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Un acelerador electrostitico es una herramienta muy versatil para analizar materiales mediante las técnicas de haces de io-
nes. Estas técnicas, conocidas como técnicas IBA (ion beam analysis), son ampliamente utilizadas para la caracterizacién
cuantitativa y no destructiva de la estructura y composicion de la zona préxima a la superficie de cualquier material, hasta
profundidades de 10 pm y con resolucién en profundidad en la superficie de 2 a 20 nm. Sus aplicaciones abarcan muchos
campos, entre los que destacan: ciencia de materiales, microelectrénica, metalurgia, mineralogia, corrosién, ciencias de poli-
meros, estudios medioambientales, ciencias biomédicas, y arte y arqueologia. En este trabajo se revisan los principios fisicos
de las técnicas IBA y algunas de sus capacidades analiticas se ilustran con una seleccién de ejemplos.

An electrostatic accelerator is a very
versatile tool for the analysis of the
elemental composition of materials by
means of ion-heam based analytical
techniques. These techniques known
as IBA (ion beam analysis) are widlely
used as a guantitative and non
destructive characterization ot almos!
any material cdown to depth of 10 um
helow the surface and with a depth
resolution at the surface from 2 o 20
nm. Their applications cover a wide
range of areas such as: materials
science, microelectronics, corrosion
stuclies, polymer science,
environmental studies, biomedical
sciences and art and archaeology. In
this work the general physical
principles of IBA are reviewed and its
capahilities are illustratec with a
selection of examples.

INTRODUCCION

Bajo el nombre de andlisis con haces
de iones se agrupan un conjunto de
técnicas de caracterizacion de materia-
les cuya propiedad comin es que utili-
zan como sonda un haz de iones de
energias tipicas de unos megaelectrén-
voltios (MeV) generado por un acelera-
dor electrostdtico de iones (1). Estas
técnicas, aunque hoy estdn muy con-
solidadas y son herramienta habitual
en muchos laboratorios de investiga-
cién en paises industrialmente desarro-
llados, todavia no son muy conocidas
en Espafia. Recientemente, en 1998, se

ha instalado en Sevilla el primer acele-
rador, de 3 MV, dedicado a estos fines,
y el segundo esta en tramite de instala-
cién en el Campus de la Universidad
Auténoma de Madrid. En este dltimo
caso se trata de un acelerador tandem
de 5 MV de la firma High Voltage
Engineering Europa B.V. que serd ges-
tionado por el Instituto de Ciencia de
Materiales Nicolds Cabrera y al que es-
tan asociados los autores del presente
articulo. La tensién maxima de opera-
cion es suficiente para realizar experi-
mentos ERDA con iones pesados (véa-
se mas adelante), lo que abre
interesantes posibilidades de andlisis,
implantacién, etc., aparte de las técni-
cas analiticas convencionales que se
pueden llevar a cabo con aceleradores
de tensién inferior (tipicamente 2-3
MV).

Las técnicas de anélisis con haces de
iones tienen un marcado caracter mul-
tidisciplinar aplicindose en las mas di-
versas areas de la investigacion como:
ciencia de materiales (2), microelectrd-
nica y materiales avanzados (3), estu-
dios de medio ambiente (4), biomédi-
cas (5), arqueologia (6), estudio y
autentificacién de obras y objetos de
arte (7), etc. Referente a estas dos ulti-
mas aplicaciones cabe destacar la ins-
talacién, en funcionamiento desde
1989, del acelerador del laboratorio de
los museos de Francia en el palacio del
Louvre en Paris (8). Técnicas como el
andlisis de la retrodispersion eldstica
de iones (RBS; Rutherford hackscattring
spectrometry) (9) son especialmente
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potentes en microelectrénica y ciencia
de materiales. Son técnicas cuantitati-
vas y con las que se puede realizar me-
didas absolutas. Su profundidad de
anélisis se adapta muy bien a los espe-
sores tipicos de peliculas en los com-
ponentes electrénicos de Gltima gene-
racion (1-10" nm). Otras técnicas como
la emisién de rayos X inducida por
particulas (PIXE; particle induced X-ray
emission) (10) permiten el andlisis mul-
tielemental de una muestra compleja
incluyendo los elementos traza con li-
mites de deteccidn de varias partes por
millon. Tradicionalmente los proyecti-
les utilizados como sonda para anali-
zar las muestras, han sido elementos li-
geros como H y He extrayéndose la
informacién del anélisis de su energfa
cinética. En los dltimos afios ha ido
creciendo el interés por el uso de iones
pesados (Si, I, Au) en técnicas que in-
corporan nuevos métodos de detec-
cién como el tiempo de vuelo, cuya
medida en coincidencia con la energia
permite obtener perfiles de concentra-
cién con separacion de masa (E-TOF-
ERD).

LAS TECNICAS IBA.

Conceptualmente, los fundamentos
fisicos de las técnicas IBA son muy
sencillos; un haz de iones de unos po-
cos MeV, producido por un acelerador
de particulas, se hace incidir sobre el
blanco, o muestra a analizar. La inte-
raccién de [a particula incidente, o
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Figura 1. (a) Esquema de la colisién eléstica. RBS detecta el proyectil
dispersado y ERD el dtomo de la muesira desplazado. (b) Disposicion

experimental para RBS y ERD.

proyectil, con el blanco puede dar lu-
gar a distintos productos; particulas,
electrones o fotones. Analizando de
forma selectiva una propiedad de uno
de los posibles productos de la interac-
cién estaremos utilizando una u otra
técnica IBA. Normalmente la magnitud
analizada es la energfa mediante un
detector de barrera de estado sélido,
aunque se pueden medir otros pardme-
tros como la velocidad de la particula
mediante la deteccién del tiempo de
vuelo. En algunos casos especiales se
pueden medir varios parametros en
coincidencia lo que permite hacer un
andlisis selectivo de determinados ele-
mentos o reducir los niveles de ruido.
El buen conocimiento que se tiene de
las posibles interacciones y fendmenos
que ocurren durante el transporte de
iones a través de la materia, permite
que los resultados de la medidas con
técnicas IBA sean cuantificables y que
se puedan realizar medidas absolutas
sin necesidad de muestras de referen-
cia. A continuacién se resumird breve-
mente los principios de algunas de las
técnicas mds usadas. con ilustracion de
ejemplos.

Colisiones elasticas

Cuando la distancia minima entre los
dos nicleos que interaccionan es ma-
yor que su radio nuclear, Gnicamente
las fuerzas coulombianas juegan un
papel relevante dando lugar a una inte-
raccién nuclear eldstica. La cinematica
del proceso estd gobernada por el prin-
cipio de conservacién de la energia v
del momento lineal de los choques
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medida de la
energia de la particula,
conociendo la masa vy
energia del proyectil inci-
dente, permite deducir la
masa de la particula del blanco que in-
terviene en la colision. En el caso de
analizar una muestra compuesta, en la
aplicacion de esta Gltima técnica resul-
ta muy interesante, como se ha men-
cionado en la introduccién, la medida
en coincidencia de la energfa cinética
y del tiempo de vuelo. De ambas me-
didas se puede separar la masa de [os
diferentes componentes de la muestra
y obtener perfiles de composicion a
partir de sefiales libres de interferencias
o solapes. La probabilidad de detectar
las particulas dispersadas bajo un de-
terminado dngulo, la seccién eficaz de
dispersién, viene dada te-
éricamente por la férmu-
la de Rutherford (11). Un
caso de gran relevancia
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proceso de colisién eldstica junto con
la disposicién experimental en RBS y
ERD convencional sin tiempo de vue-
lo.

l.a técnica RBS es especialmente dtil
para estudiar peliculas delgadas de un
material més pesado que el substrato
que las sustenta. Ello es debido a que
la energia del proyectil después del
choque es mayor cuando mayor es la
masa de la particula que lo dispersa,
con lo que en el espectro RBS, las "se-
fales" de la pelicula delgada aparece-
ran a energfas mds altas que las sefiales
del substrato y, por tanto, libres de rui-
do de fondo que l[imitarian la obten-
cién de informacion. Por esta razén la
técnica RBS ha sido ampliamente usa-
da en la década de los 80 para estudiar

Energla (ke')

donde no se cumple di-
cha férmula es el caso
del “channeling” o cana-
lizacién que permite es-
tudiar una gama muy in-
teresante de problemas
en muestras cristalinas
(12). El proyectil, a medi-
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del  material  (13).
Tenemos, por lo tanto, to-
dos los ingredientes para
deducir el perfil de con-
centracién en profundi-
dad. La Fig. 1 muestra es-

quemaédticamente este SIMNRA.
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Figura 3. Espectro ERD de una muestra de 600nm de nifrurc de silicio
cen hidrégeno incorporado. El éngulo de dispersién, ©, es 30°. Ef
perfil de hidrégeno se muestra claramente con una anchura de unos
450 keV. El perfil de N es més ancho, unos 3500 keV, debido ol mayor
poder de frenado del N comparado con el del H, aunque los dos
elementos estén uniformemente distribuides en el mismo espesor. La
linea continua represenia el especiro simulado por el programa
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Figura 5. Esquema del proceso PIXE.

detectar. Esto solo se

Figura 4 Diagrama de energia-tiempo de un espectro E-TOF ERD de
una lémina c?efgao‘a de BCN depositada sobre un substrato de Si. La
pelicula ha incorporado H, O y Ar como impurezas. Obsérvese que en
el rango de elementos ligeros se puede separar una unidad atémica de

masa.,

consigue si éstos son mas
ligeros que el haz. Esta
técnica se ha usado con
éxito para obtener perfi-
les de concentracién de

la cinética de formacién de los siliciu-
ros (14). En la Fig. 2 se representa un
espectro RBS de una muestra de Si en
la que se ha implantado Cr a una ener-
gia de 300 keV y en una dosis nominal
de 144x10" dtomos cm?. En este caso
aunque el Cr esté alojado a cierta pro-
fundidad en la matriz de Si, la diferen-
cia de masa con el Si es suficiente co-
mo para que su sefial aparezca a
mayor energia que la del substrato.

Un anélisis detallado de un espectro
de este tipo permite obtener los pard-
metros relevantes de la implantacion
tales como la cantidad de material im-
plantado, el rango proyectado o pro-
fundidad del méaximo de la implanta-
cién y el perfil de la implantacién
incluyendo la asimetria (skewness), del
mismo. Las medidas del espectro de la
Fig.2 ajustadas con el programa de si-
mulacién RUMP (15), dan como resul-
tado un rango proyectado de 284 nm y
muestran la existencia de dicha asime-
tria ajustdndose el perfil a dos medias
gaussianas de forma que distribucion a
mayor profundidad presentaba una se-
mianchura a mitad del méaximo
(HWHM) menor (86 nm) que la distri-
bucién mas externa (117 nm) (16).

Fn un experimento de ERD conven-
cional se pone una pelicula absorbente
entre la muestra y el detector para fre-
nar los iones del haz incidente disper-
sados con dngulos bajos que son muy
numerosos y saturarian el sistema de
medida enmascarando la informacidn
atil. El espesor de la pelicula se elige
de tal forma que a su vez no frene los
dtomos de la muestra que queremos
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H con haces de He (17).

De todo lo dicho queda
claro que RBS y ERD son dos técnicas
analiticas que se complementan. En la
Fig. 3 se muestra un espectro ERD ob-
tenido con un haz de Si de 28 MeV,
para una pelicula de nitruro de silicio
de 600nm de espesor con hidrégeno
incorporado.

El uso de iones semipesados en téc-
nicas como ERD tiene la ventaja de
que se aumenta la seccién eficaz de
colisién (varia como Z* del proyectil) a
la vez que permite detectar mds ele-
mentos. Elegir Si como elemento del
haz para experimentos ERD es un buen
compromiso ya que permite detectar
todos los elementos ligeros comprendi-
dos entre el H y el O, para los que RBS
convencional con He, presenta una
seccién eficaz muy baja (de nuevo va-
ria con 7 del blanco), o simplemente
no los puede detectar como es el caso
del H. En este espectro ERD de la Fig.
3 se aprecia claramente el H y el N,
elementos componentes de la pelicula
delgada mds ligeros que el Si (18). Con
el fin de abtener informacién cuantita-
tiva, el tratamiento de un espectro RBS
es mas sencillo que el ERD, porque
mientras que en RBS solo se ha de se-
guir la pista a una sola particula tanto
en el camino de estrada a la muestra
como en el de salida, en ERD la parti-
cula que se sigue en el camino de en-
trada es la del haz, v para el camino de
salida hay que tener en cuenta tantas
tabulaciones de poder de frenado dis-
tintas como particulas de la muestra
detectadas. Ademds, en ERD, se suma
el problema de tener que evaluar la
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pérdida de energia en la pelicula ab-
sorbente (12 pm de Mylar en el caso
de la Fig. 3). Dado que los poderes de
frenado en muchos casos solo se cono-
cen con imprecisiones mayores que un
7 0 10 %, la técnica de cuantificar es-
pectros comparando un espectro real
con el simulado mediante un programa
informadtico se debe utilizar con ciertas
precauciones. Otro hecho ficilmente
observable en el espectro de la Fig. 3
es la peor resolucion el profundidad
cuanto mavyor es el nimero atémico
del elemento detectado. Esto se aprecia
viendo la anchura del borde de alta
energia de la sefal (en la figura donde
estén situadas las flechas indicando el
elemento). Esta anchura tiene funda-
mentalmente dos componentes, la peor
resolucion por parte del detector de
energia a medida que aumenta el nd-
mero atémico de la particula detectada
(19), y el straggling de la particula, que
también aumenta con el nlimero ato-
mico, al atravesar la pelicula absorben-
&,

Cuando se utiliza la técnica E-TOF
ERD, la deteccidon simultidnea de la
energia y tiempo de vuelo actda como
un espectrometro de masas, como po-
ne de manifiesto la representacién de
un diagrama tiempo-energia. Tal dia-
grama se muestra en la Fig. 4 para una
pelicula de BCN (compuesto de boro,
carbono y nitrégeno) crecida sobre un
substrato de Si. La grafica muestra im-
purezas de H, O y Ar, incorporadas a la
pelicula por el procedimiento de creci-
miento utilizado. El diagrama permite
resolver masas ligeras que se diferen-
cian en una unidad de masa atémica
(uma). A medida que el ndmero atémi-
co de la particula aumenta y la resolu-
cién del detector de energia empeora,
la separacion de masas resulta mas difi-
cil. Esto se aprecia en el diagrama de la
Fig. 4 en el progresivo ensanchamiento
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Figura 8. Espectros PIXE de dos filfros de acetato de celulosa por los que se ha hecho pasar aire, refeniendo una muesira de lus particulas en suspensién. La muestras
se recolectaron en mayo de 1992 en la ciudad de Madrid. Los espectros se han obtenido con un haz de protones de 2,5 MeV.

de las curvas asociadas a cada masa a
medida que aumenta el nimero atémi-
co.

Interacciones particula
electron

La técnica PIXE desarrollada hace
casi 30 afios en la Universidad de Lund
(20), es hoy en dia una técnica bien es-
tablecida y utilizada por muchos labo-
ratorios. En la Fig. 5 se representa un
esquema del proceso PIXE que consiste
en la deteccion de rayos X emitidos al
ocupar electrones de niveles mas altos
las vacantes de niveles profundos en
un dtomo de la muestra, producidas
por colisiones con los iones del haz in-
cidente.

La elevada seccion eficaz atémica de
ionizacién de niveles profundos junto
con el bajo ruido de fondo, hacen que
esta técnica sea muy adecuada para
andlisis de elementos traza en muchos
tipos de muestras. Los mejores resulta-
dos de la aplicacidn de la técnica se
obtienen usando iones ligeros con
energias de 2 a 5 MeV/uma.

Los iones incidentes pueden arrancar
electrones de niveles profundos de los
dtomos de la muestra quedando estos
en un estado excitado. En el proceso
de desexcitacién se pueden emitir ra-
yos X que son caracteristicos de cada
elemento. La técnica PIXE consiste pre-
cisamente en analizar estos fotones,
determindndose de forma univoca los
componentes de la muestra incluso a
niveles traza. En la Fig. 6 se muestran
dos espectros PIXE en los que se han
sefialado algunos de los picos que apa-
recen mas significativos, y que reflejan
la composicion del aerosol urbano de
Madrid. A través de filtros de acetato
de celulosa se ha hecho pasar un de-
terminado volumen de aire. Una mues-
tra de las particulas en suspensidn es
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retenida por el filtro y su andlisis me-
diante PIXE determina la composicién
elemental del aerosol (21).
Comparando los dos espectros se pue-
de apreciar claramente el paso de una
hora punta de trifico rodado a un pe-
riodo mas tranquilo. Cada uno de estos
espectros se obtiene en tiempos cortos,
unos cinco minutos, y puede dar infor-
macién de concentraciones de hasta
20 elementos, siendo el proceso de
cuantificacidn bastante rapido gracias
programas informaticos. La gran canti-
cad de datos obtenidos permite la apli-
cacién de métodos estadisticos multi-
variantes para la asignacion de fuentes
contaminantes (22).

Otras intevacciones

Si la energia del proyectil es suficien-
te para superar la barrera de repulsién
coulombiana, la colisién proyectil-
blanco puede dar lugar a reacciones
nucleares con la emisidn de nuevas
particulas o rayos gamma, lo que se
conoce como NRA (nuclear reaction
analysis) y PIGE (particle induced gam-
ma-ray emission). Estos procesos tienen
la ventaja de ser selectivos, esto es que
solo ocurren para ciertas combinacio-
nes proyectil-blanco, obteniéndose se-
fales libres de ruido. Un ejemplo tipi-
co, ampliamente usado en estudios de
oxidacién es el uso de la reaccién
*O(d, p)7O* (23) que permite obtener
mediante un sencillo andlisis la canti-
dad de oxigeno incorporado en la
muestra con una precisién del 2 %,

La técnica PIGE (particle induced
gamma-ray emission) es la equivalente
a PIXE para excitaciones nucleares.
Esta técnica es Gtil como complemento
de otras como PIXE, pues permite [a
deteccién de elementos ligeros, Be por
ejemplo, a los que no se puede acce-
der con PIXE.
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El microhaz

La posibilidad de delimitar la sec-
cién del haz de iones al tamafio del
mm o incluso menos, tiene un gran im-
pacto en muchas situaciones analiticas
en todos los campos (24, 25, 26). La
técnica resultante se suele denominar
microsonda nuclear o microscopia nu-
clear. Dado que la reduccién del tama-
fio del haz implica una reduccién de
corriente para mantener la densidad
dentro de los limites en que no dafie al
material bajo andlisis, la técnica PIXE,
con su gran seccion eficaz, ha sido una
de las mds utilizadas con focalizacién
del haz, dando lugar a lo que se ha lla-
mado microPIXE. No obstante otras
técnicas [BA como RBS también se uti-
lizan con microhaz (27). La gran venta-
ja, ademads de la mejora en resolucion
lateral, estriba en posibilidad de sincro-
nizar barridos horizontales y verticales
del microhaz y obtener mapas de com-
posicion elemental de la muestra.

CONCLUSIONES

Las técnicas IBA son de gran utilidad
en el estudio de la composicion ele-
mental de los materiales. Ademas del
caracter analitico multielemental y ser
no destructivas, ofrecen posibilidades
tinicas en algunos aspectos especificos,
entre los que se podrfa destacar la rea-
lizacién de medidas absolutas o la faci-
lidad de utilizar una dnica muestra pa-
ra calibracion.

La eleccidn de una técnica concreta
dentro del amplio abanico que ofrece
IBA, dependerd, entre otras considera-
ciones, del problema que se quiera re-
solver. Asi, si se quiere detectar ele-
mentos traza, PIXE puede ser la
técnica mds conveniente, mientras
que si se quiere obtener el perfil de
concentracién en profundidad de un



determinado elemento recurriremos a
RBS o ERD, dependiendoc de que el
elemento de interés sea, o no, mas pe-
sado que la matriz que lo alberga.
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PREMIO SNE PARA PROYECTOS FIN
DE CARRERA O TESINAS DURANTE
EL CURSO ACADEMICO 1999-2000

OBIJETIVO: Fomentar la participacion en las actividacles de la SNE de los ingenieros v licenciados en Ciencias y premiar a aquellos gue hayan realizado
proyectos de Fin de Carrera o Tesinas relevantes en el drea de la Ingenierfa Nuclear.

DOTACION DEL PREMIO: Consistird en 1.500 €, un diploma acreditativo de su obtencién v la invitacion a la Reunion Anual de I SNE, con objeto de pre-
sentar el trabajo realizado. Asimisme, se publicaré en Nuclear Esparia un resumen del mismo.

TEMAS OBJETO DE LA CONVOCATORIA: Serdn admitidos todos los Proyectos o Tesinas presentados durante el curso académico 1999-2000, cuyo
contenido esté relacionado con temas de Ingenieria Nuclear, tales como:

- Centrales nucleares: centrales avanzadas, nuevos conceptos de reactores.

- Seguridad nuclear.

- Ciclo de combustible nuclear.

- Gestidn de residuos radiactivos.

- Proteccién radiolégica.

- Aplicaciones industriales y médicas de las radliaciones, incluyendo laseres v haces de particulas.
- Fusion nuclear: fusion magnética, fusion inercial.

COMISION EVALUADORA: La Junta Directiva de la SNE nombrard una Comisién compuesta por cinco miembros, dos de los cuales serdn Catedréticos o
Profesores Titulares de Universidad, dos perteneceran a organizaciones relacionadas con los temas objeto de la convocatoria, v el quinto serd un miemoro de
la Junta Directiva, que actuard de Presidente. Las decisiones de la Comisién serdn inapelables.

PROCEDIMIENTO DE SELECCION. La Comisién Evaluadora seleccionard tres finalistas entre 1os inscritos en esta convocatoria, que serén invitados a presen-
tar los contenidos de su Proyecto o Tesina en la Reunion Anual de la SNE. La Comisidn evaluadora seleccionara al ganader del premio entre los finalistas, basan-
close tanto en la presentacion cral como en la documentacion aportada en la inscripcidn. Los otros dos finalistas recibiran senclos accésit v se publicard un re-
sumen de sus proyectcs o tesinas en Nuclear Espafia en fecha a determinar por el Comité de Publicaciones.

INSCRIPCION: Es imprescindible ser socio estudiante de la SNE. Los participantes deterdn enviar a la sede de la Sociedad el boletin de inscripcion adjunto
debidamente cumplimentado, un breve curriculum académico, que incluya la fecha de lectura del Proyecto o Tesina, un informe del profesor que ha dirigido
el trabajo en el que se recoja la calificacion cbtenida en el misme, un resumen de 1.500 palabras v un ejemplar del Proyecto o Tesing. Las solicitudes deberan
recibirse antes del préximo 30 de junio de 2001. Se enviard el acuse de recibo a los participantes.

Una vez seleccionades los finalistas, cuyo nombre se hard plblico en la Revista, los demés participantes podrén recoger o solicitar que se les envie la docu-
mentacion presentada.
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