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RESUMEN

En el presente trabajo se describen los principios
de la llamada estereoscopia 2 1/2 dimensional de
campo oscuro, que permite la separacidén o eventual
identificacidén de las fases presentes en una lamina
delgada mediante la obtencién de dos micrografias 1i-
geramente defocalizadas. Se detallan las observaciones
realizadas en el laboratorio en las aleaciones Zr-2.5
$Nb y Zircaloy 4, y se discuten los resultados ob-
tenidos.

ABSTRACT

, The basic principles of the so-called through-
focus dark field electron microscopy are described.
The technique allows separation and eventually iden-

tification of the phases present in thin foils of
complex alloys, by means of two out-of-focus micro-
graphs, Applications to Zr-2.5%Nb and Zircaloy 4
alloys are discussed.
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I INTRODUCCION

Las técnicas de campo oscuro en microscopia electré-
nicz se han utilizado en el andlisis estructural de ale-
aciones desde las primeras observaciones de laminas del-
gadas metdlicas, ver p.ej. el texto de Hirsch y col.(1).
Una serie de ventajas caracterizan una micrografia obte-
nida en campo oscuro desplazando la apertura de objetivo
de manera de abarcar alguno de los haces difractados por
la muestra. En primer lugar el contraste es superior al
de una micrografia obtenida en campo claro pues la radia
cién difusa que pasa por la apertura desplazada es mucho
menor. Por otro lado la interpretacién de la imagen es
mas precisa, dado que estd originada por una unica ref-
lexion de Bragg.

Ademds es posible identificar fases en una muestra
heterogénea desplazando la apertura de objetivo hacia
los haces difractados por cada una de ellas. Si en el
diagrama de difraccién 1los haces estdn suficientemente
separados, se pueden obtener imdgenes de campo oscuro
correspondientes a cada una de 1las fases individuales.
Si en cambio la separacidn entre las reflexiones de dos
fases distintas es pequefia o cuando las estructuras de
ambas no difieren demasiado, 1la identificacidén ya es
mas dificil.

Recientemente se ha desarrollado una técnica de
campo oscuro denominada estereoscopia 2 1/2 dimensio-
nal (2) mediante la cual es posible separar las imagenes
correspondientes a dos fases distintas con solo dos mic-
rografias de campo oscuro y el diagrama de difraccidn.
Este método, también llamado de campo OSCUTO defocaliza-
do (3), permite distinguir fases de estructuras pareci-
das, como es el caso de un metal y su déxido, o en gene-
ral fases de las que no es posible obtener imidgenes se-
paradas de campo oscuro mediante el desplazamiento de la
apertura de objetivo.

Mediante esta nueva técnica es posible reconstruilr
en un esterecoscopio convencional un efecto artificial de
profundidad, si se observan un par de micrografias de
campo oscuro obtenidas en distintas condiciones de foca-
lizacién de la lente objetivo. Las distintas fases pre-
sentes aparecen en distintos niveles de profundidad en
esta imagen tridimensional. En la Seccién I se detallan
1os fundamentos del método, y en la Seccidén III se des-
criben 1las observaciones realizadas en el laboratorio
en distintas aleaciones de zirconio utilizando el mic-
roscopio electrdénico Philips EM 300 .



IT OBTENCION DE IMAGENES TRIDIMENSIONALES A PARTIR DE
MICROGRAFIAS DE CAMPO OSCURO DEFOCALIZADAS

Consideremos una lamina delgada metdlica en la cual
dos fases o precipitados A y B dan origen a dos ha-
ces difractados bajo 4dngulos o Yy o respecto del
haz transmitido, Fig.1 . Supondfemos tambien que los va-
lores de estos dngulos no difieren mayormente, o que la
apertura de objetivo es suficientemente grande, de ma-
nera que ambos haces contribuyen a la misma imagen de
campo oscuro.

Una micrografia obtenida exactamente en foco tendrd
la apariencia esquematizada en la Fig.1. La separacién
entre las dos particulas es

Ay = YB - YA

Si se disminuye la. corriente de la lente objetivo defo-
calizando el instrumento en una magnitud D! , la imagen
que se observa en la pantalla final corresponde a la
geometria del plano (1) en la misma Fig.1 . Las imdge-
nes de las particulas A y B se desplazan en cantidades

<
fl
)

(11.1)
Yg = Dlap

Los valores de 1 1 son negativos uesto que
L A B ’
por convencidn

AD < 0

para una subfocalizacion de la lente objetivo. Dado que
los desplazamientos son distintos, la separacidén entre

las imdgenes de las dos particulas es, en la microgra-

fia subfocalizada

Ayl = Y§ - YA = DI(GB - GA )

(11.2)

Andlogamente, en una imagen de campo oscuro obtenida
sobrefocalizando la lente objetivo en una cantidad D2
la separacién de las imdgenes de A y B serd

Ayz = D2 ( G.B = aA )
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Fig.1 - Esquema de Obtencién de un Efecto Tridimensional
en Imagenes de

Campo Oscuro Defocalizadas.



Por lo tanto existe una diferencia de paralaje entre
ambas imdgenes dada por

Ayt? = ay?-pyl o= (D%-D1) (ag-0y) = AD (ag-a,)
(I1.3)

donde AD es la defocalizacidn entre las micrografias
(1) y (2). Por otro lado, de acuerdo a la ley de Bragg

a = A g
donde
A ¢ longitud de onda del haz incidente de
electrones

g = & : mddulo del vector reciproco g normal a la
familia de planos reticulares de espaciado
d que dan origen al haz difractado bajo el
angulo ao

Por 1o tanto la diferencia de paralaje (II.3) se puede
expresar

12
Ay AD A Agap (II.4)

donde

Agag = 8 - 84

es la diferencia entre los médulos de los vectores reci-
Procos que caracterizan a los dos haces difractados por
las fases A y B

Si se coloca el par de micrografias (1) y (2), ver
Fig.1 ,en un e€stereoscopio convencional se observard
un efecto ficticio de diferencia de profundidades de
las fases A y B debido a la diferencia de paralaje in-
troducida por la defocalizacién entre ambas microgra-
fias. Para lograr el mejor efecto estereoscépico, el
vector Ay'? debe ser paralelo a la linea que une los
ojos del observados, eje x en la Fig.2a . La separacién
en profundidad depende directamente de la diferencia
AgA entre los dos vectores reciprocos y de la defoca-
lizacidn total AD. Por convencién se coloca a la iz-
quierda la micrografia subfocalizada, (1) en la Fig.1,
y la micrografia sobrefocalizada siempre a la derecha.



Fig.2 - Efecto de la Orientacidén del Diagrama de Difraccion
sobre la Profundidad Aparente en Estereoscopia
2 1/2 Dimensional.

Los vectores g y § corresponden a los haces difrac-
tados por las fases Ay B resgectivamente. Seguin cual sea
la orientacion del segmento Ag,p , proporcional a la dife-
rencia de paralaje entre ambas %icrografias, son distin-
tas las profundidades a las cuales aparecen las imdgenes

de A y B en la imagen ficticia tridimensional.

paralelo a x, maxima diferencia de profundidades.
rece por debajo de A .

-

a) Ag
BAgpa

b) Menor efecto de profundidad.

c) AgAB perpendicular a X. No hay efecto tridimensional.

d) El efecto de profundidad se invierte. A aparece por
debajo de B. :
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En el ejemplo esquemitico de la Fig.1 la partfcula B
aparecerd en la imagen tridimensional por debajo de la
particula A (ver mas adelante).

Si se rota ahora el par estereoscdépico, Fig.2b, ira
disminuyendo la proyeccidn del vector Ay'!? sobre la 11-
nea que une los ojos del observador, hasta que en la
orientacidén extrema en la cual Ay'!? es perpendicular
al eje x , Fig.2c , desaparece el efecto estereoscédpi-
co entre las fases A y B . Continuando la rotacién en
el mismo sentido, Fig.2d, vuelve a aparecer la profun-
didad aparente, pero se invierte la posicién relativa
de las particulas, es decir B aparece por encima de A.

Mediante un razonamiento similar se puede ver cual
es el efecto de profundidad en el caso general en el
cual g y g no son paralelos, Fig.3 . Al defoca-
lizar 132 lente objetivo los desplazamientos de las ima-
genes dg las fases A y B son paralelos a los vectores

respectivamente. La diferencia de paralaje
(%I 4) sg expresa ahora como

Ay'? = AD X Agyg (11.5)
donde

A+ _ > ->

BAB T B8 T 84

El mdximo efecto de profundidad corresponde al caso en
el cual la diferencia de paralaje dada por (II.5), es
decir Ag , €s paralela al eje x , Fig.3a . La fase
B aparecera mas profunda en la imagen estereoscépica,
si se respeta la convencidén de colocar la imagen sobre-
focalizada a la derecha. En la orientacién de la Fig.3b
disminuye el valor aparente de la diferencia de pro-
fundidades, hasta que desaparece despues de completar
una rotacidn de 907 Fig.3c . Notese que en este u1t1mo
caso los extremos de los vectores reciprocos gA y g

en el diagrama de difraccidén estdn situados sobTe una
misma perpendicular al eje x . Rotando en un dngulo
mayor que 90°, Fig.3d ,la perpendicular al eje x que
pasa por el extremo del yector g se sitGa a la derecha
de 1la correspondlente a g . Se puede ver que en esta
orientacidn la partlcula R se verd mds profunda que
la particula B en la imagen tridimensional. Entonces,
la regla general es la siguiente :

Aparecera 51empre mas profunda la fase cuyo
vector g est€ situado mds hacia la derecha
en el diagrama de difraccidn.



A
EAB Aga
g
Ea B
gB gA
a b
gp g
AgAE:::::~ B
8 AgA;
gA
c d

Fig.3 - Caso General en el cual los Vectores Reciprocos
g y §g correspondientes a las reflexiones
oéiginadgs por dos fases A y B no son paralelos.

a) Maximo efecto de profundidad. La imagen de B aparece
mas profunda que la imagen de A .

b) Menor efecto estereoscdpico.
c) AEAB perpendicular a x. No hay efecto tridimensional.

d) El efecto de profundidad se invierte. A aparece mas
profundo que B
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Este hecho también puede visualizarse teniendo en
cuenta que la separacidén entre dos imdgenes de campo
oscuro es siempre mayor en la micrografia sobrefocali-
zada, que es la que se coloca siempre a la derecha en
el estereoscopio. También debe recordarse que el diag-
rama de difraccién tiene que estar correctamente orien-
tado respecto de las micrografias, teniendo en cuenta
la inversidn de 180° mds la rotacidén adicional 8 , ver
p.ej. referencia (1)

ITI APLICACIONES A DISTINTAS ALEACIONES

III.1 Observacion de Martensita Maclada en una
Aleacidén de, Zr-2.5%Nb Templada.

La aleacidén Zr-2.5%Nb templada en agua desde
1000°C presenta una estructura fuertemente maclada.
Para esta concentracidén de Nb los pardmetros de red
de la martensita son

3.211 A

Y]
]

. = = 1.594
5.120 A a

O
]

El diagrama de difraccién de la Fig.4c co-
rresponde a un maclado segun un plano (1011), ver
referencia (4). Consta de la superposicién de dos
diagramas de tipo (1213) siendo el plano de macla
casi paralelo al haz electrdnico incidente y per-
pendicular a la l4dmina delgada. En las micrografias
de las Fig.4a y 4b es posible identificar las dos
orientaciones de macla mediante la técnica 2 1/2
dimensional.

En las condiciones de maximo efecto estereos-
cépico (Ag paralelo al eje x) las orientaciones de
macla marcadas con A en la Fig.4a se ven por deba-
jo de lag maclas marcadas con B. Por lo tanto el
vector g correspondiente a las maclas A es el
que estd situado hacia la derecha del diagrama de
la Fig.4d. Mediante esta técnica es posible ademds
separar los dos diagramas tal como se indica en
la misma figura

»+ Macla B o Macla A
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Fig.4 - Imagenes Estereoscdpicas de Campo Oscuro en una
Limina Delgada de la Aleacidn Zr-2.5%Nb templada.

a) Micrografia subfocalizada b) Micrografia sobrefocalizada

En la imagen tridimensional que se observa en un estereos-
copio,las franjas mds oscuras se ven por debajo de 1las
franjas claras. En la orientacidn de las micrografias se
nota el maximo efecto de profundidad.

c) Diagrama de difraccidn,correctamente orientado .

d) Esquema del diagrama de difraccidn anterior. La apertu-
ra de objetivo fué colocada de manera de abarcar los dos
haces sefialados. Como la fase A se observa por debajo de
la fase B en la imagen tridimensional, el vector reciproco
gy €S el que estd situado hacia la derecha, tal como se
indica.
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III.2 Separacidén de Granos Cristalinos en Zry 4 .

La aleacion Zircaloy 4 despues de un templado
en agua desde 1000°C presenta una estructura tipo
Widmanstatten, en la cual puede observarse granos
de forma acicular distribuidos segln orientaciones
bien definidas.

En las micrografias de campo oscuro de las Fig.
Sa y 5b se observa un pequefio grano central y tres
granos en tres orientaciones diferentes. Las micro-
grafias fueron obtenidas desplazando la apertura de
objetivo hacia dos reflexiones de dos granos de la
muestra,Fig.5c y 5d . Los granos correspondientes
pueden identificarse por medio de la técnica 2 1/2
dimensional, puesto que se verdn a distintas prqofun-
didades en una orientacién del par en la cual Ag
sea paralelo al eje x. Esta orientacidén es la que
se muestra en las Fig.5a y 5b. Los granos marcados
con A se ven entonces por debajo de los indicados
gon B, Por lo tanto las reflexiones correspondientes
84 Y g son las que se indican en la Fig.5d .



Fig.5 - Separacidn de Fases en Distintas Orientaciones.

a) Micrografia subfocalizada de una lamina delgada de
Zry 4 templado. b) Micrografia sobrefocalizada

c) Diagrama de Difraccién d) Esquema del diagrama
de difraccién.La reflexidn g, corresponde a las
orientaciones marcadas con A'en b) .
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III.3 Observacion de Hidruros en Zry 4

En una lidmina delgada de la aleacién Zry 4
es muy frecuente observar hidruros originados por
la introduccidén de H durante el proceso de pulido
electrolitico. Estos hidruros pueden formarse du-
rante el pulido propiamente dicho, o crecer luego
debido al calentamiento producido por el haz del
microscopio electrdnico. En muchos casos se sue-
len observar en la pantalla del microscopio peque-
fios puntos oscuros que van creciendo hasta alcan-
zar tamafios del orden de 0.5u.

La lamina delgada de la Fig.6 corresponde
a Zry 4 templado desde 1000°C en agua, deformado
luego 50% para romper la estructura Widmanstatten,
recocido 2 hs a 760°C, deformado nuevamente un
70%, y recocido finalmente otras 2 hs a 760°C .
Los hidruros que se observan en la micrografia son
precipitados semi coherentes con la matriz de Zr
y los pardmetros de red de ambas fases son muy
préximos. Por estas razones es muy dificil obte-
ner imdgenes de campo oscuro de los hidruros aisla-
dos. Por lo tanto la técnica 2 1/2 dimensional
resulta sumamente util para la separacion de am-
bas fases. Solamente es necesario obtener dos
micrografias defocalizadas, Fig.6a y 6b , despla-
zando la apertura de objetivo hacia una reflexidn
de la matriz y otra, generalmente muy préxima,
correspondiente a los hidruros. En la orientacion
de las micrografias, los hidruros se ven por debajo
de la matriz de Zr en la imagen tridimensional.
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Fig.6 - Observacidon de Hidruros en Zry 4 .

a) Micrografia de campo oscuro subfocalizada,correspon-
diente a una ldmina delgada de Zry 4 templado, de-
formado y recocido.

b) Micrografia sobrefocalizada. En la imagen tridimen-
sional obtenida a partir de las dos micrografias,
los hidruros se ven a mayor profundidad que la
matriz que los contiene.
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I1I1.4 Estructura Interna de Precipitados

En las Fig.7a y 7b se muestran dos microgra-
fias correspondientes a una lamina delgada de Zry 4
sometido a los mismos tratamientos termomecdnicos
descritos en el ejemplo III.3 . Se pueden observar
tres precipitados caracteristicos de esta aleacién.
La composicién exacta y la naturaleza cristalografi-
ca de los mismos no estdn bien determinadas. Fre-
cuentemente se suele observar una cierta estructura
interna en algunos precipitados, existiendo eviden-
cias de que éstos se presentan como politipos, es
decir que estdn compuestos por sucesivas ldminas
de estructuras cubica de caras centradas y hexagonal.

De acuerdo a lo mencionado en la seccidn II
la estereoscopia 2 1/2 dimensional puede constituir
entonces una técnica para separar y eventualmente
identificar las dos fases que forman el precipitado.
Las primeras pruebas efectuadas en el laboratorio
condujeron a resultados positivos, esperdndose con-
tinuar con este tipo de estudios en distintas alea-
ciones de Zr.

En los precipitados de las Fig.7a y 7b se
pueden observar franjas mas claras correspondientes
a una de las estructuras que componen el politipo.
En la imagen tridimensional resultante esta franja
se ve por debajo del resto del precipitado, y por
lo tanto, ver Fig.7d, la reflexidén correspondiente
gy €S la que estd ubicada a la derecha del diagrama
de difraccién.
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pere??

Fig.7 - Observacidén de la Estructura Interna de Precipi-
tados en Zircaloy 4 .

a) Micrografia subfocalizada

b) Micrografia sobrefocalizada

c) Diagrama de difraccidn

d) Esquema del diagrama de difraccion.
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