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Se describe el disefio y construccién de un espectrémetro parala deteccién de 1a estructura fina en
AEAPS (Auger Electron Appearance Potential Spectroscopy). Se dan los detalles correspondein-
tes al disefio del cafién de electrones, su fuente de alimentacién y al conversor corriente-tensién
utilizado para detectar la senal. Se realiza una descripcién de la configuracién del espectrémetro
y mediante la medicién de espectros de hierro policristalino se analiza su desempefio.

1. INTRODUCCION

La Espectroscopia de Umbral de Ionizacién por
Emisién de Electrones Secundarios, conocida como
AEAPS (Augere Electron Appearance Potential
Spectroscopy)! es una técnica capaz de suministrar
informacién cualitativa y cuantitativa sobre los
elementos presentes en la superficie de un sélido,
su estado de valencia, la densidad de estados elec-
trénicos desocupados y sobre la estructura geo-
métrica.

Se basa en la medida del subito cambio en la
emisién de electrones secundarios originados por
electrones Auger, que aparece cuando la energia de
un haz de electrones incidente sobre la muestra al-
canza el valor necesario para la excitacién der un
cierto nivel atémico interno.

Desde hace unos arnios, esta técnica ha vuelto a
ser tomada en consideracién, a partir que se mos-
tré! que AEAPS podia suministrar informacién
estructural relativa a la superficie a través de un
fenémeno andlogo al de EXAFS (Extended X-ray
Absorption Fine Structure)?, midiendo la derivada
de la corriente de electrones secundarios en fun-
cion de la energia incidente que se extiende hacia
las mayores energias de un umbral de ionizacién,
denominada estructura fina.

AEAPS es, entre las espectroscopias de umbral
de ionizacién, la de mayor sencillez instrumental,
apesardeello, hasta el momento no existe oferta de
equipos comerciales.

Ha sido olvidada durante mucho tiempo, tal vez
por sudispar sensibilidad a los distintos elementos
de la tabla periodica y a la interferencia que en sus
espectros origina la difraccién electrénica. Pero su
sencillez instrumental y el bajo costo del equipa-
miento requerido son motivos suficientes para tra-
tar de salvar dichas dificultades.
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2. ESPECTROMETRO

El dispositivo propuesto es de muy bajo costo
relativo, un orden de magnitud cuando se lo compa-
ra con los equipos comerciales de an4lisis de super-
ficies y de gran sencillez constructiva. Puede
construirse con los elementos disponibles en un la-
boratorio de fisica. Constituye una muy buena al-
ternativa para el estudio de problemas superficia-
les cuando no se dispone de recursos como para
acceder a equipos comerciales de andlisis de
superficies.

En el disefio del espectrémetro se tuvo en cuen-
ta que éste debia ser capaz de brindar espectros de
una buena relacién sefial-ruido y, a la vez, permi-
tir la medicién en el menor tiempo posible, lo sufi-
ciente como para hacer factible la realizacién de
estudios donde la muestra evolucionara en el tiem-
po. Como otra aplicacién importante del espectré-
metro la constituye su incorporacién a un equipo
comercial de analisis con el objeto de complemen-
tar la informacién brindada por distintas técnicas,
se selecciond como cdmara de vacio para su insta-
lacién, la cdmara de UHV (Ultra High Vacuum) de
un equipo de AES (Auger Electron Spectroscopy)?,
lo que ademas de brindar las condiciones de UHV
permite aprovechar sus facilidades instaladas, por
ejemplo: manipulador, portamuestras y cafién de
iones destinado a la limpieza de muestras.

AEAPS, como fuente de excitacién primaria re-
quiere de un haz de electrones que varie su energia,
de manera que se disefi6 y construyé un cafién de e-
lectrones que pudiera suministrar una corriente de
100 pA sin mayores variaciones en el rango de 500
eVa3.000eV, permitieralautilizacién de otras téc-
nicas de an4lisis de superficie sin modificar la po-
sicién de la muestra, perturbara lo menos posible a
los otros dispositivos instalados en la cdmaray evi-
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tara el calentamiento producido por la radiacién
del filamento. Como emisor de electrones se selec-
cioné un filamento de tungsteno toriado y para su
aceleracién se adopt6 la configuracién de Pierce’.
Después del d4nodo se incorporé un sistema de len-
tes einzel® para enfocar el haz sobre la muestra.

El caiién de electrones se construyé utilizando
aceroinoxidable 304 paralentes, soportesyblinda-
jes, por sus caracteristicas no magnéticas y facili-
dad para obtener superficies adecuadas para UHV
y como material de aislacién eléctrica se utilizé por-
celana, por su baja porosidad, alta resistividad
eléctrica y mantenimiento de sus caracteristicas
con la alta temperatura. Las lentes se construye-
ron en forma de discos de 0,5 mm de espesor y con
un borde de 4 mm donde se realizaron cuatro per-
foraciones destinadas a sujetarlas mediante torni-
llos. Los tornillos fueron aislados mediante “pasa-
chapas” de porcelana. El filamento fue montado
sobre una base de porcelana para proveerle rigidez
a los alambres de conexién, que a su vez se conec-
taron alos conductores destinados a suministrarla
corriente de calefaccién utilizando dos pequeiios ci-
lindros provistos de tornillos “prisioneros”. Los
cilindros de conexién fueron montados sobre un
disco de porcelana, ubicado en el extremo de un ci-
lindro cuyo otro extremo fue roscado, de manera
que este cilindro se introduzca en otro cilindro con
rosca interior que constituye el wehnealt®. Esta
disposicién permite ajustar el centrado y aproxi-
macién del filamento respecto del orificio del
wehnealt.

El cafién fue instalado sobre una brida provista
de pasantes eléctricos colocada sobre un fuelle de
acero inoxidable para permitir su desplazamiento
respecto del tubo de entrada a la cdmara de vacioy
para lograr de esta manera hacer incidir el haz de
electrones sobre un punto de la muestra coinciden-
te con el punto de trabajo de los otros dispositivos
de an4lisis instalados en la cAmara.

Para suministrar el potencial de aceleracion de
los electrones del cafén se utilizé una fuente de
alimentacién de laboratorio con tensién de salida
controlable por medio de una sefial de baja tensién.
Para suministrar el potencial requerido por el weh-
nealt y la lente central del sistema einzels se utili-
z6 un divisor de tensién contruido con resistencias
y potenciémetros comerciales de alambre. La ali-
mentacién de corriente de calefaccién de filamento
se realizé utilizando un circuito de control alimen-
tado por un acumulador de plomo-4cido de 12V flo-
tante a la tensién de aceleracién.

El seguimiento del cambio en la emisién de elec-
trones secundarios se realizé a través de la medida
dela variacién de la corriente en la muestra. Como
este cambio es pequefio cuando se cruza con la
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excitacién primaria el umbral de ionizacién (alre-
dedor del 1% de la emisién total de electrones
secundarios), para detectarlos se utiliz6 una técni-
cade derivacién instrumental de la sefial®, que con-
siste en sumar una pequefia tensién sinusoidal de
modulacién a la tensién de aceleracién a través de
un transformador en serie y detectar la componen-
te alterna de la corriente en la muestra.

Para detectar la componente alterna tradicio-
nalmente se utiliza un circuito resonante LC como
filtro de entrada a un amplificador lock-in?, que
presenta el inconveniente de la dependencia del
factor de calidad con las condiciones de operacién
del cafién. Para eliminar este problema se incorpo-
ré un amplificador operacional de alta impedancia
de entrada conectando el circuito LC en su reali-
mentacién. Esta disposicién tiene la ventaja de
permitir obtener un alto factor de calidad en el cir-
cuito resonante al eliminar el efecto del cafién de
electrones, pero tiene el inconveniente que la fre-
cuencia de trabajo estd4 determinada por la estabi-
lidad del circuito. No obstante, con una adecuada
seleccién y disposicion de los componentes del cir-
cuito®, es posible obtener un dispositivo con funcio-
namiento estable para una frecuencia que dismi-
nuya los efectos del ruido.

El espectrémetro fue armado tratando de utili-
zar los equipos disponibles en el laboratorio, fig. 1,
s6lo se construyeron especialmente la fuente de
control del caiién y el conversor corriente-tension.
Mediante el sistema de adquisicién se obtuvieron
las lecturas de los voltimetros conectados a la fuen-
te del cafién y a la salida del amplificador lock-in;
ademds, se controlé el disparo del generador de
rampa, que a su vez controla la fuente de alta
tensién.

3. CONCLUSIONES

Los ensayos del comportamiento del espectré-
metro se realizaron utilizando una muestra de hie-
rro policristalino de alta pureza. La fig. 2 muestra
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Fig.2: Espectro correspondiente a hierro policris-
talino.

un espectro obtenido para el hierro policristalino
donde pueden oobservarse los picos correspondien-
tes alos niveles 2p,,, 2p,, y la estructura fina a par-
tir de ellos sobre la que se destaca el pico 25 ,. Es-
te espectro es coincidente con el obtenido por Elam®
para el mismo tipo de muestra, pero el tiempo ne-
cesario para sumedicién fue de alrededor de cuatro
veces menor. Este resultado elimina una de las li-
mitaciones que presentaba la técnica, haciendo po-
sible 1a realizacién de estudios donde la muestra
evoluciona en el tiempo, por ejemplo: 1as etapas de
un proceso de oxidacién’,
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La calidad de los espectros obtenidos fue deter-
minadafundamentalmente por el excelente desem-
pefio del conversor corriente-tensién basado en la
conexién poco usual de un circuito resonante LC en
la realimentacién de un amplificador operacional.
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