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METODOS MICROSCOPICOS DE OBSERVACION Y DE ANALISIS

I. INTRODUCCION

Presentaremos en este texto algunos métodos de microscopia, basa-
dos esencialmente sobre la éptica corpuscular, y eventualmente sobre la
éptica de las ondas electromagnéticas. Trataremos entonces de presentar
las variantes de microscopia electrénica y de las técnicas emparentadas.
Esta presentacién estd sintetizada en la Tabla I, donde se han distinguide
los modos de microscopia por transmisién, reflexién, emision para diver-
sos tipos de particulas incidentes (iluminacion del objeto) y de particulas
productoras de imdgenes (observacion del objeto). Una dltima distincidn,
sobre la cual volveremos mds adelante, en vista de su importancia, tiene
relacion con los métodos secuenciales v globales (marcados "sonda" o
"harrido').

Es importante destacar que es necesario sobrepasar la nocion elemen-
tal de micrograffa, imagen agrandada de una muestra, méas precisamente
de su superficie en la mavoria de los casos, o de su volumen. La micro-
grafia 6ptica tradicional suministra una imagen que traduce variaciones
del poder reflector, del color, de la topografia de la superficie de la mue:s-
tra. Se puede en realidad reservar el nombre de micrografia a toda imagen
que muestre una cierta propiedad de la superficie, o del volumen, de la
muestra observada. Esta propiedad puede ser la composicién quimica el:-
mental o molecular, ia estructura cristalina, la orientacion cristalografi-
ca, la distribucién de las cargas eléctricas, de los campos magnéticos,
de los campos de deformacion, etc.. Segin la naturaleza de las particu-
las que producen la imagen y de sus relaciones con las propiedades de la
muestra, segin la manera como se obtiene la sefial y como se la trate
espectrometria, por ejemplo), se obtendrd uno u otro tipo de mierogra-
fia.

La micrografia asi entendida merece ya el nombre de microandlisis:
en este estado es evidentemente un anilisis cualitativo, de acuerdo a lo
que acabamos de indicar brevemente, pero tal anilisis puede ser igual-
mente cuantitativo. Se hace entonces interesante obtener, aparte de la i-
magen de la muestra, los valores numéricos de su anilisis (composicién
quimica, orientacién, ... ) en uno u otro punto elegido sobre las micro-
grafias. Se hablard entonces muy exactamente de microandlisis puntual;
la dimensién del punto analizado traduce el poder de resolucién del mé-
todo.

Es fdcil comprobar que todos los métodos y modos micrograficos de
la Tabla I tienen aplicaciones al microandlisis, y al microandlisis puntual.
Sin embargo, para mis claridad hemos preferido presentar el microand -
lisis en una segunda tabla (Tabla II). En esta Tabla las tres primeras
columnas son idénticas a las de la Tabla 1. A continuacién se mencionan
las aplicaciones del andlisis bajo tres rabricas: andlisis quimico, crista-
lografico y diversos.
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oI MICROSCOPIA GLOBAL O SECUENCIAL

Una imagen, cualquiera que sea su modo de produccién, puede ser ccn-
siderada como un conjunto de elementos individuales o "'puntos imagen'; ca-
da uno de estos elementos posee una cierta relacion con un pequefio elemento
de drea correspondiente del objeto o ''punto objeto'.

Si las disposiciones geométricas de los puntos imdgenes y objetos son
parecidas, si existe una relacién bien definida entre ciertas caracteristicas
de los puntos imagenes, tal como su brillo o su color, y las mismas carac-
teristicas, u otras propiedades de los puntos objetos correspondientes (trans-
parencia, poder reflector, masa especifica, composicién quimica, etc.)
la imagen representa una vista fiel del objeto.

En la prictica esta imagen puede obtenerse de dos maneras:

- globalmente, es decir por formacién simultdnea de todos los puntos
imagen. Es la manera natural de formacién de la imagen retiniana y
también la manera tradicional de proyeccién sobre una pantalla o sobre
una placa fotografica o de la micraos copia Optica, etc.

- secuencialmente, es decir por el registro punto por punto de los ele-
mentos imagen segln una trama definida.

Esta técnica se ha hecho cldsica desde el desarrollo de la television.
Para ello el objeto se explora punto por punto segin la trama dada y las
sefiales recogidas en cada punto sirven para formar una imagen segln la
misma trama. Es por ello que se habla de microscopia por barrido
("scanning', "raster'", o "flying spot" microscopy). La imagen es gene-
ralmente reconstituida sobre la pantalla de un oscilégrafo (cuyo haz, por e-
jemplo, puede moverse en sincronismo con el barrido objeto) sobre la cual
se observa o se fotografia. Otros modos de registro son también posibles

III METODOS DE MICROGRAFIA

Hemos distinguido transmisién, reflexién y emisién segin la manera
como se obtiene la imagen del objeto.

a) Microscopia por transmisién : En el primer caso, las particulas
incidentes y las que forman la imagen son por definicién del mismo
tipo: la tabla cita los casos del microscopio electrénico (s el MET
convencional), del microscopio proténico y del microscopio de
rayos X.

Hasta el momento, solamente con los electrones ha sido utilizado
el barrido:es el microscopio electrénico de barrido en transmision,



b)

c)

=)

en el cual el objeto es explorado por una sonda electrénica, es
decir por un fino haz de electrones. El mismo método puede en
principio utilizarse con los protones o los iones pesados, pero
no con los rayos X. En efecto, las particulas cargadas pueden
ser focalizadas en una fina sonda por los métodos cldsicos de la
optica corpuscular, pero no ocurre lo mismo con los rayos X pa-
ra los cuales no se dispone de medio refringente. La Optica de
rayos X, limitada a la reflexién sobre los espejos iluminados
bajo incidencia rasante, todavia se conserva muy limitada.

La canalizacién de las particulas pesadas (protones, alfa) que
corresponden a un poder de transmisién aumentado a lo largo de
ciertas direcciones cristalograficas, permite obtener microgra-
fias sensibles a la orientacién de las regiones atravesadas y a la
presencia de ciertos defectos que desvian u obstruyen los cana-
les (canaligrafia, de acuerdo a Queré)

Micrografia por reflexién La microscopia por reflexion estd li-
mitada en principio al empleo de los electrones; se distingue mi-
croscopia por espejo y por reflexion seglin que los electrones sean
reflejados antes de alcanzar la superficie (llevada a un potencial
negativo conveniente) o no. En este dGltimo caso son reflejados
después de haber penetrado mis o menos en el blanco, como con-
secuen cia de los choques con los 4tomos que provocan su retro-
difusién. Es por ello que este modo puede ser rigurosamente cla-
sificado bajo la riibrica microscopia de emisién. En esta misma
rGbrica hemos ubicado la microscopia i6nica de campo ('field

ion microscope' de Miiller) ya que los Atomos del gas que pro-
duce la imagen, luego de ionizarse en la cercania de la superfi-
cie de la muestra (una punta llevada a muy alto potencial) son
rechazados por ésta y van a impresionar la pantalla fluorescente.

La microscopia electrénica por espejo o por reflexién se presta
bien al barrido por una sonda electrénica.

Microscopia por emisiéon: En el modo emisivo es necesario dis-
tinguir métodos y aparatos primeramente por la naturaleza de
las particulas emitidas, que constituyen la senal utilizada para
formar imagen.

Emisién electrénica: En el microscopio electrénico de emision,
los electrones pueden ser emitidos por el objeto por efecto de

un bombardeo electrénico (emisién secundaria), de un bombardeo
i6nico (emisién secundaria o cinética), de una iluminacién por
los fotones UV o X (misién fotoelectrénica), por calentamiento
de la muestra (emisgién termoelectrénica) o por Gltimo por accién
de un campo eléctrico muy elevado (aproximadamente V/A
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Vots/Angstréms emisién de campo) Los cuatro primeros modos
de emisién pueden obtenerse en el mismo aparato, que adquiere
asi una gran flexibilidad de empleo. El ditimo es muy particular,
ya que los campos necesarios pueden existir solamente en la su-
perficie de un objeto preparado bajo forma de una punta muy fina
(Microscopio electrérico de emisién de campo de Miiller, no con-
fundirlo con el microscopio iénico de campo citado anteriormente)

Emision iénica - En el caso en el cual las particulas que forman la
imagen son iones emitidos por la muestra, ésta debe ser bombar-
deada por iones primarios o por 4tomos neutros de energia sufi-
ciente . Como consecuencia de las colisiones en el cristal entre
particulas incidentes v 4tomos de la red. estos Gltimos pueden
ser eyectados y salir de la muestra bajo forma neutra o ionizada:
en el segundo caso se habla de emisidn iénica secundaria. Esta
estd acompafiada de una emisién electronica secundaria (ver el
pardgrafo precedente). El método global es utilizado por

Castaing y Slodzian en su analizador iénico; el método por barrido
ha sido igualmente puesto a punto gracias a la formacién de las
sondas idnicas.

Emisién electromagnética: Nos queda el caso de la emisidn elec-
tromagnética, La luz visible es emitida por numerosos so6lidos
cristalinos no conductores cuando son bombardeados por electro-
nes o por iones: el primero de estos fendmenos se llama "catodo-
luminigcencia" . La microscopia por cdtodoluminiscencia se ha
realizado generalmente en los microanalizadores mediante sonda
electrénica o en los microscopios electrdénicos de barrido especial-
mente adaptadcs a la formacién de estas imdgenes.Recientemente
ha sido construido por un equipo de Lyon unaparato que utiliza el
bombardeo iénico. Las radiaciones infrarrojas emitidas por im-
pacto de los electrones han sido igualmente utilizadas en el estu-
dio de ciertos semiconductores. Por Gltimo se emiten fotones X
por un bianco bombardeadoe por fotones X o Y , protones o iones
més pesados o por electrones. En el caso de la emisién X la ima-
gen puede formarse solamente por barrido, como consecuencia de
la ausencia de 6ptica X adecuada, lo que limita las performances
del anélisis segin las posibilidades de formar sondas electronicas,
proténicas o i6nicas (*). No insistiremos aqui sobre el microana-
lizador mediante sonda electrénica o microsonda de Castaing ya
que es actualmente un instrumento clisico. Recientemente Poole
ha construido una sonda proténica de didmetro todavia no micros-
cbpico verdaderamente.

Un haz de rayos X convenientemente diafragmado y de brillo muy
elevado puede constituir una sonda X, de donde podria derivarse
un microscopio funcionando en transmision (absorcién X) oen e-
misién (fluorescencia X).
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IV METODOS DE MICROANALISIS

Nos limitaremos a un breve comentario de la Tabla II. Una observa-
cién inicial se impone el microanilisis puntual puede realizarse tanto en
el caso de los aparatos que forman globalmente las imdgenes como en aquel
de los aparatos de barrido. En el segundo caso, es suficiente evidentemen-
te con inmovilizar la sonda en un punto dado y medir la sefial correspon-
diente a ese punto durante un tiempo suficiente. En el primer caso se ele-
gir4 el punto en un plano del espacio imagen en el cual el aumento sea bas-
tante elevado para que la sefial recogida por detrds de un agujero hecho en
una pantalla corresponda a una muy pequefia regién de la muestra.

a) Transmisién: Comencemos nuevamente por el método de trans-
misién. En un microscopio electrénico de transmision el micro-
andlisis es posible, porque los electrones sufren pérdidas de ener-
gia al atraversar los blancos: el espectro energético de los elec-
trones transmitidos, presentan ademds de un fondo continuo debi-
do a las pérdidas por miltiples colisiones ineldsticas con los 4to-
mos o los ndcleos, un espectro de rayas. Estas corresponden a
pérdidas caracteristicas que tienen varios origenes: un proceso
individual como por ejemplo:

1. La ionizacién sobre un nivel profundo de los 4tomos, o

2 las transiciones interbandas de los electrones compren-
didos en la ligadura, o

3. Procesos colectivos o excitaciones del plasma electréni-
co (plasmones).

Los dos Gltimos procesos corresponden a pérdidas de energia
débiles (algunos V o decenas de V). Todas estas pérdidas de ener-
gia son caracteristicas de la constitucién quimica del blanco (de
los 4tomos mismos o de los compuestos donde €stos se encuentran
ubicados). Disponiendo un filtro de velocidad en un microscopio
electrénico cldsico, se forman imdgenes con electrones de ener-
gia determinada, en consecuencia caracteristica de la composicién
quimica de la muestra . Inversamente utilizando este filtro como
analizador de velocidades de los electrones emitidos en un punto
del objeto, se efectiia un andlisis de éste gracias al espectro de
pérdidas de energia.

Por dltimo el andlisis cristalogrdfico es posible mediante diagra-
mas de microdifracciéon y de las lineas de Kikuchi.

En el comentario de la Tabla I, habfamos citado el microscopio
de rayos X: el andlisis elemental es evidentemente posible, ya
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que la absorcién de los rayos X es una funcidn lineal de la concen-
tracion de los elementos presentes; es la microrradiografia que
puede hacerse por contacto o por proyecciéon. En este dltimo caso
el andlisis es cuantitativo si la radiacién transmitida se limita
por un diagrama y se analiza en un espectrégrafo de rayos X.

Por dltimo la transmisién de los protones o de cualquier otra par-
ticula pesada estd sometida al fendmeno de canalizacion (ver an-
teriormente),

Las particulas cuya trayectoria estd dirigida seg@n un "canal"
cristalino tienen un recorrido bien superior al recorrido medio
cldsico limitado por la difusidn eldstica o aneldstica. Los diagra-
mas de canalizacién se aprovechan para la determinacién de la
orientacién cristalina.

Reflexion: La reflexién de los electrones es muy sensible a los
campos eléctricos o magnéticos en consecuencia a las cargas e-
léctricas o a las cargas magnéticas localizadas: cargas de espacio
en las uniones, paredes de dominics magnéticos o ferroeléctricos,
etc.. .

El microscopio de espejo permite un estudio de los equipotencia-
les eléctricos a cierta distancia de la muestra, mientras que el
microscopio de reflexién propiamente dicho permite el estudio
de los diversos dominios eléctricos y magnéticos.

Una variacién del microscopio iénico de campo de Miiller es la
"sonda atémica' del mismo autor. Por evaporacién de campo un
itomo dado puede, luego de haber sido observado, ser admitido,
a través de una pequefia abertura, en un espectrémetro de masa
a tiempo de vuelo.De allf se desprende un andlisis 4tomo por 4to-
mo, habiéndose elegido anteriormente cada uno de éstos.

Por idltimo, la reflexién, o quizds la retrodifusién de los protones
dan lugar a diagramas de bloqueo (efecto inverso de la canaliza-
cién) que han dado lugar ya a realizaciones comerciales para la
orientacidn cristalogrdfica de la muestra.

Emisién electrénica: La emisién electrénica, bajo las cinco for-
mas de excitacién sefialadas, se presta a priori al microandlisis
elemental, dependiendo el rendimiento de emisién de la naturale-
za quimica de la muestra por intermedio del trabajo de salida.
Como el trabajo de salida depende mucho de la orientacion crista-
lina, los microscopios a emisién y en particular el microscopio
de barrido son entonces sensibles a la composicién y a la orienta-
cién. En realidad las aplicaciones analiticas en este campo son
bastante limitadas, excepto algunos casos particulares como los
diagramas de Coates o de canalizacibn electrénica, observados
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en microscopia electrdnica a barrido.

Otro fenémeno se aprovecha en la espectrometria de electrones
que ha sido muy desarrollada desde hace algunos afios en Upsala
particularmente. El espectro energético de los fotoelectrones
presenta discontinuidades separadas debidas a la reabsorcion
de los electrones por los niveles atémicos durante su trayecto
de salida del blanco. Pero con un espectrémetro de alta resolu-
cién se observa en el lugar de cada discontinuidad un pico fino

e intenso que corresponde a fotoelectrones emitidos sin pérdida
de energia y cuya energfa es igual a la energia de los fotones X
que han irradiado el blanco menos la energia del nivel atémico
puesto en juego en la fotoemisién. Estos espectros electroni-
cos son entonces caracteristicos de la naturaleza quimica del
blanco igual que los espectros X (andlisis elemental y de la li-
gadura quimica por medida del desplazamiento de las rayas).

Se observan ademés las rayas correspondientes a la emision
AUGER tanto que la experiencia sea hecha por irradiacién X

o por bembardeo electrénico. Los espectros AUGER comenza-
ron a ser utilizados desde hace algunos afios, sobre todo hacia
las energias muy bajas (algunos voltios o decenas de voltios)
para el andlisis de los elementos livianos en la superficie de

la muectra (una emisién muy blanda es caracteristica de las
capas completamente superficiales y ain de la monocapa super-
ficial).

Colocaremos aparte el caso muy especial del microscopio e-
lectrénico a emigion de campo de Miiller del cual hablaremos
en forma mais detallada.

Sefialemos para terminar este pardgrafo que, si la imagen se
forma mediante electrones de muy pequefa energia, éstos se-
rin sensibles a los campos eléctricos o magnéticos locales,
de donde provienen las numerosas aplicaciones del microscopio
electrénico de barrido senaladas desde hace algin tiempo en
este campo.

Emision iénica. Los iones se prestan bien a la espectrometria
de masa y ea consecuencia el primer objetivo de los aparatos
de emisidn i6nica seria el andlisis elemental y el andlisis iso-
tépico, como el analizador iénico de Slodzian o la sonda idonica
de Long o de Lieb!. Un cierto andlisis molecular es posible,
ya que junto con los iones elementales, se emiten i6nes poli-
atémicos caracteristicos de la naturaleza de los compuestos
quimicos presentes en la muestra o formados en su superfi-
cie (aplicacién a las reacciones de superficie ! ). Por altimo,
por su mecanismo intimo, la emisién iénica es una funci6n de
la orientacidn cristalina
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e) Emisién electromagnética: La emisién de rayos X bajo forma de
rayas caracteristicas se utiliza muy ampliamente en el anélisis
elemental. Segin que la excitacién se efectie por electrones o por
una radiacién X se habla de emision directa o de fluorescencia
(0 emisién secundaria).

La emision directa se utiliza en el microanalizador

mediante sonda electrénica de Castaing, quien mostré por pri-
mera vez en 1948 la aplicacién de una sonda electrénica para
fines analiticos. La fluorescencia X se presta mucho menos al
microandlisis puntual, ya que es dificil producir por simple
colimacién un haz de radiacién X suficientemente intenso. Por
otra parte la emisién X permite el andlisis quimico molecular
ya que los espectrémetros X son mds o menos sensibles al
estado de combinacién en que se encuentra el Atomo emisor.

La espectrocopia X por bombardeo de protones ofrece una ven-
taja muy notable: ausencia de espectro continuo, ya que el
brems-strahlung es despreciable (frenado radioactivo, que va-
ria como la inversa del cuadrado de la masa de la particula in-
cidente). Sin embargo este modo de bombardeo ha gido poco u-
tilizado en microanilisis, como consecuencia de las dificultades
para formar una sonda proténica. Por otra parte, bajo el efecto
de protones, las reacciones nucleares que se producen en la
muestra y la emisién de rayos Y que resultan permiten el ana-
lisis elemental con una muy alta sensibilidad.

Por dltimo la espectrometria luminosa se ha aprovechado para el
estudio por catodoluminiscencia de problemas relativos a los 6xidos y o-
tros compuestos (problemas de centros coloreados, por ejemplo) con una
aplicacién eventwl al anilisis de elementos presentes o trazas en estos
compuestos.

V  ALGUNOS MODOS DE MICROANALISIS

En los parrafos precedentes la palabra microandlisis ha sido utiliza -
da con acepciones variadas. En realidad se puede distinguir varios signi-
ficados de esta palabra para cada uno de los cuales pueden pensarse diver-
sos modos de microanilisis y a los cuales corresponden técnicas experi-
mentales diferentes.

1) Extensién topogrifica del microandlisis

Como hemos sefialado, es necesario distinguir el microandlisis (cua-
litativo) obtenido bajo forma de imagen (por ejemplo la imagen X de la re-
particién de un elemento con el MASE o la imagen filtrada con una deter-
minada pérdida de velocidad correspondiente a un compuesto en MET),
de microanilisis puntual; éste (ltimo se presta mejor al anilisis cuanti-
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tativo. Sin embargo las micrografias, como una carta geogrdfica, pueden
suministrar indicaciones numéricas precisas; pueden calibrarse las dife-
rentes gamas de gris, de blanco o negro y trazarse las curvas de nivel:
hablaremos en este caso de microandlisis semi-cuantitativo.

2) Naturaleza del andlisis

Hemos distinguido andlisis quimico y cristalografico. En el primer
caso, hay evidentemente necesidad de distinguir andlisis elemental y mo-
lecular (sensible al tipo de ligadura quimica). Numerosos métodos del
anilisis elemental (emisién X, electrones Auger, iones poliatémicos) son
sensibles al estado de combinacién quimica en la cual se encuentra ubicado
el 4tomo.

El andlisis cristalografico permite una medida de pardmetro reticula-
res, asi como una determinacién de la orientacion del cristal a muy fina
escala, bajo forma cualitativa como imdgenes (mostrando un "contraste
cristalografico' o de orientacién), o bajo forma numérica en una region tan
pequefia como sea posible (diagramas de Kossel, de Coates, de canaliza-
cion . ..).

Existe por idltimo un tercer tipo de andlisis  es el andlisis morfolégico
que se ocupa de los constituyentes micrograficos en si (las "fases' de la
termodinimica), de sus formas, de su reparticion, de su tamafio, de su
nimero . .. Se trata de un conjunto de problemas completos, conocidos
en biologfa bajo el nombre de estereometria y en metalurgia, de metalogra-
fifa cuantitativa, o de andlisis de fases, o aln de andlisis de textura. La
definicién de las cantidades interesantes requiere un desarrollo matemé-
tico riguroso, conocido bajo el nombre de '""morfologia matemaética'. La
técnica de andlisis que se desprende, generalmente aplicada a la micro-
grafia 6ptica, puede extenderse con gran éxito a la micrografia electré6-
nica, corpuscular, etc...

3) Localizacién del anilisis

Al lado del microandlisis puntual, que elige un punto sobre la super-
ficie, y el que analiza hasta una cierta profundidad, no siempre bien de-
terminada, el microanilisis en profundidad no debe olvidarse. En este
Gltimo caso, el anilisis no estd limitado en extensién superficial, sino en
profundidad: en el limite se trata de un andlisis capa atbmica por capa
atémica de una cierta 4rea de la muestra. Este tipo de andlisis es funda-
mental en el estudio de las superficies.

4) Andlisis de otras propiedades

Recordemos simplemente que la sensibilidad de ciertos métodos mi-
crograficos a las cargas de espacios o a los campos magnéticos locales,
han hecho un método de un tipo un poco particular que hemos sefialado
varias veces en nuestras tablas.
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OBSERVACION

Mientras que la microscopia electrénica ha conocido desde hace algunos
anos upa extensién considerable, los métodos por emisién comenzaron a
desarroilarse sclamente hace algin tiemps: sin embargo ofrecen una ven-
taja considerabie, que es kb de permitir la observacién directamente de los
objetos macizos 8in recezidad de preparaciones especiales, y aln de
objetos macizos cuya superficie posea una forma no plana en MEB por
ejemplio faplicacioén 2 la fractografia, por ejempio).

VIl COMPARACION DE LOS METODOS GLOBALES Y SECUENCIALES

El método de micrografia electrérica secuencial, por barrido, es casi
tan antiguo como la micrografia elecirérica "convencicnal". Si el primer
MET, que utilizaba lentes mazgnéticos fué construido por Knell y Ruska
en 1931-1932, el primer microscopio de sonda y barrido fué construido
por Von Ardenne en 1938, utilizando como sefnal los electrones transmiti-
dos registrados sobre un2 cimara rotativa. Si el antecesor del "Eimiskope',
el MET producido por Siemens data de 1939 (Von Borries, Ruska), puede
decirse que el antecesor del MEB data de 1942 (Zwcorykin, Hillier, Snyder).
La mayor’a de los métodos que discutimos aqui han sido iniciados entre
1935-1945.

Quisiéramos ahorz comparar de una manera mas detallada !os méto-
dos giobzles y secuenciales.

1) La utilizacidn de la sondz presenta a priori un inconveniente. La inten-
sidad del hzz debe ser n? veces més fuerte que en la microscopia global
para obtecer una micrografiz en el mismo tiempo. En efectc, si la ima-
gen estd formada de n x n puntos, cada unc de éstos estd iluminado Gnica-
mente durante t/n2, sit es el tiempo de pose. Es entonces necesario
formar una sond2a muy fina que transporte una corriente muy elevada.
Estas dos cantidades, o mejor sus valores dptimos nc son independientes.
En la prictica es bastante fici! obte 2r sondas electronicas finas e inten-
sas (con ciertos limites que precisaremos). Esto es més dificil con los
iones y es solamente posible con los fotones después de la invencion del
laser.

Sin embargo fuentes de rayos X muy luminosas pueden ser obtenidas
con una scnda electrénica particularmente intensa.

Consideremos el caso de una sondz electrénica. El cafién de electrones
produce un ''cross-over' de didme tro dgo. Este cross-over estd reducido
M veces por intermedic de lentes que constituyen la Sptica electrdnica
del sistema (2 6 3 lentes genera!mente; se muestra que es necesario te-
ner por lo menos des lentes para trabajar en condiciones Optimas de finu-
ra y de intensidad. El didmetro gausianc de la sonda es igual a:da :ﬁ’m.

M
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En realidad el didmetro de la sonda es mas grande como consecuencia de
las aberraciones del sistema y de los fendmenos de difraccion. Se puede escri-
bir para el didmetro real de la sonda, simplemente adicionando los diferentes
efectos .

d:do'f‘ds'f'dx

donde ds designa el didmetro de la mancha de menor confusién debido a la
aberracién de esfericidad (el astimagtismo puede ser corregido, y es entonces
despreciable en el cdlculo) yd 4 el didmetro de la mancha de difraccion.

Se puede decir que:

C;s = '{é CS.0<3

donde Cg es la constante de aberracién esférica ( ~ cm), ¢ la abertura del
lente que forma la sonda:

g 1,22 A
dy =1220/ = Ll

Para calcular las condiciones 6ptimas, se expresa la corriente transpor-
tada por la sonda:

i 2 mw.d,
(= B.W. . s P

donde B es el brillo de la sonda, igual al del cross-over. Se encuentra que :

_ 4
Omin = 5 do
g %
d o Cte. BZ d
max ' : (2 CSJ'%
Esta relacién muy importante muestra los limites fisicamente impuestos

a la sonda. d
ds

Para aumentar la corriente es necesario

aumentar la abertura y ésto tiene por efecto

aumentar muy ridpidamente los efectos debi-

dos a la aberracién esférica. La combinacion

de d, y ds (d, es generalmente despre-

ciable) se muestra sobre la figura para diver-  dnyi,

sos valores de corriente i. Se ve que la aber-

tura 6ptima que da el minimo de d varia bastante
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poco, pero por el contrario la variacién de i con d es extremadamente rdpida.

La relacién recuadrada muestra que se puede aumentar d por dos métodos-
o bajar la constante de aberracién esférica del lente que forma la sonda, o au-
mentar el brillo de la sonda. Es esta segunda solucién la més ventajosa, por
el término en B2, El brillo de la sonda se expresa en Amp./cm2 estereorra-
dian. Son necesarias entonces fuentes a la vez muy intensas, es decir que
emiten una fuerte densidad de corriente, pero ademés cuya emisién se efec-
tGa en un dngulo sélido tan pequefio como sea posible. A este respecto el fila-
mento de tungsteno en forma de V, fuente cldsica en todos los microscopios
tiene caracteristicas bastante pobres: la emisién se produce por efecto termo-
idnico, efecto que varia muy rdpidamente con la temperatura en la cual se ca-
lienta el filamento. pero si se quiere preservar una duracién de vida explota-
ble para el filamento, T estd limitado a 2700°K. Por otra parte la dispersion
energética de los electrones emitidos es muy grande y en consecuencia en el
campo eléctrico del cafién se emite un haz en un 4ngulo muy ancho.

Desde hace algfin tiempo, gracias a los trabajos de Crewe en particular,
la emisién de campo ha recibido un nuevo impulso. La fuente es una pequena
y muy fina punta de tungsteno (punta hemisférica, de radio < 1090 X ) lleva-
da a un campo eléctrico intenso ( -~ Volt/ﬁ) de manera tal que los electrones
son emitidos por efecto tinel. La punta no estd calentada de manera que la dis-
persién energética es muy débil y el haz es emitido en un pequefio dngulo s6li-
do. Han sido obtenidos brillos 10.000 mayores que con las fuentes convencio-
nales. Su empleo no se ha generalizado todavia, ya que la estabilidad de la
emisién requiere el ultra vacio ( < 10-9 Torr). Un simple cafién de este tipo
sin ninguna lente adicional suministra una sonda electrénica de 50 a2 100 A
con una corriente de 10 /u A . La tabla compara los dos tipos de fuentes.

Emisién termoidnica Emisién de campo

Temperatura de la fuente (°K) 3.000 300

Vacio (Torr) 10-4 10-9

Tiempo de vida (horas 10 1.000

Radio de cross-over (A) 5 x 10% 10
Dispersion energética V) 0,9 0,2

densidad de corriente (Amp/cmz) 10 10

Brillo (Amp/cm2 Estereorradian) 109 1010

Desarrollos de todos los métodos que se utilizan en las sondas electr6-
nicas deben preverse para los afios préximos, ya que estos nuevos cafiones
se hardn de uso corriente.

2) A pesar de la desventaja del barrido que hemos discutido (intensidades
muy fuertes son necesarias) presenta un nimero de ventajas considerable:-
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- La simplicidad del instrumento

La simplicidad del instrumento reside en la ausencia de 6ptica parz
formar la imagen. En el limite, con una sonda formada solamente por
un cafién a emisién de campo, se tiene un microscopio sin éptica ! (o
exactamente ya que el cafién constituye en realidad una lente electrosta--
tica). El objeto es explorado punto por punto, la imagen es "'reconstruida"
sobre un oscilégrafo catédico. Esta simplicidad permite disponer nume -
rosos accesorios, a menudo méis simplemente que en un microscopio con-
vencional- espectrometria de rayos X, filtros de velocidad, por ejemplo.
Es probablemente esta simplicidad la que ha llevado a numerosos autores
a reestudiar el microscopio por transmisién o de espejo, con la técnica
del barrido por una sonda electrénica. Ademds todas las sefiales emitidas
bajo el impacto de la sonda pueden ser utilizadas para formar la imager,
mientras que, en el método global, ésta puede obtenerse sélo con un tipo
de particulas de energia bastante definidas (por ejemplo los electrones
que no hayan perdido o que hayan perdido poca energia al atravesar la
muestra; o por barrido: electrones de todas las energias desde algunos
eV, fotones de cualquier longitud de onda, facilidad de seleccioén energé-
tica o angular ...).

Sin embargo, esta simplicidad es solamente real en un aparato de
pequefia resolucién (digamos mayor de 50 A). Se puede mostrar que el es-
quema 6ptico del microscopio electrénico y del microscopio de barrido
son idénticos; es suficiente invertir el sentido de la marcha de i6s rayos
(electrones) para pasar de un tipo al otro. Las cualidades de la Optica
para un poder de resolucién dado, o la observacién de un tipo de contras-
te dado, deben ser entonces equivalentes.

- Facilidad del microan4lisis local. Es bien evidente que la focaliza -
ci6én de una sonda sobre el punto a analizar es una operacién muy simple,
y que permite en general un mejor poder de resolucién que la seleccidn
por una abertura en el plano imagen. Los problemas de intensidad nece-
sarios para que la relacién sefial/ruido sea suficientemente elevada para
obtener el andlisis buscado en un tiempo dado, son ipso-facto resueltos
con la utilizacion de una sonda.

- Tratamiento de la informacién.

La sefial destinada a formar la imagen se recibe secuencialmente
puede entonces ser tratada de una manera continua, en tiempos reales,
para formar una imagen méis especifica o mis elaborada (por ejemplo
las lineas de nivel), o bien colocadas en la memoria para un tratamiento
mas completo. En el primer caso se obtienen las imigenes semicuantita -
tivas. En el segundo caso se puede proceder a todos los cédlculos de mor-
fologfa cuantitativa o conservar la imagen en un magnetoscopio (video-
tape recorder). Los problemas de intensificacién de brillo se resuelver
de esa manera mucho méis simplemente que en micrograffa global. Una
aplicacién interesante es el regulador de intensidad, que permite regis-
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trar la imagen con intensidad media constante, de manera de cbtener el
maximo de detalles tanto en los "negros' como en los ""blancos', es de-
cir, trabajar con un valor constante de contraste .

9

3) Poder separador

La nocién de simple poder separadcor no es generalmente suficiente
parz caracterizar un método de microscopiz. En realidad, se trata de
distinguir dos puntos veciros sobre la imagen . El poder separador Glti-
mo estd dado entcnces por el limite de difraccién, es decir por la longi-
tud de ondz utilizadza:

d v e )xén sen u

segln la férmula de Abbe, para una abertura 2 n.

En la prédctica, otros fendémenos vienen a limitar el poder separa-
dor. Son primeramente las aberraciones de la &ptica: el poder separa-
dor del MET ha gido recientemente alcanzado schre los instrumentos
comerciales en los cuzles llega a su valor tedricc.* En el caso del
barrido, no se ha formado todavia una sonda de dimensién tedrica, de-
finida solamente por el diZmetro de difraccién. Ademds, el pcder se-
parador estdi a menudo limitado por la naturaleza misma de la senal re-
cibida. Es lo que ccurre para el anilisis de muestras macizas: los elec-
trones y los fotores, son emitides por una regién mas grande que el
didmetro de ia sonda. Es afortunado que los electrones secundarios di-
rectos den una sefial mucho més intensa (1) que los electrones secunda-
riog preducidos por les retrodifuadidos 2) 1o que permite, con la detec-

cioén de los secundarios, obterner un poder separadcr comparable al
didmetro de ia scndz. No ccurre méis la misma cosa si se utiliza como
senzal los elecirones retrodifundides, o ia senal complementaria forma-
da por lz "corriente de la muestra' la resolucidn es necesariamente
del orden del micrén = 40 kV. Se deteriora a méds alto valer de la ener-
gia de los electrones ya que su penetracién aumenta. Es lo contrario de
lo que se produce con las muestras delgadas: los electrones son mucho
menos difundidos y siguen uns trayectoria més rectilinea, cuando su e-
nergia es més elevada.

*) Pszrz los valores muy débiles de zbertura ( A1073 radianes)
impuesios por las aberraciones de las lentes, en particular
ia aberracidn esférica



15

emisi o'r?

(1)

(2)

e s - — ,.____’
x

En el microscopio de emisién, el poder separador estd limitado por
la distribucién energética de las particulas emitidas. Es necesario enton-
ces que la energia media de la particula a su salida sea tan baja como sea
posible, para limitar la divergencia del haz correspondiente a cada punto
del objeto. Se muestra bastante fzici_l_mente que el poder separador es del
ordende d ¥ [{J_a/E donde (f, es la energia media de los elec-
trones emitidos, y E el campo eléctrico de extraccién, aplicado entre el
objeto y el 4nodo. En el fondo esta limitacién corresponde a la que esti
impuesta en MET por la aberracién cromética. El poder de resolucién
no puede ser mejorado méis que aumentando E, pero se estd limitando
rdpidamente en este aspecto reduciendo L-ﬁ:, . En el caso de emision de
electrones por ejemplo, ésto es posible si la energia de extraccién so-
brepasa justamente el trabajo de extraccién de un electron W de donde

se desprende el interés de la fotoemisién, donde (o es igual a
hy-W : la frecuencia puede elegirse de manera de minimizar
40,_ El poder separador seri necesariamente peor en termoemision
( '(_E, - RT - W ) y en emisién cinética ( o = Ey — W ).
energia)
oo Er
RT_
AV
W osshsaee s

4) Contraste y Resolucién

Nuestra discusién se ha limitado hasta ahora al poder separador
ideal. Jse pueden distinguir dos manchas vecinas ? En la préctica es-
tas "manchas' no aparecen como dos simples puntos negros (con sus a-
nillos de difraccién) sino en realidad como dos manchas méis o menos
definidas sobre un conjunto de puntos distribuidos aleatoriamente (ruido
de fondo), o aln como una mancha un poco mas blanca sobre un fondo un
poco més gris. Toda imagen estd en efecto afectada por un cierto "ruido
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de fondo". Ella est4 constituida de puntos, cuya densidad media sobre una
pequena superficie define una regidn ""resoluble”. Pero esta densidad de
puntos estd afectada de fluctuaciones estadisticas.

Puede preguntarse entonces no si el poder de resolucién es suficien-
te, sino si el contraste es suficiente, para distinguir una pequena drea
en la cual la intensidad de gris difiera de una cantidad deseable sobre el
fondo que la rodea.

Este problema es comiin para la microscopia global y para la mi-
croscopia secuencial. Se presenta posiblemente con méas agudeza en este
iltimo caso, ya que no es siempre posible obtener la misma iluminacién
media del objeto en los dos casos (la sonda deberia ser n2 veces més in-
tensa que el haz de iluminacién, si el objeto es explorado por n X n pun-
tos sucesivos). Es esa la razén por la cual este problema se ha presen -
tado especialmente en televisién, donde las imagenes no deben ser afec-
tadas por el ruido de fondo (la "nieve' de los teleespectadores).

Si en un punto de la imagen la sefal estd constituida de p impulsionas
(correspondientes a la deteccién de p electrones o p iones, emitidos por
el punto correspondiente del objeto), los valores de la iluminacion de
este punto estardn distribuidos de manera gausiana alrededor del valor
medio p con una desviacién standard de Y3

La fluctuacidn relativa “F/F = 1/YF seri tanto méds débil, y
el contraste mejor, si p es mis elevado, es decir si el tiempo de re-
gistro de este punto es mis largo. Pero la mejora de contraste ''se paga
caro' ya que varia con la raiz cuadrada del tiempo de registro. En la
prictica se tratard entonces de obtener una sefal con un contraste sufi--
ciente en un tiempo dado para una sonda de intensidad dada. Esto define
el nimero de particulas necesarias, en consecuencia la amplitud del
drea de emisidn, es decir el poder de resolucién. El poder de resolucidn
no estin entonces definido en forma absoluta, sino para un tiempo dado
y un nivel de contraste impuesto. (se distinguird por ejemplo un drea
dada si la sefial allf es tres veces superior al ruido de fondo Vﬁ / 5;
de la regién en la cual se encuentra). De alli se desprende el interés
de tener sondas tan intensas como sea posible (bajo un didmetro justa-
mente inferior al poder de resolucion) para obtener una emision local
que tenga una relacién sefial/ruido tan elevada como sea posible.

Las consideraciones precedentes pueden ser traducidas cuantitati-
vamente de manera bastante simple. Sea B la densidad de emision del
objeto (luminosidad). El contraste C estd definido por la variacion rela-
tiva de sefial sobre la imagen: A: ( = AB /B
Sea 0% el didmetro angular del punto imagen Se encuentra facilmente -

B.t 2o
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si t es el tiempo de registro ¢ de emisién.

Se admite generalmente que el umbral de contraste para que el
punto imagen sea reccnocido es A‘-B/B,.,;,, =5 veces la desviacidn
standard 0 £=5G . Se ve que para una luminosidad dada
B del objeto, es decir una emisién dada de particulas recogidas, el
umbral de contraste es inversamente proporcional al diametro angular
de resoiucion. El contraste minime, y el didmetro de resolucion son
inversamente proporcionales a la raiz cuadra de 12 luminosidad del
objeto y a la raiz cuadrada del tiempo de registro. Se ha supuesto
hasta ahora un rendimiento del sistema de deteccidn igual a la unidad,
todas las particulas emitidas originan una sefial, lo que esta lejos de
ser el caso con excepcibn posiblemente de lz emisién de electrones se-
cundarios con un detector apropiado.

En la pridctica, se busca primeramente aumentar el rendimiento
de recoleccion de las particulas ésto lo hace el cjo, o el telescopio
aumentando la abertura del sistema, y es lo que se hace en microsco-
pia dispondiendo de un detector con eficacia de recoleccién maxima.

Se puede entonces, dentro de ciertos limites, aumentar el tiempo
de exposicion (ésto no es posibie para el cjo, o la cAmara de television),
aumentar la luminosidad del objeto (s por ello que las tomas de tele-
visién se efectdan bajo iluminacién tan viclenta), aumentar la emisién
recogida gracias a un intensificador o un multiplicador, que para cada
particula emitida, produce ¢ particulas que serviran para formar la
sefial (Esto equivale a multiplicar por g la luminosidad del objeto).

En el caso en el cual las particulas emitidas pertenecen al objeto,
resulta un limite fisico de poder de resolucién. En el anzlizador i6nico,
por ejemplo, la luminosidad B necesaria corresponde a la emision de
un cierto nimero de icnes, y en consecuencia de 4tomos {ésto Gltimo
es mucho més elevado, ya que la mayoria de las particulas emitidas
son neutras), es decir a la pulverizacién de una cierta cantidad de ma-
teria del objeto; es esta cantidad la que define el poder de resolucién
final del método de observacién o de anilisis

Por Gltimo, el problema de la resolucién se complica algo en todos
los casos en que un fondo continuo se superpone al espectro de rayas uti-
lizado: al ruido de fondo propio de la emision de la raya, se agrega ne-
cesariamente el del fondo continuo, lo que limita seriamente la sensi-

bilidad del andlisis del lado de las muy pequefias sefales (pequefias con-
centraciones, por ejemplo),

VII ORIGEN DEL CONTRASTE EN MICROSCOPIA ELECTRONICA DE
EMISION

Consideremos los principales origenes del contraste cbservado
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sobre las imigenes formadas mediante el microscopio de emision,
tanto en un aparato de microscopia giobal (como el '""Metioscope' de
Balzers) o en un microscopio de karrido (como el '"Stereoscan'', pri-
mer MEB comercializado desde hace algunos afios por una compaiiia
inglesa).

1) Emisién termoelectronica

Seg(in la ley de Richardson-Dushman, la densidad de corriente
emitida por un cdtodo calentado a la temperatura T (°K) estd dada por:

o — s b
Lo WE 7 gD i FET

donde A es el trabajo de extraccion.
El contraste puede tener 2 origenes
- Variacién del rendimiento de la emisién. Este depende del traba-

jo de extraccién # de acuerdo a la relacién anterior donde ;' es una
funcién de :

- La orientacién cristalina de la superficie, de donde se obtiene
un contraste que muestra los diversos granos

- La naturaleza del cdtodo, de donde se obtiene ufi contraste de las
diferentes fases que constituyen la muestra.

- Efectos topogrdficos se trata de un simple efecto geométrico
si la superficie emisiva estd inclinada un 4dngulo, “ , la emisién
en el drea unidad proviene de un 4rea igual a !/c <

en consecuencia se tiene una densidad de corriente:

Como 2 es generalmente pequefio, para no perder el poder

separador por distorsién del campo eléctrico extractor

f a X ‘.‘L:' / — v 4
Ad ~v [38] /e e A
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y en consecuencia una gran sensioilidad en los efectos topograficos.

2) Emision cinética

Se trata de la emision bajo efecto de un bombardeo i6nico. El
contraste puede tener varios origenes

- Variacién del rendimiento de la emision.

El rendimiento depende de-

- la orientacién cristalografica: la penetracién de los iones
varia mucho con la orientacién como consecuencia de los
efectos de canalizacién. Fert y Fagot han mostrado la re-
lacion entre la emision de los electrones y la "opacidad"
de la red cristalina.

De ésto deriva un contraste de orientacién, que revela los
diferentes granos de la muestra.

- La naturaleza quimica de la muestra. La emisién es debida
a colisiones ineldsticas con los 4tomos de la red. La seccién
eficaz es evidentemente funcién de Z, nimero atémico de
la muestra..

Este efecto tiene un inconveniente- las diversas partes de

la muestra son pulverizadas a diferentes velocidades, lo

que modifica progresivamente su topografia. Las superficies
toman aspectos variados (escalones en muchas direcciones,
conos, ete... ).

-  Variacidn topogrifica .

La densidad de corriente recibida varia evidentemente con la incli-
nacién © de la superficie emisiva como en el caso precedente
(emision termoelectrénica). Asi se origina el contraste '"topogrd -
fico".

Pueden encontrarse "efectos de sombra'' como consecuencia de

b
A L
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Pueden encontrarse "efectos de sombra' como consecuencia de la in-
cidencia de iones primarios.

3) Fotoemision

- Variacién del rendimiento de la emision fotoeléctrica .

Es proporcional a:

T2 [ (A -ed) /et ]

Depende en consecuencia de la frecuencia y del trabajo de extraccion
. Es entonces sensible por mediacion de p’ a la orientacidn cris-
talografica .

Ademids la férmula muestra que la emision puede ser muy sensible -
m4és sensible que la termoemisién - ya que la energia incidente h ¥
puede ser elegida muy vecina a _13 . Asi han podido seguirse pequenas
variaciones de la orientacién y en consecuencia aplicaciones al estudio de
la deformacién y de la recristalizacion.

Las diferencias de ﬁ permiten igualmente un buen contraste entre
las diversas fases que constituyen el objeto (aplicacién a las aleaciones,

ceramicas, rocas, etc...)

- Variacion topogréfica:

Estos efectos son los mismos que en los dos casos precedentes.
OBSERVACION: La fotoemisién produce con una frecuencia conveniente
electrones muy blandos, ( £ 1eV )y lag. imdgenes caracterizan una

muy pequefia capa superficial (menos de 50 A ).

4) Emision electrbnica secundaria

Distingamos inmediatamente electrones retrodifundidos y secundarios.
En el microscopio de emisién, este modo de excitacién es poco utilizado.
Por el contrario es la base del microscopio electrénico de barrido. En éste
se captan electrones secundarios, electrones retrodifundidos, o propor-
cionales variables de estos dos tipos. Puede utilizarse también la corriente
de muestra, sefial complementaria de la emisién total. Como a 20 - 50 kv, la
emisién retrodifundida es mds intensa que la emisién secundaria, la imagen
neorriente de muestra" es vecina a la "imagen electrones retrodifundidos"
desde el punto de vista del contraste.
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a) Electrones retrodifundidos

Variacion de! rendimientc de la emision. El rendimiento varia con el
nimero atémico dei blanco Z y con el 4ngulo de incidencia del haz. La
variacién con Z es muy importante y permite poner en evidencia facil-
mente los diversos constituyentes de la muestra, como asi también peque-
fias diferencias de composicién quimica.

N

.

05+

-~ Z

El rendimiento de retrodifusién aumenta si el dngulo de incidencia
se aparta de la normal: se trata de un simple efecto geométrico, pues
si la superficie est4 inclinada los electrones difundidos, bajo un cierto
angulo no muy grande, pueden abandonar la muestra Este efecto es muy
sensible y en consecuencia se tiene un fuerte contraste topogrifico, el
cual puede aprovecharse totalmente en el MEB, cosa que no es posible
en microscopia de emision donde el campo acelerador exige una super-
ficie relativane nte plana. Se ha propuesto separar contraste de compo-
sicién y contraste topogrifico colocando dos detectores simétricamente
a uno y otro lado de la sonda y reconstituir la imagen, con la sefal suma
o sino con la senal diferencia de las sefiales recibidas por los dos detec-
tores. Cuandose utiliza un detectecr exterior, se agrega a este contraste
los efectos de sombra; por dltimo en todos los casos, las cavidades pueden
comportarse como jaulas de Faraday y dar lugar a "efectos ficticios"
(sefial minima o mdxima sin detalles internos, segin que se utilice un
detector exterro o la corriente de la muestra)

b) Electrones secundarios

- Variacion del rendimiento de la emisién A

Varia poco con el nimero atémico, con las energias incidentes uti-
lizadas corrientemente.

Por el contrario, A varia claramente con el dngulo de incidencia:
se trata una vez mad de un simple efecto geométrico, ya que la energia
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de los electrones secundarics es muy baja (¢ de 50 eV, modo 2 eV) de ma-
nera que los electrones secunglarios emitidos son producidos en una capa
de pequefio espesor (algunos A): este volumen varia como sec ©® . Es éste
el origen del contraste topogrifico; en la vecindad de la incidencia a 45°

un £© de 1° representa una variecién de 2% de la emision. Esta es por
lo tanto muy sensible al contraste topografico. La emisién estd todavia mo-
dificada localmente, por efecto de jaula de Faraday en las cavidades o bien
por exaltacién de la emisién en las aristas y puntos (simple efecto geomé-
trico).

/7, )
77777777 //f/ ///

Este dltimo efecto estd particularmente acentuado cuando los electro-
nes secundarios son recolectadcs con la ayuda deun campo eléctrico obte-
nido por una grilla polarizada a 200 6 300 voltios frente al colector ('lumi-
nosidad'' de puntos y aristas).

-  Contraste de recoleccidn.

El contraste puede ser obtenido por variacién del rendimiento de re-
coleccidnde los electrones: éste depende de la polarizacion del detector y
de las posiciones respectivas de la superficie y del detector.

Ademas los electrones secundarios son desviados en los campos eléc-
tricos y magnéticos locales de donde se origina una variacion del rendimien-

to de recoleccion. /culecfbf‘

7NN NN
® o‘@lo

Se han podido asi chbservar los dominiocs magnéticos del cobalto y de
ciertas ferritas, los dominios ferrceléctricos, las uniones en los semi-
conductores . En este Gitimo caso este contraste permite la dbservacion y
el control de todos los microcircuitos realizados a partir de semiconduc-
tores . Por la aplicacién de tensiones en las diferentes entradas y salidas
de estos circuitos sus diversos elementcs pueden ser puestos en evidencia
selectivamente. En el caso de sefiales alternadas, la visualizacién puede
ser selectiva desde el punto de vista fase lo que origina observaciones
estroboscopicas del comportamiento eléctrico.
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c¢) Contraste cristalografico

Cualquiera que sea la sefal utilizada, retrodifundidos, secundarios,
corriente de la muestra, se observa un contraste ligado a la orientacién
cristalogrdfica de dicha muestra las imigenes revelan los diversos gra-
nos, las maclas, etc. De la misma forma ocurre en el caso de la microsco-
pia por fotoemisidn.

La variacion de la emisioén electronica responsable de este contraste
es probablemente debida a las variaciones de la penetracion y de la di-
fusién de los electrones incidentes: son éstos efectos de absorcién anor-
mal de la teoria dinimica, los que permiten una "canalizacién' de los
electrones que caen bajo la incidencia de Bragg para los planos cristalinos
bastante compactos.

Estos efectos se estudian sélo hace poco tiempo. Ellos deben permitir
la determ inacién de muy pequeiias desorientaciones cristalogrdficas de
muestras macizas ( 3 20'), como las producidas por deformaci6n plds-
tica.

Este contraste metalografico puede igualmente manifestarse por un
nuevo tipo de diagramas (estudiados desde 1968) descubiertos por Coates
y llamados corrientemente ''diagramas de canalizacion de electrones' .
Estos diagramas son de aspecto muy parecido a los diagramas de Kikuchi,
conocidos desde 1928, y de utilizacién corriente en MET. Esto ofrece
a la MEB una posibilidad de determinar muy localmente la orientacioén
cristalina de la muestra.

5) Recoleccién de carga

Efectos particulares pueden ser utilizados en los no conductores.
Bajo la influencia del bombardeo electrénico se producen pares electrén-
agujero electrénico: en presencia de un campo eléctrico estos portadores
de carga se separan y dan origen a una corriente. Toda recombinacién

..9_%\/ ®Q_|
e @ @
B 1

| oscildprofo l

local de los portadores de signos opuestos dan lugar a una sefial; se
puede asi detectar los defectos cristalinos internos, los centros dona-
dores o aceptores, etc.

El campo eléctrico puede ser eventualmente el campo interno pro-
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ducido por una unién n - p.

Este efecto de recoleccion de carga es muy sensible, pues consi-
derando la débil energia de produccion de un par, cada electrén inciden-
te produce a 20 kV aproximadamente 108 pares. Por ello se obtiene una
corriente recolectada 10° veces mayor que la corriente incidente; la
sefial correspondiente a la sefial electronica es entonces despreciable .

PROFUNDIDAD DE CAMPO

En microscopia electrénica se esti obligando a utilizar haces elec-
tronicos de muy pequefa abertura (especialmente debido a la aberraci6n
esférica). Resulta por ello una gran profundidad de campo: se forma
una imagen fina no solamente de la parte del objeto situado exactamente
en el plano objeto, sino también de las partes que se encuentran a bas-
tante distancia a un lado y otro de dicho plano.

Iptano
,gf_:gb imagen
Célculo de la profundidad de campo e ;
Sea &ola imagen del punto Po. El &0

rayo corta al plano imagen Qo en Q‘1 |
Si Q,&) es inferior al poder de re-
solucién en el plano imagen, queda focalizado para B, . Es suficiente
para ésto que P, ’P; sea inferior al poder de resolucién sobre el
plano objeto. Sea [, el poder separador objeto: la condicién : :

P':’P;QJO Con E%:h:ﬂ

D L o
h. So
\ =1

y en microscopia electrénica

ha 3o
ol

punto conjugado de P es Q 1. Este R oh ,Po 1 aw\

Este cdlculo ha sido efectuado en el caso de la transmisién. Se man-
tiene v4lido en emisién, por aplicacién del principio de la inversién rayos
"luminosos' . Consideremos por ejemplo el caso de una sonda: se ve que
ésta queda definida en los limites del poder separador (disco de menor

confusion d) si-
h = d/fa o4

La profundidad de campo es inversamente proporcional a la abertura y
directamente proporcional a la resolucién. Serd por consiguiente tanto
mas grande cuando el "aumento Gtil" sea més pequefio. Con ¢ = 5 X 1073
radianes, se tiene que

h=2004d
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Para d=5A . h=/000A y estamos en el caso del MET.
Para d= {oo A (MEB a gran aumento As 50.000) h:‘é/u

Parad =1 (MEB con aumento de un microscopio 6ptico As500),
h=0,2 mm.

Asi con una imagen de 20 cm de lado, la profundidad de campo es
casi igual al didmetro de la regién observada.

Esta cualidad es extremadamente preciosa en microscopia de ba-
rrido, donde un "efecto de zoom'" permite aumentos variables continua-
mente de 50 a 50.000 , con profundidades de campo bien adaptados a
objetos de forma cualquiera (aplicacién a la microfractografia). Es su-
ficiente comparar con un microscopio dptico; para una resolucién de 1
se tiene h= d/tgot =1/3,5= 0,3 g aproximadamente 1000 veces
menos que con el microscopio de barrido.

OBSERVACION: En el microscopio de emision estas grandes profundi-
dades de campo no pueden ser alcanzadas pues el objeto constituye uno

de los electrodos de la primera lente; los accidentes en la superficie
perturban el campo extractor, lo que impone un limite a la profundidad de
campo. Pero a muy grandes resoluciones, la profundidad de campo
calculada es muy superior a este limite: a grandes aumentos el micros-
copio de emision y el microscopio de barrido tiene por lo tanto pro-
fundidades de campo comparables.
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A N E X O

NOTAS COMPLEMENTARIAS SOBRE EL PODER SEPARADOR

El cdlculo clisico del poder separador estd fundado sobre la
figura de difraccién de una pequefa abertura: la distancia minima
que permite reconocer dos puntos lumincsos es igual a la distancia
del maximo al primer minimo de la mancha de AIRY.

1,22 )

d = SutL 2
2 &K

En efecto, hace falta tener Y
en cuenta en el cdlculo, no {
solamente la difraccién, si-
no el hecho de que los rayos
luminosos no convergen en
un punto (aproximacién de
Gauss) pero siguiendo una
"caustica' caracteristica
de la aberracion esférica
del sistema. Un célculo a-
proximado permite escribir

9 A
S:04C, .0 + 282
oL
que toma un valor minimo para

2
A
(2 & X = 06 A(z

siendo

i
Kopt (;'_cs) )

=095 C

a 50 kV, se tiene | %%
\=535x00 op

con Cg= 025 em
Xopt = 6 10 3 rad
dﬂ"‘n = 7A.
Para la formacién de una sonda electrénica, el cdlculo es idéntico
puesto que se agrega para formar la sonda el didmetro de Airy y el

didmetro del circulo de confusién. Se obtiene asi el diametro de una
sonda, el cual es igual por definicion al poder separador, dado por
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la misma férmula anterior. Pero a estos valores de ém:n se debe
agregar el didmetro gaussiano de la sonda (didmetro de la fuente
dividido por el factor de reduccién). El cdlculo del difmetro mini-
mo para un valor mdximo de corriente conduce a una férmula un poco
mds complicada:

{ Yo
duy = 13 6 A (14792 LT |
Sonola Io

donde i es k corriente de la sonda en Amperes, T la temperatura (°k)
e 1, la densidad de corriente (amp/cm™ “) del cédtodo emisivo.

Algunos casos particulares;

1.) Microscopios de barrido. En estos el poder separador es general-
mente m4s grande que el didmetro de la sonda, siendo los electro-
nes emitidos, reflejados o transmitidos por una regién de didmetro
superior a la sonda (difusién en la muestra, ver anteriormente).

2.) Microscopio de reflexién. (modo global). Se forma la imagen con
los electrones difundidos por la muesira; como sufren en el curso de
los procesos de difusién pérdidzs de energia de valor medio AE,
resultan una dispersién energética, que produce una pérdida de
resolucién seguida de aberraciones cromiticas, salvo que se a-
gregue un filtro de velocidades !

d- ¢ o« (&8/ )

donde C. es la constante de aberracién eromaitica de valor cer-
cano a la distancia focal. En los aparatos estudiados d * 300 A.

3.) Microscopio de emisién. Se dice que el objetivo es a "inmersién'',
pues como el objeto es una de las partes del mismo, estd a un po-
tencial diferente del que posee el plano imagen (microscopio elec-
trénico de fotoemisién, termoemisién, analizador i6nico de
Castaing-Slodzina, etc.).

También la aberracién cromdtica limita la resolucién: las particu-
las son emitidas con una cierta dispersion energética, y en particular,
un cierto componente tangencial de la energia. Sea ¢, la energia media
de las particulas emitidas y E, el campo eléctrico acelerador. Se en-
cuentra para las particulas emitidas con un dngulo . respecto del eje,
un disco de aberracién cromaitica (en el plano objeto).

<§H -gf Sen & [ {- ¢os O(o)
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Tomando el caso mds desfavorable Xo= TM/2y du é/E
Ejemplo: Eg = 50.000 Volt/cm la emisién termoeléctrica ;’;_01/ glel/

a 4100°k y d- 2000 A

En emisién secundaria
@00 26V | =04 U
Para mejorar el poder separador, reduciendo los efectos croméi-
ticos se puede:

Operar sobre ﬁ; (bajar T1, utilizar la fotoemisién).

Incrementar E, (iffcil: riesgos de rotura, accién de Eg
sobre las particulas incidentes si éstas estdn cargadas).

Limitar o , es decir detener a las particulas rdpidas que
son emitidas bajo un 4ngulo elevado, colocando un diafragma
en el plano imagen (en detrimento de la luminosidad del sis-
tema). Asi se han obtenido resoluciones mejores que 100 A
con el microscopio de fotoemision.
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