluorescenci@dece al disminuir la energia de los
electrones incidentes. No se descarta que alguecsanes del haz sean dispersados en
la direccion de la estructura de cobre, pero encantidad también despreciable, debido
a que dicha estructura se encuentra en el misrmo mla las peliculas delgadas, y la
proporcién de electrones retrodispersados dismirdrgenéaticamente al aumentar la
energia de los electrones incidentes, como se rviel €apitulo pasado; estos hechos
sustentan la afirmacion del fenomeno de fluoresaeoomo origen de los picos del
cobre.

Luego, es claro de las graficas mostradas lgueresencia de estos picos
caracteristicos del cobre no afecta el proceso mi@iais de la informacion obtenidga
que se encuentran alejados de las regiones daltespeopias de los picos de interés

para esta investigacion, por lo que no hay solagatioi

Los espectros adquiridos se distribuyeron segénéagia del haz incidente, asi:

Para el Au: 12 keV, 15 keV, 20 keV, 25 keV, 30 kdistos espectros fueron
adquiridos durante un tiempo vivo de 2000 segundos.

Para el Ta: 5 keV, 10 keV, 15 keV, 20 keV, 25 k&0, keV. Estos espectros

fueron adquiridos durante un tiempo vivo de 16@fusdos.
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Para el Mo: 5 keV, 10 keV, 15 keV, 20 keV, 25 k&0, keV. Estos espectros
fueron adquiridos durante un tiempo vivo de 16@fusdos.
A través de las corrientes medidas en cada adguisiclos tiempos vivos, se

determinaron los nimeros de electrones incidentakes, para cada caso.

Andlisis y tratamiento de la informacion obtenida

Una vez adquiridos todos los espectros, se procedidbajar sobre estos datos
para determinar las secciones eficaces de produdeidayos X. Para ello, se recurrié a
la aplicacion ORIGIN 6.0; ademas se utilizO comordmaienta auxiliar la aplicacion
Microsoft EXCEL 2003.

En principio debe sefialarse que se observa la mmesele “ruido” en una
magnitud considerable en todos los picos de intgrés principalmente en aquellos
picos adquiridos cuyas intensidades son pobresL(Mad-LB). La causa de esto es
precisamente la poca altura de dichos picos, @ifginen la cantidad minima de
material con que fueron elaboradas las muestraser8bargo, este efecto no interfirio
significativamente en el andlisis de la informaciglguirida.

Asi, en una primera accién, se procuré determirga skecciones eficaces
adimensionales de produccion de rayos X caracteost esto es, recuperar
directamente de los espectros las intensidadeseal @e los picos de interés como
funcién de las energias de los electrones incidetara lograrlo, dichos picos fueron
aislados digitalmente del resto del espectro, pkespués establecer una linea base
correspondiente al fondo continuo, lo cual se dé@ma automéaticamente por el
programa o manualmente por el investigador, seg(petmitiera la forma del pico en
cuestion. De esta manera, para un pico particukmea se obtenia mediante integracion,
limitada por la curva del pico y la linea base l@stzEda. A continuacion un ejemplo de
este procedimiento, donde se aisla el pico AuiMse establece una linea base que

limita el &rea de integracion:
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Pico Au-Ma aislado del espectro y con linea base

5000
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Energia de los Rx (eV)

Luego, el resultado de la integracion es igual é@mero de fotones X
caracteristicogfectivamente detectados por el espectromgtana esa energia de los
electrones del haz, N(E); esta informacion ofreca ea del comportamiento de las
secciones eficaces con respecto a la variacioa endrgia de los electrones incidentes.
Para obtener lasecciones eficaces absolutas de produccion de réyoaracteristicos
se debe recurrir a varios parametros de diveragraleta, como la concentracion y el
espesor del material de la muestra, el nUmeroadtrehes impactantes, la geometria del
sistema de deteccion y su eficiencia, de dondébsmndran ademas las unidades de las
secciones eficaces (barn). Asi, recordando la é@uadsta en el capitulo anterior
(Shima et al., 1981; Peng et al., 1998; Llovet, Istey Salvat, 2000):

an
NN eAQNL'M (E)

O =W I m (E) =

donde, como se sefialara, la forma de la curva \dada por el factor N(E), y el resto

corresponde a una constante multiplicativa queaugsaoeralizar la informacién medida

69



por el espectrometro. Se interpreta de esta ecquagi@ el factor #/AQ permite
expandir el fendmeno para tomar en cuenta los ést@mitidos en direcciones distintas
a las del detector, suponiendo que esta emisigsoaspica. El factor 1/Ne verifica que
la seccién eficaz calculada vendra dada por eledtdidente. Y el factor M, dondeN

es la concentracion de los atomos de la muestralyespesor, indica una idea de la
distribucion espacial genérica de los atomos dehdw, necesaria para estimar el

namero de ellos que se encuentran relativamenigesiqs al bombardeo electronico.

Resultados

Primero, se muestran dos parametros necesariogsdalores de célculo de las
secciones eficaces absolutas de produccion de rdyoaracteristicos por impacto
electrénico, por elemento correspondiente, quais®@s a los parametros publicados en
el capitulo anterior. El espesor de las pelicutas&lié con un microscopio de fuerza
atomica de la manera descrita en el capitulo pasadmncentracion de los atomos de
las muestras se obtuvo de Attwood et al. (2001):

Au:
Espesor de la pelicula: 6,8 nm
Concentracion: 5,89xbatomos/m

Espesor de la pelicula: 5,5 nm
Concentracion: 5,55x fHatomos/m

Espesor de la pelicula: 4,1 nm
Concentracién: 6,42xtbatomos/m

El tratamiento de la informacién obtenida a tragédas multiples adquisiciones
de espectros ya enunciadas, dio como resultadigléeste coleccion de secciones
eficaces de produccion de rayos X caracteristiams impacto electrénico, de los
elementos Au, Ta y Mo, donde la energia reducidiefiee como la razén de la energia
de los electrones del haz en relacion a la enelgjimnizacién de la capa electronica
tratada; ademas, se ha agregado una linea de téngerinomial de segundo grado
(esta linea de tendencia s6lo procura servir coan@imienta de visualizacién, no debe

entenderse como un ajuste experimental de dichdsla®:
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Seccion eficaz de produccion de RX (barn)

Seccion eficaz de produccion de rayos X #asl o por impacto electrénico

Energia de los| Energia reducidaSeccion eficaz Au-t
electrones (keV U=E/E, (barn)
15 1,54 301
20 2,06 490
25 2,57 564
30 3,09 595

Graficando estos resultados, obtenemos:

Seccion eficaz de produccién de rayos X Au-La pori  mpacto electrénico

700 ~
600 4
500 -
400
300
200
100
0 T T T T 1
1,00 1,50 2,00 2,50 3,00 3,50
Energia reducida de los electrones incidentes
U=E/EL
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Seccion eficaz de produccion de rayos X #asl p por impacto electronico

Energia de los| Energia reducida Seccion eficaz Au-g
electrones (keV U=E/E; (barn)
15 1,31 129
20 1,75 263
25 2,18 331
30 2,62 378

Seccidn eficaz de produccion de rayos X Au-Lb pori  mpacto electrénico

400 -

w
a1
o

300

250 1

200 +

150 -

100 -

Seccién eficaz de produccién de RX (barn)
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Energia reducida de los electrones incidentes U=E/E L
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Seccion eficaz de produccion de rayos X #aeM o por impacto electrénico

Energia de los| Energia reducidaSeccion eficaz AuMa
electrones (keV U=E/Ey, (barn)
12 5,66 4032
15 7,07 3428
20 9,43 2950
25 11,78 2619
30 14,14 2327

Seccion eficaz de produccién de rayos X Au-Ma pori  mpacto electrénico

4500 -
— 4000 -
3500 - 3
3000 -
2500 -
2000 -
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Seccion eficaz de produccién de RX (barn
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Seccion eficaz de produccion de rayos X fij@eM o, por impacto electrénico

Energia de los| Energia reducidaSeccion eficaz Tavia
electrones (keV U=E/Ey, (barn)
5 2,92 471
10 5,85 345
15 8,77 271
20 11,70 260
25 14,62 218
30 17,54 196

Seccion eficaz de produccién de rayos X Ta-Ma pori  mpacto electrénico

500,0 -
4500 -
400,0 -
350,0 - N
300,0 -
2500 ¢

200,0 - rY
150,0 -
100,0 -
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Seccion eficaz de produccion de RX (barn
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Energia reducida de los electrones incidentes U=E/[E M

74



Seccion eficaz de produccion de RX (barn)

Seccion eficaz de produccion de rayos X fif@-L por impacto electrénico

700,0

o
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o
o

500,0 -

400,0

300,0 1

200,0
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Energia de los| Energia reducidaSeccioén eficaz Mo-L
electrones (keV U=E/E (barn)
5 2,13 656
10 4,26 503
15 6,38 386
20 8,51 341
25 10,64 343
30 12,77 322

Seccion eficaz de produccién de rayos X Mo-L por im

pacto electronico
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En general, las formas de las secciones eficacpsodeccion de rayos X de capas
electrénicas internas y, consecuentemente, lasaforde las secciones eficaces de
ionizacion, tienden a comportarse de manera muiasianla siguiente figura (Goldstein
et al., 1984):

IO[

Q (cm?2 x 1072
(& ]

Figura 23. Forma general de las secciones efideamizacion de capas internas como
funcion de la energia reducida.

Se pueden identificar en esta figura tres regiosegun la energia; una primera
region donde se observa un crecimiento muy rapeltadseccion eficaz, partiendo de
cero ionizaciones por debajo de una energia dada;segunda regién donde este
crecimiento desacelera hasta alcanzar un méxinma,lpego empezar a decrecer; y una
tercera region donde el decrecimiento es sostalidomentar la energia del agente de
excitacion.

En el caso de este trabajo, se observo que lamses eficaces de produccion de
rayos X medidas para el Auxly para el Au-IB se ubicaron en la primera region, lo que
explica la forma creciente en la disposicion deda®s obtenidos. En el caso del Au-
Ma, Ta-Ma y el Mo-L, por el contrario se tomaron medidagpdestas en la segunda y

tercera region, por lo que se observa una condiect@ciente en dichos datos.
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Conclusiones

Los distintos momentos que pueden diferenciars¢ralele este trabajo permiten

plantear algunas conclusiones, que conviene adad#is como sigue:

Sobre la nocién de seccion eficaz como herramienta

Como se discutiera en los primeros capitulos, @amogeneral de seccion eficaz
tiene un origen rigurosamente geométrico, al putgoser expresada en unidades de
area. Luego, es tomada como herramienta conceptuaimemente util y popular en la
formulaciéon de hip6tesis y en la construccion aeiss que abordan fenédmenos del tipo
impacto entre particulascomo un modo de expresar la probabilidad de que
determinados fendmenos originados en estos impadetagan lugar.

En el ambito de la medicion de probabilidades deisiém de rayos X
caracteristicos originados por impacto electronlaonocién de seccion eficaz en la
forma de secciones eficaces de producciébn de rayos X caiatitws resulta
constructiva, ya que la manera como técnicamentepsoducidos los rayos X, es a
través de la proyeccion de particulas estimula(ites electrones) en la direccién de
particulas blanco (los atomos del material a eatjydde modo que en forma general
puede hablarse de la probabilidad de que unasplagicolisionen con las otras (en el
caso del fenémeno de fluorescencia, podria hat&ersésma interpretacion, mediante la
simple sustitucion de los electrones por fotones).

Asi, mas puntualmente habran de proponerse baarexielo, estructuras internas
de los atomos, cuyas geometrias son cuantificaBles.ejemplo, en el caso de esta
investigacién se encontraron secciones eficacgsrattuccion de rayos X tipo Auel
del orden de los cientos dmrn (1 barn = 1% m?), que pudieran suponerse como
circulos con radios del orden de los'i6n, que son unas mil veces mas pequefios que el
radio atémico total, que es del orden de 108°1®. Como otro ejemplo podemos
comparar la seccion eficaz de produccion de raytipdXAu-La para una energia de los
electrones incidentes de 30 keV, que resulté del@®6 en este trabajo, con la seccién
transversal de un &tomo de Au neutro con un rasheiado de 1,5 x ¥ m. Luego, la

seccién transversal geométrica del &tomo de Aa s€ti= 7,1 x 100° m* = 7,1 x 16
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barn; lo que representa un area cerca de un nadveces mayor que la seccion eficaz
de produccion de rayos X tipo Autlque se logré medir en este trabajo.

Esta comparacion da una idea inmediata de la pilatabde produccién del fotén
X en cuestién, y en el caso de la medicion citadm der que la ocurrencia del
fendmeno de produccion de un foton X tipo Au-les muy poco probable (esto se
verifica al observar que, para producir unas cisaoitaenas de miles de foton&s-La
caracteristicos, fue necesario exponer la muestpanabardeo electronico por 2000
segundos, para un total darios billones de electronesipactantes, calculados a partir

de la corriente del haz).

Sobre el procedimiento experimental

El procedimiento experimental estuvo orientado glgrlanteamiento ideal de un
experimentopara la determinacion de secciones eficaces, \lapecuacionmostrada.
Ciertamente, se determinaron las secciones eficaeeproduccion de rayos X
caracteristicos, pues son los rayos X los que iefeaente se midieron. Es posible
convertir estos valores a secciones eficaces de ionizaei@ajpias electronicas internas,
si se dispone de la informacion de los rendimieatofluorescencia correspondientes.

Dicho procedimiento experimental es muy util poregsegeneralizable, de facil
comprension, y de sencilla aplicacion. Asi, puetilezarse para determinar otro tipo de
secciones eficaces, como la de produccion de etextrAuger, o la de produccién de
rayos Xx caracteristicos de otras capas electrénid@emas, con una adecuada
reingenieria, puede utilizarse para determinars&axiones eficaces de produccion de
rayos X caracteristicos por fluorescencia.

Sin embargo, este procedimiento experimental @sitatlo por la arquitectura de
las muestras, ya que para poder descartar ciegto®mienos que de otro modo lo
anularian, principalmente el de retrodispersiomeldetrones del haz, las muestras deben

elaborarse de una manera muy especifica.

Sobre el montaje experimental y los accesorios deeghicion
En este punto se debe hacer referencia a las paioiies revisadas, consideradas

como investigaciones antecedentes a ésta, y meaasren el primer capitulo. Pese a
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que se pueden sefalar mayores 0 menores semejenga&s ellas y con esta
investigacién, todas coinciden en basar sus mugesxperimentales esustratos
macroscopicos(laminas, bloques), y ademas en algunos casobprados en un
material con mayor numero atémico que el carbohami@io en muchos casos). Esto
obligé a dichos investigadores a incorporar a ssutos unfactor de correcciorpor
electrones retrodispersados desde el sustratongymieden medirse sino calcularse a
partir de suposiciones razonables, e incluso @ plrimodelos tedricos como el llamado
modelo de biparticion de transporte electronico @nal., 2003), lo que aumenta la
incertidumbre en el acto de medicion. En ese sensd considerd que las muestras
experimentales desarrolladas y utilizadas en estestigacionsuperana las referidas,
por evitar la obligacion de estas correccionesniisyendo la complejidad del andlisis
de los datos recuperados. Por ello, se recomieada puevos trabajos, el uso de
muestras experimentales iguales o similares agiaisailizadas.

Por otra parte, en lo concerniente a la determbmacie los espesores de las
peliculas delgadas, la fabricacion de éssalonesy la medicion de su altura a través de
un microscopio de fuerza atémica, resulté ser éoaita poderosa para cumplir con ese
objetivo, por su fiabilidad, rapidez, registro darformacion, pero también por el hecho
de que la elaboracién de los escalones sobre lpastie silicio monocristalino no
requiere de mayor esfuerzo, ya que se demostrébgsta con imponer sobre la
superficie del silicio una méascara de cinta adl@egara luego de la deposicion retirarle

cuidadosamente y formar asi el escalon.

Sobre el andlisis de los datos y la formulacion des resultados

Primeramente, se hace referencia a la presenciaud#” en una magnitud
considerable en todos los picos de interés, pemcipalmente en aquellos picos
adquiridos cuyas intensidades son pobres (Mo-L,LAu-Esto fue causado por la
minima cantidad de material con que se elabora®miuestras, pero este efecto no es
corregible desde esa direccion pues, como se éxpdis precisamente esa minima
cantidad de material lo que ofrece varias ventpgs el procedimiento experimental,

gue no pueden ser dejadas de lado. Entonces, smiezxla aumentar el tiempo de
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andlisis de las muestras considerablemente, deafque la proporcion de la altura de
los picos a la fluctuacion de la sefial aumente i@mlde manera considerable
(Goldstein et al., 1984).

En cuanto a los resultados, se consider6 que ds&en solidarios con las
expectativas en cuanto a sus 6rdenes de magnaud forma de las curvas construidas
dentro de la ventana energética de los electroakbat. Sin embargo, se aprecia la
necesidad de tomar un mayor nimero de medicioneBodde esa misma ventana
energética, para poder detallar aun mas la formadideas curvas. Entonces, se
recomienda realizar la adquisicion de los datosnzaado en uno o dos
kiloelectronvoltios por medicién, en lugar de cifea el caso de esta investigacion, esto

no pudo hacerse debido a limitaciones logisticas).

Comentarios finales

Pese a que se afirmé que el objetivo general de estestigacion fue la
determinacion de las secciones eficaces de prattucde rayos X por impacto
electrénico de las capas internas de los elemestusgidos, como funcion de la energia
de los electrones incidentes, facilmente este iobjgtudo sustituirse por el desarrollo
de un método para determinar dichas secciones afggerdiendo relevancia la
designacion de los elementos escogidos, ya quepgide de la investigacion y de los
esfuerzos dirigidos, tuvieron como meta la considrc de todo un procedimiento
experimental (incluyendo aqui al montaje experiragmrn esa via.

Por todo ello, esta investigacion recomienda la egdizacion de dicho
procedimiento y montaje experimentales a otros emas, y para otras capas
electronicas internas.

Ademas, por las caracteristicas de las muestrasedaporadas, particularmente
por sus espesores, también se recomienda reforegitaexperimento en el ambito de la
microscopia electrénica de transmision analifiga que en ese contexto son tipicos los
espesores utilizados; ademas, se lograra la vedéjpoder expandir el rango de la
energia del haz electrénico hasta valores cercatos 200 keV, caracteristicos de este

tipo de microscopia.
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