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RESUMEN

Se describe el procedimiento empleado para
producir peliculas delgadas de multicapas de AlCr con
fase icosahédrica utilizando un sistemna de alto vacio con
caiién de electrones. Las muestras con fase icosahédrica
experimentan reconocimiento in situ al condensar las
capas sobre sustratos calientes (aproximadamente 360
°C). Para identificar la fase icosahédrica se utiliza mi-
croscopia electrénica de transmision en el modo de
difraccién. Se comparan las muestras con fase con otras
formadas simultineamente sobre sustratos a aproxima-
damente 100 °C.

ABSTRACT

A method used to produce thin films multilayers
of AlCrinavacuumsystem by electron-beamis discribed.
The samples with icosahedral phase undergoes in situ
annealing when layers of evaporated material condense
on hot substrates (approximately 360 °C). Diffraction
patterns from Transmission Electron Microscopy were
used to identify the icosahedral phase. Samples with
phase are compared with others grown on substrates at
100 °C,

INTRODUCCION

Después del descubrimiento de la fase con
simetria icosahédrica (cuasicristalina) en una alea-
cién de AlMn (Schetman et al. 1984), se han
ensayado unaserie de técnicas experimentales para
producir esta fase en diferentes aleaciones metdli-
cas, sobre todo con aluminio.
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Entre las técnicas utilizadas estdn las que
involucran solidificacién rdpida de la aleacién,
previa fusién del material amorfo (Schetman et al.
1984, Urban et al. 1985). También estan las técnicas
que involucran peliculas delgadas de los materiales
constituyentes (Follstaedt y Knapp 1986, Csanady
etal. 1987). Estas son particularmente interesantes
porque facilitan una mejor investigacién de la es-
tructura y de las distribuciones electrénicas, asi
como el estudio del proceso que lleva a su forma-
cién y estdn mejor adecuadas para posibles apli-
caciones tecnolégicas.

En el grupo de técnicas que involucran la
formacion de la fase icosahédrica a partir de peli-
culas delgadas, estdn las que generan la fase por
interdifusion de las capas delgadas de los materiales
constituyentes, ya sea con ayuda energética a tra-
vés de un haz de iones como mezclador (Karpe
etal. 1989) o simplemente calentando la muestra a
temperaturas no muy elevadas (Barna et al. 1992)
mayores que 250 °C, lo cual se conoce como
recocimiento, Este dltimo método se basa puramente
en un proceso térmico para la interdifusion de las
capas alternas metilicas y se forma la fase sin que
el movimiento atémico necesite de ayuda energé-
tica adicional,

En este trabajo se estudiaron peliculas del-
gadas formadas por multicapas sucesivas de alu-
minio y cromo. Se utilizé un cafién de electrones
para la formacién de las capas que por interdifusion
formaron la fase icosahédrica. A continuacién se
describird el proceso experimental de este trabajo
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cuyo énfasis estuvo en la formacién de multicapas
alternas de aluminio y cromo para la formacién de
la fase icosahédrica.

DESARROLLO DE LA TECNICA
a. El Sistema de Evaporacion

Se utiliza un sistema de alto vacio ('10‘6
Torr) paraevaporar las capas sucesivas de aluminio
y cromo que forman las peliculas multicapas. Estas
fueron evaporadas sobre sustratos calientes a
temperaturas cercanas a los 360 "C y sobre sustrato
frio a temperaturas menores que 100 "C. Las
muestras sobre ambos sustratos fueron depositadas
simultdneamente. Para favorecer la diferencia de
temperatura entre la muestra recocida y la fria, la
campana del sistema de vacio se debe limpiar
previamente con bafios de dcido sulfirico hasta
quedar transparente, esto para evitar que incidan
sobre la muestra fria las reflexiones de la radiacién
generadas por el sistema encargado de calentar la
otra muestra.

Los materiales utilizados para formar las

peliculas multicapas son de alta pureza, Al de
99.999% y Cr de 99.999%, ambos en forma de
perdigones. El aluminio se coloca en un crisol de
carbén y el cromo en un crisol de tungsteno, de
acuerdo con la practica acostumbrada (CERAC
Inc. 1983).

Como se muestraen la figura 1, el caiién de
electrones empleado ofrece tres crisoles. Esto
permite la evaporacion consecutiva de las capas de
aluminio y cromo sin exponer la muestra a la
atmdosfera, 1o que evita contaminacién y formacion
de 6xidos entre las capas.

Como sustrato paramedicién deresistividad
eléctrica y voltaje de Hall se emplean laminillas de
vidrio (cubre objetos) de uso comercial con un
proceso de limpieza previo que consiste en lavado
con detergente con la ayuda de vibraciones ultra-
sénicas, luego un bafio de mezcla sulfocrémica y
finalmente en agua destilada (Stuart 1983).

Se emplean rejillas comerciales con mem-
brana de carbén para obtener las muestras que se
analizan con microscopia electrénica de transmi-

Figura 1. Sistema de vacio con tres crisoles.
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Figura 2. Portasustra-
tos y horno.
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sion (TEM). Este andlisis permite determinar la
formacién de la fase icosahédrica por difraccidn de
electrones.

b. El Portasustratos y Horno

La figura 2 muestra el horno que esté sobre
el portasustratos que se calentard antes de la eva-
poracién, el portasustratos de la muestra fria, un
obturador, la unién mecdnica entre los dos porta-
sustratos y el soporte de todo este sistema, el cual
fue disefiado y construido para este trabajo. Las
muestras tienen dimensiones mdximas de 1 cm. y
estdn simétricamente colocadas con respecto al
crisol y todo a una altura de 30 cm. de éste. Conello
se asegura que las muestras sean idénticas y de
espesor homogéneo,

En la misma figura se observa el horno, el
cual contiene una ldmpara incandescente y los
termopares paraambos portasustratos. Se minimiza
la irradiacién sobre el sustrato frio cubriendo la
lampara con una pantalla de acero inoxidable. La
unidén mecanica entre los portasustratos la brindan
dos tubos de acero inoxidable de muy baja con-
ductividad térmica.

La parte inferior de este dispositivo ofrece
casillas para alojar los sustratos y las mascarillas
necesarias para dar la forma adecuada a las mues-
wras y asi medir el voltaje de Hall. Sobre dichas
mascarillas se adhieren las rejillas para TEM, lo
que garantiza idéntica temperatura y espesor. Se
observa también un obturador que permite empe-
zar la evaporacién en el momento oportuno.

También se le proveyd a este aparato un
espacio para colocar el medidor de espesores, que
consiste en un cristal de cuarzo oscilante. Este se
sitdaen la parte fria del portasustratos minimizando
asi las variaciones en la lectura por cambios en la
temperatura.

C. Formacion de la Pelicula

Con la ldmpara incandescente se lleva un
extremodel portasustratos ala temperatura deseada
para formar la muestra sobre el sustrato caliente.
Esta temperatura asi como la del sustrato frio, se
monitorean con un sistema de adquisicion de datos
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usando dos termopares. Se eleva la temperatura del
sustrato caliente hasta aproximadamente 360 °C,
temperatura necesaria para que se forme la fase
icosahédrica con la concentracién escogida (Cha-
verri et al. 1993). Antes de evaporar los perdigones
metdlicos se llevan éstos durante varios minutos a
las condiciones de trabajo con el obturador cerrado;
esto permite la liberacién de gases atrapados y
funciona también como bomba de adsorcién me-
jorando el vacio. Luego se abre el obturador para
que empiece a formarse la capa de aluminio hasta
el espesor deseado; se continiadespués con lacapa
de cromo y asf sucesivamente. Cuando la pelicula
delgada de multicapas se ha formado, se mantiene
latemperaturadel sustrato caliente por diez minutos
mds antes de empezar a enfriarlo. Una vez termi-
nado este procedimiento se tiene una muestra con
fase icosahédrica, otra sin fase y las respectivas
muestras sobre rejillas para usar en microscopia
electrénica.

Laconcentraciony latasa de evaporacion se
calculan con la ayuda del medidor de espesores.
Estaiiltima se determinadividiendo el espesor final
de cada capa entre ¢l tiempo que se requirié para
formar dicha capa. Sumando los espesores de las
capas de cada metal se obtiene el espesor total de
cada una y con esta informacién se obtiene la
concentracion de la siguiente manera:

Si m es la masa total de Ia aleacién a prepa-
rar, M la masa de cromo (o uno de los metales) y
(1-x)m la masa del aluminio (o el otro metal a
alear), el nimere de dtomos de cromo viene dado
por
xm L

My

donde L es el niimero de Avogadro yM(r la masa
atémica del cromo. ’

El nimero de dtomos de aluminio viene
dado por:

(1-x)mL

M4
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Figura 3. Mascarillas.

donde Maj es la masa atémica del aluminio. Sea
o el porcentaje atdmico de cromo en aluminio,
entonces:

(1-x)Mcr
s -1 =] + ——
x MA]
d. Obtencion de Datos

Las dos rejillas, con pelicula recocida y sin
recocer respectivamente, se observan utilizando
TEM en un microscopio electrénico H7000, con el
fin de determinar su estructura. Se utiliza el haz
electrénicoa 100 Kev y se observalamuestraen los
modos de campo claro y difraccién. Para esto
tltimo, el microscopio fue mejorado proveyéndole
un obsticulo para el haz central.

La fase icosahédrica se identifica midiendo
los radios de los anillos Debye-Scherrer que se
observan en el modo de difraccién. Los resultados
finalmente se comparan con los obtenidos por
rayos X (JCPDS-ICDD 1990).

Las muestras que se forman sobre las lami-
nillas de vidrio se utilizan para la medicién de la
resistividad eléctrica y el voltaje de Hall. Los
contactos respectivos se forman evaporando cobre
y utilizando una mascarilla opaca (figura 3), que
determina la forma y dimensiones de los mismos
para una precisa medicién del voltaje de Hall en
peliculas delgadas (Sdenz 1988).

Se emplea una fuente de corriente constante
para obtener 1 mA, el voltaje para determinar la
resistividad se mide con un voltimetro digital en los
microvoltios. Debido a lo pequeiio de los valores
de la constante de Hall se hace necesario emplear
un nanovoltimetro para medir los voltajes, y estoen
presencia de un campo magnético méaximo de 0.8
Tesla, provisto por un electroimén de gran estabi-
lidad y con variacion espacial del campo desprecia-
ble en el drea de la muestra.

RESULTADOS
Se ha implementado un sistema para obte-

ner aleaciones cuasicristalinas en formade pelicula
delgada.
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Se hadisefiado un horno capaz de brindarun
sustratocaliente y otro frio, amuy pocos centimetros
uno del otro.

El horno construido permite gran dominio
de la temperatura deseada y ofrece gran estabilidad
térmica como funcién del tiempo.

Las muestras obtenidas estin mucho mejor
adecuadas paraunaeventual aplicacién tecnolégica
que las cintas rdpidamente enfriadas.

El diseno de las muestras permite medir
efecto Hall y resistividad simultdneamente. Esto
podria hacerse como funcién de la temperatura, el
campo magnético u otras variables, con gran faci-
lidad.

La obtencién simultinea de muestras con y
sin fase icosahédrica de igual concentracidn, per-
mite estudios comparativos de gran interés.

Lamejoraintroducidaal microscopio H7000
lo ha adecuado para su empleo en microscopia de
difraccion de electrones, habilitando una nueva
drea en el uso de la microscopia electrénica en
Costa Rica.

Finalmente, es importante hacer notar que
el equipo es econdmico y de fdcil construccién, lo
que unido a una técnica de fabricacién simple lo
pone al alcance de cualquier laboratorio que posea
un sistema de evaporacion al vacio.
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