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APLICACIONES DE LA MICROSONDA LASER

R E S U M E N

Un nuevo equipo de m icroanálisis , e l  m icroanalisador 
espec tra l por excitación  a la se r  (Microsonda la se r) se deserlbe en 
todas sos partes y en sus aleánces*

Se presentan los principales d e ta lle s  del eqalpo ex is­
ten te  en e l  Departamento de Metalurgia de la  Comisión Nació» 1 de 
Energía Atómica, República Argentina y se dan ejemplos de a p lic a ­
ción en d is t in ta s  d isc ip lin as , como sert m etalurgia, b io log ía , geo­
lo g ía , e tc ,

A d iferenc ia  de otros métodos de m icroanálisis éste  
no requiere singu lar preparación previa de la muestra n i tampoco 
colocarla en vacío o atmósferas especiales lo  que f a c i l i ta  y ace le ­
ra en c ie rto s  casos los tiempos de operación y aná lis is*

(♦) Area Investigación, D esarrollos y Servicios« 
Departamento de Metalurgia*
Comisión Nacional de Energía Atómica -  R. Argentina.
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APLICACIONES DE LA MICROSONDA LASER

I  -  INTRODUCCION

Tanto en e l  estudio de metales y aleaciones Como en 
geología o mismo en biología como también en machas o tra s  ramas de 
la  c iencia , los a n á lis is  de m ateriales requieren Investigar a reas 
microscópioas de la  maestra con e l  f in  de efectuar estudios de com­
posición química, id en tificac ió n  de nuevos compuestos, c in é tic a s , 
p recip itac iones, e tc .

Bn los dltirnos años, vein te  pata se r  más precisos, dos 
instrumentos han acaparado la atención en muchos países del mundo. 
E llos son t la  microsonda electrónica y e l  microa na Usado r  espectra l 
por emisión con excitación a lá se r  que han permitido ana apertura 
notable a la id en tificac ió n  y conocimiento de los m ateriales en lo 
qae respecta a su m lcroestructura •

Las ventajas del equipo que nos ocupa y qae denomina­
remos más simplemente "microsonda lá se r" , incluye una considerable 
sim plificación  en c ie rto s  casos de la  preparación de la maestra, no 
tra b a ja r  en vacío como a s í  también hacer uso de los desarro llo s de 
la  espectroscopia de emisión óptica cuyos alcances son u tilizad o s 
por esta  técnica«

Luego d ean a  breve presentación sobre e l  funcionamiento 
de l lá se r como base de la  excitación , se describe en todas sus par­
te s  e l  equipo ex isten te  en e l  labora to rio  de A nálisis Especiales 
de l Departamento de Metalurgia -  C.N.E.A. (o)y sus alcances y las 
aplicaciones puestas en práctica co rrien te  junto con un resámen de 
la  b ib lio g ra fía  actual«

Se hace mención finalmente de aquellos m étodosespe­
cialmente diseñados como "productor" de muestras y posterio r a n á li­
s is  por la s  técnicas de espectrom etría a l f a ,  gama, espectrometría 
de masas o bien por medición de activ idad  netttrónlca«

( o ) Microanalisador por excitación  a Láser IMA 1 producido por 
VEB Cari Zelss -  Jena, DDR«-



I ï  ) BRÈVE HISTORIA DEL DESARROLLO DE ESTA TECNICA

Inmediatamente a la aparic ión  práctica dél lá se r (&), 
se planearon las posibilidades de su u tiliz a c ió n  como excitador pa­
ra producir espectros luminosos como base de una técnica de micro- 
a n á l is is .

BRECH y CROSS ( 1 ) fueron los pioneros de estos desa­
rro llo s  pero tuvieron inconvenientes producto d e l uso de un lá se r  
de baja potencia. Simultáneamente DEBRAS-GtJEDON y LIODEC ( 2 ) en 
Francia, usando un lá se r  de mucha mayor potencia ( Láser comandado 
ó Q-svltch ) obtuvieron resultados sa tis fa c to r io s  y efectuaron los 
primeros espectrogramas de la  radiación re su lta n te .

Posteriormente e l  uso de electrodos suplementarios para 
excitación del microplasma producido por la  vaporización del mate­
r i a l  impactado por e l  lá se r  fué in iciado  por BRECH y SCHUCH también 
en Estados Unidos en 1963.

Recién a p a r t i r  de la  inclusión  práctica  de este  a d ita ­
mento se llega a presentar un modelo comercial aparte  de los proto­
tip o s ex isten tes  en diversas partes d e l mundo.

Como una prueba más de la  constante evolución que pre­
senta la  época que vivimos, e l  desarro llo  y construcción de l equipa­
miento se incrementa en muy poco tiempo y a s i  llegamos a 1966 en 
que e l  equipo que poseemos es presentado por la firma Cari Zeifts 
en la  Conferencia de química a n a lític a  de Budapest en 1966.

Conjuntamente a e llo  van apareciendo trabajos e sp e c íf i­
cos, a n á lis is  de los p ro to tipos, resúmenes de las  ap licaciones, nue­
vos d esa rro llo s , e tc . y un primer texto  completo de rev isión  debido 
a H.MÓENKE y L. MOENKE-BLANKENBURG ( 5 ) .

( & ) El primer lá se r  sólido práctico  fué presentado por MAIMAN (3) 
en 1960 a p a r t i r  de los traba jos teóricos de SCHAWLOW y TOWNES 
(H). Muchas o tras  referencias a l  respecto podrán ser c itadas 
acá pero d e ja r lo s  de lado todas la s  que se re f ie ra n  esp ec ífi­
camente a los lá se r  gaseosps y a aquellos construidos con ma­
te r ia le s  semiconductores*



i n  ) m i n a m  pfikttSTow

Xa microsonda la se r se basa en e l  siguiente principios 
' on has de los monocromático y coherente, emitido por un la se r s ò l i ­
do se focaliza a través de un sistema óptico (microscopio) de mane­
ra de obtener sobre la  maestra a an a liza r un haz de diámetro varia­
ble en tre diez y doscientos cincuenta mlcrones, obteniéndose sobre 
la  su p erfic ie  de impacto concentrada toda la potencia de dicha rad 
eión.

En e l  punto de impacto se desarro lla  su fic ien te  tempe­
ratura como para fundir un microvolúmen de la  muestra produciéndose 
un verdadero c rá te r  y posterio r vaporización del m ateria l contenido.

Se consigue realmente por medio de esta excitación, un 
cambio de fase que lleva a l  m aterial del estado sólido a l  gaseoso.

Sobre este  gas parcialmente ionizado (microplasma) se 
hace s a lta r  una chispa a l  e s ta r  colocados en sus proximidades un 

par de electrodos de carbón ( u o tro m aterial segán e l  caso ) en 
forma sincronizada con e l impacto del laser«

La chispa sobreexcita a los átomos produciéndose un 
d este llo  luminoso intenso que es c a ra c te r ís tic o  del m ateria l conte­
nido en e l  mierovolómen.vaporizado.

La luz producida se analiza  en un espectrógrafo obte­
niéndose un espectro de lin eas sobre una placa fo to g rá fica .

I*as lineas resu ltan tes  se miden fotomètricamente c a l­
culando las intensidades re la tiv a s  a p a r tir  de las curvas de c a l i ­
bración de la emulsión u tilizad a  en la placa*

El in te rés  es doble en e l  sentido de que por e l  reco­
nocimiento de las posiciones de las lineas se puede re a liz a r  un 
a n á lis is  cu a lita tiv o  del m aterial y a su vez analizando las in te n s i­
dades de las líneas espectra les fren te  a las correspondientes a mue¿ 
tra s  patrones se efectúa un a n á lis is  cuan tita tiv o  complementarlo.

El conjunto del microscopio que permite fo ca liza r e l  
haz la se r  puede también p o s ib il i ta r  la observación microscópica de 
la  muestra decidiendo la región a a n a liza r.

Desde e l punto de v ista  de la observación de las mués, 
t r a s ,  e l  equipo permite hacerlo mediante luz re f le ja d a , luz tra n s -



n ítid a  o bien con luz polarizada dependiendo del tipo  de maestra 
(Hásstfüs posibles pueden sert M etálica** corté* petrográficos, 
muestras biológicas, etc«}

IV ) EL LASER COMO FUENTE DE EXCITACION

Consideramos necesario reveer en forma muy elemental 
los princip ios básicos en que se basa e l  funcionamiento de un ampll- 
flcador luminoso ó láser*

Bste se carac teriza  por ser una fuente de energía en 
e l  v is ib le  Ó in fraro jo  cercano con propiedades ánicas que a pesar 
que ya hace unos cincuenta años que se lo predijo  teóricamente por 
EINSTEIN en 1917, no fué sino en 1960 que MAIMAN ( 3 ) logró que 
funcionara realmente.

Realmente la aparición  del fenómeno "maser" fué lo 
que impulsó e l  desarro llo  del láser«

B1 fenómeno que nos ocupa de por s í ,  ha resultado muy 
valioso  tanto para las aplicaciones c ie n tíf ic a s  (investigación , 
comunicaciones, medicina, m icroanálisls , etc«) como tecnológicas* 
(soldadura, corte  de piezas de grandes espesores, e tc .)

La c a ra c te r ís tic a  p a rtic u la r  de este  am plificador lumi­
noso está relacionada directamente con e l fenómeno fís ic o  de la  emi­
sión estimulada de luz (LASER t s ig las  de "Light Am pllfication by 
Stim ulation Bmlsslon of Radiation ) .  Esto s ig n ifica  que a un átomo 
se lo Jtaede fo rzar, es d ec ir estim ular, por amplicaclón de un campo 
electromagnético ex te rio r (fenómeno maser) o una radiación laminosa 
(fenómeno láser) ex terio r para que emita un cuanto de luz(en e l  caso 
de l lá se r)  de una longitud de onda determinada*

Durante e l  proceso se am plifica e l  campo ex te rio r debi­
do a que la  energía emitida por la partícu la  durante la tran sic ió n  
del estado excitado a l  fundamental, sa le  del átomo con exactamente 
la  misma dirección  y la misma fase que la radiación ex te rio r inciden 
te  (luz en nuestro caso). Resulta de dicho proceso la emisión de una 
radiación luminosa monocromática y espacialmente coherente.

Dicha radiación es posible convertirla  en un haz estrj» 
cho por la configuración del resonador propiamente dicho o bien por 
una d isposición óptica adecuada fuera de él* En dicho haz entonces 
se encuentra localizada una muy a l ta  densidad de potencia que será



volcada en un microvolúmen del m aterial a a n a liza r .

El resonador lá se r propiamente dicho se ío puédé: de§#í'j¡ 
b ir  de la sigu ien te manera» los itomos activos deben encontrarse 
situados en la red c r is ta lin a  formando un conjunto perfectamente 
transparente desde e l punto de v ista  óptico*

El método de excitación puede ser a) una lámpara tipo  
"flash" usada en los lá se r sólidos ó b) una descarga e léc tr ic a  para 
los lá se r  de tipo  gaseoso.

A la  radiación o rig in a l producida en e l resonador se le  
debe dar mediante e l  paso repetido dentro de la estructura  c r is ta ­
lina  una buena pro la  bilidad de encontrar nuevos átomos y a su vez 
estim ularlos de manera que sea preponderante e l  fac to r de am plifi­
cación.

Esto filtimo se consigue enmarcando e l  camino lib re  de 
la  red c r is ta l in a  por dos espejos extremos ( uno plano y o tro  en fo£ 
ma de prisma ) lográndose que la  radiación refle jada  por uno de e llo s  
y continuamente reforzada alcance una c ie r ta  magnitud, pase a través 
del otro que es semitransparente y se logre un haz prácticamente 
paralelo  dentro de la  vigésima de grado y concentrado, resultando 
físicam ente la  descripción de la F ig .2 .

El rubí (AI2O3 con 0,05 % de C r ^ )  » es típ ic o  para la  
construcción de un lá se r  só lido . Los átomos de Cr, son los ópticamejB 
te  activos que se excitan por la acción de la lámpara f la sh . Xa lon­
gitud de onda resu ltan te  es de 69^3 A .

Este tipo  de lá se r  es especial para su uso con la  té c ­
nica Q-switch lográndose un Impulso muy corto pero de gran in te n s i­
dad a la  vez. El tiempo de duranción 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 1 0 Pad# (ver ANEXO).

El tip o .d e  lá se r  que dispone e l  equipo, es de cuarzo 
(8102) dopado con Njr* siendo su longitud de onda de 10690 A estando 
dicha radiación fuera del espectro v is ib le  (mas  precisamente en é l  
in fra ro jo  cercano)

El cabezal lá se r (resonador más lámpara flash) tiene  
d ife ren tes diseños. En un principio  digamos que a l  u tl l iz a rru b l 
la  lámpara flash  envuelve a l  resonador según Se vé en la * ig .3 .
En e l caso p a rtic u la r  nuestro, la lámpara flash  y e l  resonador son 
de forma c ilin d ric a  y colocados en las líneas focales de un sistema 
re f le c to r  de sección e l íp t ic a . (F ig . *+ )



construcción aludida asegura que aquella radiación 
emitida por la  lámpara flash  que no excita a l  resonador directamente 
gracias a los re f le jo s  que se producen en e l  espejo e líp tic o  llegan 
a l  c r i s t a l  lá se r aumentando a s í  la  efic ienc ia  de l conjunto.

Resumiendo* en un cabezal lá se r sólido se distinguen 
Siempre dos partes que som e l resonador propiamente dicho junto con 
la  lámpara flash! esta  última alimentada por una fuente ex te rio r que 
provee unos 2 KV aproximadamente en nuestro caso*

En cuanto a la barra c r is ta lin a  debe ser perfecta c r is ­
talográficam ente hablando, debe e x is t i r  un a ju s te  de la  o rien tación  
respecto a su e je  p rincipal junto con absoluto diseño correcto  de las 
caras re fle jan tes*

V ) FBW0MEWD3 DE BOMBA BDEO

La in teracción  del haz de lá se r  con un metal por ejem­
plo es un fenómeno complejo por la  varladad de interacciones que o- 
currea (M5)

Analizaremos e l  hecho efectuando un balance de la s  po­
tencias puestas en juego. El diagrama de bloques de la f ig .  í>, re ­
presenta la s  potencias macroscópicas balanceadas en un c ie rto  Instan­
te  de tiempo durante la in teracción  de un haz lá se r  con la m ateria.

Solo una fracción del haz es absorbida por e l  metal 
ya que e l  resto  se pierde por reflex ión  y d ispersión  antes de lleg a r 
a Ól. Las pérdidas por d ispersión  incluyen una parte que es debido 
a l  m ateria l evaporado y eyectado de l c rá te r . Las pérdidas por re ­
flex ión  son debidas a in teracciones en tre e l  haz y los elementos 
ópticos de focallzación .

La potencia absorbida sé convertirá en su mayor parte 
en calo r a s í  es que la temperatura del punto de impacto alcanza e l  
valor de vaporización y lo sobrepasa. Al mismo tiempo se in ic ia  un 
proceso de d ifusión  térm ica. Como resultado de esta  in teracción  sé 
produce una remoción del m aterial debido a i vaporización, desarro­
l lo  de una a l ta  presión déiatro del c rá te r  por la expansión d e l va­
por y por áltimo la  formación de una capa fundida.

Ha sido demostrado que la mayor parte del m aterial 
expulsao lo  hace en forma líq u id a .

Pero o tros fenómenos ocurren también como son las  pér-



didas por reflex ión  propias de cada m ateria l, l a  9 pérdidas por re -  
radiación por e l calentamiento * la d ifusión  térm ica, e tc . Esta 6ltima 
producé la fusión del üe t# l ^uva mayo# parte s é t i  expulsado por la 
formación de vapor a a l ta  presión pero a su vez una porción quedará 

e l c rá te r . La elevación de la temperatura en La zona adyacente 
puede incluso modificar la estructu ra  m etalográfíca (GEGUS (16))

La acción del vapor a a l ta  presión es producir una 
^ p u ls ió n  de m aterial vaporizado con una consiguiente pérdida de ma­
te r i a l  debido a l  exceso de energía c in é tic a .

El cuadro sinóptico de CHUNK y ROSE (*+8) es po# demás 
descrip tivo  de los fenómenos do bombardeo que nos ocupan»

VI ) DESCRIPCION DEL EQUIPO LMA 1 Y SP OPERACION

El microanalizador LMA 1, se compone de un microscopio 
convencional e l  cual posee anexado en su parte superior e l  cabezal 
lá se r excitador. En un sueble separado se encuentran las fuentes 
reguladas y estab ilizadas de tensión  para alim entar la  lámpara flash
y e l par de electrodos sobreexcitadores*

El microscopio LM está  montado a s í ,  sobre un banco ó p ti­
co y éste  a su vez adaptado a un espectrógrafo analizador«

En cuanto a l  microscopio, la s  posibilidades de ilumina­
ción y observación son las siguientes»

a) observación de la muestra a an a liza r con d iferen tes 
aumentos. Es posible efectuar la  observación con luz refle jada  para 
muestras macizas ó por luz transm itida para muestras muy delgadas* 
Como opción ad icional se puede usar i&z polarizada o campo c la ro .

b) Focalización de la radiación lá se r sobre la zona a 
an a liza r eleg ida. Mediante e l uso de objetivos y diafragmas in te r ­
cam biables es posible lograr haces que pueden v a ria r  en tre diez y 
doscientos cincuenta microñes de diámetro.

c) El centrado y ubicación de los electrodos que pro­
ducirán la descarga sobre e l microplasma producido. Dicho posiciona- 
miento es fundamental paia que la radiación luminosa incida apropia­
damente sobre e l  espectrógrafo.

d) P o s ib il ita r  e l  acoplamiento de d ispositivos para e l 
reg is tro  fo tográfico  de la zona elegida y también los c rá te res  pro­
ducidos después del disparo del lá se r .



SÜitre la  len te eb jé tivo  de l mlcfo&éopió y lá p la t i r*  
portamuestras se encuentran los portaelectrodos a ju sta  bles que sirven 
para colocar dos electrodos de carbón u otro m aterial a filad o s ( se 
estima en 100 e l  ángulo plano que subtiende la punta a filad a ) con la 
sigu ien te misiónt Según se indicó anteriormente e l  impacto de l lá se r 
produce sobre la muestra calor focalizado suficientemente como para 
vaporizar un microvolúmen del m a te ria l. El vapor parcialmente io n i­
zado o microplasma es necesario ¿sobreexcitarle mediante la descarga 
de un arco en su seno para log*ar una emisión luminosa c a r a c te r ís t i ­
ca. En realidad lo que se produce es la descarga de un c irc u ito  e léc ­
tr ic o  cuyos parámetros principales son la inductancia y lá capacidad 
La tensión  máxima que se pUede alcanzar son $ KV.

Los parámetros L y C ,  caracterizan  la intensidad y la 
duración de la descarga y llegan a re g ir  la  frecuencia de repetición*

Es condición necesaria previo a l  dispar» del lá se r sobre 
la  zona eleg ida, que los electrodos estén  bien centrados segán tre s  
sentidos» d istancia  correcta entre sus extremos, d istancia  en tre e -  
11os y la  muestra y por último d istancia  entre e llo s  y la apertura • 
del espectrógrafo.

En e l mueble están incorporadas las dos fuentes de ten­
sión! para la lámpara flash  y la de excitación de los dos electrodos«

La P lg . 6, representa e l conjunto d e l equipo ex isten te  
en e l labo ra to rio .

En e l esquema de la Fig. 7, se observa e l  conjunto del 
microscopio y la p la tina portaprobetas.

En la Fig .8 está  indicada la  óptica completa del micros­
copio LM con todas las  posibilidades de observación descrip tas an te­
riorm ente. Se vé con claridad la posición del cabezal láser«

El espectrógrafo u tilizado  en la configuración presen­
tada del microanallzador LMA 1, es e l  2m PGS 2, de la Cari Zelss de 
red plana apto para exámenes espectrográflcos en e l  margen espec tra l 
v is ib le  y UV. El principio básico de la  óptica es la  d isposición  de 
la  red plana según EEEBT con óptica ca tad rió p tica .

Se considera de in te rés  presentan^previo a la descrip­
ción de este  elemento, indicaciones sobre las c a ra c te r ís tic a s  que 
debe presentar la adaptación óptica en tre  la fuente luminosa y la 
entrada a l  espectrógrafo.

Es fundamental e l  camino óptico de la  radiación lumi­
nosa fuera del espectrógrafo hasta la rendija  de entrada. Se d ls t in -



guen dos posibilidades a) sistema formador-ádaptador de la imagen 
lñterntédia b) siáiÉMÍ de la imagen formada d ifeé tiiéñ té*

En e l caso a) se emplean 3 condensadores como indica la 
figura 9. Se u ti l iz a  una len te  intermedia cuya imagen sirve para e l 

centrado de la fuente luminosa. Es de mucho in terés esta  configura­
ción ya que se obtienen los resultados a n a lític o s  más exactos puesto 
que la rendija de entrada está  siempre iluminada homogéneamente. El 
^cromático f  = 75,8 forma la imagen de la fuente S ampliada aproxima­
damente 3 veces en un plano que se halla  detrás del acromático f  =150 
Dicha imagen intermedia se amplia 6 veces todavía por e l  condensador 
f  = 3^0 sobre la  rendija ad icional de modo que se obtiene en todo e l 
proceso una ampliación to ta l  de 18 veces de la imagen correspondiente 
a la fuente luminosa.

Las d istancias en e l  sistema formador de imágenes se en 
cuentran tabuladas. El microscopio tien e  un d ispositivo  de ilumina­
ción por e l cual se obtiene una proyección de la s ilu e ta  de los dos 
electrodos sobre la cruz de a ju ste  de la entrada del espectrógrafo.

Para e l caso b) se obtiene una formación d irec ta  de la  
imagen de la fuente luminosa sobre la rendija del espectrógrafo pero 
por lo general no se usa este  sistema en los a n á lis is  cuan tita tivos 
puesto que no se abarca normalmente todo e l d e s te llo  producido y no 
es tan  buena la reproductib ilidad  de los resu ltados.

Utilizando este  sistema en forma ru tin a ria  es de tener 
muy especialmente en cuenta que se forme la misma zona de la des­
carga sobre la rendija de entrada.

La graduación de la rendija  de entrada es importante 
para efectuar un aprovechamiento lo más completo posible de la reso­
lución del espectrógrafo ( entendiéndose como t a l  la capacidad de 
separar líneas espectrales continuas) como a s í  tafttóién con tro lar la 
intensidad de l espectro ( en nuestro caso se consigue Una apertura 
máxima de 0,3  mm graduable en pasos de 0,001 mm)

La separación que presentará la rendija está  ligada 
estrechamente a l  ancho de banda de la radiación y se toma en cuenta 
un ancho dQ fundamental que equivale a la mínima separación en tre 
lín eas .

Retomemos nuevamente la descripción del espectrógrafo*
El camino óptico se halla  indicado en la Fig.10, donde los rayos 
de luz pasan a través de la rendija( ) e inciden sobre un espejo 
de desviación ( ) e l cual re f le ja  la luz hacia la parte in fe r io r  
( ) de¿un g*an espejo cóncavo ( ) que a su vez los re f le ja  en



forma paralela hacia la red ( ) * .
Postériorinente á la reflex ión  por la 're d  dé d ifracción  

los hacés de luz llegan a la parte superior ( ) del espejo cóncavo 
que los reúne nuevamente en forma paralela produciéndose un espectro 
en e l plano de la placa( )* La red qüe es uno de los éíementos más 
(tecleados del conjunto está dispuesta en forma g ira to ria  e intercam­
biable para la toma de d iferen tes márgenes de longitudes de onda, y 
órdepes del espectro*

Las lineas espectra les no son curvas y e l  campo de la 
imagen es casi plano con lo cual no es necesario curvar la placa fo­
tográfica*

. Existe un d ispositivo  complementario con cuya ap licación  
se hace pasar la  radiación dos veces sobre-la red de d ifracc ión .

La f ig . 11, representa e l camino óptico p a rticu la r que 
fie consigue* Una parte de la luz d ifractada en la  red propiamente 
dicha, llega hacia un espejo plano( )se re f le ja  nuevamente hacia 
la  red y sólo luego de una nueva d ispersión  vá hacia e l  espejo cón­
cavo* Asi conceptuado e l  espectro producido se denomina "segundo 
espectro", existiendo por consiguiente un segundo orden espectra l 
de l primer espectro (en e l  paso simple) y un segundo orden espectra l 

del segundo espectro (en e l  doble paso)* Este mecanismo in teresan te  
permite duplicar la  d ispersión junto con un aumento del poder reso­
lutivo* Áparecén sobre la placa uno debajo del otro no recubriéndose 
recíprocamente.

Existen naturalmente o tros elementos como ser colimado­
re s , f i l t r o s ,  diafragmas incorporados cuyas c a ra c te r ís tic a s , usos 
y cualidades son propias del equipo y están  fuera de esta descrip ­
ción*

Para term inar con esta  parte digamos algunos d e ta lle s  
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 
siguientes movimientos a) hacia a rrib a  en forma continua b) descenso 
en forma continua C) paso a paso hacia a rriba  y hacia abajo; y d) to ­
talmente manual. Ahora bien, en tre cada exposición y la  subsiguiente 
se efectúa un desplazamiento controlable para e v ita r  superposición 
de los espectros resultantes*

Dentro del margen e sp ec tra l 2000-7300 este  equipo 
posee una escala de longitudes de onda que es posible proyectarla 
sobre la  placa para superponerla a l  espectro*



Un tipo  de placa fo tográfica u tilizad a  en este  espec­
trógrafo  es la  OHWO W03 ortoerotaátlca de 1M VEB tí la ifé b r i i  (Wolf 
DDR) de 2k x 9 cbu

VII) EQUIPOS AUXILIARES

VII -  1) PROYECTOR DE ESPECTROS-

Los métodos de a n á lis is  espectroquímicos de tipo  cu a li­
ta tiv o  por comparación pueden en primera aproximación efectuarse 
con e l  uso de este  proyector de espectros.

Ello consiste en comparar dos espectros« uno e l  descono­
cido y o tro /s  pertenecientes a muestras patrones o curvas espee 
t r a les tabuladas« En cuanto a los métodos de a n á lis is  sém lcuatl- 
ta tiv o s  e l  equipo permite lleg a r a ap rec ia r y comparar grados 
de ennegreeimlento de las líneas espectra les entre s í  obtenidas
o blea comparándolos contra patrones de ennegreeim iento*

Los espectros tomados sobre placas o bien sobre pelícu­
las se proyectan sobre una pantalla  blanca con un aumento (20 x) 
permitiendo la observación simultánea entre varias personas.

determinación de las longitudes de onda es fa c tib le  
por medición de d istancias entre ^.íneas superponiendo una esca­
la milimétrica* la Fig* 12, presenta nuestro proyector de espe¿ 
frros SP2 de la  Cari Z elss.

711 * 2> CONJUNTO MICBDTOTODENSITOMETBO ( Gl I ) v HEGISTRADORfQlBH
El conjunto de medición fotomètrica está integrado por 

e l  microfotòdensitómetro G I I  y e l  reg is trad o r Gl B1 de la C. 
Zeisa, los cuales se u tiliz a n  para efectuar la  medida y r e s is -  
tro  -correspondiente de las  intensidades de las líneas espectra­
le s  presentes en la  placa obtenida«

El equipo GII está adaptado especialmente para medidas 
de placas planas^con reg is tro s  lin ea le s  (caso d e l 2mPGS 2) aun­
que con aditamentos especiales puede hacer a n á lis is  de tipo  ra ­
diale diagramas de Defcye-Scherrer,"diagrama de d ifracc ió n  de ele$ 
tro ñ e s ,e tc .)

En cuanto a l  G1B1 es un reg istrad o r de compensación 
adaptado a l  caso de reg is tro  de mínimas corrien tes de fo tocélu­
las  con una impedancia de entrada muy a lta*  Es muy v e r s á t i l  en 
cuanto a la  adaptación a d ife ren tes  problemas de medición como



a e l también presenta lao M llen te  para slrar&niafi? e l  mavimienta 
áé la  p la tláa  porta placa d e l G I I  a l  sistema dé re g is tro .

I* f ig .  13, representa los equipos descrip to s.

TOJÍ) PRINCIPIO DEL ANALISIS CUANTITATIVO

Existe grasa experiencia y m&ltiples aplicaciones en 
a n á l is is  cuan tita tivo  por métodos espeetrográfleos á p a r t i r  dél pro» 
cebamiento de la  luz emitida por una descarga e lé c tr ic a  en tre nn* 
nuestra incógnita, y un electrodo ex te rio r  donde ex iste  una d lfe ren - « 
ci^ de potencial a lta*  Dicha radiación laminosa pasa a través de un 
sistema formador de imágenes a l  espectrógrafo e l  cual la analiza fo­
tografiándose finalmente e l espectro sobre una placa«

Las intensidades de cada línea esp ec tra l son medidas 
por un microfotodensitómetro a p a r t i r  de la cual se llega a determ i­
nar la  concentración de un elemento en la  muestra comparando la  me­
dica sobre una determinada linea respecto a la  corva de ca lib rac ión . 
Tal calib ración  se consigue a p a r t i r  de espectros efectuados sobre 
muestras de composición conocida (patrones) expuestas a las  mismas 
condiciones de excitación que la  muestra, incógnita. Es de hacer no- 
ta r  que la s  c a ra c te r ís tic a s  de reproductib llidad  y< precisión a ser 
tomadas en cuenta resu ltan  dependientes de la  observación y condicio­
ne^ p a rticu la res  mantenidas durante la  exposición«

? los efectos de In terferenc ia  de líneas y de iaatriz Jun­
to  con una autóabsorción de la  luz producida, constituyen algunas 
de la s  consideraciones regidas por e l  azar, que acté?&n sobre e l  aná­
lis is ,  espectrográfico .

Existe una tendencia generalizada que es la de usar pa­
trones de comparación de composiciones muy parecidas a las  muestras 
incógnitas ( aunque no siempre es posible obtenerlas ) a f in  de mini­
mizar los erro res e s ta d ís tic o s .

 ̂ ■ i - ■
Iá espectrografía ha tenido una gran ap licación  como mé­

todo de a n á lis is  cuan tita tivo  en innumerables problemas disponiéndose 
también de equipos automáticos de lectu ra  d irec ta  progr&mables.

Las bases del a n á l is is  cuan tita tivo  están  descrip tas en 
muchos trabajos que presenta la b ib lio g ra fía  sobre e l  tema(HARVEI- 
**■9* 52) y particularizando sobre la  técnica que nos ocupa también 
ex isten  traba jo s específicos ( 5(?agé207)j 6(Parte I I ) ,  5^,51). En



//algunos de éstos se presentan particu laridades á la extensión de 
los métodos c lásicos tratando dé en fa tiza r sobre las fuentes de e rro - 
re s .

Para a n á lis is  muy precisos con la raicrosonda lá se r , es 
necesario que tanto e l  proceso dé vaporización como la excitación  su­
plementaria sean controlados y mantenidos, A veces no tada la porción 
del c rá te r  pasa de l estado sólido a l  gaseoso sino puede e x is t i r  una 
muy pequeña cantidad que vuelve sobre la  muestra en forma de un de­
pósito anular muy ca rac te rís tico  de las muestras m etálicas (Ver Plg. 
Nc 17)# Se ha observado que este  tipo  de depósito se elimina con 
una excitación única ( pulso lá se r de gran amplitud y muy corta dura­
ción ) obtenidos con un lá se r  Q-swltch.

Ahora bien, en general cuando una descarga e lé c tr ic a  
excita  la  nube de vapores m etálicos como nos ocupa, se dan circuns­
tancias ta le s  que la intensidad de una línea espec tra l p a rticu la r 
será una función simple de su concentración ( $1)•

Asumiendo c ie rta s  h ipó tesis  fundamentales, surge la 
sigu ien te expresión empíricat

2
°A -■ FA - ^ —  < I - )

' ■ ¿ H .
donde

-  Concentración re la tiv a  de l elemento A.
?A s Constante dependiente de A*

= Intensidad re la tiv a  de una linea especifica
d e l elemento A,
suma de las Intensidades re la tiv a s  de todos 
los elementos analizados.

Luego de determinadas la s  d ife ren tes  Cl, se puede nor­
m alizar a 100 % de la siguiente manerai

C c 
% a = ----i— 100 * %& s ---- -----  100 , e tc ' ( I I  )

¿ |C i  ^ C i

donde Ci es la suma de las concentraciones re la tiv a s  de todos los 
elementos analizados.

Se vé que es fundamental a) una buena medida de las  in­
tensidades de la s  líneas con e l fotomicrodensltómetro y e l  fondo re£ 
pectivo. b) estab lecer óptimamente la s  c a ra c te r ís tic a s  de c a lib ra -



cióia de la placa fotográfica« c) implica esto último que deber ser 
6ónfc*oÍAád t&mbiáh eoírréetaaent# e l  próeeso Áé *énéÍá<íó»

TJn estudio sistem ático a p a r t i r  de la  u tiliz ac ió n  de las 
fórmulas empíricas en la  microsonda lá se r se encuentran en e l  t r a ­
bado de WEBB (51).

i

IX) IA MICROSONDA LASER COMO TECNICA DE MUESTREO

La remoción de m aterial con microsonda lá se r , se ha 
constitu ido en un método aceptado para tomar mlcromuestras de s ó l i ­
do 9 de areas previamente seleccionadas para e l posterio r a n á lis is  
elemental» Esta técnica es ap licab le  en conjunción con numerosos 
métodos a n a lític o s  diferentes» Algunas técnicas donde ya se han efec­
tuado experiencias dem icro-m aestreo, soni

a) espectroscopia de emisión*
b) espectroscopia de masas*
e) espectroscopia de absorción atómica*
d) espectrom etría Alfa.»
e) espectrom etría gama*
f) a n á lis is  por activación  neutrónica.
Detallaremos cada una de ellas»  . ..
a) esta técnica es la más extendida ( 2a , 6a , 6b , $ ) y ya 

s^ han mencionado aplicaciones y descripciones particulares»
Cónsláte en tomar la radiación producida en e l  seno

jipi ínlcroplasma obtenido por e l impacto de un lá se r y an a liza rla  en ! i  ̂ ' • ■ ’
.‘espectrógrafo. La energía de rad iación  del micro plasma d ire c ta ­

mente puede se r  sa fié len te  para e l  a n á lis is  ( caso de los lá se r  Q -  
switch. Ver ANEXO ) pero en los instrumentos con lá se r de menor po­
tencia es necesario sobreexcitar e l  mieroplasma por medio de una 
chispa que sa lta  entre dos electrodos en e l  seno de la nube para 
aupentar la  sensib ilidad  de l método»

\  b) Como se indicó anteriorm ente uno de los resultados
del impacto de l lá se r es la liberac ión  de Iones en cantidades apre­
c iab les . Estos iones pueden u ti l iz a r s e  en la técnica de.espectros­
copia de nasas en varias formas ( 7 * B ) t

I) directam ente.
I I )  por descarga en vacio estimulada por la proporción 

de electrones liberados»
I I I )  por ionización por choques en e l vapor neutro»



Otra forma de u t i l iz a r  esta  técnica>es ja  dé tomar 
parte  del « a te r ía 1 írdiatillisadó j)ór medio de un v id rio  cubre objeto- 
transparente a l  lá se r  donde se deposita . Luego se extrae e i  m aterial 
con un dlluyente apropiado y la preparación se deposita en un f i l a ­
mento de rhenio que se coloca en un espectrómetro dé masas por t e r -  
moionizaelón«

e) *1 impacto de un ha 2 de lá se r  produce »»» nube de ma­
t e r i a l  vo la tilizado  formado por átomos lib re s , iones y d iferen tes 
formas de radiaciones« El a n á lis is  de l espectro de emisión revela 
que ex isten  lineas de autoabsorclón que S ignifican la presencia du­
ran te  la parte f in a l  d e l periodo dé emisión; de átomos lib re s  no emi­
sores y a su vez más fr ío s  ( ? ) .

La técnica de absorción atómiea: u ti l iz a  es te  último t i ­
po de átomos pbsiclonando e l  mlcroplasma en lá trayec to ria  óp tica : 
de ün espectróm etro.de absorción atómica*

d) Los m ateriáles irradiadlos que son emisores de rad ia ­
ción a lfa  pueden ser analizados en regiones microscópicas mediante 
la  toma de micromuestras usando e l  impacto de l haz de lá se r  a t r a ­
vés de un v id rio  cubre-objetos donde se deposita e l  tf& terial v o la ti­
lizado« La muestra a an a liza r debe Ser convenientemente blindada 

; para e v ita r  los riesgos de la contaminación sobré el operador y, 
e l  instrum ental• :

Después dé haber tomado la mlcromuestra, e l  v idrio  c u -? 
bre-objeto Con é l m aterial depositado es colocado en un de tec to r de 
radiación a lfa  normalmente un semiconductor ÍSÍ(L1V y im m uiticanal 
anexado por medio d e l cual se obtiéné é l  espectro dé énergias co- 
rrespondlenée ( 1&) pudiéndose lograr uñ a ñ a lis is  euali y cu an tita ­
tiv o . v.'/-.

é) Con la misma preparación u tilizád a  en la an te r io r  
técnica pero esta  vez colocando la muestra en un détector Ge(Li) y 
con un m ulticanal es posible obtener e l  espectro1 de radiación gama 
(vér referencia  11)

f ) e s t a  técnica no es u ti liz a b le  en todos los casos 
debido a l  pequeño tamaño de las muestras y fundamentalmente por la s  
in teracciones entre los elementos presentes .{sobre todo s i  se usan 
v idrios borosilicatados) que enmascaran la  actividad de la muestra , 
a l  ser colocados en la co rrien te  neutróniea. Sin embargo s i  se colo­
ca e l  m ateria l en cuarzo fil problema desaparece y e s té  método se 
Convierte en e l más sensible y preciso . ( 12)



X ) APLXCAC1 QMBS UL.MICRO SO «DA. LASER

Existe su fic ien te  información b ib liog ráfica  de las  s i ­
guientes aplicaciones con este  tipo de técnicas m etalúrgicas, báoló­
g icas, geológicas y m ineralógicas, e tc .

Actualmente con un equipo como e l que disponemos es po­
s ib le  an a liza r muestras que contengan elementos como los indicados 
en la  Tabl» I  (F ig. 15) incluyendo a l  Li ( Z = 3 ) y no a los gases 
nobles (ver Ref* 13)

Se presenta en la fig« 16, la tab la  Í I ,  donde se indican 
lim ites de sensib ilidad  ya alcanzados«

X-l) Aplicaciones M etalúrgicas.
Él empleo de la  microsonda lá se r para e l a n á lis is  de 

microregldnes en muestras de carác ter metálico es ya dé uso co rrien te  
en muchos laboratorios«

El campo de ap licación  se extiende no solo a los metales 
puros sino también á aleaciones de cualquier tipo  aventajando a otros 
métodos gracias a la s  c a ra c te r ís tic a s  expuestas en los puntos an te­
rio re s  ( 5, Pag* 157)*

Recordemos qüe no es indispensable una preparación es­
pecial de la superfic ie  de la muestra como ló requieren algunas 
o tras  técn icas, con lo que se pueden an a liza r fenómenos superfic ia les  
que se perderían s i  fuera necesario p u lir  metalográficamente*

El tamaño y peso de las muestras es sensiblemente mayor 
que e l  permitido por o tro  tipo  de instrumentos«

Como e l  a n á lis is  se rea liza  a l  a i re ,  se obvian todos los 
lnconvénientes que tra e  aparejado tra b a ja r  en vacio*

El diámetro de los c rá te res  producidos son tan  reduci­
dos ( e l  menor de 10 micrones ) que se lo puede considerar como un 
ensayo no destructivo  ( Ver Flg.17 y 18 ) *'

El n ivel de información que proporciona esta  técnica 
solo es superado por la espectrom etría de masas ( 1M-) , los llmÉtes 
de detección de elementos t r a ^ s  están  en e l orden de las partes 
por m illón y en algunos casos menos« ~

Los casos en que se ha aplicado esta técnica son muy 
variados pudiéndose mencionar como t i tu lo  de ejemplo los siguientes* 
id e n tific ac ió n  de inclusiones m etálicas y no m etálicas en diversos 
tip o s de muestras metalúrgicas (. 16), carac terización  de aleaciones



d« Ctt~2fi ( 15 )* éaráe teritóé ié íi de aceros aliados ( i?  ) ,  contro l 
de homogeneidad en aceros a l  Cr ( 18 ) ,  e tc .

X» 2) A nálisis Iso tópico .
MORRIS y co l. (21) demostraron la posibilidad de h a lla r  

e l  contenido isotópico de „235 en muestras de U enriquecido por e l  
método de espectroscopia de emisión u tilizando  una fuente lá se r  como 
excitación* El método de suma a los ya ex isten tes (espectroscopia 
de masas, espectroscopia gama, e tc . Ref« 22). En e l  traba jo  citado 
fueron analizadas muestras de Ü enriquecido entre e l  0 ,0^ y e l  93 % 
pudiéndose obtener curvas de calib ración  entre e l  12 y e l  93 %•
La reproductlh llldad  de los valores están  encuadradas dentre de un
t  5 %.

La particu laridad  del presente método hace que sea de 
In terés e l  con tro l de m aterial f i s lb le ,  con la ventaja fren te  a o- 
tro s  métodos que en c ie r ta  forma no se destruye muy apreciablemente 
la  muestra. Presenta mucho in te rés  también en e l  control de escorias 
producidas en la  formación de aleaciones de A1-U enriquecido con 
rapidez y seguridad« De la misma manera puede ser extendido tomando 

las precauciones del caso a l  a n á l is is  isotópico de Pu ( 23).
Con una in sta lac ión  adecuada, equipos sim ilares a l  

presente se hallan  operando en dondiciones de control remotas en 
a n á l is is  de ru tin a .

X -  3) Biología
Existe una profusa l i te ra tu ra  sobre e l tema(5,Pagl83,2*f, 

31) donde en cada uno de los trabajos se describen aplicaciones par­
tic u la re s , cuidados observados en la  preparación de la s  muestras, u- 
so de patrones de comparación, e tc .

KOZIK y co l. (25) traba jaron  sobre la determinación 
de iones Mg,Fe,Ca en las capas granulares de l cerebelo. BEATRÍCE y 
co l. (26) lo h ic ieron  sobre glóbulos ro jo s . MIETKIEWSKI y col* (28) 
estudiaron la activ idad de la fosfatasa ácida en hígado, etc*

Sobre la s  particu laridades de la preparación de mues­
tra s  específicamente para ser analizadas con la microsonda lá se r , se 
puede consultar e l trabajo  de ROSAN (29)

Por último y para conclu ir esta  breve s ín te s is ,  solo a 
t í tu lo  de ejemplo de los traba jos ex isten tes  en la l i te r a tu r a ,  c i te ­
mos e l  de GOLDMAN y co l. (30) que estudiaron cálculos sub y supra- 
gingivales y huesos co rtica le s  de la mandíbula con un estado nota­
ble de ca lc ific ac ió n .



X '- If') Criminología y química forense.
Estas especialidades u ti l iz a n  los métodos de espéctro - 

g rafía  noM»Í*ante para sus iüVestigadioñés débldo á íá  a l té  iéüÉi* 
b llldad  que presentan para evaluar cuidadosamente y con a lto  grado 
de conflabilidad m ateriales su jetos a estudios y p e rita je s  ( 5,P ag .l85! 
Dentro de e llo s  se entienden trazas  m etálicas, p artícu las  m inerales, 
res to s  de barnices, etc«, junto con o tro  s in  f in  de muestras.

En este  sentido la mieroso nía lá se r  por su princip io  y 
c a ra c te r ís tic a s  de trabajo  ha representado un considerable progreso 
en la  ap licación  de la s  técnicas de espectrografía  de emisión en 
criminología ( 32) .

El traba jo  de NEÜNINGER (33) c i ta  ejemplos de ap licación  
orientados a solucionar problemas muy específicos sobre restos de 
m ateriales en un incendio, restos de pinturas en te la s  de vestimentas 
como resultado de un accidente de trá n s ito , reconocimiento dé capas 
fraudulentas de m ateriales preciosos en objetos supuéstáménte de 
a l to  va lo r, etc#
v En este  sentido las aplicaciones y uso para casos espe­

c ífico s  deberán ser motivo de un a n á lis is  prelim inar o r ie n ta tiro  so­
bre la  certeza que este  equipo dará Con la s  respuestas esperadas»

Es exactamente 16 que pretende éste  tex to , presentar 
una breve reseña de l método y de la s  inaumerables aplicaciones que 
ex isten  en la  l i te ra tu ra  para un mejor conocimientos de las  posib i­
lidades e inconvenientes válidos para cada caso p a rtic u la r  que se 
presente*

X -  5) Geología v Mineralogía
En general és su fic ien te  la  reproductlb ilidad  y sensi­

b ilidad  de la técnica ( t a l  como se presenta luego de muchos trabajos 
e s tad ís tico s  por SNETSINGER Y KEIL (3*0). .

El c r i te r io  es válido ;tanto en a n á lis is  Cuall como cuaji ’ 
t i t a t iv o .  Otros trabajos puntualizan experiencias p articu la res  sobre 
determinados m ateriales (Ref «5» Pág• 168, 35*36,37»38 y 39)* an cuajj 
to  a la s  recomendaciones sobre preparación dé las  muestras, patro­
nes recomendados de comparación,' lim ites de detección esperados, etc«

X -  6 ) Otras aplicaciones
El campo de l m icroanálisls con sonda lá se r  puede ser 

extendido a una enorme cantidad de aplicaciones aparte  de la s  ya 
mencionadas y son citadas en la  l i s t a  b ib liográficas a n á lis is  micro- 
e s tru c tu ra l de cerámicos d ie lé tr íc o s  (í*0 )* polvos (*tli**2) ,  m ateria-



le s  esa forma de capas depositados sobre sustra to s s e ta l  i  eos y no me~

Ufo podemos dejar de c i ta r  también u a tra b a jo  por s i  in ­
te resan te  como e l  de PETRAKIEPF (M«-), sobra la ap licación  par t i c  a la r  
d e l íMk I ,  aplicado a la identificación: de pigmentos de pintara de 
varias capas en antiguos cuadros murales como son los ex isten tes en 
los monasterios de Bachkov y Kremilov © nB ulgaria»



XI ) A N E X O

O .» StfI&m IA3ER

D ¡arante e l  disparo d e l lá se r e l  ojo humano puede ver 
la  sensación de un solo d es te llo  pero en realidad es un proceso que 
se d esarro lla  a través de pulsos, observables con una correcta tra n s-  
ducción en un osclloscopio«

Es posible además lleg a r a conseguir con diversas té c ­
nicas de readmisión controlada que la energía del lá se r  se prodtisea 
en muy pocos pulsos ó hasta en uno solo (pulsos gigantes) lográndose 
incrementar la  potencia de salida fren te  a los no comandados«

Estos d ispositivos pueden ser a su vez activos o pasivos
Los activos pueden e s ta r  constitu idos por a) una célula 

Kerr que se coloca delante del espejo de salida y un polarizador en 
la  o tra  cara re fle jan te*  b) con prismas o espejos ro ta to rio s  que se 
los coloca dolante de una de las  caras no especular en este  caso*

£1 prisma giras con una gran velocidad angular ( aprox.3Q.QQ0 rpm). 
Con e llo  se consigue que la radiación sólo pueda s a l i r  en la posición 
crítica , fiel prisma durante un in tervalo  muy corto de tiempo(nseg) •

Los lá se r  comandados pasivos u ti liz a n  una sustancia o 
t in te  v im ble  que actúa como un obturador óptico.

La celda con la  sustancia especial es colocada en tre e l  
lá se r  y uno de los re f le c to re s , combinando con un prisma de reflex ión  
to ta l«  Inicie. Imente la  sustancia absorbe casi toda la radiación pero 
cuando 3a energía de bombeo de la barra llega a c ierto  valor (umbral 
c a ra c te r ís tic o )  se hace transparente y se produce la  generación d e l  
pulso gigante,.

Las sustancias u tiliz ad as  con los lá se r  comandados pasi­
vos (Q-switch con resonador de rubí) son la  Vánadllphtalocianlna con 
Hitrobenceno y la crip tocian ína con Hethanol. Hasta e l  momento ac tual 
estas sustancias son más estab les que las usadas en los lá se r de 
cuarzo con Neodimio.

El grado de concentración de l t in te  v irab le  permite 
con tro lar e l  número de picos a em itir .

Con relación  a esta  particu laridad  ex isten  varios trab a­
jos citados por la  b ib lio g ra fía  ( 2a , 2b, *f6, 5 )



XII) CONCLUSIONES.

Sé ha dido Uñá imagen mas o menos definida de las di* 
versas aplicacionés de la  microsonda lá se r  en e l  campo de la  metalu£ 
g ia , geología, biología, e tc .

Se concluye que son muy diversos a Su ve*, los re su l­
tados obtenidos que resu ltan  ser puramente concernientes a in v e s ti­
gación c ie n tíf ic a  propiamente dicha ( fenómenos de bombardeo, espec­
tro g ra f ía , e tc . ) ,  como a s í  también a reso lver problemas de índole 
tecnológico donde e l  m icroanálisis juega on ro l muy importante.

X III) AGRADECIMIENTOS

En un sentido muy p a rtic u la r  a l  Dr. Luis Boschl por 
la s  innumerables consultas durante la  puesta a punto del equipo 
ex isten te  en nuestro labo ra to rio .

Al Consejo Nacional de Investigaciones C ien tíficas y 
Técnicas (Rep.Arg.) que a través de su  Servicio de Microscopía Elec 
trónica de Barrido nos permitió observar la  morfología de los crá­
te re s  producidos en algunas experiencias de puesta a punto del 
equipo*
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1 ® Diagrama block i Microscopio y Electrodos*

2 » Principio f ís ic o  de producción del láser*

3 » Excitación lá se r  de ra b í.

3+-  Excitación lá se r  Si02 Ny

5 -  Fenómenos de bombardeo.

6 *» Vista de conjunto de la LMA 1.

7 ® Microscopio y cabezal resonador*

8 •  Optica del microscopio.

9 •  Adaptación óptica ex te rio r a l  espectrógrafo

10 « Optica del espectrógrafo -  Camino simple*

11 « Optica del espectrógrafo -  Camino doble*

12 -  Proyector de espectros*

13 -  Mlcrofotodensitómetro y Registrador*

!*«■ ** Ejemplo de reg is tro  del microfotodeasitómetro. 

15> -  Tabla I  •» Elementos detectados.

16 -  Tabla I I  -  Sensib ilidades.

17 <■» Observación de c rá te res  por M*E.B.

18 « Impactos d e l lá se r  sobre inclusión  no metálica
en aceros*



Fig» 1 -  Diagrama sim plificado de l principio 
del m icroanalisador por excitación  
a láser* A lim entad da de los e le c tro ­
dos de sobreexcitación del microplas­
ma,-



-  La luz ( flechas blancas ) proveniente de la lámpara 
flash  excita los átomos de Cr (puntos negros)en un lá se r 
de rubí por ejemplo y elevan su energía (puntos blancos) 
Al re to rnar estos átomos a su estado energético o r ig i­
nal emiten espontáneamente fotones (flechas negras).
SI cada uno de éstos chocan a su vez coii o tro  átomo de 
Cr estimulan o tra  emisión. Los fotones emitidos en e l  
proceso son refle jados por los espejos la te ra le s  y se 
desplazan de uno a otro extremó de l c ilin d ro  c r is ta lin o  
hasta que finalmente son electados a través del espejo 
semitransparente formando un haz de luz monocromática, 
no divergente y en fa se .

Luz incidente

Fotones espontáneamente em itidos.

Atomos de Gr no excitados.

O Atomos de Cr excitados



f csp«j° ,
I s e im tr a n s p a r g n r g

haz laser



lámpara11 flash“ /

lampara ’flash“.
ico



©•r—iV .
¿MSh©
&?i  ^ CÖ

1 ©
1 a _rt
1 tí
1 '2i  '3i  shI  o8 co
I X!
I <

0Tí• r«<>o
a *0) iu ' &a>
cti*fM o
0)+->

Bo
i

o

©■“e
o co 
© ..
*  o  <d .X ** U VD O c
a  o
w M

,3  ^T J
T J

«U
O,

bCí-iOIa
©

© ^ 
T J . 2

ë  I•í*< CB ö d cti R
N•1—1
oa
ctí

>

c
s
CDOJ
t*a
£

• "3  -eS':
f-<
Oart

>

o
TJ• r—i 
>  
O 
6  
© u

o
T J3.cr

.2 o
fe S© ots

_rt .2
'o

© <*-(
TJ ©
o a
+J 3
tí «f©
a
&c
’S
o

rt
O

U
«u
H

tí
o♦1-̂co

iS
(U.s
0)

t j

c
«O■i-HCO
3
fe

— i
O
o
a)■p*T3CÖu
©

. o  a
co

■3TJ
fc)

VI).04

o
wo . o rt X -
Q

2.

au-
«

00 *0*á 2•S 2V «2VD 13Oh.2TJ



Pig* 6. -  Vista de conjunto del Equipo Microana-» 
lizador LMA X.-
Izqulerdat mueble simple conteniendo las 

fuentes de tensión.
Centro* Banco óptico, microscopi® f  

bezal Laser*
Derecha» Espectrógrafo*



Fig* 7 -  Microscopio LM y cabezal Laser 
en la parte superior*



8 . -  Optica completa dé l Microscopio#
1 -  Cabezal Resonador Láser.
2 -  Observación de la maestra.
3 -Ilum inador.

-  Aparato de reg is tro  microfo- 
tográfico .
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« 10 -  Optica del espectrógrafo -  Camino 
simple«
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Fig. 12 *- Proyector de Espectros SP 2.



Fig* 1 3 * -  Conjunto Microfotodensitómetro y Registrador,



Ejemplo da reg is tro  donsItom étrico
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Pig# 15 -  TABLA ! • -  Elementos detectados con e l equipo LMA 1



F l g .  1 6  -  T A BU  I I

R E F E I E N C I A S
.................

a b e d « f g h

£ 1 « Concentración re la tiv a  ( ppm) Cone*Absoluta (g r .)
...■ -  .... j , .

Ag 10 + 1000 1 0 i o - 1 3

A 1 2 0 0 1000 2 , 5 . io "9
As 1 0 0 0

B 3 2 1 0 0 0

1 1Ba 1 0 0 0

Be 1 2 1 0 0 0 10 0,8 i o  1 3

Bl 1 8 0 1 0 0 0
'

Ca 1 0 0 0 2b
'

■ -ljj 10
•

Cd 1 0 0 0

-

ce 1 0 0 0

Cu 1 0 0 0 10 10
5 *  “ l ì 1

s

fi
£

5  i o - 1 “

Co 7 0 0 1 0 0 0 1 0 0 i o  9

Cr 6 0 1 0 0 0 1 0 0 1 1 1 , 5 . I O “ 1 0

P e 2 ^ 0 1 0 0 0 5 0 1 * 5

Ga 8 0 1 0 0 0 ' ■

Hg 1 0 0 0

Hf >1000
In 1 0 0 0

Li 1 0 0 0

Mg 1000 1 0 I O “ 1 3 3 . I O - 5 0

Mn M o 1 0 0 0 1 0 0 2 0 6  i o " 1 1 i o " 1 3 5 .  i o “ 1 0

Mo 1 0 0 0 1 0 0 2 1 k  i o * 9

Ra 1 0 0 0 ‘

Nb | 1 0 0 0

Ni 2 1 0 ! i o o o 1 0 0 2 5
i o - 9

P > 1 0 0 0 |  1 0 0 0 V  ;
ì  A

Pb >  2 0 0 1 0 0 0 1 0 0  . 3 0 » f  # 5  i oA

Si 2 7 0 1 0 0 0 2 0
1

3 - I O ” 1 0 I O - 8

Sn 1 * 8 0 1 0 0 0 1 0 5 0 3. IO-9
Ti 2 8 0 1 0 0 0 1 0 0 2 0

1
5 .  I X ) - 1 0 I t . i o * 1 0

■ 1

U 1 0 0 0

■

V 0
0

o 1 0 0 0 1 0 0

Zn 1 0 0 0 ■ .

A

Zr 1000 1000
!  ■■ 5 . 5  I O - 9



(Laser M ikrospektral Analysator LMA 1 -  Carl Zelss aus JENA)
D ruckschriften Nr. 32-372 b-1

- ■ :

a) Aleaeiohes de Cu,Al y
The lá se r as a Source of ex c ita tio n  in  emission Spectroscopy 

, SWAINE, D.
Hilger Journal, NQ 11.

b) Pulvimetalurgia del G rafito .
Idem a a)

c) A nálisis de A nfibolita .
Erfahrungen mit dem LMA 1 in  der krim inaItechnik und der fo­
rensischen Chemie.
NEtTNINGER, N.
Jenaer Rsch., 1970.

d) Ver Referenda 6 a)
e) A nálisis de Alúmina ( A1203 )

WHITEHEAD, A. -  HEADY, H.
Appl. Spectr. 22, 7 (1968)

f) Aceros.
Spektralanalytische Untersuchungen an Stä&len mit dem Laser- 
M ikrospektralanalysator.
WO IK MANN, P.
Deutsch© Akademie der Wiss. zu B erlin  1969.

g) Pulvim etalurgia.
Ein Versuch zur Laser Mikrospektralanalyse 
MATSÜSHITE, J . -  TUNEKQ, Y. -  SUZIKI, S.
Tagung Analyt. Messverf. für K urzzeitspektr. Tokio 1969. 

h )Teoría de Aleaciones.
The lá se r microprobe spectrochemical analysis 
KATSUNO, Y. -  SUNAHARA, H. -  MO RITA, K.
Analyt. Forshung ¿6, 151 (1967)

REFERENCIAS SOBRE LA TABLA I I

Aclaraclónt

En columna b) e l  signo + vale para todos los valores tabulados 
sobreentendiéndose como "menos de 1000" salvo que indique lo 
co n tra rio .



a ) micrografia óptica ( 120 X )•
Conjunto de cuatro crá te res  de d ife ­
rentes diámetros! (de izq.a derecha)
1) 70 micr. 2) h2 micr. 3) 31 micr.
*0 lU micr.

b) Región que comprende los crá teres 2 , 3 y 
Micrografia obtenida con e l  M*E.B.(150 X )



o) C ráter 2. Diámetro aprox. kZ m icr. 
Mlcrografía obtenida coa Microscopio 
electrónico de barrido. 1D00X

d), C ráter Diámetro aprox« l*f micr. 
Idem.



Fig ,18

A ) Inclusión no metálica en acero ( 160 x )

B ) Misma región. Se observan c rá te res .
1) sobre inclusión* Diámetro 35 micr*
2) sobre matriz* Diámetro 35 micr*
3) y *0 Sobre inclusión . Diámetro

20 mlcrones*
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