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Prólogo 
 

 El desarrollo de esta investigación compete al campo de Películas 

Delgadas, sin embargo, hablar de películas delgadas en general, es 

entrar a un mundo gigantesco de posibilidades. La aplicación y  la 

manera en que se sintetizan películas delgadas es muy amplia, así 

como los materiales y compuestos que se obtienen para diferentes 

aplicaciones. 

 

 En este trabajo se incursionó en el campo de películas delgadas 

de diamante debido a su importancia y aplicación tecnológica, dominar 

el proceso de síntesis y la fabricación de dispositivos es un reto 

interesante e importante. Existen diversas técnicas para la síntesis de 

películas de diamante, así como una serie de precursores. 

 

 El propósito de esta investigación fue el de utilizar una técnica 

nueva para la síntesis de películas de diamante, así como precursores 

sencillos de manejar y económicos. Esto se logró por un lado estudiando 

los procesos existentes y por otro innovando ideas mediante estudios 

químicos y cinéticos y  proponiendo los parámetros adecuados y 

precursores que cumplieran con condiciones que se fueron 



estableciendo durante este estudio y que se mencionan dentro de las 

conclusiones. 

 

 En esta investigación, se utilizó por primera vez una técnica para la 

sintetizar películas de diamante, proponiendo las condiciones óptimas. 

Se proponen y se emplean con éxito precursores orgánicos en estado 

líquido como acetona, etanol, metanol y Tequila, todos ellos son 

convertidos en diamante con semejantes características. 

  

 Una de las dificultades en esta investigación fue el de emplear 

ciertas técnicas de inspección como Microscopía Electrónica de 

Transmisión, Difracción de Rayos X, esto por las características propias 

de las muestras, sin embargo, estas dificultades fueron cubiertas con 

otras técnicas de inspección como Microscopía Electrónica de Barrido, 

Espectroscopía Raman y Microscopía de Fuerza Atómica.  

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 

Introducción 
 

 
Las películas de diamante se han sintetizado desde la década de 

los ochentas mediante diferentes técnicas de evaporación de sustancias 

químicas, de las técnicas empleadas destacan  la técnica de filamento 

caliente, evaporación con plasma asistido con microondas y  plasma 

generado de distintas maneras, flama y otras técnicas más. Los 

precursores empleados con estas técnicas normalmente son  gases 

como el metano y mezclas con hidrógeno, la temperatura de reacción en 

estas técnicas alcanzan hasta 2000 ºC. 

 

En este trabajo se establece como hipótesis la síntesis, 

caracterización y aplicación de películas de diamante con una técnica 

nueva, no empleada anteriormente para este fin, esta técnica 

denominada  en inglés “Pulsed Liquid Injection Chemical Vapor 

Deposition” ,PLICVD, o Depósito de Vapores Químicos con Inyección 

Pulsada de Líquido (DVQIPL) en español. A diferencia de las técnicas 

antes mencionadas, la técnica DVQIPL opera a bajas temperaturas, 

desde 500 a 1000 ºC. Utilizar esta técnica permitió encontrar nuevos 

precursores para la síntesis de películas de diamante. 



 

Como resultado de esta investigación, se logró sintetizar películas 

de diamante con la técnica PLICVD a una temperatura relativamente 

baja que fluctúa entre los 500 y 950 º C (comparado con hasta 2000ºC 

en otras técnicas),  se encontraron precursores nuevos para la 

formación de diamante y se marcan las pautas generales para probar 

con otros materiales orgánicos, se emplean  cuatro precursores nuevos 

y se presenta los parámetros importantes de operación. Las muestras 

de diamante se caracterizan por diferentes técnicas, donde la  

Espectroscopía Raman   es de peculiar importancia, ya que distingue las 

energías de enlace entre átomos, también se estudian algunas 

aplicaciones de las películas de diamante en dosimetría de radiación 

beta, tomando como base el fenómeno de termoluminiscencia. Se 

estudia la morfología de los nano y micro diamantes con las técnicas de 

Microscopía de Fuerza Atómica o AFM (Atomic Force Microscopic) y con 

Microscopía  Electrónica de Barrido (MEB) o SEM (Scanning Electron 

Microscopic   de las películas obtenidas y por último se presentan las 

tendencias de esta investigación que bien podrían ser continuadas por 

otros estudiantes de doctorado que se interesen en este tema. 
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Capítulo 1 

CARBÓN Y SUS ALÓTROPOS 

1.1 Introducción 

 El carbono es un elemento que se encuentra en la naturaleza, es 

relativamente raro en la corteza terrestre, es un elemento de gran 

interés ya que es la base de la química orgánica, la mayoría de los 

compuestos presentes en la materia viva están constituidos por unos 

cuantos elementos (carbono, hidrógeno, oxígeno y nitrógeno) ordenados 

y enlazados de diferentes formas . Gracias a la capacidad que tiene el 

carbón de combinarse y formar enlaces con él y con otros átomos, es 

posible la existencia de muchas sustancias, tales como, alcoholes, 

ácidos, aminoácidos, proteínas y muchos más. 

 

 Aunque hace mucho tiempo, los científicos pensaban que los 

compuestos de la materia viva poseían una energía inexplicable o 

“Fuerza Vital” intangible que los hacía acreedores de vida, esta idea fue 



una barrera para que los químicos no intentaran sintetizar estos 

compuestos. Fue hasta el año de 1928 cuando el químico alemán 

Friedrich Wöler  accidentalmente preparó urea, un conocido componente 

de la orina, mediante el calentamiento de una sustancia inorgánica. Este 

experimento y otros similares desacreditaron gradualmente la teoría  de 

la “Fuerza Vital”, abriendo así camino hacia la química  de síntesis 

orgánica moderna.  

 

 La síntesis de compuestos que involucran átomos de  carbón es 

importante, actualmente hay más compuestos orgánicos sintetizados en 

laboratorio que naturales aislados.  La ventaja de dominar alguna 

técnica de síntesis es que se pueden abatir costos, mejorar las 

propiedades de los compuestos y sustentabilidad de los mismos en 

armonía con el medio ambiente. El término sintético a veces suena 

como “corriente”  o de baja calidad, sin embargo los compuestos 

sintetizados o sintéticos  pueden ser mejores que los naturales en 

muchas ocasiones. Trabajar con la síntesis de compuestos de carbón es 

entrar a un mundo gigantesco de posibilidades gracias a las 

propiedades del carbono. 

 

 

 



1.2  El carbón 

El átomo de carbono con número atómico seis, corresponde al 

grupo IVB y período dos en la tabla periódica, en estado neutro contiene 

seis electrones, dos en el nivel K y cuatro en el nivel L,  dos electrones en 

cada uno de los orbitales 1s, 2s y 2p, según el modelo atómico de Bhor 

[1], Figura 1.  La valencia de este átomo es cuatro, ya que faltan cuatro 

electrones para llenar o vaciar el nivel L, o sea que no es fuertemente 

electropositivo ni electronegativo, esto hace que el átomo de carbón y 

otros como el silicio puedan formar una gran cantidad de compuestos, 

además, el carbón puede formar enlaces con él mismo, haciéndolo aun 

más versátil para formar compuestos, ejemplo, (CO, CO2, CH4). 

 

 

 

 



 

 

 

El tipo de enlace que el carbón forma con él y con otros átomos es 

del tipo covalente, sin embargo, no en todos los casos la carga o la 

distribución electrónica  en este tipo de enlaces es simétrica. Por 

ejemplo, cuando el carbón se combina con átomos del grupo I o VII de la 

tabla periódica (metano y tetraclorometano) forman compuestos muy 

estables, porque cada átomo en el compuesto “llenan” los niveles 

energéticos de Bhor o todas las capas de valencia se llenan. 

 

 

 

 

1.3  Hibridación del átomo de carbón 

 

 Para explicar los tipos o variedades de enlace covalente que 

presenta el átomo de carbón con él y con otros átomos, es conveniente 

considerar un modelo orbital para la interacción del átomo de carbono y 

del hidrógeno. Los orbitales s o la región de probabilidad de encontrar el 

electrón en un orbital s son esféricos, los orbitales p son lobulares, y se 

distribuyen a lo largo de los ejes xyz, Figura 2. 

  

 



 
 

Cuando se forma un compuesto, lo que interaccionan son los 

orbitales, ya sean s, para el caso del hidrógeno o p para el caso del 

carbón. El átomo de carbono, tiene la peculiaridad de formar orbitales 

híbridos, Sp1, Sp2 y Sp3.  

 

En la hibridación Sp2 se combinan dos orbitales p y uno s, dando 

lugar a tres orbitales híbridos  con energías menores al orbital 2p y 

mayores al orbital 2s [2], estos orbitales (Sp2 ) se encuentran en un 

plano y están dirigidos hacia los vértices de un triángulo equilátero figura 

1.3.  

 



y

 
Figura 3. Hibridación de los orbitales sp2 del átomo de carbono, 

formando 120 grados entre ellos. 

 

Los orbitales híbridos Sp3 tienen una energía menor que la de los 

orbitales 2p, pero mayor a los orbitales 2s, se parecen a la de los 

orbitales p, pero uno de los lóbulos es más pequeño, Figura 4, los cuatro 

orbitales en un átomo de carbono se dirigen hacia los vértices de un 

tetraedro regular, colocando cada orbital lo más alejado posible y 

reduciendo al mínimo la repulsión cuando los orbitales se llenan de 

pares de electrones, el ángulo entre dos orbitales es  de 109.5 °. Este 

nuevo enlace tiene una parte de carácter s y tres partes de carácter p, 

de ahí su nombre Sp3. 
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Figura 4. Se muestra en a) un orbital sp3 y en b) los orbitales cuando 

interaccionan covalentemente con otros átomos. 

 

 
 

1.4  Formas alotrópicas del carbón 
 

 El carbono puede existir en la naturaleza en  diferentes formas o 

estructuras atómicas, cuando un elemento presenta diferentes arreglos 

atómicos, se dice que es alotrópico, sin embargo si esto sucede en un 

compuesto se dice que el material presenta polimorfismo, es decir varias 

fases a diferentes condiciones de presión y temperatura. 

 

 Los principales alótropos naturales del carbón son el grafito,  y el 

diamante, sin embargo recientemente se han encontrado y sintetizado 

otros como los nanotubos, grafenos, fulerenos, C60 y otros. Los 

a) 

x y 

z 

b)



orbitales híbridos,  sp2 y sp3, son los responsables de la existencia de 

los alótropos del carbono.  Es el diamante el alótropo que requiere de 

orbitales sp3, el resto solo poseen orbitales sp2.  

 

 El grafito consiste de planos apilados de  átomos de carbono, los 

átomos en dichos planos tienen enlace sp2 y es del tipo covalente, 

formando anillos hexagonales, la distancia entre átomos contiguos  del 

mismo plano es de 1.42 A°. Los planos de carbono en el grafito 

interaccionan de una forma muy débil. El grafito conduce la electricidad, 

debido a que un electrón de cada átomo queda libre en un orbital 2p 

perpendicular al plano, Figura 5. 

 

 

 
 



Figura 5. Representación de la interacción de los orbitales 

sp2 en el grafito. 

 

  

 El descubrimiento químico del Carbono 60, C60, ha tenido gran 

importancia y ha estimulado la investigación como ningún otro. En la 

década de los ochenta, solo se conocían dos formas alotrópicas del 

carbono, el diamante y el grafito, fue en el año de 1985 cuando 

científicos trataron de sintetizar partículas similares a las provenientes 

de las estrellas gigantes rojas, sometiendo al grafito a la acción de un 

láser pulsado, observando partículas con masas atómicas de 720, 

correspondiendo al C60, para después proponer una estructura con estas 

cualidades. 

 

 Al  C60 se le dio el nombre de “buckminsterfulereno” por R. 

Buckminster Fuller, ingeniero arquitecto y filosofo que utilizó una forma 

similar para construir las cúpulas geodésicas. Debido  a que las 

moléculas del C60 presentan formas esféricas, coloquialmente reciben el 

nombre de “buckybalones”. Los compuestos que se derivan del C60, que 

encierran un espacio, como el C70 (ovoide) , C76 y C84, entre otros, 

reciben el nombre de “fulerenos”. Incluso ahora se conocen “nanotubos” 

de carbono. 

 



 Cada átomo de carbono 60 está unido a otros tres carbonos, por 

tanto, presenta hibridación sp2. El cuarto electrón de valencia de cada 

carbono se encuentra en el orbital 2p, perpendicular a la superficie, 

estos  orbitales se solapan formando una nube pi fuera y dentro de la 

esfera. Recientemente se ha detectado la presencia de C60 en ciertas 

rocas negras brillantes, en donde ha permanecido atrapado durante mas 

de 500 millones de años.     

 

 

 

1.5   El  Diamante 

 

El diamante, alótropo del carbón,  es el material natural más duro 

conocido actualmente, con 10 en la escala relativa de dureza  de Mohs, 

escala desarrollada en el año de 1822 por Austrian Friedreich Mohs 

como un criterio para identificar minerales, además de poseer otras 

excepcionales propiedades, Tabla I. 

 

 

TABLA I 

ALGUNAS PROPIEDADES DEL DIAMANTE, CARBURO DE 

SILICIO Y SILICIO 



 
 
Propiedades 

 
                         Carburo 
Diamante         de silicio      Silicio 

 
Constante de red (nm) 
 
Expansión térmica (x10-6/ ºC) 
 
Densidad (g/ cm3) 
 
Punto de fusión (ºC) 
 
Band gap (eV) 
 
Resistividad  (ohm-cm) 
 
Conductividad térmica (W/(cm.K)) 
 
Dureza (kg/ mm2) 
 

 
0.3567             0.4358        0.5430 
 
1.1                   4.7               2.6 
 
3.515               3.216           2.328 
 
4000                2                  1420 
 
5.45                  3.0              1.1 
 
1013                 150              103 

 
20                     5                1.15 
 
10 000             3 000          1 000 
 
 

 

 Desde hace 2500 años, el diamante  ha sido un icono religioso  en 

la India y es hasta el siglo 19 cuando se incrementa su aplicación en 

procesos de corte y pulido, empezando entonces a jugar un papel 

importante en la economía mundial. En el año 2004 se reportaron 

producciones anuales de 26,000 Kg. de diamante proveniente de minas  

y 100,000 Kg. sintetizados, contribuyendo con 9 billones de dólares a la 

economía mundial  

 

El diamante, por la naturaleza del enlace híbrido sp3, forma 

tetraedros entre sus átomos con enlace del tipo covalente, estos grupos 

de tetraedros al combinarse forman la estructura cúbica diamante (CD), 

los átomos de los vértices de los cubos tetraédricos proporcionan los 



átomos en los puntos normales de la red cristalina cúbica centrada en 

las caras CCC; sin embargo, dentro de la celda unitaria CCC hay cuatro 

átomos adicionales resultantes de los átomos que están en el centro de 

los tetraedros. Se puede describir la estructura cristalina CD como una 

red FCC con dos átomos asociados a cada puto de red, en 

consecuencia, debe haber ocho átomos por celda unitaria [3,4], Figura 

6. 

 

 

 
Figura 6.  a)  Tetraedro de átomos de carbón con enlace sp3  

b)  Celda cúbica centrada en las caras formada por 
tetraedros de átomos de carbono. 

 
 
  
 



 El diamante también existe con estructura hexagonal, tipo wurtzite 

y la longitud del enlace  C-C es de 152 pm, la densidad del diamante en 

ambos tipos de estructura es de 3.52 g.cm-3 

 

 
 
 
 
 

Capítulo 2 

PELICULAS DELGADAS DE DIAMANTE 

2.1 Introducción 

Las películas delgadas de diamante adquieren importancia debido 

a que sus propiedades son muy parecidas a la del diamante, la 

estructura de éstas son tetraedros de átomos de carbono enlazados de 

manera covalente con hibridación sp3. El ángulo en los tetraedros no  

son estrictamente iguales, esto hace que además posean otras 

características importantes diferente a las del diamante [5,6], también 

debido a esta irregularidad en sus tetraedros se les conoce como DLC 



(Diamond Like Carbon) o películas de carbón parecido al diamante, 

Figura 7. 

 

 

 

 

En vez de pensar y duplicar el proceso natural de la formación del 

diamante (como en el método HPHT), Eversole (1958) y Deryagin et al. 

(1968) conciben la formación del diamante como si los átomos de 

carbón se unieran uno a uno formando un patrón inicial,  y de manera tal 

que resultase una estructura de átomos de carbono enlazados de 



manera tetraédrica  y aun más, que se pudiera utilizar una presión más 

baja que en el proceso HPHT, para tener ventajas tecnológicas y 

económicas en la formación de diamante. 

 

Deryagin et al. (1968), logra depositar carbón con estructura 

diamante en la superficie de diamantes naturales mediante el 

calentamiento de gases que contenían carbón a temperaturas de 900 ºC 

y bajas presiones. Sin embargo la tasa de crecimiento fue muy baja y la 

formación de grafito fue inevitable. Un parte aguas fue con el trabajo de 

Angus y su grupo, quienes descubren que la presencia de hidrógeno 

atómico durante el proceso de crecimiento o deposito de diamante a 

bajas presiones tiene un preferencial ataque químico hacia el carbón 

que al diamante formado (Angus et al. 1968; Poferl et al. 1973). 

Posteriormente trabajos rusos muestran que tales técnicas de 

deposición  por vapores químicos pueden ser empleadas para crecer 

diamante sobre sustratos diferentes del diamante (Deryagin et al. 1976; 

Spitsyn et al. 1981).  

 

En 1982, investigadores japoneses del National Institute for 

Research in Inorganic Materials (NIRIM) conjuntando todas las ideas del 

momento construyen un reactor de filamento caliente (Hot Filament 

Reactor),  en el cual crecen  películas de diamante de buena calidad 



sobre sustratos diferentes al diamante a razón de 1 micra por hora 

(Matsumoto et al. 1982 a,b). El siguiente año el mismo grupo reportó 

otro método para sintetizar diamante, un reactor usando plasma 

generado con microondas (Kamo et al. 1983; Saito et al. 1986) [7,8]. 

Esta serie de descubrimientos  estimularon mundialmente el interés, 

tanto científico como industrial en la síntesis de diamante mediante 

técnicas de CVD (Chemical Vapor Deposition) [9]. 

 

 

2.2  Métodos de síntesis 

La técnica mas empleada en la síntesis de películas de diamante 

en la actualidad es la llamada CVD (Chemical Vapor Deposition), la 

técnica CVD consiste básicamente en evaporar una sustancia o 

precursor y hacer llegar estos vapores a un sustrato donde ocurre la 

reacción, es decir, se depositarán y crecerán en forma de película. El 

equipo y la forma de  evaporar el precursor es una variante de la 

técnica. 

 

La técnica CVD asistido con plasma es la más empleada en la 

síntesis de diamante, sin embargo, otras técnicas  como flama 

(relativamente nueva) y filamento caliente se siguen utilizando, un grupo 



de investigadores mexicanos V.M. Castaño et al, Universidad Nacional 

Autónoma de México,  fueron pioneros en la síntesis de diamante 

utilizando flama de oxiacetilénico a presión atmosférica [10]. 

 

La técnica de Filamento Caliente (Hot Filament), Figura 8, consiste 

de una cámara en la cual mediante el uso de bombas se mantiene a un 

vacío deseado, los gases precursores se introducen por la parte superior 

con un flujo constante (Flujos típicos son unos cuantos de cientos de 

sccm). La presión interna o vacío se controla mediante válvulas y fluctúa 

entre 20 y 30 Torr. Se emplea un calentador independiente para calentar  

el sustrato a una temperatura entre 700 y 900 ºC. A escasos milímetros 

se encuentra el filamento caliente, el cual es eléctricamente calentado 

hasta 2200 ºC, el filamento debe ser inerte con los precursores y 

soportar altas temperaturas, normalmente se utilizan materiales como el 

tungsteno y el tantalio, sin embargo, el carbón de los precursores 

difunde en el filamento formando carburos metálicos que reducen la vida 

del filamento y sus propiedades eléctricas [11,12]. 

 

 



 

 

Una de las técnicas más empleadas hoy en día para sintetizar 

películas delgadas de diamante es la técnica CVD asistida por plasma, 

la generación del plasma es muy variada, el plasma se genera con alta 

frecuencia, sin embargo, la técnica de generar plasma asistida con 

microondas en una cavidad ha resultado ser muy efectiva y económica 

[13,14].  

 



En un reactor asistido con microondas, la potencia de las mismas 

se transmite a través de una ventana de cuarzo que es transparente a 

las microondas paro a su vez aísla el sistema del medio ambiente 

logrando controlar la reacción, Figura 9. Las dimensiones mostradas son 

típicas en un sistema de esta naturaleza, ya que dependen de la 

longitud de onda de las microondas, en estos sistemas se requiere de 

sistema de enfriamiento para control de temperatura dentro de la 

cámara, el sustrato se coloca debajo del plasma a una distancia 

aproximadamente equivalente al diámetro del sustrato. Los precursores, 

que normalmente son gases como el metano con hidrógeno en 

diferentes proporciones, son introducidos por la parte superior donde 

entra el gas inerte normalmente, los flujos totales de gas van desde 200 

a 300 sccm, se utiliza una fuente de microondas de  2.45 GHz. Una vez 

que los precursores pasan por el plasma, adquieren suficiente energía 

para sintetizar el carbón de los precursores en una fase nueva con 

enlaces sp3, aunque con esta técnica también el carbón forma fases con 

enlaces sp2. 

 

 

 



 

 

 

2.3 Técnica PLICVD 

Las técnicas de depósito de vapores químicos (DVQ) o CVD en 

Inglés, mencionadas anteriormente empleadas para el  crecimiento de 

películas delgadas de diamante emplean mezcla de gases como 

precursores, estos gases son forzados a pasar por una fuente de calor, 

generada de distintas maneras, para adquirir la energía necesaria para 

obtener el elemento o compuesto químico deseado. 

 



En la última década se desarrolló un sistema CVD con la 

característica de que los precursores empleados pueden ser líquidos, 

estos se inyectan al sistema en forma precisa mediante un sistema 

electromecánico controlado por un software. Los precursores se 

inyectan de alta presión a baja presión en el sistema de CVD, ocurriendo 

una evaporación rápida (flash), así los precursores pueden transportarse 

y calentarse de manera eficiente. Una vez que los precursores son 

inyectados y evaporados dentro del sistema se tratan como si fuese una 

mezcla de gases, se puede utilizar las mismas fuentes de calentamiento 

que en otras técnicas de depósito por evaporación. 

 

La técnica de depósito de vapores químicos asistida con inyección  

pulsada de líquidos (DVQIPL) o PLICVD (Pulsed Liquid Injection 

Chemical Vapor Deposition) en inglés, ha sido ampliamente utilizada en 

la síntesis de películas delgadas de compuestos magnéticos 

(La0.7Sr0.3MnO3 ySrTiO3)15  [15]. Otros investigadores han empleado 

esta técnica para sintetizar óxidos de cobalto [16,17], utilizar precursores 

líquidos en un sistema CVD, Figura 10, ofrece un abanico de 

posibilidades para sintetizar nuevos materiales y utilizar una gran gama 

de precursores. 

 

 



 

 Esta técnica en una versión más moderna es la que se propuso 

utilizar en esta investigación para sintetizar películas de diamante. 

 

    

 

 

 

 

Capitulo 3 



PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 

3.1 Descripción del equipo 

Para el desarrollo de esta investigación se utilizó un sistema de 

depósito por vapores químicos (DVQ) instrumentado con un módulo 

capaz de inyectar los precursores dentro del sistema o reactor, Figura 

11. 

 El equipo PLICVD, los insumos y el soporte técnico lo facilito el 

Centro de Física Aplicada y Tecnología Avanzada  (CFATA) de la 

Universidad Nacional Autónoma de México (UNAM).  

Este sistema está compuesto por los siguientes módulos: 

a) Sistema de vacío y suministro de gases 

b) Control de inyección e inyectores 

c) Reactor 

d) Panel de control 

 



 

 

a) Sistema de vacío y suministro de gases. 

  Consiste básicamente de una bomba mecánica con motor de 5HP, 

alcanza un vacío hasta 10-2 Torr, el cual se monitorea con un 

manómetro marca Pirani; la bomba está conectada al sistema mediante 

tubería especial y su función es hacer vacío para limpiar el sistema y 

generar un flujo de gases mediante una diferencia de presión entre la 

entrada  y la salida del sistema [18].  El flujo de gases de arrastre y de 

reacción es controlado con flujómetros independiente marca Omega con 

un rango de operación de 0 a 100 sccm. 



 

 

b) Control de inyección e inyectores.  

Los inyectores son controlados con un software incluido por el 

fabricante y se manipula desde una PC donde se realiza el programa de 

inyección el cual consiste en una serie de instrucciones y se establecen 

rangos de tiempo en el cual el inyector deberá estar abierto o cerrado, 

los tiempos van desde micro segundos hasta minutos. Los inyectores se 

activan con una fuente de 12 Volts que responde al programa en la PC y 

se conecta a través de una interface serial, los inyectores requieren de 

presión suministrada por gas argón para inyectar el líquido a presiones 

hasta de 5 psi. 

 
 
 
 
c) Reactor. 

  Consiste en un tubo de cuarzo, un horno de resistencias eléctricas 

y un porta sustrato. El tubo de cuarzo de 4 in de diámetro, en los 

extremos contiene sellos y conectores metálicos, el cuarzo permita la 

entrada de flujo de calor generado por el horno tubular de resistencias 

eléctricas. El porta sustrato se introduce por la entrada superior del 



reactor, es de acero inoxidable tipo 304, los sustratos se adhieren con 

pegamento de plata o con un sistema de sujeción [19]. 

 

d)  Panel de control. 

  Es donde están ubicados los controladores de temperatura de las 

diferentes zonas del sistema PLICVD, Figura 12, también están 

ubicados los medidores de presión  de los inyectores y vacío del reactor. 

Desde el panel de control se energiza la mayoría de los controladores, 

excepto los del sistema de inyección. 

 

 



El sistema de depósito por  vapores facilitado por CFATA cumple 

con todas las normas de seguridad ya que cuenta con las alarmas 

necesarias en sus sistemas de control, así como el manejo adecuado de 

gases de escape. 

 

3.2 Preparación de sustratos y precursores. 

 La selección y preparación de  los  sustratos empleados para los 

experimentos en este trabajo fue de la siguiente manera, 

preferentemente se trabajó con  obleas de silicio crecidas en la dirección 

100, aunque también se utilizaron sustratos de acero inoxidable tipo 

304. 

 

Los sustratos son cortados en tamaños con un área superficial de 

¼ de pulgada cuadrada aproximadamente, la forma puede ser irregular, 

ya que el proceso de corte es muy robusto, se coloca una oblea de 

silicio sobre una superficie plana y se golpea con un objeto metálico 

punzo cortante, desarmador o algo parecido, se seleccionan los 

pedazos de silicio que tengan un tamaño regular. 

Posteriormente se clasifican los sustratos con una clave que de 

información de datos del experimento, se lavan con acetona y se dejan 

en un frasco durante una hora. Algunos autores utilizan ultrasonido para 



limpieza e inclusive polvo de diamante como núcleos, en este trabajo no 

es el caso, ya que el proceso incluye la nucleación y el crecimiento de 

los cristales de diamante hasta formar una película delgada. Después de 

secarlos al aire, se colocan con pegamento de plata sobre el porta 

sustrato limpio, la cantidad de sustratos se estima de acuerdo a los 

análisis efectuados sobre los mismos. 

 

Antes de inyectar el precursor se determina su volumen y las 

proporciones atómicas de carbón, hidrógeno y oxígeno según el 

diagrama de fase ternario propuesto por Peter K. Bachmann [20], Figura 

13,  y se vacían en frascos que deberán colocarse  en los inyectores. 

Una vez terminado el experimento, se mide el volumen nuevamente 

para conocer la cantidad total de precursor inyectado. El sistema de 

inyección informa de los pulsos totales en el experimento y de esta 

forma se calcula la dosis por pulso, en esta serie de experimentos se 

trabajo con dosis de 6.26 x 10-3 ml. 



 

 

 

3.3  Operación del equipo 

 La operación del sistema PLICVD se rige por el siguiente 

procedimiento: 

Una vez colocados los sustratos en el porta sustrato introducirlo al 

reactor por la parte superior y ajustar tornillos en brida. 

Cerrar todas las válvulas y ajustar las bridas y tuberías del sistema. 

Colocar los precursores en los inyectores. 



Suministrar gas argón a los inyectores y preestablecer la presión en los 

mismos a 4 psi. 

Encender la PC y energizar los inyectores, programar los pulsos y correr 

el programa para cerciorarse que funcionan bien (contabilizar los pulsos 

en la prueba). 

 Abrir llave de agua para enfriamiento y encender bomba de vacío. 

 Agregar nitrógeno a la entrada de la succión de la bomba para 

limpieza y no contaminar el reactor. 

Esperar a que el manómetro de vacío indique el valor de operación, 

entre 5 y 20 Torr, hacer un barrido con argón durante 10 segundos. 

Encender los controladores de temperatura a 280 ºC para el 

precalentamiento y programar la temperatura en el reactor (esta 

depende del experimento). 

Una vez que la temperatura en cada zona llega a la programada se 

establece un flujo de gas para arrastre de los precursores. 

Iniciar la inyección mediante la PC y dosificar los pulsos deseados (la 

cantidad de pulsos es un parámetro del experimento). 

Apagar todos los controles de temperatura, flujos de gas e inyección de 

precursores, cerrar válvulas. 

La bomba de vacío se apagará cuando la temperatura del sistema esté 

en el orden de 100 ºC y mediante una válvula se rompe el vacío. 



Se retira el porta sustrato del reactor y los sustratos están listos para 

llevarlos a analizar con las diferentes técnicas. 

El procedimiento anterior se registra paso a paso en un formato o 

bitácora.   

3.4 Parámetros experimentales 

 Los parámetros experimentales    en esta investigación son: 

Temperatura de precalentamiento de precursores. 

Temperatura del sustrato o reactor. 

Presión interna o vacío del reactor. 

Flujo total de gases de arrastre (Argón). 

Dosis de precursor inyectada (longitud y número de pulsos). 

Presión de los inyectores. 

Tiempo. 

 

Los parámetros mencionados  se pueden clasificar en dos tipos, 

dependientes e independientes. Los parámetros independientes son la 

temperatura de gases y del porta sustrato, los flujos de gases y la dosis 

de precursor inyectado. El parámetro dependiente mas importante en 

este caso es la presión interna que deberá de todas formas mantenerse 

en un rango para hacer comparaciones entre experimentos y garantizar 



la reproducibilidad de los mismos, en la Tabla II se presentan los 

principales valores de los parámetros experimentales en técnicas 

tradicionales de depósito de películas delgadas de diamante como son, 

flama, filamento caliente, plasma con microondas y otros [21-25].  

 

En la Tabla III se presenta un resumen de los parámetros 

experimentales empleados en esta investigación, todos los parámetros 

mostrados son positivos, es decir, se sintetizaron películas de diamante 

siguiendo estos valores.  

  

 

TABLA II 

VALORES PROMEDIO DE LOS PARÁMETROS EN TECNICAS 

TRADICIONALES DE DVQ 

 

Parámetro Rango de valores 

Presión interna (Torr) 

Flujo de Argón (l/min) 

Temperatura de sustrato (ºC) 

Temperatura de precursores (ºC) 

1-15 

0.1-3 

500-1000 

1000-2500 

 

 



 

 

TABLA III 

PARÁMETROS EXPERIMENTALES 

 

Parámetro Precursores 

Acetona/agua    Etanol/agua  Metanol   Tequila 

Relación, vol 

T.Sustrato ºC 

Presión, Torr 

Flujo argón, l/min 

Frecuencia ms 

Long pulso ms 

Dosis mL/pulso 

Presión Iny, psi 

           4-1            40-60              1.0          1.0 

      500-900      500-900        500-900  500-900 

           3-15            3-15               3-15        3-15 

           1-2              1-2                 1-2          1-2 

      250-500       250-500       250-500      250-500 

            4                  4                   4                 4 

      6.26x10-3     6.26x10-3         6.26x10-3     6.26x10-3 

       2-6               2-6               2-6              2-6 

 

3.5 Consideraciones  para experimentación 

 Existe una gran variedad de técnicas para sintetizar diamantes, la 

técnica DVQ es de las más empleadas, sobre todo cuando la generación 

del plasma es asistido con microondas  para  reacción de los 

precursores. 6.26x10-3 

Aunque en la mayoría de estas técnicas los precursores son 

gases, y los parámetros de operación varían en cada técnica, sobre todo 



la temperatura a la que son expuestos los precursores, como se 

mencionó, la temperatura de los precursores alcanza valores hasta de 

2500 ºC. El resto de los parámetros como presión interna y temperatura 

de los precursores fluctúan en intervalos semejantes para la mayoría de 

las técnicas de depósito, incluyendo para la técnica PLICVD empleada 

para esta investigación. 

 

Tres condiciones se pueden enunciar, como resultado de  esta 

investigación, para determinar si el precursor es candidato para 

sintetizar películas de diamante a partir de él. 

1.-  Que el precursor esté en estado líquido a condiciones 

ambientales.  

2.-  Sea un material orgánico y que la proporción atómica CHO 

este en la región de crecimiento en el diagrama ternario de 

fases experimentales de Bachmann et al. 

3.- Que al menos un átomo de carbón en la molécula ocupe 

todos sus enlaces tipo Sp3 con sus átomos vecinos. 

 

 

 

 

 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Capitulo 4 
 

Termoluminscencia y Dosimetría  

4.1  Introducción 
 

La exposición de las personas  a diferentes tipos de radiación se 

incrementa día con día, esto debido a los avances tecnológicos, ya que 

los sistemas nucleares de medición o de terapia para algunas 

enfermedades están al alcance de cualquier persona. Uno de los 

problemas es que la radiación no se siente y es muy difícil protegerse ya 

que normalmente las personas desconocen la naturaleza y fuente de 

radiación, así como sus efectos biológicos.   



La exposición a la radiación tiene efectos que van desde una simple 

quemadura en la piel, hasta mutaciones genéticas debido a la 

prolongada exposición a la luz ultravioleta, causando algunas veces la 

muerte, por ejemplo, dosis mayores de 10 Gy. La necesidad de 

desarrollar dispositivos capaces de detectar y medir fielmente la 

cantidad de radiación que un cuerpo recibe es de vital importancia. 

En la actualidad existen sensores y medidores de radiación 

(Dosímetros) a base de aleaciones de fósforo, son materiales que 

presenten el fenómeno conocido como Termoluminiscencia (TL), es 

decir, después de ser irradiados tienen la propiedad de emitir luz cuando 

son calentados a ciertas temperaturas. 

En este trabajo, se estudia la TL como respuesta a la radiación con 

partículas alfa a películas de diamante sintetizadas por la técnica de 

evaporación de vapores químicos con asistencia de inyección pulsada 

de líquidos o en inglés, Pulsed Liquid Injection Chemical Vapor 

Deposition (PLICVD)  usando Tequila como precursor. Se muestra 

experimentalmente evidencia que dichas películas exhiben TL y 

prometen para ser consideradas como detectores de radiación y 

dosímetros para altas dosis. 

 



4.2  Termoluminiscencia y  Dosimetría 
 

  La dosimetría es la técnica que se utiliza para medir la cantidad de 

radiación (dosis) a la cual el material ha sido expuesto, se basa en el 

fenómeno de de Termoluminiscencia y consiste en medir la cantidad de 

luz emitida como función de la temperatura y dosis de radiación, siempre 

y cuando la cantidad de luz emitida sea proporcional a la dosis de 

exposición. La dosimetría que se refiere a la medida de las dosis de 

radiación y el fenómeno de TL que es la base de la dosimetría fueron 

propuestos por vez primero por Farrington Daniels en 1950, esta técnica 

es la que se emplea actualmente [26, 27]. 

La dosimetría termoluminiscente tiene aplicaciones en varios campos, 

incluyendo dosimetría ambiental, personal, dosimetría en alimentos y 

dosimetría clínica entre otras; en dosimetría clínica es deseable la 

equivalencia tejido-sensor, es decir, que el sensor o dosímetro de 

radiación detecte o mida la radiación real que recibe el objeto a estudiar.   

Las propiedades dosimétricas de diamante sintetizado por diferentes 

técnicas han sido investigadas y reportadas como atractivas para este 

fin. La primer patente donde se considera al diamante como dosímetro 

data de 1988 (US Patente Número 4754140). Las características de TL 

del diamante dependen fuertemente del método por el cual fue 



sintetizado [28-33]. 

 

 

4.3 Dosímetros de Diamante 

 

 Para  obtener dosímetros confiables de diamante  y de práctica 

implementación, es necesario enfocar la investigación en el proceso de 

síntesis del diamante y utilizar una técnica más  de alta reproducibilidad. 

Películas de diamante obtenidas por Depósito de Vapores Químicos 

(DVQ), o en ingles, Chemical Vapor Deposition (CVD) han sido 

ampliamente investigadas respecto a sus propiedades y características 

de termoluminiscencia, coincidiendo que son excelentes prospectos 

para dosimetría en que se involucra campos de radiación ionizables y no 

ionizables. Mediante la técnica CVD se utiliza, en gran porcentaje, 

hidrocarburos en forma de gas diluidos en hidrógeno como fuente de 

carbón para sintetizar películas de diamante [34]. Las propiedades de TL 

del diamante dependen de las características físicas y químicas del 

precursor, así como de la morfología del sustrato, habiendo muchos 

parámetros a determinar para lograr la reproducibilidad y homogeneidad 

de las películas de diamante. A pesar del progreso en la síntesis de 



películas de diamante con mezclas de gases por la técnica CVD, son 

pocos los trabajos reportados sobre la síntesis de diamante usando 

compuestos orgánicos líquidos como precursor [35-40]. 

 

 

 

4.4 Modelo de energías  

Una explicación de las propiedades de Termoluminiscencia TL 

observadas en un material puede ser derivada de la teoría de energía de 

banda en los sólidos. En un semiconductor o aislante ideal cristalino, la 

mayoría de los electrones radican en la banda de valencia, la siguiente 

banda de mayor energía que los electrones pueden ocupar es la banda 

de conducción, separada energéticamente de la banda de valencia por 

la ya conocida banda prohibida o band gap en inglés. 

Los defectos existentes en un cristal o las impurezas son 

causantes de que el electrón adquiera energía y tenga la probabilidad de 

escapar de la zona de valencia. Un modelo simple para explicar el 

fenómeno de TL es considerar dos niveles, uno situado bajo lavanda de 

conducción y el otro situado encima de la banda de valencia, Figura 14. 



El nivel superior indicado por T está situado por encima del nivel de 

equilibrio de Fermi (Ef), vacío en equilibrio (antes de exponer la muestra 

a radiación), el otro nivel indicado por R es un potencial de retención o 

trampa de huecos y funciona como un centro de recombinación [41]. 

 

 

 La energía de absorción radiante con h_ mayor que Eg da como 

resultado la ionización de los electrones de valencia, produciendo electrones y 

huecos los cuales después de la termalización producen electrones libres en la 



banda de conducción (transición a). Los portadores  de carga libre se 

recombinan entre sí o quedan atrapados. 

 

En el caso de recombinación directa, el caso más simple, una cantidad de 

energía es liberada la cual excita un centro luminiscente (el cual puede coincidir 

con un centro de recombinación). El centro luminiscente se relaja (regresa a su 

estado base) emitiendo luz. El fenómeno de recombinación directa de electrones 

libres y huecos bajo la emisión de luz es llamado radioluminiscencia. En 

semiconductores y aislantes un cierto porcentaje de cargas son atrapadas: los 

electrones en T y los huecos en R (transición b). 

La probabilidad por unidad de tiempo de que un electrón se libere de la 

trampa es descrita por la ecuación de Arrhenius. 

P=sexp(-E/kT) 

Donde  p es la probabilidad por unidad de tiempo, s es un factor de 

frecuencia o un factor de escapamiento. En este modelo simple, s es considerada 

como una constante, es decir, independiente de la temperatura, con un valor del 

orden de la frecuencia de la vibración de la red, 1012 a 1014  s-1.  

E es llamada la profundidad de la trampa o energía de activación, es la energía 

necesaria que necesita liberar un electrón de la trampa a la banda de conducción, 



k es la constante de Boltsman  (8.617x10-5 eV/K, y T es la temperatura 

absoluta. 

 

 

4.5  Equipo para experimentación 

 

En esta investigación se utilizó una  unidad Risø TL/OSL modelo 

TL/OSL-DA-20 equipada con una fuente de radiación beta 90Sr  para llevar a 

cabo las irradiaciones y mediciones de TL, Figura 15. La dosis de irradiación 

fue a razón de  5 Gy/min a temperatura ambiente (≈  295 K (22 °C). Las lecturas 

de TL se llevaron a cabo bajo una atmosfera de N2 con calentamiento a razón de 

5 K/s.  

 



 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 

 

Capítulo 5 

RESULTADOS Y DISCUSION 

5.1 Síntesis de películas de diamante 

 El interés científico en el proceso de las películas de diamante no 

solamente radica en sus aplicaciones, sino en la necesidad de explicar 

la formación improbable del diamante bajo condiciones aparentemente 

meta estables . Termodinámicamente el grafito es la fase más estable 

del carbón a temperatura y presión ambientales. 

 

 Los complejos procesos químicos y físicos que ocurren durante la 

síntesis del diamante mediante las técnicas CVD han tratado de ser 

explicados, por ejemplo, se dice que la presencia de átomos de 

hidrógeno producidos como resultado de la activación del precursor  

juega un papel importante en la cinética de formación [42,43].  

 

Por otro lado, de acuerdo al estudio estadístico realizado por  

Bachmann et al [20], la síntesis de diamante es independiente de la 



técnicas de depósito CVD o de los precursores y ocurre solo cuando la 

composición de los precursores, sobre todo la relación atómica carbón-

hidrógeno-oxígeno, cumplen con cierta condición, en este caso que 

estén dentro de la zona de crecimiento marcado en el diagrama CHO de 

Bachmann, Figura 16. 

 

 

Figura 16.  Representación atómica de acetona/agua, etanol/agua 

y metanol en el diagrama de Bachmann. 

 

 

 

 En este trabajo de investigación, para cumplir con una de las 

condiciones en los precursores, se eligió acetona, etanol y metanol y la 



composición atómica se ajustó con agua para que la relación CHO 

permaneciera en la región de crecimiento de diamante en la sección del 

diagrama ternario de fases [44].  

 

El agua es una fuente de hidrógeno y oxígeno, ambos elementos 

son importantes en la síntesis, el hidrógeno juega un papel en la 

formación del diamante, ya que es adsorbido y de sorbido por los 

átomos de carbón sp2 y sp3, sin embargo,  la reacción es más rápida con 

el carbón sp2 que con el sp3, dando lugar a la formación de enlace 

covalentes C-C sp3. El proceso de remoción del grafito es llevado a cabo 

en un proceso separado al crecimiento de diamante.  

 

Desde el punto de vista molecular, el oxígeno proveído por el agua 

puede formar radicales OH y oxígeno atómico, también participa en la 

formación de puentes de hidrógeno que propician la desorción del 

hidrógeno en los metilos CH3 los cuales junto con el radical OH juegan 

un papel importante en la formación del diamante. 

 

 Los radicales activos, especialmente el CH3, pueden reaccionar en 

la superficie del substrato formando enlaces primarios e iniciando el 

embrión y posteriormente nuclear con enlaces sp3,  el tipo de enlace 

entre los metilos y el sustrato depende del material de este. En la 



superficie de los nano y micro cristales existen enlaces C-H, haciendo 

que la estructura de los microdiamantes sea más estable, es decir, evita 

la formación de grafito del diamante ya formado  [45]. 

 

 Por otro lado, cuando se emplea solo metanol como precursor, los 

metilos CH3  se enlazan a través de orbital sp3 activado, el radical OH 

ayuda a la desorción de los hidrógenos catalizando aún más la reacción 

para formar el diamante, la relación atómica CHO en el metanol 

(CH3OH) está dentro de la zona de crecimiento en el diagrama de fases 

de Bachmann et al, Figura 16. 

 

 Las Figuras 17a, 18a, y 19a  muestran imágenes de microscopía 

electrónica de barrido, se observan micro diamantes que fueron 

depositados a una temperatura de 850 ºC sobre sustratos de silicio y los 

precursores empleados fueron acetona y agua, etanol y agua y metanol 

respectivamente en las proporciones mencionadas con anterioridad. En 

todos los casos, se evidencia la morfología de diamantes en forma de 

esfera, los micro cristales no exhiben alguna dirección preferencial de 

crecimiento, esto se debe a que la tasa de generación de sitios de 

nucleación está sobre saturada y la nucleación ocurre continuamente en 

distintas direcciones aleatoriamente. El proceso continuo de nucleación 

es causado por la saturación  de especies generadas en el proceso de 



evaporación flash y el calentamiento de las mismas para activación 

durante el transporta hacia el sustrato, donde las especies neutras 

formadas como CH4 se activan con otras como OH y H2O para generar 

metilos CH3 y continuar con el proceso de nucleación y crecimiento con 

enlaces C-C sp3, esto también por las características propias de la 

técnica PLICVD. 

 

 

Figura 17. a) Micrografía de MEB y b) Espectroscopía Raman, 

microdiamantes sobre silicio, precursor acetona/agua. 

 

 



 

Figura 18. a) Micrografía de MEB y b) Espectroscopía Raman, 

microdiamantes sobre silicio, precursor etanol/agua. 

 

 

 

 

Figura 19. a) Micrografía de MEB y b) Espectroscopía Raman, 

microdiamantes sobre silicio, precursor metanol. 



 

 
 
 Por otro lado, un problema asociado en la producción de diamante 

sintético por la técnica CVD es la formación otras fases como grafito, el 

cual restringe el uso de la película en la fabricación de dispositivos 

electrónicos. La Espectroscopía Raman (ER) es ideal en  el estudio de 

las películas delgadas de diamante, ya que se pueden determinar las 

fases de diamante y grafito formadas, aun que la fase de grafito este en 

baja proporción, es posible determinarla ya que la sensibilidad para 

detectar grafito con ER es 50 veces mayor que para el diamante, 

Figuras 17b, 18b, y 19b  muestran los espectros Raman 

correspondientes.  

 

En todos los casos  mostrados, el espectro Raman muestra un 

máximo característico de la presencia de diamante a 1332 cm-1, 

también se aprecia que la formación de grafito y carbón es casi nula, 

debido a que no aparecen los picos correspondientes de estas fases 

[46,47]. En estos espectros Raman no aparecen picos a 1140 y 1470 

cm-1 que normalmente aparecen en otras técnicas de alta temperatura y 

que se presume que aparecen en películas manométricas de diamante 

con cristales de  (5–100 nm) según los autores de estas técnicas [48-

50]. 



 

 

El crecimiento de los microcristales de diamante sobre la superficie 

son limitados por la densidad de núcleos, crecen hasta formar una 

película continua de diamantes, en algunos casos, cuando la densidad 

de núcleos sobre la superficie es baja, los cristales de diamante son más 

grandes, pero no alcanzan a formar una película. Sobre los cristales 

crecidos en la superficie se generan nuevos núcleos y se puede de esta 

manera hacer películas de mayor espesor, las propiedades de las 

películas dependen del espesor y del diámetro de los cristales con las 

que fueron formadas. La Figura 20, muestra una película de diamante 

formada a una temperatura de 850ºC, para esto se utilizo una solución 

de acetona y agua a razón de 2:1 en volumen, se puede apreciar la 

coalescencia de los microcristales de diamante, ya que el espectro 

Raman así lo demuestra en la misma figura.  

 

 

 



 
Figura 20.  Micrografía de MEB y  Espectroscopía Raman, película de 

diamantes sobre silicio, precursor acetona/agua. 

 

 

 

 

 

5.2 Películas de diamante a partir de Tequila. 

 Los precursores que se emplearon en esta investigación son 

soluciones orgánicas de etanol, acetona y metanol, se mezclan con 

agua para que las razones atómicas CHO estén en la región de 

crecimiento en el diagrama de fases propuesto por Bachmann, Tabla III. 

Resulta que las proporciones de agua y etanol calculadas son similares 

a las del Tequila, Figura 21. Con base en lo anterior y que el Tequila sin 

adicionarle algún otro elemento cumple con las condiciones 

mencionadas en el Capítulo 3 de esta tesis para transformarse en 



diamante, se tomó la decisión de utilizarlo como precursor en el sistema 

PLICVD.  

 

 

Figura 21.  Representación del Tequila en el diagrama ternario de 

Bachmann. 

 

 El tequila empleado para la síntesis de diamante se inyectó a una 

dosis de 6.26x10-3 mL por pulso de una presión alta (4-5 psi) a una 

zona de baja presión (10 Torr) en un flujo de argón a 280ºC. Antes de 

ser evaporado, el Tequila consiste básicamente de  etanol y agua, pero 

también de pequeñas cantidades de otras sustancias como aromáticas 

que no son eliminados durante la doble destilación. 

 



 Durante el trayecto, el precursor incrementa su temperatura 

absorbiendo energía suficiente para que se disocien las moléculas de 

etanol y agua, como se mencionó, el etanol provee el carbón para la 

formación del diamante y el agua el oxígeno e hidrógeno necesarios 

para que ocurra la reacción, sin embargo los componentes extra que 

contiene el Tequila, como aromas, se desconoce la función que ejercen 

durante este proceso, se pudiera pensar que actúan como agentes 

nucleantes para formar Nanodiamantes, Figura 22. 

 

Figura 22.  Foto de Nanodiamantes a partir de Tequila con 

microscopio de fuerza atómica. 

 

 La temperatura del reactor activa el sustrato, en caso del silicio, se 

activan los orbitales 3s y 3p para formar enlaces covalentes primitivos 

con los orbitales híbridos del carbón  sp3. La energía superficial del 



sustrato es proporcional a la temperatura del mismo, incrementándose la 

movilidad y la tasa de formación de embriones y núcleos, 

adicionalmente, la rugosidad del sustrato favorece el proceso de 

nucleación  [51,52]. 

 

Un problema común en la producción de diamantes por CVD es la 

presencia de la fase grafito. La Espectroscopía Raman es una técnica 

muy poderosa ampliamente usada para distinguir o determinar las 

energías de enlaces químicos  de cada fase presente en un material 

(tales como grafito y diamante). Debido a la eficiencia del Raman para 

detector grafito, 50 veces mayor que para detector diamante, pequeñas 

cantidades de grafito se pueden detectar fácilmente. 

 La Figura 23, exhibe un espectro Raman de una película de 

Nanodiamantes obtenida como se describió anteriormente, esta muestra 

una banda o pico localizado cerca de 1332 cm-1, el cual es característico 

de un diamante de buena calidad y se atribuye al modo del fonón de 

primer orden [46]. De acuerdo a las mediciones Raman no se observa 

grafito en la muestra [53]. 
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Figura 23. Espectro Raman de películas crecidas con Tequila, 

ilustra un máximo a 1332 cm-1. 

 Ha sido posible en esta investigación la síntesis de películas de 

diamante sobre diferentes sustratos como silicio, Figura 24 y sobre 

sustratos de acero inoxidable tipo 304, Figura 25, empleando 

precursores orgánicos  como acetona/agua, etanol/agua, metanol y 

Tequila. Los respectivos espectros de Raman, Figura 26 y Figura 27 

muestran los picos característicos del diamante y casi nula la formación 

de fase carbón. 

 



Los espectros Raman correspondientes no muestran los modos a 

1140 y 1490 cm-1, solo se presenta el modo de diamante a 1332 cm-1. 

Los modos Raman a 1140 y 1490 cm-1 no aparecen en la formación de 

películas de diamante nanocristalino sintetizados con Tequila.  

 

 
 
Figura 24. Microdiamantes sobre silicio vistos con  microscopio 

electrónico de barrido. 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 



 
 
 

Figura 25. Microdiamantes sobre acero inoxidable t.304, vistos 
con  microscopio electrónico de barrido. 

 
 

 
 
 
 
Figura 26. Espectro Raman para películas de diamante sobre 

silicio. 
 



 
 
 
Figura 27. Espectro Raman para películas de diamante sobre 

acero inoxidable tipo 304. 
 

 

 

 

 

 

 

5.3 Termoluminiscencia y dosimetría 

 La figura 28 muestra las curvas de TL y brillo de las películas de  

diamante expuestas a radiación beta para dosis en el rango de 100 a 

1600 Gy. Se puede observar que la emisión de TL incrementa cuando 

aumenta la dosis, teniendo un máximo a  170 y 350 °C, y no se observa 

saturación en la respuesta de TL para las dosis empleadas. Los 

máximos de TL son aplicables para dosimetría, el intervalo de dosis 



mostrado incluye las aplicaciones clínicas. No se observan cambios en 

los máximos de TL cuando se incrementa la dosis, lo cual indica que el 

proceso involucrado es de primer orden en las películas de diamante 

sintetizado con Tequila. Procesos de TL que involucran cinética de 

primer orden, cinética de primer y segundo orden mezclados en 

diamante han sido reportados.  
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Figura 28.  Grafica de brillo de una película de diamante a partir de 

Tequila. 

 Una propiedad deseable en un dosímetro de TL es que exhiba una 



relación lineal entre la intensidad de TL y la dosis, tanto la 

superlinealidad como la sublinealidad  en saturación pueden generar 

problemas de sub o sobre estimación respectivamente. La característica 

de no-linealidad no es obstáculo para que un dispositivo sea empleado 

como dosímetro, sin embargo, se requiere de una excelente calibración 

y correlación, lo que incremente el error en la medición, y la reutilización 

del dispositivo es menos confiable o recomendable [54]. 

 La Figura 29 muestra la TL integrada como función de la dosis de 

irradiación, como se ha puntualizado, para propósitos de dosimetría es 

preferente un comportamiento lineal. La mayoría de los materiales 

sufren daño por radiación a dosis mayores de 100 Gy , por lo que es 

necesario el desarrollo de nuevos materiales fosforados que se puedan 

utilizar como dosímetros para altas radiaciones. La dependencia lineal 

de la respuesta de TL indica que las películas de diamante analizadas 

en este trabajo no sufrieron daño con dosis de hasta  1600 Gy , y por lo 

tanto, son buenos prospectos para el desarrollo de dosímetros de alta 

intensidad de radiación. El intervalo de dosis empleadas aquí son 

superiores a las reportadas en otros trabajos donde se emplean 

películas de diamante. 



 

Figura 29.  Grafica de termoluminiscencia integrada de una película de 

diamante a partir de Tequila. 

 

 

 

 

 



Capítulo 6 

CONCLUSIONES 

En esta investigación se ha utilizado con éxito la técnica de Depósito de 

Vapores Químicos con Inyección Pulsada de Líquidos (DVQIPL) para 

sintetizar películas de diamante. 

 

Se utilizaron por vez primera soluciones de acetona y agua, etanol y 

agua, metanol y Tequila como precursores para la formación de micro y 

nano diamantes. 

 

Las películas de diamante sintetizadas presentan excelente pureza, ya 

que no se presentan otras fases indeseables como grafito. 

  

 

La técnica DVQIPL presenta buena reproducibilidad y control sobre los 

parámetros experimentales y es factible escalar esta  para producciones 

industriales. 

 



La cinética de nucleación y el crecimiento dependen de los parámetros 

experimentales y los precursores involucrados, pero también dependen 

del sustrato.  

 

Con este trabajo se puede redefinir los límites en la región de 

crecimiento en el diagrama de Bachmann. También se postuló una 

segunda condición para los precursores líquidos.  

 

Los precursores encontrados para producir diamante son económicos y 

fáciles de manejarlos, no requieren de envases especiales. 

 

Se puede concluir que las películas de nanodiamantes sintetizadas con 

Tequila mediante la técnica PLICVD son prometedoras para el 

desarrollo de detectores y dosímetros de radiación alfa.  
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