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Abstract

In the chemical etching process or chemical development is very important to know the track etching
parameters, such as bulk etching velocity (V) and track etching velocity (V)), to define the optimal time of
etching. In this work both parameters has been experimentally measured in CR-39 that it was irradiated with a
thermal neutron flux; the thermal neutrons produce protons by the nuclear reaction (n,p) with the air. The CR-39
detectors were chemically etched in sodium hydroxide 6,25 N at 70 °C for time periods from 1 to 6 hours. The
obtained results show that the value of V, is almost twice V).

PACS: 29.40.-n; 29.40. Wk
Keywords: CR-39, bulk etch rate, track etch rate.

Resumen

En el proceso de grabado o revelado quimico es muy importante conocer los parametros de grabado de la
huella, tales como velocidad de grabado de la regién no dafiada (V) y velocidad de grabado de la huella (V)),
para definir el tiempo optimo de grabado. En éste trabajo ambos parametros han sido medidos
experimentalmente en CR-39 que fue irradiado con un flujo de neutrones térmico; los neutrones térmicos
producen protones via la reaccién nuclear (n,p) con el aire. Los detectores fueron grabados quimicamente en
hidréxido de sodio 6,25 N, 70°C por periodos de 1 a 6 h. Los resultados obtenidos muestran que el valor de V, es
casi dos veces el valor de V,

Palabras claves: CR-39, huellas nucleares, velocidad de grabado.

1. Introducci6n

La utilizacién de los detectores polimeros CR-39,
extendida para deteccion de neutrones y radén
(particulas alfa), hace necesario caracterizar [as
propiedades del mismo. Uno de los procedimientos
importantes en la utilizacion del CR-39 es el revelado
quimico que permitird hacer observables las huellas
latentes producidas por las particulas cargadas en la
superficie del material.

El objetivo de éste trabajo es medir la velocidad
de la region no dafiada (V) y la velocidad de grabado
de la huellas (V,). La importancia de conocer éstas
velocidades toma importancia en el proceso de
revelado quimico para obtener el tiempo 6ptimo de
grabado y lograr una buena visibilidad de las huellas
bajo un microscopio éptico. o
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2. Parte Teérica

Los detectores solidos de huellas nucleares son
materiales dieléctricos, que tienen la propiedad de
registrar dafios microscépicos producidos en su
estructura por particulas cargadas. Entre los mas
conocidos encontramos: mica, vidrio, makrofol, CR-
39, LR-115 {1].

Estos detectores son susceptibles de sufrir dafio
por radiacién de particulas cargadas y producir
ruptura de cadenas moleculares, radicales libres, etc.
Este dafio a escala nanométrica (huella latente, 30 a
100 A) puede ser amplificado a escala micrométrica
(huella observable) por la aplicacién adecuada de un
reactivo quimico que disuelva esas regiones dafiadas
en una tasa mayor que en las regiones no daftadas.
Microscopicamente en la zona dafiada, alrededor de. .
la trayectoria de la particula, existe una disolucion



92 C. Aparicio, A. Zifiga / Rev. Inv. Fis. Vol.8 N°2 (2005) 91-95

quimica preferencial; la regién dafiada es disuelta
rapidamente por tener una mayor reactividad que la
no dafiada. Se termina el revelado con un proceso de
limpieza para remover la fraccién de la capa gel. Este
proceso de grabado se caracteriza por dos pardmetros
como son la velocidad de grabado de la regién no
dafiada (V;) y de grabado de la huella (V)), que
resultan en una huella de geometria conica f2].

Algunos posibles productos de la reaccién del
revelador (NaOH) con el CR-39 son: alcohol poli
alilico, 2,2-oxi dietanol, alcohol alilico, alcohol
isopropilico, carbonato de sodio, bicarbonato de
sodio, etc. ,

Para simplificar, se asume que las particulas
tienen una incidencia normal a la superficie del
detector (§ = 0°), la tasa lineal de ataque es V,, tal
que dentro del tiempo de revelado de la huella ¢ la
huella revelada puede extenderse a una distancia L
del punto de origen; sin embargo la superficie estd
siendo removida en una tasa V;, tal que de la Fig. 3
podemos obtener las ecuaciones (1) a (3).

L=V, t-V,t M
r=d=27,.t s @
W+,
v,
8 =arctg| L/ =arcsen(~”—) €)
\/ V,z"Vb2 Vt

El angulo & en polimeros es pequefio, puesto que
Vi > Vs Si se excede el tiempo de revelado, y el
espesor removido es mayor que L, entonces la forma
de las huellas ya no es conica sino esférica [4].

Particula incidente
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Fig. 1. Formacion de la huella para V, constante [1].

3. Parte Experimental
3.1 El Polimero CR-39

El CR-39 o poli allil diglicol carbonato (PADC)
es un plastico del tipo “thermoset” hecho por
polimerizacién del dietilenglicol bi allil carbonato
(ADC). El monémero es una resina allilica que
contiene el grupo funcional [CH=CH-CH2-].
Algunas de sus caracteristicas es que es transparente,
resistente a abrasivos, golpes, presion, ralladuras ya
la radiacion gamma, ademds mantiene sus
propiedades 6pticas luego de la exposicién a
solventes quimicos, 4cidos oxidantes y bases fuertes.
El CR-39 (TASTRAK™) empleado en éste trabajo
fue manufacturado por TASL (Bristol) [5].

3.2 Irradiacidn de los Polimeros CR-39

Se irradiaron las laminas de CR-39 (500 pm, 1
cm?) colocadas cada una dentro de un contenedor de
acrilico, que permite tener un espesor de aire de §
mm sobre la superficie del polimero, delimitado por
una lamina de aluminio de 113 pm de espesor, bajo
un flujo de neutrones térmicos de 6,59x10° n/cm? ~
este flujo al interaccionar con el N-14 del aire
produce protones de 0,58 MeV via la reaccién (n,p)
[6] — durante 9 horas al interior de la facilidad
térmica del reactor RP-10 del IPEN.

3.2 Determinacidn de las Velocidades V, y V,

Se pesaron las laminas de CR-39 con la balanza
Toledo de precisién 0,01 mg y se midi6 el espesor de
cada una de ellas con un medidor de espesor por
ultrasonido de precisién 1 um. .

Las léminas de CR-39 ya irradiadas se grabaron
quimicamente en NaOH 6,25 N a (71 + 2) °C, por
diferentes tiempos de grabado en rangos de 1 a 6
horas.

Al cabo de cada hora de grabado, se sacé la
lamina de CR-39 y se detuvo el proceso
sumergiéndola en HCI 0,1%, se limpié con papel
absorbente, se pes6 y midié el espesor.

Para el tratamiento de datos se utilizé la ecuacién

[7]:

Al=(1,-1)/2 “)

En donde /;,/ son los espesores inicial y final.
Para hallar la velocidad de grabado en la regién no
dafiada V, se grafic6 A/ versus t, siendo la
pendiente del gréfico la velocidad buscada.

M. Fromm obtuvo una relacién experimental para
Vy (24), para normalidades entre 6 y 8, y
temperaturas en ¢l rango de 333 y 353 K [8].
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V,= l.276xExp[2.303{0.828-C+0.049-T—0,00Z-C-T—I7<624}:|

&)

Para obtener V, ademas de pesar y medir el
espesor de las laminas de CR-39, se midi6 los
didmetros de las huellas cada dos horas.

Para el calculo de V, se utilizé6 la siguiente
ecuacion [1]:

2
A

= 6
A, -d? ©

En donde d es el diametro de la huella, t es el
tiempo de grabado y V), es la velocidad de grabado en
la regién no dafiada.

Como el rango de los protones de 0,58 MeV en
CR-39 es 11 um (calculado con TRIM [9]), con los
valores hallados de Vb , y las correcciones de
normalidad descritas por E. Khan [10] se realizé un
programa para calcular el tiempo de grabado 6ptimo.

3.2 Revelado Quimico

El revelado se realizé en todos los casos por un
tiempo de 6 horas. Las laminas de CR-39 se
colocaron dentro de viales de borosilicato llenados
con NaOH 6,25 N, y todo esto dentro de un vaso de
pirex conteniendo agua, para mantener la temperatura
constante, con el termoémetro todo el tiempo se
monitored la temperatura fue de (70 + 2) °C,

3.2 Observacion de las Huellas Visibles

La observacion de las huellas fue realizada con
ayuda de un microscopio 6ptico con el cual se
implementé un sistema de adquisicién de imagenes
con una web cam y una PC (Fig. 18). Lo que permitia
obtener imagenes a 400 X y 625 X de resolucién
aceptable, para su tratamiento posterior y extraer de
ese modo la informacion alli contenida. Para la
medicion de diametros se utiliz6 el software
UTHSCSA ImageTool Version 3.0 de la universidad
de Texas [11]. En la Fig. 2 se muestran los didmetros
a 625 X para diferentes tiempos de grabado.

Fig. 2. Imégenes obtenidas a 625X, para diferentes tiempos
derevelado. a)2 h,b)4hyc)6 h.

4. Resultados y Discusiones

De las mediciones de masas y espesores, para seis
laminas de CR-39, se puede ver que éstas magnitudes
decrecen linealmente con el tiempo (Fig. 24).

T T T T Y

® Masas promedio

] \%\\‘ - Ajuste Lineal
70 e ]
\\} ]
S~

Masa (mg)
2
1
/
,"
/
//
[

86+ Y = (70,705 % 0,039) + (-0,708 £ 0,012) * X 7
2
65 R®=0,9988 .
a)
64 L] T T T T T T
[ 1 2 3 4 5 6
Tiempo (h)
530 . T T T T T T
525 ® Espesor promedio | -
2] v - Ajuste Lineal ]
515 ‘*% .
E 510 %\ b
3, e

= 505 — .

7] | -

& A
495 - "~
a0 Y =(517,286 £ 0,668) + (-3,493£ 0,187) * X ]

| R?=0,9859 1
485 - b) E
‘ao T ¥ T L) T T T
0 1 2 3 4 5 3
Tiempo (h)

Fig. 3. Linealidad decreciente en funcién del tiempo para:
a) masa de CR-39 y b) espesor del CR-39.

La magnitud descrita por la ecuacién (23), crece
linealmente con el tiempo (Fig. 25), de ella, Ia
pendiente de la recta da la velocidad de grabado en la
region no dafiada. La cual es constante y tiene un
valor de V,=(1,75 + 0,10) um/h.

Las huellas obtenidas luego del revelado quimico
muestran forma circular, con contornos regulares, lo
que las hace adecuadas para contar; ademés la
presencia de huellas producidas por particulas alfa
(rango para particulas con E>5 MeV = ~ 40 um [9])
fue insignificante, esto confirma la utilidad de
recubrir el detector que contiene el CR-39 con una
lamina delgada de aluminio, ademés de impedir que
protones producidos en otros puntos cercanos al
detector contribuyan con la formacién de huellas.
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La distribucién de didmetros para cada intervalo
de tiempo sigue una distribucién Gaussiana (Fig. 6).

La velocidad de grabado de la huella es
decreciente con el tiempo de grabado describiendo
una funcidn potencial (Fig. 7). Su valor al final de las
6 horas de grabado es de V= (3,03 + 0,17) pm/h.

La variabilidad de la magnitud V,, se debe a la
forma en que la particula cargada deposita su energia
en el material con el que interactfia, la tendencia
potencial indica que el mayor dafio se produciré en el
CR-39 cuando la particula tiene menos velocidad,
puesto que tendra mas tiempo para ionizar dtomos y
romper enlaces poliméricos."

Diametro (um)

Fig. 6. Distribucion Gaussiana de los didmetros en la
superficie del CR-39: a) 2 horas, b) 4 horas y c) 6 horas.

Con el programa elaborado, se obtuvo el tiempo
optimo de grabado que es de 6 horas, puesto que en
ese tiempo el espesor removido para V, de la relacion
experimental es 11,26 pm, y para V), obtenido en éste
trabajo es de 10,47 um, que son valores que estan
cercanos al rango de las huellas de protones de 0,58
MeV que es 11 pm, y de esa manera se obtienen
huellas de perfiles cénicos.
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Fig. 7. Variacién de la velocidad de grabado de la huella
(V¢) con el tiempo.

5. Conclusiones

La velocidad de grabado en la regién no dafiada
Vp, permanece constante en el tiempo de grabado,
mientras que V,, es mas bien variable y su valor al
final del rango del prot6n es casi el doble.

La distribucién de diametros en cada lamina de
CR-39 sigue una distribucién Gaussiana lo que
manifiesta la naturaleza aleatoria de la radiacion,
ademds de mostrar una tendencia al valor medio, lo
que sugiere que es predominante una energia de
protones.
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