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RESUMEN

El presente trabajo resume los principios fisicos del funcionamiento, el proceso de
formacion e interpretacion de la imagen del Microscopio Electronico de Barrido (MEB).
Asimismo, se describe las diferentes sefales obtenidas en el MEB y su relacion con
las propiedades fisicas de la muestra.

En el Capitulo 1 se hace una descripcidén general del MEB, es decir, las etapas que la
conforman y la descripcién del funcionamiento de cada una de esas etapas. Ademas
en este capitulo se presentan todos los fundamentos teéricos concernientes a la 6ptica
electrénica, la interaccién de los electrones con la materia, las sefales que resultan
debido al proceso de interaccion, y una descripcion general de los detectores usados
en el MEB.

En el capitulo 2 se explica en detalle el funcionamiento de las distintas lentes que
conforman al MEB (cafién electronico, lente condensadora y lente objetivo); tambien,
en este capitulo, se discute el proceso de formaciéon de imagenes y los criterios que se
deben de tener en cuenta para obtener una imagen en un tubo de rayos catddicos
(TRC).

En el capitulo 3 se describe al MEB HITACHI S-500 y se menciona las condiciones
ambientales con que se debe contar para su éptimo funcionamiento. Mientras que en
el capitulo 4 se dan las pautas de cémo alinear y operar correctamente al MEB
HITACHI S-500. Ademas, en este capitulo se describe el procedimiento experimentai,
a seguirse, de cdmo preparar las muestras, tanto metalicas como no metalicas, para
dejarlo listo para el analisis por MEB

Por ultimo, se presenta una relacion de aplicaciones donde se ha utilizado muestras
obtenidas en los distintos laboratorios de la facultad de ciencias como de otras
facultades y también de algunas muestras procedentes de la industria.
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INTRODUCCION

El desarrollo del MEB siempre a estado ligado a la busqueda de imagenes libres de
ruido y de gran resoluciéon (imagenes claras). Para lograr esto, era necesario reducir
fuertemente el tamafo de la sonda final y mejorar la recoleccion de la sefial emitida.

En los primeros MEBs la 6ptica electronica consistia de tres lentes electrostaticas con
bobinas de barrido puestas entre la segunda y la tercera lente!". Con estos primeros
MEBs se obtenian resoluciones de hasta 50 nm.

Al principio se us6 como sefal de entrada la caida de voltaje en una resistencia debido
a la corriente generada por la sefial de electrones secundarios; con estos primeros
MEBs se obtenian resoluciones de hasta 1 um. Posteriormente se utilizé un tubo
multiplicador electronico como pre-amplificador para la sefial; sin embargo, se
obtenfan imagenes ruidosas'". Everhart y Thornley reemplazaron el tubo multiplicador
de electrones por un sistema Centellador, tubo de luz y fotomultiplicador; el cual
convierte primero la seflal electronica secundaria en luz y luego ésta en corriente
eléctrica. En este sistema se incrementa notablemente la sefal colectada,
incrementando la razén sedal-ruido y mejorando notablemente la imagen y la

resojucion.

En 1942, Zworykin“‘ desarrollé un andlisis te6rico donde relacion6 las aberraciones de
las lentes, el brillo del caién electrénico y el tamafo de la sonda final, obteniéndose
como resultado el tamafo minimo de la sonda como funcién de la corriente de sonda.
Esto era importante ya que permitia predecir la resolucién esperada a partir de la
corriente del haz usado.

En 1969, Broes'" desarrollé el catodo de hexaboruro de Lantano (LaBg), esta fuente
proporciona alto brillo electronico (puede concentrar mas corriente por unidad de area)
y como resultado una mejor resolucion. En 1969 Crewe us6é como caidn de electrones
una fuente emisora de campo intenso (cuya densidad de corriente es de miles de
amperios por centimetro cuadrado) el cual proporciona brillo mucho mas alto y hoy en
dia estos son usadas en los MEBs para obtener imagenes de alta resolucion y operar
en bajas energfas de rayo (muestras biol6gicas). No obstante ellos necesitan ser
operados en alto vacio (10® Pa o mejores) los cuales, gracias a la tecnologia
avanzada en vacios, son conseguidos con relativa facilidad.



En 1956, Smith!"! sugirié que realizando un procesamiento electrénico de sefiales se
podria mejorar la imagen obtenida; y usé por primera vez un amplificador no lineal
(procesamiento gamma). También remplazé la lentes electrostaticas por las lentes
electromagnéticas y mejoré el sistema de barrido introduciendo un sistema de barrido

de doble defleccion. Finalmente introdujo por primera vez los astigmadores en el MEB

Se han realizado muchas técnicas de procesamiento de sefal; desde las técnicas de
procesamiento de sefial analégico, como son amplificacion diferencial, no lineal y de
diferenciacion, hasta la introduccién de las computadoras que proporcionan una sefial
digital y permiten el almacenamiento de datos. Actualmente muchos MEBs estan
equipados con cuadros de almacenaje digital que permite la observaciéon temporal de
ta imagen y posteriormente la transferencia a un disco magnético para su almacenaje
permanente. Todos los procesamientos realizados con métodos analégicos asi como
nuevos procesamientos pueden ser alcanzados con sefiales digitales. Hoy en dia los
MEBs estan equipados con computadoras con alta resolucién grafica y con potentes
programas de analisis de imagenes capaces de procesar y cuantificar las imagenes

digitales obtenidas

Se han encontrado otros tipos de contraste, que requieren un tipo especial de
instrumentacion, tal como, el contraste de tunelaje electrénico, producido por la
orientacion del cristal y la interaccion de la red con el rayo primario; también contraste
magnético, obtenidas en dominios magnéticos de una muestra

Por otro lado, las técnicas e instrumentacién asociadas a la preparacion de muestras
biologicas fueron también mejorandose, a tal punto que cualquier muestra biolégica
puede ser examinada con la seguridad que la imagen observada representa un estado
antes viviente. Hoy en dia se realiza la estabilizacién de muestras organicas delicadas
quitando o inmovilizando los fluidos de las células y cubriéndolas con una capa
delgada de un material conductor para examinarla en el MEB. El desarrollo de
sostenedores de muestras de baja temperatura ayudaron a reducir la pérdida de masa
y los dafios térmicos en muestras sensibles al calor.

La gran profundidad de campo que ofrece el MEB hace posible observar y analizar
objetos en tres dimensiones usando métodos estereoscépicos. La imagen de aspecto
tridimensional permite la observacién, la interpretacion y la medida definitiva de las
caracteristicas morfolégicas que ofrece la muestra, lo cual es una de las enormes

ventajas que ofrece en comparacién con la microscopia de luz.



En un MEB, es posible la adaptacion de un detector de rayos X, con lo cual se
convierte en un micro-analizador quimico de sonda electrénica. Hoy en dia los MEBs,
en su mayorfa, estan equipados con estos detectores que les dan mayores
capacidades analiticas. De esta manera la informacion topografica, cristalografica y
composicional de la misma area de observacion puede ser obtenida simultanea y

rapidamente

En Ia ultima década se ha introducido en el mercado un MEB que permite observar
muestras sometidas a presiones entre 100-1000 Pa conocido como “Microscopio
Electrénico de Barrido Ambiental”. Este MEB utiliza la técnica de evacuaciéon
diferenciall' para obtener una presién elevada en la camara de muestras, mientras
mantiene un alto vacio en el cafién de electrones. La técnica de evacuacion diferencial
consiste en mantener diversas regiones del MEB (camara de muestras, regiones de
las lentes y cafion electrénico) en vacios moderados cada una con su propio sistema
de evacuacion dedicado exclusivamente y separados por una pequefia abertura que

hace a la vez de abertura limitadora de rayo.

Algunos ejemplos de las distintas aplicaciones que se les pueden dar al MEB
(adaptado a un detector de rayos X) se resumen en:

+ Metalurgia. Observacién y reconocimiento de micro-estructuras e identificacion de
fases en piezas metalicas, semi-metalicas y no metalicas.

¢ Geologla. Identificacion y textura (inter-crecimientos) de minerales. Incluidos
aquellos minerales que se presentan en bajas concentraciones (de! orden de unos
pocos ppb), como los minerales de oro y plata.

¢ Recuperacién de minerales. Analisis de concentrados de minerales: cuantificacién

e identificacion de minerales (metalicos y no metalicos)

¢ Estudios forenses. Identificacidn de particulas que se encuentran en trazas, tales
como: fibras, pinturas, tierras, residuos de disparos u otros que contribuyan al

esclarecimiento de un heche.

¢ Arqueologia. Caracterizacion metaldrgica (micro-estructura, inclusiones y analisis
quimico) de objetos arqueo-metalirgicos. Caracterizacion de vasijas u otros
utensilios ceramicos (micro-estructura, minerales constituyentes). Analisis
elemental de pigmentos (minerales) empleados para dar color a distintos objetos



¢ Biologia. Estudios morfologicos y estructurales (ultra-estructural) de superficies

bioldgicas (células, bacterias, virus)

¢+ Medio Ambiente. Identificacion y clasificacién (por forma y tamafios) de particulas
(metalicas y no metalicas) encontradas en el medio ambiente (rios y aire), producto

de la contaminacién que se produce.

¢ Bio-materiales. Estudio de superficies de materiales Biocompatibles (materiales
utilizados para implantaciones), cineticas de degradacion o biodegradacion de

estos.
¢ En el estudio de diversos materiales: Semiconductores, Ceramicos y Polimeros.

¢ Medicién, identificacion y caracterizacion morfolégica de particulas sélidas (cuyés

tamafios pueden variar desde algunos nandémetros hasta algunos milimetros).

En la actualidad el Peru se ha caracterizado como un pais dedicado fuertemente a la
extraccion y recuperacion de minerales. Asi mismo, en e! area de fabricacién y estudio
de nuevos materiales cada vez requiere analisis mas exigentes. En todos estos
estudios el MEB ha resultado ser una herramienta muy poderosa que ayuda a
reconocer el tipo de problema, dejando al interesado decidir el tipo de solucion mas

conveniente.
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MOTIVACION Y OBJETIVOS

El presente trabajo viene a ser el primero realizado en la facultad de ciencias de la UNI
nuestro medio en base al Microscopio Electrénico de Barrido (MEB) en lo que se
refiere a la parte instrumental, principios fisicos y aplicaciones a la fisica de los
materiales. Este trabajo junto al estudio realizado con el Microscopio Electrénico de
Transmisién (MET) EM-300 (de la UNI), es un esfuerzo por desarrollar la Microscopia
Electrénica en el Peru.

La gran ventaja que posee el MEB (con EDS) casi en todas las areas de investigacién
lo convierten en una herramienta indispensable en cualquier laboratorio de
investigacion y de servicios. Sin embargo, saber como se genera la imagen y cual es
su relacién con la muestra es parte de la interpretacién de las imagenes obtenidas; y el
éxito de esta, requiere un reconocimiento del equipo y de la fisica del proceso de
interaccion muestra-electron.

La motivacion de la presente tesis fué el planteamiento de un programa de trabajo que
diera a conocer las diversas aplicaciones y los alcances del trabajo experimental con
un MEB, eventualmente acoplado a un médulo EDS, impulsando esta linea de trabajo
en la FC de la UNI. La presente tesis se propuso alcanzar los siguientes objetivos.

e Poner en funcionamiento el Microscopio Electrénico de Barrido (MEB) HITACHI
S-500 de la facultad de Ciencias de la UNI (recibido en donacién de la compafiia
Xerox de USA).

e Acondicionar el laboratorio para el analisis.

e [Establecer una metodologia de trabajo en el laboratorio de microscopia
electronica, para hacer uso 6ptimo del MEB.

e Adiestrarse en el uso y mantenimiento del MEB en general (usando como prototipo
el MEB HITACHI S-500) conociendo el proceso de cémo se realiza el sondeo, la
formacién de la imagen y la interpretaciéon respectiva.

e Realizar distintos estudios relacionados a la obtencidén de distintos materiales (en
los laboratorios de investigacion de nuestra facultad) y otros estudios relacionados
a la ciencia de los materiales.

e Impulsar los alcances del MEB a distintos cientificos y empresas que laboran en
nuestro medio para contribuir en la solucién de su estudio o problema especifico.
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1 INTRODUCCION Y LOS PRINCIPIOS FiSICOS DEL
MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO (MEB)

11  DESCRIPCION GENERAL DEL MEB

El MEB es una herramienta de investigacibn que permite la observacion y
caracterizacion superficial de distintos materiales sélidos a escalas microscépicas y
sub-microscopicas,; para lograr esto, cada punto del area a ser analizada, es irradiada

secuencialmente por un fino haz de electrones, conocida como la sonda electrénica.

Cuando la sonda electrénica interacciona con un punto de la muestra (un punto es el
area de la seccion transversal de la sonda electronica), en ella se produce una serie
de dispersiones electronicas elasticas e inelasticas. La pequeria regiébn donde se

producen las interacciones se denomina volumen de interaccion.

El resultado de las dispersiones genera diversas sefales (electrones, fotones vy
fonones); cuyas intensidades y energias dependen de las propiedades de la muestra.
Entre las seflales que se producen, podemos mencionar a los electrones secundarios
(ES), electrones retrodispersados (ER), electrones Auger (EA), rayos X caracteristicos
y fotones de diferentes energias. Cada una de estas sefales es sensible a una cierta
propiedad fisica de la muestra (ya sea topografia de la superficie, composicion

quimica u orientacioén cristalografica).

Estas sefales son seleccionadas y recolectadas por detectores especificos, los
cuales las convierten en sefales eléctricas de video que sirven para modular el brillo
de un punto (o pixel) en la pantalla de un Tubo de Rayos Catédicos (TRC). De esta
manera, existe una relacion entre la propiedad fisica que presenta dicho punto de la
muestra y el brillo del punto en el TRC. Ahora, si la sonda “barre” o recorre toda el
area, la variacion de dicha propiedad, en cada punto del area, generara una imagen
en la pantalla del TRC (Figura N°1.1).

E! MEB en su configuracion elemental cuenta con una lente electrostatica (el caién
de electrones), dos lentes electromagnéticas demagnificadoras (la lente
condensadora y la lente objetivo) y un detector Everhat-Thornley. Las lentes en
conjunto, logran formar la sonda electrénica justo sobre la superficie de la muestra

mientras que un par de bobinas deflectoras (una para el eje X y otra para el eje Y),

*En algunos modelos, como el HITACHI S-500, cuentan con tres lentes: dos lentes condensadoras
(interconectadas) y una lente objetivo.
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colocadas justo antes de la lente objetivo, se encargan de deflectar el haz de

electrones, produciéndose el barrido sobre cada punto de la superficie de la muestra.

Por otro lado, el detector Everhat-Thornley, tiene la capacidad de detectar tanto la

combinacién de ES y ER, como ER solamente.

o

Bobinas de
deflexion

Caiion de
clectrones

Lente Condensadora

Control de
deflexion
del Haz

Lente
Objctivo

Muestra

Detector

Control de modulacion
de la intensidad del
hazen el TRC

Imagen

Figura N°1.1: Diagrama esquematico mostrando el funcionamiento de un

Microscopio Electronico de Barridd™!.

Para un mejor entendimiento del funcionamiento del MEB, este se puede dividir en

tres sistemas fundamentales: el sistema de iluminacion, el sistema de deteccion y

procesamiento electronico de sefal, y el sistema de vacio. Para el funcionamiento del

MEB es necesario que funcionen estos tres sistemas en forma simultanea.
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1.1.1

EL SISTEMA DE ILUMINACION

Llamado también columna electrénica. Se encarga de producir un haz de electrones

energéticos, cuyo didmetro final, o didmetro de sonda, sea pequefio; pero, con

bastante corriente electrénica (corriente de sonda) como para producir suficiente

sefal cuando el haz interacciona con la muestra.

Carion de
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Bobinas de
Alineamiento

Lentes
Condensadoras

Control de la apertura\
de salida

(3® abertura)
(q
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salida o 3?
apertura
Objetivo
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/
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\&
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At
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S\
N
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Apertura intermedia o
/ 2 apertura
Vilyula Intermedia

Cable de Alta

_~ Tensién

Apertura de
entrada o |1*
apertura

Tubo de linea
superior

Bobinas
Astigmadoras

=
—

Deflexion Tubo de linea

>,

inferior

Control de la

Apertura final de la
,‘"/Lente Objetivo
L\Muestra

AN

Figura N°1.2: Seccién transversal del Microscopio Electrénico de Barrido (HITACH! S-500) 1l
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La columna electronica consta basicamente de un caién de electrones, una o dos
lentes condensadoras, una lente objetivo, las bobinas de deflexion, las bobinas de
alineamiento (Gun Tilt y Gun Shift), las bobinas astigmadoras y aperturas
delimitadoras de corriente (Figura N°1.2).

En el caiién de electrones; los electrones son obtenidos por calentamiento de un
delgado filamento de tunsgteno (Emisiéon termoiénica) y son acelerados (energizados)
por alto voltaje; ademas, debido a la configuracién geométrica y a los potenciales de
los electrodos del caion (catodo, anodo grilla 6 Bias), ellos tienden a cruzarse
(converger) en una pequefa area circular conocida como el crossover (Capitulo N°2,
Figura N°2.1); el didmetro de este crossover puede variar desde 50 hasta 200 um,
siendo mas pequefo cuando el voltaje de aceleracion es mas alto. El voltaje de

aceleracion puede variar en la mayoria de los MEBs desde 1 hasta 30 keV.

El crossover sirve como objeto para el juego de lentes subsecuentes, las cuales junto
con las aperturas, son usadas por tres motivos: controlar el tamafo, la corriente y el
angulo de incidencia de la sonda final. La disminucion del tamafio de la sonda lo
hacen en conjunto la lente condensadora y la lente objetivo; la corriente de sonda es
controlada por la lente condensadora, la apertura de salida de la lente condensadora
y la apertura final de la lente objetivo; mientras que el angulo de incidencia es

controlada por la lente objetivo y su correspondiente apertura final.

Las bobinas de deflexion se encargan de barrer (o recorrer) la sonda sobre una
pequefia superficie cuadrada de la muestra cuya imagen se desea obtener. El
proceso de barrido se logra con dos pares de bobinas de deflexiéon, un par para cada
eje, X e Y, respectivamente. El primer par deflecta el haz a lo largo del eje X (posicion
Y constante) hasta llegar al final del lado del cuadrado, el segundo par desplaza el
haz sobre el eje Y a una posicion adyacente. Este proceso se repite hasta recorrer
una pequeia superficie cuadrada de la muestra. Simultaneamente, se deflecta el haz
de electrones del TRC hasta barrer completamente la pantalla, correspondiendo asi

cada punto analizado en la muestra con cada punto de la pantalla del TRC.
1.1.2 SISTEMA DE DETECCION DE SENAL

Los ES y ER, emitidos por la muestra después de que el haz de electrones

interactien con la muestra, pueden ser colectados por el detector Everhart-Thornley.

* En sistemas antiguos, como el MEB HITACHI S-500, el Gun Shift y el Gun Tilt esta conformado por
un sistema mecanico, ademas de una bobina electromagnética Gun Tilt para afinamiento fino.
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Este esta compuesto por un sistema Centellador-Fotomultiplicador, que en conjunto
convierten estas seflales en sefales eléctricas de video que posteriormente es

amplificada y usada para controlar el brillo del TRC.

Guia de luz
Centejlador Fotomultiolicador

Rayos
incidentes
Hacia el

Amplificador
de video

Canasta de Faraday

Figura N°1.3: Diagrama esquemético del detector Everhat-Thomley"™®.

La canasta de Faraday, cumple doble funcién, puede ayudar a colectar todos los ES
(300 V), asi como repelerios (-50 V) en su totalidad (Capitulo N°2.2). El centellador es
de CaF; dopado con europio, cuya funcion es emitir luz cada vez que son golpeados
con electrones energéticos (es por esto que el centellador esta conectado a un
potencial externo de 12 kV, el cual eleva la energia de los electrones secundarios
incidentes). La luz emitida por el centellador es conducida hacia el fotomultiplicador
por medio de una guia de luz (varilla de vidrio transparente). El fotomultiplicador se
encarga de convertir los fotones en pulsos eléctricos. Cada vez que la luz golpea la
fotocelda de entrada del fotomultiplicador (compuesto de antimonio y bario), esta
produce electrones (efecto fotoeléctrico), los cuales son acelerados y multiplicados
(emision de electrones secundarios) por placas (dinodos) puestas a potenciales

crecientes (Figura N°1.3).
1.1.3 SISTEMA DE VACIO
Las razones por el cual el sistema de vacio es importante en el MEB son:

= Los rayos electronicos no pueden ser generados y mantenidos en un ambiente
con gas (aire); ya que el alto voltaje requerido, ionizaria al gas, y provocaria
descargas eléctricas indeseables en el cafidon (esto generaria corrientes de sonda

inestables).
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= La presencia del oxigeno, puede provocar la oxidacion del material emisor,

disminuyendo su eficiencia y su tiempo de vida.

= Las moléculas de gas en la camara de muestras interaccionan con los electrones

secundarios (ionizandolas o desviandolas) no permitiendo que lleguen al detector.

= Los gases en la cAmara de muestras, ya sea aire y/o los gases formados por
evaporacion de la muestra, pueden formar compuestos, que al condensarse

sobre la muestra (contaminacién) no permita el analisis correcto de ella.

El sistema de vacio esta conformado por una bomba mecanica rotatoria y una bomba
difusora de aceite o una turbo-molecular, que en conjunto llegan a alcanzar un vacio
de 10™Pa.

Bomba mecanica rotatoria: También llamada bomba de bajo vacio, ya que la
presion final alcanzada es de alrededor de 0,1 Pa. Su velocidad de transferencia es
de aproximadamente 100 //min . Posee dos funciones especificas: primero realiza
un vacio previo en el MEB (0.1 Pa), donde la bomba de alto vacio opera mas
eficientemente; posteriormente, esta sirve como bomba de desfogue para la bomba

de alto vacio (capitulo N°3).

Bomba difusora de Aceite: llamada también bomba de alto vacio, ya que alcanza
presiones de hasta 10 Pa. Su velocidad de evacuacién es aproximadamente 1000
!/s. Su funcién principal es crear el alto vacio dentro del MEB. Cuando esta bomba
no funciona en condiciones 6ptimas; moléculas de aceite pueden difundirse hasta
llegar a la muestra y a la columna del MEB, contaminandolas. Esta es la desventaja

principal de este tipo de bombas.

Bomba turbo-molecular: Proporciona altos vacios mas “limpios” (sin particulas de
aceite), ya que utiliza un disefio puramente mecanico. El principio de funcionamiento
de éste tipo de bombas es parecido a la de una compresora de aire comun. Consiste
de placas conectados a rotores, las cuales son conectadas a un eje comun, el cual
los hace girar a grandes velocidades (90000 rpm). El disefio geométrico de las placas
es de tal forma que al golpear a las moléculas de gas los envia a la parte inmediata
inferior de la bomba, donde otra placa hard lo mismo. De esta manera, el aire es
llevado hasta la parte inferior de la bomba, donde la bomba mecanica expulsara el
aire hacia el exterior. La desventaja de este tipo de bombas es su alto costo en el
mercado y la vibracién producida al girar los rotores.
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Existen otros tipos de bombas de alto vacio, como la Bomba Getter, bombas de
cryo-adsorcion y la bomba idnica (por “sputtering”). A diferencia de las anteriores que
expulsan el gas hacia fuera del MEB, éstas lo retienen dentro del MEB, en la
superficie de la bomba. Estas superficies son usualmente enfriadas con Nitrégeno
liquido para mejorar la velocidad de captura. Después de un periodo de tiempo de
uso, la superficie debe ser renovada. Esto se logra, ya sea, cubriéndola por
sublimacion del mismo material (Bombas Getter y bombas de cryo-adsorcion) o
evaporando las moléculas del gas (dejando la bomba a temperatura ambiente). De
esta manera, la superficie queda libre para las préximas capturas. Estos tipos de
bombas son usados para conseguir ultra altos vacios (alrededor de 10° Pa), los
cuales son necesarios para el funcionamientos de cafiones de electrones especiales,

como el hexaboruro de Lantano (LaBg) o fuentes emisoras de campo.
Configuracion del sistema de vacio

Las configuraciones del sistema de vacio casi no varian para los distintos modelos de
Microscopios. En la Figura N°1.4 se muestra dos distintas configuraciones: con
bomba difusora y bomba turbomolecular; MEB HITACHI S-500 y MEB PHILIPS 515
respectivamente. Ambos sistemas utilizan circuitos electrénicos loégicos que realizan

el alto vacio automaticamente.

@ (b)
PVs
PV3
Pirani Gauge PVI
LV3
Valvula de Penin
entrada de aire Gauge
Bomba

Difusora
Bomba

oria

Bomba

Bomba

A Bomba
Rotatoria Rotatoria Turbomolecular
2 1
Figura N°1.4: a) Configuracion de sistemas de vacio con bomba difusora; y b) con bomba
turbomolecular " '®. El Pirani Gauge y el Penin Gauge son medidores de

vacio®". PV1 al PV5 son vélvulas electro-neumnéticas, mientras que LV1;LV2 y
LV3 son vélvulas electromagnéticas de entrada de aire.



1.2 OPTICA ELECTRONICA

Para describir el comportamiento del haz de electrones a través de lentes
electromagnéticas (utilizadas para formar la sonda electrdonica final), la Optica
electronica, utiliza las leyes de la dptica geométrica para lentes ideales'™. Esto es

posible debido a la analogia que presenta el principio de minima accion!'”

B *
(s Imvdszo , usados para describir el recorrido de las particulas a través de dos
A

B
medios diferentes), con el principio de Fermat!® (s _[n.ds =0, usados para describir el

A

recorrido de la luz a través de dos medios diferentes); Figura N°1.5.

4 (a) Particula Al (b) Luz
”I
P \
) Medio 1
Medio 1 i
]

Medio 2 3 Medio 2'

By P> "

B B'

Figura N°1.5 a) camino seguido por una particula atravez de dos medios diferentes
b) camino seguido por un rayo de luz atravez de dos medios diferentes.
Estos resultados sugieren que los métodos de la Optica geométrica, pueden ser
usados para resolver problemas mecanicos (movimiento del electron), siempre en

cuando se asocie el momentun (p) que lleva la particula con el indice de refraccion.

Es decir?:

n . p (1.1)

Consideremos a un electron que es abandonado, con velocidad cero (p =0), sobre

un campo cuyo potencial varia desde cero hasta un valor maximo ¢, . El indice de

refraccion en cualquier punto de la superficie equipotencial ¢ esta dado por®®:

2

»p—=e(p = n : 2mep (]-2)

2m

. A R
En realidad el principio de minima accion es J'rd, =0, pero p.ds =2Tdt, entonces queda § Imv.ds =0.
A

A
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Por otro lado, Las leyes basicas de la éptica geométrica'®, (Figura N°1.5):
1. La propagacién de los rayos es en linea recta donde » es constante.

2. La ley de Reflexion: i=o.

3. La ley de Refraccion; seni _";

seno

4. La independencia de los rayos.

Estas son cumplidas tanto para la dptica geométrica y la 6ptica electrénica®. Las tres
primeras se deducen facilmente del principio de Fermat y del principio minima accién.
La cuarta es valida para fotones de baja energia; mientras que para la Optica
electrénica, solo se cumple cuando la densidad de corriente electronica es muy baja,
de tal manera que los electrones no interactuen entre si'.

1.2.1 LENTES ELECTRONICAS

Mientras que las lentes usadas en la éptica de la luz visible son de vidrio; ciertas
distribuciones de campos (eléctricos o magnéticos) pueden ser usadas como lentes
para los rayos electronicos. En estos casos, el cambio del indice de refraccion es

continua, y los rayos son curvas continuas (dentro del campo).

Ahora, para que un sistema fisico se comporte como una lente ideal, esta debe cumplir
las tres condiciones de Clerk Maxwell, validas para la 6ptica geométrica®?..

1. Cada rayo procedente de un punto del objeto, debe después de pasar a través del
instrumento converger a, o diverger de, un simple punto de la imagen

2. Siel objeto es una superficie plana, perpendicular al eje del instrumento, la imagen
de algun punto de este debe también yacer en un plano perpendicular a este.

3. La imagen de un objeto sobre este plano debe ser similar al objeto, ya sea si sus

dimensiones lineales se alteren o no.

Sin embargo, se ha demostrado que ningun sistema fisico” puede ser construido y
satisfacer los requerimientos de una lente ideal®. No obstante, en la aproximacién de

Estas interacciones son conocidas como el efecto Boersch y provocan una leve dispersion en la energia
de los electrones’.

Un sistema fisico puede ser: una lente convencional de vidrio, una lente magnética, una lente
electrostdtica o cualquier dispositivo usado como una lente.
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rayos paraxiales''” (rayos cercanos al eje), el sistema fisico se comporta como una
lente ideal; y es por esto que son validas todas las formulas (conocidas) para las

lentes ideales.

Si R es el campo (ya sea eléctrico o magnético) dentro de la lente (no existe carga
encerada) entonces se debe cumplir:

OR R
OR-‘+ ’+E3 =0 (1.3)
o&x ody Oz

La segunda condicién de Clerk Maxwell nos sugiere que cualquier tipo de lente debe
tener un eje de simetria. Por lo tanto, la distribucién de campo, eléctrico o magnético
(o los potenciales respectivos), deben tener un eje de simetria. si R se representa por

un potencial escalar p,, .,, este debe de cumplir (usando coordenadas cilindricas):

0P a{ﬁ’):o (1.4)

ol ror\l or
La solucién a esta ecuacién, teniendo en cuenta la aproximacién paraxial, es®:

n w
9z 2, 9 4

p("z) =q(z)_ 4 r-+ 64 | O, (15)

Donde q,,, = P ¥ las derivadas estan con respecto a z.

1.2141 LENTES ELECTROSTATICAS

Estan constituidas por un sistema de electrodos, cuyos potenciales electrostaticos
estan dispuestos para obtener una distribucion de campo axialmente simétrico. La
Figura N°1.6 representa la region de una lente (cuyo eje Z representa el eje de
simetria), en donde el campo dentro de la lente esta representado por el potencial

P, Y P, €s el potencial en el eje de simetria (., =¢.,). ¥ Y ¢; son los
potenciales de entrada y salida (fuera de la lente); y @ es angulo de la pendiente (ro’)

de la trayectoria del electron justo en la entrada de la lente (r=r,z=0).

o
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Trayectoria del electron.

/’_\ .......... Pendiente de la trayectoria en Z=0
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Figura N°1.6: Diagramg{ 2c]ie la trayectonia de un electron en un campo electrostatico axialmente
simétrico™.

Para encontrar la ecuacién de la trayectoria de un electrén, cuando éste ingresa

(z=0) a la regién del campo (Figura N°1.6) a una distancia , con pendiente de

trayectoria 7/, se debe de aplicar la 2° ley de Newton?.

d(mr)=e6¢) (16)
at or

Usando la aproximacién paraxial (Ecuaciéon N°1.5), la ecuacién anterior queda®®:

! i
r”+¢ r’+¢ r=0 (1.7)
29 49
Donde todas las derivadas son con respecto a z.La solucién a esta ecuacion es:
r=r,P_, + ro'Q(_,) (1.8)

Donde, P(z)’Q(z) son funciones de z solamente.

No Obstante, la expresion anterior es la ecuacion de la trayectoria para los rayos
paraxiales que atraviesan un campo eléctrico axialmente simétrico. Las conclusiones
obtenidas del comportamiento de este sistema estan de acuerdo con propiedades de
una lente ideal. Entre las deducciones mas importantes obtenidas de la Ecuacién
N°1.8 se pueden mencionart?:




1° plano focal Planos principales 2° plano focal

n
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Figura N°1.7: Puntos y planos principales para una lente electrostatica. 2 H , ¥ H,sonlos
puntos principales; F, y F, son los puntos focales

Todas las formulas validas para lentes ideales son validas para las lentes
electrostaticas, teniendo en cuenta que el indice de refraccién en este caso es®

P T
@l PP _ P

(1.9)

So S: ﬁ - .fZ
M = yl i nt}au = ao (DD (] .10)
«vu nral a.‘ ¥ WJ
S ; Lo (1.11)
f e

1. Si ¢_,¢, son constantes los planos principales son cruzados (ver Figura N°1.7).

2. Siuna lente electrostatica es rodeada por regiones donde ¢ es constante, la lente

es siempre convergente.

En las regiones fuera de la lente, los potenciales son constantes y los rayos son lineas
rectas. Mientras que dentro de esta regién, 0< Z </, la trayectoria esta dada por la

solucion de la segunda ley de Newton

Un ejemplo aplicado al MEB sobre este tema, es el cafion de electrones, el cual es
una lente convergente que consta de tres electrodos: catodo, grilla y anodo (ver
Capitulo N°2.1)
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1.2.1.2 LENTES MAGNETICAS.

Al igual que las lentes electrostaticas, las lentes magnéticas son constituidos por

campos magnéticos axialmente simétricos; los cuales son producidos por una

corriente eléctrica que circula por una bobina. El campo producido es transportado a

una pequefa regién (region de la lente) por medio de un circuito magnético (barras de

hierro); la forma final del campo lo determina el par de piezas polares (norte y sur), que

son pequefiios conos de hierro que se colocan en los extremos finales del circuito

magnético?. La distribuciéon del campo caracteristico para las lentes magnéticas es

mostrada en la Figura N°1.8

Pieza polar (a) Pieza polar

norte H. sur H

| i
N

H

r

__,.-_..__..__> ~

V V

Figura N°1.8: (a) Mostrando las lineas de campo magnético a lo largo del eje de simetria (Z ) o eje
oéptico; (b) la distribucién de intensidades de los campos H .y H_, cerca al gje @

En la aproximacion paraxial, las componentes radial (H,) y axial (H,), del campo

magnético axialmente simétrico f, pueden obtenerse a partir del potencial magnético

escalar'? M y usando la aproximacion paraxial (Ecuacién N°1.5):

] 2
6M / _m(z) 2 m(z)

H. = =m r — .
ez P 4 64

H = oM - —'”(”z) m(l:) 3
" or 2 16

Donde, m,_, es el valor del potencial magnético en el eje 7, es decir m, = M

También (como r es pequeio):

Hrz_raHz
2 &
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Para encontrar la trayectoria de un electron en la region del campo (regién de la lente)
es necesario resolver la 2° ley de Newton:

F=-°VvxH (1.15)
C

6 utilizando coordenadas cilindricas!'?

F =%y 99 (1.16)
c dt

= e, o (1.17)
c dar c dt

Utilizando las Ecuaciones N°1.12, 1.13 y 1.14 (aproximacion paraxial) y teniendo en
cuenta ademas que el electrén lleva energia cinetica (producto de un potencial de

aceleracién @), las ecuaciones se reducen a'?:

r =—( ) ]er (1.18)

8mciop
IZ
o =| € i 1.19

Donde todas las derivadas son con respecto a z;y ¢ es el potencial de aceleracion.

L a solucién en ambos casos son respectivamente:

r:ru'PlZ‘a-i_rc.;(..)lZl (]'20)

}

> 2 !
g =| —< Hd 121
Il [xmc2w] I:[ z Z ( )

Donde, P(Z)’Q(Z) son funciones de Z solamente.

Las deducciones obtenidas de la Ecuacion N°1.20 estan de acuerdo con las
propiedades de una lente ideal. Mientras que la Ecuacion N°1.21 indica que todos los

rayos que atraviesan la region del campo rotaran un angulo € adicional.

Por lo tanto, todo campo magnético axialmente simétrico, en la aproximacién paraxial,
se comportard como una lente ideal para electrones. De esta manera, todas las
relaciones conocidas para las lentes ideales pueden ser aplicadas para las lentes
magnéticas, con la salvedad que la imagen siempre aparecera rotada un angulo A#°¢
{Figura N°1.9).



Una descripcion cualitativa de la accion de enfoque de una lente magnética es la
siguiente: Un rayo inicialmente paralelo es afectado por la componente radial del
campo magnético y sufre una fuerza en direccién perpendicular al plano de la hoja, el

cual crea una componente de velocidad r¢ en esta direccion. Esta componente de la
velocidad interactuan con la componente Z del campo magnético, el cual crea una

fuerza hacia el eje de la lente. Esta fuerza es la responsable de la accién de enfoque.

Po
Lente

Zi

Figura N°1.9: Formacién de imagen con una lente magnética'”

A continuacion se mencionan algunas caracteristicas de las lentes magnéticas que
son deducidas de las Ecuaciones N°1.20 y N°1.21%:

1. Todas las férmulas validas para lentes ideales se aplican a las lentes magnéticas.

2. Todas las lentes magnéticas son siempre convergentes, ya sea si el objeto se
encuentra dentro del campo magnético o no. Lo cual es cierto para las lentes
electrostaticas, siempre en cuando, el objeto este libre de campo.

3. En la ausencia de campos electrostaticos, el indice de refraccién es la misma en el

espacio objeto y en el espacio imagen, y por lo tanto f, = fz

4. Los planos principales son siempre cruzados.

5. Las propiedades de emfocamiento dependen criticamente de ¢, el potencial de

aceleracion.
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6. Laimagen se encuentra rotada a un angulo de 180°+68, con respecto al objeto.

7. Debido a que & no aparece en la ecuacion para ¥ , es posible emplear la
construccién geométrica para rayos en un plano /', Z . La rotacion de la imagen

puede ser afadida posteriormente.

Las lentes usadas en el MEB generalmente producen campos cuya distribuciéon para

1, tiene la forma de campana (ver la Figura N°1.8(b));

= Ho (1.22)

el

Donde H  es el valor maximo de H, y a es una constante igual al semi-ancho de la

distribucién a media altura.

Si H, es pequefa (lente débil), y la distancia entre las piezas polares es pequefa

(lente delgada); el calculo de la longitud focal y el angulo de rotacién es inmediato.

1

-1/
r, tan"'r,

> / r
l<< f

Figura N° 1.10: Diagrama esquemdtico de una lente delgada'”

Del grafico anterior:

’j"; =—r (1.23)
Integrando la Ecuacion N°1.18 y utilizando la Ecuacién N°1.23, obtenemos:
!
} = gmec2¢ 0 H’dz (1.24)
De la Ecuacion N°1.19, 6, esta dado por:
!
0 =(8m‘;2¢)/‘2 Uj H.dz (1.25)
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Introduciendo el valor del campo magnético dado por la Ecuacién N°1.22 (forma de
campana), se obtiene:

2a

f= 2 Paa K?<<1 (Lente delgada y débil) (1.26)

Donde

, _ellla’ _ellld’

= = 1.27
8mc’p  8mV (1:27)

Donde: V' es el voltaje de aceleracion inicial de los electrones, y esta en voltios.

Pero el campo H A depende directamente de la corriente / que circula por la bobina

de la lente y del numero de vueltas con que ésta cuenta; es decir:

H, o« NI (1.28)

Por lo tanto, la distancia focal sera:

;7
oC 1.29
/ (NT)? (1.29)
Por otro lado, el angulo de rotacién esta dado por:
O = 7K para K? <<1 (1.30)
también:
NI
3
6 o = (1.31)

Es decir, la longitud focal y el angulo de rotacion cambiaran cuando el voltaje de
aceleracion inicial V' cambie, y/o cuando la corriente que circula por las bobinas de las
lentes cambie /. Este efecto se manifiesta en la pantalla del TRC como una rotacion

de la imagen.
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1.3 INTERACCION DE LOS ELECTRONES CON LA MATERIA (SOLIDO)

Cuando un haz de electrones con determinada energia interacciona con los atomos

del sélido, lo hace en forma elastica o inelastica®™.

La dispersion elastica es
responsable de la desviaciéon de la trayectoria de los electrones dentro del sélido,
dando lugar a los electrones dispersados fuera de la superficie, conocidos como
electrones retrodispersados; mientras que la dispersion inelastica, limita la
profundidad de penetracion, y van creando a su paso otros tipos de sefales (EA, ES,

RX caracteristicos, etc.) hasta que ellos son capturados por el s6lido.
1.3.1 DISPERSION ELASTICA:

Se llama interaccién elastica a la colision de los electrones energéticos incidentes con
el nucleo de un atomo, parcialmente apantallados por los electrones orbitales; sin
pérdida de energia, solo una desviacién de su direccién inicial. En cada interaccion
elastica puede producirse una desviaciébn entre 0° y 180°. La seccion transversal
diferencial, para una desviacion w con respecto a la direccion inicial, es descrita por

la expresion de Rutherford para nucleos apantalladosm:
do e’ Z? ]
dQ 16x%el E? . 2y
sen’ (@) + ~
k - 4ma,Z

Donde, Z es el nimero atdbmico, £ es la energia del electrén, e.es la carga del

(1.32)

electron, g, es la permitividad electrica, a,, es el radio de Bohry A es la longitud de

onda del electrén incidente!.
t.3.2 DISPERSION INELASTICA:

En un proceso inelastico el electron energético incidente interactiia con los electrones
orbitales de los atomos de la muestra; tanto con los de las capas interiores (enlace
fuerte) como con los electrones de la periferia (débilmente enlazados). Después de la
interaccion, el electron pierde energia cinética, la pérdida puede ser de solo algunos
eV como de la totalidad de la energia que tiene. En este proceso los electrones sélo
se desvian un pequefio angulo, generalmente menor a 0.1°.

Entre los procesos de dispersion inelastica mas importantes para el MEB®™ tenemos:

excitacion del Fonén!" excitacion del Plasmon®™, excitacion de electrones
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secundarios®, ionizacion de capas interiores del atomo (produccién de rayos X

caracteristicos o electrones Auger) y Bremsstrahlung o rayos X continuos.

Las secciones transversales para cada proceso inelastico, en general es dificil de
obtener para cada muestra. Sin embargo, en muchos calculos es conveniente

agrupar todos los procesos inelasticos y considerar que el electron va perdiendo
1

energia continuamente (dE/ds) durante su recorrido por la muestra. Segtin Bethe

la perdida de energia, en ke V/n ., esta dado por:

1.166E
E__5miy, 2P 1y 1-166E,

1.33
ds AE, J (1.33)

Donde: N, es el numero de Avogadro, Z es el numero atémico, A es el peso
atomico, p es la densidad de la muestra, F_ es la energia media (en kel') a lo

largo del segmento S y .J es el potencial de lonizacién (ke V).

El potencial de lonizacion se define como la pérdida de energia promedio para la
interaccion inelastica (considerando todos los procesos de pérdida de energia); y ha

sido obtenido por Berger y Seltzer como!'

Jigy =(9.76Z +58.5Z %) x107 (1.34)

1.3.3 VOLUMEN DE INTERACCION Y RANGO ELECTRONICO

Los efectos combinados de la dispersion elastica e inelastica, dan lugar a una region
sobre la cual, los electrones interactian con el sélido cediéndoles energia y
produciendo sefales medibles. Esta region es conocida como el volumen de
interaccion™. La forma y profundidad del volumen de interaccién limita la resolucion
maxima que puede alcanzar el MEB. A esta profundidad se le conoce como rango

electrénico. Kanaya y Okayama!' encontraron experimentalmente una expresién

para el rango electrénico (R, ):

_ 0.0276AE.°

Ry = 2%, (1.35)

Para determinar el volumen de interaccion en determinada muestra de interés se usa
la técnica de simulacién de Montecarlo®. No obstante, las formas del volumen de
interaccion pueden ser comprendidas cualitativamente utilizando la expresion de
Rutherford (Ecuacién N°1.32) y la formula de Bethe (Ecuacién N°1.33).



En la Figuras N°1.11(a) se observa la variacién del volumen de interaccion si se varia

la energia del electrén incidente, en una muestra de Hierro. Cerca de la superficie

ellos no sufren muchas interacciones elasticas (n- o« 1 EZ}, ni pierden rapidamente su

energia (dE/ds « 1/E); mas bien, conservan su direccion inicial. Después que han

perdido suficiente energia comienzan a sufrir mas interacciones elasticas (n o<1 Ez)
y se desvian de su camino original, perdiendo con mas rapidez su energia. La
profundidad y el ancho de esta, sera mayor cuando la energia de los electrones

incidentes es mayor.

Figura N°1.11: Comparacion de la forma y profundidad, utilizando la simulacion de
Montecarlo, para: (a) distintas energias de haz de electrones, 10 keV, 20 keV y
30 keV; b) distintos muestras: C, Fe y Au; y (c) distintas angulos de incidencia:
0°, 45°y 60°".

En las Figuras 1.11(b) se muestra los diferentes volimenes de interaccion cuando un
haz de electrones con 20 keV de energia inciden sobre muestras cuyos nimeros

atomicos promedio son diferentes. En materiales cuyo niumero atomico promedio es
alto, aumenta la probabilidad para la dispersién elastica ((rocZZ), los electrones
rapidamente cambian su direccion inicial de vuelo y retornan a la superficie; la forma
del volumen de interaccién es parecido a la de una semi-esfera (con el centro en e!
punto de impacto). En materiales de menor numero atémico la probabilidad de sufrir

una dispersién elastica es relativamente menor, por ende los electrones conservan su



direccion inicial de viaje, permitiendo una penetracién mayor; en este caso, la forma

aproximada para el volumen de interaccion es parecido a !a de una “pera”.

Si la muestra esta inclinada, el volumen de interacciéon disminuye; pero, éste se
extiende a lo largo de la superficie de la muestra (Figura N°1.11(c)). Al principio los
electrones tienden a seguir su direccion inicial de vuelo (poca dispersioén elastica); y
cuando ellos acumulan un angulo de dispersion grande, retornaran hacia la superficie
dejando la muestra. Debido a esto, la profundidad de penetraciéon disminuye; el
recorrido lateral paralelo a la superficie crece; y aumenta la cantidad de electrones

retrodispersados.

14 SENALES OBTENIDAS EN EL PROCESO DE INTERACCION

Entre las sefiales que se producen, podemos mencionar a los electrones secundarios
(ES), electrones retrodispersados (ER), electrones Auger (EA), rayos X
caracteristicos, rayos X continuos y fotones de bajas energias (Figura N°1.12). Cada
una de estas sefiales es sensible a una cierta propiedad fisica de la muestra (ya sea

topografia de la superficie, composicion quimica u orientacion cristalografica).

Electrones

incidentes

o primarios
(EP)

Electrones

incidentes o

primarios
(EP)

Electrones
Secundarios

(ES
Electrones
Retrodispersados
(ER)

Rayos

Catodoluminiscencia Electrones

Electrones Auger

Electrones (EA)

secundarios
(ES) Electrones
Retrodispersados

(ER)

Rayos X
continuos

@ - Electrones Absorbidos

Generacion de

corriente en la

muestra Fluorescencia de
rayos X

Rayos X
caracteristicos
(RX)

() (b)

Figura N°1.12: a) Produccién de sefales en el proceso de interaccion. b)Profundidad donde
ellos son producidos™.

37



Los ES son creados por interacciones inelasticas entre los electrones primarios con los
electrones de la banda de valencia de la muestra; de tal manera que los electrones
producidos tengan la suficiente energia como para vencer a la funcion trabajo del

material.

La produccién de EA y de rayos X caracteristicos tienen el mismo origen, la ionizacién
de las capas internas del atomo. El exceso de energia generado, cuando un electron
de la capa superior llena la vacancia de la capa ionizada del atomo, puede ser
convertida a un cuanto de rayos X de energia hv =E,—-E,, o transferido a otro
electron atomico (del mismo 4tomo); el cual deja la muestra como un EA, cuya energia

cinética de salida es: E,—FE, menos la energia necesaria para vencer la energia de

ionizacion y a la funcién trabajo del material. De esta manera, los EA llevan
informacion acerca de la composicion quimica de la superficie de la muestra (algunos
nandmetros por debajo de la superficie}

Una vez producido los rayos X estos pueden ser absorbidos por otro atomo de la
muestra, excitando un electrén de la capa interna hasta capas superiores, al retornar
el atomo a su estado fundamental, lo hace emitiendo sus rayos X caracteristicos, a
este proceso se le llama fluorescencia de rayos X

Debido a la desaceleracién que sufren los electrones primarios al interactuar con el
campo eléctrico producido por el nicleo atomico apantallado se originan fotones de
distintas energias. La energia de estos rayos X puede tomar desde un valor cero hasta
la energia del electron incidente. La intensidad de los rayos X continuos para una
energia determinada esta dada por la regla de Kramers®!:
o iZ(E,-E,)

F )

v

j A (1.36)

Donde Z es el numero atomico promedio, E, es la energia del rayo incidente, i es la

corriente de rayo, E, es la energia del foton de rayos X continuo del cual se desea

calcular su intensidad.

Entre los fotones de bajas energias se encuentran aquellos que son originados por
catodoluminiscencia. Este fenébmeno se da en materiales aislantes y semiconductores;
y se generan cuando los electrones primarios excitan a los electrones de la banda de
valencia, llevandolos hasta la banda de conduccion creando un par hueco-electron; y
si no existe un potencial acelerador estos se vuelven a recombinar emitiendo un fotéon
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cuya energia es caracteristica del material. Generalmente estas energias estan entre
2y 5 eV (espectro de luz visible).

1.4.1 ELECTRONES RETRODISPERSADOS (ER)

Cuando el haz de electrones interacciona con la muestra, electrones con diferentes
energias cinéticas son expulsados alrededor del punto de impacto. Por convencién sé
a aceptado que el limite entre los ES y los ER es de 50 eV (Figura N°1.13); Mientras
que los EA se ubican en el rango de 50 eV a 2 keV (dentro del rango de los ER).

LLE
<>

N(E)

2KeV E=elU
Energia del electron emitido

0 50eV

Figura N°1.13: Espectro de energia de los electrones emitidos. LLE (low loss electron) son
los ER que han sufrido poca perdida de energia, y por lo tanto, provienen de
una zona cercana a la superficie de impacto™.

Cuando el haz de electrones interacciona con la muestra, por ejemplo, para el Cobre,
solo el 70% de estos electrones deja toda su energia dentro del volumen de
interaccién para luego ser atrapados por el sélido; mientras que el 30% restante son
dispersados fuera de la superficie, a estos electrones se les conocen como electrones
Retrodispersados (ER). Algunos de ellos conserva casi la totalidad de su energia
inicial incidente y son conocidos como LLE (low-loss electron), ellos solo han sufrido
pocos procesos elasticos cerca de la superficie; mientras que el resto son el producto
de muchos procesos elasticos e (inelasticos también) que se han ido acumulando
hasta invertir su direccién inicial. La maxima profundidad de informacién de los ER es
aproximadamente la mitad del rango electronico. La fraccion de ER es cuantificada por
el coeficiente de electrones retrodispersados 7 , que se define como:
P g

n= . (1.37)

Rp Ip

39



Donde: ngz; e igges el namero y la corriente de ER; n, e iz es el numero y

Corriente de electrones incidentes.

Los ER nos da informacién sobre: la composicion (Contraste composicional),
inclinacién local de la superficie de la muestra (contraste Topografico). En los
siguientes parrafos se describe la produccion de ER en funcién de las condiciones en
que ocurre la interaccién de los electrones primarios con la muestra.

1411  DEPENDENCIA DE 77 CON EL NUMERO ATOMICO MEDIO (Z,) Y
LA ENERGIA DE LOS ELECTRONES PRIMARIOS (EP)

Existe una dependencia monétona entre 7 y el numero atébmico (nimero atémico
promedio si se trata de alguna aleaciéon) de la muestra; ésta se debe a la fuerte

dependencia del proceso elastico con el nimero atémico (o oc Z?). La Figura N°1.14

muestra esta dependencia.

ae §
05 +
77 04 4
03 +
0.2

no + 4 y y $
0 20 40 60 80 100

Numero atdmico promedio

Figura N°1.14: Variacion del coeficiente de electrones Retrodispersados (1) como
funcién del namero atémico para electrones primarios con 10 keV y
49 ke,

Cuando la muestra es una mezcla homogénea de algunos elementos (ejemplo: una
solucién soélida), el coeficiente de electrones Retrodispersados de la mezcla es

M =2.Cl (1.38)

Donde 5, es el coeficiente de ER para el elemento i, y C, es la concentracién del

elemento i en la muestra.
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Por otro lado, en la Figura N°1.14 se puede observar la pobre dependencia de 7} con

la energia inicial de los EP; que a diferencia del volumen de interaccion (crece con el

aumento de la energia), 7} solo sufre una variacion de alrededor del 10% en el
intervalo de 10 keV a 49 keV. La insensibilidad de 7 con la energia se puede entender

de la siguiente manera: Cuando los EP de alta energia golpea al sélido, estos tienden
a penetrar mas profundamente que cuando llevan baja energia. Sin embargo, mientras
los electrones van penetrando, ellos van perdiendo energia, y llega un momento en
que las dispersiones elasticas son mas importantes e invierten su direccién inicial de
vuelo; pero cuando esto sucede todavia les queda suficiente energia para retornar a la
superficie como ER de baja energia. En cambio, cuando los EP son de baja energia lo
anterior sucede mas cerca de la superficie. Por lo tanto, en ambos casos tienden a
obtener la misma cantidad de ER.

1.4.1.2 DEPENDENCIA DE 77 CON LA INCLINACION DE LA MUESTRA

Se ha encontrado que n aumenta paulatinamente conforme se va incrementando el
angulo de inclinacién S (definido como el angulo que hace el rayo electrénico con la

normal a la superficie de la muestra). Este aumento con la inclinacién es por que el
volumen de interaccién se encuentra mas cercano a la superficie; teniendo los
electrones mas probabilidad de dejar la muestral'. La Figura N°1.15 muestra esta
dependencia para ciertos materiales.

1.0 l Au
Ag
08 | Cu
n — A
0.6 _{ C
04 )
02 |
00 1 1 1 1 Y | 1 Il | .
|| I I 1 I T I ] g !
20 40 70 90
B

Figura N°1.15: Coeficiente de electrones Retrodispersados (1) como

funcién del éangulo de inclinacion 8 para algunos
elementos. Energia del rayo 30 ke v



La dependencia de 77 con la inclinacion de la superficie, es la base para el contraste

topografico que presentan los ER. Esta dependencia se tiene en cuenta también para
la correccién de intensidad de rayos X que se pierde debido a la inclinacién (A mayor
cantidad de ER quedaran menos electrones para producir rayos X caracteristicos).

1413 DISTRIBUCION ANGULAR DE LOS ER (77)

La cantidad de ER emitidos en una direccion determinada (distribucion de ER)
depende de la inclinacion de la superficie de la muestra: incidencia normal o incidencia
inclinada (Figura N°1.16). En cada caso, la cantidad de ER que escapan, es
inversamente proporcional a la longitud de camino recorrido dentro de la muestra'™; ya
qQue a mayor distancia recorrida, mayor sera la perdida de energia, y en consecuencia
mayor es la probabilidad de ser capturados por el sélido.

Incidencia ﬂ — 00

normal

Direccion de salida 3

de mayor 3 . .
. iy Incidencia

probabilidad g : inclinada

Figura N°1.16: Distribucion angular de n cuando el angulo de incidencia normal
(circulo verde) e inclinada (circulo azul)™.

Incidencia normal: En este caso la distribucion tiene simetria rotacional alrededor de
la normal; y corresponde a una distribucién cosenoidall” (ver Figura N°1.16):

Donde 7], es el valor del coeficiente de ER medido a lo largo en la direccion

normal.7})(4) es el valor del coeficiente de ER medido en la direccion ¢ .

42



Incidencia inclinada: Cuando la muestra esta altamente inclinada ( / > 45°), la mayor
cantidad de electrones salen por el otro de la lado de la normal, aproximadamente con
el mismo 4angulo de incidencial” (reflexién, ver Figura N°1.16). La simetria rotacional
desaparece en este caso. Mientras mas grande sea el angulo de inclinacién, mas
cerca al plano de la muestra seran emitidos (dispersiones laterales), ya que solo es
suficiente que interactiien con los primeros planos atémicos para retornar al vacio.

Por otro lado, si la inclinacibn de la muestra no es muy grande (f3<45°) la

distribucién cosenoidal todavia persiste, pero ésta tiene una pequeda distorsion, al otro
lado de la normal, en la direccion que corresponde al angulo de incidencia.

1.4.1.4 DISTRIBUCION ENERGETICA DE LOS ER

Los ER pueden tener desde energia cero (los electrones se mueven por la muestra
perdiendo aproximadamente 10 eV/nm) hasta una energia igual a la energia incidente
(aquellos que en un solo evento han sufrido una suficiente desviacion como para
retornar a la superficie). En la figura N°1.17, la regién (1) representa a los ER que han

perdido menos del 70% de su energia y son llamados ER, . La region (11) representa a

aquellos ER que han perdido mas del 70% y son llamados ER, .
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Figura N°1.17: Distribucion de energia de electrones Retrodispersados para algunos

elementos)'.
Los ER, generalmente salen cerca al punto de impacto y son utilizados para formar la

imagen de ER; mientras los ER, constituyen el ruido de fondo
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1415 DISTRIBUCION ESPACIAL LATERAL DE LOS ER

Las Figuras N°1.18 (a) y (b) muestran la distribucion espacial de los ER para
incidencia normal del Oro y del Aluminio. Donde el eje Z representa la frecuencia de
ocurrencia (cantidad relativa de ER emitidos desde ese punto), siendo el punto de
impacto el origen de coordenadas. La distribucion es simétrica y parecida a un
sombrero; aquellos ER que salen del area de impacto (o alrededores cercanos) llevan
informacion localizada y son sensibles a detalles muy pequefos de la muestra; la parte
alta del sombrero incluye esta zona. Los ER que parten por el lado de la cola (zonas
alejadas del area de impacto) deterioran la informacién de caracteristicas finas, y
contribuyen con el ruido de fondo. Para muestras de menor nimero atémico la cola
domina la sedal (Figura N°1.18(b)) degradando fuertemente la resolucién. El ancho de
la cola disminuye en muestras de mayor nimero atoémico (Figura N°1.18(a)).

() (b)

Incident
Electrons Al 20KV

Figura N°1.18: Distribucién espacial de electrones retrodispersados del aluminio (a) y el oro
(b), para incidencia normal . E, =20keV 1.

La distribucion es mas angosta si solo se consideran aquellos electrones que han
perdido menos del 10% de su energia incidente; ya que los electrones que salen
alejados de la zona de impacto, han viajado mas distancia dentro de la muestra, y en

consecuencia han perdido mas energia.

Para incidencia inclinada (muestra inclinada), la distribucion es asimétrica y con el pico
desplazado al otro lado de la normal; la mayor cantidad de ER son emitidos por el lado
opuesto del lado de incidencia, mientras que la emisién es minima por el lado de

incidencia.
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1.4.1.6 PROFUNDIDAD DE INFORMACION DE LOS ER

Debido a que la dispersion elastica es mas probable dentro de una profundidad
determinada de la muestra (esta depende del numero atémico de la muestra y de la
energla de los electrones incidentes)!", los ER traen informacién de una regién sub-
superficial de la muestra. La Figura N°1.19 resume esta situacion.

0.08
0.07 [
Au
0.06 .r Ag
Cu
dn 0.05 b Al
Profundidad
d R C
8o ) 004 o
0.03 ]
0.02 o
0.01 L J
0.00 o= . ? - S
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Profundidad

Rango{ Kanaya— Okayama)

Figura N°1.19: Distribucién de la méaxima profundidad alcanzada por el rayo de electrones
antes de retomar a la superficie y escapar como ER, calculados por simulacién
de trayectorias de Montecarlo (las gréficas esté normalizadas con respecto al

rango de Kanaya-Okayama). E, = 20keV "

La Figura N°1.19 muestra la influencia del numero atémico con la profundidad de
informacién que llevan los ER. A mayor nimero atdmico mejor es la emision de ER
mas cerca de la superficie. De la Figura N°1.19 se puede notar también que el 90% del

total de los ER, se obtiene a una profundidad de 0.17R,._, para el oro; mientras para

el carbén la misma cantidad se obtiene a la profundidad de 0.29R, ,!".

Cuando la energia es baja, el Rango de Kanaya-Okayama decrece rapidamente y en
consecuencia la seflal de ER es mas sensible a la superficie; sin embargo las
caracteristicas del detector limita trabajar con bajas energias.
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1.4.2 ELECTRONES SECUNDARIOS (ES)

Los ES son producidos como resultado de la interaccion entre los electrones
energéticos incidentes y los electrones de la banda de conduccién®® en metales; o los
electrones de valencia en semiconductores y aislantes. Como producto de esta
interaccion, unos pocos eV son transferidos a dichos electrones, los cuales adquieren
energia cinética suficiente como para vencer a la funcion trabajo del soélido
(aproximadamente 5 eV) y escapar al vacio como ES. La energia cinética con que los
electrones secundarios escapan del sélido se encuentran en el rango de 2 a 10 eV.
Pero, por convencién se consideran ES a aquellos electrones que escapan de la
superficie con una energia cinética menor a 50 eV.

El coeficiente de electrones secundarios, & esta definido como:

n i
f=-L =5 (1.40)
hg g
Donde: n.ges el numero de electrones secundarios e i, su corriente respectiva, n,es

el niumero de electrones incidentes e ;, su corriente correspondiente.

14.21 DISTRIBUCION DE ENERGIA DE LOS ES

Debido a la gran diferencia de energia que presentan los electrones incidentes con la
energia de enlace de los electrones de conduccion (o de valencia), solo una pobre
transferencia de energia cinética es eficientemente transferido a ellos, los cuales
escapan como ESP!; éstos son conocidos como ES lentos (cuya energia de salida esta
entre 2 y 10 eV). No obstante, también son probables grandes transferencias de
energia; a estos ES se les denomina electrones secundarios rapidos'" (su energia de
salida es aproximadamente mayor que la mitad de la energia de los electrones
incidentes). Sin embargo la cantidad de ES répidos es despreciable comparado a los
ES lentos; mas del 90% de los ES son emitidos con energias cinéticas menor a 10 eV.

1.4.2.2 DEPENDENCIA DE 5 CON LA COMPOSICION DE LA MUESTRA

Para el MEB, en muestras compuestas por elementos puros, no existe dependencia
de 6 con el numero atomico; para 20 keV, 6 toma el valor de aproximadamente 0.1,
para la mayoria de los elementos'" (Figura N°1.20). Solo en el Carbono (y materiales
cercanos) y en el Oro (y materiales cercanos) difieren considerablemente de este
valor, siendo 0.05 y 0.2 respectivamente.
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Figura N°1.20: El coeficiente de ER y el coeficiente de ES en funcién del nimero atémico de

la muestra. Ey =30 keV .

Sin embargo, bajo ciertas condiciones, particularmente a baja energia, § puede
aproximarse o exceder de la unidad para muchos materiales aislantes. Para materiales
compuestos & varia ampliamente. En general 6 puede ser influenciado por la
naturaleza del enlace molecular, impurezas (en semiconductores), orientacion del
cristal, conductividad, y perfeccion de la superficie del cristal haciendo dificil hallar una

dependencia de & con la composicién de la muestral".

1.4.23 DEPENDENCIA DE 5§ CON LA ENERGIA DEL RAYO INCIDENTE

En general § disminuye cuando se va incrementando la energia™. La Tabla N°1.1
proporciona datos experimentales de & medidos para el oro y el aluminio a diferentes

energia de rayo.

Tabla N°1.1: Valores de & para el Al y el Au para diferentes voltajes de aceleracior’'".

Elementos 5 keV 20 keV 50 keV
Al 0.4 0.1 0.05
Au 0.7 0.2 0.1

El incremento de & a bajas energias es atribuido a la poca profundidad de
penetracion de los electrones primarios, siendo mas probable que los ES producidos
escapen hacia el vacio (sf los ES son producidas en grandes profundidades, estos no
podrian alcanzar la superficie debido a su poca energia cinética).
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Figura N°1.21: Variacion del coeficiente total (n+ & ) como funcion de la energia (menores a
5 keV) del haz de electrones incidente!".

En la Figura N°1.21 se muestra el comportamiento de & + 7 como funcion de la energia
(menores a 5 keV) del haz de electrones incidente!": esta variacion es atribuida
generalmente a 6, ya que n no varia mucho en este rango de energia. Para ciertos
materiales (aislantes y semiconductores), E, puede tomar valores desde 0.4 keV,
mientras que E, alcanza valores de hasta 4.5 keV. El valor maximo de o6+, es

ligeramente mayor a la unidad para metales, y puede llegar hasta 20 para ciertos
aislantes!".

1.4.24 DISTRIBUCION ANGULAR DE LOS ES

Cuando se generan ES, estos salen dispersados en todas direcciones desde el punto
de origen. Aquellos ES que tengan mas longitud de recorrido tendran menos
probabilidad de escapar al vacio. La longitud de recorrido aumenta segun la secante
del angulo de escape de los ES (medido con respecto a la normal de la superficie); y la
probabilidad para que los electrones salgan con cierto angulo de escape es
inversamente proporcional a su distancia recorrida!"!. Entonces la distribucién angular

del coeficiente de electrones secundarios tiene una dependencia de la forma:
4y =0, COS P (1.41)

Donde 50 es el valor del coeficiente de ES medido a lo largo de la direccién normal,

¢ es el angulo de escape de los ES medido con respecto a la normal de la superficie.

Para incidencia inclinada; la distribucién angular de ES permanece obedeciendo la
funcién coseno (a diferencia de los ER); éste comportamiento es resultado de la
generacion isotrépica de los ES cuando el rayo primario incide sobre la muestra'.
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1.4.2.5 PROFUNDIDAD DE INFORMACION DE LOS ES

Debido a que los ES tienen poca energia cinética (alrededor de 10 eV) , ellos tienen
una mayor probabilidad de sufrir interacciones elasticas e inelasticas (generalmente
con electrones de conduccion por tener el mismo orden de energia), perdiendo asi su
energia y quedando atrapados nuevamente dentro del sélido. Ademas, para poder
escapar al vacio, los ES deben vencer la funcién trabajo del sélido. Es por eso que los
ES solo extraen informacion de una pequefa region cerca a la superficie. La
probabilidad de escape decrece exponencialmente con la profundidad; y obedece a la
siguiente relacion:

—X
Py cexp (1.2

Donde: P,z) es la probabilidad de escape de los electrones que se encuentran a una

profundidad Y (profundidad donde se originé el electron secundario); y A es el

camino libre medio del ES para el material en estudio; para metales es alrededor de
1 nm (abundantes electrones de conduccion, mayor probabilidad de los ES interactuen
con estos), y para aislantes aproximadamente de 10 nm (muy pocos electrones de
conduccion). Seiler determin6é que la maxima profundidad de emision de ES para la

mayoria de muestras es de alrededor de 5A!".

1.4.2.6 DEPENDENCIA DE 5 CON LA INCLINACION DE LA MUESTRA

Cuando la muestra est4 inclinada f°; & incrementa segun la relacién®:

8 =8,Sech (1.43)
Donde §, es el valor de & encontrado cuando la inclinacién es 0° (incidencia normal).

Este comportamiento de & es empleado para construir imagenes que representa la

topografia que presenta la superficie de la muestra.

Por otro lado, los ER en su camino de retorno generan también ES, estos son
denominados F£S, cuya distribucion lateral y de profundidad son parecidos a los de
los ER (Figura N°1.22). Los ES generados directamente por el haz incidente son
denominados ES, , y son las que presentan mayores resoluciones, ellos escapan

aproximadamente del area de impacto (resolucion lateral) y de pequeias
profundidades (51 ).
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Figura N°1.22: Dos formas de produccion de electrones secundarios: ES,,
generados por €l rayo incidente, y ES,, , generados por los ER

El coeficiente de emision de ES total, 5, esta dado por:
0, =0,+0,7 (1.44)

Donde: 6, es el coeficiente de ES producidos por el rayo incidente. §,, es el coeficiente

de ES producidos por los ER y 77 es el coeficiente de ER.

En general, se cumple aproximadamente:
5/1

~3
5, (1.45)

Esto se debe a que los ER tienen una mayor longitud de viaje (mayor probabilidad).
Ademas, los ER llevan menor energia que los electrones incidentes, dando lugar a la
mayor eficiencia de produccion de los electrones secundarios (electrones de baja
energia son mas eficientes en transferir energia cinética a los electrones de la muestra
débilmente enlazados como para salir como electrones secundarios)!". Teniendo en

cuenta que ¢,/6,=3 y usando valores de 7, podemos calcular la razén de

produccién de los electrones secundarios (ES, /ES,) para distintos materiales!",

Tabla N°1.2.

50



Tabla N°1.2: Valores de &,, 1) y razén de comparacioén de los ESy y ES,

Material
o, n ES, _ noy
S 0,
Carbéon 0.05 0.06 0.18
Aluminio 0.1 0.16 0.48
Cobre 0.1 0.30 09
Oro 0.2 0.50 1.5

De la Tabla N°1.2 se observa que los ES, son de mayor importancia para matrices de
numero atomico pequefo; mientras que ES, son de mayor importancia para matrices
de numero atémico grande. No obstante, la cantidad de ES, emitidos por unidad de
area es mayor que la de los £S,,. Everhart, determin6 que el diametro de escape de
ES, es el diametro del haz aumentado en A (que para metales es del orden de 1 nm);
mientras que para los ES, es similar al de los ER (>1um ). Por lo tanto, cuando el
haz de electrones barre la muestra, los ES, responden a las caracteristicas de la

superficie local, llevando informacién de ésta para formar la imagen; mientras que los

ES,, actian como ruido de fondo para la sefial anterior’’. No obstante, los ES, llevan
informacién del nimero atémico de la muestra (77) especialmente cuando se tratan de

muestras que tienen gran diferencia en sus niumeros atoémicos.

1.4.3 RAYOS X CARACTERISTICOS Y ELECTRONES AUGER

e Electron orbital
.................. expulsado

Electron /'V'
Incidente

“A Electron primario
Dispersado

Relajacion del atomo
y generacion del foton
de rayos X

Foton

internamente ]
absorbido y Foton de rayos X

\ Az
emision de un @ emitido

electron Auger

-

Figura N°1.23: llustracion esquematica del proceso de ionizacién de la capa interna y la
relajacién del atomo por emisién de un electrén Auger o de rayos X
caracteristico'.
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Cuando el electron incidente interactia con los electrones de las capas internas,
fuertemente enlazadas (con energia E,), y un electron adquiere suficiente energia
para poder escapar del atomo; da como resultado un ién en un estado excitado. En el
proceso de relajacion del 4&tomo, la vacante es llenada por electrones de las capas
mas externas (con energia E,); el exceso de energia E,—E,, puede ser emitido de

dos maneras (Figura N°1.23): Emisién de EA o emisién de rayos X caracteristico.

En el proceso Auger® esta diferencia de energia puede ser absorbido por un electrén
de la capa exterior (del mismo atomo) el cual deja la muestra como un EA, cuya

energia cinética de salida es: E,—E, menos la energia necesaria para vencer la

energia de ionizacién y la funcién trabajo del material. De esta manera, los EA llevan
informacién acerca de la composiciéon quimica de la muestra; y por ser muy sensibles
solo traen informacion de la superficie (algunos nanémetros por debajo de esta). Por

otro lado, el 4&tomo puede relajarse emitiendo un foton de rayos X de energia E,—E, .,y

dirigirse fuera de la superficie conservando la totalidad de su energia. Algunos de
estos fotones pueden ser absorbidos por otros 4tomos de la muestra, cuya energia de
excitacién es menor a la energia del foton primariol’.. El proceso Auger es favorecido
para atomos cuyo namero atémico es pequefio, mientras que el proceso de rayos X
caracteristicos es favorecido para 4&tomos cuyo numero atémico es grande'®.

Las distintas transiciones que tienen lugar cuando se produce la relajacién, por
ejemplo del atomo de Oro (Au), se muestra en la Figura N°1.24, donde se usa la
notacién para espectrometria de rayos X",

K Electron removido de la capa K
’ 3 L
=
] 2
l S  AuKa AuKp 'ET

8 e

2

=
nE
E‘D L Electron removido de la capa L
=
ﬁ [ Aula
E M Electron removido de la capa M

3

e
E AuMa
“E.: N Y Vv ¥V V¥ Electron removido de la capa N
o
=

Q0

Figura N°1.24: Diagrama de niveles de energia para un atomo de Oro; ilustrando la excitacién de las
capas K,L, My N y la formacién de rayos X caracteristicos AuKa, AuKB, AuLa y AuMd!,
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De esta manera, para cada transicion atémica, la energia (o longitud de onda) de los
fotones emitidos es caracteristico para cada atomo; la relacién que describe esta
situacion esta dado por la relacién de Moseley!":

A= % _BC)Z (1.46)

Donde B y C son caracteristicos para cada transicion atémica.

En el proceso de relajacion, diferentes transiciones son posibles, por ejemplo: si un
electron atomico de la capa K es expulsado, entonces un electron de la capa L (Linea
Ka), 0 de la capa M (Linea KpB) puede ser transferido para llenar el vacio dejado
(Figura N°1.24). A este conjunto de transiciones posibles se les denomina familia de
lineas, y cada linea posee distinta energia. La probabilidad de transicion de una linea
determinada depende del numero atémico y varia de un modo complejo'’. Las
probabilidades de las lineas K se muestran en la Figura N°1.25.

0.15

0.10 4
KB/(Ka +KB)
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Numero Atomico Z

Figura N°1.25: Grafica de los pesos relativos de las lineas Ka y KA.

A
L8

La intensidad de rayos X encontrado experimentaimente!) para una linea en
particular, producido dentro de la muestra, viene dado por:

I = a[ EUF_ Ze ) (1.47)

~ i
Donde E, es la energia del electrén incidente, K. es la energia de ionizacion para la

capa o sub-capa, a y n son constantes para un elemento y capa en particular

Por lo tanto, la razén pico a background (ver Ecuaciones N°1.36 y N°1.47) para un
elemento y una energia en particular esta dado por:

n-1
P_1 EO—EC] (1.48)
B 7\ E. '
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La razo6n del pico a background aumenta cuando la diferencia k£, - £, incrementa. Sin

embargo, al incrementar la energia de incidencia E,; el ancho (resolucién espacial

lateral) y la profundidad de produccion (Rango) de rayos X aumenta, disminuyendo la
resolucion del andlisis. Ademas los fotones de rayos X, formados mas profundamente
tienen mayor probabilidad de ser absorbidos por la muestra en su camino a la
superficie, disminuyendo el limite de deteccién e incrementando el error para unp
analisis cuantitativo®.

1.4.3.1 PROFUNDIDAD DE PRODUCCION DE RAYOS X (RANGO DE
RAYOS X)

El Rango de rayos X, para una muestra de densidad p, que es irradiado por un haz
de electrones de energia E,, cuya energia de ionizacion para una capa en particular

es E.., viene dado por la relacién Andersen y Hasler''!:

PR =0.064(E,* - EL®) (1.49)

Donde R esta en micrémetros cuando E estaenkeV;y pen & .
(7]

En la Figura N°1.26 se muestra la variacion de la forma y profundidad del volumen de
produccion de rayos X para el aluminio y el cobre.

E, =20kV E, =20kV
Matriz de Matriz de
aluminio cobre
R =3

Figura N°1.26: Comparacion de las profundidades produccion de rayos X de muestras
con densidades de 3 g/cm’ (izquierda) y 10 g/cm® (derecha)'..

De la Figura N°1.26 se observa que, la profundidad de produccion de ambas lineas,
AlKa y el CuKo, es mayor para la matriz que tiene la menor densidad. La forma del
volumen de produccién de rayos X difieren para ambas matrices: para una matriz de
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menor densidad tiene una forma de pera, y para una matriz de mayor densidad el

cuello de la pera se agranda.

Por otro lado, la produccién de rayos X en una profundidad ¢, debajo de la superficie,

esta caracterizado por la funcién distribuciéon de produccién de rayos X, ¢(d¢, . Ella se
define como el cociente entre la cantidad de rayos X generados por una capa de
grosor d¢, ubicado a una distancia ¢ debido a los electrones primarios y

retrodispersados entre la cantidad de rayos X producidos por una capa del mismo
grosor, debido solamente por los electrones primarios.

3.0
2.0 =

—_
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Figura N°1.27: a)Funcién distribucién de produccién de rayos X en una profundidad ¢ .
b)Funcién distribucién de produccién de rayos X para el aluminio’™.

La forma de ¢(d¢) en funcién de la profundidad se puede explicar cualitativamente: la

produccién de rayos X, cerca de la superficie, se debe, tanto, a los electrones
incidentes como a los ER que pasan por esta zona. A una determinada profundidad

Cuando se va avanzando, ¢(&, tiene un maximo, debido a que los electrones

primarios cruzan este capa oblicuamente (producto de las interacciones elasticas),
aumentando su recorrido en esta capa, los cuales son sumados a aquellos producidos

por los ER que pasan por esta zona. Debajo de esta zona, ¢(&2) va disminuyendo

paulatinamente debido a que disminuye el nimero de los electrones incidentes (y la
energfa que llevan) los que pasan por estas zonas, siendo menos probable que se

produzcan rayos X.
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1.5 DETECTORES

Son aquellos dispositivos que se encargan de convertir las sefiales emitidas por la
muestra (ES, ER, RX) en sefiales eléctricas de video. Estas sefales son procesadas
electronicamente y son presentadas en la pantalla de un TRC, ya sea como imagen
(modo imagen) o en forma de una distribucion de intensidades (forma de onda 0 modo
Y). Con el proposito de comprender e interpretar la imagen obtenida en un MEB.
Aparte de entender el proceso de interaccion de los electrones con la materia, es
necesario también saber como la seial es recolectada.

Area activa
de deteccion A

Rayo Incidente

Detector

.,
.
Tag s

........ : Muestra

| A

Figura N°1.28: Pardametros de un detector cualquiera en la cédmara de muestras
(configuracion geométrica)™.

Los parametros mas importantes que se debe de tener en cuenta (ver Figura N°1.28)
en cualquier detector son:

¢ El angulo de elevacion ¥/ (take-off) del detector, con respecto a la superficie de la

muestra;

¢ El angulo solido de recoleccion de sefial Q= 4/r* , donde A es el area activa del

detector y r es la distancia entre el punto de impacto hasta la superficie del
detector,;

¢ La eficiencia de conversion del detector, es decir el porcentaje de sefial (ya sea
ES, ER o Rayos X) que golpea al detector y produce respuesta;



¢ El ancho de banda o el rango de frecuencias de sefial que el detector puede
procesar; esto depende del tiempo que utiliza el detector para recolectar la sefal
correspondiente a un punto de la muestra.

Los detectores pueden clasificarse en dos grupos: detectores de electrones vy
detectores de fotones. A continuacion desarrollaremos los detectores mas comunes
usados en un MEB.

1.5.1 DETECTORES DE ELECTRONES:

El detector usado para captar a los ES (y también ER) es el convencional detector
centellador-fotomultiplicador (conocido como el detector Everthart-Thornley); mientras
que los ER son detectados por un detector de estado soélido.

1.5.1.1 SISTEMA  DETECTOR CENTELLADOR-FOTOMULTIPLICADOR
(DETECTOR EVERHART-THORNLEY)

El detector Everhart-Thornley esta compuesto por un centellador y un
fothomultiplicador (ver Figura N°1.3). Los modelos mas modernos llevan en la parte
frontal una rejilla conocida como la jaula de Faraday, cuyo potencial (Bias del detector)
puede estar entre =50 V y 300 V. Este Bias cumple doble funcién: puede ayudar a
colectar todos los ES (potencial positivo), y también pueden repeler en su totalidad a
los ES (potencial negativo); ademas, evita que los electrones primarios sientan la
presencia del potencial del centellador (12 kV), el cual puede deflectar el rayo primario
y asi crear problemas de astigmatismo.

El centellador es un pequero disco delgado de 1 cm de diametro, hecho de un
material fluorescente como el CaF, dopado con Europio y cubierto por una pelicula
delgada de Aluminio de 20 nm de espesor. El Aluminio esta a un potencial externo de
12 kV; el cual acelera a los ES que llegan al detector. Cuando los electrones
energéticos chocan con el centellador, se produce luminiscencia. Los fotones de luz
emitidos son conducidos hacia un fotomultiplicador por medio de un guia de luz (Tubo
de Iluz)"¥. Los fotones chocan con una fotocelda en la entrada del fotomultiplicador
(generalmente de Antimonio y Bario) y se producen electrones (efecto fotoeléctrico),
los cuales son acelerados por electrodos (dinodos) puestos a potenciales crecientes y
estos se multiplican cada vez que chocan con estos dinodos. La ganancia del
fotomultiplicador es de 10° a 10° (la cual es variada externamente ajustando el voltaje
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de los electrodos’), y tiene muy poco ruido en un amplio ancho de banda de
frecuencia, incluida la frecuencia de Tv.

Bias negativo (recoleccién solamente de ER): cuando el potencial del Bias es
puesto a un potencial negativo (-50 V) todos los ES son rechazados debido a que su
energia es menor que 50 eV. Solo los ER que salen disparados en la direccion del
detector son recolectados (ver distribucion angular de los ER), ellos no sienten la
presencia del potencial Bias ya que llevan grandes energias.

az Incidente

A
AN A
ES >
Detector
Everthart- 2
Thornley ER —_—)
=30V ‘—__T Muestra

Figura N°1.29: Detector Everthart- Thornley con voltaje de bias negativo (-50 V), solo los ER que
se dirigen al detector son colectados. Los ES son repelidos en su totalidad™

La mayoria de los detectores Everhart-Thornley son colocados aproximadamente a un
angulo de 30° de la muestra. Considerando que el centellador tiene 1 cm de diametro
y se encuentra a 4 cm del punto de impacto, el angulo sélido para este detector es de
0.05 sr, el cual representa un 0.8% de eficiencia geométrica. Sin embargo, la eficiencia
de recoleccion de ER también depende de la distribucion angular, para pequenos
angulos de despegue la fraccion de ER coleccionados es menor que el dado por la

eficiencia geométrica.

Bias positivo (recoleccién de ES y ER): Cuando el potencial del Bias es positivo
(100 a 300 V) la mayoria de los ES son recolectados. Este potencial positivo desvia el
recorrido de los ES y los lleva hacia el centellador (Figura N°1.30). Los ER que son
emitidos en la direcciébn del angulo soélido del detector son también detectados.

*Boton CONTRASTE en el HITACHI S-500 y boton GAIN en el PHILIPS 515
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Detector ER ;
Everthar
Thornley
300V

Figura N°1.30: Detector Everthar Thornley con voltaje de bias positivo (300V), la
mayoria de los ES y aquellos ER que se dirigen hacia el detector son
colectados en su totalidad™.

Este potencial positivo trae como consecuencia un efecto inesperado, como se
observa en la Figura N°1.31. La mayoria de los ER son emitidos fuera del angulo
solido del detector, y chocan con la pieza polar y las paredes de la camara de
muestras creando nuevos ES. Estos ES producidos son denominados Electrones
secundarios Il (£S,,) y son colectados eficientemente por el detector Everhart-

Thornley con Bias positivo. Como los ES,, son consecuencia de los ER; entonces

estos ES llevan informacién de la composicion de la muestra.

Rayo incidente

Pieza Pieza

12kV polar polar
Pared de la
camara de

ES, ESy muestras
. ER Indirectos
Detector _.___!'
—) -

Everthart- =y
Thornley .

ER directos
ES, Y ES,

300V —

Muestra 3. [Trm——

Figura N°1.31: llustracién esquemética de las distintas fuentes de ES producidos cuando el
haz golpea un punto de la muestra!”
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El detector Everhart-Thornley con Bias positivo colecta a los ES y ER. Como

generalmente 77 es mayor que &, en muchos casos la sefal correspondiente a los ER

es la componente mas significante de la sefal total recolectada. En la Tabla N°1.3 se
da el porcentaje de cada una de las componentes de la sefal correspondiente a los
ES que conforman la sefal total recolectada por el detector Everhart-Thornley con
Bias positivo para una muestra de Oro.

Tabla N°1.3: Coleccién de ES por el detector Everhart-Thornley con
potencial Bias positivo de una muestra de ord".

SENAL FUENTE PORCENTAJE DEL
TOTAL
ES, ES producidos por el rayo incidente 9%
ES ES producidos dentro de la muestra 28 %
/i
por los ER
ES, ES producidos por los ER fuera de la 61 %
muestra
ES,, ES Producidos por el rayo incidente al 2%
golpear la abertura

1.5.1.2 DETECTORES DE ESTADO SOLIDO

Este consta de un material semiconductor (Silicio), La interaccion de los ER con el
semiconductor es una interaccion inelastica. Los ER excitan a los electrones de la
banda de valencia llevandolos a la banda de conduccién, creando electrones en la
banda de conduccién y huecos en la banda de valencia. Un voltaje externo es aplicado
a los electrodos del detector (contactos de oro de 20 a 50 nm de espesor) para
producir una corriente de portadores; el cual es usado como la sefal de video.

Para crear un par electron-hueco en el Silicio, la energia del ER debe ser mayor a
3.6 eV. Si un electron de 10 keV de energia golpea al detector, entonces se crean
2800 pares de electrén-hueco. La cantidad de corriente eléctrica proporcionada por el
detector depende de la energia del ER incidente (el potencial de los contactos de oro
son fijos).
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ER <

Figura N°1.32: (a)Detector de estado sdlido de ER y, (b) su localizacion en la parte
inferior de la pieza polar de la lente finaf".

Las caracteristicas mas importantes de los detectores de estado s6lido son:

Los detectores de estado sélido son pequefios (1 cm de diametro) y muy delgados (de
2 6 3 mm de espesor). Esto permite realizar arreglos de multiples detectores , y ser
colocados justo debajo de la pieza polar, muy cerca de la muestra. Este arreglo
proporciona un gran angulo sélido de recoleccion (alta eficiencia geometrica).

El detector es sensible solamente a los ER, cuya energia es mayor a 2 keV, y no a los
ES. El detector también es afectado por los fotones de rayos X, pero estos son muy
pocos comparados a los ER.

Existe una energia limite minima (threshold), por encima del cual la respuesta del
detector con la energia de los ER, tiene un comportamiento lineal (Figura N°1.33).
Esta energia minima se debe a la perdida de energia que experimenta el ER al cruzar
el contacto de oro (20 nm, aproximadamente) y la capa muerta del silicio (200 nm)'.
Esta energia minima depende del grosor de la capa de oro. Este comportamiento
mejora la resolucion, ya que los ER de menor energia provienen de lugares lejos del
punto de impacto y con poca informacién caracteristica de dicho punto.

“La superficie del disco es dividida en dos o en cuatro partes, siendo cada parte un detector que actiia
independientemente de los otros. A partir de esto es posible mezclar las sefiales de cada detector.
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El detector de estado s6lido actia como un pre-amplificador, ya que en el proceso de
creacion de pares hueco-electron se eleva la sefial alrededor de tres ordenes de

magnitud.

La alta capacitancia (grandes tiempos de relajacion) que presenta el detector, limita el
ancho de banda de frecuencias que puede procesar. Las altas frecuencias, como las
de TV, no pueden ser procesadas; en su lugar se utilizan frecuencias menores a 10
Hz.

>

-
L

-
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]
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Ganancia del detector x107°
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= | L 1 1 1
0 | T T T 1
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Energia del ER incidente (keV)

Figura N°1.33: Respuesta de un detector de estado sodlido como funcion de la

energia del ER incidente'.

1.5.2 EL DETECTOR DE RAYOS X

Los rayos X generados, debido a la interaccion de los electrones con la muestra, son
usados para un Microanalisis quimico (por rayos X) de la muestra. Por la naturaleza de
recoleccién de sefial, se subdivide en dos técnicas distintas: Espectroscopia de rayos
X por longitud de onda dispersiva (WDS) y Espectroscopia de rayos X por energia
dispersiva (EDS).

1.5.2.1 EL DETECTOR DE RAYOS X POR LONGITUD DE ONDA
DISPERSIVA (WDS)

En la Figura N°1.34 se muestra el diagrama de un espectrometro por longitud de onda
dispersiva. El cual esta conformado por un cristal analizador, un contador proporcional
(detector de rayos X), un amplificador, un analizador de canal simple (ACS) y un
dispositivo donde se presentaran los resultados como intensidades versus longitud de

onda (Computador, escalimetro o medidor analégico).
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Figura N°1.34: Diagrama esquematico de un espectrémetro por longitud de onda dispersiva (WDS)

Muestra

y su electrénica asociada’™.

Los fotones de rayos X provenientes de la muestra pueden ser rayos X caracteristicos
o una radiacién continua. Al rotar el cristal analizador (variar el angulo ¢ de Bragg)

difracta a aquellos rayos X cuya longitud de onda A satisface la relacién de Bragg:

nA =2dsenfd
/
] a

P
Figura N°1.35: Difraccion de rayos X que satisfacen la relacion de Bragg, d es la

distancia interplanar, A es la longitud de onda del fotén de rayos X
incidente, @ el angulo de incidencia y n un ntimero entero!”.

Los fotones difractados son dirigidos hacia el contador proporcional, el cual se encarga
de convertir la sefal de rayos X a un pulso de voltaje proporcional a su intensidad!".
Esta sefial es llevada a un analizador de canal simple donde se cuantifica la
intensidad, la misma que sera mostrado por un dispositivo en forma de intensidad
versus el angulo @ (correspondiente a la longitud de onda A del foton incidente).
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1.5.2.2 EL DETECTOR DE RAYOS X POR ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

En un EDS, cada fotén al interactuar con el detector crea un pulso de voltaje
proporcional a la energia del foton. La sefal es posteriormente amplificada y analizada
por un computador analizador multicanal de rayos X en donde los datos son
seleccionados y presentados como un histograma de la intensidad del fotén de rayos
X con su respectiva energial” (Figura N°1.36). Los datos pueden ser usado para

posteriores procesamientos, como, la identificacion y cuantificacién de los resultados.

) Computador,
analizador |
Rayo

multicanal Jo

electrénico Nitrégeno
liquido

Pre-Amplicad
Level
(]
)
Out
FET ~
: ume In
Cristal detector b d B : i
Si(Li) Abastecedor Ambplificador Convertidor
Muestra de potencia principal andlogo a digital
(ADC)

Figura N°1.36: Diagrama esquematico de un espectrometro por energia dispersiva
(EDS) y su electronica asociada'”.

El material usado para la deteccion de rayos X, en principio puede ser cualquier
material semiconductor intrinsico, como el Silicio o el Germanio. En estos materiales,
la banda de valencia y la banda de conduccioén se encuentran separados por un ancho
de energia prohibido (caracteristica del material usado). La banda de valencia esta
totalmente llena de electrones, mientras que la banda de conduccién se encuentra
vacia. Cuando los rayos X golpean al semiconductor, los electrones de la banda de
valencia son transferidos a la banda de conduccién creando pares electrén-hueco.
Estos son transportados por medio de un potencial Bias externo (contacto de oro de
10 nm de espesor). La cantidad de pares de electron-hueco, creados por un fotén de
rayos X de una energia determinada, esta dada por:

E
n= (1.50)
t
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Donde E es la energia del fotén y ¢ es la energia del ancho de energia prohibido del

material, 3,6 eV para el silicio.

La cantidad de carga generada por el detector, cuando incide un fotén de rayos X, es

extraordinariamente baja (del orden 10 '°C). Para medir esta carga es necesario
minimizar el ruido electrénico (generado debido a la temperatura); es por esto, que el
detector debe trabajar a temperaturas bajas, del orden de la temperatura del nitrbgeno
liquido.

Sin embargo el silicio intrinsico es dificil de obtener, en su lugar se utiliza un cristal de
Si(Li). Este consiste de silicio tipo p, a cuya superficie se le aplicado Litio (dopante

tipo n); al difundirse el Litio, sobre el silicio tipo p, se crea una delgada juntura
intrinseca p—n. Aplicando un potencial inverso, el espesor de la regién intrinseca

aumenta, haciéndola ideal para un detector de rayos X. El detector debe funcionar a
temperaturas bajas, del orden del nitrégeno liquido, ya que a mas altas temperaturas
el Litio se difundira por todo la regién degradando al detector.
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2 FUNCIONAMIENTO DE LAS LENTES Y TECNICAS DE
FORMACION DE IMAGENES

2.1 LENTES ELECTRONICAS EN EL MEB
2.1.1 EL CANON ELECTRONICO (LENTE ELECTROSTATICA)

El proposito del cafdn de electrones es proporcionar grandes corrientes de electrones
mono-energéticos (rayos electrénicos) desde una pequeiia region (superficie del
filamento o catodo), el cual sirve como objeto para el sistema de lentes subsecuentes.
ta imagen, proyectada sobre la muestra, de este objeto se denominada sonda
electrénica final. Existen dos tipos de emisores electronicos: emisor termoidnico y
emisor por campo intenso'®. La Figura N°2.1 muestra un diagrama esquematico de un
canon de electrones termoidnico.

Fuente de corriente (i¢) para

! - calentar el filamento
L

e Resistor Bias
Grilla o
bias vbmz ic Rhms
Catodo o
Filamento
h Fuente de alta
N tension
Incremento
del potencial Corriente de
emision 1,
Crossover
Anodo

Figura N°2.1: Diagrama esquemético del cafién electrénico termoidnico (filamento de
tungsteno) cuyo potencial del bias es automético (potencial autobias)™.
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El caiion de electrones esta constituido por tres electrodos (Figura N°2.1):

* El filamento emisor, que constituye el catodo, cuyo potencial es ¢, =-U es

calentado resistivamente por una fuente de corriente externa;

= El cilindro de Wehnelt, grilla o bias, cuyo potencial @, , es de algunos cientos de

voltios mas negativo que la del catodo;

e El anodo acelerador puesto a la tierra fisica (¢, =0).

El sistema asi configurado se comporta como una lente electrostatica convergente; el
objeto viene a ser la superficie del filamento, donde los electrones son liberados
(aproximadamente de 100um);, y la imagen, denominada el Crossover

{aproximadamente de 30 um a 100 um ), se forma justo antes del anodo. El crossover

actiia como fuente electrénica (objeto) para la lente condensadora.

En el caso de requerirse altas resoluciones, es necesario que el tamafo de la sonda
electrénica final sea la mas pequeia posible, y la corriente total sea lo suficientemente
grande (para poder obtener suficiente sefial). En este contexto, el crossover debe ser

pequefio, tener una alta corriente, y especialmente una dispersion angular o,

pequeio (para no perder rayos en el trayecto hacia la muestra). La cantidad fisica que
toma en cuenta estas tres propiedades del crossover, se denomina el brillo del caién
de electrones®; y est4 definido como la densidad de corriente por unidad de angulo
sélido que forman los rayos en el crossover,

_ Corriente 4ej, (2.1)
Arec Angule-solido m’o}d? '

Donde:i,, d, y &, es la corriente, el didmetro y el 4ngulo de divergencia del rayo en el

crossover, (Figura N°2.1).

El brillo electrénico” se mantiene constante! en cualquier lugar del eje 6ptico donde se
forme la imagen del crossover (lo cual no sucede para la densidad de corriente). Para
obtener una gran resolucion el valor del brillo electrbnico debe ser grande. Sin
embargo el valor maximo del brillo del caién esta limitado por la naturaleza estadistica
que presenta el momentun de los electrones cuando estos abandonan el filamento!*!.

“El brillo electronico y la cantidad minima de corriente para el cual se obtenga imagen (Capitulo 2.3) son
los parametros mas importantes de un MEB.
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El potencial negativo (con respecto al catodo) del bias tiene la finalidad de controlar el
tamano del crossover, la cantidad de corriente, y el angulo de salida de los electrones
que son liberados (Ver Figuras N°2.2). Solo los electrones que vean un potencial cero’
podran escapar al vacio (area no sombreada en las Figuras N°2.2), mientras que
aquellos que vean a un potencial negativo (area sombreada en las Figuras N°2.2) no
podran dejar la superficie.

[

Bajo L
potencial de T~ / Gran emision,
Bias a P R Pobre enfoque.
o
@ =05 1020 30 40 50
Optimo b e Buena emision,
potenlea] de enfoque optimo
Bias —r—
- =0 5102030 40 50
Alto v o
potencial de 'y uy poca emision,
Bias pobre enfoque

Figura N°2.2: Vanacion de las furovas ;qltji;)zgtzn:;ali frente al catodo al aumentar el voltaje
negativo del bias (de a a c){41_

En la Figura N°2.2(a), los electrones son liberados de una gran area (no
necesariamente en un plano), estos sufren grandes fuerzas radiales hacia el eje, y los
rayos tienden a cruzar al eje en diferentes lugares, formando una pobre imagen del
objeto (crossover hueco). En la Figura N°2.2(b), los electrones liberados entran en un
campo mas o0 menos uniforme, los cuales van ejerciendo moderadas fuerzas radiales
hacia el eje, haciendo que los rayos tiendan a cruzarse en una pequefa seccién
transversal circular (el crossover). En la Figura N°2.2(c), el area de emisioén y la
corriente total son disminuidos, los pocos electrones que son liberados sufren
pequeias fuerzas radiales cerca del catodo; sin embargo, ningun decrecimiento del
crossover es observado. Ningun electron deja el catodo si el potencial negativo del
bias es fuertemente incrementada.

‘Considerando que el potencial del anodo es positivo e igual al voltaje de aceleracion +U.
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En la practica, el potencial del bias se consigue por una caida de voltaje a través de la

resistencia Rpias por donde circula la corriente de emision i, (Figura N°2.1). El sistema
asi configurado se le denomina caiién electrénico auto-bias. Esta configuracién tiene
la ventaja de que i, alcanza un valor maximo, en el cual pequefas variaciones de la
corriente de filamento (i) no altera el valor de i, (estabilidad de la corriente de
emision), condicion conocida como saturacion del filamento. Si hubiese un

incremento en i,, debido a la variacion de la temperatura del filamento (if),

inmediatamente incrementara el voltaje bias, el cual contendra el incremento de i, .

En la mayoria de los cafones electronicos usados en los MEBs, existen tres

parametros que pueden ser variados (ver Figura N°2.1) por el operador: la altura #, la

resistencia Ruiss ¥ |2 corriente de calentamiento de filamento i ; cuyos valores 6ptimos

estan relacionados entre ellos. Una vez que la altura h es fijada, el operador debe

elegir el brillo del caf6n para el cual desee trabajar, segun esto debe elegir la

resistencia Ruias, ¥ luego incrementar la corriente i hasta alcanzar la saturacion.

x107°

.04 2720 °K
p 2650 °K a
0.5 1
C
0
pA i Corriente de 1 MQ
SUs 650 °K emision (i)
— b
i 13001 o
K
L25§.5w_#_____..-- \ 4MQ
100
e R 713 T W < e 2MQ
0 $  — t t i ; } }
420 460  -500  -540  -580  -620 2500 2600 2700 2800
Voltaje bias U, Temperatura del filamento o

Corriente de filamento ( if )
Figura N°2.3 Saturacién del filamento en una cafién de electrones auto-bias'”.

En las Figuras N°2.3 muestra la manera como trabaja un cafién electrénico Auto-Bias.
Primero el operador debe elegir el brillo con que desea trabajar, para esto debe elegir
la resistencia Ruias (Figura N°2.3(a)). Luego debe incrementar la corriente de filamento

69



i, (aumento de la temperatura) el cual dara lugar al incremento de la corriente de

emisién i,, y el voltaje del Bias U, (Figuras N°2.3(c) y (b) respectivamente). La

saturacion se alcanza al seguir incrementando la corriente de filamento hasta que

muy pequefnas variaciones del brillo y de la corriente de emisién sean obtenidas

(obsérvese las lineas punteadas en la Figura N°2.3(c)).

No obstante, existen otros tipos de emisores donde se pueden obtener brillos mas

altos que los tradicionales emisores de tungsteno. Por ejemplo, el Hexaboruro de

lantano (LaBg), que al igual que el tungsteno es una fuente termoiénica; o las fuentes

con emisores de campo intenso. Estas fuentes requieren condiciones de vacio muy

altas. En la Tabla N°2.1 se compara los parametros obtenidos y requeridos (mas

importantes) de las distintas fuentes de emisores electrénicos.

Tabla N°2.1: Algunas propiedades de diferentes tipos de fuentes electronicas™.

Fuente Brillo # Diametro del Tiempo de Dispersion | Vacio requerido
(Wem?sr) crossover d, | Vida(horas) | energética AE (Pa)

r eV

(m) V)
Tungsteno 10° 30 - 100 40 - 100 1-3 102 - 10°
LaBs 10° 5-50 200 - 1000 1-2 10° - 10"

Emision de campo

Fria 10° <5nm > 1000 0.3 107 - 10°®
Térmica 10° <5nm > 1000 1 107 -10°®
Schottky 10° 15-30 nm > 1000 0.3-1 107 - 10°®

2.1.2 LENTES MAGNETICAS EN EL MEB (LENTE CONDENSADORA Y LA

LENTE OBJETIVO)

Las lentes utilizadas en el MEB son basicamente dos: La lente condensadoray la lente

Objetivo, ellas en conjunto, demagnifican y proyectan al crossover justo sobre la

superficie de la muestra, es decir son las encargadas de producir la sonda final.




Ademads, ellas (junto con el caion electronico) se encargan de controlar tanto el
tamano (la resolucién) y la corriente final (la cantidad de sefal) de la sonda.

dq
i Crossover
|
!
|
P ,
a
)/ : o Lente
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N i d,
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P : .
a, L Apertura final
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v
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S
L
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Figura N°2.4: Sistema 6ptico electrénico formador de sonda, conformado por dos lentes
magnéticas: lente condensadora y la lente objetivo/ K

La demagnificaciéon esta dada por'':

m="P1x P2 (2.2)
7 4

Mientras que la cantidad de corriente que llega a pasar por la abertura final esta dado

Iy =1.(Z"]2 (2.3)

por:

Donde /,: es la corriente de la sonda final (corriente que atraviesa la lente objetivo),

/,: es la corriente justo en la imagen intermedia d, (Figura N°2.4).
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Los angulos (ag) que intervienen en la formacion de imagenes en el MEB estan entre

0.001 a 0.02 radianes (0.05° a 1°).

La lente condensadora es la encargada de demagnificar en primer plano el
Crossover producido por el cafién electrénico. Ademas, junto con la abertura final
controla la cantidad de corriente que impacta sobre la muestra. En algunos MEB;
existen dos lentes magnéticas interconectadas’ (HITACHI S-500). Esta lente es
controlada externamente por el operador y es nombrada por los fabricantes como
CONDENSADOR (HITACHI), SPOT SIZE (PHILIPS) o RESOLUCION (JEOL).

A

Figura 2.5: a) Diagrama esquematico de una lente condensadora. Observe que el tamafio de la
abertura (D) es comparable a la longitud del Gap (S), y ambos son pequefios (lente
idea/a). b) muestra la forma del campo magnético en la lente condensadora.B, y B,
son las componentes radial y longitudinal respectivamente'”!

La lente objetivo. Se encarga de demagnificar la imagen intermedia y proyectarla
sobre la muestra, formando asi la sonda electrénica final. Esta también es controlada
externamente (por el operador) y es llamada por los fabricantes como FOCUS
(HITACHI, JEOL) o OBJETIVO (PHILIPS). El disefio de esta lente es geométricamente
especial, ya que debe tener suficiente espacio para incorporar las bobinas de deflexion
(A1, A2), los astigmadores y la abertura final (limitante).

Se usan dos lentes para evitar el calentamiento excesivo que puede causar la corriente al pasar por una
sola bobina.
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Figura N°2.6: (a) Diagrama esquematico de la lente objetivo, se muestra dos rayos en
tiempos diferentes. (b) Forma del campo magnético B,. S en cada caso es la
distancia entre las piezas polares'’”.

Se define la distancia de trabajo q, a la distancia existente entre la muestra y la pieza

polar inferior (Figura N°2.6(a)). Las distancias de trabajo tipicos en los MEB; pueden
variar entre 5 mm y 40 mm. La eleccién de la distancia de trabajo dependera de la
profundidad de foco’ y la resolucién (Ver ecuacién N°2.2) que se desea obtener.

La abertura final es colocada en el espacio vacio (Figura N°2.6(a)) de la lente objetivo,
tiene como finalidad limitar la cantidad de corriente que llega a la muestra y fijar el
angulo de convergencia final del rayo; la region de la abertura actia como pivote de
los rayos electronicos sobre el cual se deflecta el haz en el proceso de barrido

2.1.3 ABERRACIONES EN LAS LENTES

Las imperfecciones que se cometen en la construccion de las lentes y el hecho de que
éstas, en realidad, no se comportan como una lente ideal; trae como consecuencia
que todos los rayos electrénicos provenientes de un punto objeto no sean enfocados

"Ver Capitulo N°2.4.

73



en el punto imagen correspondiente, si no dentro de un pequefio disco, llamado disco
de minima confusién. A este defecto se le denomina aberracién de la lente®. La
aberracion presentada en la lente objetivo es la mas importante, ya que las producidas
por las lentes precedentes son despreciables debido al tamaifio relativamente grande
de la sonda que ellos producen (sondas intermedias).

Aberracion esférica: Se origina del solo hecho de tratar a estas lentes en el marco de
la aproximacion paraxial. Aqui, los electrones que viajan mas alejados del eje 6ptico
son mas fuertemente deflectados (hacia el eje) que aquellos que viajan mas cerca al
eje Optice

Disco de
minima
confusion

= v

L L N NN ]

Plano de
imagen
gaussiano

Figura N°2.7: Accidn de la aberracién esfénca; los electrones que cruzan la lente lejos del eje
son mas fuertemente deflectados'”.

El diametro del disco de minima confusién esta dado por™:
d,=-C,a* (2.4)

Donde a es el semi-angulo fijado por la abertura final de la lente (lente objetivo) y por
la distancia de trabajo. C;, es la constante de aberracion esférica y depende de la
distancia focal y de la geometria de la lente. Para la lente objetivo usadas en el MEB el

C, toma un valor entre 10 mm a 20 mm.

Aberracion cromatica: este tipo de aberracion se genera debido a la dispersion de
energia AE, que presentan los electrones al abandonar el filamento emisor. Los
electrones que llevan diferentes energias son enfocados en distintos puntos del eje
optico; este efecto es mas notorio cuando el angulo de incidencia a es mayor.
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Figura N°2.8: Accién de la aberracion esfénica. Electrones con diferentes energias son enfocados

a distancias diferentes de la lente"!.

El diametro del disco de minima confusién esta dada por:
d =Ca (2.5)

Donde: AFE es la dispersion de energla, y es del orden de 1 a 3 eV para el emisor de
tungsteno; 1 a2 eV para el LaBs y 0.2 a 0.3 eV para el emisor de campo intenso. Por

otro lado, C, es el coeficiente de aberraciéon cromatica y también esta relacionado con
/. Para muchos objetivos de los MEBs el valor de C, es similar a C,, pero puede

variar dependiendo de las condiciones de operacion (£, , AE , «, f)m

Aberracion por Difraccion:

(AN R NN RN ] LN ] L NN X ]

Plano de imagen

gaussiano

Figura N°2.9: Difraccion de electrones en las paredes de la abertura final. Una
distribucion de intensidades es obtenida'".
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Esta es una consecuencia de la naturaleza ondulatoria de los electrones y de la
pequeiia abertura (abertura final) que es colocada para reducir la aberracion esférica.
La imagen de un punto P aparece como una distribucion de intensidad (disco de Airy),
rodeado de pequefios maximos secundarios. La contribuciéon a la sonda final es por
definicion el ancho de la mitad de la altura media (FWHM) de la distribucién principal
de intensidades, Figura N°2.9.

d, =0.61 4 (2.6)
a

Donde: A es la longitud de onda de los electrones dada por:

A=10226*[U(1 +0.9778% 10U )| % (2.7)
Con A ennm, y U en Voltios

Astigmatismo: Es el defecto mas importante que sufren las lentes. Es provocada por
la falta de homogeneidad (asimetria axial) del campo magnético de la lente; el cual
puede ser debido a: la falta de homogeneidad en las piezas polares (producidas al
momento de la fabricacién), efecto de carga en la lente (suciedad en la abertura final)
o falta de homogeneidad en las propiedades magnéticas del hierro de las piezas
polares de la lente. Como consecuencia, los electrones que son incidentes en los
planos sagital y meridional son enfocados en diferentes distancias de la lente.

Figura N°2.10: Lente astigmatica. Los electrones que se desplazan por el plano sagital tienen su foco

en el punto f,, mientras los que se desplazan por el plano meridional se encuentran

en f,, .Eldisco de menor confusion tiene como digmetro 4 .

El diametro del disco de menor confusion esta dado por':

d,= Af (2.8)
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El astigmatismo aumenta el tamario de la sonda final disminuyendo notablemente la
resolucién. No obstante, el astigmatismo de una lente puede ser corregido usando
astigmadores!'®; el cual consiste de un par de bobinas cuadrupolares situado cerca del
Gap de la lente objetivo. Los Astigmadores superponen campos magnéticos
adicionales haciendo parecer que la lente sea simétrica. El astigmatismo generalmente
se reconoce enfocando y sobre-enfocando la sonda sobre la muestra, las imagenes
correspondientes apareceran estiradas y mutuamente perpendiculares, indicando que
la lente esta astigmatica.

2.1.4 RELACION ENTRE EL ANGULO DE INCIDENCIA, CORRIENTE Y EL
DIAMETRO DE LA SONDA

El angulo de incidencia, la corriente y el diametro de la sonda final estan relacionados
mediante la ecuacién del Brillo electrénico (Ecuacion N°2.1). Por tanto la sonda final

tiene un diametro geometrica d, (sin aberraciones) dado por:

1
4l ¥*
d, =(ﬂ2;] a, (2.9)
Sin embargo, las aberraciones presentes en la lente objetivo agrandan este diametro.

Si asumimos que los discos de error cuyos anchos son d,,d.,d, obedecen una

distribucién radial gaussiana, entonces el diametro efectivo o diametro de la sonda real

d,!" esta dado por:
d’=d,’ +d, +d'+d (2.10)

Reemplazando obtenemos:

41 2. 1,2 6 AEY
d;:H”z;}(o.m)ﬂaB +,Cla +(Cr = ) a, (2.11)

72
Pero, [-4#] >>0.64"", y por lo tanto el error de difraccion puede ser despreciado;
T

ademas, debido a que Ar/E es pequena (para potenciales de aceleracién mayor a

10 keV), la aberracion cromatica también puede ser despreciada, por lo tanto queda:

2 (4 ) 2 1 0 6
dp—(ﬂzz]aﬂ +,Clag (2.12)
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Por lo tanto el diametro, el angulo y la corriente de sonda estan relacionados mediante

la Ecuacion N°2.12. La Figura N°2.11 presenta el comportamiento de d, vs. @, para

distintas corrientes de sonda.

(i) 1,=10"4
A=
5 E =20kV
B=Tx10"Ac
d T C, =50mm
’ 20 — C. =20mm
AE =leV
10—
5T
i I | >~
1 I 0 i -
2 5 10 20 mrad

Figura N°2.11: Gréfica del didmetro de la sonda d ,», como funcion del angulo de incidencia

a, para diferentes corrientes de sonda I ,"".

La grafica muestra que para una determinada corriente /,, el diametro de sonda
electronica d,,, presenta un diametro minimo d,,, a una abertura , = ,, . Ademas
se observa que d,,, disminuye con la corriente de sonda, lo cual debe de tenerse en

cuenta cada vez que se desee obtener una imagen de alta resolucién .

"Para iméagenes con alta resolucion es necesario que el diametro de la sonda sea lo mas pequefia posible
{menor que la resolucion que se desee obtener); pero, ademas debe llevar la suficiente corriente como
para poder obtener sefial para la formacion de imagenes, Ver Capitulo N°2.3.

78



2.1.5 CONSECUENCIAS QUE TRAE LA VARIACION DE LAS DISTINTAS
COMPONENTES DE LA COLUMNA ELECTRONICA.

2.1.51 EFECTO DE VARIAR EL TAMANO DE LA ABERTURA FINAL

El diametro de la abertura final oscila, para la mayoria de los MEBs entre 100 um y
400 um; este puede ser elegido por el operador y tiene tres objetivos principales:
Primero, controla el angulo de incidencia sobre la muestra; segundo, controla la
profundidad de campo (pequeiios angulos producen grandes profundidades de
campo); y por ultimo, controla la cantidad de corriente que llega a la muestra.

(a) d$ Crossover (b)
barrido
: muestra
|
! ’
| Lente :
ao Condensadora eopooooe h eeeecccccccccce
\ Plano de foco optimo
[
!
% a Abertura ) AR (4] W <O
! ;ﬁnal
AW VWL i
Lente - .
Objetivo Region que s¢
encuentra en foco
efectivo
E ()

Muestra barrido

cesescessssssncsssscsssecdhocsfacsssccssracccssnasas

Region
que se
encuentra
en foco
efectivo

Figura 2.12: El tama#io de la abertura controlando (a) la cantidad de corriente que llega
a la muestra; y la profundidad de campo, b) gran profundidad de campo
(pequerio didmetro), y (c) corta profundidad de campo (gran diametro)'™.
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En la Figura N°2.12(a) se muestra como la abertura final junto a la lente condensadora
controlan la cantidad de corriente que llega a la muestra; solo aquellos rayos que
pasen por la abertura llegaran a la muestra, los otros rayos golpean las paredes de
abertura y se van a tierra. En la Figura N°2.12(b) y (c) se comparan las profundidades
de campo para dos aberturas finales distintas. En (b) el tamafio de la abertura es mas
pequefa (pequefio angulo de incidencia) que en (c); por lo tanto, la profundidad de
campo es mayor (h,>h;) en (b) que en (c).

2.1.5.2 EFECTO DE VARIAR LA DISTANCIA DE TRABAJO

b
(a) (b)
Caidn 1r
T Electronico i
i
|
Py P, i
a, '
a Lente
- Condensadora T —
qi /i qi A
I. i_
| i
p | |
? [ Abertura P !
A | final | N a,
— Lente
Objetivo
q> {2 £
\ q2
| —
i |
A V —
M l dy : i
il
~
> i e dp

Figura N°2.13:(a) Pequena distancia de trabajo (b) Gran distancia de trabajo, el
tamario de sonda final es mayor al anterior'”.

Si dejamos que la potencia de la lente condensadora y el tamafo de la abertura final

sea la misma, y solo aumentamos la distancia de trabajo ¢, ;la demagnificacion dada

por la lente objetivo m, = p,/q, decrecera, aumentando el tamafio de la sonda
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(compare las Figuras N°2.13(a) y (b)), degradando la resolucion’. No obstante, el
angulo de convergencia final a, decrecera, mejorando la profundidad de campo
(Figura N°2.13(b)).

De lo expuesto hasta ahora, se llega a la conclusién que existe un compromiso entre
la resolucién final y la profundidad de campo, y que esta Ultima puede ser controlada
tanto por el tamano de la abertura como con la distancia de trabajo.

2153 EFECTOS DE VARIAR LA POTENCIA DE LA LENTE
CONDENSADORA

S d;,— Caioén Electrénico '
i
i
I
P i
a,
Lente Condensadora } 4L
g9y LS
Z\ | < dl
e, :
|
Abertura ﬁnd\n a | g
/ .
Lente objetivo ; =
Iy
4;1 f2
f | '
(Sl d,
aB

a
Figur’é N°2.14: (a) Lente condensadora débilmente excitada (b) lente
condensadora fuertemente excitadal”.

Al incrementar la potencia de la lente condensadora, decrecen el tamaiio y la corriente
de la sonda final. El incremento de la fuerza de ésta lente, implica el decrecimiento de

la distancia imagen g, (aumento de la demagnificaciéon m, y m,), y en consecuencia

la disminucion de la sonda final. Por otro lado, al aumentar i6n la fuerza de esta lente,
el angulo de esparcimiento @, aumentara; disminuyendo la cantidad de corriente que

logra pasar por la abertura final y que posteriormente formara la sonda electrénica.

" La resolucién final depende del tamario de la sonda final. Ver capitulo 2.3.
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2.2 CONTRASTE

Se dice que dos puntos de la muestra presentan contraste, de una de sus propiedades
fisicas, cuando existe diferencia en la medida de sus sefales (medida a la salida del
detector). Al discutir contraste se debe de considerar a la muestra y al detector como
un solo sistema; ya que la sefial medida por el detector, no solo depende de la sefal
emitida por la muestra sino también de las caracteristicas del detector (La ubicacion, el
angulo sélido y la respuesta del detector). Cuantitativamente el contraste entre dos
puntos de la muestra esta dado por:

_ (Sz _Sl)
ls‘z :
Donde §,, S, representan las sefales detectadas en dos puntos arbitrarios de la

(6 858, (2.13)

muestra. En la Tabla N°2.2 se presenta el contraste por nimero atémico (ER) de
algunos elementos.

Tabla N°2.2 Contraste por numero atémico ( ER) para distintos elementos
obtenido con un voltaje de 20 KV.

zZ, Zg N4 Mg C
13 (Al) 14 (Si) 0.153 0.164 0.067
13 (Al) 26 (Fe) 0.153 0.279 0.451
13 (Al) 79 (Au) 0.153 0.487 0.686

Elementos adyacentes
5 (B) 6 (C) 0.055 0.067 0.14
13 (Al) 14 (Si) 0.153 0.164 0.067
26 (Fe) 27 (Co) 0.279 0.287 0.028
41 (Nb) 42 (Mo) 0.375 0.379 0.013
78 (Pt) 79 (Au) 0.485 0.487 0.0041

Existen tres componentes que contribuyen al contraste final, estas son:

Componente numérica: Se refiere simplemente al contraste entre dos puntos, que se
origina de la diferencia de numero de electrones que son emitidos de dichos puntos en
respuesta a los cambios de las caracteristicas de la muestra en estos puntos.

Componente de trayectoria (efecto de sombra): Se refiere al efecto de contraste
que resultan debido a los caminos que siguen los electrones al dejar la muestra.

Componente de energia: tipicamente se refieren a los £R. La respuesta del detector
dependera de la energia que llevan los ER. Un ER que lleva mas energia produce
mas ganancia en el detector que un ER de baja energia (Ver Figura N°1.35).
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2.2.1 CONTRASTE COMPOSICIONAL O DE NUMERO ATOMICO PROMEDIO

2.21.1 CONTRATE COMPOSICIONAL UTILIZANDO EL DETECTOR DE
ESTADO SOLIDO

Haz incidente

Pieza polar
inferior de la,
lente
objetivo

v
Detector de estado sélido de ER L= 'ﬁ-—ﬂ

h’.

Detector Everhart-
Thornley

7 ER

Muestra

Figura N°2.15: Ubicacién del detector de estado sélido, y recorrido de los ER y ES'"

El contraste de una muestra que contiene dos regiones con numeros atomicos

promedios Z,, Z, (donde Z, > Z,), y medidos con un detector sensible al nimero de

ER (por ejemplo, el detector Everhart-Thornley con potencial de bias negativo, o el
detector de estado sélido) esta dado por:

S, -5, _ (egs?; —€as™h) _h-n

C=
S, €as’ly 7,

(2.14)

Donde €gg representa la eficiencia del detector (efectos geométricos y respuesta

energética del detector).

La ecuaciéon anterior solo representa una aproximacion al contraste que ofrece el
detector de estado sélido; ya que los ER, presentan una distribucion energética; y
como anteriormente se menciond: la respuesta de éste detector no es la misma para
ER de diferentes energias. Debido a la ubicacién del detector, ésta recolecta la mayor
cantidad de ER que llevan mayor energia. Es por esta razén que este tipo de detector
es el mas indicado para obtener imagenes que lleven informacion composicional de la
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muestra. Cuando el detector de estado sélido es de dos segmentos (o de cuatro
segmentos) se debe utilizar el modo suma A+B (o A+B+C+D) para recolectar la mayor
cantidad de ER".

2.21.2 CONTRASTE COMPOSICIONAL UTILIZANDO EI DETECTOR
EVERHART THORNLEY

El contraste composicional detectado por el detector Everhart-Thornley consiste de
dos tipos de sefales: sefial de ER y sedal de ES (ES,y ES,, ). Cuando el potencial
del Bias es negativo (o cuando el voltaje del centellador es nulo) solo la seial de ER
es colectado; mientras que para potenciales positivos (0 alto voltaje en el centellador)

se obtiene la mezcla de las dos sefiales (e inclusive los £S, ).

Potencial bias negativo o voltaje del centellador nulo

Haz incidente

Pieza polar
inferior de la
lente
objetivo

Detector Everhart-
Thornley con Bias
negativa (-50V) SN/ Ve T~ s NN AW e > ER —’
50V ’
ES cccecee ’
Muestra

Figura N°2.16: Recorrido de los ER y ES. El Detector Everhart-Thornley es puesto a
un potencial de Bias negativa (-50 V). Ningun ES llega al detector
Everhart-Thomley con este potencia )

Debido a la ubicacion del detector Everhart-Thornley, el contraste se pierde, ya que los
ER que éste detecta generalmente provienen de grandes profundidades (poco
contraste, ver Capitulo N°1.4) y solo son recolectados una pequeda fraccion del total
de ER (imagen ruidosa). Es por esta razén que este tipo de detector no es el mas
adecuado para obtener contrate composicional.
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Potencial bias positivo o alto voltaje del centellador (10 kV)

En esta configuracién se obtiene la combinacién de seiales de ER y ES. El contraste

para éste detector esta dado por:

C= S, =Sy _ [(ezam2 + €556, )~ (ea, + €455, )] (2.15)
S, (a7, + €55, )

Donde e, y e, representan la eficiencia de recoleccion para ER y ES

respectivamente.

Para energias mayores a 10 keV, § es casi la misma para muchos materiales, siendo
despreciable la contribucion de ES. No obstante, la cantidad de ES incrementa
debido a la recoleccién indirecta de ER (Capitulo N°1.4); sin embargo, la contribucién
al contraste es pequeia, y es por esto, que este aumenta levemente, aunque el nivel
de sefal aumente (poco ruido). De esta manera, el contraste composicional es casi la
misma como si el detector estuviera con el bias negativo pero con poco ruido!".

Haz incidente

Pieza polar
inferior de
la lente

objetivo

Detector Everhart-

Thomley con Bias

positiva (+300V)
+300V

Muestra

Figura N°2.17: Recorrido de los ER y ES. El Detector Everhart-Thornley es puesto
a un potencial de Bias positivo (+300 V)™

Para energias menores a 10 keV, ¢ incrementa, pero debido a la falta de informacién
en este rango de energia, es dificultoso la interpretacion del contraste de niumero
atomico. Generalmente en los MEBs convencionales & no cambia grandemente al
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variar el numero atémico de la muestra, por lo tanto el contraste composicional no es
observado con esta sefial. Sin embargo existen casos excepcionales en el cual el
contenido de impurezas, en los distintos compuestos quimicos (especialmente los
semiconductores) que contiene la muestra, modifica los niveles aceptores en la
estructura de bandas que controla la emision de ES; en estos materiales, se obtiene

contraste composicional con ES™
2.2.2 CONTRASTE TOPOGRAFICO

Para comprender el proceso de formacién del contraste topografico se debe tener en
cuenta lo siguiente:

1. Debe de considerarse que los rayos son paralelos al momento de impactar sobre
la muestra.

2. n aumenta monoatdénicamente con la inclinacién de la muestra (componente

numeérica)

3. La distribuciéon angular de los ER depende de la inclinacién de la muestra
(componente de trayectoria)

4. 6 es una funcibn monotdnica de la inclinacion de la muestra; (componente

numeérica).
5. La distribuciéon angular de & no varia con el angulo de inclinacion.

6. EI contraste topografico dependera del detector usado y su posicion relativa a la
muestra (componente de energia y componente de trayectoria)

2221 CONTRASTE TOPOGRAFICO CON EL DETECTOR DE ESTADO
sOLIDO

En una muestra que presente topografia accidentada como diferentes fases
quimicas (Numero atémico promedio); tanto el contraste topografico como ef
contraste composicional apareceran mezcladas en la imagen final.



Pieza polar
inferior de la
lente objetivo

[ .2, Detector de estado solido de ER

Muestra accidentada

Figura N°2.18: Distnibucion angular de ER en distintos puntos de una muestra
accidentada”’.

Cuando se operan estos detectores en modo suma (A+B), la componente numérica y
la componente de trayectoria contribuyen para la formacién de la imagen final; por lo
tanto en este modo se tendra informacién topografica y de composicion. Suponiendo
que la muestra es de composicion uniforme; solo la componente de trayectoria
contribuye al contraste (contraste topografico); sin embargo la cantidad de sefal que
flega al detector va decreciendo conforme incrementa la inclinacion de la superficie
(ver Figura N°2.18); debido a esto, el contraste topografico es aproximadamente

inverso al contraste obtenido por los ES.

Al operar estos detectores en modo diferencia (A-B), componentes numéricas son casi
eliminadas desde que cada segmento recibe la misma cantidad de ER ; debido a esto
el contraste composicional es eliminado. En cambio, en este modo, la componente de
trayectoria domina, debido que cada segmento de detector ve a la muestra de un
angulo diferente; la imagen obtenida es totalmente topografica, parecida a la imagen
obtenida en un microscopio 6ptico de luz iluminado desde la ubicacion del detector con
signo positivo (parecido al contraste obtenido cuando se utiliza un detector Everhart-
Thornley con potencial de bias negativo; ver mas abajo)

Si solo se toma uno de los segmentos (A o B) la imagen obtenida contendra tanto la
componente de trayectoria como la componente numérica. Debido al poco angulo de
recoleccién en este modo, el contraste topografico predominara ligeramente sobre el
contraste composicional.
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2.2.2.2 CONTRASTE TOPOGRAFICO USANDO EL DETECTOR EVERHART-
THORNLEY

El contraste topografico producido por el detector Everhart-Thornley consiste de dos

tipos de sefales: sefial de ER y sefal de ES (ES,.ES,.ES,, y ES, ). Cuando el

potencial del Bias es negativo (o cuando el voltaje del centellador es nulo) solo se
consigue la sefal de ER; mientras que para potenciales positivos (o alto voltaje en ei
centellador) se obtiene la mezcla de las dos sefales.

Potencial bias negativo o voltaje del centellador nulo

Para comprender el contraste formado con esta configuracion debe de tenerse en
cuenta las siguientes propiedades del detector (ver Figura N°2.19):

1. El detector es localizado a un costado de la muestra, tal que esta tiene una vision
anisotrépica de la muestra (efecto de sombra).

2. El angulo sélido de coleccion es pequerio, tal que solo una fraccion de ER es
colectado.

Haz incidente

(a) (b)
e R -~ A Fuente de Direccion de
4 ] uz vista
\N

(c) . * p—

8
Nivel de
seial

Figura N°2.19: (a)Detector Everhart-Thornley con Bias negativa (-50 V) solo los ER que
parten en la direccién del detector contribuyen a la intensidad de serial.
(b)Equivalente éptico, posicion de la fuente de luz y la direccién de vista,
para producir una imagen similar. (c) Intensidad de sefial como funcién de
la posicion del rayo’”
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En la Figura N°2.19 se observa que solo los ER que se dirigen al detector y que no
sean obstruidos por parte de la muestra (efecto de sombra), son los que llevan la
sefal. Las superficies que dan la cara al detector se veran claras, mientras que los que
no, se veran oscuras (no llegan los ER al detector). La intensidad de gris indicara que
tan inclinada se encuentra la muestra con respecto al detector.

Un contraste similar puede conseguirse con un microscopio de luz (Ver Figura
N°2.19b). Para esto es necesario iluminar la muestra con una fuente de luz altamente
direccional colocada en la misma posicion del detector (en el MEB) y ver la imagen
desde la parte superior de la muestra (direcciéon de incidencia de los rayos electrénicos
primarios).

Potencial bias positivo o alto voltaje del centellador

En ésta configuracion los ER que se dirijan hacia el detector no se veran afectadas
por este potencial. Sin embargo, los ES seran recolectadas en su mayoria. Los ES,
se crean en la muestra en todos los puntos golpeados por el rayo incidente, en mayor
niamero cuando la muestra esta inclinada (funcién Secante). El contraste producido por
dos superficies de diferentes inclinaciones, generados por los ES, es!":

_doé _ 6,SecOTan&d6
o O,5ech

C = Tan6d0 (2.16)

Donde:
6 es el angulo promedio de inclinaciéon de las dos superficies .
d@l es la diferencia de inclinacién entre las dos superficies en estudio.

Ademas de recolectar a los ES,, el Bias positivo es capaz de recolectar a los ES,,,

ES,, (producto porlos ER) y alos ES,, (que son despreciables).

El contraste calculado anteriormente (asumiendo componente numérica solamente)
solo es una aproximacion debido a que los estos presentan componente numérica
como componente de trayectoria (efecto de sombra). Las zonas claras obtenidas con
ta seflal de ER (bias negativo) seguiran siendo claras; y las zonas oscuras se
presentaran también iluminadas (poco intensas) debido a la componente de ESy ala

recoleccion indirecta de KR (ES, y ES,).
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Direccion

(a) (b) de vista

Haz incidente

Luz
difusa_

e

+300V

(c)

Nivel de
seial

Figura N°2.20: (a)Detector Everhart-Thomley con Bias positivo (300V) Los ER que parten en
la direccion al detector, los ES,, ES, y ES,, contribuyen a la intensidad de
sefial. (b)Equivalente optico, posicion de la fuente de luz y la direccién de vista,

para producir una imagen similar. (c) Intensidad de sefial como funcion de la
posicion del rayo/”.
Para hacer la analogia con un microscopio de luz, se debe de considerar que la
iluminacion viene de dos tipos de fuentes: una altamente direccional, proveniente de la
ubicacién del detector ( ER directos); y la otra difusa provenientes de todas las
direcciones de la camara de muestras (ES; y ES;;). Como en el caso anterior el
observador ve la muestra desde la parte superior (direccién del Haz incidente).

2.2.3 CONTRASTE TOPOGRAFICO EN ALTA RESOLUCION
2.2.31 ELECTRONES RETRODISPERSADOS

Solo los ER, llevan informacion local cercano al area de impacto ya que ellos
retroceden solo de algunos nanémetros debajo de la superficie (conservan la mayor
cantidad de su energia), mientras que los ER;, que son los de mayor proporciéon, son
emitidos de un area mas grande (aproximadamente del orden del rango de Kanaya-
Okayama). De esta manera, mientras los ER, contribuyen con grandes resoluciones

90



(del orden del tamafio la sonda electronica), los ER;; aumentan el ruido degradando

fuertemente la resolucion'”,

2.2.3.2 ELECTRONES SECUNDARIOS

Con los ES la situacion es mas critica ya que los ES;, (pobre resolucion) no pueden
ser separados de los ES; (alta resolucién); ademas de los ES;, también existen los ES;;
(pobre resoluciéon) que en conjunto aumentan el ruido y degradan fuertemente la
resolucion. Sin embargo existen dos situaciones donde se puede conseguir alta
resolucion con éste tipo de sedal:

Efecto de puntas o efecto de borde

(b)

=I=I=E===

'\ © )

2]

SHHEEEIE=

—
—/ ~
—

Electrones Primarios

vY

Electrones Retrodispersados

Electrones Secundarios
Figura N°2.21: Elevada produccién de ER, y ES,, debido a la difusién de EP en una (a) punta
(b)esfera de diametro menor al volumen de interaccién (c) bordes (d) borde con
poca profundidad™.

En lugares donde las dimensiones de la muestra (ya sea en profundidad o
lateralmente) son menores al rango electrénico (< 5 um), por ejemplo: puntas, bordes
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y esferas (menor a § um) existe mayor area por donde puedan escapar los ERy,
generando a su paso ESy, y ESyu. El efecto total es la produccion, en ese lugar, de una
gran intensidad de ES los cuales pueden ser colectadas eficientemente por el
detector Everhart Thornley

El elevado contraste que presentan algunos de estos detalles se resumen en la
Figura N°2.22.

(d)
(a)

=l=l=l=

ﬁ
L

Posicién de barrido

Seilal

Seiial

Paosicién de barrido

Figura N°2.22: Sefial producida por (a) borde de poca profundidad, (b) por una esfera cuyo didmetro
es mayor al volumen de interaccién (> 5um) (c)Esfera cuyo diametro es menor al
volumen de interaccién (< S5um) y (d) borde. En la parte inferior se presenta la
intensidad de sefial, en funcién de la posicién correspondiente, para cada uno de los
detalles mencionados™.

Nuamero Atéomico promedio

En muestras de bajo nimero atémico (como el silicio) y cuando se operan en altos
voltajes, la resolucién mejora, esto es debido a dos razones: En primer lugar la razén
ES, /ES, es menor que uno (ver Tabla N°1.2); y en segundo lugar es que cuando se
trabaja en alta resolucién (magnificacion mayor a 100000X), el campo de vista total es
de aproximadamente 1 um o menos, mientras que el rango de kanaya-Okayama es de
aproximadamente 10 um; y cuando el rayo es barrido dentro de esta area el
movimiento efectivo de la distribucion de ES;, es despreciable, de tal manera que la

92



magnitud absoluta de los ES;, permanece relativamente constante; De esta manera la
variacion de sefial es debido solamente a los ES;; la seial de ES;; constituye el ruido de
fondo en este caso. Para muestras de intermedio y grandes numeros atémicos la
resolucion decrece ya que el volumen de interaccién decrece en un factor que puede
variar desde 2 hasta 10 comparada al del silicio disminuyendo el FWHM de los ES),
mientras que el FWHM de los ES, permanece constante. Ademas la razon ES,, /ES,

aumenta para este tipo de muestras (aumentando el ruido).

Debido a que el rango electrénico decae rapidamente cuando la energia disminuye,
otra alternativa para obtener grandes resoluciones es operar en bajos voltajes. En
estas condiciones el FWHM de los ES; y de los ER;, se aproximan al de los ES;
aumentando asi la razén sedal-ruido. La situacion mejora en muestras de intermedios
y altos numeros atomicos ya que el rango electronico decrece para estos materiales.
Sin embargo, el brillo electrénico decrece rapidamente con la energia degradando
fuertemente el tamafio de la sonda. Ademas debido al corto rango electrénico, la
contaminacién formada en la superficie de la muestra puede dominar la imagen
degradando la emisiéon de sefal. Por todo esto, cuando se desee trabajar con bajos
voltajes es recomendable trabajar con un MEB que cuente con una fuente emisor de
campo (alto brillo) y que trabaje con vacios limpios (poca contaminacién).
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2.3 CRITERIO PARA OBTENER LA CORRIENTE LiMITE PARA OBTENER
CONTRASTE EN EL TRC

Cuando el haz de electrones incide sobre un punto de la muestra éste emite diferentes
tipos de sefales cada sefal esta compuesto por un nimero »n grande de particulas,
distribuidas aleatoriamente en un intervalo de tiempo 7 (tiempo en que la sonda
permanece sobre este punto de la muestra, conocido como el tiempo dwell). Si
realizamos muchas veces lo expuesto anteriormente en las mismas condiciones y en el
mismo lugar de la muestra, el nimero n de particulas obtenidas en cada caso, variara

alrededor de un numero promedio » por una cantidad n"? (dispersion de sedal o ruido).
Una medida cuantitativa acerca de la calidad de la imagen se obtiene midiendo la razén
de sefal S aruido R™:

n

- =n" (2.20)

—1/2
P

|

La raz6én sedal-ruido mejorara cuando se aumente el valor de », lo cual se consigue

aumentando el tiempo dwell o aumentando el valor de la corriente del haz

Existe un criterio para que un observador normal pueda distinguir, en una pantalla de
TRC, la diferencia de sefial AS (contraste) entre dos puntos de la muestra en presencia

de ruido R . El criterio sostiene!™:
AS > SR (2.21)

Utilizando la ecuacién anterior y la ecuacién de contraste, se obtiene:

(2] (2.22)
Por otro lado, n esta relacionado éon la corriente de sefal i; (producido por los ES o

ER) por la siguiente relacion:

. =28 (2.23)

T

Donde T es el tiempo dwell, e i es la corriente de sefial que esta relacionado con la

corriente de rayo, i,, por:

i, =iy %€ (2.24)

§
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Donde & es la eficiencia de coleccion, y depende de la generacion de portadores de
sefial (en el proceso de interaccién de los electrones con la muestra) y de las condiciones
geométricas y de la respuesta del detector.

Por lo tanto, el criterio de contraste, en funcion de la corriente de rayo i,, del tiempo

dwell 7 (o del tiempo total de barrido T), de la eficiencia de coleccion ¢ y del contraste
C es:

25x1,6x107"°  4x107%
in> 4 = , con T=rxN 2.25
g &z £C°T = (2:25)
Donde : N »» €S €l numero de puntos imagen en la muestra mapeada, que para una alta

calidad de imagen es de 10° (Matriz de 1000 x 1000 ).

La ecuacion anterior define a la minima corriente de rayo i, (o corriente threshold)

necesaria para observar un cierto nivel de contraste C con una eficiencia de coleccion &

y un tiempo de barrido T .

=
ol J oo

Contraste (%)

Ll 11 Illll

Il
I LB | LR BLLLLR! I LR ARL]

10 100 1000
Tiempo de cuadro
Figura N°2.23: Representacion gréfica de los parémetros de la ecuacién de cormiente limite
para una eficiencia de coleccién € de 0,25".

En la figura anterior se ha asumido que & = 0,25 (lo cual es razonable para muestras
con altos 77 6 &, como el Oro, y utilizando el detector Everhart-Thomley con potencial
Bias positivo). Por ejemplo, si queremos distinguir un contraste del 10%, para la muestra
anterior, utilizando un tiempo de cuadro de 100s, entonces debemos utilizar una corriente
mayor a 10" A. Si la muestra produce solo un nivel de contraste de 0.5%, corrientes de
rayo mayores a 10 A deben de ser usadas. Inversamente, si tenemos la corriente de
rayo, existird un contraste debajo del cual se pierde toda visibilidad de algun detalle; por
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ejemplo, si una corriente de rayo de 10'° A, y un tiempo de cuadro de 100 s son usados,
todos los detalles con contraste menor al 5% seran perdidos (confundido con el ruido).

2.3.1 ESTRATEGIA PARA CONOCER LA RESOLUCION FINAL A PARTIR DE LA
CORRIENTE MIiNIMA

Si suponemos que no existen aberraciones (como primera aproximacién), ademas
seleccionamos un angulo de divergencia, entonces el tamaio minimo de la sonda
correspondiente a la corriente minima (Ecuacion N°2.25) se puede hallar a partir de la
ecuacion del brillo (Capitulo N°2.1):

Bl (2.26)

|7 Ba;,
Donde: 4, tamafio de la sonda correspondiente a la corriente minima i, (Ecuacion

N°2.25), a; es el angulo de divergencia del hazy g es el brillo electronico.

Por Ejemplo, si deseamos ver pequefios detalles de una muestra compuesta de la
mezcla de hierro y aluminio (Contraste atdémico = 0,45), y elegimos los siguientes valores
para los parametros del microscopio: Potencial de aceleracion 20 kV, Tiempo de cuadro

total (T ) de 100 s, un angulo de divergencia de 107 rad (200 & m de abertura final y a
una distancia de trabajo de 10 mm), un brillo electrénico de 5x10* A/cm?2.Sr (Emisor de

Tungsteno), y suponemos una eficiencia de colecciéon €= 0,25; entonces la corriente

minima (Ecuacién N°2.25) a ser usado debe ser 79x10°"°4; y el diametro de prueba

(ecuacion del Brillo) minimo es de 2.5 nm .

En la Tabla N°2.3 se ha calculado el tamafio minimo de sonda d, que se puede obtener
conociendo el contraste entre dos puntos. De ella vemos, que mientras el contraste es
pequefio se necesitard mayor corriente de sonda lo cual implica que el tamaio de sonda

se agrandara degradando la resolucién.



Tabla N°2.3: Cormiente y tamario de sonda minima para varios valores del contraste.
Parémetros del microscopio: Potencial de aceleracién 20 kV, Tiempo de
cuadro total de 100 s, éngulo de divergencia de 107 rad (200 M mde
abertura final y a una distancia de trabajo de 10 mm), un brillo electrénico
de 5x10° Alcm?.sr (Emisor de Tungsteno), y una eficiencia de coleccién

£=025"

Contraste igx107" 4 d z(nm)
1.0 6.52 2.3
0.5 26.1 4.6

0.25 102.2 9.1
0.1 652.6 23
0.05 2610.5 46
0.025 10216.3 91
0.01 65262.7 230
0.005 261051.0 460
0.0025 1023873.9 911
0.001 6526275.9 2300

Sin embargo estos tamafios de sonda d,; se incrementara debido a las aberraciones de

las lentes, al contraste que presenta la muestra y al volumen de interaccion

2.31.1 LIMITACION DE LA OPTICA ELECTRONICA

El tamafio de la sonda final dado por la ecuacién del brillo, queda degradada debido a las

aberraciones que las lentes presentan (Capitulo N°2.1).

Por ejemplo, si consideramos la misma muestra del caso anterior y con los mismos
parametros del microscopio, el tamafo de prueba minimo encontrado es de 2,5 nm; Pero
ahora, si consideramos cada uno de las aberraciones de las lentes como son'™:

Aberracién por Difraccion: j = |’22,’3',,,

Ay

=1,01 nm ,para a = 1072 rad

Aberracion Cromatica: 4 €. _¢ .  para: C,=8 cm y
c E c*8

o

Aberracion esférica: g - Cs a) =10 nm , para C =2 cm
)

Entonces el diametro de prueba final sera (ver Ecuacién N°2.10):

d =131 nm
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Por lo tanto, en la muestra analizada y con los parametros seleccionados se podra
distinguir el hierro del aluminio siempre en cuando el tamafo de cada particula sea mayor

a13,1 nm.

Esta limitacion solo podria mejorarse usando fuentes electronicas de mas alto brillo y con
lentes cuyo coeficiente de aberracion cromatica y esférica sean menores a los anteriores.

2.3.1.2 LIMITACION DEL CONTRASTE DE LA MUESTRA

La resolucion que presenta el MEB generalmente es limitada por el contraste que
produce la muestra. Cuando dos puntos de la muestra presentan un pobre contraste el
criterio para que este sea distinguible es que deben de llevar suficiente corriente
(Ecuacion N°2.25) lo cual implica un tamano de sonda relativamente grande. Por ejemplo,
existen muchas muestras de interés que presentan un contraste que se encuentra entre
0.1 a 0.01; los cuales implican un tamafio de sonda que se encuentra en el rango de
23 a 230 nm (Tabla N°2.3). Por lo tanto, en muestras que presenten dichos contrastes
detalles menores a lo tamafos de sonda calculados, seran perdidos.

2.31.3 LIMITACION DEL VOLUMEN DE INTERACCION

Como se ha visto anteriormente el engrandecimiento de la sonda electronica es
necesario para satisfacer los requerimientos 6pticos de las lentes y para poder observar
con claridad la imagen. Pero no solo el tamafo de la sonda limita la resolucion, se debe
de tener en cuenta también que los electrones que llevan seial (ES y ER) salen de un
volumen finito de la muestra y las dimensiones de este volumen es mucho mayor al area
de impacto de la sonda electrénica. Existen tres diferentes situaciones donde se
manifiesta este caso.

Si una muestra, constituida por dos compuestos de diferentes numeros atémicos
promedio, es observada con sefal de £R ; el limite de ambos no quedara bien definida en
la imagen, debido a que el coeficiente de electrones retrodispersados cambiara
gradualmente al cruzar dicha interfase. Esto se debe a que el volumen de interaccion va
ocupando gradualmente parte del otro material (Ver Figura N°2.24).



U5
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Muestra
Limite de la
interfase

Figura N°2.24: llustracion esquemaética de la dependencia de n en la interfase de
dos compuestos de diferentes numero atémico promedio.

Otra consecuencia que trae las dimensiones del volumen de interaccién se encuentra

cuando se esta trabajando con sefial de ES en alta resolucion. Como se sabe los ER en
su camino de regreso generan ES, y ES, , los cuales salen de lugares alejados del

punto de impacto; esto aumentara el ruido y por lo tanto se reducira la eficiencia de
coleccién de sefal ¢; esto es debido a que toda la sefial captada no lleva la informacién

requerida. Por tanto sera necesario incrementar ¢, (alavez /,) para poder obtener una

imagen clara (Ecuacion N°2.25). Esto es mas notorio para muestras cuyo numero
atémico es alto debido al gran coeficiente de FR (77) que ellos presentan

El finito volumen de interaccion también se manifiesta cuando una muestra esta
constituida por pequefias particulas que presenta bordes. Como se ha visto en el
Capitulo N°2.2 (Figura N°2.22), en los bordes de las particulas se generan una mayor
cantidad de ES los cuales generan un alto contraste y por tanto una alta resolucién es
posible (reducir la corriente y el tamafo de la sonda). Este alto contraste no se presentara
en el interior de la particula debido a que la cantidad de sefal disminuye. Por tanto, la
gran resolucién que se presenta en el borde no se presentara en el interior de la muestra;
y esto hara parecer que el interior de la muestra sea completamente liza.
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2.4 FORMACION DE IMAGENES

Cuando el rayo electrénico, definido por los parametros diametro de sonda (dB)
corriente de sonda (/,) y angulo de incidencia (), golpea a la muestra, distintas

sefales son obtenidas (ER, ES, RX caracteristicos y continuos, etc.). Al medir
estas senales, con detectores especificos, ciertas propiedades locales de la muestra
pueden ser medidos, (por ejemplo: topografia y la composicion quimica local), y al
compararlas (contraste) con otras localizaciones contiguas es posible construir una
imagen de un area. Para lograr esto, el rayo debe ser barrido (escaneado) de lugar

en lugar por toda el area; esto se logra por medio de un sistema de barrido.

El sistema de barrido esta conformada por dos pares de bobinas deflectoras
electromagnéticas, un par (superior e inferior) para cada direcciéon de deflexion X,Y.
Estas bobinas son colocadas en la parte central hueca de la lente objetivo. El
generador de barrido controla tanto a las bobinas superiores e inferiores, de tal
manera que las primeras dirigen el rayo fuera del eje, mientras que las bobinas
inferiores deflectan el haz otra vez hacia el eje, cruzandolo justo en la posicién de la

abertura final (Pivote de los rayos), ver Figura N°2.24.

Bobinas de deflexion (eje y l Bobinas d
solamente). Las bobinas q g Generador / d f;) o : |
: de Barrido AHECQOI-Co

deflectan al hazen el eje Y : TRC.
| I‘/ (scan)

estan ubicadas
AN
Detector de

perpendicularmente a estos.

ER ! Amplificador
de video
Detector de
R X
Detector | s
de ES :
[ — }<— Muestra

Figura N°2.25: llustracion esquematica del sistema de barrido en un MEB (se muestra solo
las bobinas que deflectan al haz en el eje X). Dos recorridos de los rayos se
han simulado (1 'y 2), cada uno se ejecuta en diferentes tiempos'”.
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En un sistema de barrido analégico convencional, el haz es deflectado continuamente
(sefial diente de sierra) primero en una linea en la direccion X; para luego ser
desplazado ligeramente en la direccién Y (sefial diente de sierra sincronizada con la
primera)[”’, al termino de este proceso toda el area (seleccionada) es recorrida. Para
un sistema de barrido digital, el proceso de barrido (primero en X y después en Y) es
el mismo; pero en este caso el haz es ubicado en localizaciones discretas (dwell
point) sobre la muestra; quedandose alli un cierto tiempo (dwell time) para luego
moverse a la siguiente posicion contigua (el tiempo para desplazar el rayo entre un
punto a otro es despreciable comparado al dwell time). Simultdneamente, el mismo
generador de barrido, es usado para deflectar el haz de un TRC donde se construira
la imagen (Figura N°1.1). El brillo de cada punto en el TRC sera controlado por la

intensidad de sefial (modulacién de intensidad) proporcionada por el detector.
2.41 CONSTRUCCION DE IMAGEN (MAPEO)

L.a formacion de imagen en el MEB es producida por la operacién de mapeo sobre la
muestra y por el proceso de transformacion de sefal del espacio muestra al espacio
imagen en el TRC; Figura N°2.26.

Transfercnua

/9 de informacion '
(x,y ) \“

Area barrida
sobre la muestra

Area barrida sobre el
TRC

Figura N°2.26: Correspondencia uno a uno entre los puntos del area de la muestra y los de
la pantalla del TRC. Las formas de los objetos de la muestra son transferidos
sin distorsién sobre el TRC™. x, y representan las posiciones del rayo
mientras que S la sefial obtenida de dicha posicién.

El proceso de transformacién de la sefal del espacio muestra al espacio TRC es
realizado por el detector y el sistema electronico correspondiente!’; ambas en

101



conjunto muestran la informacién en una pantalla del TRC de una manera entendible
para el observador (segun las propiedades de interaccion del haz electrénico con la
muestra). Generalmente en la pantalla del TRC la sefial puede ser presentado de dos
maneras. Intensidad modulada por la sefal, conocida como modulacién Z (se forma
la imagen en el TRC); o deflecciéon en forma de onda (modulacion Y), la amplitud de

la onda es controlada por la intensidad de sefial
2411 INTENSIDAD MODULADA EN EL TRC (IMAGEN)

También conocida en el MEB como modulacién Z, en este caso cada punto mapeado
en la muestra corresponde a cada punto en el TRC; la intensidad de sefal obtenida
en cada punto (atravez del detector), es usada para regular el brillo del punto
correspondiente, de la pantalla del TRC. De esta manera una imagen de intensidades

se construye sobre la pantalla del TRC (similar a un sistema de TV).

Transferencia de
informacion

(x,3,1)

Muestra

TRC

Figura N°2.27: Principio de modulacién de la intensidad de sefial. Los puntos negros
representan baja intensidad; gris, intensidad intermedia; blanco, alta intensidad™.

2.41.2 DEFLECCION EN EL EJE Y EN FUNCION DE LA SENAL (ANALISIS
LINEAL)

Conocida como modulacién Y. En este caso el barrido se efectia sobre una linea
(direccion X) sobre la muestra; la misma que se hace corresponder a una linea

horizontal (direcciéon horizontal) sobre la pantalla del TRC. La sefial se presenta en
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forma de onda (defleccion Y) sobre la linea horizontal. La amplitud de la onda sera
modulada por la intensidad de sefal entregada por el detector. La modulacién Y se
usa para diferenciar pequefios contrastes (debido a que el barrido se hace con

grandes tiempos dwell) que no pueden ser discernidos en una imagen convencional

Transferencia

/ de informacion
H(x,y,l)\ ............................... l— Méximaseﬁal

Localizacion

Modulaciéon Y

delrayoﬁoooooo-o . .
= Localizacion del

I
|
[ | rayo en el display
|
|
i

Muestra = ¢ == s mm o Em e wm o - Minima Sefial

TRC
Figura N°2.28: Principio de modulacién Y. En la muestra, el rayo barrido a lo largo de

una linea. Este es localizado en el TRC, mientras que la intensidad de
sefial (ES, ER, rayos X, etc.) es usada para ajustar la posicién vertical (eje

Y)! 1]

(modulacién Z).
2.4.2 MAGNIFICACION

La magnificaciéon en el MEB esta definido como:

M - LTRC
4

Donde: Ly, Es la longitud lateral de la pantalla del TRC, para el HITACHI S-500 es

(2.27)

aproximadamente 10 cm; { esla longitud correspondiente al lado del cuadrado del

area mapeado sobre la muestra.

Tabla N°2.4: Area barrida sobre la muestra cuando se tiene una magnificacién
dada suponiendo que la longitud del TRC es 10 cm?!

Magnificacion Area Sobre La Muestra
10X (1 cm)2
100X (1 mm)2
1000X (100 pm)?
10000X (10 um)2
100000X (1 pm)2
1000000X (100 nm)2
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El aumento de la magnificacion se logra reduciendo el area de barrido sobre la
muestra (ver Tabla N°2.4), la cual depende solo de la excitacién de las bobinas de
defleccion y no de la lente objetivo. Es por esto, que la imagen no rota cuando la

magnificacion es cambiada.

2.4.21 ELEMENTO DE IMAGEN

]

Un concepto importante que relaciona a la magnificacion y a la resolucion'® es el

elemento Imagen. El elemento imagen es el tamaifio (tedrico) del area, sobre la
superficie de la muestra, del cual la informacion es transferida a un punto del TRC.
Considerando al elemento imagen como un simple cuadrado, el tamafio de este esta
dado por:
D, = £ (2.28)
N E1
Donde: ¢ es la longitud del area barrida, el cual esta relacionada con la

magnificacion y la longitud de la pantalla del TRC (L, = Mf);y N, es el numero

de los elementos imagenes a lo largo de la longitud barrida ¢, (conocidas en el MEB

como: point dwell).

En funcién de la magnificaciéon el tamafio del elemento imagen esta dado por:

Dy, = Lmc _ 100um (2.29)
M-N, M

Donde el término L,,./N., es la resolucion que presentan las pantallas del TRC

usados en el MEB; que en la mayoria de los casos (TRCs analégicos y monitores
matriciales de alta resolucion, 1000 x 1000) es de 100 um. La Tabla N°2.5.muestra
algunos valores de D, como funcioén de la magnificacion, para una pantalla de TRC

cuya matriz es de 1000 x 1000 6 10 cm x 10 cm (En ambos casos la resolucion de la
pantalla del TRC es de 100 um).

Tabla N°2.5: Tamario del lado del elemento imagen como funcion de la magnificacion’™

Magnificacion Tamariio del lado del elemento
- imagen
10X 10 um
100X _J _ _ 1um
1000X B 0.1 um (100 nm) B
10000X 0.01 um (10 nm) |
~100000X | " tom
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Por otro lado, el tamafo del diametro del area efectiva (d.;) de donde sale la

informacion depende de dos factores: el tamafio de la sonda final (d ), y del tamafio
del area proyectada del volumen de interaccion (de la seial en cuestién) de donde

emana la sefial (d; ). Por lo tanto d ., viene dado por:

dyy =(d2+d? ) (2.30)

El tamaio del elemento imagen es seleccionado por el operador al elegir la

magnificaciéon, quien debe tener en cuenta lo siguiente.

1. Si para una magnificacién dada, el tamano (tedrico) del elemento imagen es igual

al tamaio del area efectiva (Dg =d;;) de donde sale la informacion (tamaiio

verdadero) entonces la imagen en el TRC sera nitida; en este caso la resolucion

sera maxima e igual al elemento imagen.

2. Si para una magnificacion dada, el tamano (teérico) del elemento imagen es

menor al tamafo del area efectiva (D, <dg;) de donde sale la informacion

(tamano verdadero), entonces la imagen en el TRC aparecera nublada; ya que, la
informacion correspondiente a los elementos imagenes adyacentes se solaparan

entre ellos. En este caso se perdera resolucion.

3. Si para una magnificacién dada, el tamano (teérico) del elemento imagen es

mayor al tamafio del area efectiva (D >d.;) de donde sale la informacion

(tamafio verdadero), entonces la imagen en el TRC sera nitida; sin embargo es

posible alcanzar mayor resolucién (aumentando lamagnificacion).

Por otro lado, el criterio del tamafio de imagen también puede usarse para el calculo
de la profundidad de campo que presenta el MEB. En una muestra con superficie
rugosa, como el de la Figura N°2.28, el tamafio de la sonda variara dependiendo de
la altura donde se encuentre el detalle. La imagen se mantendra en foco solo si el
tamano de la sonda es menor o igual al tamano del elemento imagen (condicién 1 6 3

6 ambas)
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A (e ——CT—
Distancia .
de trabajo barrido
Dw _.’
Dy,
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de campo

D

{/ Plano de foco
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efectivo
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===

oY
Region que se encuentra en foco

Figura N°2.29: llustracion esquematica de la profundidad de campo de un MEeB'".

De la figura anterior es facil calcular la profundidad de campo D en funcién de la

magnificacion!"!.

D:IOOpm
ag-M

(2.31)

Donde M es la magnificacion, y a, es el semiangulo de divergencia con que llega el

rayo a la muestra y esta relacionado con el tamafio de la abertura final por:

R

= T

DW

a

(2.32)

Donde: D, Es la distancia de trabajo (entre 5 a 50 mm). R,, Es el radio de la

abertura final. Estas pueden ser: 50, 100, 200 y

300 pm.

En la Tabla N°2.6 se dan algunos valores de la profundidad de campo para varias

magnicaciones y varios angulos de divergencia.

Tabla N°2.6: Profundidad de foco en jum como funcion de la magnificacién y del

semiangulo de divergencia sobre la muestra

(1]

Magnificacion Profundidad de foco
0.5x10%rad | 1x107rad 3x10” rad
10X 4000 2000 670
50X 800 400 133
100X 400 200 67
500X 80 40 13
1000X 40 20 6.7 o
10000X 4 2 0.67
100000X 0.4 0.2 - 0.067 |
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3 DATOS TECNICOS Y DESCRIPCION DEL MEB HITACHI
S-500

3.1 CONDICIONES DE LOS ABASTECEDORES PARA EL FUNCIONAMIENTO
DEL MEB

3.1.1 ABASTECEDOR DE POTENCIA

Voltaje: 220V £ 10%.
Potencia: 3 kW .
Frecuencia: 60 Hz

Terminal tierra (menor a 50 Q), exclusivamente para el MEB

3.1.2 UNIDAD DE ENFRIAMIENTO POR AGUA (CHILLER)

Flujo de agua: 2 a 4 litros/minuto .
Presion de agua: 50 kPa a 200 kPa.
Temperatura del agua: 10°C a 25°C.

3.1.3 ABASTECEDOR DE AIRE A ALTA PRESION (COMPRESOR)

Ya que el sistema de vacio funciona con valvulas electro-neumaticas es necesario
tener aire a alta presion para abrir o cerrar las valvulas; La presion requerida esta
entre 200 a 400 kPa.

3.2 CONDICIONES AMBIENTALES DEL LABORATORIO
3.21 TEMPERATURA Y HUMEDAD RELATIVA DEL AMBIENTE
Temperatura ambiente: 15°C a 35 °C.

Humedad relativa: menor a 70 %.
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Para obtener estas condiciones es necesario que funcione permanentemente un

sistema acondicionador de aire y un deshumedecedor de ambiente.
3.2.2 VIBRACION
Libre de toda vibraciéon (Especialmente de alta frecuencia).

El MEB HITACHI S-500 se encuentra sobre una base de hierro el mismo que se

encuentra suspendido sobre 4 bases neumaticas antivibratorias.

3.2.3 CAMPO MAGNETICO

Fluctuaciones no mayores a | mGauss cada 5 minutos.

3.3 CONFIGURACION ESTANDAR DEL MEB HITACHI S-500

La configuracion estandar del MEB HITACHI S-500 esta conformada por tres grandes
etapas: La columna Electrénica, el sistema de evacuacion (vacio) y la electrénica
asociada para la formacién de imagenes.

3.3.1 COLUMNA ELECTRONICA

Entre las componentes mas importantes que conforman la columna electrénica del
MEB HITACHI S-500 se encuentra: el cainén de electrones con emisor de Tungsteno,
dos lentes condensadoras (interconectadas entre ellas) con sus respectivas aberturas,
una lente objetivo, un control de abertura final tipo caserina (que permite seleccionar la
abertura final de la lente objetivo), un detector de electrones secundarios tipo Everhart-
Thornley (sin jaula de Faraday) y un goniometro micrométrico (portamuestras).

En la Figura N°1.2 se presenta una grafica donde se muestra la seccion transversal de
la columna electrénica del MEB HITACHI S-500, alli se sefala la disposicion de todas
las componentes épticas electrénicas.
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3.3.2 SISTEMA DE EVACUACION (VACIO)

El sistema de evacuacion del MEB HITACHI S-500 consta de 2 bombas mecanicas de
vacio tipo rotatoria cuyo poder de evacuacion alcanza los 100 litros/min , una Bomba
Difusora de aceite cuyo poder de evacuacion alcanza los 320 litros/seg , 5 valvulas

electroneumaticas las cuales interconectan la columna con las bombas de vacio, 3
valvulas electromagnéticas de entrada de aire y un medidor de vacio tipo Pirani Gauge

el cual alcanza a medir un vacio de 10 Pa.

Teniendo en cuenta el siguiente diagrama se explicara el proceso de evacuacion del
MEB HITACHI S-500.

g PV3

Camara
de
muestras

Pirani Gauge PVI

LV3 Pv4

Bomba
Difusora

LV2

Bomba
Rotatoria
2 (PR2)

Figura N°3.2: Configuracién de sistemas de vacio del MEB HITACHI S-500. PV1 al PV5 son vélvulas
electroneuméticas, mientras que LV1;LV2 y LV3 son vélvulas electromagnéticas de

entrada de aire.

Rotatoria
1 (PR1)
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Cuando recién se enciende el MEB HITACHI S-500; la secuencia seguida para

alcanzar el alto vacio es el siguiente:

Se enciende las bombas rotatorias PR1 y PR2"; después de 1 minuto se abre
las valvulas PV2, PV3y PV4 empezando el ciclo de pre-vacio en toda la
columna y en la bomba difusora; ademas, comienza el calentamiento de la
bomba difusora, ésta operaciéon toma aproximadamente 30 minutos.

Una vez que la presién medida por el Pirani Gauge!" sea de 0,1 Pay la
temperatura de funcionamiento de la bomba difusora sea la adecuada (entre
10 °C y 25 °C), se termina el ciclo de pre-vacio, serrandose PV4, y comienza el
ciclo de alto vacio, abriéndose PV1y PV5.

Cuando el vacio alcanzado en la camara de muestras, columna y cafién
electronico sea menor a aproximadamente 10™ Pa, se habilita la alta tension
del sistema, indicando que el sistema a alcanzado el alto vacio. Si el sistema
esta en Optimas condiciones el alto vacio se alcanza aproximadamente en 1.5
minutos (después del pre-vacio),

Para el cambio de muestra, se debe admitir aire solamente a la camara de muestras.

Para esto se cierran las valvulas: PV3, PV5, PV1y PV4 (solo queda abierta PV2) y se

abre la valvula LV3, por donde ingresa el aire.

Una vez cambiada la muestra, se debe retornar al alto vacio. Para esto, el sistema

ejecuta los siguientes pasos:

1.

Primero se debe hacer un pre-vacio en la camara de muestras. Esto se logra
cerrando la valvula LV3 y se abre la valvula PV4 (permaneciendo el resto, con
excepcion a PV2, cerradas). El Pre-vacio se logra aproximadamente en 2 minutos.

Una vez alcanzado el pre-vacio, empieza el ciclo de alto vacio. Para esto se cierra
PV4, y se abren PV3, PV5 y PV1 (ademas de PV2, que siempre queda abierta).

Después de aproximadamente 2 minutos el sistema alcanzara nuevamente el alto

vacio y estara listo para la observacién.

* Las valvulas electromagnéticas LV 1 y LV2 permiten el inicio de las bombas rotatorias PR1 y PR2
permanecen abiertas cuando el equipo esta apagado, y se cierran automaticamente cada vez que se
encienda el equipo.
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3.3.3 DIAGRAMA DE BLOQUES DEL CIRCUITO ELECTRONICO

En la Figura N°3.3 se presenta el diagrama de bloques del circuito electrénico que
controla a los distintas componentes del MEB HITACHI S-500. Sorprendentemente
MEBs de otras marcas presentan muy pocas diferencias con este diagrama de

bloques.

11

12

13

Figura N°3.3: configuracion esencial por bloques del MEB HITACHI S-500.

1. Abastecedor de alto voltaje de aceleracion.
2. Abastecedor de potencia de las bobinas de alineacion.

3. Abastecedor de potencia de las lentes electromagnéticas.
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4. Abastecedor de potencia de las bobinas astigmadoras.

5. Circuito controlador de la magnificacion.

6. Generador de sefial Diente de Sierra para la deflexiéon en la direccion X.
7. Generador de seial Diente de Sierra para la deflexién en la direccién Y.
8. Amplificador de deflexion X para la columna.

9. Amplificador de deflexiéon Y para la columna.

10.Amplificadores de deflexién para el TRC (X e Y).

11.Circuito de proteccion.

12.Abastecedor de alta tensién para el centellador.

13.Abastecedor de alta tension para el fotomultiplicador.
14.Pre-Amplificador.

15.Amplificador principal.

16.Circuito control gamma.

3.4 INSTALACION
La instalacion del equipo son resumidos en los graficos siguientes.

Por otro lado, el sistema de toma de fotografia fue totalmente reemplazado debido a
que el material fotografico que originalmente utilizaba (Pelicula 120 mm o polaroid) no
es comerciable en nuestro mercado. En su lugar se utilizo un sistema de lentes, el cual
permite la adaptacién de una camara normal (Reflex); este utiliza una pelicula que es
comerciable en el mercado (35 mm

ASA 400 ).
3.4.1 INSTALACION DE LA COLUMNA DEL MICROSCOPIO

La columna electrénica consta de 3 bloques: el Bloque superior, el bloque intermedio y
€l bloque inferior. En el bloque superior viene encapsulada el caién de electrones y
las bobinas de alineamiento; en el bloque intermedio vienen las lentes condensadoras
y el tubo de linea superior; y por ultimo, en el bloque inferior viene la lente objetivo, y el
tubo de linea inferior el cual esta rodeado (y encapsulado) por las bobinas deflectoras
y las bobinas astigmadoras.
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Posicion del tubo de
linea inferior.

Tornillos de alineamiento
axial del cafion de electrones
(4 tornillos)

Fijadores de la lente
condensadora (4 tornillos)

Posicion del tubo de
linea inferior

\ 1Os

Tornillos fijadores de la
columna a la camara de
muestras (4 tornillos)

Goniometro
micrométrico

—

]

P o S

Fijadores del cafion

/ electrénico (2 tornillos)

Manguera de
evacuacion de aire

Posicion del tubo de
linea superior.

Vilvula neumatica que
interconecta el tubo de linea

( inferior y superior

Tornillos de alineamiento
— axial de las lentes

condensadoras (4 tornillos)

Figura N°3.4 Bloques que conforman la columna electronica

Los bloques estan enlazados por intermedio de empaquetaduras especiales para alto

vacio (O-ring)
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3.4.2 INSTALACION DEL CANON DE ELECTRONES

Anodo
acelerador

Posicion del
Caion de
electrones

Tornillos de
alineamiento axial
del caiion de
electrones (4
tornillos)

Figura N°3.5 Ubicacion del cilindro de Whenelt y del anodo acelerador en la columna
electronica.

Filamento emisor de electrones
(catodo). La Punta del filamento

Casquete (grilla) del cilindro de
 estar completamente centrada ~ Whenelt de altura regulable.

0.2mma Otmm Vista
. lateral

Tornillos para centrar

el filamento a la parte

central del casquete —

(4 tornillos) L
Vista
superior

Figura N°3.6 Vista lateral y supenior del cilindro de Whenelt mostrando la correcta posicion del
filamento dentro de este.
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Las Figuras N°3.5 y N°3.6 muestran la forma correcta de cémo debe ser instalado el
canén de electrones dentro de la columna. Como puede verse en ambas figuras tanto
el cilindro de Whenelt como el anodo acelerador se encuentran fijjados dentro de la
columna; mientras que el filamento (catodo) debe ser centrada y puesta a una
determinada altura (con respecto a la parte superior del cilindro) para asegurar el buen
funcionamiento del cafién.

Debe de tenerse en cuenta que toda esta zona va estar rodeada por alta tension; es
por esto que debe de encontrarse libre de particulas extrafias como grasa polvo o
humedad; de lo contrario descargas eléctricas pueden generarse deteriorando el
filamento o la fuente de alta tension.

La Tabla N°3.1 muestra la manera de controlar la distancia de la punta del filamento al
cilindro de Whenelt (4) atravez del medidor EMISSION CURRENT (ver mas abajo), y

cuando se aplica 30 kV y estando la perilla Bias completamente excitada.

Posicion del medidor EMISSION | Distancia entre la punta del filamento
CURRENT cuando la corriente de y el cilindro de Whenelt (h)
emision esta saturada.

v
TRy Ry BaRRl Raans Muy corta

Frttdett |¥1++im+| Optimo

25 ERRRE Siad RRRR Muy grande

Tabla N°3.1 Registro del medidor EMISSION CURRENT en funcion de la
altura h.
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3.4.3 EL TUBO DE LINEA DEL MEB Y LAS ABERTURAS

El camino de los electrones, desde el cafdén hacia la camara de muestras, lo hace a
través del Tubo de linea. Esta debe de coincidir con el eje dptico del sistema (Cafion
de electrones y lentes magnéticas). Dentro de este tubo se encuentran los soportes

respectivos para las aberturas de cada lente.

™" Abertura de
~—— &4— entradadela
f primera lente
g b condensadora
(a)
g -% Abertura de
L, - 4q——— entradade la
El tubo de . ",':1 JJ VI' segunda lente
linea F condensadora
superior \‘ l{ ﬁ]

U

(b Abertura de

)
Porta-abertura fija salida del sistema
! mw ﬁ/ condensador
g4
(c) 0 7
Bobinas de

deflexion y
astigmadores

Porta-abertura

El tubp de‘ tipo bayoneta
linea inferior de la lente
objetivo (4

L J ::rerctsil::ables)
e = CEC

Figura N°3.7 El tubo de linea superior mostrando las diferentes posiciones de las aberturas. B) La
tercera abertura. C) La abertura final de la lente objetivo.
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3.4.4 INSTALACION DEL DETECTOR EVERHART-THORNLEY

El detector Everhart-Thornley tiene en general un largo tiempo de vida es por esta
razon que no es recomendable desmontarlo; solo cuando se note que el centellador ha
sido degradado (cubierto con particulas extraifias) con el transcurso del tiempo (3 afos
aproximadamente) es necesario reemplazarlo; en este proceso se debe de aprovechar
para realizar una limpieza de el tubo de luz (con solventes apropiados)!'®; la conexion
entre la guia de luz y el fotomultiplicador debe ser por medio de una capa muy delgada

de silicona.
/ /-———— Soporte del cable de
alta tension del
g centellador
Soporte del detector, esta
parte. va empotrado al MEB
<= 1 l
Tubo d4 /
Fotomultiplicador
Centellador

Conector de
alto voltaje del
Scintillador

Figura N°3.8 Componentes del detector Everhart-Thorniey.

La falta de claridad en la imagen (imagen lluviosa) en muestras que presenten alta
eficiencia de emisién de electrones secundarios (por ejemplo el Oro o Platino) es un
aviso que el centellador necesita ser reemplazado.
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3.4.5 CABLEADO DE LA COLUMNA DEL MEB HITACHI S-500

p
7
I ~ 2 :

\
(—
N

( (r )

Fuente de alta
tension

1) Bobinas de alineamiento

2) Lentes condensadora

3) Lente objetivo

4) Altatension del centellador

S) Alta tension del fotomultiplicador

6) Conexion a Tierra

7) Entrada de voltaje (100 VCA)

8) Cable de alta tension para el caiién

de electrones.

Figura N°3.9 Cableado de la columna. Las lineas punteadas muestran el
recorrido de los cables.

Se debe de tener en cuenta que se debe de aislar los contactos de alta tensiéon

usando grasa aisladora de alta tension
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Cableado Posterior

Transformador de entrada

tension del cafion >

Lineas de alimentacion 220V a 100V
\Y/
‘/220 CA /. |
] | 7 T —y
/
inea Salida del alta
Linea 1 :
a tierra - tension del
"t: r'4 centellador y del
g:i fotomultiplicador
-l
- -
o
Fuente
de alta
tension
_0
\' Y LY
I
Cables de
con.exnon 2 Cable de alta
tierra
Cable de o de electrones
alimentacion ] -
100VCA
\ e TP
f'
-3
~
L r 9:

Figura N°3.10 El cableado posterior
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3.4.6 INSTALACION DE LA BOMBAS MECANICAS

La instalacién de las bombas mecanicas de vacio se realiza en la parte posterior de la
columna electrénica. Es muy importante que la faja mecanica que conecta el motor
eléctrico con el rotor de las paletas de la bomba se encuentre en un buen estado y
debidamente ajustadas; asimismo se debe de revisar permanentemente que el nivel

de aceite de la bomba se encuentre en el nivel permitido.

Lineas de alimentacion para las
bombas mecanicas (motor
\ eléctrico)

Velocidad De Evacuacion

Bomba Difusora 320l/itros/seg
'\ Bomba Mecanica 100/itros/ min
\
Mangueras de vacio Bomba Bomba
mecanica mecanica
N°| N2

Figura N°3.11 Instalacion de las bombas mecanicas.

El tiempo necesario para intercambiar de aceite depende de la limpieza que se tenga
al momento de fijar la muestra, ya que cualquier residuo de muestra al final caera en el
aceite la bomba mecanica. Cuando se note (en el visor de la bomba) que el aceite se

encuentra turbio, este debe ser reemplazado inmediatamente.
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3.5 DESCRIPCION DE LOS CONTROLES DEL MEB

Los controles del MEB HITACHI S-500 se encuentran ubicados en tres lugares
diferentes: La Unidad de DISPLAY, Consola Principal y el Panel de Control.

Figura N°3.12 Diagrama esqueméatico del MEB HITACHI S-500 donde se muestra la consola
principal (lado izquierdo), el panel de control, y la unidad de display.

3.5.1 LA UNIDAD DE DISPLAY

Figura N°3.13 Diagrama esquemético de la unidad de DISPLAY. En el lado
derecho se encuentran los interruptores de entrada de potencia.

EVAC ONJ/OFF: Interruptor de entrada AC para el sistema de vacio (Evacuacion)

DISPLAY ON/OFF: Interruptor de entrada AC para los siguientes circuitos que
controlan: altos voltajes, detectores, lentes, barrido y TRCs.

121



ROOM LIGHT ON/OFF: Interruptor para la lampara de iluminacion del laboratorio
TRC BRGHTNESS perillas controlan el brillo del MONITOR 1 6 2

PHOTO RECORDING (Lamparas) indican cual de las imagenes, MONITOR 1 o
MONITOR 2, seran transferidos al fotomonitor.

3.5.2 LA CONSOLA PRINCIPAL

Tornillos de

alineamiento
/ axial del cafién

electronico

Tomillos de
alineamiento

axial delas ~ —~—___|
lentes

condensadoras

Figura N°3.14 Diagrama esquemético mostrando la columna electrénica del MEB HITACHI
S-500 mostrando los tornillos de alineamiento del cafién y de las lentes
condensadoras.

3.5.21 TORNILLOS DE ALINEAMIENTO AXIAL DEL CANON
ELECTRONICO

Permiten el alineamiento (grueso) del caindn electronico. Conformada por 4 tornillos,
que se encargan de desplazar, al cilindro de Whenelt con respeto al anodo, en las
direcciones X, Y. se utiliza conjuntamente con la perillas ALIGNMENT, del panel de
control, el cual realiza el alineamiento fino respectivo. Generalmente se utilizan cada
vez que se intercambia el filamento, o cuando se mueve cualquier parte del caién de
electrones.
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3.5.2.2 TORNILLOS DE ALINEAMIENTO AXIAL DE LAS LENTES
CONDENSADORAS

Permiten la alineacion de las lentes condensadoras con respecto a la lente objetivo
(que permanece fijo sobre la columna). Igual al caso anterior esta conformada por 4
tornillos que desplazan en las direcciones X, Y a la lente condensadora. El
desalineamiento de ésta se reconoce cuando la imagen, de algun detalle en la
muestra (vista a 1000X), cambia de posicion cada vez que se cambia la excitacion de

fa lente condensadora.
3.5.2.3 ABERTURAS DE LA LENTE OBJETIVO

Las aberturas de la lente objetivo se encuentran sobre un porta-aberturas movibles
tipo cacerina que consiste de una lamina delgada de paladio con cuatro agujeros de
400 gom , 300 gom , 200 om 'y 100 om los cuales pueden ser elegidos por el operador.

Las aberturas de 300 wom y 200 om (Abertura N°2 y N°3) son normalmente utilizadas

para observaciones ordinarias.

= @'_':"'

Figura N°3.15 Porta-abertura tipo cacerina con cuatro tamarios diferentes de
abertura

La eleccién del tamafio de la abertura depende de las caracteristicas de la muestra
que se deseen observar. Esto se resume en la Tabla N°3.2

Abertura N° 1 T2 3 4
Diametro de la 400 300 200 100
Labertura (gm)

Profundidad de foco | Poco profundo - Profundo
Resolucion. Baja - Alto_l
'Corriente que llega | Alto - - Bajo
|a la muestra. e

Tabla N°3.2 Eleccién del tamaiio de abertura segun las caracteristicas
de la muestra que se deseen obtener.
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3.5.24

Rotacion
"

PERILLAS DEL GONIOMETRO

Eje

Eje_ |
Y

Inclinacion

Eje

Figura N°3.16 Perillas micrométricas del goniémetro.

Las caracteristicas de las perillas del gonidmetro se resumen en la siguiente tabla:

Perilla | Descripcion Rango movible | Graduacion | Movimiento total
minima al rotar una
vuelta completa |

X Perilla para mover la muestra en la +8mm 2um 0.5mm
direccion X (direccion longitudinal,
vista desde el frente de la columna)

Y |Perilla para mover la muestra en la +*5mm 2um 0.5mm
direccion Y (direccion lateral, vista
desde el frente de la columna)

R Perilla para rotar la muestra 360° 1° 18°

T |Perilla para inclinar la muestra (la —5° a 45° 0.5° 10°
muestra es inclinada en la direccion
Y)

Z | Perilla para mover la muestraenla | 5,0 ¢ 45mn 20um 1mm
direccién Z (direccion vertical). Esta
controla la distancia de trabajo

Tabla N°3.3 Descripcién de las perillas del goniémetro

La elecciéon de la distancia de trabajo depende de la profundidad de foco y de la

resolucion que se desee obtener. Generalmente es 5 mm cuando se requiere una alta

resolucion. En la Tabla N°3.4 se sugiere la distancias de trabajo mas convenientes

segun la profundidad de foco que se desee obtener.
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Distancia de

trabajo (mm) 5 10 15 30
Profundidad de | Bajo Alto
foco

Resolucion Alta Bajo

Tabla N°3.4 Eleccién de la distancia de trabajo en funcién a la profundidad de foco y a la
resolucién

3.5.2.5 PANEL DE OPERACION DEL SISTEMA DE EVACUACION

Figura N°3.17 interruptores e indicadores del sistema de vacio.

EVAC (Pulsador) Cuando se oprime este interruptor la columna y la cdmara de
muestras son automaticamente evacuadas realizandose el pre-vacio y el alto vacio
automaticamente.

SC AIR (Pulsador) Cuando se oprime este interruptor se introduce aire a la camara de
muestras solamente

COL AIR (Pulsador) Cuando se oprime este interruptor se introduce aire a la columna
y también a la cdmara de muestras.

PRE EVAC Interruptor para la pre-evacuaciéon (No usada en el MEB)

VACUUM (Medidor) Medidor que indica el grado de vacio dentro de la camara de
muestras. Indica 1004 cuando esta a presion atmosférica; y 0.4 cuando se alcanza

el maximo vacio (10*Pa).

WARM UP (Lampara) Se enciende esta lampara cuando la bomba difusora todavia no
ha completado el calentamiento adecuado para su funcionamiento.
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WATER (Lampara) Se enciende esta luz cuando el agua fluye sobre la bomba

difusora.

L. VAC (Lampara) Se encienda esta luz cuando se efectua la pre-evacuacion

(bombas mecanica) sobre la columna.

H. VAC (Lampara) Se enciende esta luz cuando se efectua la evacuacion final (por la

bomba difusora) sobre la columna.

AIR (Lampara) Se enciende esta luz cuando se abre la valvula de entrada de aire a la

camara de muestras.

3.5.3 EL PANEL DE CONTROL

El panel de control es el encargado de controlar el sistema 6ptico electronico del MEB

Figura N°3.18 Diagrama esquematico del panel de control

A continuacion describiremos cada uno de estos controles.

3.5.3.1CONTROL DE EMISION

W VoL TAGE

Figura N°3.19 Diagrama esquemético del
control de emision.
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OFF (pulsador verde) éste se enciende automaticamente cuando se alcanza el alto
vacio dentro del microscopio, indicando que el MEB esta listo para obtener una

imagen.

ON (pulsador rojo) permite la entrada de la alta tension sobre el cainén de electrones

(solo esta activo cuando el pulsador OFF esta iluminado).

PM (Pulsador) permite la entrada de la alta tensién sobre fotomultiplicador (solo

cuando el pulsador OFF esta iluminado).

POST (Pulsador) permite la entrada de la alta tensiéon sobre el centellador (solo esta
activo cuando el pulsador OFF esta iluminado.

VOLTAJE ACC (selector) selecciona el voltaje de aceleracion: 1 kV, 2 kV, 5 kV, 10
kV, 15 kV, 20 kV, 25 kV y 30 kV. En la mayoria de los casos, un voltaje de 20 kV,
satisface la mayoria de los requerimientos necesarios en los distintos analisis por
MEB.

La Tabla N°3.5 se da un resumen del voltaje de aceleracién recomendado segun la

aplicaciéon que se desee.

Aplicacion

Voltaje de aceleracion (kV)

1 2 5 10 15 20 25 30

Resolucion

Baja Alta

Imagen de electrones
secundarios

Recomendado

Imagen de electrones
retrodispersados

Recomendado

Sobrecarga

Baja Alta

Contaminacion

Alta Baja

Excitacién requerida para la
lente condensadora (perilla
COND LENS)

Baja Alta

Analisis por rayos X

Recomendado

Tabla N°3.5 Eleccién del voltaje de aceleracion segun la aplicacion que se desee.
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FILAMENT (perilla) controla la corriente de filamento; el punto de saturacién se

encuentra alrededor de la muesca < (Ver Fotografia N°3.7)

EMISSION CURRENT (medidor) indica la corriente de emisién y el voltaje de
aceleracién. Cuando no existe corriente de emision sélo el voltaje de aceleracion es

indicado (104 corresponde a 104V ). Cuando existe corriente de emision, el medidor

registra el voltaje de aceleracion mas la corriente total de emision.

ALIGNMENT (perillas) Conformada por dos perillas (X e Y). Controlan el alineamiento

axial (fino) electromagnético del caiién de electrones.

3.5.3.2 CONTROL DE SENAL DE VIiDEO

Figura N°3.20 Diagrama esquemadtico del
panel que controla la serial
de video.

BRIGHTNESS (perilla) permite cambiar el nivel de brillo de la imagen
CONTRAST (perilla) permite cambiar el contraste de la imagen.

BRIGHTNESS (medidor) indica el nivel de brillo de la imagen. El rango verde del
medidor indica un nivel de brillo aceptable tanto al monitor del usuario como al
fotomonitor (Pelicula ASA 400).

CONTRAST (medidor) indica el contraste de la imagen. El rango verde del medidor

indica un contraste aceptable tanto al monitor del usuario como al fotomonitor.

POLARIDAD (Pulsador) cuando se oprime este pulsador se invierte el tono de grises
de la imagen.
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CONTROL GAMMA (selector) usadas para suavizar el intenso contraste que pueden
aparecer localmente sobre la imagen. El control gamma no opera cuando esta
posesionada en 0; y opera fuertemente en orden ascendente 1, 2, 3.

3.5.3.3 CONTROL DE LENTES Y MAGNIFICACION

Figura N°3.21 Diagrama esquematico
del panel que controla las
lentes.

COND. LENS (perilla): controla la corriente que circula por la lente condensadora.
Cuando la perilla se gira en sentido horario se incrementa la corriente que circula por
la lente. La posicidn entre 500 y 600 satisface la mayoria de los requerimientos para
una aceptable resolucion y calidad de la imagen (aproximadamente 25 nm cuando se
utiliza 30 Kv y una abertura final de 200nm).

Corriente de excitacion de la
lente condensadora Baja Alta

Escala de la perilla de

COND LENS 0 200 300 400 500 600 800
Corriente que llega a la
muestra 107 10® 10° 10" 10" 10™
Resolucion Baja Alta
Imagen de eleptrones Recomendado
secundarios
Imagen de electrones
retrodispersados Recomendado
Razén senal/ruido Alta Baja
Analisis por rayos X WDS EDS

S ]
Tabla N°3.6 Excitacion de la lente condensadora segun la aplicacion que se desee
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FOCUS COARSE, FINE (perillas) usadas para realizar el enfoque grueso y fino
respectivamente. Este se realiza ajustando la corriente de la lente objetivo. Cuando la

perilla se gira en sentido horario se incrementa la corriente que circula por la lente.

STIGMATOR X, Y (perillas) usadas para corregir el astigmatismo (en ambas

direcciones perpendiculares X, Y) presente en la imagen.

IMAGE SHIFT X, Y (Perillas) usada para desplazamiento fino. Es util cuando se opera
en grandes magnificaciones (>10000X). El proceso se lleva acabo desplazando

eléctricamente el rayo electrénico en las direcciones X e .

MAGNIFICATION (Perillas interior y exterior) permiten seleccionar la magnificacion.
Esto se logra controlando la corriente que circula por las bobinas de deflexion. La
perilla interior selecciona los rangos, los cuales pueden ser x10, x100, x1000, x10000,
100000; mientras que la exterior cambia la magnificaciéon continuamente sobre estos
rangos.

MAGNIFICATION (Medidores: analégico y digital) mide la magnificacion usada. El
medidor analégico estad numerado del 1 al 10 mientras que el medidor digital da el
factor multiplicativo. Por ejemplo si el medidor analdgico registra 4 mientras que el
medidor digital indica X1000, la magnificaciéon sera 4000. La magnificacién leida por el
medidor indica la magnificacién teniendo en cuenta la pantalla del TRC de la camara
fotografica. La magnificacion de la imagen sobre el TRC de usuario es 1.2 veces la
magnificacioén leida por el medidof.

WORKING DISTANCE (selector) Utilizada para compensar la magnificaciéon debido a
las distintas distancias de trabajo, sus valores pueden ser 5 mm, 10 mm, 15 mm y
30 mm. Esta debe coincidir, aproximadamente, con la distancia de trabajo donde se

encuentra la muestra.

3.5.3.4 CONTROL DE VELOCIDAD Y MODO DE BARRIDO

SCANNING SPELD

A -RAY

MO
i e
L

Figura N°3.22 Diagrama esquematico del panel que controla la velocidad y el modo de barrido

MODE (Pulsadores) Los modos de barrido son seleccionados por los siguientes
pulsadores.
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NORMAL Se usa este modo cuando se desea observar
una imagen.

SPOT Usado para el analisis puntual (Microanalisis de
rayos X).

LINE Usado para posesionar una linea sobre el cual

se desea hacer un andlisis lineal

LINE ANALYSIS Usado para obtener la sefal en forma de onda

(modulacién Y) sobre una linea seleccionada.

OBLIQUE Usado para obtener la sefial en forma de onda

i

(modulacion Y) sobre toda el area de barrido.

POSITIONING X,Y (Perillas) Usadas para posicionar el rayo electréonico cuando se
esta operando en el modo SPOT, LINE, y REDUCE AREA

X-RAY (Pulsador) y X-RAY (perilla) Usado, conjuntamente con el modo LINE
ANALYSIS, para realizar el analisis lineal de rayos X. El pulsador X-RAY da pase al
analisis de rayos X; mientras que la perilla X-RAY controla la velocidad de barrido
desde 30 a 300 segundosl/linea (la velocidad de barrido es 0.1 segundo cuando el
pulsador es puesto en OFF).

SCANNING SPEED (Pulsadores) Permite seleccionar la velocidad de barrido cuando
MODE es puesto a NORMAL. Las velocidades correspondientes son:

RAPID 20 cuadros /segundo.
0.5 2 cuadros /segundo.
2 2 segundos /cuadro
10 10 segundos /cuadro
30 30 segundos /cuadro
100 100 segundos /cuadro
REDUCE 13 cuadros /segundo. En este caso las dimensiones
AREA del cuadro son reducidos a la tercera parte de las

dimensiones del cuadro total.
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3.5.3.6 CONTROL DE SALIDA DE DATOS, MANUAL Y AUTOMATICO

Permite grabar algunos datos importantes de los parametros del microscopio y de la
muestra: voltaje de aceleracion, numero de muestra, barra micrométrica y el numero
correspondiente a la escala.

Figura N°3.24 Diagrama esquemaético del
panel que controla los datos de
salida.

RESET

BACK GROUND

IMAGE Oon
ACW oFF

AUTO DATA OASPLAY

. )

MANUAL (selector) corresponden a los tres digitos mas altos; y son elegidos

manualmente por el usuario. Generalmente es usado para catalogar a la muestra.

AUTO (Contador) referidos a los dos digitos mas bajos. Aumenta de uno en uno
(automaticamente) cuando las fotografias son tomadas. Utilizada generalmente para
distinguir las Fotografias.

RESET (Pulsador) usado para resetear al autocontador.
DATA ERASE Ningun dato es grabado cuando este interruptor es puesto en OFF.

BACKGROUND (selector) Cuando este selector es puesto en BLACK los datos son
grabados en un fondo negro; y cuando se selecciona IMAGE se graban solo los datos

(sin Background).
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4 OPERACION DEL MEB HITACHI S-500

La operacion del MEB HITACHI S-500 es relativamente sencilla. En general, Los
distintos modelos de MEBs poseen los mismos controles, pero cada uno de ellos les
da diferentes denominaciones a los pulsadores y Perillas que controlan las distintas
componentes del microscopio.

4.1 PROCEDIMIENTO DE EVACUACION

Encender el Enfriador de agua (Chiller) y abrir la valvula del aire comprimido;
e Levantar la llave general que abastece de energia eléctrica al MEB;

e Llevar a ON el interruptor EVAC ON/OFF que se encuentra en la Unidad de
Display; las bombas mecanica empiezan operar y empieza el calentamiento de la
bomba difusora. Las lamparas WATER y WARN UP de la Consola Principal se

encenderan;

e Presionar el Pulsador EVAC de la Consola Principal. De esta manera el circuito
automatico que controla al sistema de vacio se encargara de realizar el alto vacio a

toda la columna. Esta secuencia tardara alrededor de 25 minutos.

Cuando se presiona EVAC la lampara LVAC de la Consola Principal se encendera,
indicando que las bombas rotatorias estan realizando el pre-vacio correspondiente.
Después de realizar el pre-vacio (aproximadamente 0.1 Pa) y si la bomba difusora ha
alcanzado su temperatura de funcionamiento (aproximadamente 20 minutos), se
apagaran LVAC y WARN UP, y se encenderd& HVAC dando pase a la ultima
secuencia de la evacuacion. El instrumento quedara listo para la operaciéon cuando el
medidor de vacio VACUUM registre 0 (cero).

4.2 INTERCAMBIO DE MUESTRAS

Para realizar el intercambio de muestras es necesario introducir aire a la camara de
muestras de tal manera que la presién del aire dentro de la camara de muestras sea
igual a la presion atmosférica. Para realizar esta operacion sin causar dafos a los
componentes electronicos e internos del MEB, se deben seguir los siguientes pasos:
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e Asegurarse que el pulsador OFF (color Rojo), de la alta tensién, en el panel de
control, se encuentre encendido. Los pulsadores ON, PM y POST de la alta tensién
deberan estar apagados y el medidor EMISSION CURRENT debera registrar 0.4 ;

e Asegurarse que la perilla de inclinacion T del goniometro, marque 0°; y también
que la perilla Z del gonibmetro sea mayor que 15 mm;

e Presionar el pulsador S.C. AIR de la Consola Principal. La lampara AIR se
encendera indicando que la valvula de entrada de aire se ha abierto. El medidor de

vacio en estas condiciones aumentara hasta 100;

e Después de 30 segundos, cuando la camara de muestras haya alcanzado la

presion atmosférica, retirar hacia fuera el goniometro;

e Retire la muestra usando guantes de seda (o cualquiera que no deje pelusa u otra
particula) teniendo cuidado de no dejar residuos de grasa (organicas) sobre los

accesorios que van expuestos al alto vacio;

e Introducir la nueva muestra teniendo en cuenta la respectiva distancia de trabajo

que se va usar (ver la tabla N°3.4);

e Cerrar la camara de muestras; presionando el goniémetro hacia adentro y oprimir
EVAC en la Consola Principal;

Cuando se presiona EVAC la lampara LVAC de la Consola Principal se
encendera indicando que las bombas rotatorias estan realizando el pre-vacio
correspondiente. Después de realizar el pre-vacio (3 minutos), LVAC se
apagara y se encendera HVAC, dando pase a la ultima secuencia de la
evacuacion. El instrumento quedara listo para la observacion cuando el
medidor de vacio VACUUM registre 0u4 (2 minutos mas).

43 ALINEAMIENTO DEL SISTEMA DE ILUMINACION DEL MEB

Para llevar a cabo este proceso exitosamente es recomendable usar una muestra
metalica que presente detalles tanto a 5000X como a bajas magnificaciones, 100X,
500X y 1000X (como el TiAIN); y antes de llevar a cabo el alineamiento debe de
asegurarse que los siguientes controles deben estar en las siguientes posiciones:
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

introducir la muestra (adecuadamente fijada) a la camara de muestras y
asegurarse que la distancia de trabajo sea de 10 mm. realice el vacio
respectivo (presione EVAC)

En la Consola Principal, el medidor de vacio VACUM, debe registrar 04, y la
lampara HVAC debe estar encendida;

En el panel de control, el Interruptor DISPLAY ON/OFF se encuentre en la
posicion ON,;

El pulsador OFF (de color verde), debe encontrarse encendido;
La perilla VOLTAJE ACC debe encontrarse en cero (0 kV);
Las perillas ALIGNMENT X, Y en sus posiciones medias;

La perilla FILAMENT, debe encontrarse completamente en sentido antihorario

(en su posicibn minima);

La perilla BIAS, debe encontrarse completamente en sentido antihorario (en su

posicion minima);
El pulsador POLARITY en su posicion normal (hacia fuera);

Ajustar las perillas BRIGHTNESS y CONTRAST hasta que los medidores
BRIGHTNESS y CONTRAST estén a la mitad de su recorrido (banda verde);

La perilla COND LEND debe encontrarse entre 400 y 500;

La perila WORKING DISTANCE debe coincidir con la distancia de trabajo
elegida;

Las perillas MAGNIFICATION deben encontrarse completamente en sentido

antihorario (en sus posiciones minimas);

El PORTA-ABERTURA debe encontrarse en la posicion 1 (diametro: 400 um );
El pulsador NORMAL, de los Switches MODE, debe estar oprimido;

Poner los selectores del SIGNAL SELECTOR a la posicion ES;

Los pulsadores PHOTO START y PHOTO STANDBY deben estar apagados;
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Una vez asegurada estas condiciones debe de seguirse secuencialmente los

siguientes pasos:

4.3.1 SATURACION DEL FILAMENTO

Presionar el pulsador ON (color rojo), de la alta tensién;
Presionar el pulsador PM, de la alta tension;

Presionar el pulsador POST, de alta tension;

Llevar el selector ACC VOLTAJE KV a 20 kV. Este debe de hacerse paso a paso
dejando un lapso de 5 segundos entre cada paso;

Rotar suavemente la perilla FILAMENT hasta que el medidor EMISSION
CURRENT alcance la banda verde, en estas condiciones una imagen en la

pantalla debe de obtenerse;

Rotar suavemente las perillas ALIGNMENT X,Y, hasta que el brillo en la pantalla

del TRC alcance un valor maximo;
Rotar suavemente la perilla BIAS (Brillo del cafion) hasta el valor deseado;

Aumentar ligeramente la perilla FILAMENT hasta que el medidor EMISSION
CURRENT alcance un valor maximo (saturacién). Si este valor maximo sobrepasa,
ligeramente, la banda verde debe aumentarse la perilla BIAS; de lo contrario debe

disminuirse;

Si en el paso anterior, se nota que el brillo de la imagen decae, cuando se alcanza
la maxima deflexion del medidor EMISSION CURRENT; rotar nuevamente las
perillas ALIGMENT X,Y hasta que la imagen sea lo mas brillosa posible;

Para asegurarse que el flamento esta saturado se debe de seguir aumentando,
ligeramente la perilla FILAMENT y no debe aumentar el brillo en la imagen ni
aumentar el valor de la corriente en el medidor EMISSION CURRENT,

Para asegurarse que el cafion de electrones se encuentre completamente alineado
se debe aumentar ligeramente la perilla FILAMENT y no debe disminuir el brillo de
la imagen; y si esto ocurre, mover nuevamente las perillas ALIGMENT X,Y hasta
alcanzar nuevamente el brillo maximo;
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En estas condiciones se dice que el filamento se encuentra saturado y el caién de
electrones alineado. Este procedimiento debe de realizarse diariamente y cada vez
que se requiera usar distintos voltajes de aceleracion y en especial cuando se
intercambie el filamento.

4.3.2 ALINEAMIENTO DE LA COLUMNA

Los siguientes pasos generalmente no se realizan a menos que el tubo de linea del
MEB haya sido desmontado completamente, ya sea para el reemplazo de alguno de
sus partes o para la limpieza respectiva.

Tornillos de alineamiento axial del canon de electrones (Figura N°3.14)

Estos tornillos son usados cuando no se consigue el brillo
maximo en el centro de la pantalla usando las perillas
ALIGMENT X, Y en la etapa de saturacion; o cuando se
consigue esto, pero con las perilas ALIGMENT X, Y
completamente deflectadas. Para corregir esto debe de moverse
los tornillos de alineamiento axial (pares opuestos)
conjuntamente con la perillas ALIGMENT X, Y hasta que el brillo
maximo se encuentre en el centro de la pantalla y las perillas
ALIGMENT X, Y se encuentren en su posicién central.

Tornillos de alineamiento axial de las lentes condensadoras (Figura N°3.14)

Solo en el caso que lo anterior no se logre; o cuando se logre
pero con los tornillos de alineamiento axial del cafén de
electrones completamente deflectadas; en estos casos deben
moverse estos tornillos (pares opuestos) hasta que el brillo
maximo se encuentre en el centro de la pantalla y hasta que los
tornillos de alineamiento axial se encuentren en sus posiciones

intermedias.
Alineamiento de la abertura final de la Lente Objetivo

Elegir la abertura a utilizarse. En un aumento de 100X enfocar la
imagen. Sobre enfocar y desenfocar la imagen; en este proceso
la imagen en el pantalla rotara. Ubicar el centro de rotacién de la
imagen, una vez encontrado el centro de rotacion mover los
controles X, Y del controlador de abertura tipo cacerina, hasta
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Enfocar la imagen usando la perilla FOCUS COARSE del panel de Control;
Elegir y centrar la abertura final, con que se desea trabajar (Segun la Tabla N°3.2),

Seleccionar el valor de la perilla COND LEND teniendo en cuenta la resoluciéon que
se desea obtener (Ver Tabla N°3.6). En este paso debe ajustarse el BRIGHTNESS
y CONTRAST de tal manera que el medidor BRIGHTNESS y CONTRAST se

encuentren siempre en la banda verde;

Enfoque nuevamente la imagen usando FOCUS COARSE;
Aumente la magnificacion, hasta la magnificaciéon deseada;
Enfoque nuevamente la imagen usando FOCUS COARSE;

Presione REDUCE AREA de los pulsadores SCANNING SPEED y aumente la

magnificacion, aproximadamente, 4 veces mas de la magnificacion deseada;
Realice el enfoque fino usando FOCUS FINE;

Realice, si es necesario, la correccién del astigmatismo (ver mas adelante, seccion
4.1.5) usando las perillas STIGMATOR X,Y;

Presione nuevamente RAPID y retorne nuevamente a la magnificacion deseada;

Observe la imagen y elija, si es necesario, el valor GAMMA adecuado;

En estas condiciones el equipo se encuentra listo para la toma de fotografia.

45

CORRECCION DEL ASTIGMATISMO

Cuando la imagen se muestra astigmatica se pierde grandemente el poder de

resolucidon que el microscopio puede alcanzar. En esta parte damos a conocer el

proceso a seguir para corregir el astigmatismo en cualquier tipo de muestra.

Elija una zona de la muestra que presente pequenos detalles;
Consiga una imagen a gran magnificacién (recomendable mayor a 5000X),

Presione REDUCE AREA y enfoque la imagen usando FOCUS COARSE vy
FOCUS FINE si la imagen esta astigmatica no se podra resolver la imagen
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desplazar el centro de rotaciéon hacia aproximadamente el centro
de la pantalla. Para asegurar el alineamiento fino realice lo

mismo con magnificaciones mas altas 500X, 1000X y 5000X.
En estas condiciones el MEB se encuentra alineado y esta lista para la observaciéon.

433 CALIBRACION DE LA BARRA MICROMETRICA

Cuando se requiere conocer las dimensiones exactas de algun detalle de la muestra
es necesario calibrar la barra micrométrica usando una rejilla calibre”™ cuyas
dimensiones sean conocidas y certificadas por el fabricante. Para este proceso se

debe de realizar los siguientes pasos:

e Elegir la distancia de trabajo usando la perilla Z del goniémetro y seguin esto
seleccionar la posicién correspondiente de la perila WORKING DISTANCE del
panel de control;

e Obtener la imagen y observar si la barra micrométrica coincide con las
dimensiones del calibre. Si no coinciden debe de moverse levemente el control Z
del gonidmetro hasta que las dimensiones coincidan; de lo contrario se debe
obtener la equivalencia respectiva entre la barra micrométrica y el valor real del
calibre.

Es importante que la muestra a medirse sea dispuesta de la misma manera (misma
distancia de trabajo y mismo angulo de inclinacién) que la muestra patrdn; de lo
contrario se produciran errores en la medida.

44 OBSERVACION EN EL MEB

Para asegurar una imagen con la resolucién deseada, libre de astigmatismo, y con el

brillo y contraste adecuado se recomienda seguir los siguientes pasos:

e Prepare la muestra segun lo expuesto mas adelante (Capitulo N°4. ) fijelo y
montelo en la camara de muestras eligiendo la distancia de trabajo adecuada
segun la Tabla N°3.4. Presione EVAC y espere hasta completar el alto vacio.

e Seleccionar el selector WORKING DISTANCE de tal manera que coincida con la

distancia de trabajo elegida;

e Elegir el voltaje de aceleracion, ACC VOLTAGE (kV), deseado segun la Tabla

N°3.5 y sature el filamento.
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claramente. En la micrografia N°1 se muestra la imagen de TiAIN, en foco, pero
esta presenta astigmatismo;

Para reconocer que la falta de resolucion de la imagen obtenida es debido al
astigmatismo, y no a la falta de limpieza o desalineamiento de algunos de las
componentes de la columna del MEB; se realiza alternadamente, con la perilla
FOCUS FINE, sobre-enfoques (perilla rotada ligeramente en sentido Horario) y
bajo-enfoques (perilla rotada ligeramente en sentido antihorario); en ambos casos
las imagenes apuntaran 90° de una imagen a otra (Ver micrografias N°2 y N°3).

Para corregir el astigmatismo se debe de poner la imagen en foco, y mover cada
astigmador (uno a la vez) hasta que la imagen se muestre mas claro, en cada
momento se debe de ir enfocando la imagen usando FOCUS FINE;

La imagen no presentara astigmatismo si al sobre enfocar y bajo enfocar no presente
el efecto antes descrito (rotacién de la imagen en 90° una respecto a la otra).

Micrografia N°1 enfocado correctamente, Micrografla N°2 sobre enfocado con
imagen con astigmatismo. astigmatismo.

Micrografia N°3 Bajo enfocado con Micrografia N°4 Enfocgdo correctamente
astigmatismo. sin astigmatismo.
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46 TOMA DE FOTOGRAFIA
Para realizar exitosamente la toma de fotografia debe de tenerse en cuenta lo siguiente

e Asegurese que la camara fotografica se encuentre cargada con pelicula blanco y
negro ASA 400 y que el obturador del sistema fotografico se encuentre en la
posicién 16 (el tamafo del obturador dependera del tipo de pelicula a usarse);

e Elija los numeros manuales en el AUTO DATA DISPLAY, de la Unidad de Control,
de tal manera que la muestra quede catalogada. Presione RESET (si es
necesario);

e Observe en la pantalla del TRC que la muestra se encuentre enfocada vy libre de
astigmatismo. Si se va a superponer en la foto el analisis Lineal, fije la posicion de
esta usando los controles POSITIONING Y;

e Poner el selector PHOTO SPEED a la posicion 1 (50 s/cuadro);

e Observe que la sefal en el osciloscopio, y ajuste el brillo y el contraste de tal

manera que la sefal se encuentre entre 0 Vy 2V,

e Sila muestra presenta mucho ruido puede utilizarse la velocidad 2 (100 s/cuadro);
asegurandose siempre que el brillo y contraste se encuentre en el rango de voltaje
indicado arriba;

e Presione el pulsador STAND BY (esta se encendera esperando la orden para la
toma de fotografia);

e Presione el disparador de la camara fotografica;

e Presione el pulsador PHOTO (esta se encendera indicando que la toma de
fotografia esta en proceso);

e Una vez completado el barrido se apagara el pulsador PHOTO;

e Si se desea superponer una linea sobre la fotografia, cambie el modo NORMAL al
MODE LINE y presione nuevamente PHOTO. De lo contrario el proceso habra
terminado y puede pasarse al proximo paso;
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o Sise desea superponer el analisis lineal (deflexion en forma de onda o en el eje Y)
cambie del MODE LINE al MODO OBLIQUE y presione nuevamente PHOTO. De

lo contrario el proceso habra terminado y puede pasarse al préximo paso;

e Una vez terminada suelte el disparador de la camara y vuelva a presionar el
pulsador STAND BY (estd se apagara indicando que la toma de fotografia ha
terminado);

De esta manera se habra completado la toma de fotografia y el contador AUTO
avanzara automaticamente al siguiente numero.

Nota:
Durante la toma de fotografia no debe de moverse la consola principal.

Los procedimientos seguidos para el revelado de la fotografia (negativo y estampado
en papel) son los mismos que el revelado de una fotografia convencional en blanco y
negro.

4.7 PREPARACION DE LAS MUESTRAS PARA LA OBSERVACION EN EL MEB

Una de las grandes ventajas del MEB es que muchas muestras pueden ser
examinadas sin ninguna preparacion previa (materiales metalicos y semiconductores)
solo debe de asegurarse que exista contacto eléctrico con el chasis metalico del MEB
{conexion a tierra); y que no exista materiales organicos (grasa) sobre la superficie de
la muestra. Para materiales no conductores, debe de aplicarse una fina pelicula
delgada de un material conductor o semiconductor para evitar los efectos de carga y
darios térmicos.

Ademds, debe de asegurarse que la muestra sea lo suficientemente pequefa
(aproximadamente<Scm x Scm x Scm) de tal manera que pueda desplazarse

libremente en la cAmara de muestras.

El MEB se caracteriza por que al incidir el haz electronico genera distintas sedales,
donde cada una de ellas trae distinta informacion de la muestra. Pero muchas veces
algunas de estas sefales quedan apantalladas por el mal estado de la superficie o por
el dafo que causa el haz al incidir sobre la muestra. Es por esto, que la muestra debe
ser preparada y analizada segun el analisis a realizarse.
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En el proceso de preparacion, deben elegirse los materiales y reactivos adecuados, de
tal manera que no alteren las propiedades de la muestra que se desea observar. Por
ejemplo, si desedramos observar la microestructura del acero (constituido por ferrita y
cementita®?") es recomendable pulir la muestra y realizar el ataque quimico con una
solucién de alcohol y acido nitrico al 10% (Nhital). Ademas, debe de elegirse el voltaje
de aceleracion, la corriente de rayo y el detector adecuado para obtener la informacion
que se desea (imagen). Todas estas variables deben de tomarse en cuenta en la
interpretacion de las imagenes obtenidas. Por ejemplo si deseamos ver pequefos
residuos de cementita es recomendable utilizar voltajes de 20 KV a 30 KV con una
corriente de haz moderada (perilla de la condensadora entre 5 y 6) y recolectar la
sefial con el detector Everhart-Thornley (centellador encendido); de esta manera se

veran los pequeios remanentes de cementitas sobresaliendo sobre la superficie;

En el presente capitulo describiremos los pasos a seguirse para la clasificacion, el
preparado y el ensayo por MEB de distintos tipos de muestras.

RECEPCION DE LA MUESTRA
Al ser recibida la muestra debe de preguntarse el tipo de analisis que se desea hacer.

Segun lo anterior debe de averiguarse todo lo referente a la muestra. Por ejemplo: si
es conductora, contiene agua, se oxida facilmente, los reactivos para el ataque, etc.

La preparacion de las muestras y la eleccion de los parametros del MEB para el
analisis dependen de dos factores: el tipo de muestra y el andlisis a realizarse. Los
materiales que generalmente son analizados por MEB pueden ser clasificados en
materiales metalicos, semiconductores y no metalicos.

4.7.1 MATERIALES METALICOS Y SEMICONDUCTORES

En este tipo de muestras es posible observar la topografia de la superficie (debido tal
vez a una fractura), la microestructura que presenta dicha muestra y en ambos casos
podria realizarse microanalisis de rayos X.

4711 OBSERVACION TOPOGRAFICA

Para la observacion topografica es necesario que la superficie de la muestra se
encuentre libre de cualquier tipo de impurezas como grasas o particulas de polvo.
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e Para Desengrasar la muestra debe utilizarse bafios ultrasénicos con solventes
como acetona alcohol o tolueno; teniendo cuidado de que estos no alteren la
superficie (reacciones quimicas, contaminaciones). Dejar secar la muestra, a una
temperatura adecuada (entre 30 °C y 40 °C), en un lugar limpio y seco.

e Fijar la muestra al portamuestra utilizando pintura conductiva (plata) o con cinta
adhesiva conductora, estables al alto vacio,. Debe de utilizarse la minima cantidad
de estos fijadores. Dejar secar la muestra, en un homo a una temperatura
adecuada (entre 30 °C y 40 °C) hasta que este se encuentre completamente
adherido al portamuestras.

e Si la muestra contiene inclusiones no metalicas, debe de recubrirse con una fina
capa (de 10 nm a 20 nm) delgada de oro o de grafito (Grafito si se desea realizar
microanalisis); para realizar el recubrimiento por oro debe utilizarse un cobertor por
Sputtering (sputter coating), mientras que el recubrimiento con grafito se realizan
generalmente con evaporadores al vacio (Carbon coating)

e Sien el proceso de hacer vacio, en la camara de muestras del cobertor (o en el
MEB), esta toma demasiado tiempo (lo normal es de 1 a 3 minutos segun las
dimensiones de la muestra), sacar la muestra, y debe de proseguirse con el
secado.

e Para asegurarse que la muestra se encuentre libre de impurezas (particulas de
polvo que se depositan sobre la superficie) debe de dirigirse un chorro de gas
Freén.

En estas condiciones la muestra se encuentra lista para la observacién por MEB.
4.71.2 OBSERVACION DE LA MICROESTRUCTURA

Si la microestructura (distribuciéon de fases en la muestra) no se puede observar
directamente es necesario pulir la muestra y realizar el ataque quimico
correspondiente (similar a la preparaciéon que se realiza para un examen metalografico
con microscopia 6ptica de luz).

e Debe de realizarse bafos ultrasénicos con solventes adecuados para retirar
particulas extrafias que hayan quedado del proceso de pulido. Debe de tenerse en
cuenta que los solventes usados no reaccionen quimicamente con las fases
presentes en la muestra.
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e Fijar la muestra al portamuestra utilizando pintura conductiva (plata o carbén),
estable al alto vacio, o con cinta adhesiva conductora. Debe de utilizarse la minima
cantidad de estos fijadores. Dejar secar la muestra, en un horno a una temperatura
adecuada (30 °C a 40 °C).

e Antes de introducir la muestra al MEB, debe de dirigirse un chorro de gas Freén,
para expulsar a las pequefnas particulas presentes en el medio ambiente (polvo)
que pudieron depositarse superficialmente sobre la superficie.

Nota:

Si la muestra es puesto sobre un soporte como Bakelita o resina epoéxica, tanto
la muestra como el soporte deben ser recubiertos con Oro o grafito (si es que se

desea realizar ademas microandlisis de rayos X)

Si desea ver las inclusiones (6xidos, sulfuros, etc.) que presenta la muestra, es
recomendable observar la superficie pulida sin ningun ataque quimico vy
recubierta con una pelicula de carbén.

o 4.7.2 MUESTRAS NO METALICAS (Muestras geologicas, ceramicas, etc.)

Debido a la naturaleza de este tipo de muestras es necesario recubrir la superficie con
un material conductor (como el oro, platino o una alecion de Oro-Paladio) o
semiconductor (como el grafito). La eleccion de usar cualquiera de estos dependera
del tipo de analisis a realizarse; si se desea (ademas de observar imagen) realizar
microanalisis de rayos X es recomendable usar grafito. En cambio si se desea
observar la topografia de la muestra con altas resoluciones es recomendable usar Oro,
ya que el carbén tiende a emitir pocos electrones secundarios y por lo tanto enpobrece
la resolucion.

Debe de tenerse en cuenta que en el proceso de deposicion de Oro, este tiende a
aglomerarse formando pequefas particulas que pueden confundirse con los
verdaderos detalles que presenta la muestra, para llegar a la pelicula continua es
necesario cubrir mas la sustancia, formandose una pelicula gruesa que en algunas
veces ocultan los detalles que pueda presentar la muestra. Para evitar esta
aglomeracion se puede utilizar un Target de aleacién 60:40 Oro-Paladio o Paladio
puro, ya que ellos no se de aglomeran y por tanto requieren menos material para
asegurar una pelicula continua!".
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La preparacion para este tipo de muestras es similar a la de muestras metalicas solo
que al final se debe de proceder a recubrir la muestra para evitar posibles danos
térmicos (Los dafos térmicos se manifiestan como: descomposicion o sublimacién,

deformacion, contraccion y destruccion de la muestra)“’.

En muestras polymericas y biologicas™ (contienen en su interior agua u otro liquido)
ademas de la metalizacion, es recomendable usar bajos potenciales de aceleracion
(menores a 5 KV) y bajas corrientes de haz (perilla de la lente condensadora mayor a

5), ya que estos materiales son mas sensibles al dafio térmico.
Por otro lado, para realizar Microanalisis de rayos X, se debe realizar los siguiente:

e Los potenciales de aceleracién deben ser lo suficiente como para producir rayos X
(ya sea Ka o La), generalmente 20 KV a 30 KV abarcan la mayor cantidad de

elementos (ver Tabla N°3.5);
e La corriente del haz debe ser intermedia para EDS y alta para WDS (Tabla N°3.6).

e Se debe de tener en cuenta la configuracion de la muestra (abertura usada,
distancia de trabajo, excitacién de la lente condensadora, potencial de aceleracion
e inclinacion de la muestra) para realizar los analisis semicuantitativos y
cuantitativos respectivos. Debe de tratase en todo momento que la muestra sea

completamente plana.

e Para el andlisis debe de primero fijarse las condiciones en que se va a ser el
analisis, para luego obtener una imagen completamente enfocada a estas
condiciones; al final debe de dirigirse el haz hacia la fase que se desee analizar; es
posible también realizar un analisis quimico de toda la superficie de la muestra
(analisis total) en este caso es recomendable que el haz barra toda el area a
analizarse (varias veces) mientras se toma los datos. El tiempo de adquisicion de
datos debe ser suficiente como para poder distinguir los picos respectivos con el

background correspondiente.

e Es recomendable usar grafito, si es necesario, para recubrir la muestra (si es no
metalica), y nunca usar materiales con alto numero atémico como el Oro o Platino.

. . ,oe . . . .

Algunas muestras biologicas contienen una membrana protectora que soporta la diferencia de presiones
entre el liquido que se encuentra contenido en la muestra y la cimara de muestras (10™ Pa). en otros casos
se debe de realizar una preparacion especial''’,
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Para realizar calculos cuantitativos, tanto la muestra como los estandares deben ser
preparados Y analizados de la misma manera (voltajes de aceleracion, corriente de

sonda que golpea a la muestra, distancia de trabajo, angulo de despegue Yy tiempo de
analisis).
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5 APLICACIONES

5.1 ANALISIS POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DEL
ESPESOR DE ETIQUETAS HOLOGRAFICAS

El presente trabajo consiste en medir los espesores de las laminas que conforman la

etiqueta holografica (esticker holografico) de dos muestras usadas para distintos fines.
La etiqueta holografica consta de dos materiales (laminas).

1. Holograma metalico.

2. Plastico protector

El plastico protector es totalmente transparente y viene adherido al holograma
metalico, protegiéndole asi, contra el desgaste que ocasionaria la manipulaciéon y su
exposicién constante al medio ambiente.

Para realizar las medidas fue necesario cortar el esticker transversalmente, teniendo
cuidado de no deformar a la muestra y especialmente al plastico, ya que ésta se
deforma mas facilmente (deformacion plastica).

Las muestras fueron metalizadas usando primero oro y después grafito. La primera
para hacer que la muestra permanezca estable y no sufra danos térmicos
(quemadura) por el efecto del calor producido por el bombardeo electrénico; y la
segunda para evitar la excesiva emisidén de electrones secundarios en los bordes y en
las paredes laterales de la muestra ya que esto opacaria las verdaderas dimensiones
de la muestra.

Cada fotografia muestra tres capas:
1. Lamina soporte (no forma parte del esticker. Solo para fines de manipulacién).
2. .Holograma metalico.

3. Plastico protector.
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Maen: 1000X Vi3 kN —
Sum

Micrografia N°1: Seccion transversal del holograma

Ne1.

Maen: 1000X Vi3 KV

Micrografia N°2: Seccion transversal del holograma

N°2.
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Lamina Soporte : 19 um

Holograma metalico : 12 um

Plastico protector : 14 um

Lamina Soporte 17 um
Holograma metalico: 12 um

Plastico protector : 15 um



5.2 EFECTO DE LOS ADITIVOS (ABRILLANTADORES) EN UN
DEPOSITO DE NIQUEL USANDO CELDAS GALVANICAS.

El recubrimiento de superficies metalicas con Niquel, utilizando tratamientos
Electroquimicos®™, tiene dos funciones especificas; como proteccién anticorrosiva, y
para fines exclusivamente decorativos. Para la proteccion anticorrosiva es necesario
que el recubrimiento sea relativamente grueso (para evitar posibles agujeros que
conecten el material a proteger con el ambiente corrosivo). Mientras que para darle
brillantez se utilizan reactivos especiales denominados abrillantadores.

El objetivo de este analisis es comparar las rugosidades respectivas de las superficies
de dos recubrimientos con Niquel; la primera empleando los aditivos y procedimientos
tradicionales™! para un recubrimiento galvanico con Niquel, y la segunda, ademas de
ésta, una pequena cantidad de un aditivo denominado en el mercado como
abrillantador.

Ambas superficies a recubrir (acero) fueron exhaustivamente pulidas y después de
este proceso quedaron ambas brillantes (espejo). Los parametros del bafio en ambos
casos eran los mismos; la unica diferencia entre ambas es que en una de ellas la
solucion contenia el abrillantador. Al final se obtuvo que la superficie niquelada, que
fue depositada con presencia del abnllantador, poseia una superficie mucho mas
brillante.
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RECUBRIMIENTO SIN ADITIVOS

Maen: 10000N V20 Ky
0. 5um

Micrografia N°1 Superficie accidentada debido a Micrografla N°2 Particulas de alrededor de 500 nm.
la acumulacién de particulas.

RECUBRIMIENTO CON ADITIVOS

Maen: 10000X V20 kY —
.5um

Maen:4200X V20 Ky

Sum

Micrografia N°3 Superficie conformada por Micrografia N°4 Las particulas son menores a
pequeiias particulas. Se observan 100 nm.
también muy pocos huecos.
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Como pueden observarse en la micrografia N°1 y N°2 las particulas depositadas en el
recubrimiento mas opaco (sin aditivos) son de aproximadamente de 500 nm, y la
acumulacion de estas tienden a formar una superficie altamente rugosa; de esta
manera cuando la luz llega a la superficie se dispersara en todas direcciones y por lo

tanto tendra una apariencia opaca!"®.

Por otro lado, las particulas que conforman la superficie mas brillante (Micrografias
N°3 y N°4) son muy pequeras (menores a 100 nm) y se encuentran densamente
empaquetadas dejando pocos espacios entre ellos; de esta manera la superficie

formada es, microscopicamente, libre de rugosidad.
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53 ESTUDIO POR MEB DE LAS DISTINTAS
MICROESTRUCTURAS QUE SE FORMAN EN EL ACERO A
PARTIR DE TRATAMIENTOS TERMICOS!?",

Las propiedades mecanicas que presentan los aceros (y en general cualquier material)
dependen de la microestructura que ellas presentan'®”. Por ejemplo, la dureza de la
Perlita (Laminas paralelas de Ferrita y Cementita) es de 13 (referido a la escala de
Rockwell). Sin embargo existen Perlitas mas finas las cuales son mas duras. Otra
microestructura que es mas dura que la Perlita fina es la Bainita, que a diferencia de la
Perlita, son agregados pequenos de Ferrita (Fe-a, estructura BCC) y Cementita
(tambien suelen presentarse en forma de agujas de Cementita en una matriz de
Ferrita). Existe otra micro estructura mas dura que la Bainita se trata de la Martensita,
cuya dureza es extremadamente alta el cual hace que el material sea muy fragil para

aplicaciones practicas.

Es posible obtener a partir de un acero simple (1045) cualquiera de las estructuras
antes mencionadas; esto puede verse mejor a partir del diagrama TTT (Temperatura,
Tiempo y Transformacién)i¥’). Aqui se observa que a temperaturas superiores a los
780° el material se encuentra totalmente en la fase Austenita (Fe-y, estructura FCC).
dependiendo de la velocidad de enfriamiento se originara una microestrutura

determinada (figura N°1).

T (°C)
_l Austenita
800
700 4_ T 100% de A
50% de A A: Austenita
O'VndCA
ak erlita (gruesa
. ) F: Ferrita
o 4 Perlita (fina)
Bainita C: Cementita
400 j
00 Y e RS == o i o
200 ‘l m
Martensita 4?
100 j
0-5 3 15 100 1000

Tiempo (s)

Figura N° 1 Diagrama Temperatura, Tiempo y Transformacién (TTT) para el acero. El proceso 1l es
para la obtencion de Periita gruesa; el Il es para la obtencion de Periita fina (y algo de
Bainita); y la I para la obtencién de Martensita™”".
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FORMACION DE LA PERLITA GRUESA Y LA FERRITA?™

La formacion de la Perlita gruesa se lleva a cabo siguiendo el proceso mostrado en la
figura N°2 (proceso NIl en la figura N°1); esta consiste en enfriar el acero muy
lentamente hasta los 580°C. Cuando la temperatura es ligeramente menor a 780°C la
Austenita se empieza a transformar en Ferrita y luego la Austenita que queda se
transforma en Perlita (Ferrita mas Cementita); esta microestructura es estable y
permanece aun a la temperatura ambiente. La microestructura del material obtenido
pueden observarse en las micrografias N°1, N°2 y N°3 en ellas se observan que las

laminas de Cementita sobresalen (son mas claras que la ferrita) por encima de la

Ferrita.
T(°C)
Austenita
800
700 —  100%de A
50% de A
600 1 0% de A
rlita (g ruesa) E_}‘
500 ﬂ ) a
Perlita (fina) N
400 ] -
Bainita
£\ i i =ittt s T
200 ]
Martensita 4
(III)
100
; t ¢ - —t
05 3 15 100 1000
Tiempo (s)
Figura N°2 Camino a seguir para la obtencion Magn:1200N V20 kY
de periita gruesa y ferita®”!.

Micrografia N°1: Microestructura de un acero 1045
enfriado lentamente (figura anterior)
mostrando a la Ferrita y a la Periita.
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Macn: 1700N V20 kY R —
Sum

Micrografia N°2 Imagen de electrones secundanos Micrografia N°3 Imagen de electrones Retrodispersados
(ES) , mostrando la forma lamelar de (ER), misma zona al anterior, Obsérvese
la periita; las franjas claras son la que la informacion topografica es mejor
cementita. al antenor. La franjas de la cementita en

la periita se encuentra sobresalida.

FORMACION DE LA PERLITA FINA Y LA FERRITA®"

En el caso de la formacion de la Perlita fina y la Bainita, el acero es enfriado siguiendo
el proceso mostrado en la figura N°3 (proceso N°ll en la figura N°1); este consiste en
enfriarlo rApidamente hasta la temperatura de 480°C y mantenerlo alli en un tiempo no
menor a 10 minutos y luego enfriarlo hasta la temperatura ambiente. En este proceso,
la Austenita se transforma en Ferrita (Empezando por bordes de grano); luego a la
temperatura de 480°C la Austenita no transformada se convierte en Perlita fina y
también en Bainita; estas estructuras son estables y se conservan aun a la
temperatura ambiente. En las micrografias N°4 y N°5 se observan a la Ferrita
bordeando a la Perlita y Bainita; asimismo en la micrografia N°6 se observan las finas
laminas de Cementita en la Perlita y las pequenas agujas y grumos de la Cementita de
la estructura Bainitica.

156



TCO)
800

P

&0
Perfita (gnesa)
500 .
Perfita (fima)

ezainQg

400

300

8
g8

05
Tiempo (s)

Figura N°3 Camino a sequir para la obtencion de
periita fina con algo de Bainita y ferrita*”.

Micrograffa N°4 Imagen de E.R. Microestructura de un
acero 1045 enfriado como se muestra en
la figura anterior; los huecos senalados
por las flechas son ferritas.
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Micrografia N°5 Imagen de ER; se muestra como las Micrografia N°6 Imagen de ER; Se muestra la Periita

ferritas (flechas) rodean a la perlita; fina (franjas paralelas). Las particulas
ambas en conjunto constituian agranuladas y las agujas son
primitivamente una particulas de caracteristicas de la estructura
Austenita. Bainitica.
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FORMACION DE LA MARTENSITA?"

Para la formacién de la Martensita (estructura tetragonal centrada en el cuerpo) se
sigue el proceso mostrado en la figura N°3 (proceso N°l en la figura N°1); en esta la
velocidad de enfriamiento es mucho mayor que las anteriores. Sin embargo, la
Martensita es muy dura y por lo tanto quebradiza, es decir no es tenaz (no resiste al
impacto fuerte). Para aumentarle la tenacidad es necesario realizar un proceso de
revenido (aumentarle la temperatura a 280°C y mantenerla alli aproximadamente 1
minuto) el cual aumenta la tenacidad y la ductilidad del material. En la micrografia N°7
se muestra la microestructura caracteristica de la Martensita y en la micrografia N°8 y
N°9 se muestran los pequefios carburos producto del revenido.
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Figura N°4 Camino a seguir para la obtencion Y4l

de la fase Martensita"".

Micrografia N°7. Microestructura Caracteristica de
la Martensita.
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Micrografia N°8. El matenial apuntando en una Micrografia N°9 Pequerios particulas en los

direccion determinada bordes de la martensita;
caracteristicos de la fase probablemente carburos de
martensitica. Hierro (producto del revenido).
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54 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO EN LA
DETECCION DEL TIPO DE FRACTURAS (FRACTOGRAFiA)®?,

Segun sus propiedades mecanicas, los materiales pueden clasificarse en materiales
ductiles y materiales fragiles. Cuando a un material ductil se le somete a una tensiéon
alta, ésta tiende primero a deformarse aumentando su longitud (estriccion) en
direccion a la tensién aplicada; si se sigue aumentando la tensién el material se
fractura dejando una superficie cuya morfologia es caracteristico a dicha fractura'®.

En los materiales fragiles casi no se presencia ningun tipo de deformacion (no existe
estriccion), la fractura es rapida una vez que empieza y la morfologia de la superficie
fracturada es también caracteristica. Existen dos tipos de fractura fragil; la
transgranular (o transcristalina), debido a que las grietas pasan a través de los granos;
y la intergranular donde la grieta se propaga atravez de los bordes de grano. En la
fractura transgranular la propagacion de la grieta se debe a la sucesiva y repetida
rotura de enlaces a lo largo de planos cristalograficos (descohesién); mientras que en
la fractura intergranular se produce después de un proceso que debilita o fragiliza las
regiones de los bordes de grano®®®.

El microscopio electronico es el instrumento mas adecuado para el examen
fractografico debido a que tiene mayor resolucion y mayor profundidad de campo que
el microscopio 6ptico; las cuales son necesarias para revelar los detalles topograficos
de la superficie fracturada.

En nuestro caso, se trabajo con tres distintos materiales en las cuales podemos
observar los tres casos de fractura mas comun: Fractura Ductil y fractura Fragil
(transgranular e intérgranular).
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FRACTURA DUCTIL

Zona alejada del inicio de la fractura (borde de la probeta)

Magn: 1700X V120 kY
Sum

Micrografia N°1 Lobulos elipticos cuyos bordes
apuntan hacia el centro de la
probeta.

Maen:3500N  V:20 Ky

Micrografia N°2 Dentro de los i0bulos se hallan
pequerias esferas de
aproximadamente 1um.

Zona donde se inicio la fractura (aproximadamente parte central de la probeta)

(&

Sum

Micrografia N°3 Lobulos semicirculares, los
bordes apuntan hacia afuera de
la superficie del papel.
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Micrografia N°4 También dentro de estos agujeros

se hallan pequenias esferas de
aproximadamentre 1um.



En el primer caso (micrografia N°1 y N°2), la direcciéon de los I6bulos elipticos indican
la direccion donde se inicio la fractura; ademas, en esta zona el modo de
tensionamiento es por cizalladura. Por otro lado, los I6bulos circulares (micrografia N°3
y N°4), indican que en esta zona el modo de tensionamiento ha sido por traccién. En
general, la presencia de estos lébulos indican que se trata de un material ductil. El
hecho que existan estas dos zonas en la probeta y que la zona de l6bulos circulares
se encuentren en el centro de la probeta y los de ldbulos elipticos rodeandolos indican
que el modo de fractura de la probeta ha sido por tensionamiento y que la fractura se
inicio en la zona de los I6bulos circulares®®.

La presencia de particulas extrafias, probablemente sulfuros®®®, dentro de los l6bulos
es inusual en los aceros es muy probable que la poca resistencia a la traccion de este
material sea debido a estas particulas.
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FRACTURAS FRAGILES (TRANSGRANULAR E INTERGRANULAR)

Fractura intergranular

) a
Maen: 130X V:20 kN Maen: 300X\
Sthum Stum

Micrografia N°5 Superficie fracturada (accidentada) Micrografia N°6 Forma tndimencional de los
caracteristico de una fractura fragil granos que conforman el
intergranular. acero.

Fractura Transgranular

Maen: toaax V'

Sum Sum

Micrografia N°7 Superficie fracturada (poco Micrografia N°8 Textura granular y facetada
accidentada) caracteristico de una entre grano y grano.
fractura fragil transgranular.
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Es posible distinguir entre fracturas fragiles transgranular e intergranular. En la
intergranular es posible observar los granos tridimensionalmente (micrografias N°5 y
N°6) ya que la fractura se da por los bordes de grano, quedando los granos en su
forma natural; mientras que en la fractura transgranular la rotura se da a través de los
granos y por lo tanto la superficie es casi liza (micrografias N°7 y N°8). Cabe sefalar
que macroscopicamente ambas fracturas son muy parecidas ya que en ningun caso

ocurre deformacién del material.

Por lo tanto, la morfologia de la superficie fracturada trae informaciéon acerca del

mecanismo de fractura (Ductil 6 Fragil), asi como las causas que la originaron.
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5.5 TAMANOS Y FORMAS DE PARTICULAS DE POLVO
ENCONTRADOS EN EL AMBIENTE DE UNA PLANTA DE
CONCENTRACION DE MINERALES.

La mayoria de polvos industriales estan constituidos por particulas que varian
ampliamente en tamafo. La cantidad de particulas mas pequefias superan
ampliamente a las mas grandes, y generalmente no pueden verse directamente
(menores a 50 um). En las plantas concentradoras de minerales, generalmente se
tritura al mineral en el intento de separar la Ganga de la Mena®®; en este proceso se
producen grandes cantidades de polvo, cuyas particulas son siempre los minerales
que eran al principio; la concentracion de ellas generalmente varia ya que los

minerales mas duros son mas dificiles a ser pulverizados.

Algunas particulas son mas nocivas para los pulmones que otras. Por ejemplo la Silice
(SiO2) y el Asbesto (en sus distintas presentaciones)®®! producen la Silicosis y la
Asbestosis respectivamente, dos enfermedades que provocan la Neumoconiosis, el
cual impide el funcionamiento normal de los pulmones (dificultad en la respiracion).
Otras particulas, como por ejemplo los silicatos, no causan en general una
incapacitacion seria de la funcién pulmonar, como la producida por silice libre o por
asbestos; por tanto pueden tolerarse niveles mucho mayores de polvo de silicato. Sin
embargo el cuerpo no cuenta con una defensa adecuada contra las cantidades
indiscriminadas de polvo; en consecuencia, aunque para muchos polvos de minerales
no han sido descritos sintomas especificos, la concentraciéon de estos polvos deben
permanecer por debajo de los valores limites'™.

Existen dos formas en que las particulas puedan ingresar al cuerpo humano:
ingiriéndolas o respirandolas. Cuando son ingeridas (con la comida o la saliva) estos
pueden ser disueltos por los fluidos del cuerpo que a la larga pasan a la sangre. Los
que no son disueltos son eliminados por el tracto intestinal. En cambio las particulas
que son inhaladas pasan directamente a los pulmones donde algunas se acumulan
(produciendo la Neumoconiosis) y otras son disueltas por los fluidos del cuerpo
(pasando luego a la sangre).

No todas las particulas que estan en forma de polvo ingresan a los pulmones; solo
aquellas que son menores a 5 um y algunas de hasta 10 um pueden penetrar con
facilidad hacia los pulmones; practicamente todas las particulas mayores a 10 um
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quedan atrapadas en los conductos nasales, garganta, Laringe, Traquea y Bronquios,
desde donde son expectoradas o deglutidas.

Por otro lado, se ha encontrado que las particulas de Silice que desarrollan la forma
puntiaguda contribuyen al rapido avance de la silicosis; asi mismo las fibras de
asbestos cuyas longitudes son mayores a 5 um colaboran al rapido avance de la
asbestosis®¥.

En este contexto el Microscopio Electrénico de Barrido contribuye a la deteccion de
estas particulas, investigar su morfologia y clasificarlas de acuerdo a su tamafo. En
este estudio se muestran las diferentes formas que tienen las particulas de polvo
obtenidas de una planta concentradora de minerales. Las particulas se colectaron
mediante un filtro de celulosa, empleando delante de el un dispositivo que selecciona
el tamafno de particulas (ciclén), de tal manera de colectar solo particulas de tamafio
respirable (menores a 10 um).
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Micrografia N°1 Particulas sobre las fibras del filtro; Micrografia N°2 Superficie escamosa de las fibras,
el grosor promedio de las fibras es sobre ellas se observan pequefias
de 30 um. particulas angulosas.
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Sum

Micrografia N°3 Particulas angulosas (probablemente Micrografia N°4 Agrupacion de particulas fibrosas
Cuarzo) menores a 10 um. menores a 10 um.

Las particulas mas abundantes son aquellas que son angulosas, micrografia N°3;
también existen particulas sub-redondeadas y fibrosas (micrografias N°2 y N°4).

Los distintas particulas encontradas pueden clasificarse segun: sus tamafos; y de esta
manera encontrar los porcentajes respectivos del nimero de particulas; sus areas (el
cual es aproximadamente proporcional al porcentaje en peso) que ellas ocupan. Los
resultados de esta clasificacion se resumen en la tabla N°1. Si bien es cierto, con la
practica puede hallarse rapidamente el porcentaje en areas de las particulas; pero el
conteo de particulas es generalmente muy tedioso y se emplea mucho tiempo (es por
esto que no es muy practico realizar esto). En la actualidad se han desarrollado
potentes programas (como el programa de Analisis de Imagenes SYS) que realizan
todas estas tareas a partir de la obtencién de la imagen (Micrografia).
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Tamarios % en % de namero
areas de particulas
(peso)
10um — Sum 17 2
Sum — 3um 47 8
3um — lum 30 45
< lum 6 45
Tabla N°1

Utilizando la técnica de EDS es posible determinar el mineral correspondiente; Esto se
logra irradiando a la particula correspondiente y obteniendo su analisis quimico. Pero,
debido a su pequefia tamaio (menor a 5 um) debe de tenerse en cuenta que la
recolecciéon de rayos X es incompleta'”!, por tanto, la cuantificacién puede ser errénea
conduciendo a una mala identificacion del mineral.
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5.6 HISTOLOGIA DENTAL

El objetivo principal de este estudio es reconocer la morfologia que presentan los
tejidos principales que conforman al diente después de que este ha sido bombardeado
por una sonda de rayos laser y posteriormente atacado con una solucién acuosa de
acido fosférico (37%).

Las partes del diente se conforman como muestra la siguiente figura:

Esmalte
Corona

Dentina

—

Cavidad pulpar
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————— Nervio

Figura N°5. 1 Diagrama esquemético de las partes de un diente™*”.

Debido a que el esmalte y la dentina son los que cubren la cavidad pulpar y lo
protegen del medio ambiente presente en la boca; estos son los mas propensos de ser
afectadas por un ataque quimico-biolégico, degradando estas capas y exponiendo la
cavidad pulpar al medio ambiente (causando dolor). De esta manera muchos estudios
se han realizado de estas partes del diente. El presente estudio muestra la morfologia
que presenta el esmalte y la dentina después que ambos han sido limpiados de
impurezas (smear Layer) que cubren la verdadera morfologia de estas®'.

169



Las muestras utilizadas fueron dientes permanentes®™". Para observar 1a dentina ss
hizo un corte transversal (paralelo a la Encia) de tal manera que quede expuesta solo
la dentina; mientras que el esmalte por estar en la superficie no fue necesario hacerle
corte alguno. Ambas superficies fueron expuestas a una sonda de rayos laser (cuya
potencia de salida es de 265 mW vy utiliza fotones cuya longitud de onda promedio es
de 468 nm); Los rayos laser van destruyendo la capa superficial y van dejando
expuesta el tejido (esmalte o dentina), libre de cualquier defecto superficial que se
haya generado al momento del corte. Debido a que en la superficie quedan restos de
esmalte o dentina completamente destruidos, los cuales no permiten ver la morfologia,
es por esto que se atac6 la muestra usando una solucion acuosa de acido fosférico
(37%) por 30 s. Despues de todo este proceso las muestra fueron lavadas con agua
destilada.

Las micrografias N° 1, 2, 3, 4 fueron tomadas de la region del esmalte, mientras que
las micrografias N° 5, 6, 7, 8 pertenecen a la zona de la dentina.
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Micrografia N°1: Impacto del rayo laser Micrografia N°2: Arreglo de particulas dentro
sobre el esmalte. de la zona de impacto.

Sum

Microgralia N°3: Las particulas son alargadas y Micrografia N°4: Las particulas tienen forma laminar
estan orentadas. y se encuentran parcialmente
destruidas.
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DENTINA

Macn:SON ViS5 kN —

RUTTT

Maen: 430N Vi3 kN
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Micrografia N°5: Impacto del rayo laser Micrografia N°6: Superficie de la dentina dentro
sobre la dentina. de la zona de impacto.

Maen: 200X V5 KN —
Sum

Maen:2200N Vi 3 kN =
Sum

Micrograffa N°7: La superficle se encuentra
agujereada con agujeros
menores a 5 um.

Micrografia N°8: Los agujeros de la dentina son
profundos; y la superficie entre los
agujeros es accidentada.
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A pesar que ambas zonas fueron bombardeadas por el mismo laser y el mismo
tiempo, el diametro de la marca dejada en la dentina es mayor que en el esmaite.

Las particulas que conforman al esmalte tienen la forma de tubulos alargados los
cuales presentan una superficie accidentada; estos tabulos se encuentran
uniformemente distribuidas en toda la zona del esmalte.

La superficie de la dentina estd completamente agujereada. El diametro promedio de
los agujeros es de aproximadamente 5 um. En la superficie ubicada entre los agujeros,
da la apariencia que se han depositado pequeiias particulas (menores a 1 um) dando
la apariencia que se tratara de una superficie rugosa.
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57 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO APLICADA A
LA RESTAURACION ODONTOLOGICAZ

La adhesion de materiales artificiales a estructuras dentales es un area de amplio
interés para la Operatoria Dental, pues en las restauraciones dentales las
discrepancias o hendiduras en la interfase Diente-Restauracion es un elemento critico
en el éxito de las restauraciones; ya que éstas pueden causar eventualmente el
fracaso de la restauracion.

Para tratar de evitar la produccién de estas discrepancias se recurre a innovadoras

técnicas restauradoras. La técnica mixta y la técnica mixta alternativa.

La Técnica mixta consiste en utilizar resinas autopolimerizables y fotopolimerizables
(resinas de consistencia genérica o convencional), Mientras que en la técnica mixta
alternativa se usan resinas de consistencia modificada: resinas fotopolimerizables

fluidas y condensables™".

El objetivo de este estudio fue evaluar mediante Microscoplia Electronica de Barrido, la
adherencia de la interfase Diente-Resina con la utilizacion de dos técnicas
restauradoras: la Técnica Mixta y la Técnica Mixta Alternativa.

En el presente estudio se emplearon 8 dientes premolares humanos extraldos libres
de caries, se realizaron cavidades estandar en la superficie vestibular de 3 mm de
diametro, y 2,4 mm. de profundidad. Después de realizadas las cavidades, los dientes
fueron almacenados en agua destilada por un tiempo aproximado de 48 horas.

La restauracién con la Técnica Mixta consiste en dos capas de resinas horizontales, la
primera capa de resina Degufill autopolimerizable (Degussa, Alemania) con un
espesor de 1.4 mm; y la segunda capa con resina Z100 — fotopolimerizable (3M, USA)
con un espesor de 1.0 mm.

La restauracion con la Técnica Mixta Alternativa también consiste en dos capas, como
primera capa se usa la resina Revolution fotopolimerizable fluida (SDS Kerr, USA) con
un espesor de 0.4 mm, y como segunda capa la resina Prodigy condensable (SDS
Kerr, USA), con espesor de 2 mm.
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Luego de restaurados todos los especimenes fueron almacenados por 36 horas en
agua destilada a 37°C. Después los especimenes fueron colocados en el equipo de
termociclaje El ciclaje térmico estandar ISO TR/ 11405 consisti6 en bafios de agua a
(51 2)°C y otro a (551 2)°C. Los dientes fueron ciclados con 2000 exposiciones en
cada bafo al menos 20 segundos cada uno. El tiempo de transferencia de un bafio al
otro fue de 10 segundos. Los dientes después de la sesion diaria de ciclaje térmico
fueron almacenados en agua destilada a 37°C.

Posteriormente, se cort6 el diente longitudinalmente con discos de diamante de baja
velocidad para evitar dafos térmicos indeseados.

Las superficies de los especimenes se limpiaron con acido fosférico al 37% durante
15 s y se lavaban rapidamente con un aerosol de aire—agua durante 30 s. Todos los

especimenes fueron deshidratados con alcohol etilico.

Antes de ingresar al MEB, los especimenes fueron recubiertos por 60 s con una capa
de Oro de aproximadamente 10 nm. Debido al gran tamafo que presentaban las
muestras y a la poca resolucion que se necesita para realizar las medidas, fue
conveniente utilizar una distancia de trabajo de 25 mm.

Magn:250X ViISKY  — Magn:250N . V215 kY

Stum

RUITH

Micrografia N°1: Interfase Resina - Esmalte, Micrografia N°2: Interfase Resina-Esmalte,
técnica Mixta. técnica Mixta Alternativa.
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Maen: 430X ViS5 kY
Maen: 430X VIS kY

SOum

Sthum

Micrografia N°3: Interfase Resina — Diente (Esmalte Micrografia N°4: Interfase Resina — Diente (Esmalte y
y dentina) técnica Mixta. dentina) técnica Mixta Alternativa.

En la zona del esmalte del diente, las discrepancias que presentaban en la interfase
Diente-Restauracion oscila entre 1 a 3 um para la Técnica Mixta. Mientras, que en la
restauracion con la Técnica Mixta Alternativa presentaron discrepancias que varian
entre 4 a 8 um.

La Técnica Mixta presentdé menores discrepancias en la zona de transicion
Resina-Esmalte/dentina, las que oscilaron de 1 a 5 um; en cambio para esta misma
zona, estas discrepancias varfan entre 2 a 8 um cuando se utiliza la Técnica Mixta
Alternativa. En esta transicion se observa menores discrepancias en la interfase
esmalte-restauracion que en dentina-restauracion.

Las menores Discrepancias generadas por las resinas autopolimerizables en relacion
a las fotopolimerizables, pueden explicarse, principalmente, a partir del tardio punto de
gelacion de las resinas autopolimerizables, lo que permitiria que una mayor cantidad
de resina fluya durante la contraccién de polimerizacion.
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5.8 INFLUENCIA DEL SUBSTRATO, DEL TRATAMIENTO
TERMICO Y DEL DOPAJE (Cu) EN LA MORFOLOGIA DEL WOs
UTILIZADO COMO UN SENSOR DE GAS?.

El presente estudio muestra las diferencias morfolégicas que presenta el WO; cuando
es depositado (con buena adherencia), en substratos de vidrio y alimina. También se
estudia el cambio morfol6gico que tiene lugar debido al tratamiento térmico (600°C) del
WO depositado sobre un substrato de alumina. Por ultimo, se compara la morfologia
anteriormente obtenida con la morfologia del mismo material dopado con cobre ya que
este Ultimo presenta mayor sensibilidad cuando es usado como sensor de gas
(Ethanol).

a) Influencia del substrato (alumina y vidrio) en la adherencia del material.

Segun las investigaciones realizadas en el laboratorio de peliculas delgadas de la
facultad de ciencias de la UNI, el WO, depositado por el método de Spray-Sol-Gel'**,
presenta una buena adherencia sobre vidrio (porta-objetos) cuando es preparado a
una temperatura de 450°C. Mientras, que a la misma temperatura, no existe buena
adherencia cuando se utiliza un substrato de alumina. Para conseguir la adherencia, el

proceso se realizé a una temperatura de 250°C.

En las micrografias N°1 y N°2 se aprecia la morfologia del material cuando es
depositada sobre vidrio a una temperatura de 450°C. El material asi depositado
presenta buena adherencia y ademas se trata de un WO; cuya estructura es
monoclinica; la cual fue corroborada por Difraccion de Rayos X obtenidas en la
facultad de ciencias de la UNI.
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Micrografia N°1. Vista panorémica. Observe los Micrografia N°2. El material consta de Cnsta®s
hilos superficiales, cuyo ancho tabulares cuyos tamarnos se
esta entre 400 nm y 700 nm, encuentran entre 400 nm y
que se propagan sin direccion 800 nm.

particular; y al parecer son los
bordes de las gotas del Spray.
Temperatura de deposicion
450°C.

Debido a la agrupacioén al azar de los cristales y a la uniformidad del tamaiio: existen
espacios vacios dejados entre ellos (Micrografia N°2) los cuales lo convierten en un
material poroso de gran superficie activa.

Por otro lado, las micrografias N°3 y N°4 muestran la morfologia del material cuando
es depositado sobre alimina a una temperatura de 250°C. El material asi depositado
presenta buena adherencia pero el analisis por difraccion de rayos X muestra que no
presenta ninguna cristalinidad.

* Cristal por la forma geométrica alargada y ordenada de las particulas.

178



Maen: 1200008 V25 Kk S
(L.3um

Sum

Micrografla N°3. Antes del tratamiento térmico. Micrografia N°4. WO Antes del tratamiento
Los hitos del matenal se térmico. Observe Ia
extienden en todas superficie lisa del hilo que
direcciones  uniéndose  sin presenta material.

formar ninguna forma definida.
Temperatura de deposicion
250°C.

euumy
BUIWN[Y

euum|Y
iy

e
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Difractograma N°1 Espectro de difracciéon del WO depositado 250°C sobre un substrato de alumina;
los picos de difraccion corresponden solo a la Alumina; el WO no es cristalino.
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El material depositado sobre alimina es también poroso, pero no presenta los cristales
como en el material depositado sobre vidrio. En ambos casos el ancho de las paredes
de los hilos son aproximadamente iguales.

La morfologia es diferente en cada caso, pero debe de tenerse en cuenta que las
temperaturas de los procesos fueron distintas. En éste estudio solo se tuvo en cuenta
fa adherencia del material sobre los substratos.

b) Influencia del tratamiento térmico (substrato de alumina)

El material depositado sobre alimina a una temperatura de 250°C, presenta buena
adherencia. Pero como el sensor de gas opera en un rango de temperatura entre
400°C y 600°C el material fue llevado a una temperatura de 600°C (tratamiento
térmico), De esta manera, el material encontrado es un WO; con estructura
Monoclinica (Difraccién de rayos X), tiene buena adherencia al substrato y presenta
propiedades como detector de Ethanol gaseoso.

Macn: 20008 V:25 Kk Maen: 12000\

Sum

(.3um

Micrografia N°5. Después del tratamiento térmico. Micrografia N°6. Después del tratamiento

El  ameglo  estructural a térmico. Observe como las
cambiado. el matenal tiende a paredes de las argollas se
desarrollar  argollas semi- van descomponiendo. Ei
redondeadas. Tratamiento ancho de las paredes es
térmico llevado a 600°C. similar al ancho antes del

tratamiento térmico.
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Difractograma N°2 Espectro de difraccion del WOz superpuesto con el espectro de la Alumina. El WO3 se
obtuvo mediante un Tratamiento térmico a 600°C del matenal obtenido en el

difractograma N°1.
El analisis anterior y de los resultados por Difraccién de Rayos X se concluye que el
tratamiento térmico implica dos cosas: un reacomodo microestructural, y un arreglo
cristalino de los atomos que lo conforman. El material tiende a formar argollas
semiredondeadas cuyas paredes empiezan a transformarse en pequefos agregados

menores a 100 nm.

El estudio realizado en este trabajo solo muestra los cambios microestrurales del
material. Estos cambios, sugieren que en el tratamiento térmico originan cambios de
fases lo cual puede verse en las micrografias N°5 y N°6, la misma que fue corroborado

por los analisis por Difraccion de rayos X.

c) Influencia del dopaje con Cu (substrato de alumina Tratamiento térmico a
600°C)

Se ha observado en el laboratorio que dopando el WO; con Cobre aumenta la
sensibilidad del material como sensor de ethanol; el aumento de la sensibilidad
depende la cantidad de cobre que se le aflade al momento de la preparacién. Sin
embargo existe una concentracion que mas alla del cual la sensibilidad del sensor no
aumenta mas (saturacion), justo a esa concentracion se decidié observar la morfologia
que presentaba el material. La micrografia N°7 y N°8 muestra el WO; dopado con
cobre al 12%.
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Micrografia N°8 La mayor parte del matenal son

Micrograffa N°7 WOs dopado con cobre al y con
rotamento tomico (800C) Lo o oo
morfologia del matenal es porosa y tiene articulas alarda da?s ee, forma de
la forma de un agrupamiento de argollas; gb ras 9
también se observa aisladas particulas :
alargadas.
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Difractograma N°3 Las intensidades de los picos correspondiente al WO3 han vanado aunque ellos conservan
su posicién. También se encuentra a parte de la alimina el oxido de tungsteno y cobre

(CuWO4x)
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Comparando la morfologia del WO; obtenido en los casos anteriores podria deducirse
que el WO; (dopado con cobre), en este ultimo caso, son los pequefios grumos
observados en la micrografia N°8. Asi mismo, podria ser que el oxido de tungsteno y
cobre (CuWO,,), encontradas por XRD, sean las particulas alargadas presentes en la
micrografia N°10.

Cabe sefalar que para asegurar nuestras afirmaciones es necesario realizar
Microanalisis de rayos X (EDS o WDS) dirigiendo la sonda a las distintas particulas
presentes en la muestra.
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5.9 ANALISIS MORFOLOGICO POR MEB DE LA SUPERFICIE
DEL ZnO APLICADO COMO SENSOR DE GAS CUANDO SE
CAMBIAN LAS CONCENTRACIONES DEL Sn COMO
DOPANTE®,

Segun las investigaciones realizadas, el sensor de gas; constituido por oxido de zinc
dopado con estafio, presenta diferentes sensibilidades de acuerdo a la concentracion
de estafio.

El presente estudio tiene como objetivo observar las diferentes morfologias que
presenta la superficie de éste sensor cuando se preparan con diferentes
concentraciones de estafio.

El ZnO fue depositado sobre un dispositivo de alimina con pistas impresas de oro
(figura N°1) usando el método del spray-pyrolisis, preparando probetas con distintas
concentraciones de Sn (0.2%, 6%. 10%, 14%, 16% y 17%), las mismas que fueron

analizadas por MEB.

Substrato de alumina

o /
- 11 15 + b s dsita €
: N material (Z0 dpab ax
i (a (H) estano)
...... ﬂu .1[.—..}.......

" Contactos de oro

Figura N°I vista frontal de una cdpsula de prueba usada para sensar gas

Las observaciones, en cada muestra, se realizaron en dos zonas diferentes (figura
N°1): la primera sobre la alumina (a), y la segunda sobre los contactos de oro (b). A
continuaciéon se muestran las micrografias MEB de las peliculas de ZnO indicando su
respectiva concentracion de dopaje en las zonas mencionadas.
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Sn: 0.2%

Sobre Alimina

Micrograffa N°1. El matenal se encuentra cubnendo

Micrografia N°2. La fase formada liene una estructera
uniformemente las particulas de granular. Las particulas del matenal
aldmina. son redondeadas y aproximadamente

de 100 nm.
Sobre Oro

Micrografia N°3. El matenal se encuentra depositado  Micrografia N°4. La estructura del material tiene la forma
uniformemente sobre la superficie de un "cerebro”. Al parecer las
de Oro. particulas se han juntado y han
formados particulas alargadas (de
aproximadamente. 100 nm de ancho)
que se entrecruzan entre si dando la
aparniencia de un "cerebro”.
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Sn: 6%

Sobre Alimina

Maen: 70008 V23 K\ Viaen:23000X V25 kY
Suimn 0.5um
Micrograffa N°S. El matenal se encuentra Micrograffa N°6. La fase formada tiene una
cubriendo uniformemente las estructura granular. Las particulas
particulas de altimina. del matenal son Sub- redondeadas y

su tamafio promedio es de 150 nm.

Sobre Oro

Magn:7000X  V:2: Maen: 23000 V25 kY ————
. Sum

Mierografia N°7. Aparentemente existen dos fases Micrografia N°8. La fase clara tiene estructura tjpo
diferentes, las claras y las grises; La “cerebro” cuyo didmetro transversal es

estructura mas abundante es la de aproximadamente 80 nm; mientras

clara (aproximadamente 90%). que la fase gris es “granular” y son
particulas sub-redondeadas de 100

nm de didmetro promedio.
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Sn: 10%

Sobre Alimina

Maen:7000X V2! |
NE R TN [ Maen:23000X V23 K\

0.5um

Micrografia N°9. El matenial se encuentra depositado

. ; Micrografia N°10. La fase tiene una estructura
umformemente. sobre las particulas de granular: Las particulas del
g’sllc,Z?:é ;:rlzgﬁgsaf:cgggsga?gg material son redondeadas, siendo
’ ; su tamafio promedio 100 nm.
(brillosas) de aproximadamente 300 nm. U tamafio promedio m
Sobre Oro

- -

Maen:23000N V235 KA

Macn:7000N  V:i23 K\ .

0.3um

Micrografia N°11. Existen aparentemente dos fases
diferentes, las claras y las grises; La
fase mas abundante es la clara
(aproximadamente 75%). También
aparecen aqui escasas particulas
(redondeadas) bnillosas de
aproximadamente 400 nm.

Micrografia N°12. La fase clara tiene estructura tipo
“cerebro”, El didmetro transversal de
las particulas es de aproximadamente
50 nm. Mientras que en la fase
granular, las particulas son
redondeadas y de 80 nm de diametro.
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Sn: 14%

Sobre Alumina

Maen:23000N V25 KN
0.3um

Micrografia N°13. Aparte de la fase granular, Micrografia N°14. El tamafio de las particulas en {a
existen aglomeraciones de fase granular es de 100 nm,
particulas redondas. mientras que las particulas

aglomeradas son redondas y de
300 nm de diametro.
Sobre Oro

Maen:23000X V23 Ky
Sum 0. Sum

Micrografia N°15. Aqui también se observa las Micrograffa N°16. El tamafio de las particulas en la
particulas redondeadas sobre la fase fase granular es de 150 nm.
granular, tal como se encontraban
sobre la alumina, tienen
aproximadamente 400 nm de diametro.
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Sn: 16%

Sobre Alimina

Magn:7000X V'

Sum

Micrograffa N°17. Se observa la fase granular y

una fase continua.

Maen:23000X V25 kY

0.Sum

Micrografia N°18. El tamafio de las particulas de fa
fase granular es de
aproximadamente 200 nm. También
axisten partlculas claras (redondas)
de aproximadamente 300 nm.

Sobre Oro

-

Maen:7000X V25

Sum

e

b

"a' [y .
e,

Maen:23000X  V:25 k)

0.5um

Micrografia N°19. Se observa la fase granular y la

fase continua visto
anteriormente, y las particulas
claras (redondas) son de
aproximadamente 400 nm.
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Micrografla N°20. El tamario de las
particulas en la fase
granular es de
aproximadamente 100 nm.



Sn: 17%

Sobre Alimina

Maen: T000X

V:25 kN
Sum

Micrografia N°21. Aparte de la fase granular Existe

€S

Vaaen:23000X

Vi25 kN
0. 5um

mayor cantidad de la fase continua
y también de particulas redondas
de aproximadamente 500 nm.

Sobre Oro

Micrografia N°22. En la fase granular las particuias

son semi rectangulares de
aproximadamente 200 nm de
tamanio.

Maen:23000N  V:25 KN

(L.3um

Micrografia N°23. Se encuentra mayor cantidad

de sélido continuo y de
particulas redondas (400 nm),
sobre la fase granular.
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Micrografia N°24. En Ia fase granular &8s
particulas son
rectangulares de
aproximadamente 200 nm.




En el cuadro N°1 se indican los tamanos de particulas encontrados en la muestra para

distintas concentraciones de dopaje; similarmente en el cuadro N°2 se muestran las
concentraciones relativas de las fases encontradas en las muestras.

% de fases segiin su estructura
Concentracion Sobre Alumina Sobre Oro
d(i/s)n Estructura Estructura P::;':::s Sélido Estructura Estructura l;ai::::zs Sélido
o 1 cereb: continuo nular cerebro continuo
granular rebro gra
% % rodon:imdas % % % redon:]mdas %
% %

0.2 100 No existe No existen | No existen No existe 100 No existen | No existen
6 100 No existe No existen | No existen 10 90 Noexisten | No existen
10 100 No existe <l No existen 25 75 <1 No existen
14 70 No existe 30 No existen | 80 No existe 20 No existen

16 73 No existe | 2 25 81 No existe 4 15

17 63 No existe 7 30 72 No existe 8 20

Tabla N°2: Concentracion de estructuras presentes en el ZnQ para distintas concentraciones de Dopaje

de Sn.

Cabe sefialar que hubiera sido posible identificar la composiciéon de las particulas

aisladas y del solido continuo si es que el MEB estuviere equipado con un dispositivo
para EDS o WDS, para realizar esto solo bastaba dirigir el Haz de electrones en un

punto sobre la particula que se desee analizar.




En general los crecimientos son diferentes en ambas zonas. En la alumina el material
esta constituido generalmente por una fase cuya estructura es del tipo “granular’; el
cual esta conformado por particulas redondeadas (bajas concentraciones de estaiio) o
rectangulares (altas concentraciones de estafo), cuyos tamanos promedio varian para
diferentes concentraciones del dopante, ver la tabla N°1. En la superficie de oro el
material presenta dos fases diferentes cuyas estructuras son del tipo “granular” y tipo
“cerebro”; la concentracion relativa de estas fases varian, desde una fase cuya
estructura es de tipo “cerebro” (para el 0.2% de dopaje) hasta completamente
“granular”’ (para concentraciones de 14%, 16% y 17% de estafo), ver tabla N°2. Como
en el caso anterior la fase granular estd conformada por particulas redondeadas (bajas
concentraciones de estafio) o rectangulares (altas concentraciones); en la estructura
tipo “cerebro” al parecer las particulas se han fusionado y han formado particulas

alargadas que se cruzan entre si.

En concentraciones altas (14%, 16%, 17%), la fase cuya estructura es del tipo
“cerebro” ya no se presenta en el contacto de oro. Sin embargo, tanto en la alimina
como en el Oro se presentan aisladas particulas redondeadas (en mayor proporcion
en la muestra cuya concentracion de estafio es 14%) que van desde 300 nm hasta
800 nm; en concentraciones del 16% y 17%, ademds de estas particulas, también se
presentan fases continuas que no tienen una forma definida. Estas particulas son mas
claras dando la apariencia que son mas de mas alto numero atémico (con respecto a

la matriz).
[ = p
Tamaiio de particula
Concentracion Sobre Alimina Sobre Oro ﬁ
de Sn Estructura Estructura Particulas Solido Estructura Estructura Particulas Solido
(%) granular cerebro aisladas continuo granular tipo aisladas continuo
(Diametro o redondeadas (Lado (Diametro o cerebro | redondeadas (Lado
lado mavor) (Diametro) mayor) lado mayor) (Diametro) | mayor) |
0.2 100 nm No existe No existen | No existen No existen 100 nm No existen | No existen
6 150 nm No existe No existen | No existen 100 nm 80 nm No existen | No existen
- % ]
10 100 nm No existe 300 nm No existen 80 nm 50 nm 400 nm No existen
14 100 nin No existe 300 nm No existen 150 nm No existe 400 nm No existen
16 200 nm No existe 300 nm 4um 100 nm No existe 400 nm 2 um
17 200 nm No existe 300 nm Tum 200 nm No existe 400 nm J Jum
S

Tabla N°]: Tamafios de particulas para el ZnO para distintas concentraciones de Dopaje de Sn.
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5.10 APLICACIONES A LA GEOLOGIA

En la actualidad la identificacion de minerales es muy importante en los estudios
petrograficos®. Asi mismo ello y su respectiva interpretacion geolégica permite
conocer y distinguir aquellos minerales que tienen valor alguno (mena), y aquellos que
no la tienen (ganga).

En este contexto la microscopia Optica de luz permite la identificacion rapida de los
minerales; generalmente para los metales (opacos) se utiliza la microscopia por
reflexion de la luz mientras que para los no metélicos (transparentes) se utiliza la
microscopia de luz transmitida. Sin embargo existen algunas dificultades cuando el
mineral es muy complejo (disoluciones soélidas en su composicion, minerales que

presenten similares colores, e impurezas en su composicion quimica).

La Microscopia Electrénica de Barrido junto a sus detectores de ES, ER y RX pueden
complementar los estudios realizados por microscopia Optica de luz. La técnica
consiste en obtener las imagenes de los minerales y realizar un analisis quimico
puntual de dicho mineral (microanalisis); de esta manera, usando métodos

estequiomeétricos, identificar al mineral.

Usando imagenes construidos con ER se pueden diferenciar los minerales mas
pesados (generalmente metalicos) con los menos pesados (mayormente no
metalicos). Las particulas mas pesadas (numero atdmico promedio alto) se veran mas
claras mientras que las oscuras son las mas livianas. Para identificar al mineral se
debe de realizar un andlisis por RX en cada uno de las particulas y asi sacar la

composicion quimica de cada uno de ellas.

Ademas, existen minerales que presentan formas caracteristicas los cuales son
redundantes para la identificacion de ellos; tanto los ES como los ER pueden utilizarse
para construir imagenes morfolégicas en escalas convenientes (desde algunos

milimetros hasta los nanémetros).

En la primera muestra, se identific6 con microscopia 6ptica los minerales mayoritarios;
sin embargo por esta técnica no se pudo ver la presencia del mineral de oro; para esto
la briqueta (similar a la de microscopia de luz reflejada), fue fijada en el soporte
correspondiente y recubierta con una fina pelicula de carbon para asegurar su
estabilidad durante el bombardeo electrénico.
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(Identificacion de Minerales)

)

“Bacgr
Electrmg

Cuarzo

Micrografia N°1 Venilla de Argentita dentro del ensamble de Esfalerita-Cuarzo.

ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

Electrum Esfalerita Argentita
AgL
i ZaL
3K
S K
AgL
Znk
Aul. FeK
MnK
W [r) ) o 00 an 1% 40 600 000 we 200 3.00 4.00 s.00
Elem Ut £ At % K-Ratio Elen Wt ¥ At % K-Ratio Elem Wt 3 At ¥ K-Ratio
AgL 38.78 53.63 0.2518 SK 33.12 50.65 0.2152 SK  11.86 29.59 0.8992
AUL  61.22 86.37 0.57245 MK 8.67 ©.59 0.0065
Total 160.08 180.80 Fe  2.25 1.95 0.0231 AgL  88.95 76.51 0.8207

Znk  63.97 47.41 e.6021  'otal 166.60 160.60
Total 100.00 100.00

De la micrografia anterior se puede observar que el Electrum (solucién soélida de
Au,Ag) tiene un nimero atémico promedio mayor a la Argentita (Ag2S),y este mayor a
la esfalerita (ZnS) y este a la vez mayor a la del cuarzo (SiO,). Nétese ademas que la

esfalerita presenta impurezas de Hierro y Manganeso.
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En el segundo caso, se trata de una muestra no metdlica de color blanco. segun el
analisis quimico el principal constituyente es el silicio. Para la observacion en el MEB

la muestra solo fue fijado al portamuestras y luego fue recubierta con Oro.

RS B, S

Maen:3000X V20 k\ —_— Maon: 100BOX V20 K\
Sum

Micrografia N°3 Formas caracteristicos de

Micrografia N°2 Pequefias particulas que presentan
esqueletos maritimos.

formas definidas.

Las particulas constituyentes de la muestra tienen la forma de esqueletos de especies
marinas, los cuales poseen composicién silicosa; y son las principales constituyentes
de las tierras Diatomeas'?®. E| nombre del mineral asociado a éste es el Opalo cuya

composicion quimica es Si0,.nH,0, la misma que fue verificada por Difraccion de

rayos X.
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5.11 RECONOCIMIENTO DE MINERALES UTILIZADOS EN LA
CONSTRUCCION DE CERAMICAS ARQUEOLOGICAS
(ARQUEOLOGIA)

Las ceramicas antiguas se caracterizan por estar construidas de minerales que
generalmente provienen de una cantera, los cuales se encuentran en lugares
particulares (relativamente cerca de la comunidad antigua), y estan compuestos de
ciertos minerales caracteristicos de ellas. En el proceso de fabricacion de los
ceramicos, los minerales son puestos en los moldes respectivos y son llevados a
grandes temperaturas (las cuales en la mayoria de los casos son de hasta 800°C); en
este proceso solo los bordes de la mayoria de los minerales sufren cambios quimicos
y logran adherirse entre ellas (sinterizacion)?” formando el ceramico. Sin embargo, si
las particulas son relativamente grandes, el interior de ellas conservan su composicion
quimica original; y por lo tanto se puede reconocer al mineral.

El objetivo del siguiente estudio es determinar los tamarfios de las particulas
(minerales) presentes en dicha ceramica y a partir de ellos reconocer los minerales
usados en la fabricacion de dicha ceramica (solo aquellas que no cambian su
composicion quimica en el proceso de fabricacion de dicha ceramica).

La muestra era un pequerio bloque de ceramica de color rojizo el cual habia sido

extraido de una ceramica antigua.

La muestra debe ser pulida usando los mismos devastadores utilizados para la
preparacion de muestras para observar minerales (ver Capitulo N°4.2). Es
recomendable que la superficie que va a estar en contacto con el portamuestras
también deba ser plana (si es necesario debe ser devastada). La muestra debe ser
secada completamente en un horno cuya temperaturas se encuentre entre 50 °C y
70 °C. Una vez seca la muestra, ésta debe ser fijada al portamuestras respectivo para
luego recubrirla con carbén.



Silice

. ;Ortoglasa s,

Silice

- '-[H:] Maaqn

Micrografia N°1: Seccién pulida de una ceramica Arqueol6gica.

Silice Ortoclasa Oxidos de hierro Plagioclasa calcosddica
SiK
SiK SIK
FeK
Al
oK A
EK oK
OK OK N CaK
N K
- [ VW e -
0.90 180 ar 100 a0 200 4.00 200 6.00 .00 8.00 100 aoo 300 a00 Y
Elen Wt ¥ At T K-Ratio
Elem Wt 3 At T K-Ratio Elem Wt 2 At 3 K-Ratio Elen Wt At  K-Ratio
B K 37.%3 51.19 0.0948
DK 5559 67.85 0.1865 0K 35.55 49.90 0.6817
SiK  AS.81 32.15 0.3538 Mk 3.25 3.17 e.e12a O K 15.69 39.38 B.078 Hak  5.82 5.5 0.0226
Total 160.00 100.00 A1k  11.90 9.97 0.0785 FeK 84.31 60.62 0.6286 ALK 16.26 13.18 0.1823
SiK  38.63 30.88 0.2892 [ptal 100.00 100.00 SiK  34.28 26.67 0.2089
KK 10.59 6.88 0.8830 K K 0.69 0.39 0.805%
Total 100.00 100.00 Cak G.56 3.88 0.8470

Total 1068.80 106.60

197



Det WD
BSE 115 |
'3 - . Y

Spot Magn

Micrografia N°2. Matriz arcillosas conteniendo Fe, Ti, Ca; en contacto con la Plagioclasa.

SiK
Elem Wt ¢ At ¥ K-Ratio

0K 30.01 45.42 9.0764
HaK 4.85 8.26 0.0128
HgK 1.85 1.84 0.0680
AlK 13.81 12.39 0.0753
SiK 28.88 24.55 0.1589
S K 0.87 6.65 0.0051
C1K 3.52 2.40 0.0229
K K 3.81 2.36 6.0299
Cak 1.66 8.64 0.0689
TiK 0.59 0.30 0.0649
FeK 11.96 5.19 0.1052

Total 100.00 100.00

La micrografia N°1 y los analisis por EDS muestran que ciertos minerales como las
Ortoclasas y las Plagioclasas, conservan su composicion quimica. El analisis por DRX
confirman la presencia de estos minerales y ademas del cuarzo (silice) y la Hematita
(6xido de Fierro). Todos estos minerales se encuentran dentro de una matriz fibrosa
(micrografia N°2) cuya composiciéon quimica es muy compleja.

El tamafio de las particulas de roca (Cuarzo, Ortoclasa y Plagioclasas) es bastante
uniforme y varia entre 200 um y 300 um, mientras que las particulas de oxido de fierro
son menores a 50 um. La matriz es muy fina y tiene la forma de pequenas fibras
compactadas.
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5.12 EL MEB EN LA RECUPERACION DE ORO

El problema que se presenta frecuentemente en el proceso de recuperacion de oro, es
muchas veces debido a la mala informaciéon que se tiene de este. Para su mejor
recuperacion es necesario saber como se encuentra el oro; es decir, como que mineral
éste se encuentra, con que minerales estad acompanado, que tamano tiene, si esta
como inclusién dentro de otro mineral o se encuentra en el borde, etc.

La recuperacién por cianuracién es utilizada actualmente®®; este consiste en disolver
el oro en el cianuro para luego ser recuperado mediante precipitacion de este. Sin
embargo, para que este proceso tenga éxito, el oro debe entrar en contacto con el

Cianuro de lo contrario la disolucién nunca ocurriria.

El siguiente problema se presento en una empresa minera dedicada a la recuperacién
de Oro: Se pensaba que el mineral de Oro venia asociado con el Cuarzo ya que por
analisis quimico se determino que el porcentaje de Oro y Silice guardaban cierta
relacion; es debido a esto que los metalurgistas concentraban el Cuarzo los cuales
venian con impurezas de oxido de hierro. Sin embargo ellos no podian recuperar
eficientemente el oro, y es por esto que ellos pensaron que el mineral de Oro estaba
dentro del cuarzo y empezaron a triturarlo. La recuperacion tubo alguna mejora pero la
eficiencia seguia siendo baja; y como el Cuarzo es muy duro se perdia mucha energia
al triturarlo. Es debido a esto que no resultaba econémico la recuperacién de dicho
Oro.

De esta manera era necesario conocer el estado del oro; y como con Microscopia de
Luz no se alcanzaba a resolverlo se decidi6 usar el MEB. Para el analisis en el MEB la
muestra fue triturada, pasada a malla —-100, fue puesta en una briqueta de resina
epoxica, debastada, pulida y recubierta con Carbén para luego ser puesta en el MEB.
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Recuperacion de Oro en concentrados
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Micrografia N°1. Concentrado de Cuarzo pasada por malla —100; Las particulas claras son 6xidos de Hierro y las
oscuras son Cuarzo; obsérvese que estas generalmente estan libres.

SiK
FeK
(XX)
(X) Oxidos de hierro
Cuarzo
i‘ oK

- ;80 . 160 9:40 ; w‘“ﬁ-‘; 2.00 4.00 6.00 OAOO-‘
Elen Ut ¥ At 3 K-Ratio Elen  Wt3 At 3 K-Ratlo

oKk aB.68 62.41 0.1520 0K 15.69 39.38 0.0746

SiK 51.48 37.59 B.4188 Fek 84.31 60.62 8.8286
Total 100.00 100.90 Total 100.00 100.00
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Micrografia N°2: Particulas de Oro dentro de un 6xido de Hierro

AuM
(X)
Oro
Anl,
aee 4.00 o0 200 0.00 12.00
Elen Wt ¥ at I K-Ratio

AuL 100.00 100.00 1.0000
Total 106.80 100.00

Como se puede observar en la Micrografia N°2 el mineral de Oro presente en la
muestra es Oro nativo cuyo tamano es menor a 1 um; y no se encuentra en el Cuarzo
como se crefa al principio si no dentro del 6xido de hierro, el cual es mucho menos
duro que el cuarzo y se encuentra en menor proporcion que el cuarzo
(aproximadamente 10%, ver Micrografia N°1); ademas a esta malla el cuarzo y el
oxido de hierro estan completamente libres. De esta manera, seria mas conveniente
separar primero el Cuarzo con el oxido de Hierro y luego moler solo a ellos (para el
ahorro de energia) para luego proceder a la cianuracion.
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6 CONCLUSIONES Y SUGERENCIAS PARA TRABAJOS
FUTUROS

En este capitulo se daran a conocer las conclusiones obtenidas tanto en la parte
instrumental como aplicativa; aunque, en esta ultima, en la mayoria de los casos ya ha
sido oportunamente comentado. También se daran algunas sugerencias para la
continuacién en la investigacion de esta interesante técnica.

Parte instrumental:

Se ha logrado poner en funcionamiento el MEB HITACHI S-500, e instalar
adecuadamente el ambiente donde este opera. Esto es importante cuando se
requieren altas resoluciones, lo cual implica altos potenciales de aceleracién y las
lentes electromagnéticas (lente objetivo y condensadora) excitadas al maximo.

Se ha conseguido poner a punto el MEB, operarlo y darle el mantenimiento respectivo.
En el primer caso, para comprender el proceso de formacién de la sonda electrénica,
tanto tedricamente como experimentalmente, ha sido necesario tener en cuenta la
optica geométrica asi como la ubicacién y funcionamiento de cada uno de los
dispositivos Opticos electrénicos del MEB. En el segundo caso ha sido necesario
conocer cada uno de los controles tanto en el panel del MEB como en la columna; y
telacionar cada uno de ellos con los distintos componentes 6pticos-electrdnicos del
MEB. En el ultimo caso se ha tenido que comprender e interactuar con la parte
mecanica y electrénica del sistema de vacio, 6ptica electrénica y procesamiento de
sefial.

El procedimiento de encendido, conseguir la iluminacién, y obtencién de buenas
imagenes han requerido el uso de la Optica electrénica y el conocimiento del
comportamiento de las lentes. Por ejemplo, para alcanzar altas resoluciones es
necesario eliminar la aberracion cromatica, esférica y el astigmatismo; la cromatica se
puede eliminar empleando altas energias (altas tensiones de aceleracion) la esférica
utilizando una adecuado potencial de grilla del cafién electréonico y aberturas
relativamente pequenos; mientras que el astigmatismo puede corregirse facilmente por
medio de las bobinas astigmadoras. Ademas, la distancia de trabajo juega un papel
importante en la calidad de la imagen final, la resolucién y también la profundidad de

campo que se desea obtener.
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Se ha comparado y relacionado el MEB HITACHI S-500 con distintos modelos de otros
fabricantes llegando a la conclusiéon que la variacién entre éstos es minima; ellos
tienen los mismos componentes (caidén de electrones, lentes electromagnéticas,
detectores); la diferencia mas marcada esta en la denominacién que posee cada uno
de los controles y los accesorios que ofrecen para mejorar la presentacion de la
imagen.

Parte aplicativa

Las distintas aplicaciones mostradas en este trabajo muestran que el MEB es una
herramienta muy versatil y sencilla de comprender e interpretar y que puede ser usada
en distintos areas de investigacion (Fisica, Quimica, Geologia, Metalurgia, medio
ambiente, Biologia, etc.) y a la solucion de problemas que se presentan en distintas
areas de produccién en las industrias.

Se ha conseguido interpretar apropiadamente las imagenes obtenidas; para esto se ha
requerido conocer las distintas interacciones de los electrones con la materia, y las
distintas sefales que se generan en el momento del impacto. A la ves es
imprescindible conocer las caracteristicas de estas sefales y como ellas son
recolectadas y procesadas por el detector.

Se ha analizado distintos tipos de muestras, los cuales ha requerido conocer y operar
las distintas herramientas de preparacion de muestras para MEB, como son: el
cobertor por Oro, usando la técnica de Sputtering (sputter coater), y el recubrimiento
con carbén, por evaporamiento del mismo. Se ha visto ademas que la seleccién de
cualquiera de las dos técnicas depende fuertemente del tipo de muestra y del analisis
que se va a realizar.

De toda la informacién obtenida en los distintos analisis, (estudios metalograficos,
fractograficos, mediciones, estudios morfolégicos de nuevos materiales, formas de
particulas y otros), se observa que el MEB deja de ser solo una herramienta de
investigacion para cientificos de distintas areas, si no que contribuye notablemente en
la solucion de problemas de produccién e investigacion que presentan actualmente las
industria nacionales; especialmente la industria minera tanto en la exploracién como
recuperacién de minerales.
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El MEB permite realizar distintos analisis a nivel superficial como son: control de
calidad del acabado morfolégico de distintos materiales; usando calibres
estandarizados es posible realizar mediciones a nivel microscopica y sub-
microscopica; realizar analisis fractograficos y metalograficos de distintos materiales
metalicos, entre otros.

De lo expuesto anteriormente podemos afirmar que el Microscopio Electrénico de
Barrido de la facultad de ciencias de la UNI se encuentra en suficientes condiciones
de:

e Prestar entrenamiento a distintas cientificos interesados en usar esta técnica
asi como difundir a los futuros estudiantes tanto de post-grado y ante-grado
en el conocimiento de esta herramienta.

e Usar el MEB para asistir en el analisis microscopico a los distintos
materiales obtenidos por los cientificos que trabajan en nuestra facultad y en
los distintos laboratorios de la universidad.

e Prestar servicios de analisis por Microscopia Electrénica de Barrido a las
distintas industrias.

e Alquilar el Microscopio Electrénico de Barrido a cientificos que se dedican al

area de investigacion en fisica, ciencias de los materiales o salud.

e Formar parte de los equipos especiales que conforman el area analitica de

nuestra facultad y de la universidad.

SUGERENCIAS

Para sacar mayor provecho de todas las bondades que se pueda obtener del MEB es

necesario complementar el equipo con los siguientes accesorios:

Un sistema para el analisis de rayos X por Energia Dispersiva (detector, analizador
multicanal y computadora para la adquisicion procesamiento y presentacién de datos),
ya que actualmente el MEB HITACHI S-500 cuenta con el espacio y la electronica
basica necesaria para poder admitir a dicho sistema.
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Un sistema para la deteccion de Electrones Retrodispersados (sistema detector y pre-
amplificador), cuya adaptacién al MEB, seria sencilla y sin problemas.

La continua interaccion con la electronica durante la reparacion del MEB, se ha visto
que es posible digitalizar la sefales concemientes al procesamiento de la sefal de
video, control de lentes y generacion de sefial de barrido; en este sentido se sugiere,
después de digitalizar cada una de estas etapas, crear una interface y por medio de un
programa, también construido, controlar al microscopio atravez de una computadora.
Esto tiene la ventaja de que la imagen obtenida pueda ser leida por un programa de
procesamiento de imagenes y asi sacarle la mayor informacion posible a la imagen
obtenida.

Contar con un personal de mantenimiento altamente calificado.

En las condiciones actuales que se encuentra el MEB HITACHI S-500, es posible
desarrollar tesis de investigacion que incluyan investigacion microelectrénica,

investigacion instrumental, técnicas especiales para la preparacion de muestras.

Tener un curso sobre Microscopia Electronica y caracterizacion de materiales por esta
técnica para las carreras de Fisica, quimica e Ingenieria Fisica (a nivel de antegrado);
y ciencias de los materiales (a nivel de Post-Grado).

Crear y difundir un centro de investigacion por microscopia electrénica que brinde
servicios de analisis tanto al area de la investigacion como a nivel industrial.

Por otro lado se sugiere, ya que se cuenta con los conocimientos necesarios, la
instalacion del recientemente obtenido Microscopio Electrénico de Transmision
PHILIPS 300, y de esta manera fortalecer la investigacion realizada en nuestra
universidad.
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