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1. Introduccion

tura, emiten luz. Los dosimetros comunmente utilizados

Las tres cuartas partes de los minerales conocidos en
la Tierra presentan en mayor o menor grado una res-
puesta termoluminiscente (Beeker 1973), esto quiere de-
Cir que una vez que son expuestos a algun tipo de
radiacion ionizante o a luz ultravioleta quedan excitados
y cuando se calientan en un cierto intervalo de tempera-
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para detectar radiacion funcionan con base en su respuesta
termoluminiscente, es decir, después de ser sometidos a
algun tipo de radiacion, es posible cuantificar la dosis a la
que fueron expuestos con tan solo calentar y al mismo
tiempo medir la intensidad de la luz emitida. En dosime-
tria, el cristal de fluoruro de litio (LiF) es el detector mas
comun, mientras otros como el fosforo y la fluorita (CaF )
son también empleados regularmente (Beeker 1973). Sin
embargo, la respuesta de estos materiales se da en un
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intervalo muy corto de temperatura, generalmente de 0
a 200 °Cy ademas no son resistentes a los ataques qui-
micos, por lo que su uso queda limitado para trabajar en
ambientes libres de elementos corrosivos y a temperatu-
ras inferiores a 200 °C.

Por otra parte, la imperiosa necesidad de medir dosis de
radiacion en ambientes corrosivos y a temperaturas mayo-
res a 200°C hace que se busquen constantemente nuevos
materiales tenmolurminiscentes. A este respecto, €l diamarr-
te proporciona una excelente alternativa, pues 1o solo re-
Ssiste los ataques quimicos, sino que ademds su respuesta
termolurminiscente cubre un intervalo mayor de temperatu-
ras (Apdtiga et al.1998a) (0-350°C). El objetivo de este
trabajo es estudiar, analizar y discutir la aplicacion de las
peliculas de diamante como detector de radiacion con
base en su respuesta termoluminiscente, cuando €sta es
inducida con particulash y luz UV (Apétiga et al. 1 998b).

2. Desarrollo experimental
2.1 Preparacién de las peliculas

Las peliculas de diamante empleadas en este trabajo
fueron obtenidas por el méetodo de combustion de fiama,
usando la flama de un soplete obtenida mediante la mez-
cla de oxigeno y acetileno (Rubiet al. 1990, Apdtigaet al.
1997) Desde el punto de vista de la complelidad del sistema,
este método es de los mas simples y eficientes, pues rno
SOlo produce peliculas de buena calidad sino gue ademés
no se requiere de vacio ni de atmosfera especial, ya que e/
proceso se realiza al aire. La materia prima, a partir de la
cual se produce el diamante, es una mezcla gaseosa de
oxigeno-acetileno con una proporcion O,/C H,=0.9. £/
sustrato es una ldamina de molibdeno de 1x1 cn? y 0.05cm
de espesor y se monta sobre un portamuestras hecho a
base de un cifindro de cobre. La temperatura del sustrato
se regula con €/ flujo de agua que circula a traves del
portamuestras y se mide con un pirometro optico y un ter-
mopar, el cual se encuentra justo debajo del sustrato (Apd-
tigaetal.1997). La temperatura del sustrato fue de 800 “C

yesunpromedio entre estas dos lecturas.
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Bajo estas condiciones experimentales es posible de-
positar durante 1 hora una pelicula de diamante de 20 nm
de espesor en un area circular de casi 4 mm de dia-
metro. El area circular se forma por la interseccion de
la zona central de la flama con el sustrato y su diame-
tro puede variar dependiendo, entre otros factores, de
la distancia flama-sustrato, misma que se mantuvo cons-
tantea 1 cm.

2.2 Caracterizacion,
termoluminiscencia y luminiscencia

La morfologia de la superficie de las peliculas de dia-
mante se estudioé a temperatura ambiente con microsco-
pia electronica de barrido, mediante un equipo JEOL-5200,
operando a 25 keV. La fase del depdsito se analizé tam-
bieén a temperatura ambiente con espectroscopia Micro-
Raman, usando un equipo Dilor con laser He-Ne de longitud
de onda de 632 nmy 20 mW de potencia. Con estas
técnicas fue posible determinar laformay la estructura de
los cristales que integran la pelicula, asi como su ordena-
miento, esto ultimo en términos de ancho de banda, el
cual se mide justo a la mitad de la intensidad del pico
Raman caracteristico del diamante.

La respuesta termoluminiscente de las peliculas fue in-
ducida de dos formas diferentes: con luz ultravioleta y con
particulas b, cada una fue hecha por separado. La longi-
tud de onda de la luz UV fue de 254 nm con 4 W de
potencia, proveniente de unalampara comercial UVGL-
25 de Ultra-Violet Products, Inc. La lampara se coloco
a 15 cm de la superficie de la pelicula, la cual se expuso a
diferentes tiempos, que van desde 5 hasta 60 sequndos.
La excitacion con particulas b se hizo con una fuente ra-
diactiva de ?°Sr/*°Y que emite a razén de 0.04 Gy/s. Una
vez que la pelicula se excitd de estas dos formas por sepa-
rado, se obtuvieron sus respectivas curvas de brillantez,
con la ayuda de un equipo Harshaw 2000A acoplado aun
integrador de corriente 2000B, mismo que se conecto a
un graficador para obtener la curva de termoluminiscen-
cia. El equipo tiene un fotodiodo y calienta la pelicula, des-
de temperatura ambiente hasta 350°C en una atmaosfera
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de nitrédgeno y con una velocidad de 10°C/s. Debido a la
extrema sensibilidad del diamante a la luz ultravioleta, to-
das las mediciones se realizaron en un laboratorio ilumi-
nado conluz ambar.

El espectro de luminiscencia se obtuvo también a tem-
peratura ambiente, iluminando con luz de 450 nm a la
pelicula misma que fue previamente excitada con luz ul-
travioleta durante 30 segundos en las condiciones arriba
mencionadas. El equipo es un espectrofluorometro SPEX
Fluorog 2 con tubo fotomultiplicador Hamammatsu R928.
El espectro de luminiscencia esta formado por dos sefia-
les, una de excitacion y otra de emision. La sefal de exci-
tacion, es en realidad emitida por el equipo para iluminar
(luz de 450 nm|, mientras que la sefal de emision corres-
ponde a la longitud de onda emitida por la pelicula duran-
te la termoluminiscencia.

3. Resultados y discusion
3.1 Caracterizacioén

La morfologia y calidad de las peliculas se muestra en
la figura 1A, donde se observa una micrografia de la su-
perficie de la pelicula de diamante tomada con el micros-
copio electronico de barrido. La pelicula esta formada por
pequenos cristales traslapados unos con otros y con un

FIGURA 1A
MICROGRAFIA DE LA SUPERFICIE DE LA PELICULA DE DIAMANTE,

TOMADA CON UN MICROSCOPIO DE BARRIDO ELECTRONICO

FIGURA 1B
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tamano promedio de 20 mm. El espectro Micro-Raman
de la figura 1B muestra el pico caracteristico de la fase
diamante localizado en 1332 cm'. Su ancho medido jus-
to a la mitad de Ia intensidad es de 4.8 cm’, lo cual es
indicativo de un alto grado de ordenamiento en la estruc-
tura de las peliculas.

3.2 Reproducibilidad, estabilidad
y linealidad termoluminiscente

Con el fin de determinar la reproducibilidad y estabili-
dad de la respuesta termoluminiscente a la radiacion b y
UV de las peliculas, se obtuvieron 2 conjuntos de curvas
para cada forma de excitacion, cada conjunto contiene 20
curvasy en cada uno de estos conjuntos las curvas fueron
obtenidas exponiendo la pelicula a dosis de particulas b de
96 Gy y durante 30 s a la luz UV. La maxima variacién
entre cada curva, en téerminos del area que cubreny de la
altura del pico (intensidad), es del 3 % para una misma
pelicula. Este mismo resultado se obtuvo para otras pelicu-

TEMAS 5



Ensayos

FIGURA 2
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las producidas bajo las mismas condiciones experimenta-
les, por lo que la respuesta termoluminiscente de las peli-
culas a la radiacion b y UV es altamente reproducible y
estable, aun para otras peliculas generadas en condicio-
nes similares (Mumford et al.1998). La figura 2 muestra
algunas de estas curvas, donde ademas en cada caso se
sobrepone una curva discontinua, que es la que se obtiene
para el dosimetro de LiF en condiciones similares. Se pue-
de observar que la curva del LiF no cubre el mismo inter-
valo de temperatura, como lo hace el diamante y aunque
uno de sus picos es mas intenso respecto a del diamante,
éste se localiza a una temperatura de 190 °C, por lo que
su intervalo de operacion se reduce casi un 30 % respecto
al de la pelicula de diamante.

La figura 3 muestra las curvas de termoluminiscencia
obtenidas al exponer la pelicula a la radiacion b y UV por
diferentes intervalos de tiempo. Como puede observarse,
la forma de estas curvas es muy similar, salvo la intensidad
o altura del pico, la cual aumenta con el tiempo de expo-
sicion. El recuadro de cada figura nos muestra una grafica
de intensidad termoluminiscente (altura del pico TL) en
funcion del tiempo de exposicion. Este comportamiento li-
neal de la intensidad termoluminiscente en funcion de la
dosis o tiempo de exposicion es también altamente repro-
ducible, pues el mismo resultado se obtuvo al repetir el
experimento 20 veces en condiciones similares y con 2
diferentes peliculas.
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FIGURA 3
7 B
o 2 -
.
é g 1 ‘I LiF
w
< Z
a £
a Z .
z Diamante
L N VO I T |
E 2040 5080100120
= Dosis (Gy)
0 50 100 150 200 250 300 350
TEMPERATURA (°C)
3 uv
5 4
T . 3
. _
E g Diamante
a 1 I 1 1 1 I
Z 20 40 50 80 100 120
E Tiempo de exposicion (s)
£ VAR
’

0 50 100 150 200 250 300 350
TEMPERATURA (°C)

CURVAS DE TERMOLUMINISCENCIA OBTENIDAS AL EXPONER LA PELICULA

DE DIAMANTE A LA RADIACION b 'Y UV POR DIFERENTES PERIODOS

FIGURA 4

excitacion emision

INTENSIDAD (u.a.)
w
T

I T I T | P T T I
430 440 450 460 470 480 490 500 510520 530

LONGITUD DE ONDA (nm)

ESPECTRO DE LUMINISCENCIA MOSTRANDO LA LONGITUD DE ONDA
DE LA LUZ EMITIDA POR LA PELICULA, LA CUAL

SE ENCUENTRA A 500 nm; ESTO ES, ALREDEDOR DEL VERDE



Produccion de peliculas de diamante ...

Para medir la longitud de onda de la luz emitida por la
peliculay cuya intensidad en funcion de la temperatura se
mostro en la curvas de termoluminiscencia de las figuras
2y 3, se obtuvo el espectro de luminiscencia excitando la
pelicula conluz UV. Lafigura 4 muestra este espectro con
dos sefales, una a 450 nm que corresponde a la emplea-
da por el equipo para desexcitar a la pelicula y la otra que
es la de la luz emitida por la pelicula (emision), que en
este caso corresponde al color verde, alrededor de
500 nm. Esta senal de emision ya ha sido reportada en
otros trabajos y la presentan tanto el diamante sinténtico
como el natural [Dean965).

4. Conclusiones

Los resultados obtenidos en este trabajo muestran que,
pese a la simplicidad del método empleado en la pre-
paracion de las peliculas, es posible obtener peliculas
de diamante de buena calidad y con una respuesta ter-

moluminiscente altamente reproducible y ademas esta-
ble, aspectos importantes para cualquier sistema de de-
teccion de radiacion. Ademas se tiene la ventaja, respecto
ala mayoria de los detectores usados regularmente, de
que el diamante puede trabajar a temperaturas de hasta
300°C y en ambientes extremadamente corrosivos
(Keddyetal. 1993/ @
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