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RESUMEN

En el Capitulo 1 describimos al microscopio Electronico como instrumento, es decir,
mostramos su construccion, el funcionamiento de las partes que lo forma, su campo de
accion, los diversos modos en que se puede operar y la informacion que se puede explotar en
cada uno de ellos, se resalta en cada punto los hechos importantes para la comprension de las
teorias sobre la formacion de imagenes que se desarrolla en el capitulo 2.

El ongen de la imagen que se obtiene en un ME, es desarrollado tedricamente para
cristales perfectos; aunque la aplicacion de la misma a casos reales solo se puede lograr
generalizando el desarrollo a cristales con defectos.  En el capitulo 3 se sigue paso a paso las
instrucciones de manejo del EM PHILIPS 300 en los modos de imagen y difraccion y en el
capitulo 4 cotejamos las predicciones tedricas con las imagenes reales obtenidas en forma
experimental en los ME PHILIPS Modelos 300 y 301, en la que podemos admitir una idea
clara del grado de aproximacion que, en el terreno tedrico se ha alcanzado con la realidad,
para ello se hacen los analisis graficos y difractométricos de muestras de NaCl, Pt, Si, Fe-Sn,
y Fe-O.

Finalmente se concluye con algunos comentarios pertinentes, que enfatisan los puntos

importantes de este trabajo y proyectan el despliegue de futuros trabajos.



OBJETIVOS

El presente trabajo viene a ser el primero en nuestro medio dentro de la linea de
la Microscopia Electronica de Transmision en lo que se refiere a la parte instrumental,
principios fisicos y de aplicacion en la Ciencia de los Materiales

Ante el creciente avance de la ciencia y la tecnologia, nuestro pais se ve en la
obligacion de usar cada vez mas las técnicas microscopicas y microanaliticas en la
investigacion de los materiales. Ello nos motivd a plantear un programa de trabajo
dentro de esta linea de investigacion , a fin de estudiar las cualidades, alcances y
limitaciones de la microscopia electronica de transmision especialmete en el campo de la
fisica y la ciencia de los materiales, con tal motivo, la presente tésis se propuso alcanzar

los siguientes objetivos:

e Establecer una metodologia de trabajo en el Laboratorio de Microscopia
Electronica (ME), para hacer un uso optimo del TEM, y que sirva de base para

trabajos futuros

e Adiestrarse en el uso y mantenimiento del ME conociendo los fundamentos del
disefio y funcionamiento, especialmente de los EM PHILIPS 301 y 300. Esto
implica la ejecucion de las siguientes actividades

Realizar las distintas técnicas micrograficas en el EM Philips 301 y 300 (Imagen
de campo brillante y campo oscuro, estereoscopia, microscopia de reflexion,

calibracion de la magnificacion).

Realizar el analisis difractométrico (medir parametros de red de muestras
cristalinas, Reconocer estructuras reticulares de algunos materiales, Indexar

estructuras cristalinas)

e Poner en funcionamiento el Microscopio Electronico de Transmision (MET) Philips
300 de la Facultad de Ciencias de la UNI. Para ello , analizar diferentes muestras

relativas al area de la ciencia de los matriales y de la salud
3



INTRODUCCION

Pareceria muy aventurado decir que el aspecto basico que nos une al mundo fisico es
la sensacion recogida por nuestros sentidos, pero sin lugar a dudas es asi, y creo que de estos,
el mas importante y el que mayor informacion reporta al cerebro, es la vista; hasta se podria
afirmar que nuestro pensamiento consciente esta acoplado de tal manera que sea congruente
con nuestras impresiones visuales. Como consecuencia, aquellos que gustan escudrifiar los
misterios de lo que les rodea, es decir los fisicos, hemos admitido la necesidad de ampliar el
campo de accion de nuestros ojos, para ello disefiaron instrumentos que permiten distinguir
detalles con dimensiones menores que el limite resolutivo del ojo humano (aproximadamente
0,1 pm).

Esta es la raiz del nacimiento y desarrollo del microscopio optico. La tecnologia de
construccion de tales instrumentos ha evolucionado del tal forma que, practicamente se ha
alcanzado el limite de resolucion teérico, impuesto por la longitud de onda de la luz. Por
ejemplo usando luz ultravioleta, se alcanza amplificaciones de hasta 4000X, y solo hasta aqui
hubiesen llegado nuestras aspiraciones por ver mas detalladamente, pero ocurrio la
asombrosa explosion de genio que contempld el nacimiento del siglo XX, especialmente en
el terreno de la fisica y con ello se pudo traspasar la barrera impuesta por el limite optico, al
asociar una longitud de onda a las particulas, el poder de resolucion de un aparato que usara
particulas en vez de luz aumentaria por varios ordenes de magnitud; por ejemplo, la longitud
de onda de un electron viajando a la mitad de la velocidad de la luz es de 4x102 A, la de la
luz UV, es de 4x10° A.

El inicio del desarrollo practico del Microscopio Electronico lo marcaron los
experimentos de Davinson y Germer sobre difraccion de electrones en 1927, posteriormente
se desarrollo la optica electronica, y, E. Rushka en 1938 construyd el primer microscopio
electronico con lentes magnéticas. A partir de entonces, varias firmas comerciales se han
encargado de construir este aparato como instrumento cientifico y actualmetne el ME es

familiar a la mayoria de los investigadores dedicados a las ciencias fisicas y biologicas. Si nos
A



conformaramos simplemente con ver, este aparato no seria mas que un juguete curioso, |
pero no ! es necesario interpretar lo que se ve, extraer los secretos de la naturaleza, solo
logrando esto sabremos que nuestro quehacer no ha sido vano: le habremos dado
importancia.

¢Como comprender e interpretar lo que vemos en un ME...7 es una pregunta que
nos obliga a explicar de alguna manera los fenomenos que ocurren cuando los electrones
interactuan con la materia, es decir, formular una teoria aceptable.

Actualmente, la herramienta mas poderosa para lograr este proposito es la mecanica
cuantica, desde 1924, cuando L. de De Broglie proclamo su famosa hipotesis, varios modelos
se han construido para explicar la manera como se forma la imagen que observamos en un
ME, la resefia de los cuales es la parte mas importante de €ste trabajo.

En este trabajo de tesis se pretende cubrir aspectos basicos de la ME | tanto tedrico
como expenmental, y que sirva de trabajo pionero en el pais para la utilizacion de esta
importante herramienta de la ciencia contemporanea al campo de la fisico-quimica. Los
resultados que se han obtenido han sido en base al ME Philips 300 y 301, y los maternales

analizados fueron sintetizados en los laboratorios de fisica de la Facultad de Ciencias, UNI.



1. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE TRANSMISION

1.1 DESCRIPCION GENERAL

Inicialmente el término Microscopio Electronico (ME) era sinénimo de Microscopia
Electrénica de Transmision (MET), pero las técnicas han seguido desarrollando y ahora
tenemos microscopios de barrido (SEM, Scanning Elec. Mic.), de barrido transmitido
(STEM) y una combinacion de estos, como el (S)TEM, el cual es un MET con facilidades de
barrido [norden]

Diferentes tipos de instrumentos han sido optimizados para diversas aplicaciones,
pero el mas difundido es el MET, el cual describiremos.

El MET en términos generales es muy similar a un microscopio Optico: tienen una
fuente de radiacion, sistemas condensadores para colimar la iluminacion hacia el objeto, una
primera lente magnificadora (OBJETIVO) seguidos de otras lentes que aumentan la
magnificacion.

En un microscopio optico, la resolucion no supera los 300 nm, y su magnificacion
maxima dificilmente supera los 2500 X. En el MET, la resolucion aproximada es de 0,5 nm
y tiene una magnificacion maxima alrededor de 1 000 000 X, el cual se logra con el juego
de lentes proyectoras que pueden ser en nimero de 3 6 4 y cuyas magnificaciones tipicas son:
20X para la pnmera, y 50 6 100X para las demas. (ver fig. 1.1.1) [Meeth]

La fig. 1.1.2 nos muestra el esquema de la columna de un MET seccionado, cuyo
potencial acelerador maximo es de 100 kV, Microscopios construidos en Japon y Europa,
sorprendentemente presentan muy pocas las diferencias en sus disefios.

Basicamente un MET consiste de tres partes principales.

e El sistema de iluminacion, que consiste de un cafon de electrones y las lentes
condensadoras.
e Elsistema formador de imagenes (Lente objetivo).

e El sistema de proyeccion (2 6 4 lentes proyectoras).



Cefidn ce

’ -
lanpara — u <—— Fuente luminosa——— @i
electrones

lente

- lente

Chjetivo

lente
intermedis

lente

rantella
fluorescente

Fig. 1.1.1 Esquemas comparativos de los microscopios dplico y electronico.



Caiidon de elect.

dnodo.

Gond 1

Gw_n_ijd:-?__ T ———

Objetivo .

Portemucstra -

L. Difrac.

L. Interm, —

T GO e L

Fig. 1:1.2. Seccionde un microscopio electronico de transmision. (EM PHILIPS 300)




1.2 EL SISTEMA DE ILUMINACION

Este sistema necesita producir una iluminacién uniforme y monocromatica sobre la

muestra, y para conseguirlo requiere:

* Alta intensidad para que pueda ser visible la imagen, y también para obtener grandes
magnificaciones.

* Pequefas variaciones de energia con la finalidad de reducir la aberracion cromatica de la
lente objetivo.

* Alta densidad electronica del haz por unidad de angulo sélido, para reducir los efectos de
aberracion esférica en la lente objetivo.

* Adecuado espacio de trabajo entre e! sistema de iluminacion y la muestra (aprox. 20 cm).

Los detalles de un tipico cafion de electrones lo podemos apreciar en al Fig. 1.2.1

El sistema de iluminacion consiste de un cafion de electrones y lentes condensadoras
con sus respectivos diafragmas.

El cafion de electrones consta de tres electrodos, los que son: el catodo, el blindaje y
al anodo, ellos funcionan en forma analoga a la valvula triodo que tiene el anodo, grilla y
catodo.

El voltaje negativo esta en el filamento y controla la emision total que da mas brillo a
la imagen final. El control del potencial del blindaje se hace desde el tablero por medio de la
perilla de Emision 6 Bias y es uno de los controles de brillo de la imagen.

La fig. 1.2.2 nos muestra el esquema completo del sistema de iluminacion.
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La densidad de corriente Jc de un emisor termoelectronico esta dado por la relacion
de Richardson-Dushman: [Meeth]
Al (ol AN I ) O St s e S (1.1)
Donde: Ac es la cte. que depende del material emisor, T la temperaturay fc esla

funcion de trabajo del material emisor.

Inicialmente Jc crece con T alcanzando luego un maximo determinado por la

temperatura de evaporacion del material emisor.

El filamento mas utilizado en los MET es de Tungsteno, que es un alambre adherido

a unos soportes por los cuales circula una corriente controlada por la perilla denominada

Filamento.
El tungsteno tiene:  Ac = 60x10° A/M’K> y fc=4,5¢eV.

para T=2800K, se tiene: Jc=20000 A/m’

El filamento de tungsteno tiene varias ventajas, tales como:
* Rigido y facil de manipular

* Requiere vacios moderados (0,00001 torr)

* Buena estabilidad emisora.

*  Alta densidad total de electrones térmicos.

Dentro e las desventajas podemos mencionar:

¢ Poco brillo

¢ Tiempo de vida corto (100 horas)

1.3 EL SISTEMA DE COLIMACION
Este sistema consiste esencialmente de dos lentes condensadoras; el primero, C1, es
una lente grande de aprox. 50X y produce un adelgazamiento del haz hasta un diametro de 1

mm. (ver fig. 1.2.3); la segunda lente C2 vuelve a concentrar el haz sobre la muestra y el

diametro es aprox. 2 mm.

1
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1.4 LA LENTE OBJETIVO

La lente objetivo es la componente mas critica del MET, y es la que determinara
finalmente el poder resolutivo del instrumento. Esta es la primera lente del sistema formador
de imagenes, y todas sus aberraciones seran magnificadas y puestas de manifiesto por las

lentes proyectoras.(ver fig 1.4)
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Fig. 1.4 Seccion y visia superior de la lente objetiva, en la que podemos apreciar la
posicion de la niuestra.
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Las aberraciones afectan principalmente a la resolucion y estas pueden ser esférica y
astigmatica, estas ultimas pueden corregirse facilmente usando astigmadores.

El coeficiente de aberracion esférica Cs, de una lente magnética puede ser calculado
si se conoce el valor del campo; esto puede permitir tambien modificar la longitud focal f de
la lente, de modo que uno puede variar la potencia de las lentes dentro de los limites
permitidos.

Los datos mas representativos para esta lentes son:

f=1,7mm y Cs=12mm.

1.5 LENTES PROYECTORAS

La imagen formada por el objetivo es magnificada por las lentes proyectoras que
generalmente son tres.

La magnificacion caracteristica del objetivo es 100X, de la primera lente intermedia I
es 20X y de la proyectora P es 100X. Un arreglo tipico para alta magnificacion se muestra
enlafig. 1.5.1

En medianas magnificaciones se usa un arreglo como el mostrado en la fig. .52, y

para una magnificacion muy baja, como la mostrada en la fig. 1.5.3

1.6 EL SISTEMA REGISTRADOR

Este sistema hace posible que el ojo pueda percibir la imagen final formada sobre la
pantalla P (fig. 1.6) 6 la registre sobre placas fotograficas. [Meeth]

Los electrones que han sido absorbidos en diferentes proporciones por la muestra,
producen en la pantalla P zonas con diferentes intensidades luminosas (debido al impacto de
los electrones que inciden en la capa fluorescente), y esta es precisamente la imagen de la
muestra; también en esta forma puede obtenerse los patrones de difraccion. En la pantalla se
manifiestan las diferentes distorsiones que afectan a una buena imagen; con la ayuda de un
binocular de corto alcance y una pequefia pantalla diagonal D se puede observar los
defectos en la imagen, de modo que se puede corregir el foco y las aberraciones hasta lograr

una imagen de buena calidad, las que finalmente

5
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Fig. 1.5.1 Diagrama de rayos mostrando las tres imdgenes reales en la mediana y alta
magnificacion en un ME de tres lentes.
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pueden ser fotografiadas o televisadas. La fig. 1.6 nos muestra las diferentes etapas en el
sistema de registro fotografico.  Para registrar en una placa se retira temporalmente la

pantalla P y la valvula V, se deja pasar el haz por un tiempo pre-establecido con ayuda del

disparador.

Lente a
proyectora

Pelicula

35 mm 6
70 mm

Binocular

pantalla
diagonal

v ;1 ? Valvula

tPlaca fotografica.

Fig. 1.6 Disposicion de las placas fotogrdficas dentro de la camara de proyeccion, la
pantalla diagonal se usa para afinar el enfoque, liego se retira ésta y la valvula V para
impresionar la placa.
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1.7 ASTIGMADORES

El astigmatismo es causado por la asimetria axial de una lente, o por contaminacion
de la columna, dando como resultado distancias focales diferentes y con distancias de planos
imagen también diferentes;, por ejemplo la imagen de un circulo se vera desenfocada a lo
largo de alguno de sus diametros.  El onficio de los diafragmas y la contaminacion
contribuyen con un astigmatismo adicional que son corregidos en conjunto durante la

operacion.

Fig. 1.7 Astigmador tipo octupolo magnético. Los cuartetos son polos primarios y
simples, crean un campo asimétrico con las direcciones N,y S, con las magnitudes
adecuadas para la correccion.
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El astigmador tipo octupolo magnético (fig. 1.7) consiste de ocho electroimanes
dispuestos radialmente y en forma alternada; estos son energizados 4 a 4 y tienen un eje de

simetria axial cuando la correccion astigmatica es cero, pero cuando son energizados

desigualmente, ellos forman un campo de forma eliptica. La magnitud y direccion de este
campo particular pueden ser controlados vanando la magnitud de las corrientes desde el

tablero de control.

1.8 DIAFRAGMAS

aperturas

sonorte

cuerpo de
la lente

micrometro

Fig. 1.8 Vista superior de los diafragmas moviles,
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Las aperturas fisicas que limitan el ancho del haz en una etapa definida se denominan
diafragmas (generalmente proximos a los polos de las lentes), y tienen la opcion de ser
intercambiables ya que cada una de ellas tienen aberturas definidas.

Son generalmente construidos en discos de platino o molibdeno, y el diametro de sus
aberturas varian entre 10 jum y 500 pum.

El mecanismo de control se muestra en la fig. 1.8, consiste de un vastago portando

tres diafragmas, los que se insertan empujando M1 hacia el eje dptico, el centrado fino se

hace por medio de los tormillos micrométricos M1 y M2.

1.9 EL SISTEMA DE VACIO

Enun ME el sistema de vacio se emplea para evacuar el aire y otros gases que hay
dentro de la columna, por las siguientes razones:
¢ Las moléculas de gas interactuan con los electrones produciendo un scattering aleatorio
amortiguando fuertemente su energia, y disminuyendo con ello su poder de penetracion.
¢ Las moléculas se ionizan en presencia de un campo eléctrico fuerte y producen fuertes
descargas eléctricas de forma aleatoria, lo que viene a constituir un fuerte e indeseable
ruido.
¢ El gas residual combinado con el filamento caliente erocionan fuertemente el metal.
¢ El gas residual condensado en la muestra produce contaminacion en ella.
En adelante denominaremos vacio a aquellas presiones menores a la atmosférica y las
expresaremos solo en términos de presion en el sistema absoluto.
La presion requerida para el funcionamiento de la columna es menor o igual a

0,00001 torr lo que se logra con sistemas de bombeo mecanico y de bombas difusoras.

La bomba difusora fue inventado por Gaede en 1915 y perfeccionado hasta 1920 por
Irving Langmuir. Este aparato no cuenta con partes moviles, su funcionamiento consiste en

producir un chorro de moléculas de aceite por efecto de evaporacion térmica; este vapor se
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traslada a velocidades supersonicas [Jewin] y en su trayecto colisiona con las moléculas del
aire residual, a las que les transmite gran cantidad de movimiento; esta mezcla al chocar con

las paredes frias que rodea la bomba hace

A la columna ﬁ

e— ——
: | Sombrilla [~_—

Flujo defr — —Primer

afua - anillo
fria — difusor
e I aefundo

- - — — _| anillo

N difusor

a la trampa ,
%‘ | ——— moleculas

de la bombaw"--m AT .‘
mecénica.\."‘*-q . de aceite

/ " ‘ \/
lombreva //1 W o aceite

tubo de e — __.___'___lhjﬂ condensado
reingreso de :r”z‘::'-ﬁ::‘r:“:;zf
aceite. e T o2l caldero
WAL
calefactoer \
electrico

Fig. 1.9.1 Corte de un tipica bomba difusora de aceite de alto vacio, consistente de dos
etapas difusoras.
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retornar a las moléculas de aceite al caldero de la bomba, y a las moléculas de aire hacia la
trampa fria de la bomba mecanica a través de una lumbrera practicada antes del caldero. (ver
fig. 1.9.1). B

El chorro de moléculas que se produce entre las sombrillas 'y la pared fria
constituyen una verdadera cortina entre la presion mayor de la bomba mecanica y la presion
menor de la bomba difusora.

Para que la bomba difusora se active es necesario que tenga una presion interna de

aprox. 0,001 torr lo que se logra por medio de la bomba mecanica.

a2l nmedio
ambiente

Del sisteno
o de vacio

+

VE ...

Bleta 1

‘cilindro_contcnedor

/

Fig. 1.9.2 Seccion de una bomba mecanica rotatoria.
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Existen varios tipos de bombas mecanicas, describiremos una de las mas comunes
denominadas rotatorias.

Consiste de un cilindro que gira alrededor de su eje; esta diametralmente perforado y
por alli se desplazan dos aletas que friccionan herméticamente con el cilindro contenedor (ver
fig. 1.9.2).

La rotacion se hace en sentido horario, cuando la aleta 1 pasa por el punto muerto M,
el volumen aumenta entre ella y el cilindro contenedor, en esta expansion entran las moléculas
de aire del sistema a evacuar, hasta que la aleta 2 llegue a M, en ese momento la aleta 2
empieza a succionar tal como lo hizo la aleta 1, luego gira aprox. 150° y el gas extraido y
desplazado por la aleta 1 es evacuado al exterior por la valvula de escape VE llegando
nuevamente al punto M y volviendo a repetirse el proceso en forma periodica, la presion
minima que puede alcanzar este tipo de bombas es de 0,01 torr pudiendo disminuir hasta

0,001 torr si se pone en serie dos bombas de este tipo.

Las necesidades de un MET requieren que la BD, bajo las condiciones de flujo
molecular, tenga velocidades de evacuacion suficientemente altas, generalmente del orden de
los 100 I/s. hay que recordar que 100 |1 de gas a 0,00001 torr representa 0,001 ml de gas a
presion atmosférica, de alli que evacuar 0,001 ml/s resulta adecuado para un bomba difusora
cuando esta operando a 0,00001 torr. [Jewin]

Las BM que son empleados en ME deben ser capaces de evacuar aprox. SO /min,
con estas bombas se necesitan 5 minutos para darle a la BD la presion necesaria para iniciar
su funcionamiento, en la practica, el sistema de calefaccion de la BD es mas lento y su

encendido se prolonga mas tiempo.

1.10 MEDIDORES DE BAJA PRESION

Los medidores de baja presion son dos: el medidor Pirani (para el pre-vacio) y el

medidor Pennig (para el alto vacio)
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MEDIDOR PIRANI.- Consiste de una ampolla que contiene en su interior un
filamento caliente de tungsteno, el cual es parte de un puente Wheatstone (ver fig. 1.10.1), la
resistencia de este filamento varia al cambiar la presion, estos cambios pueden medirse y con

ello obtener informacion indirecta del nivel de presion interna; se usa hasta 0,01 torr.

al sistema de

vaclo
tubo de
vidrio
Soporte
—
~—t-fjlamento
térmico
27
base+%
« - pines de

contacto

v

Voltimetrd :;;'

6V AC

Fig. 1.10.1 Diagrama de un vacudmetro tipo Pirani para vacios medios. .
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MEDIDOR PE,,,,ING - Esta hecho de un bulbo en cuyo interior tiene un par de
placas metalicas que hacen de catodo y un lazo de alambre que hace de anodo o colector En
el exterior estd dispuesto un iman permanente que produce un campo magnético dentro de

las placas, tal como se muestra en la fig. 1.10.2

al sistema de vacio

Magnéto
cdtodos — |
anode |
(colector)
pines de contacto
2 000 V
AC I | 2 000 V DC
Rectificador
|H| = \ | s

. Anperimetro

Transformador

Fig. 1.10.2 Diagrama de un vacuémetro de alto vacio tipo Penning (Philips) y el circuito
empleado para su medicion.

27



Entre el anodo y el catodo hay una tension tipica de 2 kV, que produce la ionizacion
del gas residual y su proyeccion por accion del campo magnético sobre las placas catodicas;
estos iones al impactar producen por emusion fria gran cantidad de electrones, los que en
preéencia del campo eléctrico se trasladan al anodo formando una corriente electronica que
sera registrada por un amperimetro. El valor de la corriente registrada, sera proporcional a la

presion en el sistema de vacio, ya que la corriente dependera de la cantidad de moléculas

existentes en el sistema.

1.11 DISENO Y OPERACION DEL SISTEMA DE BOMBEO DEL MET

Este sistema esta disefiado para que todas las etapas se puedan interconectar por
medio de valvulas y que pueda tambien aislarse parcialmente alguna de ellas. Este sistema
debe ser operado automaticamente siguiendo un programa, el mismo que también podra
hacerse en forma manual.

Durante el uso normal del ME se necesita hacer el cambio de muestra, placas
fotograficas o peliculas, diafragmas ¢ filamento, para ello hay que aislar alguna parte del
sistema en alto vacio sin desperdiciar el resto, para esto existen vanas véalvulas como pueden
apreciarse en la fig. 1.9.5.

Luego de hacer el cambio necesario, se cierra el sistema y éste debe estar en
condiciones de restablecer la presion de trabajo, también es necesario que proporcione

seguridad a la muestra y al filamento en casos de aumentos bruscos de la presion.

Describiremos la secuencia de bombeo del EM 300 Philips, haciendo uso de la fig.

1.9.5. [Philips 9]
Cuando el boton ON es oprimido, la BM se enciende e inmediatamente la
valvula K5 se cierra.
Cuando la presion en el Pirani es menor a 0,1 torr se abre la valvula K1

conectando el prevacio al sistema de bombeo.
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Después de apro . 30 min. las bombas difusoras ya se encuentran lo
suficientemente calientes.

La valvula K1 se cierra si la presion en el tanque de reserva (buffer) es menor
a 0,1 torr y la presion en el Penning es menor a 0,001 torr.

La valvula K2 se abre después de 5 s de cerrada la valvula K1, conectando el
pre vacio a la columna.

Cuando la presion en la columna es menor que 0,1 torr la valvula K2 se
cierra y la valvula de alto vacio K6 se abre, conectando la bomba difusora a la
columna. La valvula K1 vuelve a abrirse S s después de cerrarse la valvula K2.

Cuando la presion en la columna vuelve a ser menor que 0,001 torr, y la
presion en el buffer es menor que 0,1 torr, la valvula K1 se cierra, y la bomba
mecanica se apaga.  En estas condiciones el sistema ya esta en el nivel maximo de
presion en el cual puede encenderse la alta tension y operar el ME.

Si durante la operacion del ME, la presion supera a 3 torr en el mandémetro
de mercurio; entonces el switch SK16 se cierra.

Sila alta tension esta apagada, el bombeo mecanico se accionara presionando
la penlla ON.

Tan pronto como la presion en el Pirani se hace menor que 0,1 torr, la valvula
K1 se abre.

Cuando la presion en el buffer es menor a 0,1 torr, la valvula K1 se cierra 'y la
BM se apaga.

Cuando la presion en el buffer se hace mayor a S torr la valvula K6 de alto
vacio se cierra y la alta tension se apaga automaticamente.

La secuencia completa del bombeo sera accionada en el modo automatico si
se vuelve a presionar el boton ON.

Los elementos calefactores de las bombas difusoras de aceite y Hg son
conectados si la presion en el tanque de reserva es menor a S torr, lo cual es posible

solo si el flujo y la temperatura del agua de refrigeracion son adecuados.
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Fig. 1.11 Diagrama tipico del sistema de evacuacion de un microscopio
electronico. gn este caso del M PHILIPS 300y 301)

Es posible realizar la evacuacion en forma manual, para ello hay que cambiar

la posicion de la llave del sistema de evacuacion de la posicion AUTO a

30



MANUAL, y se ira abriendo o cerrando las valvulas de acuerdo a la secuencia de

evacuacion automatica

1.12 EL SISTEMA ELECTRONICO Y ELECTRICO DEL MET

Este sistema consta de varios mddulos electronicos los que a describiremos en esta
seccion. [Philips 2, 3]

El ME requiere de dos fuentes principales de poder, las cuales deben ser totalmente
independientes, uno de ellos es de alta tension (AT) y baja corriente, que se usa para acelerar
los electrones del filamento, y otra fuente de baja tension (BT) y alta corriente usados para
activar las lentes magnéticas, cualquier fluctuacion de la AT o de la BT de las fuentes causan
variaciones a las longitudes de onda y longitudes focales respectivamente, las cuales hacen
disminuir la calidad de la imagen.

Para obtener resoluciones del orden de los S A es necesario que las fluctuaciones no
supere a una parte entre 50 000 en la alta tension, por lo menos durante un periodo no
menor de 5 s.

El defecto mas notorio que ocurre cuando la fuente de BT fluctua, es la rotacion de
la imagen, lo que cominmente es controlado por medio de la "corriente de rotacion central”;
esta variacion no debe superar a una parte entre 100 000 para la lente objetivo, y durante
periodos no menores a 5 s (la misma proporcion debe ocurrir simultaneamente con la AT),
las otras lentes no requieren tanta estabilidad, siendo suficiente de uno entre 10000 6 20
000.

También son necesarias otras fuentes secundarias para varios circuitos accesorios,
como son: Astigmadores, deflectores de haz, disparador fotografico, temporizador, etc.

Los circuitos electronicos de un ME tipico se pueden observar en el diagrama de
bloques de la fig. 1.12.

El sistema completo puede ser dividido en 6 partes:

1. El sistema de seguridad, que protege todas las partes del ME.

2. Los reguladores principales, que controlan las fluctuaciones dentro del rango permitido.
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3. El sistema de vacio.
4. La fuente del sistema de lentes.
5. El sistema de alta tension.

6. Fuentes auxiliares.

El sistema de alta tension del EM 300 consta basicamente de los siguientes

elementos:

- Transformador de alta tension.

- Estabilizador primario de alta tension.

- Amplificador de CC.

- Estabilizador secundario de alta tension.

- Fuente secundaria de 3 KV.

- Estabilizador de tension del filamento.

- Selector de tension de 20, 40, 60, 80y 100 kV.

- Tension de referencia -10 V.

33



2. TEORIA DE LA IMAGEN Y DIFRACCION
ELECTRONICA

En esta seccién se discutira los efectos que se producen al interactuar el haz
electronico con la materia que se analiza. En principio podriamos estudiar este proceso
encontrando las soluciones a la ecuacion de Schorodinger con el hamiltoniano adecuado.
En la practica esto no es posible por su extrema complejidad (aun cuando consideremos al
haz perfectamente monocromatico y al solido estrictamente periddico), sin embargo
asumiremos una serie de simplificaciones adecuadas con la situacion fisica considerada, que
permitan obtener soluciones aproximadas apropiadas. [Barrio]

La primera aproximacion, llamada teoria Cinematica, fue propuesta en 1960 por
Hirsch; este enfoque aunque relativamente sencillo pone de manifiesto muy claramente los
hechos importantes del fendmeno. Sin embargo, su region de validez es reducida y se
encuentran contradicciones fuertes fuera de ella. La principal restriccion de la teoria
cinematica la impone el hecho de no considerar la interaccion del haz transmitido con el
difractado.

En la llamada teoria Dinamica de la difraccion, propuesta por Howie y Whelan en 1961,
se relaja esta restriccion, lo cual hace que esta aproximacion tenga un campo de validez
mucho mas amplio. Actualmente esta es usada como la base de todas las investigaciones en
la microscopia electronica.

Es claro que para entender el problema de la formacion de imagenes en su totalidad, es
necesario aproximarse a el poco a poco, es por esto que el marco inicial de nuestra
descripcion sera extremadamente simple e idealizado, y en el transcurso de la misma iremos

complicando gradualmente el planteamiento.

2.1  INTERACCIONES ENTRE EL HAZ ELECTRONICO Y EL SOLIDO
Cuando un haz de electrones incide sobre un material pueden ocurrir varios procesos, los

que podemos ilustrar esquematicamente en la Fig. 2.1.1,  Todas estas sefales pueden ser
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detectadas y amplificadas convenientemente con dispositivos adecuados al caso. Lo
importante de todos estos tipos de interacciones es que provee de distinta informacion
acerca del matenal estudiado, por lo que describiremos con cierto detalle la naturaleza de

cada uno de ellos.

2.1.1 Electrones retrodispersados. Son aquellos que se desvian del haz hacia atras debido
a la dispersion elastica producida por los nucleos de los atomos de la red; por lo tanto su
energia esta muy cerca a la del haz incidente, esto ocurre muy cerca de la superficie de
incidencia por lo que el nimero de electrones dispersados a un angulo dado dependera de la
posicion del area donde inciden los electrones, es decir dependen principalmente del angulo
de incidencia relativa. Al barrer distintas zonas de la muestra tendremos variaciones de la
intensidad de electrones retrodispersados a un angulo dado (angulo de observacion), y el
resultado sera una imagen de la topografia superficial de la muestra, ademas la intensidad del
haz retrodispersado esta determinada principalmente por la probabilidad de que el electron
sea absorbido; entonces podemos esperar que la intensidad del haz retrodispersado aumente
cuando se incremente el numero atomico de los elementos que forman el sélido, esto nos
permite detectar zonas de diferentes composiciones en el material. La orientacion cristalina
influye también en la probabilidad de retrodispersion del electron através de la variacion de la
seccion transversal efectiva con que este incide en el sélido, por lo tanto es de esperarse que
podamos ver los granos, precipitados y en general transportar las técnicas metalograficas

usuales a la microscopia electronica.

2.1.2 Electrones secundarios Son originados en el solido y emitidos como el resultado de
la excitacion atdmica que promueve el haz al incidir; se caracterizan por tener un espectro
de energias comparativamente bajo ( menores que 50 eV ) en relacion al haz incidente.

Pueden ser recolectados colocando una placa a potencial positivo a un lado de la muestra de
manera que los electrones retrodispersados no se desvien mucho.  En realidad no todos los
electrones secundarios son emitidos por el solido, sino que existen también electrones de

baja energia originados por colisiones enelasticas, no existe manera practica de distinguir
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los unos de los otros, por lo que todos los electrones de baja energia son clasificados

como secundarios.

l
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Fig. 2.1.1 Diversas interacciones de los electrones con el sdlido.

La emision de secundarios depende tanto de la densidad como topografia del solido

(y un poco de la cristalografia), por lo que podemos formar con ellos imagenes parecidas a

las de electrones retrodispersados.

2.1.3 Electrones absorbidos Los electrones que pierden energia y no pueden salir del
solido pueden ser detectados si ponemos electrodos en la muestra, de manera que cualquier
exceso de carga fluya atraves de ellos a tierra. Cualquier incremento local en el numero de
electrones que abandonen el solido (dispersados o emitidos) causa el incremento

correspondiente en la cormiente de absorbidos, por lo que la deteccion de estos electrones
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produce un contraste complementario al obtenido por los electrones retrodispersados y los
secundarios cuando se barre la superficie de la muestra. Ademas si alternativamente
aplicamos una tension wia los electrodos, los nuevos portadores de carga produciran cambios
locales en la conductividad de la muestra, de manera que esta técnica puede ser usada para

examinar con exito variaciones de la resistividad en juntas semiconductoras.
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Fig. 2.1.2 Principales formas de interaccion de electrones de alta energia con los atomos
de la muestra.
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2.1.4 Rayos X caracteristicos y electrones Auger. Es de esperarse que se emitan rayos X
caracteristicos debido a las transiciones de los electrones excitados por el haz primario, por lo

que si utilizamos algiin espectrometro apropiado, y un detector tipo Geiger o un
fotomultiplicador, podremos construir un perfil de intensidades y conocer tanto los elementos
que componen la muestra, asi como su concentracion; es decir, podemos realizar un analisis
quimico. Podria suceder alternativamente que el atomo excitado regrese a un estado de
energia menor emitiendo uno de sus electrones en vez de rayos X, tales electrones, llamados
Auger en honor a su descubridor, se caracterizan por tener valores bien definidos de energia,
totalmente caracteristicos de cada sustancia, por lo tanto pueden usarse para un analisis

quimico.

2.1.5 Electrones transmitidos y difractados Estos son los electrones del haz incidente que
logran atravesar la muestra estudiada y llevan informacion sobre la estructura interna de la
misma, la formacion de una imagen a partir de estos electrones es lo que constituye la
microscopia electronica de transmision . El estudio del mismo forma la parte principal de

este trabajo.

Debemos resaltar algo que parece obvio: la intensidad del haz transmitido aumenta
cuando se incrementa la energia del haz incidente y disminuye cuando se incrementa el grosor
de la muestra observada. Para dar una idea del orden de magnitud del espesor de las
muestras usadas diremos que para una tension de aceleracion de 100 kV el limite superior
para la transmision en aluminio es de 10 000 A. Esta es la razon por la a veces se nombra a
esta técnica como la microscopia de laminas delgadas.

De los fenomenos mencionados anteriormente se pueden inferir que tenemos dos
posibles maneras de formar una imagen: una consiste en enfocar el haz sobre una area muy
reducida de la muestra y rastrear la superficie de la misma, moviendo el haz y detectando en
cada punto o localizacion temporal del haz, una intensidad promedio; esto es lo que se llama
microscopia electronica de barnido (Scanning microscopy). La otra consiste en iluminar una

area relativamente grande de la muestra con un haz fijo y adaptar un sistema electro-optico
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para la amplificacion de la imagen; esto es lo que se conoce como microscopia electronica
convencional, que como podemos apreciar es de haz transmitido. Ambos sistemas pueden ser
usados en la microscopia de transmision y en este caso el instrumento adopta los nombres
de microscopio electronico de barrido-transmision (STEM) y microscopio electronico de
transmision convencional (TEM), respectivamente.

En la fig. 2.1.3 podemos apreciar las profundidades de penetracion caracteristicas de

los electrones.
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Fig. 2.1.3 Penetracion de los electrones en el solido y sus respectivas zonas de
interaccion.
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2.2 OPTICA ELECTRONICA
El electron al moverse con velocidad v dentro de campos eléctrico y magnético, es
afectado por una fuerza F denominada fuerza de Lorentz, cuya representacion matematica
es:
F=-e(E+vXB)
Esta fuerza hace que el electron modifique su velocidad original, un caso especial de
¢éste cambio se produce por medio de lentes magnéticas o electrostaticas, las que son
disefiadas con un eje de simetria, para actuar sobre un haz de electrones que se mueven con

velocidades idénticas.

2.2.1 RADIACION ELECTRONICA

El electron puede ser considerado de acuerdo a su naturaleza dual como una onda-
particula que transporta una carga -e y una masa en movimiento m, recordemos que el
poder resolvente de un instrumento Optico esta limitado por la longitud de onda de la
radiacion, y para obtener resoluciones del orden atdmico es necesario que la radiacion usada
tenga la longitud de onda aproximadamente de 0,1 nm. [Nordén], [Wingsbo].

El electron puede ser acelerado hasta darle una gran energia , ello logra disminuir su
longitud de onda asociada, este electron luego de ser acelerado se deja mover libremente con
velocidad constante muy elevada, y en estas condiciones sus trayectorias pueden ser
conducidas o manejadas mediante campos eléctricos 0 magnéticos lo que se hace con ayuda

de las lentes electronicas (pudiendo ser electrostaticas o magnéticas).

2.2.2 VARIACIONES DE LA LONGITUD DE LAS ONDAS ELECTRONICAS
Por el postulado de De Broglie, la longitud de onda | asociada a una particula es:
A=h/p=h/myv

donde h es la constante de Planck, p es el momentum de la particula, m es la masa

del electron en movimiento y v es la velocidad de la particula.
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La energia cinética Ek no relativista de un electron, que alcalza una velocidad v

luego de ser acelerado por una diferencia de potencial V esta dado por: Ek =[m,v*]/2=¢

V del cual despejamos v y obtenemos:

Vi [2TCE I, | S i T s v O ool St R PO S S I B (2.3)

y la correspondiente longitud de onda asociada es:
el e N2 n P S e e e LR R L e (2.4)
(2.5)

6 B IR0 0 6 AN T e A s L e A et R ORI LA Yol e

donde: h=6,626x10™" Js, m, =9,109x10% kg,  e=1,602x10" C

estando V en voltios.

Las diferencias de potencial usadas comunmente en microscopia electronica son

mayores a 15 kV; para tensiones mayores a 100 kV se tiene que tomar en cuenta los cambios

relativisticos:

En efecto, en este caso la longitud de onda A esta dada por:

NS D P TR VIR RS s fl E PUE i o She M S i P e (2.6)
donde m es la masa relativistica, la cual se realciona con la masa en reposo m, por:
TR, [N (V) e e U hev e e e T L IRl R (2.7)
donde c es el modulo de la velocidad de la luz en el vacio.
Para la energia cinética Ek; esta dada por:
B o [ [ € AV R s el LN R RSy S Wit S P (2,8)
Eliminando v se obtiene: A=h{2meV[l+eV2m’]}*’
esto es:
29)

AR 107 O I (O B e BV Ty B e M b P S B

donde (9,788 x 107) es el factor relativistico, si V se esta midiendo en Voltios,
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CUADRO 2.1
VALORES TIPICOS PARA ELECTRONES ACELERADOS

V(kV) A(nm) (Anm)’ m/m, vic
1 0,03876 2580 100196  0,0625
20 0,0086 116,40 1,0391 0,2719
50 0,00536 1867 10978 04127
100 0,00370 270,2 105 0,5482
1000 0,00087 1147 2,9569 0,9411

2.3 LENTES ELECTRONICAS

La caracteristica mas importante de una lente electronica ideal es su simetria axial
eléctrica 0 magnética, segun sea el caso, y que trabajen dentro de la aproximacion paraxial
de Fraunhofer; para los rayos no paraxiales, las lentes manifiestan usualmente distintos tipos
de aberraciones. [Meeth]

Las lentes magnéticas o electrostaticas pueden ser usados para los mismos fines, pero
la mayoria de los modernos microscopios usan lentes magnéticas por dos importantes
razones:

1. Se pueden constuir lentes magnéticas de gran potencia optica, lo que facilita el
aumento de la magnificacion ademas de poseer pequeiia aberracion esférica.
2. Las lentes electrostaticas requieren altas tensiones y ello crea problemas

principalmente de aislamiento.

Un electron moviéndose en una region con un potencial electrostastico variable
V(r) esta sujeto a una tuerza F proporcional al campo eléctrico E , tal que:

F=-eE=egrad V(r) ... (2.10)
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2.3.1 LENTES ELECTROSTATICAS

Una lente electrostatica simple puede ser construida con dos cilindros coaxiales
conductores de igual diametro y separados por una distancia d (ver fig. Nro. 2.3.1) con
potenciales diferentes V, y V; Considerando que existe simetria axial en todas las

componentes

Fig. 2.3.1 Curvas equipotenciales de una lente electrostdrica simple, y trayectoria de los
rayos electronicos através de esta.

radiales del campo eléctrico de la lente, un electron proveniente de O al aproximarse a la
"barrera electrostatica”, en el punto a, experimenta una fuerza con una componente radial y
gana cierto impulso en esta direccion; podriamos pensar que en el punto b el electron gana
un impulso igual y de sentido opuesto, pero no es cierto puesto que el electron ya ha sido
ecelerado y pasa menos tiempo en la region b y ya que la fuerza es la misma, el impulso en b

es menor, de manera que el impulso total alcanzado se dirige finalmente (con un angulo o )
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hacia el eje, haciendo de esta manera coincidir a todos los electrones de igual velocidad
incidente (monocromaticos) en un punto I sobre el eje; podemos usar los mismos
argumentos para mostrar que el efecto de la convergencia se da sin importar la polaridad del
arreglo electrostatico.

Existen otros sistemas de lentes, las cuales son asociaciones de lentes simples como
por ejemplo la lente EINZEL que son las mas usadas e n ME.

La fig 2.3.2 nos muestra un esquema de este sistema; consta de
tres electrodos coaxiales, la del medio es conectado al catodo del cafion de electrones (al

potencial acelerador) y los otros dos a tierra.

Fig. 2.3.3 Lente FINZEL y una trayectoria electronica tipica.

Las lentes electrostaticas son raramente usados como objetivos por su bajo
rendimiento comparado a la lente magnética, por ejemplo a 100 KV se tienen las siguientes
caracteristicas:

L. EINZEL : d. focai= 3 mm Cs =10 mm

L. Magnética: d. focal= 1,5mm Cs=2mm

donde: Cs es el coeficiente de aberracion esférica.
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Sin embargo haremos notar que el cafion de electrones del ME es una lente electrostatica
donde uno de los electrodos es el filamento y el otro es la cubierta metalica (shild) con su
respectivo diafragma, el cual se eleva 100 6 1000 veces mas negativo que el filamento, esto

produce un efecto de enfoque primario y ayuda ademas a lograr la homogeneidad del flujo

emitido.

2.3.2 LENTES MAGNETICAS

El funcionamiento de una lente magnética depende escencialmente de la geometria de
las piezas polares y son generalmente de la forma mostrada en la fig. 2.3.4 cuyos parametros
importante son: el espacio S entre las piezas polares y los radios R;y R,

La ecuacion de movimiento en un campo magnético de simetria axial se denomina:

ecuacion de rayo paraxial, la que permite predecir generalmente las propiedades del campo

en el proceso de formacion de imagenes.
Cuando el tratamiento se hace muy cerca del eje de manera que el radio del haz sea

pequeiio comparado con la distancia f, se obtiene la formula de la lente:

1/f=[300e/8mc’E ][ g (Hz)’ dz
T80 07200 SE B 1) T P e R Wl oy SR P A B L o (2.12)
Donde m y ¢ son las magnitudes usuales y e esta en u.e.s, E es la energia del electron en eV,
Hz es la componente Z del campo magnético en Oersteds, fes la distancia focal en cm.

La vanacion del campo magnético (distribucion tipica) a través de la lente puede

observarse en la fig. 2.3.4 b).
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Fig. 2.3.4 a) Estructura tipica de una lente magnética. b) Variacion del campo magnético
a lo largo del eje Z de la misma estructura.

L6



a componente radial de la velocidad del electron y la componente axial del campo B
hace que el plano de movimiento del electron también rote un angulo © que para una lente
tipica es:
©=[300e/8mc*E] ,pHzdz

6 O=[0148E™ ) jpHzdz ... ... (2.13)

donde O esta en radianes.

v N Linessde fuerza
/ N\ magnética.
\

Entraca de |
corriente G

g ~
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/ /espiral de un
/ electron
/
\4
!
' Iméa‘en
i
\ Envolvente de ]
\ / las trayectorias =y
\ / electronicas B
Ve
\ /
a /
s
~
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Fig. 2.3.5 Accion del campo magnético de un olenoide sobre un electron en movimiento.
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Como podemos observar, las propiedades de la lente depende de la distribucion de la

componente Z del campo magnético en la barrera.

La geometria de las piezas polares, la disposicion de las mismas, la trayectoria tipica
de un electron al pasar por la barrera magnética de una bobina y algunos ejemplos de

armaduras 0 nucleos de la lentes magnéticas, son mostradas en las figuras siguientes.

¢

OJ

C:

Camno I
9% ’ . Ce
ilagneticc a8
de una i
bobina. 10
¢

\

I|I:.,---"

Fig. 2.3.6 Tipos mas comunes de micleos de las lentes magnéticas.
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Caracteristicas generales de las lentes magnéticas

- Las distancias focales sobre el eje son idénticos a las distancias focales de las lentes
dieléctricas para luz visible.

- Ellas sufren de idénticas aberraciones, como son: la cromatica, la esférica, la
astigmatica, etc.

- Producen rotacion de la imagen.

- La longitud focal puede ser variada modificando la corriente de la bobina, esto permite
controlar la magnificacion con la perilla de un reostato.

- Ellas son generalmente convergente.

- El espacio tipico entre polos es de 4 mm.

2.3.3 PRINCIPALES ABERRACIONES

Al tratar del funcionamiento de las lentes electromagnéticas admitiamos que los
electrones de igual energia provenientes de un punto se reunian en otro, desafortunadamente
esto es solo una apreciacion matematica y en la practica no es valido principalmente porque
existen los defectos o aberraciones de las lentes, veremos en esta ocasion solo aquellas que

presentan cierta regularidad o simetria y que pueden ser adecuadamente disminuidos.

[Hetch], [Landsberg], [Meeth]

2.3.3.1 ASTIGMATISMO - Resulta de la falta de simetria en el campo de las lentes
(producido por las imperfecciones de la manufactura y/o falta de homogeneidad en el fierro
de los nucleos, o suciedad en las piezas polares), produce imagenes parcialmente
desenfocadas en donde se nota alguna simetria de tipo eliptico (esto se debe a que los planos
de enfoque se separan en uno de enfoque radial y otro de enquue circular (tangencial), como
se muestra en la fig. 2.3.3.1). Como en la practica es dificil construir lentes perfectamente

simétricas, se les afiade electroimanes que producen pequefios campos en forma asimetrica
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controlables independientemente en la posicion del eje de simetria como en la intensidad del
campo, llegando a corregir el defecto astigmatico de la imagen, los dispositivos correctores

son denominados cominmente astigmadores.

TANGENCIAL 5

.
L ,.;P,,,:i’f

X A
PLANO Focal
SHCITAL

Fig. 2.3.3.1 Esquema de los efectos producidos por la aberracion astigmatica,mostrando
los planos tangencial y sagital de enfoque.

2.3.3.2 ESFERICA - Es el principal defecto de las lentes los cuales requieren ser
convenientemente minimizados durante el proceso de fabricacion (ya que a diferencia de las
otras aberraciones esta no puede ser corregida). Produce imagenes parcialmente
desenfocadas y distorsionadas pero manteniendo siempre la simetria axial, su "correccion
practica” se hace en la etapa del disefio, teniendo en cuenta el diametro del disco de minima

confusion.,
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Enla fig. 2.3.3.2 se tiene, la imagen Gaussiana p' del punto objeto P en el plano de

la imagen, el disco de menor confusion tiene un radio:

Lcntci Pantalla

Cirenlo Jde
menor
confusidn

P\

/ﬁ

Fig. 2.3.3.2 Forma de determinar la aberracion esférica de una lente. P’ es la imagen
Gaussiana del objeto P y a« la semiapertura.

donde: 2a es el angulo de apertura oOptica, Cs es la constante de Aberracion Esférica

usualmente del orden de los 2 6 3 mm en objetivos de alta resolucion.

2.3.3.3 CROMATICA - Se produce principalmente por la variacion energética de los
electrones debido a la poca estabilidad del potencial acelerador y por las posibles
interacciones inelasticas que ocurrieran al atravesar la muestra (especialmente si son muy
gruesas), y se manifiesta desenfocando los bordes de las zonas diferenciadas en su MASA-
ESPESOR, cuando las muestras son lo suficientemente delgadas y transparentes (caso en
que se produce el scattering elastico), esta aberracion no resulta problematica y generalmente

pasa desapersivida. [Meeth]

51



Si el objeto es un punto, el disco de menor confusion formado en el plano imagen

tiene por radio:

ALETOABLE et (2.15)
donde: E esla energia promedio.
AE es el ancho de la banda energética.
para una lente esta aberracion esta cuantificada por:
g =G aon AR e e (2.16)

Donde Cc es la constante de aberracion cromatica, generalmente del orden de la
longitud focal.
Una evidencia experimental nos muestra que para E = 20 eV puede ocurrir
(tomando Cc para 100KV) con o =0,006rad que:
Arc=Cca AE/E=25A
Este valor comun nos indica que el poder resolvente esta entre 20 y 30 A,

usualmente obtenidos por transmision sobre las peliculas metalicas delgadas.

2.3.3.4 COMA, Esta aberracion proviene de las diferencias en la distancia focal de los
rayos que inciden sobre la lente haciendo un angulo distinto de cero con el eje Optico, es
decir, el disco que es imagen de un punto sobre el eje Optico, adquirira una forma de cometa
(parecida a la de una coma) cuando es la imagen de un punto objeto fuera del eje. Cualquier
deslizamiento mecanico del sistema de lentes en el microscopio contribuira severamente a
producir coma: sin embargo, esta aberracion puede ser eliminada casi por completo alineando

completamente el haz y corrigiendo la dependencia axial del campo de las lentes.

2.3.3.5 CURVATURA DE CAMPO, Esta aberracion forma imagenes en una superficie
esférica, y por lo tanto la imagen no podra ser enfocada en el plano, se forma debido a que
los discos de confusion minima (que se forman de puntos objeto de diferentes distancias al
eje) no son coplanares. Esta aberracion se puede corregir en forma analoga a la coma,

modificando convenientemente la forma del campo de las lentes.
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2.3.3.6 DISTORSION, Esta aberracion se manifiesta como deformaciones en la imagen

causadas por defectos en la geometria de las lentes. Frecuentemente la correcciones de estos

defectos es consecuencia de corregir la coma.

2.3.3.7 PROFUNDIDAD DE CAMPO Y PROFUNDIDAD DE FOCO

Fantoelias

‘I-l"‘?"lf LE] &

"iestra

&

=1 —

Fig. 2.3.3.7 Esquema para visualisar la pr%zmdidad de campo D y la profundidad de foco

La distancia entre dos planos limitantes sobre las caras planas de la muestra; estan

relacionados con la semiapertura a y la resolucion d por:
D =28/ 0L oo 2.17)
si8=20A y o=6x10" rad entonces D=7000A.

Este detalle puede observarse en la proyeccion tridimensional, localizando el plano

imagen obtenido.
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En el caso de contraste directo obtenido por una alta magnificacion; la distancia D'
en el espacio de imagen final correspondiente a una D en el espacio objeto se llama

profundidad de foco. (ver fig. 2.3.3.7).

2.3.3.8 CRITERIO DE RAYLEIGH'S Y EL PODER RESOLVENTE

En la fig. 2339 q es un punto de la imagen difractada del objeto O,
denominaremos ¢ al radio medido desde el centro al primer anillo obscuro el mismo que

satisface:

OBJETO

IMAGEN

Fig. 2.3.3.8 Imagen resuelta segun el criterio de Rayleigh de un objeto consistente de dos
PUNLOS.
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U =1L22RA/2a=061RA/a

Para una lente enfocada sobre la pantallag, f=R

yasii qi=1,22fA/D donde D=2a

La difraccién de cada punto objeto tiene un limite méaximo en el cual se obtiene una

imagen de buena calidad, esta condicion es satisfecha cuando:

=122 fA/D, estoda  A®=1,22 VD

L

yaque q)/f=sen A® =A@

Imagen
difractadp

Fig. 2.3.3.9 Eldisco de A/ry/)
medio alréde

ara cada punto O se extenderd sobre ancho angular
edor de su' imagen geoménica puntual.
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El disco de Airy para cada punto se extendera sobre un ancho angular medio ® alrededor
de la imagen geométrica puntual, si la separacion angular de los puntos es Ad y si Ap > A®
las imagenes seran distintas y facilmente resueltas, a medida que los puntos se aproximen uno
a otro sus imagenes se superponen y forman una zona donde se mezclan las franjas.
Adoptando el criterio de Lord Rayleigh, se dicen que ""dos puntos estan resueltos cuando
el centro de un disco de Airy cae en el primer minimo del patron de Airy del otro

punto imagen"'. (Ver fig. 2.3.3.9)

La separacion angular minima resoluble ¢ limite angular de resolucion es:
(AD Imim=AO =061 A/a=(AD)mim/ £ oo (2.18)

donde (Al )mim=0,61 fl/a esla separacion minima de los puntos para que pueda

ser resuelto segun Raileigh. (ver Fig. 2.3.3.8)

2.4 OPERACION DE ALTA RESOLUCION

Una adecuada definicion del término alta resolucion (AR) es muy controvertida en el
campo de la microscopia electronica, porque existen numerosos problemas para lograr
imagenes con detalles de 5 A 0 menos, la razon principal se debe a la formacion de una
estructura fina de las zonas de Fresnel, la que hace formar imagenes espureas, aiun cuando
este bien focalizada la muestra, poniendo de manifiesto una "granularidad desenfocada", lo
cual lleva frecuentemente a interpretaciones equivocadas de la alta resolucion

El poder resolvente es muy dificil de medir objetivamente, el método empleado para
ello consiste en calcularlo a partir del coeficiente de aberracion esférica, la longitud focal del
objetivo y demas lentes, los cuales son conocidos. El problema de la microscopia de alta
resolucion se hace con aproximacion y de acuerdo a los instrumentos con que se cuenta.

En la practica el término AR se emplea cuando se trabaja con muestras cuyos detalles
que se observan miden alrededor de 5 A, para los ME de alta performance, y una resolucion

mediana entre 8 y 15 A en ME de mediana performance.
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El término AR se emplea en los libros para mencionar el max. poder resolvente de un
ME, el operador que trabaja en este modo tiene que tener amplia experiencia, teniendo que
seguir generalmente antes de una sesion de AR los siguiente pasos:
- Limpieza de la columna. (Diafragmas y descontaminador).
- Chequeo del proceso de evacuacion.
- Descontaminacion de la muestra y secado de la columna.
- Estabilizacion térmica de la muestra.
- Chequeo de la estabilizacion eléctrica
- Afinamiento del alineamiento.
- Prendido del sistema de AT y del filamento por lo menos una hora antes de la sesion de
AR
- Distribucion del tiempo, en el cual se tenga menor fluctuacion de la tension de linea
(generalmente en altas horas de la noche), menor ruido y menor variacion de campo
magnético externo.
- La preparacion de la muestra se hace especialmente para este  proposito, generalmente

sobre finas y limpias peliculas de carbon.

2.5 DIFRACCION ELECTRONICA DE AREA SELECTA

El tamafio del patron de interferencia logrado en forma directa por el ME tiene
dimensiones tan pequerfias, que se hace necesario usar el sistema formador de imagenes para
poder ampliarlo. (ver fig. 2.5).

Para lograr un patron dimencionalmente 6ptimo, se opera en el modo DI, luego se
calibra usando una muestra que actite como etalon, en ella interviene la distancia existente
entre la muestra y la pantalla a la cual se denomina "longitud de camara" L, el cual es un dato
importante para futuros calculos.

El método de difraccion produce un patron de interferencias correspondientes a todo
el area iluminada de la muestra, lo cual preduce generalinente patrones borroscs

y poco utiles, recomendandose por este motivo analisar areas menores.
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Cuando se quiere examinar una area menor, se procede a apantallar los pinceles
difractados de las zonas que causan la distorsion haciendo uso del diafragma de area selecta.
Esta técnica tambien es usado en el modo de operacion IMAGEN cuando se requiere reducir
el campo de la imagen, y en este caso la técnica se denomina AREA SELECTA. Lafig 2.5

nos muestra la marcha de los rayos cuando se hace uso de la técnica de AREA SELECTA.

haz paralelo de
iluminacidn.

b i ISy

nuestra

Ob jetivo

primera imdgen
del patrdn de
difraceidn

I'Lano de la
imagen.

plano imégen

disfragma de
e de la nmuestra

Lente
intermedia.

. ’
segunda imagen

del Patron de dif.

Lente
Froyectora.

imagen fin,1
delpatrdon de dif.

|
T * Pantalla.
v

Fig. 2.5 Diagrama de rayos para la difraccion de area selecta, mostrando la apertura
especial denominada diafragma de area sdelecta.
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2.6 CAMPO OSCURO (ESTRIOSCOPIA)

Este método de formacion de imagen solo usa los electrones dispersados por la
muestra, los que son seleccionados por la apertura del objetivo en la operacion normal de
transmision. El haz principal pasa a través de la muestra y es deflectada o interceptada antes
de llegar a la pantalla.

Los tres métodos para obtener imagen de campo oscuro son:

a. Haz de 1luminacion inclinado, el cual no pasa por el eje de la lente objetivo.

b. Moviendo el diafragma del objetivo a un lado, de modo que intercepte al haz principal,
solo los electrones dispersados entran al sistema formador de imagenes en forma
asimétrica.

c. Usando un diafragma especial de Objetivo, que tiene una barrera central que intercepta el
haz principal.

El diagrama de rayos para los tres métodos esta mostrado en la fig. 2.6

La desventaja del primer método es que el haz dispersado pasa asimétricamente por
el sistema formador de imagenes, y es necesario que la aberracion cromatica sea disminuido
al minimo, este método es llamado algunas veces "operacion AR de campo oscuro”; pero el
término AR quiere decir que simplemente la AR puede tambien ser obtenido por estos
métodos. Para lograr ésto requiere adicionalmente de un sistema de inclinacion del haz de
iluminacion, lo que muy pocos instrumentos llevan incorporados.

La forma de inclinar el haz se puede hacer incorporando un sistema de doble
deflexion inmediatamente después del segundo condensador. El primer par de bobinas
deflectoras provee al haz la inclinacion requerida, este método tiene la ventaja de que la
bobina deflectora tiene una llave de encender y apagar, dando inmediatamente el campo
oscuro con todos los ajustes requeridos.

El segundo método es mas simple, y la imagen del campo oscuro puede obtenerse en
pocos segundos, simplemente descentrando el diafragma del objetivo que esta justo sobre el
campo &€ vision.

El tercer método requiere de un objetivo especial, que es usado generalmente para

mejorar el contraste de muestras biologicas en microscopios electronicos de IMV
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Haz de I
iluminacidn E
)

Apertura
del
Ubjetive

Fig. 2.6
a) Campo claro normal del ML, donde el pincel central pasa através del
b) Método del haz inclinado, el haz central dispersado es interceptado y solo pasan

objetivo.

algunos pinceles secundarios.

¢) Método de traslacion del diafragma del objetivo, la imagen es formada por los
pinceles perifericos y es usado comunmente en baja magnificacion.

d) Método de pantalla de contraste, la imagen es formada por los pinceles perifericos

dando una inagen como en b).
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Dupouy y sus colaboradores crearon el método [Meeth], en el cual usaron un alambre muy
fino colocandolo en el centro del diafragma del objetivo y al que llamaron "pantalla de

contraste”". El término Estrioscopia es debido a éste método (ver fig. 2.6 (d)).

2.7 ESTEREOSCOPIA

La sensacion de tridimencionalidad o de profundidad que tenemos al mirar un

objeto se denomina ESTEREOSCOPIA, y es producido por la integracion mental de las

Eje

Objeto

Fig. 2.7 Representacion de los puntos diferentes 'y 2 al cual e tamos acostumbrados a
observar e interpretar como una sola imagen de aspecto tridimenciaonal.

61



imagenes distintas que persiven cada uno de nuestros 0jos.

Para observar comodamente un punto objeto a 25 cm de distancia, los ojos y este
punto forman un angulo de paralaje ® ; este angulo esta dada por la expresion siguiente (ver
fig 2.7).

AR Ty Sl e e e it b T T e e S e o (2.19)
donde: 1 es la distancia interpupilar cuyo valor aprox. es 6,5 cm, L es la distancia de
vision comoda igual a 25 cm.

En el MET no podemos trasladar el punto de observacion para simular las condiciones de
cada ojo, pero es posible inclinar la muestra y lograr de esta manera una simulacion
apropiada.

La fotografia estereoscopica se obtiene siguiendo este criterio, es decir inclinando la
muestra, entre una y otra toma un angulo ®. Se debe tener cuidado de identificar y tomar
nota de la posicion del angulo de giro ya que esta servird para reconstruir la imagen.

Para la reconstruccion de la imagen estereoscopica hay que hacer ingresar a cada ojo
la imagen correspondiente, de modo que se encuentren a la misma distancia y que los ejes de
cada foto coincidan, en estas condiciones ya es posible producir la ilusion de
tridimencionalidad a la cual estamos acostumbrados.

Dicha reconstruccion se puede hacer usando un visor especial, el mas comun de estos

es el denominado "de paralaje" cuya geometria Optica esta indicada en la fig Nro 4.4

2.8 PROCESO FORMATIVO DE LA IMAGEN

En la formacion de imagenes entran en general cuatro procesos electronicos que son:
absorcion, interferencia, difraccion y scattering,

La absorcion da la amplitud de contraste, que es la encargada de mostrar con
distintas intensidades una imagen que pueda ser visible a nuestros ojos, esta puede
considerarse como el factor mas importante en la formacion de imagenes en un microscopio

convencional de luz.
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La interferencia dado por la diferencia de fase produce un contraste de fase el que es
perceptible por el ojo. Este efecto nos resulta de mucha utilidad especialmente cuando se
analizan muestras cristalinas.

La difraccion produce en general un efecto de degradacion de la imagen al asociarse
a la interferencia, originando la formacion de franjas de Freznell y halos que reducen la
resolucion dando como resultado imagenes espureas, especialmente cuando la profundidad
de campo es mayor que el adecuado (esto lo veremos mas adelante), cuando la muestra es
lo suficientemente plana los defectos producidos por la difraccion son satisfactoriamente
reducidos mediante un adecuado enfoque de la lente objetivo.

El efecto de difraccion puede ser empleado cuando se analizan muestras cristalinas,
los rayos difractados son completamente utiles cuando asociado a la interferencia nos
produce una imagen contrastada por diferencia de fases;, al que llamamos un patron de
difraccion, en el cual podemos obtener informacion respecto a los parametros geométricos
como estructurales de las redes cristalinas que los forman.

El scattering juega un papel importante en la formacion de imagenes tanto en la
microscopia de luz como en la electromiscroscopia,  cuando un haz de electrones pasa
por una muestra, estos pueden interaccionar con los nucleos de los atomos y/o con los
electrones, dando lugar a un scattering elastico y/o inelastico respectivamente. (Ver fig.
2.1.2). Por ejemplo, un nucleo de C que tiene 20 000 veces la masa de un electron puede
producir una fuerte desviacion de la trayectoria de un electron, este tipo de interaccion se ha
denominado scattering elastico. En caso de que colisione con los electrones ligados a los
atomos de la muestra, se produciran solo pequefios cambios de direccion, obedeciendo la ley
de conservacion del momentum,; este es un caso de scattering inelastico y tiene efectos
similares a la absorcion; produce contraste de amplitud.

Adicionalmente a éstos efectos se producen otros dos que contribuyen a la formacion
de imagenes, que son: los rayos X producidos por los electrones desacelerados al ser
capturados (este efecto es usado en microanalisis de rayos X) por ei atomo, y el otro efecto

en el cual el electron de la muestra es eyectado con una energia caracteristica de los niveles
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energéticos de la muestra, permitiendo como en el caso de los rayos X, analizar
quimicamente a la muestra, (este efecto es usado en el ME de Barrido (SEM)).

Durante el paso del electron por la muestra, este experimenta cambios direccionales,
su energia sufre alteraciones, reduciendo con ello principalmente su velocidad y modificando

su longitud de onda asociada, este cambio de longitud de onda se acopla al haz
monocromatico transmitido, lo que produce finalmente la aberracién cromatica. Esto
hace que en la pantalla la imagen se degrade por efectos del cambio cromatico en la
magnificacion, reduciendo fuertemente la facilidad de focalizacion.

La extensa cadena de atomos que tiene que atravesar el haz electronico a través de la
muestra aumenta la probabilidad de hacer scattering, siendo por ello la magnitud del
scattering directamente proporcional al espesor y a la densidad; la variacion en
"MASA-ESPESOR" en partes localizadas de la muestra da un Scattering Diferencial y ello
produce contraste en la imagen sobre la pantalla.

La MASA-ESPESOR se mide en mg/cm? por ejemplo la densidad del C es
aproximadamente 2g/cm’ yla MASA-ESPESOR de una pelicula de 100 A de espesor es: 2
mg/cm’ ; la MASA-ESPESOR de muestras biologicas mas recomendada para el analisis con
el MET es de 10 pg/cm’. [Meeth]

El proceso de transferencia de informacion de la muestra al haz electronico
homogéneo, consiste en el cambio de direccion localizado del haz incidente por un proceso
de scattering inelastico. Si en un pequefio sector de la muestra (sector dentro del campo de
observacion) el haz emergente es deficiente en electrones, estos "huecos" en el haz
electronico emergente, son puestos de manifiesto en la imagen final en forma de areas
oscuras. Las areas mas transparentes al haz son empequefiecidos por los efectos de borde
que se manifiestan mas brillantes, el contraste adecuado se logra graduando la cantidad de

electrones incidentes con ayuda de los diafragmas.

64



2.9 TEORIA DE LA DIFRACCION ELECTRONICA

La difraccion electronica producidas por muestras cuyos atomos no tienen arreglos
periddicos o estan aleatoriamente agrupados producen haces difractados también en
direcciones aleatorias no dando informacion importante acerca de la estructura, sino dando
una imagen global de la muestra, siendo por ello solo util cuando el ME trabaja en el modo
imagen. [Edington]

Cuando el haz electronico incide en muestras cuyos atomos estan dispuestos en forma
periddica se producen desviaciones angulares del haz electronico con cierta regularidad, esta
distribucion depende de la configuracion de cada parte localizada de la muestra; esta
informacion produce zonas espaciales de diverso contraste siendo nada menos que los

maximos o minimos ocasionados por la interferencia de los rayos difractados, y son

HAZ INCIDENTE

Y MUESTRA
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T X T T = ——
\\ \ \ } \\ y I

1000~ 3000 A

40 ‘g\k //
CRISTALINDO -
/ HAZ DIFRACTADO
i

| HAZ TRANSMITIDO

Fig. 2.9.1 Reflexion de electrones sobre planos atomicos cristalinos.
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puestos de manifiesto por las lentes de proyeccion determinando patrones de tamano
practico; la difraccion resulta por ello un recurso importante para hacer el estudio de
estructuras cristalinas. [Kittel], [Omar].

En una muestra cristalina, los electrones que son dispersados en direcciones
discretas producen una configuracion denominada patron de difraccion y es analoga al
producido por la difraccion tridimensional sobre planos cristalinos, cuya forrna matematica se
obtiene usando la REFLEXION DE BRAGG SOBRE PLANOS CRISTALINOS, la cual

establece que la diferencia entre caminos oOpticos de los rayos 1y 2 (de la fig. 2.9.1) es igual

a.
AB-AC=[d-dcos2Q]/senQ=2dsenQ ..., (2.20)
electrones j I I
muestra 9\ \ \\ SR \\. _ﬁ
Lente
Objetivo {» A T
= - , >
T T ~ " " Flano foecal
Patrdn de
difraccion
P oY s A M~ A /A o r/ R~

Pantalla

Fig. 2.9.2 Marcha de los rayos difractados en la muestra cristalina y la accion del lente
objetivo en la formacion del patron de interferencias (aproximacion de Fraunhofer).
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Si los rayos son sucesivamente reflejados por varios planos cristalinos, estos interferiran
constructivamente solo cuando:
2dsenQ=nA (nesunentero)
Esta relacion se denomina LEY DE BRAGG

Por ejemplo, el Cu tiene una distancia de 0,181 nm entre planos cristalinos, para A =
0,0037 nm (lo que corresponde a electrones acelerados por una diferencia de potencial de
100 KV) y para el primer orden (n=1) se tiene:

® = arcsen 0,0037/0,362 = 0.65°
Esta desviacion resulta ser pequefia como para poder ser trabajada, en otras palabras
esto significa que el patron de difraccion resulta demasiado pequefio, por lo que es necesario
amplificarla convenientemente.

Los rayos difractados al llegar a la lente OBJ. ponen al sistema 6Optico en la condicion
de DIFRACCION DE FRAUNHOFER (ver fig. 2.9.2) por lo que esta lente formara un
patron de interferencias cerca de las lentes intermedias, estas ultimas se encargaran de
amplificarlar adecuadamente y finalmente podremos disponer en la pantalla de patrones de
difraccion del tamafio 6ptimo para su comoda interpretacion (en la fig. 2.9.2 no se muestan a

las lentes intermedias).

2.10 CONTRASTE

El ojo es sensible a los cambios espaciales y temporales de la intensidad luminosa
(contraste de amplitud), suponiendo que la variacion temporal es muy lenta tal como sucede
en la practica, consideremos solo cambios espaciales las cuales se pondran de manifiesto
sobre una pantalla fluorescente en la que se analizaran a simple vista o con binoculares (toda
micrografia electronica es escencialmente monocromatica, y reproducidos generalmente en
blanco y negro), el término amplitud de contraste o simplemente contraste, se refiere a la
diferencia de intensidad luminosa que puede interprétar el 0jo, este Organo es sensible al
contraste de fase; la amplitud de contraste puede ser puesto en evidencia sobre una pantalla

fluorescente o sobre una placa fotogratfica.
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Se usa con mucha frecuencia los atenuadores de fondo, que limitan la abundancia

de radiacion que crea un resplandor molesto, los dispositivos usados en estos casos se

denominan DIAFRAGMAS. [Meeth], [Agar].

2.11 DISPERSION DE ELECTRONES POR ATOMOS DE SOLIDOS

La funcion de onda para el electron no relativistico satisface la ecuacion de

Schorodinger independiente del tiempo
(h2/8p2m<,e)V2 v+ (E+HV)y=0
donde E es la energia total del electron y -V la energia potencial.
El significado de  es tal que (y" ) representa la probabilidad de hallar al electron en el
elemento de volumen dr.
Si V es constante, la ecuac. (2.22) tiene por solucion la ecuacion que representa a una

onda del tipo:)
W=AEXP(2TIKE) e (2.23)

Donde r es el vector posicion de un punto del frente de onda, k el vector de onda
donde,

|kl =1/2 (fg211.1).
Asumiendo que el movimiento es exclusivamente en el direccion x podemos

escribir la ultima ecuacion de la siguiente manera:

v=Aexp(2mix/A)

/

/ -

FRENTE DE
| ONDA

)

Fig 2.11.1 Elvector posicion, el vector de onda y el frente de onda.

v representa la parte espacial de la onda; para obtener la expresion completa de la
onda tenemos que multiplicar y y por exp(-2 i vt), donde v=Ee/h. SiE es constante, la
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densidad de probabilidad dado por | y,* es independiente, el tiempo (estado estacionario) y
puede ser omitido el término exp(-2 7 i v t) por comodidad. En la difraccion
electronica estamos interesados en la superposicion de ondas los cuales son llevados desde
diferentes distancias y que difieren esencialmente en la fase.

Substituyendo la ecuacion (2.23) en (2.22) obtenemos:

k= 1/A = (2mye(E+V) / h?)** = (2mEi / h* )*?

esta es la relacion no relativistica entre A y Ey idéntica a la ecuacion (2.8).
Aqui A depende de V, la onda electronica es refractada tal como la hace al pasar de un
potencial a otro, el indice de refraccion n de una region en la cual V = Vo = cte esta dado
por:

D= A= (1 VoE ) e, (2.25)

Esta expresion da por ejemplo el indice refractivo n de un cristal, en el que V, es el
potencial intemo, el cual es del orden de algunos pocos voltios, de tal modo que n se aleja
muy poco de la unidad, por ejemplo st V, =20 V, E =100 kV, entonces: n~ 1.0001

La onda al ser dispersada por el material modifica sus caracteristicas y la amplitud de la

onda viene a ser:
Ws = B [_aomV(r)exp@ri(k | r-r; | +k.r)dt/ | r-r, |

donde p=2mm.eh?, V(r) es el potencial en el punto r; y donde hemos tomado \, como la
onda plana de amplitud unidad siempre y cuando el factor de fase sea
exp(2mi k.r;), esta consideracion implica que ;s es ligeramente modificado, tal que \y, es casi
inalterada, esto significa que V(r;)<<E. Ahora, si lr - 1] >> || entonces la nueva
ecuacion de la amplitud de la onda dispersada puede ser expresada aproximadamente por:
w=(B/r)exp2mikn)] . V(r)expmi(k-K"). 5 )T oo (2.27)

Esta expresion representa a una onda esférica en el cual su amplitud es proporcional a la

integral.  El factor 2mi(k-k").r; es la diferencia de fase de la onda dispersada de un punto i
relativo al origen. Escribiendo K' = k' - k (fig 2.11.4 ) donde |K' |=25en(6)/k, la

integral viene a ser:

69



ORIGEN

Fig. 2.11.2 Definicion de los vectoresr y r..

ONDA INCIDENTE

Fig. 2.11.3 Ondas incidente y dispersada.

T =1 2 V(r)exp(27K 1) AT oo (2.28)
el cual es la transformada de Fourier del potencial, en esta aproximacion, denominada de
Bom donde E >> V(rj), y r es grande comparado con las dimensiones atomicas, la onda
dispersada es de forma esférica, donde la amplitud es proporcional a la transformada de
Fourier del potencial. La integral estd relacionada a la transformada de Fourier de la

densidad de carga p(r) por:
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Fig. 2.11.4 Definicion de K.

V() =l P(rjﬂ r.-!ﬂ *dy
donde i, j son dos puntos en el atomo. La transformada de Fourier puede escribirse como:
T=a riexp(-2mik' ;) dv; fa exp(-2mik’ . (ri-r;))dt/ | rj-r; |
La primera integral es e(Z-fx) donde e es la carga electronica, Z el nimero atomico y fx el
factor de dispersion para rayos X. La segunda integral es igual a (tr K”)'. Escribiendo

W(r)=f(0)exp(2mikr)/r obtenemos la amplitud de dispersion atomica f{0):

f0) = m, €% ( Msen 0) (Z-X)/20% .o (2.31)
sl usamos A en A entonces:
f10) = 2,38x107™°( A/sen®) (Z-£K) ... oo (2.32)

Para una reflexion tipica de bajo orden se tiene que
send/ A ~ 0,2/A, y el valor de fx es tal que f{0)=10*(e’fi/m,c’).  El poder dispersivo de los
atomos es mas fuerte para los electrones que para los rayos X.

Si consideramos a la celda unitaria como el conjunto de 4&tomos dispersores se tendra que

la amplitud de la dispersion es la siguiente:
Ao= g cetun V(r) exp(-2miK )T (2.33)
donde g=2ncm, h? exp(2mikr) r'

La dispersion de electrones por un cristal perfecto se puede expresar por:

b= Za Faexp(-2mi K'.ry) oo (2.34)
donde F, es el factor de dispersion de la enésima celda, y
m=mat+tmbtme (2.35)

donde a, b y ¢ son los vectores de traslacion del cristal, n;, n;, n; son enteros. Es
conveniente representar K' como un vector en el espacio reciproco, las propiedades de la red

reciproca son las que se indican a continuacion:
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la celda unitaria esta definida en el espacio reciproco por los vectores a*, b* y ¢* que

satisfacen:
a*a=b*b=c*c=1 ..., (2.36)
y a*b=b*.c=c*.a. . 0] o500 008a0000 A B0 B0 0 OB HBO0CEHA0EE00 o it o0 Bt (2.37)

La ecuacion (2.37) nos indica que el vector a* es normal a by a ¢ o normal al plano bc

como podemos observar en la fig 2.11.5

CELDA UNITARIA

Fig. 2.11.5 Relacion de ejes entre la red reciproca y la red real.

Los vectores de la red reciproca estan dados por:
a*=bxc/Vc b*=cxa/Vc c*=axb/Vc ... (2.38)
donde Vc es el volumen de la celda unitaria dado por:
Vc = a.(bxc) = b.(cxa) = c¢.(axb)
La red reciproca tiene propiedades importantes, el vector reciproco

gua = ha* +kb* +1c* (2.39)
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L |

Fig. 2.11.6 Plano hkl

es normal al plano de la red cristalina con indices de Miller hkl, y
| Shii | = 1/dws donde duy esel espacio entre planos cristalinos definido por:
Ara " = (W) + (KDY (V)P oo (2.40)
Esto lo podemos ver de la siguiente manera: consideremos el plano con indices hkl
(fig. 2.11.6), este intercepta a los ejes a distancias a/h, b/k y ¢/l
El vector AB = b/k - a/h es normal a gy porque
(b/k - a/h).(ha* + kb* +lc*) = O y de forma analoga para los diferentes vectores.
de aqui que el vector gyq sea perpendicular al plano cristalino hkl. También si diy es la
distancia de los planos cristalinos, y si n es el vector unitario a lo largo de la normal entonces:
dia = n.a/h = (ha* + kb* +1c*).a/ h gy = /g
por lo que gwq es normal al plano cristalino hkl y su longitud
Zra = 1/dua.
Ahora en términos de las coordenadas de la red reciproca podemos escribir:
K'=Ea*+ nb*+ Ge* (2.41)
con esto se obtiene:

g =2 Fp exp(-2n(m E+men +1m3G)) (2.42)
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Las difracciones fuertes ocurren cuando (n; £ + n, 1 +n3¢) es un entero para todos

los ny, n; y n3, por ejemplo si E=h, n=k, c¢=l, donde h, k, | son enteros, estas verifican las

tres condiciones de Laue los cuales los podemos escribir como:

K'.a=h K'b=k K'.c=I
correspondiendo a la reflexion de Bragg de los planos hkl. estas reflexiones fuertes ocurren

cuando K' coincide con un vector de la red reciproca, es decir:

K'=g=ha*+kb*+lc* . (2.44)
aquig=1/dw y K'=2 senf/ A, podemos obtener con esto la ley de Bragg
A=2duaSEN0 (2.45)

Si consideramos A~0,037 A a 100 kV, los angulos de Bragg son bastante pequefios, aprox

0,02rad 6 1°.

2.12 CONSTRUCCION DE LA ESFERA DE REFLEXION

En el caso de que ocurra una reflexion fuerte, K' coincide con un vector de la red reciproca,
podemos determinar una construccion geométrica simple para derivar las condiciones de
reflexion, estas condiciones son:

(1) K'=k'-k

@ K-g

Si construimos nuestra red reciproca tal como se indica en la fig. 2.12.1, teniendo el

origen en O, dibujamos el vector -k que termine en C el cual a la vez es centro de una esfera
de reflexion de radio 1/A, el vector OP = k' - k = K', aqui las condiciones 1 y 2 son
satisfechas y una reflexion fuerte de Bragg ocurre ya que P coincide con un punto de la red
reciproca, asimismo la esfera intercepta a la red reciproca en puntos donde se produce una
fuerte reflexion, el radio de la esfera es del orden de 27/A a 100 kV, el cual es bastante
grande comparado con el espaciamiento de la red, en estas condiciones la parte esférica
puede ser aproximada a un plano. Si el plano es tangente a la red reciproca ( red esférica)
entonces se formara un patron de puntos, los cuales pueden ser usados para determinar la
orientacion del cristal, si los puntos pueden ser indexados y el plano en la red reciproca

identificado, la orientacion del cristal relativo a la direccion de incidencia del haz electronico
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identificado, la orientacion del cristal relativo a la direccion de incidencia del haz electronico
sera determinada completamente, podremos notar porsupuesto que esto no necesariamente
significa que la orientacion de la normal a la cara relativa al haz electronico es conocido. Las
formas de indexar estos patrones seran tratados mas adelante.

Para lograr difractogramas de tamano practico se requiere trabajar en la aproximacion
paraxial de Fraunhofer ( ya que la difraccion de Fresnel produce patrones demaciado

pequefios) y esto se logra trabajando en el modo D.

Fig. 2.12.1 Construccion de la esfera de reflexion.
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Fig. 2.12.2 Esquema empleado para el calculo de la longitud de camara.

Para la calibracion de la constante de camara hacemos uso de la ecuacion de Bragg
(221) 2dsen(®)=nA donde la inica variable desconocida es ©, la cual segun la fig.
2.122es: tg20 =r,/L donde r, es la distancia del maximo central al maximo de orden n,
ya que ® es cercano a lo se puede hacer la sig. aproximacion: tg 20 =~ sen2 ©,

reemplazando sen® en la ecuacion de Bragg obtenemos: 2 dr,/L =n A de donde

despejamos L obteniendo:

L=2dr/ M (2,45%)

3
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2.13 EFECTOS DEL FACTOR DE ESTRUCTURA

No todos los puntos de la red reciproca son asociados con la reflexion de Bragg; para
ciertos puntos de la red reciproca que dependen exclusivamente de su simetria, el factor de
estructura es cero, y por ello no ocurre una reflexion de Bragg, en témminos de las

ecuaciones coordenadas de la red reciproca se pueden reescribir como:

B =R () S (2 (e b)) s et e e S (2.46)

donde u;, vi y w; son las coordenadas del atomo 1. Para una celda unitaria con un centro de

simetria en el origen pueden eliminarse los términos senoidales y quedar:

B (0 S O S AT (U KV S ) e S e T S o e el e et o (2.47)

Ejemplo: En la red cubica de cara centrada fcc  (fig. 2.13 a)
Los cuatro puntos de la red unitaria son localizadas en :
(000), (110)/2, (011)/2, (101)/2, entonces

Fua =f( 1 + cosn(htk) + cosm(k+l) + cosn(l+h))
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Fig. 2.13 a) Celda unitaria cubica centrada en las caras. b) Red reciproca (cubo de
cuerpo centrado) de la celda fcc.

Aqui los coeficientes hkl son todos pares o todos impares. Cuando Fyy = O la
reflexion esta ausente. La reflexion ocurre si Fyg = 4f, donde f es la amplitud de dispersion
del grupo de atomos asociados con cada punto de la red. Las posible reflexiones son
mostradas en la red reciproca (fig. 2.13 b), los puntos asociados con la reflexion de Bragg
forman una celda cubica de cara centrada.

Cuando el cristal es monoatémico, solo un atono es asociado a cada punto de la
celda, f es simplemente la amplitud de dispersion de cada atono. Cuando el cristal es mas
complejo, f serda mas complicado. Por ejemplo, en el NaCl, el cual es fcc, un par de iones
Na" y CI' son asociados a cada punto de la celda y f sera:

f=f{Na") + f{Cl') exp(-nih) = filNa") + f{CI') dependiendo de algun h par o impar, aqui la
amplitud de la reflexion de Bragg depende de Fuy (ver ec 2.47). La amplitud de las
reflexiones de Bragg dependen de la estructura cristalina.

Las posiciones de las reflexiones de Bragg (angulos de Bragg) dependen solo de la
geometria de la red, y no del arreglo de los 4&tomos dentro de la celda.

Si escribimos f para la amplitud de dispersion para un grupo de atomos asociados
con cada punto de la red (ec. 2.31) tendremos:
by =1 Zo exp(-2mi K'ura) o (2.48)
donde r, es la posicion del enésimo punto de la red, ¢, esta determinado por la

transformada de Fourier de la red.
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La transformada de Fourier de una red fcc es una red bcc, e inversamente, la

transformada de Fourier de una red bec es una red fcc donde htk+l es par.

2.14 PATRONES DE DIFRACCION ELECTRONICA
Los patrones de difraccion electronicas producidas por el TEM pueden ser de tres tipos:
1. Patron de anillos, formado por muestras policristalinas o muestras tipo polvo cristalino.
2. Patron de puntos, y
3. Patron de lineas de Kikuchi, estos al igual que los patrones de puntos son formados por
muestras monocristalinas.
En general los patrones de puntos o de lineas pueden ser tomados de areas muy

especificas de la muestra, al que se le llama Area Selecta y a los patrones de difraccion

SADPs.

2.14.1 PATRONES DE ANILLOS

El uso mas frecuente de los patrones de anillos es en la identificacion de fases de
muestras, estos patrones de difraccion pueden ser de una muestra cuya caracteristica de su
preparacion o estado natural sea policristalina, como por ejemplo cuando se fabrican
materiales por espray-pirdlisis, cuando se electrodeposita una sustancia sobre un eventual
substrato, o condensando vapores metalicos, puede ser también un preparado de mintsculos
granos de material el cual tradicionalmente es conocido como polvo cristalino, en todos estos
casos los pequefios cristales estan aleatoriamente colocados en la muestra, esta situacion
produce una serie de reflexiones electronicas también aleatorias que van va producir un
patron que promedia todas las orientaciones posibles de producir maximos de interferencia
en forma de anillos los cuales satisfacen la ley de Bragg-

Para particulas orientadas aleatoriamente, un plano especifico de reflexion (hkl)
reflejaran al haz incidente en forma de cono con un angulo de abertura 46 centrado sobre

el haz incidente, esto produce un anillo en el patron de difraccion tal como se muestra en la
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fig. 2.14.1 b). Aqui los planos (hkl) que reflejan dependen del factor de estructura.  Una
serie de anillos concéntricos se produciran tal como se muestra en la fig 2.14.1 b), cada anillo

corresponde a una orientacion particular de reflexion [hkl] indexado.

2.14.2 PATRON DE PUNTOS

Estos patrones corresponden a imagenes magnificadas de secciones planas de la red
reciproca tomadas con el haz incidente normal. Usando los patrones de puntos es posible lo
siguiente:

a) Determinar la orientacion de la exfoliacion debido a que los patrones pueden ser
reconocidos especialmente cuando son de bajos indices.

b) El cristal puede ser orientado para que la accesibilidad de ciertas direcciones puedan ser
trabajadas por esta técnica.

c) Establecer el eje de inclinacion hasta lograr un patron de puntos brillantes muy definido.

d) Definir los precipitados, torsiones, placas martensiticas, etc.

e) Determinar las orientaciones involucradas entre fases.

f) Usar los detalles de la estructura fina del patron para obtener informacion acerca de los

defectos de estructura de la muestra.
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2.15 INDEXACION DE LOS PATRONES DE DIFRACCION

2.15.1 Patron de anillos:

El radio de cada anillo es caracteristico del espaciamiento entre planos reflectantes en
el cnstal y la magnificacion o tamafio es determinado por las caracteristicas de las lentes del
microscopio, la calibracion del MET esta indicada en el Cap 3.

El procedimiento para la indexacion del patron de anillos es el siguiente:

1) Cuando la identidad del material es conocido se procede de la siguiente manera:
1) Se mide los diametros de los anillos:

i1) Se determina la razon de los cuadrados de los diametros de cada anillo o del

primero o segundo.

1) Se comprueba que las razones repitan las razones de los espaciamientos

interplanares para la estructura del cristal de interés, de acuerdo al CUADRO 2.1
2) Cuando la identidad del material es desconocido se procede de la siguiente manera.

I) Se mide los diametros de los anillos.

if) Se convierte las distancias a espaciamientos interplanares usando la constante de
camara L.

1) Se usa los indices de la ASTM (Indices de difracccion de anillos de la American
Society for Testing Materials, Philadelphia U.S.A) para identificar la fase se
comienza por las sustancias monocomponentes de la muestra y se continua
comparando con las posibles aleaciones 6 combinaciones hasta encontrar aquella

cuyas razones de los radios respectivos concuerdan.
Las razones a diferentes numeros que dependen de la estructura del cnistal, tal como

se puede observar en el CUADRO 2.1, las estructuras no incluidas en esta tabla son de

mucha dificultad y su estudio no sera incluido en este trabajo.
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2.15.2 INDEXACION DE UN PATRON DE DIFRACCION SIMPLE DE UNA
MUESTRA CONOCIDA

Analizaremos un patron de difraccion de un cristal cibico simple con parametro de

red a=0,25nm.

eD eC ep
Ry

j‘/
[ 'El‘wﬂ A

eF G ®H

Fig. 2.15.2 [Esquema de un patrécilz geodzi/;_rc’zrcngién de una red ciibica simple, con
paso I - Se determina para cada punto el espaciamiento d.
paso II - Se asigna los indices de Miller correspondientes.
Ejemplo: en la fig. 2.152 tenemos: R=12,8mmy R,=18,lmm L=800mm V=80kV
que determina A=0,004 nm.
Usando la ecuacion (2.45) tenemos:
d; =(AMnm) L(mm))/R;(mm)=(0,004nm 800)/ 12,8 = 0,25nm

y d;=(0,004nm 800)/ 18,1 =0,177nm

Para asignar los indices de Miller respectivos sustituimos en la ecuacion
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(2 + K2+ 1) =a%/d% elvalorde a=0,25nm, entonces para el punto A se tiene:
(M +K2+1)=2a%/d,2=0,25%/0,25= ]
yparael punto B:  (h*+ K +1%) =2/ d;’=0,25°/0,177*=2
entonces h;k;1; pueden ser (100), (010), (001) y los negativos.
y hok,l; pueden ser (110),(101) 6 (011), el haz central tiene en todos los casos indice

(000).

Eligiendo OA como (100) entonces los indices de OB se pueden obtener de
acuerdo a la adicion vectorial de los indices de Miller, de la siguiente manera:

OB = OA + AB = OA + OC = (100) + (010) = (110)

[ ]
B 'I Lo 'r.'r! a 10
ac
Q. L]
.—% Q00

100 100
i}

%0 ®j0 %70

Fig. 2.15.3 Un juego consistente de indices de Miller.

2.16 VERIFICACION DE LOS ANGULOS ENTRE PLANOS

El angulo entre 2 lineas correspondientes a dos difracciones producidas por dos

planos cristalinos de la red cubica simple estan dados por:
COSh-k1-ygasiaez = (hihotkikoHil) [(h™He™+H,%) (h? ko™ H O™ o .(2.48)

por ejemplo los puntos Ay C de la fig 2.15.2 tienen un angulo tal que
€0 (100010 = (1¥0+0*140%0) / [(1+0+0) (0+1+0)]*° =0
luego podemos afirmar que el angulo (100)(010) = 90°, y para los puntos A y B:
cos (00107 (1*1+0%*1+0%0)*(( 1240%+02)*(17%41240%)) *°=23

lo cual nos indica que el angulo {100)(010) = 45°
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2.17 ESTRUCTURAS CUBICAS

La formula para la distancia interplanar dyq de una red cubica esta dada por la ec.
(2.40), donde a=b=c y h*k*1>=N, usando las reglas de seleccion para las estructuras

cubicas tendremos los siguientes cuadros:

CUADRO 2.2

ESTRUCTURA CUBICA SIMPLE sc

{hKl} N=h*+K*+I> N°3
100 1 1.00
110 2 1.41
111 3 1.732
200 4 2.00
210 5 2.23
211 6 2.45
220 8 2.82
22 9 3.22
310 10 3.16
311 11 3.31
222 12 3.46
320 13 3.60
321 14 3.74

86



CUADRO 2.3

ESTRUCTURA CUBICA CENTRADA EN LAS CARAS fcc

{hkl} N N? N°%11,732
111 3 1,732 1.00
110 4 2,000 1,16
220 8 2,820 1,64
311 11 3,310 1,92
222 12 3,460 2,01
400 16 4,000 2,32
331 19 4,350 2,53
420 20 4,470 2,60
422 24 4,900 2,82

donde N*°/1,732 es la proporcionalidad relativa de los radios.

CUADRO 24

ESTRUCTURA CUBICA DE CUERPO CENTRADO bcc

{hkl} N N®° N/1,414
110 2 1,414 1,00
200 4 2,000 1,41
211 6 2,540 1,73
220 8 2,820 1,99
310 10 3,160 2,23
222 12 3,460 2,44
321 14 3,740 2,64
400 16 4,000 2,83
411 18 4,243 3,01
420 20 4,472 3.16

Donde N”/1,414 es la proporcionalidad relativa de los radios.
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2.18 ESTRUCTURA TETRAGONAL

En la estructura tetragonal la distancia interplanar debe satisfacer: du” = (h +k?)/a*
+ 1%/c* ) donde M=(h*+k?) puede tomar los siguientes valoress M= 1,2, 5, 8, 10, 13, 16, 17,
18, 20, .

2.19 ESTRUCTURA HEXAGONAL
En esta estructura la distancia interplanar esta dado por
dus® =1,333P/a> +(1/c)’, donde P = (h*+hk+k?) puede tomar los siguientes valores: P

=394 7.9. 12013 1912

b

2.20 INDEXACION POR EL METODO DEL RADIO

En este método no se requiere conocer la constante de camara AL donde R d=A L, por

ejemplo para el cristal cibico :

dus®= (W + K>+ 1%/a> =(R/AL)* del cual obtenemos:
R=(h+k>+1%)*AL/a, luego si tenemos los radios R, y R, al dividirlos tendremos:
Ri /Ry = ((h’+ k> +17%) / (b + Kk +1))*
Los factores A L/a han sido eliminados.

Los indices son asignados de acuerdo a la razon de los radios de los cuadros

correspondientes a las diferentes estructuras cibicas , mostrados en 2.17.
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3. USO DEL EM PHILIPS 300

3.1 ESPECIFICACIONES DEL EM PHILIPS 300

Poder resolutivo

Garantizado 5 unidades atomicas (u.a.) 6 menos (etapa de alta resol.)
15 ua  (con goniométro)
20 ua. (con inclinometro)

Lente objetivo

alta resol. goniométrico inclinbmetro

Long. focal 1,6 mm 4,1 mm 2,8 mm
Cs (esf) 1,6 mm 7,1 mm 3,1 mm
Cc (crom.) 1,3 mm 3,3 mm 2,2 mm

Magnificaciones opticas estandard

Sobre la pantalla principal
Baja magnificacion 220X - 3 900X

Rango medio 2 800X - 500 000X

Razon de magnificacion de los accesorios

Céamara de 35 mm 0,33
Pantalla pequefia 0,9
Pantalla principal 1
Placa fotografica 1,14
Pelicula de 70 mm 1428
Camara filmadora 1,4

Voltaje acelerador

20, 40, 60, 80, 100 kV
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Corriente de emision

Variable en 8 etapas, max. 100 mA

Focalizacion

Mediante binocular de 10X sobre pantalla pequena

Correccion astigmatica

Mediante corrector electromagnético

Lente astigmatica de compensacion del objetivo menores a 0,04 durante un minuto.

Apertura de la muestra

Mallas estandard de cobre de 3 mm de diametro, y orificio portamuestras de 2,3 mm

de diametro.

inclinacion de la muestra; + 6°

Sistema de vacio

Bomba rotatoria, reservorio de vacio, bomba difusora de mercurio, bomba difusora

de aceite. Control automatico de vacio, optimizado de evacuacion en tiempo limite. (

(25 min. )

Sistema de seguridad

Valvulas de seguridad en la presion y flujo de agua.

Desecador de placas fotograficas

No disponible.

Entradas de aire del medio ambiente

Por el portamuestras
Por 1a camara de placas
Por la camara de emision

Por la camara de proyeccion

90



Circuitos electronicos

Totalmente transistorizados

Razon de estabilidad

Lente objetivo 2,5 x 10° por min.

Otras lentes 1x 10° por min.
Alta tension 5x 10° por min.
Anticontaminador

anillo frio a -130°C

Refrigeracion
caudal de agua 2,4 I/min.
presion 1,5 atm.

temp. max. 20°C

Consumo de energia

3 kWA cuando funciona a plena carga.

Linea de alimentacion

110, 220 6 440 V
Fase simple entre 50 y 60 Hz.

Fluctuaciones permitidas 10 %

Peso bruto

2250 kg.
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3.2 ENCENDIDO DEL EM 300

El EM 300 requiere que la corriente de linea no fluctiie en mas del 10 % alrededor

de los 220 V, y que el nivel de agua del sistema de refrigeracion sea el adecuado, para

encender el instrumento se procede de la siguiente manera: [Philips 1, 10].

Se enciende la llave general (que alimenta el refrigerador de agua y el
acondicionador de aire).

Se pone en STAND BY el microscopio.

Se enciende el sistema de refrigeracion y el acondicionador de aire.

Se oprime el boton ON del microscopio.

Si la véalvula de alto vacio K6 se encuentra abierta, hay que cerrarlo en forma
manual girando la perilla de su motor en sentido antihorario.

Se enciende las bombas de vacio presionando el boton ON del sistema de vacio.

Si el procedimiento de evacuacion es automatico, entonces se espera que ello se
realice hasta que la bomba mecénica deje de funcionar, lo que se logra en el mejor
de los casos en 25 min.

También se puede hacer la evacuacion en forma manual, y esto se hace siguiendo
los pasos del programa automatico, los cuales estan indicados en la parte teorica de

este informe.
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Fig. 3.2 Controles externos de la columna del M 300.
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3.3 OBTENCION DE LA ILUMINACION

Cuando la bomba mecéanica se apaga, el nivel de presion en el microscopio es menor a
0,001 torr, y en estas condiciones ya es posible obtener la iluminacion procediendo de la
siguiente manera: (ver fig. 3.1)
e Presionar el boton (43) correspondiente a la alta tension escogida. (por ejemplo 60 kV)
¢ Presionar el boton principal (43) de alta tension.
e Poner el selector EMISSION en la posicion Nro. 6
e Aumentar gradualmente la iluminacion con la perilla FILAMENT hasta alcanzar maxima
intensidad. (en caso de no obtener iluminacion proceder a sacar el portamuestras y/o sacar

los diafragmas).

1 Encender el ME.

2 Encender el sistema de vacio hasta alcanzar el nivel de operacion.
3 Poner la muestra y esperar que se recobre el vacio de operacion.
4 Encender la alta tension.

5 Girar La perilla FILAMENT (11) (ver fig. 3.1 y 3.2) hasta saturar la iluminacion
(Llegar al maximo de iluminacion).

6 Confirmar que el switch SELECTOR (48) se encuentre en posicion "WOBBLE".

3.4 ALINEAMIENTO DE LA COLUMNA
Para realizar el alineamiento de la columna se debe preparar al ME para dicho proceso,

y serealiza de la siguiente manera:

ALINEAMIENTO DE LA LENTE OBJETIVO

7. Encender las lentes en el orden siguiente:
C2, OB] y PROY: "+" (14), asegurarse de que el-control fino (31) de la lente PROY
de encuentre en posicion M.

8. Apagar las lentes C1, INT, y DIF.
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10.
11.

12.

13.
14.
15.
16.
17.

18.

19.

20.

21.

22,

23.

24

25

Poner el selector de modo en M.

Poner el control grueso de enfoque de la lente objetiva (23) en posicion 13.

Usar C2 para iluminar convenientemente la pantalla.

Poner el portamuestra y mover con su respectivo trasladador hasta que aparesca una
imagen de inter¢s.

Sacar el diafragma el objetivo.

Focalizar la lente OBJ con precision.

Poner el switch selector de modulacion en posicion LENSES.

Llevar un punto reconocible al centro de la pantalla.

Encender el modulador de la lente OBJ (15).

Poner el modulador de amplitud (53) en una posicién conveniente (si es necesario
sobreenfocar C2 ).

Observar la rotacion de la imagen y detectar el centro de giro.

Llevar el punto reconocible al centro de rotacion usando el trasladamuestras.

Llevar el centro de rotacion al centro de la pantalla usando las piezas polares
inferiores de la lente OBJ, estas se mueven por medio de los tornillos 122.

volver al paso 19 hasta que el centro de rotacion de la imagen coincida con el centro
de la pantalla.

Apagar el modulador.

ALINEAMIENTO DE LA LENTE PROYECTORA
Usando el trasladamuestras, poner un punto reconocible A en el centro de la
pantalla.
Cambiar de polaridad a la corriente de la lente OBJ y tomar nota de la posicion de la

nueva imagen A' (ver fig 3.3).

0 0 0

A A” A!

Fig. 3.3 Referencias geométricas empleadas para el alineamiento de la columna.
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27
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36

37

38

55

40

Con los tornillos 133 de la lente PROY mover el punto A a la posicion media del
segmento AA’', este punto lo llamaremos A"

Llevar A" al centro de la pantalla usando el trasladamuestras.

Repetir los pasos del 24 al 27 referido al punto A, después cambiar la polaridad a la
lente OBJ hasta que el punto quede en el centro de la pantalla. Poner la lente OBJ en
posicion +,

Ahora repetir los pasos del 07 al 23 del alineamiento de la lente OBJ y los pasos del
24 al 27 para la lente PROY hasta que el centro de rotacion y el punto reverso
coincidan en el centro de la pantalla.

Verificar que la lente OBJ esté en posicion "+"

ALINEAMIENTO DE LA LENTE DIFRACTORA

Sacar la muestra.

Sobreenfocar C2 (posicion 20).

Poner el selector de funciones en modo D+1.

Encender la lente DIF.

Ajustar la lente DIF hasta obtener el punto de cruce.

Llevar el punto A de cruce al centro de la pantalla ajustando los tomillos (127) de la
lente DIF (ver fig 3.2).

Cambiar la polaridad a la lente DIF; el punto de cruce se movera a una nueva
posicion A'.

Ajustar la pieza polar inferior de la lente DIF (tornillo 128) hasta que el punto de
cruce esté en medio del segmento AA’, a esta nueva posicion la llamaremos A"
Repetir los pasos del 36 al 38 hasta que las imagenes de los puntos de cruce no se
separen mas de 5 mm y se encuentren en el centro de la pantalla.

Apagar la lente DIF.
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41

42

43

44

45

46

47

48

49

50

=il

52

o5

54
55

ALINEAMIENTO DE LA LENTE INTERMEDIA

Encender la lente INT.

Poner C2 en posicion 21,

Ajustar la lente INT hasta que aparezca el punto de cruce A.

Llevar el punto de cruce A al centro de la pantalla ajustando los tomnillos 130 de
lalennte INT.

Cambiar la polaridad a la lente INT, el punto de cruce A se movera a una nueva
posicion A' (ver fig 3.3).

Ajustar la pieza superior de la lente intermedia mediante los tornillos 129 hasta que el
punto de cruce este en el medio del segmento AA’, este punto lo llamaremos A"
Llevar el punto A" al centro de la pantalla moviendo los tomillos 130. Repetir los

pasos del 44 al 47, hasta que la imagen del punto de cruce est¢ a menos de 5 mm del

centro de la pantalla.

Apagar la lente INT y poner el control en posicion 0.

ALINEAMIENTO DE LA LENTE CONDENSADORA C2

Poner la lente C2 en posicion "+".

Poner el selector de funciones al modo M, y el selector de magnificacion en posicion
15

Focalizar C2 hasta obtener una mancha luminosa A de maxima intensidad y minimo
diametro .

Aflojar los tomillos de fijacion 113 del sistema de iluminacion.

Apagar el sistema de deflexion (DFL).

Notar si la posicion de la mancha se encuentra en la pantalla, si se encuentra continue
con 54, sino apagar la lente OBJ y continuar los pasos 54 al 57.

Cambiar la polaridad a C2, la mancha se movera ahora a la posicion A'.

Ajustar la pieza polar inferior de C2 con los tornillos 121, llevando la mancha al

medio del segmento AA', este punto lo llamaremos A"
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56

57

58

59

60

61
62

63

65

66

67

68

69

70

Llevar la mancha A" a no menos de 4 cm del centro de la pantalla ajustando los

tornillos del sistema de iluminacién 112,

Repetir los pasos 54 al 56 hasta que las manchas no se separen mas de 2cm del centro

de la pantalla.

Si la lente OBJ. estuvo apagada en el paso 53, entonces ponerlo en posicion "+" y

repetir los pasos del 53 al 57.

Cuando esta etapa haya sido completada, apagar la lente C2.

ALINEAMIENTO DE LA LENTE CONDENSADORA C1

Encender C1.
Focalizar C1 (mancha de tamafio minimo y maxima intensidad).

Si la mancha no estd en la pantalla, apagar la lente OBJ y proseguir con el
alineamiento (pasos 63 al 65) si la mancha esta sobre la pantalla, dejar encendida la
lente OBJ.

Cambiar de polaridad a C2 y refocalizar la mancha si fuese necesario.

Ajustar la pieza polar superior de C1 con los tomillos 107, llevar esta mancha al
medio de las dos posiciones anteriores (ver fig. 3.2).

Centralizar la mancha con el ajuste horizontal del cafion (perillas 114).

Si la lente OBJ. estuvo apagada en el paso 60, ahora encenderlo y repetir los pasos
63 al 65.

Bajar el brillo del filamento con la perilla 19 en sentido antihorario hasta obtener la
imagen nitida de la punta del filamento.

Hacer que la imagen sea simétrica con la ayuda de las perillas de control de
inclinacion del cafion.

Saturar el filamento.

Repetir los pasos 63 al 68 hasta que la imagen del filamento sea simétrica y esté en el
centro de la pantalla al cambiar la polaridad de C1.

Repetir los pasos 50 al 59 (C1 apagada y C2 encendida) y los pasos 60 al 70 (C1

encendida y C2 apagada) hasta que la imagen de la pantalla sea simétrica.
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71

72

Ajustar los tornillos 113,

Encender el sistema deflector y centrar la mancha si fuese necesario haciendo uso de

los deflectores.

Notar que todo movimiento de los diafragmas sobre el eje son limitados y que las

posiciones en éstas no deben estar lejos del eje del aparato.

OBS: NUNCA FUERCE EL DIAFRAGMA DE SUS

73
74
75
76
77

78

79

80
81
82
83

POSICIONES ESTABLECIDAS

DIAFRAGMAS DEL SISTEMA DE ILUMINACION

Sacar los diafragmas del haz de electrones.
Apagar C1 y encender C2.
Enfocar C2.
Llevar la mancha al centro de la pantalla con los deflectores.
Sobre enfocar C2 (solo usar el control fino) hasta que el diametro del area iluminada
sea la mitad de la pantalla.

Introducir el diafragma C1, ahora el area iluminada esta limitada por la apertura de
C1 que no sera necesariamente concéntrica con la pantalla.
Llevar el area limitada por C1 haciendo uso de las perllas de centrado 108 y 110
hasta que coincidan con el centro de la pantalla.
Repetir del 73 al 78 hasta que el area iluminada se expanda y contraiga
concéntricamente alrededor del centro de la pantalla.
Sobreenfocar C2 hasta que la pantalla esté completamente iluminada.
Introducir las aperturas a C2.
Refocalizar C2 y centrar la mancha con los deflectores.
Sobreenfocar C2 hasta que ia mancha tenga un diametro aproximado de 4 cm. El
area iluminada esta limitado por la apertura C2 y no sera necesariamente concentrica

con la pantalla.
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Centrar el area iluminada haciendo uso de los controles 118 y 120 hasta que esté

conceéntrico con la pantalla.

ALINEAMIENTO DEL WOBBLER/INCLINACION

Bajar la cormiente del filamento y focalizar C2 hasta obtener la imagen del filamento.
Poner el control de amplitud en posicion 10 y el control de azimut (1) en posicion 0.
Presionar el WOBBLER (47 - WBL), la imagen del filamento oscilara.

Ajustar los dos potenciometros 56 ( fig 3.1) hasta obtener una imagen nitida del
filamento.

Poner el control de azimut (1) en posicion 10, presionar el boton WOBBLER (36 -
WBL) y el filamento se vera nuevamente deforme aunque en menor grado.

Ajustar los potencidmetros correspondientes hasta obtener una imagen clara y bien
formada del filamento.

Deprimir el botéon WBL.

Saturar el filamento. Poner el microscopio en el modo D+I luego mantener
estacionaria la cormiente de la lente OBJ.

Poner el selector de magnificacion en posicion 7, focalizar la iluminacion con C2.
Centrar la mancha con los deflectores (22)

Poner los deflectores auxiliares (14) en posicion intermedia.

Poner el control azimutal (50) en posicion 0.

Poner el control de amplitud (53) en 0.

Poner el selector de cuadrante (48) en TILLT 1.

Presionar TIL.T (47).

Centrar la iluminacion con el sistema auxiliar de deflexion.

Encender y apagar TILT (47), asegurarse que el haz este centrado con el inclinador
principal apagado y el inclinador auxiliar encendido.

Incrementar suavemente el control de amplitud (57) y poner el control de azimut en

posicion 10.
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Incrementar suavemente el control de amplitud y en cada momento colocar el
selector de cuadrante (48) de 2 a 3 y viceversa. El movimiento de la mancha se
elimina ahora con la ayuda de los dos potenciometros 22 (fig 3.1).

Retomnar el selector de cuadrante (4) a la posicion Wobbler y deprimir el boton TILT
(36).

Poner el selector de magnificacion en posicion 3 6 4.

Poner el selector de modulacion (52) en uno de los dos pares de control de
alineamiento del astigmador del condensador (55).

Poner el modulador de amplitud (53) en su maximo valor.

Ajustar los dos potenciometros (55) indicado por la posicion de la perilla moduladora
hasta que el cambio sea minimo en la imagen del filamento.

Ponga el selector de modulacion (52) al otro par de controles de alineamiento del
astigmador del condensador.

Ajustar los dos potenciometros indicados por la direccion de la llave del modulador,
hasta que haya un cambio minimo en la imagen del filamento.

Retorne el modulador astigméatico (52) a la posicion LENTES.

ASTIGMADOR DEL OBJETIVO
Sobreenfocar C2 y saturar el filamento.
Encender la lente INT.
Poner una muestra y llevar un punto reconocible de la imagen sobre el centro de la
pantalla usando el trasladamuestras.
Poner el control de magnificacion en posicion 17 a fin de obtener alta magnificacion,
focalizando C1 y C2 hasta obtener una adecuada iluminacion.
Obtener la imagen focalizada.
Poner la llave de seleccién de modulacion a uno de los dos pares de los controles de

alineamiento del astigmador del objetivo.
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120

121

1522

Ajustar los dos potenciometros del alineamiento del astigmador del objetivo indicado
por la direccion del selector de modulacion tal que la imagen obtenida en el centro
de la pantalla sea estacionaria.

Garar el selector de modulacion hacia el otro par de controles de alineamiento del
astigmador del objetivo.

Ajustar esos potenciometros hasta que la imagen en el centro de la pantalla sea
estacionaria.

Ponga el selector de modulacion a la posicion LENSES.

3.5 OBTENCION DE IMAGEN

Después de alinear el microscopio, se puede trabajar en el modo imagen (modo M) y

para ello se procede de la siguiente manera: (ver fig3.1 y 3.2)

o - Colocar el selector de modo en M.

- Introducir la barra portamuestras con la muestra.

e - Presionar el boton de alta tension en el valor requerido.

- Presionar el boton principal de alta tension.

- Girar en sentido horano la perilla FILAMENT hasta obtener el filamento saturado.
- Enfocar C2

- Mover la muestra hasta obtener una imagen de interés.

- Seleccionar la magnificacion que mas convenga.

- Colocar la pantalla diagonal de enfoque.

- Focalizar la imagen haciendo uso del binocular, los botones  selectores de grado de

enfoque y la perilla de enfoque fino.

- Desastigmar La imagen haciendo uso de los astigmadores del objetivo.

En estas condiciones la imagen ya puede ser registrada impresionando la placa

fotografica.
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3.6 OBTENCION DE LOS PATRONES DE DIFRACCION
Luego de haber seleccionado una area de interés en la muestra y si se requiere del patron
de difraccion de la respectiva zona se procede de la siguiente manera:

e - Poner el selector de modo en posicion SA (érea selecta).

- Sacar el diagrama del objetivo.

- Enfocar la imagen.

- Poner el diafragma de la lente difractora en el centro de la pantalla.

- Enfocar el diafragma de la lente difractora mediante la perilla SA  del tablero

auxiliar derecho.

- Poner el selector de modo en posicion DI+L.

- Poner la lente proyectora en posicion M.

- Apagar la lente intermedia.

- Poner la perilla de control de la lente difractora de modo que obtenga el patron de

difraccion (posicion 10).

- Precisar la calidad del patrén usando el control fino de la lente  difractora.

3.7 REGISTRO FOTOGRAFICO MEDIANTE PLACAS
Cuando la imagen seleccionada ha sido convenientemente enfocada y desastigmada, se
procede a hacer la toma fotografica siguiendo los siguientes pasos:
Situacion previa:
e - La camara ha sido previamente abastecida de placas fotograficas en sus respectivas

portaplacas.

- La camara ha sido incorporada a la columna mediante la apertura de la valvula K3.

- Abrir la caja de abastecimiento de placas.

- Abrir la caja receptora de placas.

- Mantener el ambiente con luz tenue (solamente las luces del microscopio).
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Para hacer la toma fotografica:

e - Poner el selector del medidor en posicion EXP.

e - Poner el selector de tiempo de exposicion en posicion 2 (s).

e - Bajar o subir la iluminacién mediante la lente C2 hasta que el medidor indique SO
aproximadamente. Se debe tener cuidado en obtener una iluminacion homogénea de |a
pantalla, lo cual se logra con las perillas de defleccion.

e -] evantar la pantalla principal.

e - Presionar el boton T (Transport) para que se coloque la placa en y posicion de
registro.

e - Presionar el boton EXP (exposure) y esperar a que retorne su luz indicadora.

e - Presionar el botdn T para recoger la placa impresionada.

o - Bajar la pantalla principal.

e - Anotar en el cuaderno de control las condiciones en que han sido registradas y el
numero de la placa.

Las placas fotograficas que se han utilizado en este trabajo han sido las peliculas

KODAK 4489 de formato 3 1/4" x 4" CAT 161.

3.8 CALIBRACION DE LA MAGNIFICACION
Cuando se requiere conocer las dimensiones de un objeto, cuya imagen se visualiza,
es necesario calibrar la magnificacion (ya que los valores indicados en la perilla no siempre
son confiables), y para esta operacion se usa una rejilla calibrada consistente en una replica
realizada con una pelicula de carbon cuya constante de separacion certificada por el
fabricante es de 0,82 mm
Para la operacion de calibracion de procede de la siguiente manera:
- Se hace un registro fotografico de la rejilla de calibracion en  la magnificacion M (que
por el momento desconocemos ).
- Se mide la distancia X entre bandas oscuras de la placa fotografica o de la copia.

- Para calcular la magnificacion M se hace una regla de tres simple obteniéndose:
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M=X / 0,882 um
Con este dato podemos calcular la longitud U de la barra de calibracion.
Por ejemplo 1 um tendra en la imagen una longitud U de:
U=Mpm =[X/0,882um ] um = X /0,882
En el trabajo experimental se ha fotografiado unas esferas de latex (fig. 3.4) y se ha
incorporado como dato fotografico una banda de la rejilla de calibracion, cuya magnificacion
M (calculado usando la ecuacion 3.1) es:
para X =27 mm, M =27 um/ 0,882 um= 30 012
Y la longitud U de la barra de calibracion es:
U= 27mm/ 0,882 =30,6 mm
La imagen obtenida de estas esferas de latex se han usado para hallar su diametro
promedio, el cual es:

D=0,30 um

Fig. 3.4 Fotografia de particulas de latex y una rejilla de calibracion.  M=30 612, X=27

mm, U =306mm, S [mm R=200A4
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3.9 CALIBRACION DE LA CONSTANTE DE CAMARA

Para que el ME pueda emplearse en el analisis difractométrico es necesario calibrar la
constante de camara L, lo cual lo hacemos usando como patrén a una muestra de oro.
Los datos experimentales han sido comparados con los datos teoricos obtenidos de

la referencia [Edington], dichos datos se muestran a continuacion en el siguiente cuadro.

CUADRO 3.1
CALIBRACION DE LA CTE. DE CAMARA USANDO ORO

datos experimentales datos de referencia
2R(mm) R/R, I(mm) dua(A) {hkl}
22.0 1,00 620 2,355 111
255 1,16 610 2,030 200
36,5 1,66 621 1,442 220
425 1,93 618 1,230 311
440 2,00 619 1,177 292
51,0 232 622 1,020 400
55,0 2,50 0,936 331
57,0 2,59 420
62,0 2382 422

2
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Para calcular dyy se ha usado la ecuacion (2.40) la cual es equivalente a: dy=a/N%
Para calcular la constante de camara L. se ha usado la ecuacion (2.45) de donde
hemos obtenido:
Li=R*d/A=11mm 2355A/0,0418A = 620 mm
La secuencia Ri/R; obtenidos experimentalmente concuerdan con la secuencia
tedrica calculada para la estructura cabica centrada en las caras, por lo que la analogia de
ellas nos lleva a concluir que la muestra analizada tiene estructura fcc.
El promedio de las constantes de camara es: . = 618 mm la cual se ha obtenido teniendo el

ME en las siguientes condiciones

Fig. 3.5 Difractograma policristalino de Au.
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LENTE DIFRACTORA en posicion 10
LENTE INTERMEDIA en posicion 0

LENTE PROYECTORA en posicion M.

Estas condiciones se han mantenido para continuar con el analisis de una muestra de Fe-

Sn, los cuales seran detallados en el cap 4.
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4. APLICACIONES

41 CALCULO DE LA RESOLUCION PRACTICA EN UN REGISTRO
FOTOGRAFICO
Llamamos resolucion practica a la minima distancia que existen entre dos puntos
claramente distinguibles (segun el criterio de Righleit) en un registro fotografico.
Esta resolucion practica puede calcularse midiendo la separacion S entre dos puntos
proximos que satisfacel criterio de Righleit (ver 2.3.3.8).
La resolucion practica R en el caso de fig 3.4 sera:
R=Sum/U (siesqueU ha sido calibrado en pum) Como datos tenemos: S=1 mm
y U=30,6 mm
que reemplazados en R se obtiene:

R=[1mm/30,6 mm ] um = 0,032 um =32 nm =320 A

4.2 TECNICAS DE LA MET

4.2.1 CAMPO OSCURO.- Se ha empleado el recurso consistente en el bloqueo del haz
central de iluminacion, lo que se logra sacando ligeramente del eje al diafragma del objetivo y
afinando la iluminacion con C2 y los deflectores; esta técnica es la que ofrece menor
dificultad y también poca calidad de imagen (ver fig 2.6 c).

En la Fig 4.1 se muestra la imagen de un parasito visto con esta técnica, donde se
observan algunos detalles en la superficie externa del cuerpo que no son visibles con la
técnica del campo bnllante, también se notan algunos detalles de la pelicula de soporte, como

los agujeros numerados 1, 2 y 3 que aparecen oscuros porque el fondo lo es (de alli el

nombre de esta técnica), si los elementos no son muy densos o gruesos estos resplandecen

(reemitiendo electrones) mostrarandose claros como los flagelos y los contornos del cuerpo.
Otra muestra observada con esta misma técnica es la mostrada en la fig 4.2 cuya

contraparte en campo brillante es la fig 4.3, en
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campo brillante

campo oscuro

Fig. 4.1 Imagenes de campo brillante y campo oscuro de muestras biologicas
(leishmariias sp).



este caso el grado de brillantez de cada seudopodo nos da una referencia de la profundidad

de su posicion, siendo los mas brillantes los mas alejados al observador

Fig. 4.2 Imagen en campo oscuro del globulo rojo mostrado en la fig. 4.3
y rejilla de calibracion.
4.2.2 ESTEREOSCOPIA - De acuerdo a lo indicado en el 2.7 se ha empleado el valor de
14° para el angulo de paralaje, la toma del par estereoscopico se hace de la siguiente manera:
¢ Seinclina la muestra 7° en sentido horario y se hace el primer registro fotografico.

e A partir de la posicion anterior se gira 14° en sentido antihorario  y se hace el segundo

registro fotografico.

o Se hace un grafico indicando el eje de giro de la muestra.
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imagen para el ojo derecho.

imagen para el ojo izquierdo

Fig. 4.3 Par estereografico de un globulo rojo humarno.
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Con este procedimiento se ha registrado el par estereografico mostrado en la fig 4.3
en las que podemos observar en forma directa y por separado que la posicion de los
seudopodos de los globulos rojos cambian de una vista a otra, estas vistas planas dificilmente

pueden indicar la profundidad del espacio, es decir que no podriamos discriminar con
facilidad quienes estan delante o atras.

Haciendo uso del visor de paralaje construido con este fin ( el mismo que se muestra
en la fig. 4.4) podemos integrar en nuestro cerebro ambas imagenes en una sola de aspecto
tridimensional, condicion en la que estamos familiarizados en forma natural, y por
consiguiente poder distinguir la posicion de los seudopodos con respecto a sus vecinos.

Esta técnica también es importante cuando se pretende distinguir detalles tipo fisura,

relieves de contornos de muestras no laminares.

4.4 PATRONES DE MOIRE .- Los patrones de Moiré se forman por la superposicion de
dos o mas redes, las cuales pueden haber girado y/o desplazado (unas de otras) con respecto
al eje optico, se puede afirmar que es un patron de sombras producidas por dicha
superposicion [Bowen], algunas muestras esquematicas de estos patrones las podemos
apreciar en al fig 4.5

El reconocimiento de estos patrones de Moiré es importante en el analisis microscopico
(en todo el rango de las magnificaciones posibles con la MET o visible) ya que nos permiten
discniminar granulaciones o franjas espureas, como aquellas que se pueden apreciar en al fig
4.6 en este caso las franjas han surgido por la superposicion (a lo largo del camino 6ptico) de
las redes cristalinas del Si y su aparicion, desaparicion o cambios, se deben unicamente a la

inclinacion de la muestra con respecto al haz electronico incidente.
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Fig. 4.6 Franjas de Moiré obtenidas en un monocristal de Si.

A muestra las huellas de una fractura ductil (debido a la deformacion plastica que ha
sufrido y es notoriamente visible). By C muestran las franjas de Moiré producidas en la
parte exfoliada, y representa una fractura fragil segun A. A. Griffith. [Jhon)|
44 DIFRACCION ELECTRONICA EN CRISTALES DE NaCi: OBTENCION DE
LA LONGITUD DE CAMARA

Para obtener los cristales de NaCl sobre una membrana de FORMBAR, depositada

sobre una rejilla portamuestras, se colocod una gota de una solucion de NaCl en agua al 0,12

% aprox. Luego de secar el agua a 50° C se observo en el EM 301 pequefios cristales

17



dispersos y con poco contraste debido a su pequefio tamafio. ~ Para obtener las muestras
del espesor adecuado se procedi6 a hacer el crecimiento de los cristales, para ello se volvié a
colocar una gota de la solucion anterior sobre la muestra y luego de secarlos se obtuvo los
cristales del tamafio adecuado.

La fig. 47 a) nos muestra un cristal aislado o monocristal a 7 500 X
aparentemente uno de ellos sirve como nucleo de crecimiento al otro, se pueden distinguir
dos frarjas cruzadas diagonalmente y granulaciones espureas al interior.

A éste monocristal se le hizo una transformada de Fourier usando una radiacion
electronica de 58 kV de energia.

La fig. 4.7 b) nos muestra esta transformada o patrén de difraccion logrado en el
Espacio de Fourier (Placa fotografica) cuando el haz electronico incidente es paralelo a la
direccion cristalina (101) en el cristal de tipo fcc.

Algunas de las transformadas de Fourier mas importantes para este tipo de cristales
lo podemos apreciar en la fig. 4.8

EI MET es una magnifica herramienta para hacer estudios cristalograficos similares a
los realizados con rayos X, y para ello es necesario que el MET este calibrado; esta
calibracion consiste basicamente en el calculo de la longitud de camara L, para lo cual es
necesario conocer la energia de la radiacion y la constante de la red cristalina que se emplea
como etalon.

Para lograr difractogramas o patrones de difraccion practicos se requiere trabajar en
la aproximacion paraxial de Fraunhofer ( ya que la condicion de Fresnel produce patrones
demasiado pequefios ) y esto se logra trabajando en el modo DI del EM 301.

Para la calibracion hacemos uso de la ecuacion (2.45),
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Fig. 4.7 a) Imagen ( 7500 X ) de un monocristal de NaCl (drea selecta).
b) Difractograma monocristalino de la misma muestra.
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L=(dr)nA

para aplicarlo necesitamos calcular el valor de A para los electrones de 58 kV de energia
haciendo uso de la ecuacion ( 2.5) en la que obtenemos:
A=1,226 nm/[ 58 000> =0,05 A
También vamos a emplear,
d = dus = a (h* +k* + )*?
que viene a ser la distancia interplanar del cristal cubico en una determinada direccion y
donde h, k y I son los indices de Miller de uno de los maximos hasta donde se ha medido r .
Para hacer el primer calculo de L tenemos los siguientes datos:
a=5,63 A=Cte. delareddeNaCl, n=1, n=135mm h=0, k=2 y 1=0,
luego: L=13,5mm* 563 A / 0,05A *2=760 mm
Para hacer el segundo calculo de L tenemos los siguientes datos:
n=1, n=190mm, h=0, k=2, y 1=2 luego:
= 19,0 mm * 5,63A / 0,05A * (0+2+2%)" = 757 mm
Finalmente usaremos el promedio de estas dos longitudes como el valor de la

longitud de camara del microscopio el cual es:

L= 758.5 mm.

4.5 MEDICION DEL PARAMETRO DE RED DEL CRISTAL DE Pt

En la fig 4.9 podemos apreciar la imagen y el patron de difraccion (tipo
policristalino) de una pelicula delgada de Pt; este difractograma se ha conseguido en las
mismas condiciones Optico electronicas en que fue obtenido el difractograma de NaCl de la
fig. 4.7b)

Los indices de Miller los podemos obtener de la fig. 4.8 en el que observamos que el
menor radio que podemos trazar en los patrones obtenidos corresponden a los que han sido
obtenidos en las direcciones (211) y (110), aqui uno de los méximos mas cercanos tiene los
indices h=1, k=1 yI=1.

También tenemos los siguientes datos:
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Fig. 4.9 a) Imageny b) patron de difraccion de una muestra de Pt tipo policristalino.
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n=1, r=17mm, L=7585mm y A=0,05A
que reemplazados en la ecuacion (2.45) da:
&w=n, L/
a,=1*758,5mm * 0,05 A (1> + 1> + 1*/(17mm) = 3,86 A También podemos calcular a,

con los siguientes datos:

h=0, k=2, y =0 (del patron de dif. en direccion (100))

r=19,5 mm, luego:

3 = 0,05A * 758,5mm * (0+ 2%+ 0Y*° /(19,5) =3,88 A

de los valores calculados tomamos el promedio como el valor experimental mas adecuado
para a,, esto es: a,=387A

Al comparar este dato con el dato tedrico (a, = 3,92 A) observamos que el error relativo se

aleja ligeramente del 1%.

4.6 DIFRACCION ELECTRONICA MONOCRISTALINA

La distribucion atomica de una estructura cristalina se le denomina red cristalina real
y a su representacion matematica espacio real de la red; a los patrones de difraccion se les
denomina difractogramas y a su representacion matematica red reciproca o transformada de
Fourier, el lugar donde se forman estas transformadas se denomina Espacio de las
Transformadas de Fourier o simplemente espacio de Fourier que viene a ser en la practica la
pelicula fotografica. o la pantalla de proyeccion.

Se ha analizado una muestra de un monocristal de NaCl con distintas direcciones del
haz electronico incidente, el modelo geométrico de una celda cristalina de NaCl se puede
apreciar en la fig. 4.10 a), indicando la base, los componentes atomicos y algunas direcciones.

La ilustracion fotografica siguiente corresponde a la muestra aqui descrita, y para
obtenerlos se ha orientado convenientemente el monocristal (haciendo uso del gonidometro),
indicandonos  de esta manera las grandes posibilidades que tiene el EM 301 para poder

realizar analisis cristalograficos.
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Fig. 4.10 a) Estructura cristalina convencional del NaCl, formado por iones Na+ y CI-
colocados alternativamente en los puntos de una red cubica centrada en las caras.

Fig. 4.10 b) Red reciproca de un monocristal de NaCl en la direccion [110]
A=00584 A
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Fig. 410 ¢) Red reciproca de un monocristal de NaCl en la direccion [211]
A=00584 A4

Fig. 4.10d) Red reciproca de un monocristal de NaCl en la direccion [100]
A =00584 4
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Fig. 4.10 e¢) Red reciproca de un monocristal de NaCl en la direccion [310]
A=10,058414

Fig. 4.10f) Red reciproca de un monocrisial de NaCl en la direccion [111]
A=00584 A4
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4.7 REFLEXION ELECTRONICA

Aun cuando el MET no sea un microscopio de reflexion, es posible en algunos casos
realizar ciertas observaciones de la superficie de cuerpos metalicos o metalizados, para ello
se desvia ligeramente el haz electronico de la muestra y la observacion se realiza haciendo
uso de la técnica del campo oscuro.

La Fig. 4.11 corresponde a los contornos de un alambre de W de 0,25 mm de
diametro y ha sido obtenido con una magnificacion de 7 S00 X, se puede apreciar que solo
algunas zonas han sido enfocadas debido a que la profundidad de foco del instrumento es

bastante corta

E ¥ iHAZ ELECTRONICO

==

Ag/" | f__'_f\\/- 20NR ANALIZADA
ALAMBRE J _— i
PE W 4

Fig. 4.11 Micrografia de reflexion.
a) Posicion de la muesira con respecio al haz eléctronico incidente. )
b) Imagen (obtenida por reflexion) del borde de un alambre de W. 7 500 X.
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4.8 ANALISIS DE UNA MUESTRA DE Fe-Sn

Se analizd6 una muestra de Fe-Sn obtenida por evaporacion en vacio, la pelicula del
substrato se desprendi6 con una solucion de HF al 5 %, luego se enjuagarse en agua destilada
fueron recogidos por una rejilla portamuestra (mesh 300) con membrana plastica.  Los
resultados se analizaron en el modo imagen y en el modo difraccion.

En la imagen de campo brillante mostrada en la fig. 4.12 podemos apreciar la
presencia de cuatro zonas que las denominamos 1, 2, 3 y 4 en las cuales observamos el
aumento de la densidad y/o tamafio granular respectivamente.

La imagen de la fig. 4.13 nos muestra algunos granos de la zona 4 (mas densa) en la

cual hemos medido granos entre 20 y 80 nm
Para hacer el analisis difractométrico de esta muestra haremos uso de la constante de
camara L que fueron calculados para este fin y que ha sido detallado en 3.9
A partir de los diametros medidos obtenemos el parametro de red a,, por ejemplo, para
diio Ri=A L, seobtiene:
d110=0,0418A x 618mm / 12,5 mm = 2,066A
Usando la ecuacion (2.40) se obtiene:
3, = dy10 X (12+1%0%)*° =2,066A x 1,4142 = 2,920A
El promedio de las mediciones de nos da: a, =2,920A
Los resultados del presente analisis son idénticos a los a, mostrados en la tabla ASTM que
corresponden a la fase o del Fe el que indica ademas que a, = 2,866A

Los calculos de a, y dua estan agrupados en el cuadro 4.1 en el cual tambien se tiene como

datos la referencia a los digde la fase o del Fe (bcc).
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Fig. 4.12 Muestra de 1°¢-Sn colocados sobre un c}gujer() de la membrana de soporte, se
pueden apreciar aparentemente cualro fases. 50 000 X.
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Fig. 4.13 Muestra de I'e-Sn en la cual se pueden observar la diversidad del

famario de grano.

200000X

CUADRO 4.1

Datos experimentales

Datos de referencia
ASTM (Fe a)

2R; (mm)

25,0
36,0
43,0
50,0
55,0
61,0
67,0

Ri/R,

1,00
1,44
1,72
2,00
2.20
2.44
2.68

a,(A)

2.92
287
2,94
2,91
2.96
2.93
288
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dia(A)

2,066
1,435
1,202
1,033
0,939
0,847
0,771

il A)

2,027
1433
1,170
1,013
0,906
0,827
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Fig. 4.14 a) [squema del modelo de formacion granular

Fig. 4.14 b) Difractograma de la nestra de I'e - Sn.
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Nuestro valor experimental a,=2,916A tiene un error relativo de 1,7% con respecto

al valor referencial ASTM de a,= 2,866A.

De lo obtenido lineas arriba, podemos concluir que la fase analizada corresponde a
una estructura bce con parametro de red a,=2,916 y que segun la ASTM corresponde a los

mismos parametros de la fase o del Fe.

En la fig 4,13 podemos apreciar granos de diferentes tamafios, en los cuales es
probable que los mas grandes hayan crecido sobre pequefios cristales que se formaron
rapidamente al iniciarse la evaporacion metalica del Fe y el Sn, ya que estando el substrato de
vidrio a temperatura ambiente, las primeras moléculas cristalizaron finamente y produjeron
una capa inical de granularidad fina donde cada uno de ellos mide alrededor de 5 nm (tales
granos podrian ser aquellos mostrados dentro del sector A ') esta primera capa pudo haber
reducido la velocidad de transferencia de calor pudiendo haber aumentado la temperatura de
la nueva superficie, la cual habria propiciado una condensacién mas lenta, miestras el flujo de
particulas se mantenia constante, esto hace suponer que las molécuals secundarias
(denominadas asi ya que ellas se incorporan sobre la capa inical o pimaria) se podia acoplar a
los granos parcialmente cristalizados, de modo que se constituian en nucleos de condensacion
que ademas de aumentar su seccion eficas para el flujo de moléculas propiciando de esta
manera el crecimiento de los granos cristalinos a medida que la capa iva engrosando; el
esquema grafico de este mecanismo de crecimiento que explicaria la diversidad del tamario de

grano son mostrados en la fig 4.14.

El analisis de la zona 3 de la cual se han obtenido los resultados mostrados en el

cuadro siguiente.
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CUADRO 4.2

Datos experimentales Datos de referencia
2R; (mm) R/ R, Ri/R; sc fec
17,5 | B0 — 00—
21,0 : 1,20 1,00 - 1,00
25,0 1,43 1,19 1,41 1,16
30,5 1,74 1,45 LT
33,0 1,89 1,58 o= 1,64
35,5 2,03 1,69 ZEOON S
40,0 2,28 1,90 -—- 1,92

De estos datos, la serie R/R; vemos que tiene términos que corresponden a la
serie sc, como podemos apreciar en el Cuadro 2.2 | de la cual podemos obtener }o siguiente:
En el sistema sc:

diww = 2x0,0418Ax618mm/ 17,5 mm = 2,952A = a,

La serie R;/R, tiene términos que corresponden a la serie fcc, como lo podemos
apreciar en el cuadro 2.3, de la cual podemos obtener lo siguiente:

En el sistema fcc:

din = 2x0,0418A x618mm/21mm = 2,46A
locualda a, = djj; x (141415 = 246Ax 1,7320 = 4,261A

Con ello hemos reconocido que la zona 3 de la muestra de Fe-Sn probablemente
presenta dos fases:

Fase 1: Estructura sc con parametro de red igual a 2,952 A.

Fase 2: Estructura fcc con parametro de red igual a 4,261 A.
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4.2 ANALISIS DE UNA MUESTRA DE Fe-O

La presente muestra ha sido preparado por en método de sputtering de acuerdo a las

siguientes condiciones:

*  tiempo 12h 05°
*  presion 0,2 mbar

* temperatura 180 °C

*

Tension eléc. 1180V

* Corriente 48 mA

Para el respectivo analisis microscopico, la muestra fué retirada del soporte metalico
usando una fina cuchilla, las laminillas fueron suspendidas sobre agua destilada y

posteriormente se cogieron con la portamuestra.

A continuacion mostramos en el Cuadro 4.3 la indexacion de la fotografia de la fig..

2.14.1b) y la correspondiente calibracion de la longitud de camara L.

Condiciones de operacion en el microscopio:
V=80kV, I=0, D=10 y P enposicion M.
Laserie R;/R, se parece a la serie n>/1,73 que corresponde a la estructura fcc,
los datos d;(A) de referencia nos permite calcular L para los primeros anillos.

De los datos mostrados en este cuadro obtenemos L = 606 mm que usaremos para

analizar la muestra de Fe-O.
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CUADRO 43

CUADRO DE DATOS EXPERIMENTALES DEL Au

n Ri(mm) (RV/R,) exp N"1,73 di(A) Li(mm)
1 21,5 1,00 1,00 2,355 606
2 25,0 1,16 1,16 2, 610
3 35,0 1,63 1,64 1,442 604
4 41,0 1,91 1,92 1,230 603
5 42,7 2,00 2,01

6 49,0 2,28 2,32

i 54,0 2,51 2,53

8 55,5 2,58 2,60

9 60,5 2,81 2,82

10 64,5 3,00

11 70,0 3,26

12 73,2 3,41

13 74,5 3,47

14 78,5 3,65

15 81,5 3,79

16 82,2 3,82

17 89,2 4,15

18 93,0 433

19 95,8 4,45

20 102,5 4,77

21 105,0 4,88

22 107,5 5,00

23 113,0 5,26
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El siguiente cuadro nos muestra las mediciones obtenidas experimentalmente en la
muestra de Fe-O y han sido comparadas con los datos tedricos obtenidos de la ASTM

correspondientes a la magnetita Fe;O,

CUADRO 4.4
n 2R(mm) di(A) R/R, di(A)
exp exp exp ASTM (Fe;0,)

1 1085 482 1,00 4,85

2 17,2 2,95 1,64 2,966
5 20,0 758 1,90 2,530
4 21,0 2,41 2,29 2,419
5 24,0 2,11 2,76 2,096
6 29,0 1,75 2,95 {wy 7 (72
7 31,0 1,63 3,24 1,614
8 34,0 1,49 3,59 1,483
9 38,0 1,33 3,73 1,327
10 39,0 1,28 3,80 1,279
11 40,0 1,266 3,95 1,264
12 41,5 1,220 1 ' Zh12
13 445 1,138 1,1214
14 46,0 1,101 1,0922
15 478 1,059 1,0489
16 51,0 0,993 0,9890
17 52,0 0,974 0,9692
18 53,5 0,946 0,9386
19 57,0 0,889 0,8794
20 59,0 0,858 0,8565
2il 62,0 0,817 0,8113

Podemos concluir entonces que la estructura cristalina correspondiente es fcc.. y el
parametro de red a, sera igual a . 8,348A.

Este valor al ser comparado con 8,3963A segun la ASTM y con 8,391A segun B.
MASON, podemos estimar que el error relativo cuyo valor es 0,54 %.

En la serie R/R, del cuadro 4.4 observamos que no estan todos los términos de la

serie correspondiente a la estructura fcc que calculamos para estructuras monoatdémicas, en
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Fig. 4.16 Granos aislados de F'e;0y a  172800X, Tamano de grano =70 nm.
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53 000 X

Fig. 4.17 Lamina delgada de I'e: Oy en la que se observa superposicion de dos laminas
en las partes mas densas, esta superposicion crea imagenes alteradas con respecto al
tamario de los granos, porque en dichas zonas aparentan ser granos mes grandes cuando
en realidad lo son de acuerdo a los mostrados en la parte clara, aqui en tamafio de grano
tiene aproximacdemente 20nm.
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40 000 X

Fig. 4.18 Imagen de campo oscuro de I'es Oy, aqui los granos aparecen brillantes en el

fondo oscuro, se puede estimar el tamarno de algin grano pequerio, ésta técnica permite

resolver granos muy finos en este caso aproximadamente 20 nm, y el tamafio de grano
grande aproximadamente 180 nm.
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75000 X

Fi i§. 4.19 Granos de la superficie de una pelicula, fueron obtenidos cuando la lamina se
oblo y los granos pudieron mostrar su perfil casi individualmente, como por ejemplo
aquellos marcados con flechas, tambien se pueden notar la bien marcada estructira cubica
de los granos cristalinos. Tamaiio de grano — 40 nm.
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4.10 APLICACIONES DE LA MET A LA MEDICINA

Las siguientes vistas corresponden a uno de los casos de enfermedades del pulmon
analizados con el EM PHILIPS 300, dicho anlisis fué efectuado por los profesionales del

Inst. de Patologia de la Fac de Medicina de la UNMSM.

Fig. 4.20 Se observa capilares delgados, la estructura laminar de la membrana basal de
apariencia normal, grosor N de la mem/»’ana hasal, pua de podocitos de caracteristicas
normales, no hcay incremento de células mesangiales.

Enfermedad de Alport.

142



Fig4.21 (,7(}12i/af'e.s con membrana basal engrosada por segmentos y adelgazamiento en
partes de la lamina densa y en otras laminacion. Presencia de granitlos densos. Células
epiteliales pr ominentes, exhibiendo gran mic leo. Presencia de podocitos de caracteristicas
nor ‘males. Presencia de células endoteliales N.

Enfermedad de Alport.

143



CONCLUSIONES Y SUGERENCIAS PARA TRABAJOS
FUTUROS

En esta seccion se remarcaran algunos aspectos importantes de los resultados
obtenidos, basicamente referidos a la parte instrumental y aplicativa, aunque el detalle
de cada caso se encuentra oportunamente comentado, tambien se daran sugerencias

para la continuacion en esta linea de investigacion.

Parte instrumental

Se ha logrado poner en funcionamiento el ME Philips 300 despues de haber
tenido que instalar el sistema de refrigeracion forzada y el acondicionador de aire del
laboratorio, ya que la excesiva humedad del medio ambiente no nos permitia trabajar con

potenciales aceleradores mayores a 40 kV.

Poner a punto el ME | operarlo y hacerle el mantenimiento respectivo ha
requerido conocer en detalle el sistema de refrigeracion forzada, el sistema de alto vacio
y de control, en las reiteradas oportunidades en que se ha tenido que alinear la
columna del ME han sido de gran utilidad los conocimientos de la Optica geométrica, la
optica electronica y la instrumentacion cientifica, permitiendo con ello, operar

apropiadamente y con criterio fisico dicho instrumento.

El procedimiento de encendido, obtencién de la iluminacion, alinemiento de la
columna y obtencion de buenas imagenes han requerido del uso intensivo de
conocimientos de optica. Por ejemplo, la correccion de la aberracion astigmatica en el
lente objetivo, ha requerido de la simetrizacion axial de las franjas de Fresnel un una
imagen de forma circular o casi circular en las condiciones de sobre enfoque y/o bajo
enfoque; en algunas circunstancias el enfoque mostro cierta dificultad porque aparecian
muy proximos a la posicion de enfoque, imagenes espureas formadas por la interferencia
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( franjas de Fresnel ) dando un aspecto granular muy fino y aparentemente resuelto; en
este caso el criterio fisico y la experiencia fueron las herramientas de discriminacion entre

la granularidad desenfocada y la imagen de la muestra.

Parte aplicativa

El registro de imagenes en placas fotograficas, el abastecimiento, el revelado y
copiado de las placas, el calculo del brillo y contraste, la seleccion del tiempo de
exposicion, el calculo de la magnificacion usando un rejilla replicada en carbon, el
calculo de las barras de calibracion en las fotografias, la medicion de la resolucion
practica, asi como el uso de las técnicas de campo oscuro, estereoscopia, microscopia
de reflexion vy la discriminacion de las franjas de Moiré, han sido algunos de los logros

importantes al trabajar en el modo imagen.

La oportunidad de realizar difractometria electronica en muestras de tipo
monocristalino y de polvo cristalino, han permitido poner en practica la teoria
cristalografica , como por ejemplo en la determinacion de la estructura y medicion el
parametro de red del NaCl asi como el reconocimiento de los ejes de zona de los
distintos difractogramas logrados en esta muestra, la medicion del parametro de red del
Pt asi como el estudio morfolégico granular y difractométrico de muestras de Au, Si,
Sn, aleaciones de Fe-Sn, y oxidos como el Fe-O que permitieron identificar sus

estructuras y parametros de red de las diferentes fases analizadas.

Debido a que los electrones interactuan fuertemente con el sélido, y siendo la
penetracion dentro de las muestras una distancia relativamente corta, nos ha exigido la
preparacion de las muestras lo suficientemente delgadas de modo que estas resulten

transparentes a los electrones y puedan de esta manera analizarse microscopicamente
Se han usado 7 técnicas de preparacion de muestras los cuales son:

1. Replicacién mediante pelicula de carbén (rejilla de calibracion).

2. Evaporacion metalica en alto vacio sobre macrocristal de NaCl (muestras de Au

y Pt).

145



Evaporacion metalica en alto vacio sobre vidrio (muestra de Fe-Sn).

Crecimiento cristalino ( muestras de NaCl).
Fracturacion y lebigacion (muestra de Si).

Sputtering (muestra de Fe-O) y

N o v AW

Técnicas biologicas.

De lo expuesto anteriormente podemos afirmar que el Laboratorio de

Microscopia Electronica de la Facultad de Ciencias de la U.N.I. se encuentra en

condiciones de:

e Prestar entrenamiento a cientificos interezados en esta disciplina, asi como a los

alumnos del ante-grado y post-grado.

e Asistir en el analisis electromicroscopico a los diferentes laboratorios de la facultad y
de la universidad.

e Prestar servicios a los laboratorios e industrias que asi lo requieran.

e Alquilar el microscopio electronico a cientificos que se dedican al area de la fisica,
ciencia de los materiales o salud.

e Establecerce en un centro de microscopia electronica.

Finalmente diremos que el desarrollo del presente trabajo ha puesto de manifiesto
el itinerario seguido para lograr la totalidad de los objetivos trazados, de los cuales

podemos hacer el siguiente resumen:

Se ha hecho una breve introduccon teodrica en lo concerniente a la parte
instrumental como requisito indispensable para el buen entendimiento del
funcionamiento, manejo y mantenimiento del ME. Se ha expuesto la teoria de
formacion de imagenes y formacion de los patrones de difraccion en el espacio de
Fourier asi como su forma de interpretarlos preparando con ello la base del
entendimiento de la busqueda, recopilacion experimental de datos, interpretacion y

analisis respectivo en muestras que nos hemos propuesto analisar y que han sido
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adecuadamente descritos en este trabajo, lograndose alcanzar holgadamente los

objetivos propuestos.

Se ha notado durante todo el desarrollo del trabajo la necesidad de que el
mantenimiento y uso del ME requiere de personal altamente calificado y que se

encuentre asistiendo constantemente al laboratorio de ME.

La instalacion del ME Philips 300 significa un gran avance para el analisis
microeestructural, lo que dara mucho impulso al desarrollo de la fisica, ciencia de los
materiales y ciencias de la salud, principalmente contribuyendo con ello a estar en
condiciones de prestar servicios a diversas instituciones, laboratorios e industrias que asi
lo requieran, lo cual .serd de gran importancia tanto como para mejorar la imagen

institucional como mejorar la calidad de formacion de nuestros estudiantes.

Sugerencias

Para que el presente trabajo se constituya en el inicio de un gran despliegue
cientifico de desarrollo en el area del microandlis electronico se hace importante
efectivizar las acciones que a continuacion se describen, las mismas que se encargaran de
lograr eficiencia y calidad en el trabajo, especialmente en lo que se refiere a la

preparacion de muestras.

e Instalacion de un Laboratorio de preparacion de muestras, las mismas que han de
contar con el siguiente equipo indespensable:
Evaporador HV de carb6n y metales.
Campana estractora para preparacion de muestras.
Equipo de crio fractura.

Microscopio viajero (soom 10 -20X)
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Microdensitometro y registrador.
e Implementaciéon de un sistema de adquisicicion y procesamiento de datos por
computadora., que incluya una base de datos (ASTM).
e Implementacion de un laboratorio de procesos fotograficos (incluido ampliacion).
e Personal de mantenimiento altamente especializado.

e Personal de mantenimiento preventivo.

En lo que se refiere al desarrollo académico y visto las posibilidades de trabajo se
sugiere con la continuaciéon de los trabajos de caracterizacion de las muestras de
materiales producidos por el Laboratorio de Peliculas Delgadas y eventualmente apoyar
a otros laboratorios. Tambien se ha estimado oportuno, incluir experimentos de ME
dentro de la formacion de los alumnos del antegrado, con la finalidad de motivarlos y

ponerlos en contacto con algunas de las técnicas modernas de analisis estructural.

Es posible en las circunstancias actuales, desarrollar tésis que incluyan
investigacion micro electronica, investigacion instrumental, técnicas especiales 'y

preparacion de muestras.

De otro lado se sugiere, ya que se cuenta con la capacitacidbn minima
indispensable, la instalacion del Laboratorio de Microscopia Electronica de Barrido, y la
puesta en funcionamiento del SEM HITACHI 500, la cual formard nuevos
investigadores en esta rama y en al cual se podran desarrollar tésis al estilo de la
presente, esta actividad fortalecera la actividad del Laboratorio de Microscopia

Electronica.

Por lo expuesto anteriormente, estimamos que la continuacion de este trabajo

traera muchas concecuencias favorables para nuestra Facultad.
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SECUENCIA CRONOLOGICA DE LOS MICROSCOPIOS

ELECTRONICOS USADOS EN EL PERU

Afo

Micros. Elect.

Institucion
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1959 TEM Philips 75 U. N. San Agustin =~ -
1963 TEM RCA EMU 3 Inst. Enf. Neoplasticas Biologia
1966 TEM Philips 200 UNMS M Biologia
1970 TEM Jeol C.LLP Biologia
1972 SEM Philips Petropert1 Geologia
1975 TEM Philips EG 301 UNM S M. Biologia
1982 SEM Philips 515 P.LP Legal
1986 SEM Philips 515 C.LP Biologia
1991 TEM Philips 300 UNI1 F.C Fisica
1992 SEM U. N. Trujillo C. Materiales
1993 SEM Hitachi S-500 UNI1 F.C En Instalac.
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