Quehacer de la Facultad

Ciencias Basicas

Analisis del
ensanchamiento
de las lineas de
difraccion

de Bragg de la fase
cubica fcc del oro

Jorge H. Quintero
Jhon A. Penafiel
Hernando Leyfon

Recibido 16 de agosto de 2011, Aprobado 8 de noviembre de 2011

Resumen

Un nuevo campo de Investigacion se ha encontrado con el estudio de la familia
de Nitruros Metalicos de Transicion; desde la aparicion en el 2002 por la primera
pelicula delgada de AuN, diferentes grupos han comenzado con la sintetizacion
de este nuevo material. En el presente articulo se muestra como el crecimiento de
peliculas delgadas de oro en un ambiente de nitrbgeno por medio de un sistema
de Deposicion Fisica en Fase Vapor Asistido por Plasma (PAPVD) en arco pulsado,
hace que las Lineas de Difraccion de Bragg de la fase cubica fcc del oro sean
ensanchadas, indicativo posiblemente a la inclusion de atomos de nitrbgeno dentro
de la red cubica fcc del oro.
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Abstract

A new research area it has found with the new family of
fransition metal nitrides. Since the publication SS2002 where
it reported the fisrt AuN binding energies, different group
research has started with sintefization of this material. In
this work it is showed how the growth of Au thin films in a
nitrogen environment through to Plasma Assited Physics
Vapor Deposition (PAPVD) in arc pulsed, makes the Bragg
Difracction Lines of the Au fcc Cubic Phase are broadened,
suggesting the inclusion of nifrogen atoms in the Au fcc Cubic

Phase.
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l. Infroduccién

En la Ultima década se ha hecho gran énfasis, tanto
fedrico como experimental sobre la formacion
del AuN. Este material podria ofrecer una buena
alternativa para reemplazar peliculas delgadas de
oro, debido a las propiedades que potencialmente
pueden ofrecer para una aplicacion prdctica; por
ejemplo, se encontrd que peliculas delgadas de
Au con incorporaciéon (o trazas) de AuN hace que
las peliculas sean 50% mdas duras que una pelicula
de Au, ademds de no perder el estado conductivo
del Au [1]. Hoy en dia la caracterizacion de este
recubrimiento, se basa en un andlisis quimico por
XPS (Espectroscopia Foto electrénica de Rayos X), en
cual se muestra la energia de enlace de 396,6 €V por
Siller en SS2002 [2], como la primera directamente
vista para este material; es asi como la obtencion
por medio de Sistemas Asistidos por Plasma como
el Plasma Efching y Arco pulsado (Krishnamurthy
PRB2004, y Devia MC2008 respectivamente) se
obtuvieron de energias de enlace de 397,7 eVy 398, 1
eV y asignadas a nuevas especies de AuN [3, 4]. Para
las aplicaciones funcionales de este nitruro, se hace
importante en la comunidad cientifica conocer
en qué fase estructural crece esta pelicula, Alves
JAP2008 muestra como la introduccion de atomos
de nitrdgeno dentro de la red cubica fcc del oro,
hace que las curvas rocking de difraccion de rayos X
sean ensanchadas tan solo el 0.1% [5]. Es importante
tener en consideracién que uno de los campos
de investigacion relevantes en el dmbito mundial,
es el de los recubrimientos, ya que estos cambian
sustancialmente las propiedades superficiales de 10s
materiales. En Colombia, el estudio en este campo
comenzd a principios de 1990, con el objetivo
principal de llevarlos a la industria colombiana,
hoy en dia diferentes grupos de investigacion han
logrado infroducir este tema en algunas empresas,
y es por ello que es necesario que los estudiantes de
ingenieria tengan conocimiento sobre este campo
de investigacion.

En este trabajo se crecen peliculas delgadas de
oro en un ambiente de nitrdgeno por medio de un
Sistema de Deposicion Fisica de Vapor Asistida por
Plasma en Arco Pulsado para observar cambios en
las Lineas de Difraccion de Bragg.

Il. Experimental

Se empled un sistema de Deposicidon Fisica en
Fase Vapor Asistido por Plasma con Arco Pulsado
para el crecimiento de peliculas delgadas de
Au en un ambiente de Nitrdgeno, para obtener
peliculas delgadas con diferentes concentraciones
de nitrdgeno. Este sistema estd compuesto por un
reactor en el que se encuentran dos electrodos
enfrentados, el cdtodo (blanco de oro) y el dnodo
(acero inoxidable 304), la descarga fue generada
por un circuito eléctrico RLC (R=0.46 mW, L=2.3 mH,
C=0.54 mF); el banco de capacitores fue cargado
con un voltgje inicial mediante un sistema de
potencia DC [6]. Se obtuvieron 5 muestras variando la
presion de nitrdgeno en el momento de la descarga,
los datos utilizados para la obtenciéon de cada una
de las muestras se muestran en la tabla 1.

No PRESION VOLTAJE TEMPERATURA
(M) GAS ARCOS (mbar) (Volts) (0)

2 Nitrégeno 3 2.0 200 140

3 Nitrégeno 3 3.5 200 140

4 Nitrégeno 3 4.0 200 140

11 Nitrégeno 3 7.5 200 140

60 Nitrégeno 3 2.0 200 140

Tabla 1. Datos del crecimiento de las peliculas. Los autores,
2011

Los Patrones de Difraccion fueron obtenidos por
medio de un difractdémetro Bruker AXS (D8 Advanced)
geometria  con odptica de haces paralelos,
empleando una radiaciéon de 40 kV y 30 mA e
incidencia rasante a un angulo de 2°.

lll. Andlisis y resultados

En la figura 1, se muestran patrones de difraccion de
5 muestras (M2, M3, M4, M11, M60) y una muestra
patrdn que es el blanco, para observar como estan
variando las Lineas de Difracciéon de Bragg.
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Figura 1. Patrones de Difraccion para las muestras M2, M3,
M4, M60 (que contienen AuN), MI11 (bgjo contenido de
nitrbgeno) y el blanco (Au 99,99 %). Los autores, 2011

Por medio del andlisis de Difraccidn de Rayos X
se determind una estructura fcc del oro, para
fodas las muestras, pero se observan pegquenos
ensanchamientos (asimetria de las curvas) para las
muestras crecidas en comparacion con el patrén
de oro; los datos obtenidos son mostrados en la
Tabla 2

Muestras FWHM Posicion Parametro de red
111 0,0462191 38,18241
Target 200 0,1026228 44,39208 4.078 £ 0.007
311 0,1861814 64,57725 ! !
222 0,2414780 77,56316
111 0,391255 38,21142
200 0,3111033 44,38071

M11 4,076 + 0,011
311 | 0462671 64,59182

222 0,6959843 77,60775
111 0,429725 38,08718
200 0,4486662 44,31986

M2 4,076 + 0,025

311 0.3346303 64,49334
222 0,733644 77,49674
111 0,5327412 38,20897
200 0,3878571 44,48476

M3 4,078 + 0,024

311 | 0,7578447 | 64,68121
222 | 0,874961 77,61955
111 | 0,6429246 | 38,17781

200 0,4614384 44,5132
M4 4,075 +0,018

311 | 04517179 | 64,57518
222 | 1,053717 77,59406
111 | 0,5925911 | 38,17394
200 | 0,7331124 | 44,40768

M60 4,077 £ 0,015
311 | 0,9063205 | 64,62034
222 1,15300 77,5727

Tabla 2. Datos XRD. Los autores, 2011

Al comparar los Patrones de Difraccion de las
muestras crecidas con el Patrdén de Difraccion del
blanco se observan pequenos cambios en el FWHM
(Anchura Total a Mitad de Altura), en la posicién de
los picos de difraccion y en los pardmetros de red.
Enla figura 2, se muestra una superposicion de cada
una de las direcciones (111), (200), (222) y (311) de
la fase cubica fcc del Au; notdndose una asimetria
de las curvas (ensanchamientos) que pueden ser
por. a) Corimientos a altos o bajos dngulos de
Bragg, que son muy comunes en peliculas delgadas
crecidas por sistemas asistidos por plasma. Cuando
los picos de difracciéon son corridos a angulos mas
altos, se habla de stress compresivo, mientras que
si son coridos a mds bajos angulos se denomina
stress ténsil “Tensile”. En este trabajo no se calcularon
por la imposibilidad de determinar con precision los
corimientos de los picos de difraccion de rayos X
a consecuencia de las tensiones generadas en el
material; y b) A la existencia de una nueva fase. En
tal caso se debe tener un corrimiento debido a que



los planos han sido desubicados por la presencia de
una nueva fase [5]. Este andlisis muestra la posible
inclusion de dtomos de nitrdgeno dentro de la red
cUbica fcc del oro.
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Figura 2. Pafrones de difraccion superpuestos para todas
las direcciones presentes en las muestras. Las figuras de
la izquierda presentan el corrimiento del pico principal, y
las figuras de la derecha muestran el ensanchamiento de
dichos picos. Los autores, 2011

De otra parte, distintos autores han encontrado
tambien deformaciones de las curvas rocking
(Lineas de Difraccion de Bragg mds puntuales);
por ejemplo: en recubrimientos de GaN, fueron
realizadas deconvoluciones de las curvas rocking
para explicar coémo los adatomos de Ga son
incorporados en una manera no uniforme dentro de
la red del GaN (curvas muy similares a las obtenidas
para M3 y M4) [7], en implantaciones de Fe* sobre
peliculas delgadas de ZnO, las curvas rocking sufren
un ensanchamiento, debido a la implantacion de
estos atomos en sitios intersticiales de la fase ZnO
[8]; también, el incremento del FWHM en curvas
rocking ha sido atribbuido a la desorientacion del
eje ¢ de las estructuras correspondientes a ZnO [9].
En consecuencia, la deformaciéon de estas Lineas

de Difracciéon se podria atribuir esencialmente a la
inclusion de datomos de nitrdgeno en la estructura
fcc del oro.

IV. Conclusiones

Se obtuvo una estructura fcc del oro para todas
las muestras y un ensanchamiento (asimetria de
las curvas) de las Lineas de Difracciéon de Bragg
respecto al patrdn de difraccion del oro, indicativo
posiblemente a la inclusidon de dtomos de nitrégeno
en la red cubica del oro.
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