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RESUMEN

- Un nuevo equipo de nioroanﬁlisis, el nicroanalizador
espectral por excitacién a laser (Hicrosonda laser) se describe en
 todas sus partes y en sus aleances,

Se presentan los principales detalles del equipo exia-
tente en el Departamento de Metalurgia de la Comisién Naciomal de
Bnergfa Atémica, Repiéblica Argentina Y se dan ejemplos de aplica-
cién en distintas disciplinas, como sert metalurgia, biologfa, geo~
logfa, ete.

. A diferencia de otros métodos de microanflisis éste

no requiere singular preparacidén previa de la muestra ni tampoco
colocarla en vacio o atmdsferas especiales lo que facilita y acele-
ra en clertos casos los tiempos de operacién y andflisis,
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APLICACIONES DE LA MICROSONDA LASER

I - INTRODUCCION

Tanto en el estudio de metales y aleaciones como en
geologia o mismo en biologfa como también en muchas otras ramas de
la ciencia, los anflisis de materiales requieren investigar areas
'mieroscépicas de la muestra con el fin de efectuar estudios de com-
posicidn quimica, identificacién de nuevos compuestos, cinéticas,
_precipitaciones, ete,

En los ultimos afios, veinte para ser més precisos, dos
instrumentos han acaparado la atencién en muchos.paisas del mundo,
Ellos son : la microsonda electrénica y el microanalisador espectral
 por emisién eon excitacidén a laser que han permitido uma apertura
" notable a la identificacidén y conocimiento de los materiales en lo

que respecta a su microestructura, '

: Las ventajas del equipo que nos ocuﬁa*y-que denomina-
remos mds simplemente "microsonda laser", imcluye una considerable
simplificacién en c¢iertos casos de la preparacién de la muestra, no
~ trabajar en vac{o como as{ también hacer uso de los desarrollos de
la espectroscopia de emisidén Sptica cuyos aleances son utilisados
por esta técniea.

Luego de una breve prosantacién sobre el funcionamiento
del laser como base de la excitacidn, se describe en todas sus par-
tes el equipo existente en el Iabofatorio-de Andl1sis Bspeciales :
del Departamento de Metalurgia - C.N.E.A,. (0), sus aleances y las
aplicaciones puestas en prdctica. corriente junto con un restmen:de
la bibliograffa actual. '

_ Se hace mencién finalmente de aquellos métodos espe-
clalmente disefiados como "productor"™ de muestras y posterior andli-
sis por las técnicas de espectrometrfa alfa, gama, espectrometria
de masas o bien por medicién de actividad neutrénica. :

( 0o ) Microanalizador por excitacién a Laser‘IMA 1 producido por
VEB Carl Zeiss - Jona, DDR.



I1 ) BREVE EISTORIA DEL DESARROLLO DE ESTA TECNICA

' Immediatamente a la aparicién prdctica del laser (&),
se planearon las posibilidades de su utilinacién como excitador pa=-
ra producir espectros luminosos como bagse de uax técnieca de micro-
anﬁlisis.

| BRECH y CROSS ( 1 ) fueron los pioneros de estos desa=-
rrollos pero tuvieron inconvenientes producto del uso de un laser
de baja potencia, Simultdéneamente DEBRAS-GUEDON y LIODEC ( 2 ) en
Francia, usando un laser de mucha mayor potencia ( Laser eomandado
6 Q-switeh ) obtuvieron resultados satisfactorios y efectuaron los
primeros espactrograms ‘de la radiacién resultante.

Posteriormente el uso de electrodos saplementarios para
oxcitaeién del microplasma producido por 1la vaporizacidén del mate-
‘rial impactado por el laser fué 1niciado por BHECH y SCHUCH también
en Estados Unidos en 1963.

Recién a partir de la inclusién prédetieca de este adita-
mento se llega a presentar un modelo eonercial aparte de 103 proto=-
tipos exiatontes ‘en diversas partes del mundo.

Como una prueb& mis de la constante evolucién que pre-
senta 1a época que vivimos, el desarrollo y construccién del equipa-
miento se incrementa en muy poco tiempo y as{ 1legamoa a 1966 en
que el eqnipo que posaamos es presentado por la firma Carl Zeiss
en la Conferencia de qufmica analfitica de Budapest en 1966,

‘Conjuntamento a ello van apareciendo trabajos eSpoeifi-
cos, andlisis de los prototipos, resimenes de las aplicaeionas, nue-
vos dosarrollos, ete. y uan primer texto oampleto de revisién debido
a H.MOENKE y L. MOERKE-BLARKENBURG ( 5 ).

( & ) Bl priner laser 'sélido préctico fué presentado por MAIMAN (3)
‘en 1960 a partir de los trabajos tedricos de SCHAWLOW y TOWNES
(%), Muchas otras referencias al respecto podrin ser citadas
acd pero dejaremos de lado todas las que se refieran especifi-
camente a los laser gaseosos y a aQuallos construddos con ma-
teriales semiconductores.



133 ) PRANCIRIO DEL METORO

La microsonda laser se basa en el siguiente principio:
'uh hags de lus monocromatico y ccherenté, emitido por un laser 36li-
do se focaliza a través de un sistema Optico (microscopio) de mane-
ra de obtener sobre la muestra a analizar un haz de didmetro varia=-
ble entre diez y doseientos cincuenta micrones, obteniéndose sobre.
la superficie de impacto concentrada toda la potencia de dicha radia
eidn.

En el punto de impacto se desarrolla suficiente tempe-
ratura como para fundir un microvolimen de la muestra produeiéndose
‘un verdadero crdter y pesterior vaporizac16n del material contenido.

Se consigue realmente por medio de esta excitacién, un
cambio de fase que lleva al material del estado sélido al gaseoso.

Sobre este gas parcialmente ionizado (microplasma) se
hace saltar una chispa al estar colocados en sus proximidades un
par de electrodos de carbén ( u otro material segfin el caso ) en
forma sincronizada con el 1mpacto del laser,

La chispa sobreexcita a 1los dtomos produciéndose un
‘dastello luminoso intenso que es caracteristico del material conte—
nido en el mierovolifimen,vaporizado.

La luz producida se analiza en un espectrégrafo obte=-
niéndose un espectro de lineas sobre una placa fotogrdfica, |

Las 1li{neas resultantes se miden fotométricamente cal-
culando las intensidades relativas a partir de las curvas de cali-
bracién de la emulsidén utilizada en la placa,

El interés es doble en el sentido de que por el reco-
nocimiento de las posiciones de las lineas se puede realizar un
andlisis cualitativo del material y a su vez analizando las intensi=-
dades de las lineas espectrales frente a las correspondientes a mueg
tras patrones se efectim un andlisis cuantitativo complementario,

El conjunto del microscopio que permite focalizar el
haz laser puede también posibilitar la observacidén microsedpica de
la muestra decidiendo la regién a analizar,

Desde el punto de vista de la observacién de las mueg
tras, el equipo permite hacerlo mediante luz reflejada, luz trans-



mitida o bien con luz polarizada dependiendo del tipo de muestra
(mtestras posibles pueden saer: netdlicasy cortes pttraurifieos,
muestras bioldgicas, ete.)

IV ) EL LASER COMO FUENTE DE EXCITACION

Consideramos necesario reveer en forma muy elemental
'los principios bdsicos en que se basa el funcionamiento de un ampli-
ficador luminoso 6 laser. ' '

. Este se caracteriza por ser una fuente de dnargia en
el visible 6 infrarojo cercano con propiedades dnicas que a pesar'
que ya hace unos cincuenta afios que se lo predijo tedricamente por
EINSTEIN en 1917, no fué sino en 1960 que MAIMAN ( 3 ) logré que.
func ionara realmente. - :

_ Realmente la aparicién del renémeno “uasar“ fué lo
que impulsé el desarrollo del laser,

: Bl fendmeno que nos ocupa de por si, ha resultado muy
valioso tanto para las aplicaciones cientificas (investigaeidn,
comunicaciones, medicina, microanilisis, etec.) como tecnolégicas.

" (soldadura, corte de piezas de grandes espesores, etc.)

La caracteristica particular de este ampltricadof lomi-
noso esté relacionada directamente con el fenémeno fisico de la emi-
si1én estimulada de luz (LASER i1 siglas de "Light Amplification by
Stimulation Bmission of Radiation ). Esto significa que a un dtomo
se lo puede forzar, es decir estimular, por amplicacién de un campo
electromagnético exterior (fenémeno maser) o una radiacién luminosa
(fendmeno laser) exterior para que emita un cuanto de 1u2(en el caso
del laser) de una longitud de onda determineda.

Durante el proceso se amplifica el campo exterior debi-
do a que la energfa emitida por la particula durante la transiecién
del estado excitado al fundamental, sale del dtomo con exactamente
la misma direccién y la misma fase que la radiacién exterior inciden
te (luz en nuestro caso). Resulta de dicho proceso 1a emisibén de uma
radiacién luminosa monocromdtica y espaclalmente coherente.

Dicha radiacidn es posible convertirla en un haz estre
cho por la configuracién del resonador propiamente dieho o bien por
una disposicién Sptica adecuada fuera de él. En dicho haz entonces
se encuentra localizada una muy alta densidad de potencia que serd



volcada en un microvolumen del miterial a analizar,

El resonador laser propiamente dicho se lo puedé dedery
bir de la siguiente manerat los ftomos actiw s deben encontrarse
situados en la red cristalina formando an conjunto rerfectamente
transparente desde el punto de vista éptico,

. E1 método de excitaz:S8n puede ser a) uha_ldmpara tipo
"flash" usada en los laser sélidos & b) una descarga eléctrica para
los laser de tipo gaseoso,

A la radiacién original producida en el resonador se le
debe dar mediante el paso repe#ido dentro de la estructura crista-
‘1ipa una buena probabilidad de encontrar nuevos dtomos y a su vez
estimularlos de manera que sea preponderante el factor de amplit‘:l-
cacidn,

: Esto Gltimo se econsigue enmarcando el camino libre de
la red cristalina por dos espejos extremos ( uno plano y otro en fogp
ma de présma ) logrdndose que la radiacién reflejada por uno de ellos
y cont{nuamente reforzada alcance una cierta magnitud, pase a través
del otro que es semitransparente y se logre un haz prdeticamente
paralelo dentro de la vigésima de grado y concentrado, resultando
f{sicamente la deseripcidén de la Fig.2,

El rub{ (Al03 con 0,05 % de Crp0,), es tipico para la
construceién de un laser sélido. Los {tomos de Cr, son los Spticameg
te activos que se excitan por la acc%én de 1la l4mpara flash. La lom-
gitud de onda resultante es de 6943 A .,

Este tipo de laser es especial para su uso con 4a tée-
nica Q-switch logrﬁndoée un impulso muy corto pero de gren intensi-
dad a la vez. El tiempo de dnranci&n es del orden de los nano segun=~
dos ( 1 nseg = 10~ seg) y la_potencia de cresta es del orden de los
MW con una divergencia de 10™3 rad. (ver ANEXO) .

El tipo de laser que diSpone el equipo, es de cuarzo
(8102) dopado con NY3+ siendo su longitud de onda de 10690 A estando
dicha radiacién fuera del espectro visible ( mds precisamente en el
1nfrarojo cercano) ' '

‘ El cabezal laser (resonador mfs lémpara flash) tiene
diferentes disefios. En un principio digamos que al utilizarrubi
la lémpara flash envuelve al resonador segin se vé en 1la Pig.3.
En el caso particular nuestro, la l4mpara flash y el resonador son
de forma cili{ndrica y colocados en las l{neas focales de un sistema
reflector de seccidn elfptica. (Fig, k )



La construccién aludida asegura que aquella radiaeién
emltide por la 1ldmpara flash que no excita al resonador direot&monto
gradias a los reflejos que se producen en el espejo eliptico 1llegan
al cristal laser aumentando as{ la eficiencia del conjunto.

' Resumiendot en un cabezal laser sélido se distinguen
aiempra dos partes que son: el resonador propiamente dicho Junto econ
la 1émpara flash: esta §ltima alimentada por una fuente exterior que
prevee unos 2 KV apr:ximadamante en nuestro caso,

En cuanto a 1la barra cristalina debe ser perracta eris-
talogrdficamente hablando, debe existir un ajuste de la orientacién
respecto a su eje principal Junto con absoluto diseﬁo correcto de laa
caras reflejantes.l '

V ) FENOMENOS DE BOMBARDEO

La interaccidn del haz de laser con un metal por ejcn-
Plo es un fenémeno complejo por la variadad de 1ntaraociones que o= .
curren (48) :

Analizaremos el hecho efectuando un balance de las po=-
tancias puestas en juego. El diagrama de hloques de la fig. 5, re-
presenta las potencias macroscépicas btalanceadas en un cierto instan-
te de tiempo durante la interaeccién de un hez laser con 1la materia,

8610 una fraceién del haz es absorbida por el metal
ya que el resto se pilerde por reflexién y dispersidn antes de 1llegar
a 1. Las pérdidas por dispersidn incluyen una parte que es debido
al material evaporado y eyectado del crdter. Las pérdidas por re-
flexién son debidas a intereccidnes entre el haz y los alementos
dpticos de focalizacidn, '

La potencia absorbida se convertird en su mayor parte
en calor as{ es que la temperatura del punto de impacto alcanza el
valor de vaporigzacién y lo sobrepasa.'nl -mismo tiembb'sé iniecis un
proceso de difusién térmica. COmo resultado de esta interaccidén se
produce una remocidén del material debido a vaporizacién, desarro=-
1lo de una alta presién demtro del erdter por 1la expansién del va-
por y por filtimo la formacidén de una capa fundida. - :

Ha sido demostrado que la mayor parte del material
expulsao 1o hace en forma liquida.

- Pero otros fendmenos ocurren tambiém como son las pér-



didas por reflexidén propias e cada material, las pérdidas por re=-
radiaeidén por el calentamiento, la difusién térmica, etec, Esta Gltima
producé la fusidn del metdl ~uya mayor parte sérd é:bﬁllddd paf'ii
formacidén de vapor a alta presidn pero a su vez una porcidn quedard
on el crdter. La elevacién de la temperatura en la zona adyacente
puede incluso modificar la estructura metalogrifica (GEGUS (16))

La accidén del vapor a alta presién es producir una
expulsién de material vaporizaio con una consiguiente pérdida de ma-
terial debido al exceso de energfa cinética.

El cuadro sindptico de CHUNK y ROSE (48) es po? demds
descriptivo de los fendmenos de bombardeo que nos ocupan,

VI ) DESCRIPCION DEL EQUIPO LvA 1 Y SU OPERACION

El microanalizador LMA 1, se compone de un microscopio
convencional el cual posee anexado en su parte superior el cabezal
laser excitador. En un mueble separado se encuentean las fuentes
reguladas y estabilizadas de tensidén para alimentar la lédmpara flash
y el par de electrodos sobreexcitadores,

Bl microscopio LM estd montado as{, sobre un banco épti-
co y éste a su vez adaptado a un espectrdégrafo analizador,

En cuanto al microscopio, las posibilidades de ilumina-
eién y observacidn son las siguientes:

a) observacidn de la muestra a analizar con diferentes
aumentos, Es posible efectuar la observacidén con luz reflejada para
muestras macizas § por luz transmitida para muestras muy delgadas,
Como opcién adicional se puede usar 1z polarizada o campo ¢laro.

b) Focalizacidén de la radiacién laser sobre la zoma a
analizar elegida., Mediante el uso de objetivos y diafragmas inter-
cambialbles es posible lograr haces que pueden variar entre diez y
doscientos cincuenta micrones de didmetro.

¢) El centrado y ubicaciédn de los electrodos que pro=-
ducirdn la descarga sobre el microplasma producido. Dicho posiciona-
miento es fundamental pam que la radiacién luminosa incida apropia-
damente sobre el espectrdgrafo.

d) Posibilitar el acoplamiento de diépositivos_para el

registro fotogrdfico de la zona elegida y también los cfiteres pro- -
ducidos después del disparo del laser,



RBiitre 1a lente objetivo del miafoséoplﬁ ¥ 1a plutinl
portamuestras se encuentran los portaelectrodos agustables que sirven
para colocar dos electrodos de carbén u otro material afilados ( se
astima en 100 el dngulc plano que subtiende 1la punta afilada) con la
siguiente misidnt Segiln se indicd anteriormente el impacto del laser
~produce sobre la muestra calor 2ocalizado suficientemente como para
~ vaporizar un mierovolimen del material. E1 vapor parcialmente ioni-
"zado o microplasma es necesario sobreexcitarle mediante la descarga
de un arco en su seno para logmar una emisidn luminbsahcaracteristi-

ca. En realidad lo que se produc2 es la descarga de un circuito elée- .
trico cuyos pardmetros principales son la inductancia y la capaeidad
La tensidén mdxima que se puede alecanzar son 5 KV.

Los pardmetros L y C, caracterizan la intensidad y la
duracidn de 1la descarga y llegan a regir la frecuencia de repeticidn.

Es condicidén necesaria previo al dispars del laser sobre
la zona elegida, que los electrodos estén bien centrados segiin tres
sentidost distancia correcta entre sus extremos, distancia entre e-
llos y la muestra y por dltimo distancia entre ellos y 1la apertura
del espectrigrafo.

En el mueble estdn incorporadas las dos fuentes de ten-
'816ns para l1la ldmpara flash y la de excitacidn de los dos eleetrodos,

Ia FPig. 6, representa el conjunto del aquipo existente
en el laboratorio.

En el esquema de la Fig. 7, se observa el conjunto del
microscopio y la platina portaprobetas.

En 1la Fig.8 estd indicada la Sptica completa del micros-
copio LM con todas las posibilidades de observaciém descriptas ante-
riormente., Se vé con claridad la posicidn del cabezal laser,

El espectrégrafo utilizado en la configuracién presen-
tada del microanalizador IMA 1, es 6l 2m PGS 2, de 1a Carl Zeiss de
red plana apto para exdmenes espectrdgrifieos en el margen espectral
visible y UV. E1 principio bdsico de 1la Sptica es la disposicibn de
la red plana segin EBERT con 4ptica catadridptica. | |

'Se considera de interés presentam previo a la descripé
cién de este elemento, indicaciones sobre las caracteristicas que
debe presentar la adaptacidén éptica entre 1& fuente luminosa y la
entrada al espectrigrafo.

Es fundamental el camino éptico de la radiacién lumi-
nosa fuera del espectrdgrafo hasta la rendija de entrads, Se distin-



guen dos posibilidades a) sistema formador-adaptador de la imagen
intermeédia b) sistema de la imagen fortada diractamente.

En el caso a) se emplean 3 condensadores como indica 1la
~figura 9, Se utiliza una lente intermedia cuya imagen sirve para el

centrado de la fuente luminosa. Es de mucho interés esta configura~
¢16n ya que se obtienen los resultados anal{ticos mfs exactos puesto
que la rendija de entrada estd siempre iluminada homogéneamente. El
gcromdtico £ = 75,8 forma la imagen de la fuente S ampliada aproxima-
damente 3 veces en un plano que se halla detrds del acromitico f =150
Dicha imagen intermedia se amplia 5 veces todavia por el condensador
f = 340 sobre la rendija adicional de modo que se obtiene en todo el
proceso una ampliacidn total de 18 veces de'la'iﬁagen cofrespondiente
a la fuente luminosa, '

Las distancias en el sistema formador de imagenes se ep
cuentran tabuladas. E1l mieroscopio tiene un dispositivo de ilmmina-
cién por el'cual se obtiene una proyeecidn de la silueta de los dos
electrodos sobre la cruz de ajuste de la entrada del espectrdgrafo.

Para el caso b) se obtiene una forma~ién directa de la
imagen de la fuente luminosa sobre la rendija del espectrégrafo pero
por lo general no se usa este sistema en los andflisis cuantitativos
puesto que no se abarca normalmente todo el destello producido y no
es tan buena la reproductibilidad de los resultados,

Utilizando este sistema en forma rutinaria es de tener
muy especialmente en cuenta que se forme la misma zona de la des-
carga sobre la rendija de entrada.

La graduacidén de 1la rendija de entrada es importante
para efectuar un aprovechamiento lo mds compléto posible de la reso-
lucidn del espectrégrafo ( entendiéndose como tal 1a capacidad de
separar lineas espectrales continuas) como asi takbién controlar la
intensidad del espectro ( en nuestro caso se consigue una apertura
méxima de 0,3 mm graduable en pasos de 0,001 mm)

La separacidén que presentard la rendija estd ligada
estrechamente al ancho de banda de la radiacidén y se toma en cuenta
un ancho d, fundamental que equivale a la minima separacién entre
lineas,

Retomemos nuevamente la descripeién del espectfbgrafos
El camino dptico se halla indicado en la Fig.l0, donde los rayos
de luz pasan a través de la rendija( ) e inciden sobre un espejo
de desviacién ( ) el cual refleja la luz hacia la parte inferior

() de,un ggan espejo c¢céncavo ( ) que a su vez los refleja en



) fbrma paralela Nagts, da red ( ).

. ‘Postériormente a la reflexién por la'red de difracci&n
los haces de luz llegan a la parte superior ( ) del espejo cdncawo
que los retine nuevamente en forma paralela produciéndose un espectro
“en el plano de 1a placa( ). La red que es uno de los dlementos mds
delicados del conjunto estd dispuesta en forma giratoria e 1ntercam-
bilable pare la toma de diferentes médrgenes de longitudes de onﬂa y
8rdepes del especgro.

Las lineas espectrales no son cufvas y el campo de la
imagen es casi plano con lo cual no és. necesario ‘curvar la placa fo-
togréfica.

' Exinte un dispdsitivd complementario con cuya apliéaci6h
se hace pasar la radiacién-dos veces sobre-la red de difraccién.

la fig. 11, representa el camino 6pt1co particul&r que
se consigue. Una parte de 1la luz difractada en la red propiamente .
dicha, llega hacia un espejo ‘plano{ )se refleja nuevamente hacia '
la red y sélo luego de una nueva disparaién vd hacia el’ egpejo ‘con-
cavo. Asi conceptuado el GSpectro producido se denomina "segundo
espectro", existiendo por consiguiente un segundo orden espectral
del primer espectro (en el baso.simple) y un segundo orden espectral
'del segundo espectro (en el doble paso). Este mecanismo interesante
permite duplicar la dispersidén junto con un aumento del poder. reso-
lutivo., Aparecen sobre la. placa uno debajo del otro no recubriénﬂose

eciprocamente. ' '

Existen naturalmente otros elementos eomo ser colimedo-
res, filtros, diafragmas incorporados cuyas caracteristlcaa, usos
y cualidades son propias del equipo y estan fuera de esta deserip=
016110 :

Pare terminar con esta parto'digamos algunos detalles
del chassis porta-placa y su mecanismo de desplazamiento. El chassis
en su conjunto tiene un margen de desplazamiento de 76 mm y con los
sigulentes movimientos a) hacia arriba en forma cont{nua b)'descenao'
en forma cont{inua ¢) paso a paso hacia arriba y hacia:ahaJOey‘d)'tb-'
talmente manual. Ahora bien, entre cada exposicidn y la subsiguilente
se efecta un desplazamiento controlable para evitar superposicién P
- de los espectros resultantes.

_ ~ Dentro del margen especetral 2000-7800.23 esge equipo
posee una escala de longitudes de onda que es posible proyectarla‘
sobre la placa para superponerla &l espectro. '



Un tipo de plaea fotogréfica utilizada en este espec-~
trﬂgraﬂU s la ORWO W03 ortoc¢roméitica de 1s VEB Pilﬂflbrik (Waifanp
"DDR) de 24 x 9 Cill,

VII) EQUIPOS AUXILIARES
VII - 1) PROYECTOR DE ESPECTROS.

| Los métodos de andlisis espectroquimicos de tipo cuali-
tativo por comparacidén pueden en primera aproximncién efectuarse
con el uso de este pkoyector de espectros.

Ello considte en comparar dos espectrosi unc el descono-
cido y otro/s pertenecientes a muestras patrones o curvas espec
trales tabuladas. En cuanto a los métodos de anflisis semicusti-
tativos el equipo permite llegar e apreciar y comparar grados
de ennegrecimiento de las l{neas espectrales entre si obtenidas
© bien compardndolos contra patrones de ennegrecimiento.

Los espectros tomados sobre placas 0 bien sobre pelicu-
las se proyectan sobre una pantalla blanca con un aumento (20 x)
permitiendo la observacién simultfnea entre varias personas,

La determinacidn de las longitudes de onda es faetible
por medicién de distancias entre }ineas superponiendo una esca-
la milimétrica. la Fig, 12, prbsenta nuestro proyector de espeg
$ros SP2 de la Carl Zeiss.

VII - 2) CONJUNTO MICROFOTODENSITOMEIRO(GII) y REGISTRADOR(GIB1)

El conjunto de medicién fotométrica estd integrado por:
el microfotodensitémetro G II y el registrador Gl Bl de 1a C.
Zelss, los cuales se utilizan para efectuar la medida y resis-
tro oorreSpondiente de las intensidades de las lineas espectra-
les presentos en la placa obtenida,

El equipo GII estd adaptado especialmente para medidas
de placas planas.con registros lineales (casoc del 2mPGS 2) aun-
que con aditamentos especiales puede hacer andlisis de tipo ra-
dial(diagraas de Debye-Scherrer,‘diagrama de difraccidn de eleg
trones,etc,.) :

En cuanto al GiBl es ua registrador de compensacidn
adaptado al easo de regisiro de minimas corrientes de fotocélu-
las con una impedancia de entrada muy alta. Es muy versdtil en
cuanto a la adaptacidéan a diferentes problemas de medicidn como



\aoi tamhién presenta un eje salionta plmtﬂilnuruﬁiznr tl'unVlitinwn'
46 la platima porta placa del G IT al sistema de registro.

La fig, 13, representa los equipos ;ieacr:lptos_.

I'

VIII) PRINCIPIO DEL ANALISTS CUANIITATIVO S

Existe gran experiencia y mfiltiples aplicaciones em
analisin cuantitativo por métodos espectrogrdficos a partir del pro-
cesamiento de la luz emitida por una desearga eléctrica entre una
muestra inedgnita y un electrodo exterior donde existe una diferen- .
c:la, de potoncial alta, Dfcha radiacién luminosa pasa a travé: de un
sigtema formador de imégenes al espeetrdgrafo el ¢umal la analiza fo-
tografidndoso finalmente el esnectro sobre m placa. |

Las intensidades de cada linea espectral son nedidas

por un microfotodensitémetro & partir de la cml se llega a determi-
nar la concentraciéa de un elemento en la muestra comparando la me=-
dida sobre una determinasda linea respecto a la curva de calibraeién,
Tal calibracién se consigue a partir de espectros efectuados sobre

. muestras de composicidn conocida (patrones) .expuestas a las mianas _
condiciones de excitacibn que la muestra. inedgnita. Bs de hacer no=-
tar que las caraeteristicas de reproductibilidad y. prociaidn a ser
tomadas en cuenta reaultan dependientes de 1la observuei&n y condicio=-
nep particulares mantenidas durante 1a exposiecién,. :

s - Los efectos de interferencia de 1{neas y de matriz june-
to con una autoabsorcién de la 1luz produacida, constitwon algunas
de las consideraciones regidas por el azar, que actﬁnn aabro el an(-
11,515 espoctrogrﬁﬂco. . N :

: Existe una tendeneia generalizada que es la de usar pa-
trones de comparacién de composiciones muy parecidas a las . muestras
incdgnitas ( aunque no siempre es posible obtenorlas ) a fin de mini-
mizar los errores estad{sticos. -

, La espectrografia ha tenido nna gran aplicae:lén ‘como mé-
todo de anflisis cuantitativo en 1nnumerablos problomas disponiéndose
. también de equipos automiticos de lectnra directa programables, "

las bases del anﬁlisis cmntitativo estén dcscriptas en
muchos trabajos que presenta la . bibliografia sobre el tem(HARm- :
49, 52) y particularizando sobre la téenica que nos ocupa también
__oxist.en trabajos esoeciricos ( 5(l?ag.207), 6(Parte II), '50,51). En



//algunos de éstos se presentan particularidades a la extensién de
los métodos cldsieos tratando de enfatizar sobre las fuentes de erro-
res, '

Para andlisis muy precisos com la microsonda laser, es
necesario que tanto el procesc deé vaporizacién como la excitacién su-
plementaria sean controlados y mantenidos. A veces no teda la poreién
del créter pasa del estado sdlido al gaseoso sino puede existir uma
muy pequefia cantidad que vuelve sobre la muestra en forma de un de=-
pésito anular muy caracter{stico de las muestras met{1licas (Ver Fig.
N¢ 17). Se ha observado que este tipo de depésito se elimina con
una excitacidén fnica (pulso laser de gran amplitud y muy corta dura-
cién ) obtenidos con un laser Q-switch. |

_ _ Ahora bien, en general cuando una descarga eléctrica
excita 1la nube de vapores metdlicos como nos ocupa, se dan circunse-
tancias tales que la intensidad de una linea espectral particular
serd una funcidn simple de su concentracién ( 51)..

; Asumiendo ciertas hipotesis fundamentalas, surge la
aiguienta expresién empirica: '

R'z -
A = FA,_._.&__ (I)

L+

= Concentracién relativa del elemento A.

donde

P
n 1

Constante dependiente de A,

b“
]

Intensidad relativa de uma linaa especifioa

del elemento A, ;

suma de las intensidades relativaa de todos

los elementos analizados,

Luego de determinadas las diferentes Ci, se puede nor-
_malizar a 100 % de la siguiente maneras

l:’,'

Lt ety

~y

£ A=

-

- c ' .
A w0 ; 1100-, etc {93
PR Zm -

donde Ci es la suma de las ccncentracionas relativas de todos los
elementos analizados, : -

Se vé que es fundamental a) una buena medida de las in-
tensidades de las lineas con el fotomicrodensitémetro y el fondo reg
pectivo. b) establecer Jptimamente las caracteristicas de calibra-




ciép de la placa fotogrdfica. e) impliea esto ultimo que deber ser
eontrolsde tambidn eorréctamente ei proceso 4é t'woladd. |

Un estudio sistemftico a partir de la utilizacién de las
féymulas empfricas en la microsonda laser se encuentran en el tra-
hnjo de WEBB (51).,

' IX) LA MICROSONDA LASER COMO TECNICA DE MUESTREQ

| - Ia remocién de material con microsonﬂa laser, se ha
constituido en un método aceptado .para tomar micromuestras de séli-
doq de areas previamente seleccionadas para,el_posterior andlisis
elemental., Esta téenica es aplicable en conjundién con numerosos
métodos anal{ticos diferentes. Algunas técnicas donde ya se han afac-
tuado experiencias de micro-muestreo, sont “

a) espectroscopfa de emisién.

b) espectroscopia de masas,

e) espectroscopia de absoreién atdmica,

d) espectrometria dlfa.,

@) espectrometria gama,

f) anflisis por activacién neutrénica.

Detallaremos cada una de ellas..

- a) esta téenica eés la mds extendida: ( 23,6a 6b,5 ) v ya

sq'han mencionado aplicaciones y descripeiones pnrticnlaros.

: Consiéte en tomar la radiaeidn producida en el seno
. ﬂpl hicroplasms obtenido por el impacto de un laser y analizarla-en
1'qn espectrégrafo. La energia de radiacién del mieroplasma directa-
qonte puede ser sufidiente para el and{lisis ( caso de los laser Q -
switch. Ver ANEXO ) pero en los instrumentos con laser de menor po=-
t?ncia es necesario sobreexcitar el mieroplasma por medio de una
chispa que salta entre dos electrodos en el seno de la nube para
aupentar la sensibilidad del método,

y b) Como se indicé anteriormente uno de los resultados
del impacto del laser es la liberacién de ‘iones en cmntidades apre-
eigbles. Estos jones pueden utilizarse en la téenica de. esyectros-
copia de masas en varias formas ¢ 7, 8 )t

I) directamente. ; fp

II) por descarga en vacio astimulada por la proporcién
de electrones liberados. ; ’

I¥Y) por iomizacidén por choques en el vapor'neutro.



 Otra forma de utilizar esta téenica ‘o8 ia de tomar
parte del untov1a1 @alatilinadb por medio de un vidrio cubre objeto -
?tranaparonte al laser donde se deposita. Luego se extrao el material
- con un diluyente apropiado y la preparacién se deposita én un fila-
. mento de rhenio que se coloca en un espectrémotro da masas por ter-
‘moionizaeion. : ' _
| e) B1 1mphcto de un haz doilashr'produée una nube de ma-
terial volatilizado formado por 4tomos libres, iones y diferentes
~ formas de radiaciones. El andlisis del espectro de emisién revela .
que existen 1lineas de autoabuorcién que significan la presencia du--
 rante la parte final del periodo de emision de itomoa 11bres no emi-
' sores y a su vez mds frios ( 9 ). ' :
' La téenica de. absorcidn atémiea" utiliza esta Gltimo ti-:
po de étomos pbsicionando el microplasma en la trayactoria 6ptica '
de un: espectrometro de absorcién atémica, . iy

"4) Los materiales irradiados qua son amisoros ‘de radia-;”
cidn alfa’ pueden ser analizados en regiones microscépicas mediante .
la toma de micromuestras usando el impacto del. haz de laser a tra--_
~vés de un vidrio ‘cubre-objetos donde. se deposita: el waterial volati-;u
‘1izado. La muestra & analizar debe ser convenientemente blindAda '
. para evitar los. riesgas de 1la eontaminacién sobre el operador y
Iel instrumenta1.¢~~ : R S0 g et

, Deapués de ha ber tomado la micronuestra, ol vidrio’ en-=53
_brenobjeto con'el material depositado es colocado en un detector de
radiacidén alfa normalmente un aamicondnntor‘Si(Li) y an multicannl ¢
anexado por medio deél eual se obtlene el espectro da onsrgias o= .
7rr33pondiente (1&) pudiéndose lograr an aﬁnliais cnali y cuantita-"“
tivo. 2" i " .o ; o ; 4 ; b

- . L &) Con la misma prepanacién utilizada en la anterior

técnica pero ‘esta vez colocando la muestra en un dotector Ge(L1)" 7
con un multicanal es posible obtenar el espectro de radiacién gama "
' (ver referencia 11) S e R e T

£)- esta teenica no es. utilizable en todos 1os ¢asos

debido al pequefio. tamafio de las muestras y, fundamentalmente por 1as
interacciones entre los elementos preaentes (sobre todo si. se usan
vidrios borosilicatados) que enmascanan la actividad de la muestra
al ser colocados. en la corriente neutrdnica. Sin embargo si se ‘colo-

ca el material en cuarzo pl problema dosaparece y este método se _
-Iconvierta en el mds sensible y prBCiSOi (. 12)



Existe suficfente informacidn bibliogréfica de las si-
gulentes aplicaciones con este tipo de técnicat metalfirgicas, béolé-
gicas, geolégicas y mineraldgicas, etc.

. Actualmente con un equipo como el que disponemos es po=-
sible analizar muestras que contengan;aibmonfds-como.los indicados
en 1a Tabls ¥ (Mg. 15) incluyendo al Li ( Z =3 ) y no a los gases
.nobles (ver Ref. 13) | : : L

Se presenta en la fig. 16 la tabla II, donde se indican
1imites de sensibilidad ya alcanzados. “« -

X-1) Ap ;ggc;ones Me;glﬁrgicag.

. El empleo de la microsonda laser para el anélisis de
microregidnes en muestras de carécter motﬁlico es ya de uso corriente
" en muchos laboratorios. ' '

_ El campo de aplicacidn se extienda no solo a los metales'
puros sino también a aleaciones de cualquier tipo avontajando a otros
métodos gracias a las caracteristicas expuestas en los puntos ante-
riores ( 5, Pag. 157). ' '

Recordemos que no es 1nd13pensab1e una preparacién es-'
pecial de la superficie de la muestra como 10 requieren algunaa
otras técnicas, con lo que se pueden analizar fenémenos superficiales
-que se perderfan si fuera necesario pulir metalogrd ficamente.,

El tamafio y peso de las muestras es sensiblemente mayor
que el permitido por otro tipo de instrumentos. '

Como el anflisis se realiza-al aire, se obvian todos los
inconvénientes que trae aparejado trabajar en vaclo.

El didmetro de los criteres producidos.son tan reduc1-
dos ( el menor de 10 micrones ) que se lo puede considerar como un
ensayo no destructivo ( Ver Fig.17 y 18 ). , : _

El nivel de informacién que proporciona esta técnica :
solo es superado por la espectromat;ia de masas (14) ,_1osllimttea
de deteccién de elementos traz8S - estdn en el orden de las partes
por millén y en algunos casos menos. _ <

Los casos en que -se ha aplicado esta tecnica son muy
variados pudiendose mencionar como titulo de ejemplo los sigulentes:
1dent1ficacion de inclusiones metdlicas y no metdlicas en diversos
tipos de muestras metalirgicas (. 16), caracterizacién de aleaciones



de Cu~2n ( 15 3. etrtctariiacidn.de aceros alsados ¢ 179, eontrol
de homogeneidad en aceros al Cr ( 18 ), ete.

X- 2) Andlisis Isotépico.

"MORRIS y col. (21) demostraron 1a posibilidad de hallar
el contenfdo isotdépico de 0235 en muestras de U enriquecido por el
método de espectroscopfa de emisidén utilizando una fuente laser como
excitacidn. E1 método de suma a los ya existentes (espectroscopia
de masas, espectroscopia gama, etc. Ref. 22). En el trabajo citado
fueron analizadas muestras de U enriquecido entre el 0,04 y el 93
pudiéndose obtener curvas de calibradién entre el 12 y el 93 %.

La reproductibilidad de los valores estdn encuadradas dentre de un

ts54%.

La partioulaﬂidad del presente método hace que sea de
interés el control de material fisible, con la ventaja frente a o=
tros métodos que en cierta forma no se destruye muy apreciablemente
la muestra. Presenta mucho interés también en el control de escorias
producidas en la formacién de aleaciones de A15U3énriqﬁscido con
rapidez y deguridad. De la misma manera puede ser extenﬂido tomando

las precauciones del caso al andlisis isotépico de Pu { 23).

Con una instalacidn adecuada, equipos similares al
presente se hallan operando en éondiciones de control remotas en
anilisis de rutina.

X - 3) Biologia

Existe una profusa literatura sobre el tema(5,Pagl83,24,
31) donde en cada uno de los trabajos se describen aplicaciones par-
ticulares, cuidados observados en 1s preparacién de las muestras, u-
so de patronos de comparacidén, ete,

- KOZIK y col. (25) trabajaron sobre la determinacién
~ de iones Mg,Fe,Ca en las capas granulares del cerebelo. BEATRICE y
col, (26) lo hicieron sobre glébulos rojos. MIETKIEWSKI y col. (28)
estudiaron 1a actividad de la fosfatasa dcida en higado, ete,

Sobre las particularidades de la preparacidén de mues-
tras espec{ficamente para ser analizadas con la microsonda laser, se
puede consultar el trabajo de ROSAN (29) .

Por Gltimo y para concluir esta breve sintesis, solo a
titulo de ejemplo de los trabajos existentes en la literatura, cite=-
mos el de GOLDNWAN y ecol. (30) que estudiaron cdlculos sub y supra-
gingivales y huesos corticales de la mandibula con un estado nota -
ble de calcificacidn,



X - &) Criminologia y jgimica forense.

Estas especialidades utilizan los métodos de espectroe
grafis norialmente para sis investigadionies débido & 1A E1td sensie
bilidad que presentan para evaluar cuidadosamente y con alto grado
de confiabilidad materiales sujetos a estudios y peritajes (5,Pag,185'
Dentro de ellos se entienden trazas metdlicas, particulas minerales,
restos de barnices, etc., junto con otro sin fin de muestras,

' En este sentido 1la microsonda laser por su principio y
caracter{sticas de trabajo ha representado un considerable prOgreao
en la aplicacidén de las técnicas do QSpectrografia de emisién en
. eriminologfa (32).

El trabajo de NEUNINGER (33) cita ejemplos de aplicaeidn
orientados a solueionar problemas muy espeeificos sobre restos de
materiales en un incendio, restos de pinturas en telas de vestimentas
como resultado de un accidente de trdnsito, racohbciniento de capas
fraudulentes de naterialas preciosoa en objatos supuastamente de
alto valor, etc.

4 En oste sentido las aplicacionea y uso para ¢asos espe-
eificos deberdén ser motivo de un anflisis praliminar orientativo so-
bre la certeza que este equipo dard con las respuestas esperadas,

- Es exnotamento 1o que protendo este texto, presentar.
una brevo resefia del método y de las innumerables aplicaciones que
existen en la literatura para un meJor eonncimientos de las posibi-
lidades e 1nconvenientes vdlidos para cada caso particular que se
presente, '

x - 5) Geologis y Minega;ggig

En general es sufieiente la repfoductibilidad y 3ensi-
bilidad de la técnica (tal camo se prescnta ‘luego’ de muchos trabajos
estad{sticos por SNETSINGER Y KEIL (34%)). :

El criterio es vé11do - :tanto en andlisis ecuali como cugg
titativo. Otros trabe jos puntualizan experiencias particulares sobre
determinados materiales (Ref.5, Pdg. 168, 35,36,37,38 y 39), en cuap
" to a las recomendaciones sobre prapnracién de 1las muestras, patro-
nes recomendados de conparacién, limitos de deteccién esperados, ete.

X -6 )'Qfggg aglicaciones _

El campo del microandlisis con sonda laser puede ser
extendido a una enorme cnntidad de aplicaciones aparte de las ya
mencionadas y son citadas en la 113ta bibliogrdficas anélisis micro-
estructural de cerdmicos dielatrlcos (hO), polvos (hl,hQ), materia-

Lo .



les en forms de capas depositados sobre sustratos metdlicos ¥ no mes

'unmmm videios (U8); etos ;
" HNHo podemos dejar de citar tanbién un trabajo por ai 1n-

‘teresante como el de PETRAKIEFF (%), sobre la aplicacién particnlar_ X

~del IMA 1, aplieado a la identificacién de pigmentos de pinture de
varias capas en antiguos cuadros murales como sor los existentes en
:los monnsterios de Baehkov y Kramilov en. Bulgaria.. S



XI )AREXO

Durarnte el disparo del laser el ojo humano puede ver
la sensacién de un solo destello pero en realidad es un proceso que
se desarrolla a través de pulsos, observables con una correcta trans-
duceidén en un osciloscopio.

Es posible ademds liegar a conseguir con diversas téc-
nicas de readmisidn controlada que la energfa del ldser se produsea
en muy pocos pulsos 8§ hasta en uno solo (pulsos gigantes) ldgréndqse
incrementar le potencia de salida frente a los no comandados,

Estos dispositivos pueden ser a su vez activos o pasivos

Los activos pueden estar constituf{dos por a) una cecélula
Kerr que se coloca delante del espejo de salida y un pélarizador en
1a otra cara reflejante. b) econ prismas o espejos rotatorios que se
los coloca dnlonte de una de las caras no especular en este caso,

El prisme girz con una gran velocidad angular'( aprox.30.000 rpm).
Con ello se consigue que la radiacidén sélo pueda salir en la posicién
erftica del prisma durante un intervalo muy corto de tiempo(nseg).

los laser comandados pasgivos utilizan una sustancia o
.tinte virable que aetua como un obturador 6pt1co.

La celda con la sustancia especial es colocada en&re el
laser y uno de los reflectores, combinando con un prisma de reflexidn
total. Inicislmente la sustancia absorbe casi toda la radiacién pero
cwando la energia de bombeo de la barra llega & cierto valor (umbral
caracter{stico) se hace transparente y se prodﬁcelia_gensracidntiel
pulso gigante. - -

Las sustancias utilizadas con los lasar eomandados pasi-
vos (Qe-switch con resonador de rnb!) son la Vanadilphtalocianina con
Nitrobenceno y la criptocianina con Methanol. Hasta el momento actual
astas sustancias son mds estables que las usadas en los laser de
cuarzo con Necdimio.

El grado de concentracién del tinte virable permite
controlar el nimero de picos a emitir,

Con relacién a esta particularidad existen varios traba-
jos citados pur la bibliografia ( 2a, 2b, 46, 47, 5 ) |



XII) CONCLUSIONES,

. Se ha dado una imagen mis o menos definida de las die
versas aplicaciones de la microsonda laser en el campo de la metalq;
gia, geologia, biologfa, etc.

Se concluye qua son muy divarsos a su vez, los resul—
tados obtenidos que resultan ser puramente concernientes a investi-
gacidn cientifica propiamente dicha ( fenémenos de btombardeo, espec-
trografia, ete. ), como as{ también a resolver problemas de indole
tecnolégico donde el microanflisis Juega un;rol muy importante,
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Fig. 1 - Diagrama simplificado del principio
del mieroanalizador por excitacién
a laser. Alimentacidn de los electro-
dos de sobreexcitacién del microplas=
na,=-




Fig. 2 .= La luz ( flechas blancas ) proveniente de la lémpara -
flash excita los dtomos de Cr (puntos negros)en un laser
de rub{ por ejemplo y elevan su energf{a (puntos blancos)
Al retormnar estos dtomos a su estado energético origi-
nal emiten espontdneamente fotones (flechas negras).

81 cada uno de éstos chocan a su vez con otro 4tomo de
Cr estimulan otra emisidn., Los fotones emitidos.on el
proceso son reflejados por'ios_aapejos laterales y se
dQSplaéan de uno a otro extremo del'ciiindro_dristalino
hasta que finalmente son egectados a través del espejo
semitransparente formando un haz de luz monocromdtica,
no divergente y en fase. '

, [::::::{:i:>f' Luz 1néidédt°;_:f,;"- o  7";;2:
| m E Fo-tdnes.as'l’ontﬁ.n'éamente'-et'ni‘tidos'. |

@ : Atomos de Cr:nerxcitddoé.':

KD - | Atomos de Cr oxéitaddd ;"
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Pig., 6.« Vista de conjunto del Equipo Microana-
lizador IMA 1.~
Izquierda: mueble simple conteniendo lag
fuentes de tensién.
Centrot Banco éptico, microscopio y ca=
bezal laser,
Derechat Espectrégrafe,



Fig., 7 = Microscopio LM y cabezal Laser
en la parte superior.




Fig. 8.- Optica completa del Microscopio.

1 - Cabezal Resonador Laser,

2 = Observacion de la muestra,

3 - Tluminador.

4 - Aparato de registro microfo-
togrdfico.
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Fig. 10 - Optica del espectrégrafo - Camino
simple.
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Fig. 12 ,= Proyector de Espectros SP 2,-



.- Conjunto Microfotodensitémetro y Registrador.
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Pig. 15 - TABLA I.- Elementos detectados econ el equipo IMA 1.



Fig. 16 - TABLA IX
. — . e e ca
REFERENCIAS |
a b | ‘e | a e £ g h
——— : \ -y
Ble | Concentracidn relatima (ppm) Conc.Absoluta (gr.)
Ag | 10 |+ 1000| 10 .| 10°13
A1 | 200 | 1000 2,5.1077
As | | 1000
B |32 | 1000 11
Ba 1000 .
Be |12. | 1000 | 10 0,8 - g3
BL |180 | 1000 - o
Ca | 1000 2y 10 '_'13
Cd 1000 .
Ce 1000 : g _.
ca | |00 | 10 | 10 5.207 | 30713 5.10°10
Co |700. | 1000 | 100 | w77 [2,5.10~1W0
cr | 60 |1000 | 100 11 |1,5.10°%0 I
Fe |240 | 1000 | 50 L5 |
Ga | 80 | 1000 |
Hg 1000
Hf > 1000
In 1000
L1 .| 1000 .
Mg | 1000 10 10713| 3,10-10"
Mn | %0 | 2000 | 100 | 20 6 10711 | 30-13| g 30710
Mo - 1000 | 100 21 % 1070
Na 1000 ' '
Nb © 11000 -
N+ | 210 1000 | 100 25 109
P |>1000/ 1000 ' ‘
Pb | > 200 1000 | 100 . 30 4,5 10”10
s1 |. 270 | w000 1 20 | 3.10710 10-8
Sn .| 480 |1000 | 10 50 : 3.10~7
T4 | 280 | 1000 | 100 20 |5.1071° %.10°10
v | | 1000 |
v 830 | 1000 | 100 P
Zn : 1000 .| o
Zr 1000 | 1000 5.5 1077




REFERENCIAS SOBRE LA TABLA II

(Laser Mikrospektral Analysator IMA 1 - Carl Zeiss aus JENA)
Bruckschriften Nr. 32-372 b-l

,ﬂt)

b)

c)

Aleaciones de Cu,Al y Fé.
The laser as a Source of excitation in emission Spectroscopy.
SWAINE, D. '

'Hilger Journal, No 11.

Pulvimetalurgia del Grafito.

Idem a a) :

Andlisis de Anfibolita. |
Erfahrungen mit dem LMA 1 in der kriminaltechnik und der fo-
rensischen Chemie,

~ NEUNINGER, N.

e)

f)

g)

Jenaer Rsch., 1970.

Ver Referencia 6 a)

Anflisis de Alimina ( A1203 )
WHITEREAD, A. - HEADY, H,
Appi. Spectr. 22, 7 (1968)
Aceros.

Spektralanalytische Untersuchungen an Stillen mit dem lLaser- .
Mikrospektralanalysator. |

WOIKMANN, P,

Deutsche Akademie der Wiss. zu Berlin 1969.
Pulvimetalurgia. ’

Ein Versuch zur Laser Mikrospektralanalyse

MATSUSHITE, J. - TUNEKO, Y., - SUZIKI, S.

Tagung Analyt. Messverf. fir Kurzzeitspektr. Tokio 1969.

h )Teorfa de Aleaciones.

The laser microprobe spectrochemical analysis
KATSUNO, Y. - SUNAHARA, H. - MORITA, K,
Apalyt. Forshung 16, 151 (1967)

Aclaraciént

En columna b) el signo + vale para todos los valores tabulados
sobreentendiendosa como "menos de 1000" salvo que indique lo
contrario, ! :



- Fig.47

a ) micrografia éptica ( 120 X ).
Conjunto de cuatro crdteres de dife-
rentes didmetros: (de 1zq.a derecha)
1) 70 micer., 2) 42 mier. 3) 31 micr.
4) 1% mier. |

b) Regién que comprende los crdteres 2, 3 y U4,
Micrografia obtenida con el M,E.B.(150 X )



¢) Créter 2. Didmetro aprox. 42 mier,
" Mierografia obtenida con Microscopio
electrénico de barrido. 1000X

. d) Crdter 4, Didmetro aprox. 1l mier,
' __Idan-
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Fig.18
A ) Inclusidn no metdlica en acero ( 160 x )

B ) Misma regién. Se observan 4 criteres.
1) sobre inclusién. Didmetro 35 miecr.
2) sobre matriz, Didmetro 35 micr.
3) v 4) Sobre inclusidén. Didmetro
20 micrones. -
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