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I INTRODUCCION

El objeto de estos apuntes es dar una breve idea acerca del funcionamiento
de un microscopio electrénico, y de las posibilidades que ofrece esta técnica, Se
pretende familiarizar al lector que no ha tenido experiencia previa en esta mate-
ria, primero, con el funcionamiento bdsico de un microscopio electrénico moder-
no, incluyendo una descripcién de los distintos elementos que lo constituyen, En
segundo lugar, y después de una descripcién del fenomeno de difraccién, se dan las
bases para la interpretacion de iméigenes en la aproximacién llamada cinematica.
Finalmente se discute el contraste presentado por una serie de defectos que apare-
cen frecuentemente en muestras cristalinas.

I.1. BIBLIOGRAFIA

La bibliografia en la materia es actualmente muy amplia, El texto mds com-
pleto, que puede considerarse como una enciclopedia en el tema, es '""Electron
Microscopy in Thin Crystals" Hirsch, Howie, Nicholson, Pashley y Whelan
/Butterworths, 1965/, Un texto también completo, aunque mas resumido que el an-
terior, es '"Microscopie Electronique des Lames Minces Cristallines'", G. Saada,
/Masson, 1966/ .

Para un buen entendimiento de la formacién de imigenes en un microscopio
electrénico, asi como para el estudio del contraste en sustancias cristalinas y amor-
fas, se recomienda " Fundamentals of Transmission Electron Microscopy', Robert
D. Heidenreich, /Interscience, John Wiley, 1964/ .

Finalmente, las distintas técnicas de preparacién de muestras cristalinas
y réplicas de distinto tipo, asi como una buena descripcién del funcionamiento de
un microscopio electrénico, se pueden ver en ""Techniques for Electron Microscopy'
/Editado por Desmond Kay, Blackwell, 1965/ .

I[.2. ANTECEDENTES DE LA MICROSCOPIA ELECTRONICA

La historia de la Microscopia Electrénica es muy reciente, esti bastante
bien definida, e incluye a un nimero considerable de investigadores de primera li-
nea. El actual estado de desarrollo del microscopio electrénico es el resultado de
una sucesién de descubrimientos experimentales y evolucién de conceptos teéricos.
Se puede decir que todo comenzd con las experiencias de J,J, Thomson | quien en
1897 determiné la relacién entre la carga e y la masa m de los electrones. Poste-
riormente, en 1913, otro experimento fundamental permitié conocer la carga abso-
luta e del electrén, con lo cual la masa m quedaba también determinada. Esta fué
la cldsica experiencia de la gota de aceite de Millikan, El conocimiento de los va-
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lores de e y m., de la fuerza magnética que 2ctiz sobre un elecirén en movimiento
y de la aceleracién electrostdtica en un campe =léctrice, fueron datos suficientes
para encarar el disefio de lentes electrénicas. Asf en 1926 Busch construyo la pri-
mer lente magnética.

En el periodo siguiente a los experimentcs de Thomson, también hubo gran-
des progresos en el campo tedrico. Lorentz predijo la dependencia de la masa de
una particula en su velocidad, v Iz misma relacién fué obtenida por Einstein a par-
tir de su teorfa de lz relatividad. Esta correccién de lz masz es fundamental para
el disefio de microscopios electrénicos que operan con potenciales de aceleracion
de mis de 100 kV, Digamos & titulc de ejemplo que 2 100 kV la correccion de la
longitud de onda por efectes relativisticos es ya de un 5%.

Por otro lado ya se sabia que la radiacifn tenia propiedades de particulas
o corpisculos tal como lo evidenciaban los efectos Compton y fotoeléctrico, a la
vez que exhibfa propiedades ondujatorias reveladas por fendmenos de difraccion e
interferencia. En 1924 De Broglie propuso su teorfa de que la materia poseia tam-
bién naturaleza ondulatoria, y que la longitud de onda ), 2sociada a toda particula
de impulso p estaba dada por la relacién
A= bh
P
donde h es la constante de Planck. Esta relacién fué comprobada experimentaimen-

te en 1927 por Davisson y Germer. Estos autores observaron que lz incidencia de

un haz de electrones sobre lz superficie de un cristal de niquel daba origen a varios
haces que se propagaban desde esz superficie. Esta fué lz experiencia que puso en
evidencia la difraccién de los electrones por una sustanciz cristalina. Es interesan-
te sefialar que en el mismo ndmero de iz revista Nature en el que Davisson y Germer
publicaron sus resultados, también Thomson y Reid publicaron sus experiencias so-
bre la difraccién de electrones 2 través de ldminas delgadas cristalinas. Es asi que
posteriormente Davisson y Thomson compartieron el premio Nobel por sus descu-
brimientos.

En el afio siguiente, 1928, Bethe publicé una teoria ondulatoria mediante la
cual describia el movimiento de un electrdn en un cristal, que constituys la base
de la teoria dindmica de !a difraccién de electrones.

En definitiva, se puede decir que el primer microscopio electrénico con len-
tes magnéticas fué el construido por Knoll y Ruska en 1932, Las leyes de la Gptica
geométrica que se habian establecido para la radiacidn visible, resultaron también
aplicables al caso de los electrones y de esta manera la Gptica electrénica avanzé
réapidamente, Marton en 1934 construyé un microscopio con el cual obtuvo las pri-
meras micrografias electrénicas de sustancias biolégicas, El primer instrumento
que funcioné en América fué construido por Prebus y Hillier en la Universidad de
Toronto. Posteriormente Hillier y Marton, en la Radio Corporation of America,
produjeron el EMB, primer instrumento comercial que aparecié en los Estados Uni-



dos., Al mismo tiempo von Borries y Ruska desarrollaron en Alemania un prototi-
po que fué manufacturado en escala comercial por Siemens-Halske, Es interesante
notar que este instrumen.to, base del posterior Siemens Elmiskop I, poseia un po-
der de resclucién de 20 A ya antes de la segunda guerra mundial.

Actualmente un gran nimero de compaiias fabrican microscopios electré-
nicos, entre las que se cuentan Hitachi, Philips, JEM, AEI, etc. Los potenciales
aceleradores de que disponen estos instrumentos estin generalmente comprendidos
entre 100 y 200 kV. Para la observacién de mayores espesores, como es comin en
el caso de los aceros y las muestras biolGgicas, se dispone ya en el comercio de
microscopios de hasta 1000 kV, y existen prototipos de 2000 kV en funcionamiento,

I.3. EN QUE CONSISTE UNA OBSERVACION AL MICROSCOPIO ELECTRONICO

Una micrografia electrénica es sencillamente un registro de las intensida-
des (cantidad de electrones) transmitidas a través de la muestra observada. En la
Figura I.1, se detallan esquemditicamente las bases del funcionamiento de un mi-
croscopio electrénico, Un haz de electrones monoenergéticos distribuidos unifor-
memente sobre una cierta seccién, incide sobre la muestra. Estos electrones son
absorbidos de manera diferente segiin la parte de la muestra que atraviesan, dando
origen por lo tanto a una distribucién de intensidades, o imagen electrénica, que de-
pende directamente de la naturaleza de ia muestra. La funcién del sistema de lentes
magnéticas es reproducir en la pantalla final esta distribucién de intensidades au-
mentada convenientemente, EI objeto primordial de la microscopia electrénica es
relacionar esta imagen electrénica, o contraste como se denomina generalmente,
con la naturaleza y estructura de la muestra observada.

Respecto del mecanismo mediante el cual los electrones son removidos del
haz central, es decir el mecanismo por el cual se produce el contraste, diremos
que existen dos mecanismos fundamentales y que pasaremos a detallar.

1.3.1., Contraste por difusién

Para fijar ideas supongamos que la muestra de la Figura 1,1, esti compues-
ta por un material amorfo que contiene en su interior una particula, también amor-
fa, compuesta por un material mds ""denso', es decir que puede difundir electrones
més ficilmente., Es inmediato entonces que las zonas del haz electrénico que corres-
ponden a esta particula perderdn més electrones que sus alrededores, y el contraste
correspondiente serid una zona oscura en medio de un fondo més claro. Es obvio tam-
bién que la forma geométrica de la zona oscura es una imagen fiel de la seccién de la
particula segin un plano normal al haz incidente.

Ahora bien, es necesario aclarar que la relacién entre contraste y estruc-



tura no es necesariamente Gnico. El contraste que hemos puesto como ejemplo tam-
bién podria interpretarse como proveniente de una muestra compuesta por un mate-
rial amorfo (nico que tuviera una "protuberancia’ de seccién igual a la observada en
una de sus superficies . Queremos sefialar con ésto que en cada caso habrd que inter-
pretar convenientemente cada micrografia electronica, y que en caso de ambigiiedad
o indeterminacién, serd necesario recurrir a técnicas complementarias., Lo que se
suele hacer generalmernte es obtener un diagrama de difraccion de electrones junto
con la imagen, ya que ésto es inmediato en un microscopio electrénico moderno, Si
la informacién asi obtenida no es adn suficiente, habrd que emplear técnicas de di-
fraccién de rayos X, microsonda electrénica, etc.

En resumen, el mecanismo de contraste por difusi6én es el mds obvio de to-
dos, y fué en base a éste que se interpretaron todas las experiencias realizadas has-
ta mis o menos el afio 1940. Digamos también que éste es efectivamente el origen
del contraste que se observa en cuerpos amorfos, toda clase de réplicas de superfi-
cies, y en la mayor parte de las sustancias biolégicas.

1.3.2. Contraste por difraccién

En 1940 von Borries y Ruska observaron que ciertas imé4genes electronicas
del 6xido crémico presentaban distribuciones de intensidad que no estaban de acuer-
do con la interpretacién basada en el contraste por difusién, Posteriormente nume-
rosos autores informaron sobre imdgenes anémalas similares. Un factor comfn ca-
racterizaba estas experiencias: las sustancias observadas eran todas cristalinas en
mayor o menor grado. Hablamos mencionado anteriormente que un haz de electro-
nes incidente sobre una muestra cristalina daba origen a una serie de haces difrac-
tados. Para explicar més detalladamente los contrastes observados, serd necesa-
rio tener en cuenta la influencia de estos haces en la formacion de la imagen elec-
trénica.

En la Figura I.2. se muestra esquemdticamente el origen del contraste por
difraccién., Supondremos, para simplificar, que la lamina cristalina estd orienta-
da de tal manera que existe un solo haz difractado. Si se inserta una apertura de
manera que solamente el haz transmitido sea amplificado por el sistema de lentes
subsiguiente , tendremos en la pantalla final una imagen que llamaremos de campo
claro. El contraste aqui es producido por las diferencias en las intensidades difrac-
tadagpor las distintas zonas de la limina observada. La intensidad difractada local-
mente, es decir la cantidad de electrones que son removidos del haz incidente y pa-
san al haz difractado, es una funcién de la estructura de la muestra.

Para fijar ideas, vemos cual es el contraste producido por un defecto cris-
talino sencillo, como es el caso de una dislocacién de borde. Podemos considerar
una dislocacién de este tipo como un plano extra (ver Figura 1.3.) en una familia
dada de planos del cristal. Supongamos ademéis que los planos estdn orientados de
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tal manera que el dngulo © que forman con la direccién de los electrones inciden-
tes sea ligeramente mencr que el 4ngulo Oy de Bragg. (Digamos aqui simplemen-
te que una familia de plancs cristalinos de espaciado d d4 origen a un fuerte haz
difractado si su orientacién respecto del haz incidente, de longitud de onda X , es
tal que se cumple la ley de Bragg 2 d sen g = A ; ver mds adelante seccion IV,
5.5.).

La intensidad electrénica transmitida en regiones alejadas de la dislocaci6n
tendrd un cierto valor constante, que dependeri de las condiciones particulares de
la observacién. Ahora bien, las regiones mis cercanas a la dislocacién comienzan
a sentir su infiuencia y los planos cristalinos comienzan a deformarse. En particu-
lar las distorsiones a la izquierda son tales que colocan a una parte de los planos
en la posicion de Bragg. Estas regiones por lo tanto dardn origen a un fuerte haz
difractado y la intensidad transmitida ser4 asi menor a la izquierda de las lineas
de dislocacién, En otras palabras, el contraste que presenta una dislocacién de es-
te tipo en las condiciones de difraccién mencionadas, en campo claro, es una linea
oscura desplazada a un lado de la misma, La dislocacién se hace visible debido al
hecho de que su presencia altera localmente las condiciones de difraccién del cris-
tal en el que se encuentrz. Si se varfan estas condiciones (por ejemplo rotando el
cristal) se altera consecuentemente la imagen de la dislocacién, e incluso ésta pue-
de llegar a desaparecer completamente, Los criterios de visibilidad de dislocacio-

‘nes se discuten mis adelante en la seccién V.4.3, Digamos finalmente aqui que
imagen y difraccién estan de esta manera ntimamente relacionados, y que el cono-
cimiento del diagrama de difraccién es fundamental para la interpretacién de toda
imagen obtenida en un microscopio electrénico.
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Fig. 1.1. Esquema de la formacién de una imagen electrénica. Un haz de
electrones incide sobre la muestra. Los electrones son absorbidos de ma-
nera diferente segin la parte de la muestra que atraviesan, dando origen a
una distribucién de intensidades, o imagen electrénica, o contraste. La fun-
cién del sistema de lentes magnéticas es reproducir en la pantalla final esta
distribucién de intensidades aumentada convenientemente.
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Fig. 1.2, Contraste por difraccién, campo claro, El contraste es produci-
do aquf por las diferencias en las intensidades difractadas por las distintas
zonas de la l4mina cristalina observada,
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Fig. 1.3, Contraste producido por una dislocacién de borde, Las distorsio-

nes a la izquierda de la misma son tales que colocan a los planos cristalinos

en la posicién de Bragg. Estas zonas dardn origen a un fuerte haz difractado,

y la intensidad transmitida serd menor a la izquierda de la linea de dislocacidn,



Vista general del microscopio Philips EM300 instalado en el
Departamento de Metalurgia de la CNEA. La resolucién m4-
Xima del instrumento es de 3,5 A - Foto: N.J, Marcone,
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IT OPTICA GEOMETRICA - LENTES

I1.I. NOCIONES ELEMENTALES SOBRE FORMACION DE IMAGENES

La manera méis directa para comenzar a estudiar los mecanismos de forma-
ci6n de iméigenes, es considerar el caso ideal de una lente deigada, sin aberracione:
sobre la cual incide un haz de radiacién monoenergética (luz monocromdtica, en el
caso 6ptico). Si el d4ngulo 5 comprendido entre el eje Optico y la direccién de los ra
yos que forman la imagen es suficientemente pequefio, de manera que valga la apro-
ximacién

sen@ 2R

se puede demostrar que se obtiene una imagen fiel del objeto, sin ningtn tipo de dis-
torsiones, A cada punto del plano objeto le corresponde un punto en el plano imagen
de manera que la imagen estd perfectamente definida, La imagen producida por es-
tos rayos praxiales se ilama Gaussiana, y es laimagen ideal a partir de la cual se
miden las distintas aberraciones de las lentes reales.

Consideremos aqui solamente el caso de lentes delgadas convergentes. Una
lente convergente se caracteriza definiendo la posicién de dos puntos principales,
que tienen las siguientes propiedades .

El punto focal imagen es el punto en el cual convergen todos los rayos de un
haz que incide paralelo al eje 6ptico, Figura II.1 (a).

Inversamente, todo rayo que pasa por el punto focal objeto, emerge para-
lelo al eje 6ptico, Figura II.I (b), La distancia desde un punto focal al centro de la
lente se denomina distancia focal,

Se puede demostrar también que todo haz de rayos pralelos entre si, foca-
liza en un punto de un mismo plano, llamado plano focal imagen, o plano principal
imagen. Como caso particular, un haz de rayos paralelos al eje 6ptico, como ya
hemos dicho, focaliza en el punto focal imagen. Por lo tanto el plano focal imagen
contiene a dicho punto, ver Figura II.I, (c).

Con estos elementos es posible determinar la imagen de un objeto dado. En
general es suficiente considerar soélo tres rayos principales, ver Figura II.I. (d) :

1) Rayos paralelos al eje optico.
2) Rayos que pasan por el centro de la lente.
3) Rayos que pasan por el punto focal objeto.

Veamos dos ejemplos .
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a) Objeto situado a una distancia L de la lente, tal que f< L < 2f, Figura
II.2. ().

Determinando las trayectorias de los rayos principales se puede obtener la
posicién de la imagen. Esta es real, invertida, y aumentada. La férmula
de los focos conjugados relaciona las distancias objeto a imagen con la dis -
tancia focal de la lente

4 1 1
—_—t — = —
L k! §
El aumento M de la imagen estd dado por
i
T
9] s
Se puede también ver ficilmente que cuando mas cerca estd el objeto del
punto focal objeto, tanto mayor es el aumento de la imagen.

b) Objeto situado a una distancia L. < f, Figura I1.2. (b).

En este caso la imagen no estd invertida, pero es virtual. En éptica éste es
el cldsico ejemplo de la lente de aumento, o lupa, Hemos mencionado este
segundo ejemplo s6lo para una mayor familiarizacién con los métodos de con
truccién de imagenes, pero este caso no se presenta en microscopia electré:
nica.

II.2, LENTES MAGNETICAS

Una lente magnética consiste esencialmente en una pieza polar situada den-
tro de un arrollamiento por el cual se hace circular una corriente I . La performa
ce de la lente, depende de la homogeneidad del campo magnético H resultante, que ¢
su vez estd relacionado directamente con la geometria de las piezas polares, y la
estabilidad de la corriente I

El movimiento de un electrén en un campo magnético H se describe median-
te la mecdnica cldsica, teniendo en cuenta que la fuerza que es ejercida sobre un e-
lectrén de carga e y velocidad V es

= waly
Fs e -\? x H
Esta fuerza es constantemente perpendicular a la direccién del movimiento
y por lo tanto solamente la direccién de la velocidad es modificada, pero no su mé-
dulo, Esto es equivalente a decir que el campo magnético no efectia trabajo sobre

una carga moévil, Un electrén de 100 kV de energia que entra en el campo de una len-
te magnética, sale con la misma energia de 100 kV .
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Fig, I1.1, Formacién de imédgenes por Lentes Convergentes.
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(a)

/

(b)

Fig ., II1.2. Construccién de imdgenes de un objeto dado, considerando las
trayectorias de los rayos principales.



No entraremos aqui en detalles respecto de las ecuaciones de movimiento,
que pueden ser encontradas en los textos corrientes. S6lo mencionaremos que los
electrones que entran en una lente formando un dngulo B pequefio con el eje optico,
son focalizados por €l campo magnético H existente dentro de la pieza polar, de
manera anidloga a lo que sucede en el caso 6ptico, Figura I1.3, La distancia focal
f (en cm) de una lente magnética esté relacionada con ia energia E (en electrdn volts)
y la componente H; del campo magnéiico (en oersteds) segin el eje z, mediante la
féormula

Si I es la corriente que circula por las bobinas de la lente, y V es el poten-
cial mediante el cual son acelerados los electrones, entonces se puede ver ficilmen-
te que

es decir que la lente se hace mds poderosa (menor distancia focal) aumentando la
corriente I .

Ademi4s,la componente radial de la velocidad del electrén hace que la tra-
yectoria sea helicoidal, centrada en el eje Optico. La imagen producida por la len-
te, por lo tanto, ademds de invertida estd rotada en un cierto dngulo ® respecto
del objeto. Este dngulo depende de las condiciones en las cuales se opera el micros-
copio. En radianes, © estd dado por

z imagen
] = 0'1]; 8 Hz dz
z objeto

Si nos olvidamos de esta rotacién, el comportamiento de una lente magné-
tica es similar al de una lente 6ptica. La imagen es real e invertida, y son validas
todas las leyes, propiedades y métodos de construccién de imdgenes que hemos
mencionado anteriormente. Igualmente las desviaciones del comportamiento ideal,
y las observaciones se estudian de la misma manera en ambos casos. En las si-
guientes secciones nos ocuparemos brevemente de las principales aberraciones
que pueden afectar a las lentes reales, tanto 6pticas como electronicas, y sus efec-
tos sobre las imagenes.

III.3. ABERRACIONES

Como en todo sistema 6ptico, la calidad de la imagen final estd dada direc-
tamente por la calidad de la lente objetivo. Toda imperfeccién en la primera ima-



.18.

gen dada por esta lente seri aumentada por el sistema de lentes subsiguiente, y
por lo tanto la lente objetivo es la que deber4 tener sus aberraciones corregidas
al mdximo posible. En cambio un defecto cualquiera de la lente proyectora no es-
td sujeto a ningn aumento posterior ¥y no repercute priacticamente en la calidad
de la imagen,

II1.3.1, Aberracién esférica

La aberracién esférica constituye la mayor imperfeccién de una lente mag-
nética. Hasta el presente no existen maneras eficaces de corregirla. Aquf se pre-
sente una diferencia con la éptica comin, dado que no existen lentes magnéticas
divergentes. En el caso de la luz visible, una apropiada combinacién de lentes con-
vergentes y divergentes de distintas caracteristicas, permite corregir apreciable-
mente las aberraciones esférica y cromaitica,

La aberraci6n esférica proviene del hecho que no todos los rayos origina-
dos en un mismo punto objeto son desviados de la misma manera. En efecto, en
una lente real los rayos que emergen formando dngulos mayores con el eje Optico,
son més desviados que aquéllos mds préximos a dicho eje. Esta situacion est4 es-
quematizada en la Figura II.4, Los electrones que salen de un punto P del objeto
formando un dngulo of con el eje éptico, interceptan el plano imagen gaussiano a
una distancia

Ari & M CS 0‘3

del punto imagen gaussiano P' , que serfa la imagen de P si no existiera aberracién
alguna. M es el aumento de la lente objetivo. Es decir que por cada punto en el ob-
jeto, en el plano imagen tenemos un circulo de confusién de radio Arj . El parime-
tro Cg es la constante de aberracién esférica, y sus dimensiones son de longitud.
Para objetivos de alta resolucién Cg es del orden de 2 mm, Un valor tipico de o
es 5x 1073 rad., y por lo tanto

Art 5 x(5x1033 = 254
M

es decir que el circulo de confusién (en el plano objeto) tiene ya un diimetro de SK
solamente debido a la aberracién esférica de la lente objetivo, Notemos también
que Cg es siempre positivo para una lente magnética. Los rayos que emergen for-
mando dngulos mayores son focalizados antes del plano imagen gaussiano.

I1.3.2, Astigmatismo

El astigmatismo tiene su origen en el apartamiento de la simetria de revo-
luci6n de una lente. En el caso 6ptico, una variacién en el radio de curvatura de
la lente da origen a esta aberracién. En el caso magnético, cualquier inhomogenei-
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Fig. 11.3. Esquema de una lente magnética. La pieza polar estd situada
dentro de un arrollamiento por el cual circula una corriente I. Hz es la
componente segin z del campo magnético resultante.
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Fig. I1.4. Aberraci6n esférica. Los rayos que salen de un punto P del

objeto formando un dngulo © con el eje 6ptico, interceptan el plano ima-

gen gaussiano a una distancia Ar; del punto imagen gaussiano P', que

serfa la imagen de P dada por una lente sin aberraciones. Por cada pun-

to del objeto, en el plano imagen se tiene un circulo de confusién de radio Ar; .
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dad en la manufactura de las piezas polares, la contaminacibn introducida por el
haz sobre los bordes de las aperturas, o cualquier particula magnética extrana,
dar4 origen a una distorsién de la simetrfa cilindrica de! campo magnético, y en-
tonces tendremos la situacién que se detalls esqueméticamente en la Figura II.5.

El astigmatismo hace que las distancias focales efectivas sean distintas se-
gin que los rayos estén situados en dos planos perpendiculares entre si, Para te-
ner una idea de los érdenes de magnitud, digames que para obtener una resolucién
de alrededor de 53, y suponiendo que la dnica aberracion existente es la de astig-
matismo, las piezas polares que constituyen la lente magnética objetivo tendrian
que estar trabajadas con una precisién de 1/20 y . Dado que de ninguna manera es
posible obtener esta precisién, lo que se hace es introducir un dispositivo llamado
astigmador, Este consiste esqueméticamente en cuatro pequefias bobinas que pue-
den producir un campo magnético variable, que se ajusta de manera tal de producir
un campo magnético igual y de sentido opuesto 2l producido por las inhomogeneida-
des de construccién de las piezas polares. En los microscopios actuales la lente
condensadora también tiene este dispositivo para corregir el astigmatismo en el
sistema de iluminacion,

I.3.3. Aberracién cromitica

Si los electrones incidentes sobre la muestra tienen un cierto rango de ener-
gfas, tendremos aberracién cromitica. Los electrones que al atravesar la muestra
han perdido parte de su energia, serin mis desviados por el campo magnético de
la lente, y como en los casos anteriores, por cada punto en el plano objeto tendre-
mos un cierto cfrculo de confusién en el plano imagen. El caso es andlogo al mi-
croscopio 6ptico con iluminacién de luz blanca donde cada longitud de onda (color)
es refractada de manera diferente por el materisl de la lente.

Se demuestra ficilmente que el radio del circulo de confus i6tn esti dado por:

Ar;,: MC;QCQE
E

donde AE/E es Iz pérdida relativa de energfla de los electrones transmitidos,
ol es el mismo 4ngulo definido en I1,3,1, M el aumento de la lente, y Cc la lla-

mada constante de aberracién cromética. Sus unidades son de longitud, y el valor

numérico muy proéximo al valor f de la distanciza focal de la lente considerada.

11.3.4, Aberracién por difraccibén

Hemos ya mencionado que no existen maneras convenientes para reducir la
aberracién esférica de una lente magnética. La Gnica manera de disminuirla es in-
troduciendo aperturas que limiten el 4ngulo o , definido en la Figura II.4. Pero
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entonces tenemos que considerar también una nueva aberracién introducida por es-
ta apertura, llamada aberraci6n por difraccién, Esta tiene en cuenta el hecho de
que toda radiacién se difracta al pasar por un obst dculo, en este caso la apertura,
y da origen a un nuevo circulo de confusién de radio

A . 061 X
oc

donde A esla longitud de onda de De Broglie del haz electrénico incidente, Se
ve inmediatamente que los efectos de difraccién aumentan al disminuir el dngulo
S mientras que la aberracién esférica disminuye con la apertura del haz. Por
lo tanto debe existir una semiapertura & éptima para la cual la aberracién com-
binada Ar es minhima

-y %

O‘qﬂ' = A )\1“ CS Ar;,,in =B l.,“ Cs

Las constantes A y B son en general del orden de la unidad. Este es el cri-
terio seguido en la eleccién de aperturas en un sistema optico, Un valor comin pa-
ra el angulo de semiapertura o , es alrededor de 5 x 10-3 rad (0,39), que se ob-
tiene con una apertura de objetivo de unos 40 p de didmetro, El valor de Ar,,
resulta entonces de orden de unos pocos A.

II.,4. PODER DE RESOLUCION DE UN MICROSCOPIO ELECTRONICO MODERNO

No hemos considerado en esta dltima discusién el astigmatismo remanente
que puedan tener las piezas polares. Teniendo en cuenta este hecho, y con los me-
jores sistemas de correccién existentes hasta el presente, se puede obtener una re-
solucién de unos 5 & en los microscopios modernos. En particular el Philips EM
300 garantiza un poder separador de 10 & en condiciones normales, y de 3,5 & o-
perando en médxima resolucién,

En la prictica la aberracién croméitica que ya hemos mencionado puede lle-
gar a ser el factor que limita el poder de resolucién. Cuando un haz de electrones
de alta energia incide sobre una muestra, puede tener lugar una serie de interac-
ciones, como por ejemplo la entrega de una cierta energfa para excitar niveles
mis altos de energia de los dtomos de la muestra. El electrén incidente es por lo
tanto desviado, y sufre um pérdida de energia que depende de la naturaleza espe-
c ifica del proceso de colisién. Existen evidencias experimentales de pérdidas de
energia de unos 20 eV para una energfa incidente de 100 kV, Esta pérdida se tra-
duce en un circulo de confusi6n por aberracién cromética de unos 25 & . Se plantea
inmediatamente una duda. Como es entonces posible obtener un poder de resolucién
de 547 La respuesta es que en muestras amorfas, peliculas de carbén, muestras
biolégicas, etc., la resolucién real nunca alcanza este valor, debido fundamental-
mente a las pérdidas de energfa por difusién ineldstica. Este hecho deberi tenerse
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muy en cuenta cuando se observan réplicas de carbono.

Sin embargo, en muestras cristalinas la propagacion de electrones se rea-
liza de manerz diferente, y existen mecanismos de propagzcién mediante los cua~
les los electrones incidentes pueden ser transmitidos muy fécilmente a través de
la l4mina. De esta manera las pérdidas de energfa son mucho menores, y €s posi-
ble obtener una resolucién del orden de unos pocos Angstrom,

1.5, PROFUNDIDAD DE CAMPO Y PROFUNDIDAD DE FOCO

Ls profundidad de campo D es la mdxima distancia en profundidad con que
pueden estar separados dos puntos, para que sus imigenes aparezcan simultinea-
mente en foco, Para todos los puntos del espécimen situados en un rango menor que
D, el ensanchamiento de la imagen debido a ia no-focalizacién es menor que la re-
solucién del sistema, y por lo tanto se consideran que estin en foco'", En condicio-
nes normales de un microscopio electrénico, D es préximo a los 4000 A. Como ge-
neralmente se trabaja con l4minas cuyo espesor no es superior a los 3000 A, se ve
que si una parte de la muestra estd en foco, también lo estin las demis. Es decir
que efectivamente lo que se tiene en la pantalla final de un microscopio electrénico
es una proyeccién de los detalles de todo el espesor de la muestra observada. Esto
no sucede en un microscopio éptico de gran aumento, donde se usan grandes apertu-
ras, y por lo tanto la profundidad de campo es pequeflz respecto al campo de obser-
vacién . Es interesante comparar el hecho de que en microscopia 6ptica la profundi-
dad de campo es del orden del poder de resolucién, mientras que en el caso electrdo-
nico es 500 a 1000 veces mayor.

La profundidad de foco es la profundidad, en el espacio imagen, correspon=-
diente a la profundidad de campo D en el espacio objeto. Dados los grandes aumen-
tos totales de un microscopio electrénico, la profunidad de foco se puede considerar
infinita. El resultado prictico es que la imagen puede ponerse en foco en la pantalla
fluorescente, y resultari también en foco al registrarse en una placa fotogréfica que
puede estar situada varios cent!metros por debajo de la pantalla, Lo mismo ocurre
si se coloca unapelicula fotogrifica a una cierta distancia por encima de la misma,

En particular el Philips EM 300 tiene una cimara de pelicula de 35 mm situada por
encima de la pantalla, cuyoc aumento es 0,33 veces el aumento de la imagen en la pan-
talla, y un sistema de placas situadas por debajo, cuyo aumento es 1,14,

I1.6. CANON ELECTRONICO

11.6.1. Filamento emisor - Cilindro de Wehnelt

El primer elemento del sistema 6ptico deun microscopio electrénico es la
fuente emisora de electrones. Esta es un filamento de tungsteno, calentado al ro-
jo blanco por medio de una corriente eléctrica. El filamento estd rodeado por un
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cilindro llamado de Wehnelt, que se mantiene a un potencizal ligeramente negativo
respecto de filamento, Figura I1.6. Este potencial estd regulado por un circuito
automético controlado.a su vez por la corriente electrénica emitida,

Para corrientes de calentamiento bajas, los electrones comienzan a emitir-
se desde ciertas regiones del alambre de tungsteno. En estas condiciones el potencial
del cilindro de Wehnelt se mantiene muy bajo, y éste casi no tiene efecto alguno,

Una regién extensa del filamento contribuye a formar el haz electrénico, y la fuen-
te dista mucho de ser una fuente puntual, Cuando se aumenta un poco més la tempe-
ratura del filamento, aumenta consecuentemente el 4rea que emite electrones, y la
situacién es aparentemente peor. Pero es aquf que el Wehnelt comienza a funcionar
realmente. El circuito automético aumenta el potencial negativo del cilindro respec-
to del filamento, y el campo eléctrico resultante tiene un doble efecto, En primer
lugar reduce el 4rea efectiva a partir de la cual los electrones serin posteriormen-
te acelerados para formar el haz incidente. Por otro lado el campo eléctrico tiene
una geometria tal que focaliza a los electrones provenientes de esta 4rea reducida en
un punto situado ligeramente por debajo de la punta del filamento. Este punto de en-
trecruzamiento constituye la fuente efectiva de electrones para el sistema Optico sub-
siguiente ,

En estas condiciones de operacién, un aumento adicional de la temperatura
del filamento no tiene mayor efecto en la intensidad del haz . Por lo tanto, una vez
obtenida esta especie de saturacién, no debe incrementarse més la corriente cale-
factora del filamento. En caso contrario el inico efecto serd disminuir la vida Gtil
del filamento, sin ninguna ventaja adicional. Digamos finalmente que el valor de la .
corriente de filamento necesario para aicanzar la saturacién puede variar ligera- :
mente con el tiempo de uso, y es por lo tanto conveniente verificar el punto de ope-
racién correcto de tiempo en tiempo.

II.6.2, Potencial acelerador

Los electrones emitidos por el filamento son posteriormente acelerados por
un potencial constante, que en el caso del microscopio Philips EM 300 puede variar-
se a intervalos de 20 kV, entre un valor minimo de 20 kV y un méximo de 100 kV
Dentro de este rango la variacién de la longitud de onda de los electrones no es tan
grande como para afectar apreciablemente el poder de resolucién del instrumento.
Por lo tanto la seleccién del voltaje depende fundamentalmente de la muestra obser-
vada y del contraste que se desea obtener.

Un haz de mayor energia permitird observar detalles del interior de una mues -
tra de gran espesor, que podrian ser indetectables con un haz de baja energia. Pero
por otro lado, la difusién de electrones por un objeto dado disminuye al aumentar el
potencial acelerador. De esta manera en una muestra delgada el contraste entre sus
distintas partes aumenta al disminuir el potencial ace}erador. Por lo tanto la obser-
vacién de muestras de espesor menor que unos 1000 A, como es el caso de muestras
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biolégicas o réplicas de carbonc, se realiza mis eficientemente con voltajes de a-
celeracién més bien bajos. Por el contrario, en muestras de mayores espesores,
o sustancias cristalinas en general, es conveniente trabajar con un haz de mayor
energia. Aunque esta eleccién significa una cierta disminucién del contraste, se
obtiene en cambio unz mayor penetracién y unz mayor resoluc ion.

Conviene mencionzr también que al operar con potencizles més altos se au-
menta considerablemente el brillo de la imagen en la pantalls final de observacidn.

I1.6.3. Intensidad del haz

Ls intensidad final del haz electrénico puede variarse alternando el poten~-
cial de polarizacién delcilindro de Wehnelt. Aumentando lz intensidad del haz emi-
tido; aumenta la densidad de eorriente sobre el espécimen y par lo tanto, la ilumi-
nacién de la imagen final. Para operar con aumentos muy altos, o para observar
muestras de gran espesor, es necesaria unz mayor intensidad de haz. Pero en ge-
neral, por problemss de irradiacién de la muestra, el criterio que se sigue es el
de mantener la intensidad més baja posible, compatible con un brillo adecuado en
la imagen final. En los dltimos afios se han utilizado con resultados muy satisfac-
torios filamentos de puntas muy agtdas, que permiten obtener un gran brillo de i~
magen, con una intensidad de haz muy pequefiz.

II.7. CONDENSADOR

La funcién del sistema de lentes condensadores es "iluminar' una cierta re-
gién de la muestra. En otras palabras, producir un haz de el ectrones paralelo y
concentrado que incida directamente sobre el espécimen.

El sistema de iluminacién antiguo, con una sola lente condensadora, proyec-
taba sobre el espécimen una imagen del filamento reducida en un factor de alrededor
de 2/3. Es decir que para un filamento normal que emite electrones eén una zona de
unos 90 p de didmetro, la regién del espécimen iluminada por este condensador
era de unos 50 a 60 g . Notemos que normzlmente la regién observada de una mues-
tra estd comprendida entre unos 5y 20 p . Con el sistema de condensador simple,
adem4s del bajo rendimiento desde el punto de vistz Optico, se introducfa una con-
taminacién indtil en regiones de la muestra que no estaban siendo observadas. Ade-
m4s por problemas de calentamiento de la muestra, es también necesario reducir
al minimo el 4rea iluminada por €l haz. '

La introduccién del sistema de doble condensador fué asf un gran adelanto
para la microscopia electrénica, y actualmente es un elemento comin de todo ins-
trumento moderno.
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II.7.1, Ventajas de un sistema de doble condensador

En la Figura II.7. se detalla esquemiticamente el funcionamiento de este
sistema. El primer condensador, generalmente una lente de gran peder, proyec-
ta una imagen del filamento’ demagnificada en un factor 100, El segundo condensa--
dor proyecta a su vez esta imagen sobre el espécimen aumentada aproximadamen-
te dos veces, dando una demagnificacién total de alrededor de 50. El tamafio resul-
tante del haz es por lo tanto de alrededor de 2 ¢ . Ademis variando la excitacién
del condensador 2 es posible variar el tamaifio final de l4 zona iluminada, pudién-
dose variar su didmetro enfre el tamafio minimo de 2 H continuamente hasta un va-
lor méximo de 60 y .

En resumen, las ventajas introducidas por el sistema de doble condensador

son:

1) Solamente el drea cbservada es iluminada, por lo tanto las demés regiones
adyacentes no son contaminadas por el haz .

2) Se disminuyen los efectos de carga eléctrica de la muestra, debido a !a re-
duccién de la corriente total que la atraviesa. Este efecto es muy importan-
te cuando se observan muestras no conductoras.

3) Para iguales condiciones de focalizacién, la divergencia angular del haz es

menor utilizando un sistema de doble condensador. Los diagramas de difrac-
cion son asi mis exactos.

Existe ademés otra razén, que pasaremos a detallar a continuacién, por la
cual es necesario disminuir el 4rea iluminada de la muestra, para obtener 1z m# -
Xima resolucién posible,

Veamos por ejemplo un punto tal como el marcado con 1 en la Figura 11,8,
Este difunde un cono de electrones con una cierta distribucién angulsr, que en ge-
neral decrece con el 4ngulo.. Electrones difundidos en un édngulo superior a P.J,,'
no llegan a la imagen, dando asf origen a un contraste por deficiencia. Para un pun-
to tal como el 2 este cono es bastante simétrico respecto del eje Gptico, Pero para
un punto mis alejado del centro del objeto, como el 1 en la figura, el cono de elec-
trones difundidos entra parcialmente en la apertura, y de una manera no simétrica.
El punto 1' recibe electrones que han sido difundidos en 4ngulos mucho mayores que
los correspondientes al punto 2'. Por un lado tenemos una cierta pérdida de contras-
te en el punto 1' y por otro una pérdida de resolucién pues para trayectorias aleja-
das del eje éptico la lente deja de ser ideal. El resultido es que las imfgenes co-
rrespondientes a puntos alejados del centro resultan astigmiticas .

Vemos que la calidad de la imagen, y por lo tanto la resolucién, aumenta al
iluminar una regién mds pequena de la muestra, tal como se puede obtener, como
hemos mencionado, con un sistema de doble condensador,
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Fig. II.7. Sistema de doble condensador de un microscopio electrénico. El
consensador 1 proyecta una imagen del filamento disminuida en un factor
100, Variando la excitacién del condensador 2, es posible variar el tamafio
del haz proyectado sobre la muestra entre un valor mfnimo de 2'1 hasta un
valor miximo de unos 50 %
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Fig. II.8. Ventajas de un sistema de doble condensador. Iluminando peque-
fias zonas de la muestra, se eliminan los electrones que se difunden en dn-
gulos alejados del eje 6ptico, como el 1-1', De esta manera se mejora el
contraste y la resoluci6n.
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Ademés el hecho de tener una menor intensidad electrénica sobre los bor-
des de la apertura de objetivo disminuye la contaminacién de la misma, y por lo
tanto los efectos de astigmatismo debidos a cargas electrostiticas.

I1.8. LENTE OBJETIVO

Esta es la primera v méis importante de teco el sistema 6ptico deun micros -
copio. La lente objetivo es la que debe tener sus azberraciones corregidas al maxi-
mo, dado que cualquier distorsién en la primer imagen producida por ésta, seri
amplificada por todo el sistema de lentes subsiguiente.

Teniendo en cuenta las propiedades de las lentes convergentes que ya hemos
mencionado en el breve resumen de dptica geométrica, vélido tanto para el caso op-
tico como el electrénico, es muy sencillo determinar las trayectorias de los rayos
principales en la lente objetivo, tal como se detalla en la Figura 1.9,

El haz de rayos esencialmente paralelos, proyectados por el sistema de con-
densadores incide sobre la muestra, y una primera imagen electrénica de ésta se
forma a una cierta distancia L' de la lente,sobre el plano Iy . Esta imagen, real
e invertida (m4s una rotacién adicional en el caso electrénico), es la que a su vez
sirve de objeto para la lente siguiente, llamada lente intermedia. En condiciones
normales de operacién la lente intermedia esta focalizada en el plano Is , ypor
lo tanto en la pantalla final se reproduce una imagen aumentada de este plano. Se
suele decir también que en estas condiciones el microscopio estd operando en ilu-
minacién normal, o imagen.

Notemos también que los distintos haces difractados, por el hecho de ser
paralelos entre sf, siguen una trayectoria como la 1-1, ola 2-2, en la Figura II.
9, y focalizan sobre el plano focal imagen de la lente objetivo. Es decir que en es-
te plano se forma el diagrama de difraccion de la muestra. Mediante una disminu-
cién de la excitacién.de la lente intermedia es posible ajustar todo el sistema Opti-
co de manera que esté en foco sobre este plano. En la pantalla final apareceri en-
tonces el diagrama de difraccién de la muestra. En un microscopio moderno, la o-
peracién de pasar de imagen a difraccién se realiza mediante un solo movimiento
de la perilla que controla la corriente de la lente intermedia.

Notemos que el diagrama de difraccitn formado sobre el plano focal imagen
de la lente objetivo no estd invertido, mientras que la imagen sf lo estd. Este hecho
deber4 tenerse en cuenta siempre que se quiera relacionar la imagen observada con
su correspondiente figura de difraccién, ver seccién I1.11.2,

I1.9. LENTE INTERMEDIA Y LENTE PROYECTORA

La lente intermedia, como ya lo hemos mencionado, es la segunda lente del
sistema Optico de un microscopio electrénico. Tiene por objeto producir una segun-
da imagen, ya sea de la muestra o de su figura de difracciéon. La corriente que atra-
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viesa las bobinas de esta lente puede variarse sobre un amplio rango, y ésta es la
que controla la magnificacién final en la pantaila. En la prictica, el pasaje de un
aumento a otro se realiza directamente con Ia perilla de control de corriente. El
microscopio Philips EM300 posee ademés una lente adicicnal, llamada lente de difrac-
cién, que es en realidad un refuerzo de la lente intermedia y entra a funcionar sola-
mente en altas magnificaciones,

Finalmente la lente proyectorz aumenta alrededor de 100 veces la segunda
imagen producida por la lente intermedia, v la proyectada directamente sobre la
pantalla fluorescente final, Figuras II,10. En general la corriente de esta lente se
ajusta a un valor conveniente para hacer minimas las distorsiones, y se mantiene
fija durante el curso de las observaciones .

II.10. DIFRACCION PORUN AREA SELECTA

Observemos que es lo que sucede si en el plano 14 donde se forma la primer
inagen dada por el objetivo, colocamos una apertura circular de dismetro D. Se
puede ver en la Figura I1.9 que, si el objetivo est4 libre de aberraciones, enton-
ces solamente los electrones que han atravesado un drea de dismetro D/M de la
muestra, llegardn a la pantalla final, M es el aumento del objetivo, En otras pala-
bras el hecho de introducir una apertura de un cierto didmetro en el plano X4 equi-
vale a introducir una aperturs de didmetro M veces menor sobre el objeto,

Esta técnica, conocida como difraccién por un 4rea prefijada, o difraccién
por un 4rea selecta, nos permite asi chtener diagramas de difraccién de 4reas
muy pequenas de la muestra. Por lo tantoc es posible establecer inmediatamente la
correlaci6n entre un detalle elegido de iz muestra y su respectivo diagrama de di-
fraccién, Una aplicacién inmediata es la identificacién de fases en un sistema inho-
mogéneo. Con una apertura de 25y , y para un aumento tipico del objetivo M = 25,
se puede observar el diagrama de difraccién aislado de un precipitado de 1§ de did-
metro. Si paralelamente se tiene la figura de difraccién de la matriz en la zona in-
mediata al precipitado, es posible, al menos en principio, establecer la relacién
cristalogrifica entre las dos fases. El problema a resolver es solamente el de in-
dexar e interpretar correctamente los dos diagramas .

Por razones de construccién, en un microscopio electrénico el plano 14
donde se forma la primer imagen intermedia se mantiene fijo. De esta manera la
apertura de difraccién se desliza solamente sobre un plano, sin movimientos adi-
cionales que complicarian el disefio del instrumento.,

El procedimiento que se sigue para optener un diagrama de difraccién por
un drea selecta es el siguiente, Con el microscopio operando en iluminacién nor-
mal, se introduce la apertura de difraccién. En la pantalla aparece la sombra de
esta apertura superpuesta con la imagen. Se ajusta la posicién de la apertura de
manera que coincida con la zona de la imagen cuyo diagrama de difraccién se de-
sea obtener, Se ajusta la corriente de la lente intermedia hasta focalizar la som-
bra de la apertura. A continuacién, mediante los controles de la lente objetivo se

L
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FILAMENTO
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OBJETIVO

DIFRACCION
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IMAGEN

PROYECTORA

Fig. I1.10, Esquema de la marcha de rayos en un microscopio electrénico,
operando en imagen y difraccién. Nétese que en ambos casos las trayecto-

rias son idénticas hasta la lente intermedia. Segin la excitacién de esta dl-
tima,en la pantalla final se observar4 la imagen o el diagrama de difraccién
correspondiente,



focaliza también la imagen. De esta manera se asegura que la apertura y la primer
imagen intermedia estdn sobre el mismo plano I4 . Finalmente, se disminuye la
corriente en la lente intermedia con la perilla correspondiente, como ya hemos
menci onado, y en la pantalla aparece inmediatamente el diagrama de difraccién
proveniente de la zona de la muestra que, en iluminacién normal, aparecia den-
tro de la apertura de difraccion.

11.10,1, Precisién de los diagramas de difraccién por un drea selecta

En la formaci6én de diagramas de difraccién por un irea selecta interviene
la lente objetivo con todas sus-aberraciones. Queremos ver ahora como afectan es-
tas aberraciones la exactitud de un diagrama de un 4rea selecta, es decir hasta
qué punto el diagrama corresponde a la imagen observada dentro de la apertura de
difraccion.

Apertura

L Lente . o
Mueslra Objetive | Plano ; Difraccion
: Focal

i A

’ ‘/ l "y
!
|

M Csni3

Figura II.11,

El principal error proviene de la aberracién esférica de la lente objetivo.
En la Figura II.11 se muestra una zona del espécimen, linea SS', cuya primera
imagen en el plano I; estd comprendida dentro de la apertura de difraccién. Supon-
gamos que-la lente objetivo se ha focalizado correctamente de manera que en la
pantalla final aparecen en foco tanto la imagen como esta apertura. Consideremos
el haz transmitido (000) y un de los haces (hki) difractados en un cierto dngulo &.
La imagen de la zona SS' formada por el haz transmitido, estd comprendida exac-
tamente dentro de la apertura de difraccién. Lo mismo sucederia con la imagen
formada por el haz (hkl) si la lente po tuviera aberracion esférica. Pero debido a
ello, la imagen resulta desplazada hacia abajo en una cantidad M Cs o>, segin
I1.3.1, Es decir, que no existe correspondencia entre la apertura de difraccién y
la imagen formada por el haz difractado, La zona de la muestra que origina este
haz no es S8', sino que es una zona PP' desplazada hacia abajo en una distancia

y= Cs¢ 0(3
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Consideremos una pequefia protuberanciz o rampa formando un 4n-
gulo & con la superficie promedio - El sombreado, generalmente de un
metal pesado, se efectda bajo un dngulo s respecto de la normal a la mis-
ma superficie. Supongamos que t, sea el espesor del depédsito en un plano
normal a la direccién del sombreado. La longitud de la "sombra' proyecta-
da por el obstdculo es

X = h "3 QS

es decir que midiendo X 2 partir de l2 micrografia, y conociendo Qs (ge-
neralmente del orden de ~ 759) ia altura h que nos interesa puede ser me-
dida. Conviene siempre tener presente que en estos casos lo que se llama
"sombra' es en realidad una zona donde 12 intersidad transmitida es méxi-
ma,

Ademids el contraste mismo es aumentzdo aprecizblemente por un
sombreado previo, No entraremos aqui en los detalles del cédlculo de inten-
sidades, pero para fijar ideas mencionaremos un caso tipico. En la Figura
IIl.4. se representa ia variacién relativa de intensidades transmitidas a tra-
vés de la rampa sombreads de la Figurs III.3. y la zona de "sombra", en fun-
cion del dngulo of que forma lz protuberzncia considerada respecto de la
superficie.

La curva A corresponde a una réplica de carbono de 150 :& de espe~
sor, sin sombreado alguno, La curva B, en cambio, corresponde al caso en
el cual se ha efectuado un sombreado previo con paladio evaporado bajo un
dngulo de 750, hasta un espesor te normal a la direccién de evaporacién de
38 A, Adem4s se ha trazado la linea que corresponde en la escala de intensi-
dades a una variacién del 5%, que en generzal se toma como valor del minimo
contraste que puede ser detectable en una placa fotografica. Vemos asi en la
curva A que el minimo 4ngulo que puede poner en evidenciz una réplica sim-
ple de carbono, es de unos 459, Elevaciones o protuberancias que forman an-
gulos menores que este valor no serdn visibles en la observacién de esta ré-
plica. En cambio la curva B muestra que el efecto del sombreado previo es
muy grande, ya que elevaciones o protuberancias que forman un dngulo tan
bajo como 4° ya son visibles en esta réplica compuesta. Este ejemplo tipi-
co demuestra como la técnica del sembreado previo ha significado realmen-
te un avance en el estudio de superficies.

El contraste puede ser aumentado atin mé4s variando otros dos paria-
metros :

a/ Aumentando el espesor te del depésito de sombreado, aumenta en
forma proporcional el contraste. Se puede decir que, siempre den-
tro de un cierto rango, duplicando el espesor t, se duplica también
el contraste.

b/ El contraste aumenta al disminuir el voltaje acelerador en el micros-
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Fig, III.1. Variacién de la intensidad transmitida a través de una réplica
cuya superficie libre es estrictamente plana, El perfil de intensidades
coincide con el perfil real de la superficie estudiada.
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Fig. III.2, Variacién de la intensidad transmitida a través de una réplica
cuya superficie libre sigue los contornos de la superficie de la muestra,
El perfil de intensidades no corresponde exactamente al perfil de la muestra,
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Fig. III,1. Variaci6én de la intensidad transmitida a través de una réplica
cuya superficie libre es estrictamente plana, El perfil de intensidades
coincide con el perfil real de la superficie estudiada.
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Fig. III.2. Variacién de la intensidad transmitida a través de una réplica
cuya superficie libre sigue los contornos de la superficie de la muestra,
El perfil de intensidades no corresponde exactamente al perfil de la muestra.



.43,

*{ op 0INJOSqE JOTBA [@ IB[NOTBO 9qisod s§9 ,BIqWOS,, B] 8p X pm13uo] B]
OpuSIPTW ‘SPWISPE £ BJUSWINE 9)SBIJUOD [ °o101J19dnS BUN US UQTOBAS[® Sp
solqued sousnbad JIej0939p BIBd 01A9xd OpBAIQqUIOS UN 9p 030977 "€ NI "J g




44,

*gjsondwoo BoTjd9I BUN US SEPE}D9jop J9S uspond BIjSONW B] 9P 910
-13x2dns B[ UOD $f 9JUSTWIB]OS UBWIIO] anb SSUOTOBAS[Y °Or1ASad OpEaJquIOos
un ap 030930 | 9SNON ° BOIJBIS0j0] BOR[d BUN US 2JUSWI[BWIOU OpBIOd)ep
Jos spond anb 9)SBjUOD oWTUIW B 9pucdsariod %¢ [sp /17 op JOTBA 1
01A9a1d OpEBaJIqUIOS U0od BOI|d9I BUN i

edwes e 9p ouoqIed op o[dwrs Bordaa BuUn 1y
:exed ‘sojusoei

-pe sauordex sns £ ‘"¢ 111 “S1g ®f op B[ owod YO o[ndup ep edwiel BUN Sp

S9ABI) © SEPNIIESURI) SOPEPISUSIUT SB[ 9IJUd BAIJE[OJ UQTORIIBA ¥ III “S14

SR N O B |

500

¢

¥0

al-



l45l

l l \ l l sombreado
metalico
=

carbono

\Y

intensidad
transmitida

Fig, III,5, Variaci6én de la intensidad transmitida a través de una réplica
compuesta., Nétese el gran aumento del contraste producido por cualquier
irregularidad de la superficie.



Fig. III.6. Réplica de una muestra de acero laminado, sombreada con oro
bajo un dngulo de 450, Foto: T. Garcia de Castillo,
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copio, dado que las secciones eficaces para la difusién de electrones
crecen al decrecer la energia de éstos.

En definitiva, en cada caso particular, habrd que elegir la mejor
combinacién de esos parimetros para obtener los mejores resultados. En
la Figura III.5. se muestra esqueméiticamente una réplica compuesta, y la
relacidn entre tres tipos de accidentes superficiales y lzs correspondientes
intensidades transmitidas. Finalmente, en la Figura IIl.6. se reproduce u-
na micrografia por transmision de una réplica de una muestra de acero la-
minado, sombreada con oro bajo un &ngulo de 450, {(Atencién de la Ing, Te-
resa Garcia),

III.,2. REPLICAS POR EXTRACCION

En las primeras observaciones de réplicas ya se habia notado la gran
facilidad con que pequefias particulas de polvo se adherfan a su superficie.
Igualmente se habia observado que a veces ciertas peliculas superficiales
se adherfan a la réplica, haciendo mds confusa ain la interpretacion de las
micrografias. Estos hechos constitufan un inconveniente que habia que sub-
sanar. Por ejemplo, lo que se lleg6 a hacer fué "limpiar" previamente la
superficie estudiada, mediante una primera réplica de laca, que se desecha-
ba, y luego recién preparar la réplica para observar en el ‘microscopio. Re-
cién Fischer en 1953 se dié cuenta que lo que era una gran desventaja en u-
nos casos, podria ser el principio de una técnica muy importante en otros.
En efecto, primero preparé una réplica sobre la superficie de una muestra
compuesta por dos fases. Luego mediante un reactivo selectivo disolvié el
metal que formaba la matriz, dejando adheridos los precipitados que esta-
ban en contacto directo con la réplica. La ventaja de este método es inme-
diata: en la micrograffa electrénica se observan los precipitados originales.
Por la misma razén es posible observar también el diagrama de difraccién
de los mismos, Ademis los distintos haces difractados provienen solamen-
te de los precipitados, puesto que la pelicula que los contiene es amorfa.
Este hecho ayuda enormemente la interpretacién del diagrama. Si los pre-
cipitados estuvieran dentro de la marriz original, ésta también daria su
contribucién y se complicaria aln mds el diagrama de difraccién a resolver.

Para dar solamente dos ejemplos, digamos que se han estudiado asi
precipitados de carburo de titanio extraidos de un acero al 17% Cr - Ti y
precipitados de F3C nucleados sobre dislocaciones en aceros de bajo conte-
nido de carbono, Si adem4s se utilizan técnicas de microsonda electrénica
en este tipo de réplicas, se puede obtener una informacién complementaria
muy Util respecto de la naturaleza de los precipitados.

II.3. REPLICAS POR TRANSFERENCIA

Este tipo de réplica ha cobrado importancia en los estudios de poli-
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meros, Bassett (1961) cbservé que durante la preparaciéon de réplicas de
carbono de cristales de polietileno, una capa muy delgada de cristal que es-
taba en contacto directo con el carbono, era insoluble, El cristal podia ser
disuelto en un reactivo apropiado dejando una capa muy delgada pegada al
carbén, que tenia un espesor adecuado para su posterior observaci6n al mi-
croscopio. También se pueden obtener diagramas de difraccién de esta ca-

pa.

Iv. TEORIA CINEMATICA DE LA DIFRACCION DE ELECTRONES

Para poder interpretar las imdgenes de ldminas cristalinas obser-
vadas al microscopio electrénico es fundamental conocer los mecanismos
mediante los cuales se originan los haces difractados (fenémeno de difrac-
cidn) asi como los factores que determinan las intensidades relativas de ca-
da uno de ellos. Sin estos elementos teéricos no es posible interpretar co-
rrectamente las micrografias obtenidas, ni tampoco identificar los distintos
defectos que puedan existir en el cristal observado. A continuacién tratare-
mos de deducir, sucesivamente, las intensidades de las ondas difractadas
por un dtomo, una celda unitaria, y un cristal macroscépico, de acuerdo a
la aproximacién llamada cinemdtica. Esta aproximacién supone que una vez
producido un haz difractado, éste no vuelve a interactuar con la onda inciden-
te a partir de la cual se origin6. En otras palabras, se considera que en todo
momento la amplitud (o intensidad) de la onda difractada es solamente una
pequefia fraccién de la correspondiente a la onda incidente. La validez de es-
ta hip6tesis depende de la magnitud de la interaccién entre la radiacién y el
cristal considerados. Cuanto més débil es esta interacci6n, tanto mejor es
la aproximacién cinemitica.

En el caso de los rayos X las secciones eficaces de difusién (pari-
metros que describen el grado de interaccién), son pequefas, y la teoria es
adecuada para cristales de hasta varios micrones de espesor. Por el contra-
rio en el caso de los electrones las secciones eficaces de difusién son varias
drdenes de magnitud mayores y las distancias que pueden atravesar los elec-
trones de un haz sin interaccionar con el cristal se reducen a unos pocos
cientos de Angstroms, Siendo normalmente los espesores observados de u-
nos 1000 a 2000 A, es inmediato que la teoria cinemética no puede describir
adecuadamente las intensidades electrénicas difractadas.

Ahora bien, la teoria sI es adecuada para describir las principales
caracteristicas de la difraccién, en cuanto a la distribucién y geometria de
los haces difractados. Veremos en esta seccién, después de una breve des-
cripcién del fenémeno de difraccién, que es posible obtener una informacién
muy valiosa acerca de la estructura de una muestra, mediante el solo conoci-
miento de la geometria del diagrama de difraccién de la misma. Posterior-
mente en la seccién V veremos que la teoria cinemdtica también constituye
una buena aproximacién para describir la apariencia de las imigenes corres-
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pondientes a defectos cristalinos simples, como fallas de apilamiento, dis-
locaciones, precipitados de una segunda fase, etc.

IV.1. LONGITUD DE ONDA DE LOS ELECTRONES

La naturaleza ondulatoria de los electrones se describe mediante la
amplitud § de su onda de probabilidad asociada. El mgmﬁcado de esta fun-
cién de'onda § es tal que

l¢1* av

da la probabilidad de encontrar el electrén en yn volumen dado dV, Segin
el postulado de De Broglie, a un electrén de masa m, que’tiene una veloci-
dad v, se le asocia una longitud de onda

ah e B
L av.1.)

donde

h = constante de Planck = 6,625 x 10727 ‘erg seg
=4,1x10-15 volt seg

Como la masa efectiva del electron estd dada por la expresion rela-
tivista y
Mg

\f 1. v¥er (Iv.2.)

Mo = masa en reposo del electrén = 9,1083 x 10-28 gr

m=

¢ =velocidad de la luz = 2,998 x 1010 ¢m/seg
se obtiene
h v?
L= '-";‘ i- E-?" (IvV.3.)

Si los electrones son acelerados por un potencial V; su energia ci-
nética eV, estd dada por la expresién relativista de Einstein

eV, = me® —mge? (IV.4.)

donde e es la carga electrénica, igual a 1,59 x 10-19 Coulomb.,

(2
m?'-m-
m‘mO

Escribiendo m+ My =

segln (IV .4,) 2z

2 2
N Wi - e (ml-.mz("t—lf_z)) = ¥
eV, ce eV,
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o sea (mime)eVo = m*V® (Iv.s5.)

Sustituyendo en IV .1 h

A=
y como, segin IV .4, -\i (m+mo)e Vo

e.vb. 4+ Mo =m

ct
h h

! ™
\/'(,;“%r_:,,—m)'ev,' J%.e‘@(‘*%)

Sustituyendo los valores numéricos de las constantes, se obtiene fi-
nalmente la expresién la expresién de la longitud de onda de los electrones
en funcién de la tensién de aceleracién

reemplazando

. 12,26
1 (A)= 1’; - "’(IV.G.)
\, (1+ 0.938% 10 VZ)

donde Vo estd expresado en volts. Se puede ver ficilmente que la correc-
cién relativista

-6
14+ 0,938 «10 V,
recién es importante para tensiones de aceleracién superiores a 109 volts .

En la Tabla I se dén los valores de la longitud de onda )\ , m/mo, y
v/c para distintas tensiones.

TABLA I
Vo (volts) A @& m/mo v/e

1 12,26 1,0000020 0, 0020
100 1,226 1, 0001057 0,0198
1000 0,3876 1,00196 0, 0625
10000 0,1220 1,01957 0,1950
109 0,037 1,1957 0,5482
106 0, 0087 2,9569 0,9411

Es interesante notar que para una tensién de 1 0° volts , valor comin
en un microscopio electrénico, los electrones son acelerados hasta una ve-
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locidad ligeramente superior a la mitad de la velocidad de la luz . La longi-
tud de onda, 0,037 A, es mucho menor que la de los rayos X, y mucho me-
nor adn que la correspondiente a la luz visible . El poder de resolucion del
microscopio electrénico deberia llegar entonces a algunas centésimas de A,
aunque por efectos instrumentales se reduce a unos pocos A

IV.2., PROPAGACION DE ONDAS

Habfamos mencionaco brevemente en la Introduccién la naturaleza
ondulatoria de los electrones, puesta en evidencia por las experiencias de
difraccién de Davisson y Germer Entonces, segln los postulados de la me-
cénica ondulatoria, su movimiento se describe mediante una onda, o funcién
de probabilidad l{-‘(r) La probabilidad P de encontrar un electrdn en un cier-
to volumen dV, situado a una distancia r de un orlgen de coordenadas, en
un instante dado es, por definicién, :

ly@|* dv

Como la probabilidad de encontrar al electroén en todo el espacio de-
be ser igual a la unidad, entonces la funcién de onda § debe satisfacer la
relacién

9> dy =1
espacio

Esta funcién de onda es una solucién de la ecuacién de Schroedinger

hgl" VLP+VIP (Iv.7)

&ntm

donde V es el potencial que caracteriza la interaccién del electrén con el
medio. En el caso de electrones con energfa total E constante, las solucio-

nes Y(F t) se pueden expresar como
& S 1)
P = Y e
donde la frecuencia D viene dada por la relacién

l): e

h
Reemplazanco en IV 7. obtendremos una nueva ecuacién para la fun-

cién de onda Y(F) incepenriiente del tiempo

B V@ s (EV) 9@ =0

S m (IV.8)

Esta es la llamada ecuacién de Schroedinger independiente del tiempo .
Como una aplicacién directa, veamos el caso de electrones libres que viajan
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en el vacio, como sucede en la columna de un microscopio electrénico. Sien-
do el potencial V=0 en todo el espacio, la ec. IV.8 se expresa

Vilp + 9____!‘!1? ELP =0

h (IV.9)

Poniendo 5
k" - gnm E

b?.
la solucién de IV .9 es una combinacién lineal de ondas planas del tipo

ik.r
Y@ = C, e™

donde los coeficientes Ck se ajustan de manera de satisfacer la condicién
de normalizacién, y los vectores k son tales que

lkl= 1/A
y el impulso'ﬁ o -
pP= h ke

tal como se ha visto en la ecuaecién IVi,1,

IV.3. DIFUSION DE ELECTRONES POR UN ATOMO

Recordemos primero algunos conceptos de la difusién eldstica de
particulas por un centro dispersor cualquiera, Sea un fiujo de particulas de
intensidad I (nimerc de particulas que atraviesan la unidad de superficie en
la unidad de tiempo) que incide sobre un grupo de N particulas idénticas . Si
dN'es el nﬁmeao de particulas difundidas en una cierta direccién definida
por un vector ] , dentro de un dngulo sélido dfl , en la unidad de tiempo,

R~ dy'

1 —e—— p CANE I o -_——
e C 0 N
Figura IV.1

se denomina seccién eficaz diferencial de difusién (scattering) a la magni-
tud :
: dN'
o) = —
INdQO

El nGmero total de particulas difundidas en la unidad de tiempo, en
todas las direcciones, es igual a
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IN Tt
donde la seccién eficaz total estd dada por

& n
Q= SG‘( )dn

Las secciones eficaces tienen dimensiones de superficie, y la unidad
utilizada comunmente es el barn

-24
1 barn = 10 em®

En mecénica ondulatoria, el equivalente a este problema cldsico es
el de la difusién de ondas planas por un cierto potencizl (la intensidad I es-
tarfa representada en este (ltimo caso por W]"' )., Si nos limitamos al ca-
so simple de la difusién eldstica de una onda plana de vector de onda K por
un potencial de simetria central V(r) ( ), entonces el vector de onda
de la onda difundida tiene el mismo mdédulo que K . En estas condiciones
se puede demostrar que la solucién de la ecuacién de Schroedinger es Gnica,
y tiene la forma

ani k-7 $(1) e"“""

P = © - (IV.10)

El primer término representa una onda plana de amplitud e intensi-
dad iguales a 1. Se puede interpretar como un haz de particulas monociné -
ticas incidentes sobre el centro difusor. El segundo término, en cambio, es
una onda de intensidad 2

| @

r.!.

que se propaga en la direccién de Il en el sentido de las T crecientes, Corres-
ponde al haz de particulas difundidas radialmente por el centro difusor. La
magnitud -5(11) es el llamado factor de difusi6n, y esta ligado directamente

al grado de interaccidn entre las particulas (ondas) incidentes y el centro di-
fusor representado por el potencial V() , Se puede demostrar que

c(a) = | ﬂﬁ)l1

La aplicacién de este formulismo al caso de la difusién de electrones
répidos por los 4tomos es bastante sencilla y no nos detendremos aqui en
los detalles del c4lculo. Simplemente mencionaremos que se considera a
un 4tomo de niimero atémico Z, como una carga central Ze positiva, rodea-
da por una distribucién de carga ?Lr) negativa, tal que

Sf(")d" = -Ze

atemo
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En este caso se puede demostrar que

2 4 4 2
@) =] §@) = q"’;f K (z- %) (IV.11)
donde 5‘ 3 '(?(r) e—zni K:r &

es el factor atémico de difusién para los rayos X (ver por ejemplo Théorie
et Technique de la Radiocristallographie, A. Guinier, Dunod, 1956, seccién
1.3.3.3.). El vector K estd definido por

—4 oy —y
K= k'-k
y su médulo es (ver més adelante IV .4 .4.)

| - 2senbd
k| < 2308

Si se compara IV.11 con la expresién correspondiente a la intensi-
dad de rayos X difundida por un dtomo (seccién 1.3.3.3, del libro de Guinier)

y 2
Ix = _.—....e fl.
mg CY
se puede ver que los factores atémicos de difusién para electrones (y por lo
tanto las intensidades) son varios 6rdenes de magnitud superiores a los corres-
pondientes a los rayos X. Por ejemplo, para un haz difractado de bajo orden,
es

“‘;9 = 0.2 A1

y el cociente de los factores atémicos

£(n) b 10"
(25)

Este hecho se traduce, como ya lo hemos mencionado, en una mayor

absorcién de los electrones por la materia, y en las fuertes intensidades di-
fractadas .

IV.4. DIFUSION POR UN GRUPO DE ATOMOS LIBRES

Para terminar con esta seccién, podemos ver rdpidamente cual se-
ria la apariencia deldiagrama de difraccién producido por un grupo de N 4-
tomos libres, sobre los cuales incide un haz de electrones monoenergéticos,
de intensidad unitaria.

Sino existe ninguna relacién de orden entre los d4tomos del conjunto
considerado, como serfia el caso de un gas, y en menor grado el de una sus-
tancia amorfa, tampoco habri una relacién definida de fase entre las ondas
difundidas por cada uno de los 4tomos. Estas se pueden considerar indepen-
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dientes, y la intensidad final ser4 sencillamente la suma de las intensidades
individuales . La intensidad resultante tiene simetria de revolucién alrededor
del haz incidente, y su distribucién angular es la misma que la del cuadrado
del factor atémico de difusién de uno de los 4tomos individuales. La situacién
estéi esquematizada en la Figura IV.2,, y en el microscopio electrénico, (ope-
rando por supuesto en difraccién) corresponde a una mancha difusa centrada
alrededor del haz incidente, cuya intensidad decrece rédpidamente a medida
que aumenta el Zngulo 2 0

Ahora bien, la situacién es distinta cuando la onda original incide
sobre una sustancia constituida por 4tomos ordenados, como es el caso de
un cristal. Aquf, dada la geometria segtn la cual estdn dispuestos los 4to-
mos, puede existir una relacién bien definida entre las fases de las ondas di-
fundidas por cada uno de ellos. En la seccién siguiente nos ocuparemos de
las consecuencias de esta posibilidad.

IV.5. DIFRACCION DE ELECTRONES POR UN CRISTAL

Para poder calcular cual es la intensidad difractada por un cristal
de dimensiones finitas, es necesario estudiar primero las intensidades di-
fractadas por la celda unitaria. Recordemos que por definicion, la celda u-
nitaria es la miima porcién de cristal que conserva las propiedades de si-
metria del mismo, y que el cristal se construye por sucesivas traslaciones
de esta celda. Conociendo la posicién y naturaleza de los &tomos contenidos
en una celda se conoce la disposicién de ios dtomos de todo el cristal,

Suponemos un conocimiento previo de los fundamentos de la crista-

lograffa, y haremos solamente un breve repaso de los elementos que utiliza-
remos més adelante.

IV.5.1. Elementos de cristalegrafia - Red cristalina

La estructura de todo cristal es triplemente periddica. A todo pun-
to (4tomo) del eristal se le puede hacer corresponder una infinidad de otros
puntos, de tal manera que alrededor de uno cualquiera de ellos se vuelve a
encontrar Atomos idénticos situados a las mismas distancias y en las mismas
direcciones que alrededor del primer punto tomado como origen., Es decir
que un punto dado tiene una infinidad de puntos homoélogos descritos por el
vector traslacion

-I'". = Ug +Vb +w?.‘.'

donde ( U,V,W ) es un conjunto cualquiera de nimeros enteros, y a,b,C son
los tres vectores llamados base. Estos vectores no deben ser coplanares,
evidentemente, para poder describir una red tridimensional.

Se dice que el conjunto de puntos (Atomos) forman una red construi-
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da sobre los vectores a b c. Un punto cualquiera de esta red, cuyas coor-
denadas son (va 3 vb ) we ), se denomina nodo ( U, v,w ).

Se puede ver ficilmente que esta red de puntos representa la mane-
ra en la cual un motivo dado de 4tomos se repite en el espacio.

Si trazamos paralelas a los tres vectores base 5.. B. E todo el es-
pacio quedari dividido en paralelep ﬁpedos que se denominan celdas Todas
estas celdas son idénticas entre sf, i"malmente para conocer la disposicién
de todos los dtomos del cristal, solamente es necesario conocer la posicién
y naturaleza de los 4tomos contenidos en una de esas celdas.

La posicién de un 4tomo dentro de la celda se describe por sus

e (uvw)

q
F=03+vb +wd

3 Figura IV.3.

coordenadas fracciona.rlas en el sistema de coordenadas definido por los
tres vectores @, h, C, donde se toma como unidad seg(n cada eje, la longi~
tudde a, byec, respectwamente Las proyecciones del vector que une el
origen con un dtomo de coordenadas fraccionarias (xyz) son respectivamen-
te xa, yh, zc.

Para una red dada, la gelda unitaria o fundamental no se determina
de manera (nica. Se pueden encontrar otros grupos de tres vectores que
unen el origen con tres puntos (nodos) de la red tales que todos los puntos
de los mismos estén situados sobre los vértices de una serie de paralele-
pipedos de aristas a’, B', y ¢' . Pero esta construccién no se puede hacer
con un grupo de tres vectores cualesquiera, En efecto, como cada celda tie-
ne ocho vértices, y cada vértice es comin a ocho celdas, el nimero total de
celdas tiene que ser igual al nimero de nodos de la red. Por lo tanto, todas
las posibles celdas fundamentales deben tener el mismo volumen Ve , igual
al volumen total del cristal dividido por el nidmero total de nodos del mismo.
Reciprocamente, si el volumen del paralelepipedo construido sobre tres
vectores de la red, es igual a 'V, , estos vectores definen una celda fun-
damental , Se puede demostrar que el volumen de cualquier otra celda es igual
a nVe, donde n es un nimero entero igual al nimero de nodos de la celda,

Se elige generalmente la celda méds simplé para representar una red.
También se suele elegir alguna celda un poco mds compleja para hacer mis
evidentes ciertas propiedades de simetria, Por ejemplo la celda fundamental
que describe una red cibica de caras centradas, es la romboédrica formada



n atomos

n

f(m)l2

20

Fig, IV, 2, Diagrama de difraccién de una muestra compuesta por n
atomos libres, La intensidad total difundida es la suma de las inten-
sidades difundidas individualmente por cada dtomo,
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Fig. IV,7, Construccién de la red reciproca de una red cdbica simple
bidimensional. A cada familia de planos cristalinos se le hace corres-
ponder un vector normal a los mismos, cuya magnitud es la inversa
del espaciado entre los planos. El conjunto de los vectores asl obteni-
dos forma a su vez una red, llamada red reciproca de la red cristalina

primitiva,

red reciproca



por tres vectores iguales que forman 60° entre si’, de volumen V; , tal
como se detalla en la Figura IV, 4

ol s

!
|
!

Figura 1V 4.

Sin embargo las propiedades de simetria de esta r;-,e’d se hacen méis visibles
si se la describe mediante una celda ciibica formada por tres vectores de
igual longitud a mutuamente perpendiculares entreé si. En el cubo asf defi-
nido no solamente los vértices esté_.n' ocupados, sino también los centros de
las caras. El volumen de esta celda es igual a 4 V. ., y por lo tanto contie-
ne cuatro nodos (ocho vértices compa.rudos por ocho celdas (1), mas sels
dtomos en las caras compartidos con dos celdas (3)), O sea que la misma
red se puede descr1b1r por la repetimén de un solo nodo mediante Ias tra.s—
laciones @, b, ¢, o sino por la repeticion segln las traslaciones A B C
de un motivo compuesto por cuatro nodos que son los que cor_lstltuyen la ba—
se del cristal, '

Du‘ecamnes en’ yn crlstal Se puede agrupar todos los nodos de un crlstal
en una serie de ﬂlas paralelas entre si. Si se une el origen de la red con

un nodo (V,v,w), UVw nimercs enteros primos entre si, sobre esta rec-
ta se hallarén una serie de nodos equidistantes de indices 000,0VW,202v2w
etc. Por cada nodo de la red pasara una recta par:alela que contiene nodos
igualmente espaciados. Se puede descomponer asi una red en un conjunto de
rectas paralelas entre si, que en total contienen !'.Od{)b los nodos de la red.
Se denomina direcci6n [u\«w] del cristal, a la fammd de filas paralelas a
la recta que une el origen con el nodo ( U,v,W).

Planos reticulares. De la misma manera es posible agrupar todos los nodos
de la red en planos equidistantes paralelos entre sf. Dos direcciones parale-
las definen un plano que contiene una infinidad de direcciones andlogas. To-
das las direcciones de una red se pueden agrupar en una serie de planos i-
dénticos, equidistantes y paralelos entre si, Figura IV.5.

El conjunto forma una familia de planos reticulares. La distancia
entre dos planos vecinos se llama distancia inter-reticular, o espaciado,

s gis i la i i
Consideremos una celda definida por tres vectores a, b, ¢, yuna
familia cualquiéra de planos reticulares. Uno de estos planos pasa por el
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Figura IV.5,

origen O, y algln otro por el extremo de! vector 3. Entre estos dos planos
habrd una serie de planos intermedios que cortan al zje 7 en un conjunto de
segmentos iguales de una cierta longitud a/h. De la misma manera, el eje
b es cortado en segmentos de longitud b/k, y el eie ¢ en segmentos de lon-
gitud ¢/1. El conjunto (hkl) de nimercs enteros define los indices de Miller
de la familia de planos considerada.,

Esta definicién es equivalente a la que se suele usar mds frecuente-
mente en los textos de cristalograffa, Si un planc de una {amilia cualquiera
corta a los ejes A, b y C segln segmentos distantes 3; by €1 del origen
(en unidades de 3, By T), ios fndices de Miller de lz familia de planos son
las cantidades

b

.4
4 b4 Cs

multiplicadas por el minimo comin mdltiplo de 31, b, , €4 , Inversamente,
para construir un planc de indices dados (hkl), se trazsn sobre los tres e-

jes @, by ¢, segmentos de longitudes alh,blk, ¢/ , respectivamente. Por
estos tres puntos pasa e! plano de ia familia (hkl) mis préximo al que pasa
por el origen.,

Dado el ndmero de nodos de un cristal es fijo, los planos de mayor
espaciado cristalino son los m4s densos, y viceversa. En la Figura IV.6
se muestran los tres tipos de plznos cristalincs mis densos en el sistema
cibico.,

Las siguientes expresiones suelen ser utilizadas frecuentemente:
a) La condicién para que unz direccién [vvw)esté contenida en un plano
(hkl) es hu+ky + 8w =0
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b) Los indices de Miller de los planos paralelos a dos direcciones [uvw] y
[val] gon hsvw'-v'w k= v'w-w U= ov' -dlv
Otras relaciones geoméiricas entre planos, direcciones, intersec-
ciones de planos cristalinos, etc. pueden corsultarse en cualquier texto de
cristalografia. ‘ (410)

/ — ey | \
e | ==
3 (o0 Figura IV.6 (411)

Lo que queremos volver a destacayr es que un cristal se puede repre-
sentar como una superposicién regular de celdas idénticas entre si, y que ca-
da una de ellas contiene el motivo de 4tomos ¢ base que se repite en todo el
cristal, Esta repeticién periddica de elementos idénticos da origen a los fe-
némenos de difraccién que estudiaremos luego,

IV.5.2, Red reciproca

Nos proponemos ahorza introducir el concepto de red reciproca para
representar convenientemente todos los planos cristalinos de una red dada,
precisando ademés su ubicacién geométrica y su distancia interplanar, Lue-
go veremos oftras ventajas de este formulismo,

Consideremos la red bidimensional simpie de la Figura IV,7, Sea
O el punto de origen de los vectores s gue describen la posicién de los
atomos de la red. Con el mismo origen O trataremos de representar aho-
ra las distintas familias de planos cristalinos de esta red, Vamos a ssignar
a cada familia de planos, caracterizada por sus indices de Miller (hkl), en
el caso general tridimensional, un vector E hkl perpendicular a los planos
considerados, cuya magnitud es la inversa del espaciado dye entre los mis-

mos 3

‘ghxet o "'—1'.""
hke

En la Figura IV.7 se muestran, con lineas punteadas, algunos de
estos vectores reciprocos, y log planos cristalinos reales a los que repre-
sentan. Haciendo cuidadosamente la construccitn, y_conservando por supues -
to la misma egcala, se puede ver que los vectores gh“ describen también
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una red.

La red ficticia formada por los puntos extremos de los
vectores §|,;¢ es la llamada red reciproca de la red
cristalina considerada..

La red reciproca es nada mds que una representacién conveniente
de todas las familias de planos de un cristal. Los nodos cercanos al origen
representan los planos cristalograficos mds importantes, de bajos Indices
de Miller.

La definici6n rigurosa de la red reciproca es la siguiente: Si la red
cristalina real estd descrita por los tres vectores base 2, b y 3, entonces
los vectores definidos por

3'= E:E E": 833 E"g gl-‘;
vc Vc VO

Ve = volumen de la celda fundamental real

son los vectores base de la red reciproca de la red real dada. Se pueden de-
mostrar también las siguientes propiedades de estos vectores.

1/ 33 = bbb ac.B =i
3L B B » i.ou w0 GVAY
2/ 8i llamamos V* al volumen de la celda fundamental reciproca, entonces
V.V* =14
3/ Todo vector de la red reciproca
Pt _ h3*.kb +lc* (IV.13)

hke

con (hkl) enteros, es normal al plano cristalino de la red real cuyos indices
de Miller son precisamente (hkl).

el

Planc

3

Figura IV.8
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4/ El mbédulo de Iy es igual a la inversa del espaciado dyke entre los pla-
nos reales (hkl)
| kel = ~—
we | =
dike
5/ Los nodos de la red reciproca cuyos Indices no son primos entre si, es
decir todos aquellos del tipo (nh,nk. n€ ) representan planos paralelos
a los planos reales de indices de Miller (hkl) pero cuyos espaciados son
n veces menores, es decir

dike

dbakne = = (IV .14)

Estos son los planos cristalinos ficticios que se definen para inter-
pretar las reflexiones de orden superior producidas por los planos (hkl),

IV.5.3. Difraccién de un haz de electrones por dos dtomos

Consideremos los dos ftomos A+ y Az de factor de difusién §(8),so-
bre los cuales incide una onda de vector K. En un punto P, situado a una dis-
tancia T grande respecto de A Az , Figura IV.9, las ondas difundidas por los
dos Atomos darin una onda resultante cuya amplitud A queremos calcular.
Supondremos que

r = A,P ~ AP F)) A.Az A"Al =N

Figura IV.9

Es decir que observamos a una distancia R suficientemente grande
como para suponer A; P y AgP paralelos entre si. La amplitud resultante

se expresa P i k"% -2ni (g‘_i-).ﬁ
i,- 201 k'r " i e

anik'.e i (- T
A= e .’Ff.[i+e ] (IV.15)
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El primer término representa la onda esférica difundida por el 4to-
mo Al, y el segundo la correspondiente a A,, El factor en el exponente

zﬂ (E-E‘) . F.‘

es la diferencia de fase de la onda difundida por el 4tomo A, respecto de la
onda difundida por el 4tomo Aj. El cuadrado de esta amplitud da directamen-
te la intensidad difundida por los dos 4tomos en el punto P. Esta férmula nos
permitira calcular la intensidad difundida por un grupo mayor de 4tomos, co-
mo los que componen un cristal macroscépico.

IV.5.4. Difraccién de un haz de electrones por un cristal

Consideremos ahora un cristal descrito por la repeticién sucesiva
de su celda fundamental . Supondremos a ésta compuesta por un solo dtomo.
Si tomamos el origen de coordenadas T sobre uno de los 4tomos, la posicién
de cualquier otro 4tomo estard dada por

—

- A —
ity N1Q4 + Ny 3 + N3 33

- =
donde hemos llamado ahora 51 d; 93 a los vectores de la base, y NaN2Ns
son enteros, positivos, negativos o nulos, ver IV.5.1.

Para calcular la amplitud total de la onda resultante de la difusién
por todos los 4tomos del cristal en un punto P alejado del mismo, se gene-
raliza la expresioén IV.15.

i kF Z e-zni (k-¥) « F..,,‘,,,
(Iv.16)

donde la suma se realiza sobre todos los dtomos del cristal, es decir sobre
todos los NyN,Ns . La intensidad difundida por el cristal serd entonces

1= Ihl . G
donde . 2
St =| T ER T,
NNz

Se puede demostrar que
? sen’ nny 3 (K-k)  sen’nn,3-UE-E) sennnyds(k-k')
o sen N3y (k-kv) sen'n @, (kK-K) senn 33:(k-k?) ’ (IvV.17)
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Esta funcién & es mixima cuando se satisfacen simultineamente
las tres condiciones siguientes, llamadas condiciones de Laue:

;‘xt;-i') = h
3. (k-K) = k
55-(f-§') = 0

donde hkl son nimeros entercs, positivos, negativos o nulos. Teniendo en
cuenta las propiedades (IV.12) de los vectores de }a red directa y la red re-
ciproca, se concluye que para que Se satisfagan las condiciones de Laue,el
vector k-k! debe ser un vector de la red reciproca

- .q'

k~k' = Guce

~ (IV.18)
- - g oo % !

Qice = has +ka, +03s

Es decir que solamente en ciertas y bien determinadas direcciones
la intensidad de la radiacién difundida es méxima, Estas direcciones corres-
ponden a los haces difrzctados, Fuera de estas direcciones, la intensidad
es practicamente nula.

Un haz de vector de onda :que incide sokre un cristal da origen &
an fuerte haz difractado de vector de onda k' (siempre con lkl= Il?l) solamen-
te cuando el vector K - k' coincide con ur ;ector g de lz red reciproca, Es-
ta condicién es una generalizacién de la ley enunciada originalmente por
Bragg, en la que se describian los haces difractados como originados en
una reflexién selectiva de los rayos X sobre los distintos planos cristalinos,

IV,.5.5. Ley de Bragg

Se puede ver en la Figurs IV.10 que si llamamos 20 al dngulo to-
tal de difraccién, S y S' a los vectores unitarios que definen las direcciones

Planos )i: ——
(th) ’,‘ 28
2]
/ — _?K\
: / Y S$'-5 \
-b =,
S Y S

=

Figura IV.,10
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de los haces incidente y difractado, respectivamente,

TS e S
A A
entonces el vector
;_i:' = _s_i:"_-
A

por ser coincidente con el vector de la red reciproca 9hke , segln (IV,13)
es perpendicular a la familia de planos cristalinos (hkl). El dngulo que for-
ma S con esta familia es ©, al igual que el que forma S' con los mismos pla-
nos . Es decir que el haz difractado se puede considerar como reflejado por
los planos (hkl). La ley de Bragg se puede deducir entonces muy ficilmente,
En efecto, segin la Figura IV,10

g_gll = 2 senb

fil 21331 . 2 smo

)\
y como
lk-kil = | 9ml = 4
hice

donde dm es el espaciado entre planos, resulta finalmente la bien cono-
cida ley de Bragg

2 dhke senb = )\ (IV.19)

IV.5.6. Esfera de Ewald

La formulacién de Ewald es la aplicacién de todos los resultados an-
teriores al siguiente problema: dado un haz de radiacién (rayos X o electro-
nes) incidente sobre un cristal de orientacién dada, cual es el diagrama de
difraccién, es decir cudntos haces difractados se originan y en qué direccio-
nes,

La construccién de la esfera de Ewald se esquematiza en la Figura
IV.11. En la direccién del haz incidente se traza un vector de médulo Jil=2/A
de tal manera que su extremo coincida con el origen de la red reciproca (y
también de la red real) del cristal. Se traza luego una esfera de radio 1/A
con centro en el origen del vector K. Esta es la llamada esfera de Ewald,
Se puede ver ficilmente que si el vector diferencia k' - k coincide con un
vector §'hk¢ de la red reciproca, condicién de difraccién (IV.16), la es~
fera toca al nodo (hkl). Existir4 entonces un haz difractado en la direccién
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Fig. IV,11, Construccién de Ewald, En la direccién del haz incidente
se traza un vector de médulo JR§ =1/ A de manera que su extremo
coincida con el origen de la red reciproca, Se traza luego una esfera
de radio 1/ \ con centro en el origen del vector K, Esta es la llama~-
da esfera de Ewald, Cada vez que la esfera toca un nodo (hkl) de la
red reciproca, existe un haz difractado en la direccién que une el cen-
tro de la esfera con el nodo respectivo,
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Fig. IV.12, Diagramas de difraccién {100} y {110} correspondientes
a un cristal cdbico de caras centradas. Los diagramas representa pla-
nos del espacio reciproco correspondiente, que es cibico de cuerpo

centrado,
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que une el centro de l2 esfera con el nodo respectivo, En otras palabras,
decir que la esfera de Ewald toca un nodo (hkl) de la red reciproca, equiva-
le a decir que el cristal real estd orientado de tal manera que se cumple la
ley de Bragg para la familia de planos cristalinos de indices de Miller (hkl).
En la situacién de lz Figura IV.11 sclamente son excitados dos haces difrac-
tados,

Este es en general el caso que se presenta en rayos X, Siendo la
longitud de onda de los rayos X del orden de los espaciados atémicos corrien-
tes, el radio de la esfera de Ewald es también del mismo orden que el espa-
ciado entre los nodos de la red reciproca. En una orientacién cualquiera del
cristal, la probabilidad de que un nodo reciproco esté situado sobre la esfe-
ra es en realidad baja, y en general no se podrin excitar més de dos o tres
reflexiones a la vez. Esta es la razén por la cual, en difractometria de ra-
yos X, o bien se utilizan muestras policristalinas, o bien se hace oscilar un
monocristal en forma conveniente, de manera de registrar un nimero razo-
nable de haces difractados.

Ahora bien, en una experiencia de difracci6n de electrones en un mi-
croscopio electrénico, la situacién es, desde este punto de vista, més favo-
rable, En efecto, la longitud de onda de los electrones acelerados, por ejem-
plo, por un pcntenmal de 100 kV, es ;gual a 0,037 X. El radio de la esfera de
Ewald es, por lo tanto, k=4/\ = 2% A Para un monocristal como el cobre,
de paré.metro de red 2 = 3,62 A la thstancla entre nodos vecinos a la red
reciproca es de 1/a = 0, 28 A-1_ El radio de la esfera de Ewald resulta 9.31
unas 100 veces mayor que los valores tipicos de los vectores reciprocos z.
En las proximidades del origen del espacio reciproco, la esfera puede con~
siderarse pricticamente plana. Por lo tanto los diagramas de difraccién de
electrones que se obtienen en un microscopio electrénico, son sencillamen-
te cortes del espacio reciproco del cristal. Este hecho facilita enormemen-
te la determinacién de la orientacién de la l14mina delgada observada. Si el

cristal estd orientado de manera que los electrones inciden cerca de una di-
reccién cristalogrifica importante (por ejemplo {100) , {110y , {111) ,
los diagramas de difraccién son muy ficiles de reconocer por su s1metrfa
En cualquier otra orientacién, existen criterios para indexar las manchas

de difraccién, o bien si se dispone de una platina goniométrica en el micros-
copio electrénico, siempre se puede rotar la muestra hacia una orientacidn
facil .

En la Figura IV.12 se muestra dos diagramas de difraccién tipicos
de un cristal cbico de caras centradas. Se puede ver que éstos son planos
enteros del espacio reciproco correspondiente, que es un ctlibico de cuerpo
centrado, Las distintas manchas se numeran con los Indices del nodo res-
pectivo, que son a su vez los indices de Miller de la familia de planos que
da origen a esa refiexién.

Una aplicacién inmediata de ésto es la determinacién de la orienta-
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cibn relativa entre precipitados y matriz en un sistema de dos o méds faces.
Mediante la difraccién por un 4rea selecta, que ya se ha descrito en la sec-
cién 11,10, es posible obtener los diagramas de difraccién de los precipita-
dos y de la matriz por separado. El problema se reduce a indexar adecuada-
mente los dos diagramas y determinar asf la orientacién de cada uno de ellos.

IV.5.7. Muestras policristalinas

Habiendo visto el mecanismo por el cual se originan los haces difrac-
tados por un monocristal, es muy ficil ver ahora que sucede cuando se tie-
ne una muestra que es policristalina. Cada uno de los cristales que la com-
ponen dari origen al diagrama de puntos correspondiente a su orientacién.

Si el ndmero de cristales es suficientemente grande, y éstos est4n orienta-
dos al azar, la superposicién de todos los diagramas individuales dard como
resultado una serie de anillos de intensidad uniforme. Figura IV.13 (a). Es-
tos son los anillos de Debye-Scherrer, bien conocidos por los cristalégrafos.
Si el nimero de cristales no es muy alto, los anillos estardn constituidos por
puntos ,

Los anillos méis cercanos al haz central corresponderin a reflexio-
nes de planos de mayor espaciado, de bajos indices de Miller. Por ejemplo,
en el caso de un material cibico de caras centradas, la secuencia de los a-
nillos corresponde a las reflexiones (111), (200), (220) ... en orden de es-
paciado interplanar decreciente,

IV.5.8. Muestras con orientaciones preferenciales

Puede ocurrir que los pequefios granos que constituyen una muestra
policristalina no estén completamente orientados al azar, sino que haya o-
rientaciones preferenciales en algunas direcciones particulares. Es ficil ver
entonces que los anillos de Debye-Scherrer no serdn uniformes, sino que la
intensidad corresponde a una orientacién que es mucho més probable, que
se repite mis frecuentemente que las otras. Una muestra de un metal poli-
cristalino altamente deformado puede dar origen a un diagrama de este ti-
po, tal como se muestra en la Figura IV.13 (b).

IV.5.9,. Muestras casi amorfas

Veamos ahora que sucede si en una muestra policristalina se destru-
ye progresivamente el grado de cristalinidad de los pequefios granos que la
componen. Al ir desapareciendo el orden de largo alcance que existe entre
los 4tomos de un cristal, también desapareceri la relacién definida que exis-
tia entre las fases de las ondas difundidas por cada uno de ellos. Las direc-
ciones en las que puede existir una interferencia constructiva tampoco esta-



(b)

Fig. 1V.13, Diagramas de difraccién de muestras policristalinas, a) 8i el
ndmero de cristales de la muestra es suficientemente grande, y éstos es-
tén orientados al azar, la superposicién de todos los diagramas individua-
les dard como resultado una serie de anillos de intensidad uniforme, llama-
dos anillos de Debye-Scherrer. b) Si los granos que componen la muestra
no estdn orientados completamente al azar, sino que hay orientaciones pre-
ferenciales en algunas direcciones, los anillos no serdn uniformes, sino
que la intensidad a lo largo de su circunferencia presentara maximos y
minimos,
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Fig. IV, k14, Intensidad difractada por una muestra casi amorfa, El pequefio
grado de orden de corto alcance se manifiesta en uno o mds anillos sumamen -
te difusos. El méximo en la intensidad difundida en el dngulo 2 )y correspon-
de a una distancia preferencial d entre los 4tomos o moléculas que componen
la muestra,
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ran tan definidas como en el caso de un cristal perfecto. En otras palabras,
los anillos de Debye-Scherrer se irdn haciendo cada vez més anchos y difu-
sos . En el caso extremo de una muestra totalmente amorfa, no existird ya
ninguna direccién privilegiada, no habri mis anillos, y la intensidad difun-
dida seri solamente la correspondiente z las difusiones individuales de cada
uno de los 4tomos que componen la muestrz. Este es el caso que ya hemos
mencionado en la secci6én IV .4, Figura IV.2.

Pero en general, es un poce dificil Ilegar a obtener una muestra que
sea perfectamente amorfa, es decir, en la cual todos sus dtomos estén distri-
buidos al azar. En muestras de carbono como las utilizadas en réplicas, e-
xiste un pequeflo grado de orden de corto alcance, que se manifiesta en uno
o més anillos sumamente difusos. La informacién que se puede obtener en
este caso es mis bien de tipo estadistico. Se puede demostrar que si para
un cierto dngulo 2 ®y se presenta un m4ximo en la intensidad difundida,
Figura IV.14, existe en la muestra una cierta distancia preferencial d, que
se puede calcular a partir de la siguiente relacion

0.844 , 2d sen Oy =)\
Esta expresién es evidentemente muy similar a la ley de Bragg. Pe-
ro la distancia d asi obtenida ya no puede ser asociada a un espaciado entre

planos cristalinos, sino que debe interpretarse como una distancia preferen-
cial entre los 4tomos o moléculas que componen la muestra.

IV.5.10. Intensidad difractada fuera de la posicién de refiexién de Bragg

Calcularemos ahora la infensidad difractada suponiendo que las con-
diciones de Laue no se satisfacen, es decir que el vector diferencia k'-k
no es exactamente igual a un vector de la red reciproca, sino que

Y i
= 9+ S

donde s es el llamado error de interferencia, Figura IV.15.

Figura IV.15
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Si llamamos €; €, €3 a sus componentes segin los tres ejes recipro-

cos
S= 623+ 6 3 + €533 (IV.20)
y recordando que
§ = 531‘ "'kg; + 2 g;
entonces 2o (Ksk) w BlE+3) « haey

-

sen"rmq a,il?'-li') = sen"nn,(hdre‘) = su)‘nn,e,

La cantidad G° , ecuacién (IV.17), que nos daba la intensidad difrac-
tada por un cristal, toma la forma
et sen InEq  Se0'n,E, sen nns€s (Iv.21)
T sentne, sen'n €, sen’ N €3

Por un lado vemos que no aparecen los valores explicitos de (hkl),
es decir que la variacién de la intensidad difractada es la misma alrededor
de todos los nodos reciprocos (alrededor de todas las reflexiones de Bragg).
Por otro lado cuando N4 Nz N3 son suficientemente grandes, el dominio
en el cual la funcién G2 es distinta de cero, es muy reducido,

En la Figura IV .16 se representa la variacién de una de las tres fun-
ciones que aparecen en G* , en funcién de uno de los parimetros de desvia-
cion € .

sen nne
sen' €

nmne

n an
Figura IV.16

Para € préximo al origen (condiciones de difraccién de Bragg)
sen'nn€ n sen'nne€
sen’ n€ (nne)?
ypara €=0 es
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Gz=n1n;f)3 =N2

donde N es el niimero total de celdas que componen el cristal. Para

oM AL TR Ty S

- — ) —

n N

2
la funcién G se anula. Entonces, la funcién G?'presenta un pico central muy
intenso, rodeado de miximos secundarios de valor muy pequefio

0.045 N* , 0.016 N° ... para €= éﬁé B2
N

2 . 5
Para que G tenga un valor apreciable, es necesario que los tres factores
que intervienen sean apreciables, es decir que simultidneamente deben ser

1 1 i
€] < — €| ¢ — €3] < —
el<dt alct lel< L
En el espacio reciproco, la region en la cual la intensidad es dife-
rente de cero alrededor de cada nodo, tiene dimensiones del orden de

4 1 1

s ——

NS4 N3z n; a;

seg(n los tres ejes 3: a; S; respectivamente, Para un cristal con n:ioq
un apartamiento del orden de 1074 unidades reciprocas alrededor de un nodo
(hkl) hace que la intensidad difractada caiga pricticamente a cero, Se ve en-
tonces que las condiciones de difraccién para un cristal son sumamente se-
lectivas. Si el tamafio del cristal se hace mas chico, el dominio de reflexién
aumenta en razén inversa a sus dimensiones .

Pero digamos que en la prictica no se puede obtener un haz riguro-
samente monocromético, ni i tampoco paralelo. Para los haces més colima-
dos el extremo del vector K = k'-K no ests situado sobre un punto sino
dentro de un cierto volumen reciproco que, en general, es superior al domi-
nio donde teéricamente G? es distinto de cero.

IV.5.11, Distribucién de intensidades en el espacio reciproco

De todo lo visto anteriormente se concluye que en el espacio recipro-
co la intensidad difractada se extiende a lo largo de las direcciones paralelas
a la dimensién més corta del cristal. En la Figura IV,17 se muestra esqueméi-
ticamente la extension de esta distribucién (spike) para distintas formas de
cristales, por ejemplo, precipitados dentro de la lamina delgada observada.

La longitud reciproca para la cual la intensidad difractada decae a
la mitad (altura mitad de pico) en una direccién reci‘proca'ﬁ*, es del orden
de 1/a, donde a es la dimensién real del cristal en la direccién a*. Para un
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cristal esférico la distribucién de intensidades tiene también simetria esfé-
rica, Figura IV.17 (¢). A un cristal en forma de placa le corresponde una
extensién de la intensidad en el espacio reciproco normal 2 la superficie de
la misma, Figura IV .17 (d), mientras que parz un sistema de cristales en
forma de cilindros alargados o agujas, la distribucién tiene la forma de un
disco alrededor de cada nodo reciproco, Figura IV.17 (e).

Esta extensién de la intensidad se manifiesta en una experiencia de
difraccién, en un rango de orientaciones para las cuales existe una intensi-
dad difractada. Es decir que si el cristal no esti exactamente orientado en
la posicién de Bragg k' = k +§ habrd de todas maneras intensidad difrac-
tada. Se puede ver que este rango de orientaciones es tanto mayor cuanto
més extensa es la distribucién en la direccién paralela al haz incidente, Fi-
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A medida que varfa la orientacién de! cristal, 'la direccién del haz
difractado pricticamente no cambia, pero existe todo un rango de orienta-

Figura IV, 18

cioneg

d¢=1/t "'1_"'d

— T

9 31: t

donde t es el espesor de la l4mina en la direccidén del haz incidente, y d es

el espaciado interplanar (9= 1/d) , Para t=100A 6 d=14 , es dé= 102
radianes, que es del mismo orden que los 4dngulos de Bragg. La consecuen-
cia de ésto es que la aparicion de un diagrama de difraccién dado, no es un
indicio exacto de la orientacidn del cristal, El diagrama puede aparecer en

la pantalla para posiciones del cristal rotadas en d@ alrededor de la posicién
correspondiente al diagrama dado. Si ademés se tiene en cuenta que en gene-
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ral, las ldminas delgadas que se observan al microscopio electrénico estdn
dobladas o deformadas, se ve que la probabilidad de observar diagramas de
difraccion es muy grande. La diferencia con los rayos X se hace atn mayor
debido a este efecto.

En cuanto al tamafio de cada mancha de difraccién, éste se puede
calcular ficilmente mediante la construccién de Ewald, Figura IV.19, El
ancho angular de unhaz difractado d@; es, para una orientacién dada del cris-

s 1/ dy . A
ddps Ll

tal, del orden de

N

4 N
dy

\

Figura IV.19

donde d; es el ancho del cristal en una diregcibn perpendicular al haz inci-
dente. Para un precipitado pequefio de 100 A, es

.q
dd, =~ 4x10" radianes
que es mucho menor que los 4ngulos de Bragg corrientes. El ancho propio

de las manchas de difraccién es muy pequefio, y queda tapado por el efecto
de divergencia del haz incidente, que es del crden de 10-3 rad.

IV.5.12. Lineas de Kikuchi

Ademés de los haces difractados que se presentan en el diagrama de
difraccién de un monocristal, también aparecen ciertas distribuciones de 1i-
neas que pueden ser bastante complejas, llamadas lineas de Kikuchi. Estas
lineas forman una estructura en el fondo difuso del diagrama, que rota soli-
dariamente con el cristal.

Un tratamiento riguroso acerca del origen de las lineas de Kikuchi ne-
cesitarfa de la teoria dindmica de la difraccién. Sin embargo, para el estu-
dio de la geometria de estas lineas, qie es lo que en realidad nos interesa
para poder determinar la orientacién exacta de un cristal, las caracterfs-
ticas principales de las lineas pueden deducirse a partir de un mecanismo
mucho més simple, propuesto originalmente por Kikuchi en 1928,
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Los electrones monoenergéticos que inciden sobre un cristal, ademés
de producir una serie de haces difractados de l2 misma energfa, interaccio-
nan con los dtomos de la red dando origen a una radizcién difusa, cuya ener-
gia es ligeramente menor que la original. La distribucién angular de esta ra-
diacién es méxima en la direccién del haz incidente , y decrece al aumentar
el dngulo de difusién. Esta difusién ineldstica es la responsable del background
difuso que aparece en todo diagrama de difraccion. Las lineas de Kikuchi son
variaciones locales en ia intensidad de este fondo, Veamos en una construccion
geométrica sencilla cémo se originan, Figura IV,20,

Consideremos un haz O de electrones que incide sobre el cristal. Un
punto como el P en la Figura, dari origen a un cono de radiacién difusa.Al-
gunos de estos rayos incidirén sobre una cierta familia de planos cristalinos
bajo el 4ngulo ® de Bragg, y sersn entonces difractados en una direccién co-
mo Ia Q Q'. La radigcién difundida seg(n una direccién como la PR también in-
cidird sobre la misma familiz de planos segtn el mismo dngulo de Bragg, y
serdn por lo tanto difractada, ahora segin una direccién como la RR'. Ahora
bien, dado que la intensidad de los electrones difundidos ineldsticamente es ma-
yor en la direccién PQ que la direccién PR las reflexiones de Bragg mencio-
nadas hacen que méds electrones sean transferidos de la direccién PQ a la
QQ', y disminufda 2 lo largo de RR', El lugar geométrico de todas las direc-

c iones posibles en las cuales puede producirse una reflexién de la radiacion di-
fusa por una familia dada de planos cristalinos, son dos conos de semi-aper-
tura igual a 900 - @ . La interseccién de estos conos con una pantalla suficien-
temente alejada del espécimen, perpendicular al haz incidente, son dos hipér-
bolas, que en realidad, dado que los 4ngulos © de Bragg son generalmente del
orden de 0,5 a 10, se pueden considerar como dos lineas paralelas entre si.
Estas constituyen precisamente un par de ifneas de Kikuchi, La lihea de inten-
sidad mayor que el fondo se denomina por "exceso'', mientras que la otra es
por "defecto', Pares de lineas similares ocurren para otras familias de pla~
nos del cristal, Asf, por este mecanismo, se pueden producir simultineamen-
te varios conjuntos de pares de lineas, que pueden llegar a formar diagramas
bastante complejos. En todos los casos la linea por "exceso" es la que estd
méis alejada del haz directo, Se puedé ver también que la separacién angular
entre cada par de lineas es 2@ ,y que las lineas estdn situadas simétricamen-
te a cada lado de la intersecci6n imaginaria de la familia de planos cristali-
nos con la pantalla de observacién. Este hecho permite una orientacién muy
precisa de un cristal.

Ademis, al girar la muestra, el comportamiento de las manchas de
difraccién y de las lineas de Kikuchi es difereate. En efecto, las manchas de
difraccién no se mueven a medida que cambia la orientacién de la muestra,
sino que varfan su intensidad, luego algunas desaparecen, y ofras aparecen
en diferentes lugares (recordar la construccién de la esfera de Ewald)., En
cambio las lineas de Kikuchi se mueven como si estuvieran rigidamente ad-
heridas al cristal, y su movimiento es un indice muy preciso de cualquier
cambio de orientacién. Digamos a titulo de ejemplo que es posible conocer
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la orientacién de un cristal por este medio con una precisién de + 0,10,

En la Figura IV .21 se puede ver el diagrama de difraccién produ-
cido por una ldmina monocristalina de cobre, en el que aparecen varios
pares de lineas de Kikuchi,

IV.5.13. Construccién de las lineas de Kikuchi asociadas a un diagrama de
difraccién. Medicién de s.

De todo lo dicho anteriormente se deduce que las lineas de Kikuchi
guardan una relacién directa con la estructura del cristal. Una relacién i-
gualmente directa existird también con el espacio reciproco del mismo. Ve-
remos a continuacién como se pueden construir las principales lineas de
Kikuchi que aparecen cuando el cristal estd orientado de tal manera que el
haz electrénico es paralelo a una direccién cristalogréfica bien definida, y
por lo tanto perpendicular a uno de los planos de la red reciproca. Supon-
gamos que el diagrama de difraccién es el indicado en la Figura IV,22, un
plano (001) del espacio reciproco correspondiente a un cristal cibico de
caras centradas. Como para esta orientacién exacta cada par de lineas de

° ‘(\ o /l °
° o o
° o ) o
o o o (]
° / o \ o
Figura IV, 22

Kikuchi es simétrico respecto del haz central, la construccién se realiza

de la siguiente manera. Se une el origen (000) con cada uno de los nodos re-
ciprocos que aparecen en el diagrama, y a través del punto medio de estos
segmentos se traza una linea perpendicular a los mismos. El conjunto de
todas estas lineas corresponde 2 las lineas de Kikuchi que aparecen cuando
el cristal estd en la orientacién exacta que hemos mencionado, La distancia
angular entre dos pares cualesquiera de lineas es 2 8 , donde 20es el
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Fig. IV.20, Esquema de la formacién de un par de lineas de Kikuchi por una
familia dada de planos cristalinos,
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Fig.IV,21, Lineas de Kikuchi producidas por una l4mina delgada
monocristalina de cobre. Foto: 8, Grynberg y R. Iricibar.
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dngulo total de difraccién del haz por la familia de planos que ha originado
ese par de lineas. También se puede ver la interseccién imaginaria de ca-
da una de esas familias de planos pasa por el origen. Cada linea se indexa
con los Indices correspondientes al nodo a partir del cual fué obtenida, se-
gln la construccién de la Figura IV,22,

El conjunto de lineas de Kikuchi asi obtenido no se modifica al rotar
la muestra fuera de la posicién inicial. Todo este conjunto rota solidaria -
mente con el cristal, manteniéndose la posicién relativa de las lineas entre
si, variando solamente su relacién con el diagrama de difraccion, que para
rotaciones pequefias permanece inalterado.

Volvemos a repetir que la posicién relativa de las lineas respecto
del diagrama permite orientar la limina cristalina con gran precisién. Por
ejemplo si los planos (hkl) estdn en la posicién exacta de Bragg, entonces
la linea de Kikuchi (hkl) pasa exactamente por el nodo (hkl), y la linea (bkl)
pasa exactamente por el origen, Esto nos permite orientar las distintas fa-
milias de planos cristalinos en la posicién exacta de Bragg.

Si la misma familia no estd orientada en la posicién de Bragg, sino
que estd ligeramente desviada en un cierto dngulo de la misma, es decir si

- -

k'_k = §+-‘.;

donde g es el llamado error de interferencia (ver IV.5.10), la posicién de
las lineas de Kikuchi nos permite determinar la magnitud de este vector s.
El sentido de § se toma arbitrariamente como positivo si este vector queda
situado dentro de la esfera de Ewald, Figura IV .23 (a). Se puede ver que si
s > o las lineas de Kikuchi (hkl) y (hkl) se desplazan una cierta longitud dx
sobre el diagrama de difraccién hacia la derecha, Figura IV.23 (b), mien-
tras que si s < 0 se desplazan hacia la izquierda. Si llamamos L a la distan-
cia entre la muestra y la pantalla de observacién (L se denomina también
longitud de la cdmara de difracci6n)

x= 20L d¥=Ld(20)

La magnitud de s estd dada por

Reemplazando

S= dx - A dk
e T dwe L
y segln la ley de Bragg

2 diee ©= 2 20= ‘thre %=

se obtiene finalmente
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S = _.l.... Ei_E. (Iv.22)

2
hice X

IV.5.14. Difraccién por un cristal con varios 4dtomos por celda, Factor de
estructura

Habiamos visto que la amplitud total de la onda resultante de la difu-
si6n del haz incidente por todos los 4tomos del cristal, en un punto P aleja-
do del mismo, era

P e?.n‘uk-r- Z eui. (K-E) « o .o,
r
NNy
donde la sumase realizaba sobre todos los 4tomos del cristal, es decir so-
bre todos los " n, n, Ny . Ahora bien, si cada celda contiene a su vez j
! |
i i
X I
T
]
I
k' ; !
- s " .
k X (b)
(3 Figura IV .23
-y

dtomos, descritos por un vector r; , ycaracterizados por su factor até-
mico de difusién §;
— g g
r= rn.n,n, d

la amplitud total se expresa

A 2 ell'l‘t k. Z e‘l.ni, (E" -E) . E‘l.ﬂ;n, Z il' e?_m" (K _k) T
J

r

DNy
Llamando factor de estructura a la expresién

. ;’-‘ .-.'
J

donde la suma se realiza sobre los j 4tomos que componen la celda, la in-
tensidad total difractada sers

()
I=|a= LIFl 6" (V. 24)

G2 tiene la forma que ya hemos visto en la ecuacién (IV.17). En un cristal
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con un solo tomo por celda, el factor de estructura F se reduce a £, el fac-
tor atémico de difusién. Es decir que F se puede considerar como el factor
de difusién de la celda fundamental, del motivo cuya repeticién constituye

el cristal. Los papeles de F y f son andlogos en este sentido. Pero existe
una sola diferencia muy importante,. El factor de estructura F ya no es una
funcién monétona decreciente con el dngulo de difusién O , sino que puede
anularse para ciertas y determinadas reflexiones. Se suele decir que | F|2
modula a la intensidad. Estos efectos de modulacién tendrin que tenerse muy
en cuenta cuando se observan e indexan diagramas de difraccién. Debido a
las caracteristicas particulares de cada red puede haber reflexiones para
las cuales se anula el factor de estructura. Veamos dos casos particulares.

Red cibica de caras centradas :

El factor de estructura se puede expresar en forma general
V(K -K) . v (hui+kv +8w;
F= Z fj ei.l‘!l“t- k) l"; - Zfi eu"( i+ ‘)
3 d

pues

- - - - - - -y -4 -

k' .k =3=‘131 +'\'a«: 483; -&:Ujaf +\5-a1+wja;

En el caso de la red clbica de caras centradas, la celda fundamen-
tal estd compuesta por cuatro 4tomos, cuyas coordenadas son

1
(000) (449 (o44) (304)
La expresién (IV.25) se reduce entonces a
Fhke) = § (1 + cosN(htk) + cos T (k+0) + cos n (&4h))

donde f es el factor de difusién de los 4tomos (o grupos de dtomos) situados
en cada nodo de la red. Se puede ver que para que F (hkl) sea distinto de ce-
ro, deben ser

hkl todos pares
todos impares

Es por esta razén que una reflexién como la (100) no aparece en un
diagrama de difraccién de un cristal cdbico de caras centradas. En una o-
rientacién préxima a (100) el diagrama de difraccion es un conjunto de pun-
tos distribuidos en los vértices de cuadrados, como se ve en la Figura IV.
12 , pero los indices de los mismos son (200), (020), etc. ... y no (100)
0(010), En la red reciproca (cibica de parimetro 1/a) los nodos correspon-
dientes a las reflexiones nulas desaparecen, y queda asi una red ciibica de
cuerpo centrado de parimetro de red 2/a.

Red cibica de cuerpo centrado :

La celda fundamental esti compuesta por dos 4tomos, uno situado
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en el origen (000) y el otro en el centro del cubo (333). El factor de estruc-
tura se expresa entonces

E .5 [1+eosn(h+k+'.)]

y se anula cuando (h+k+l) es un ndmero impar. Por lo tanto solo se presen-
tan las reflexiones para las cuales

h+k+1 = par

Es decir que en la red reciproca, uno de cada dos nodos desaparece. Se
puede verificar que lo que queda entonces es una red cibica de caras cen-
tradas cuyo pardmetro de red es ahora 2/a,

Tanto para este (ltimo caso como para el de la red cdbica de caras
centradas, se ve que la amplitud (y por lo tanto la intensidad) de los haces
difractados depende, a través de f, del tipo de 4tomos del cual estd compues -
ta la red. La posicién de estos haces, en cambio, estd determinada solamen-
te por la geometria de la red, y es independiente de la naturaleza del 4tomo
o grupo de 4tomos de cada nodo.

IV.5.15. Doble difraccién de Bragg

En ciertas circunstancias favorables es posible que un haz difracta-
do pueda dar origen a su vez a uno o mds haces difractados. Por ejemplo,
consideremos una lamina compuesta por dos fases cristalinas, y un haz di-
fractado por una de ellas que incide sobre la otra fase. Este haz puede ser
difractado por la segunda fase, si se satisfacen ciertas condiciones de orien-
tacién, como podria ser una relacién cristalogréifica definida entre las dos
fases.

Veamos, para fijar ideas, el caso particular de una ldmina de una
aleacién Al-Mg-Si en la orientacién (001). La matriz de Al contiene preci-
pitados de la segunda fase MgoSi en forma de placas paralelas a la ldmina.
En la Figura IV,24 (a) se muestra el diagrama de difraccidén de la matriz
(puntos grandes), y el correspondiente a las placas de Mg9oSi (puntos chicos).
Ahora bien, un haz difractado por la matriz, como el P, puede incidir so-
bre las placas de la segunda fase, y dar origen a un haz doblemente difrac-
tado como el P', Figura IV.24 (b). Lo mismo puede suceder con cada uno
de los ocho haces difractados originalmente por la matriz de aluminio, Si
consideramos a estos haces como posibles fuentes de doble difraccién, se
obtiene el diagrama completo de la Figura IV .24 (c).

Estos efectos de doble difraccion que dan origen a desdoblamientos
miltiples en los diagramas de difraccién, son muy comunes también cuan-
do la ldmina delgada estd recubierta por alguna capa de 6xido, o cuando se
evapora en su superficie algin otro metal.
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Fig. IV.24. Doble difraccién de Bragg en una muestra de Al-Mg-Si en la
orientacién (001)
a) Reflexiones primarias o Matriz de Al
# Placas de Mgy Si
b) Reflexiones dobles en la fase Mg, Si originadas por el haz P w
c) Diagrama completo, si se consideran todas las posibilidades de doble
difraccién.
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Fig. IV,25, Doble difraccién de Bragg a través de dos ldminas de cristales
idénticos, rotadas entre si en un dngulo ©,

® cristal 1 o cristal 2

[] puntos originados por doble difraccién
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Fig. IV.26. Doble difraccién a través de una lamina delgada de una
aleacién Mg-Li-Al, fase @ b.c.c., con precipitados laminares de
fase @ Mg Li, Al, en orientacién (100) - Foto: Ana Alamo,
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Fig, IV,27, Franjas de Moiré en una aleacién de Mg-Li-Al, fase 8,
poniendo en evidencia la presencia de precipitados laminares de la fase
® Mg Li, Al - Foto: Ana Alamo,
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También puede ocurrir doble difraccitn cuando se superponen dos
cristales idénticos, pero rotados en un pequeno dngulo © ., En la Figura
IV.25 (a) se muestra el diagrama de difraccién de dos liminas delgadas de
oro, en la orientacién (111), rotadas ligeramente entre si. Los puntos mas
chicos corresponden al cristal 1, y los puntos més grandes al cristal 2. Un
haz como el P puede ser difractado por el cristal 2, y dar origen al punto
P'. Considerando todos los 6 puntos del cristal 1 como fuentes de doble di-
fracci6n por el cristal 2, se obtiene un diagrama final como el indicado en
la Figura IV.25 (b).

La importancia de la interpretacién correcta de estos diagramas com-
plejos se verd méis adelante, seccién V1.1.2., cuando se estudie la forma-
cién de franjas de Moiré.

V. CONTRASTE DE DEFECTOS CRISTALINOS SEGUN LA TEORIA
CINEMATICA.

V.l1. CALCULO DE LA INTENSIDAD DIFRACTADA POR UN CRISTAL
PERFECTO. APROXIMACION DE LA COLUMNA .

Habfamos visto que la intensidad difractada por un cristal era apre-
ciable cuando éste estaba orientado cerca de la posicién de Bragg, siendo
los 4ngulos de difraccién muy pequefios, del orden de 10~2 radianes. Como
las l4minas observadas son generalmente muy delgadas, la distancia entre
el haz incidente y el difractado en la parte inferior de la limina,es del or-
den de algunos ;\, valor comparable con las distancias interatbmicas.

Haz
incidernte
7
| Lamina
ddt‘.pda
Haz Haz
transmitido difractade
Figura V.1

Por su parte el haz de electrones.incide casi perpendicularmente
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Fig. V.4, Franjas de igual inclinacién en una limina delgada de cobre
ligeramente doblada - Foto: A.A, Pochettino,
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Figura V.3, La posicién de estas franjas, no depende de s, y por lo tan-
to no cambian de lugar al girar la muestra alrededor de:alglin eje. Estas
franjas son semejantes a las lineas de nivel en un mapa, y a lo largo de
cada franja el espesor de la lamina es constante,

b/ Observacién de la intensidzad difractada por una ldmina curva, pero de
espesor constante. En este caso t es fijo, pero el valor de s varfa conti-
nuamente, dando lugar a un nuevo sistema de franjas denominadas de i~
gual inclinacién. A lo largo de una de estas franjas el valor del pardme-
tro s es constante, Figura V.4,

Digamos que en general éste es un contraste parédsito que tendra que
evitarse al maximo cuando se observa una limina delgada. De aqui la impor-
tancia de una correcta preparacién y un cuidadoso manipuleo de las muestras
cristalinas para microscopia electrénica, Cualquier deformacidn, por peque-
fia que sea, introduciri estas franjas que dificultarén la observacién e inter-
pretacién de las imigenes observadas.

La expresién V.2 merece un Gltimo comentario, Cuando s tiende a
cero, la intensidad difractada tiende a infinito lo que es fisicamente absur-
do. A medida que se va alcanzando la posicién de Bragg, s = o, la intensi-
dad difractada se hace cada vez mas grande, y ya no puede considerarse
despreciable frente al haz incidente. Es decir que para s —» o ia hipétesis
bdsica de la teoria cinemditica no se cumple, y las expresiones deducidas
en base 2 la misma dejan de ser vilidas.

V.2. APROXIMACION DE DOS HACES

Dado que la expresién V,2 es una zproximacién, y puesto que 34y
s son siempre pequefios, se puede reemplazar

sen NS —> NS
con lo cual
IS L~ .!.‘:' E uﬂz l'itﬁ
re ngd (na,‘s)?.
N* g2 sentats
re (nts)*
Si de aqui en adelznte consideramos siempre la intensidad difracta-
da a la unidad de distancia

p
To = (N F)° sennts (V.3)
? (nts)®

" Llamando

resulta finalmente
1, - seonts (V.4)



Ahorz bier, siempre es posible orientar el cristal de tal manera
que existz un sclo haz difractado fuerte. En este caso tenemos dos haces
que atraviesan la ldmina, el transmitido de intensidad I, , y el Gnico di-
fractado, de intensidad Ig , de manera que

I.+Iy = 1

Es decir que la imagen de campo claro (haz transmitido) también
presenta en esta aproximacién las mismas caracterfsticas que la de cam-
po oscuro (haz difractado). Una ldmina en ferma de cuiia presenta franjas
de igual espesor, y una limina doblada franjas de igual inclinacién, pero
éstas son complementarias de las correspondientes a campo oscuro: a
maximos de intensidad corresponden minimos, y viceversa. Pero siempre
seri necesaric tener en cuenta que estos resultados son consecuencia de
las aproximaciones de lz tecrfa cinemdiica. La teorfa no se puede aplicar
en las condiciones exactas de BPragg, pero para valores de S 5> o permite
describir las caracteristicas principales del contrasteque presentan cier-
tos defectos cristalinos.

V.3. CONSTRUCCION DE FRESNEL, DIAGRAMA FASE-AMPLITUD

Habfamos visto ya cémeo la aproximacién [lamada de la columna per-
mitia calcular la intensidad difractsda por un cristal perfecto, Pero donde
estz aproximacién resultz verdaderamente (til es en el cdlculo de la inten-
sidad difractada por un cristal que contiene z!gin tipo de defectos o defor-
macicnes ., En este cago las condiciones de difrsceifa varian localmente den-
tro de la 14minz, y la aproximacién de la columna nos provee un método de
calculo sencillo y ripido.

Retomemos !z ecuacién que nos daba la amplitud difractada por un

A = f_ Z emi (E.' -E) a ?MQ,
T noums
La amplitud difractada por unz columna sclzmente serd

cristal

- F m;(;“i)--l:;
4 s % e

donde 'r:-. es un vector que describe la posicién de la2s celdas a lo largo de
la columna considerzda. Kecordando que

-

PR =3+ (R-B)F =(343)T = etero + 3.7

resulta

A< E S e'uu . E Z e SZi

i r o
donde Z; es la coordenauda que describe la profundidad de las distintas cel-
das 2 lo largo de la columna, tomando como origen el centro de la ldmina,
Figura V.5,
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ZZ z+dz=

ZY
Figura V.5

Si se considera a la columna como una sucegion continua de celdas
difractantes

A= l;. ._l_g e d (V.5)
S 2
3

La amplitud difractada se calcula entonces integrando esta expresién
para cada una de las columnas que componen el cristal, conociendo la varia-
cién de s introducida por el defecto para cada una de ellas, en funcién de la
profundidad z,

Si el cristal es perfecto

1t « . )
Aw EA(F sz, ¥ sepls Jinst (V.6)
rt r nts

3

y la intensidad difractada por lo tanto

Iq = F? sennts (v.7)
rr (nts)

que es la expresién V.3 obtenida an teriormente .

La construccion de Fresnel es una manera gréfica de resolver la in-
tegral V.5 que nos da la contribucién de todos los elementos (z, z+dz )a
lo largo de la columna. En efecto, ésta se puede considerar como una suma
de vectores en el campo complejo, del tipo

re'®

donde el médulo es dz , y el argumento 2nSZ . A partir de un punto o to-
mado comoorigen del plano complejo se trazan los sucesivos vectores de mo-
dulo dz , y argumento creciente 201$Z hacia la derecha, y decreciente
-2nsz hacia la izquierca, Figura V.6.
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Y

= o/

Figura V.6

Se obtiene asfl un poligono regular, que para dz — o, se convierte
en un circulo cuya circunferencia es igual a 1/s. En efecto, éste es el va-
lor de z para el cual el argumento es 2w . El radio de esta circunferencia
es por lo tanto i

2ns

La integracién se realiza hasta los valores de z= X t/2 . La inten-
sidad difractada por la columna es proporcional al cuadrado de la longitud
del vector AB que une los puntos de abecisa curvilinea - t/2 con el punto +t/2.
Este es el llamado diagrama de fase-amplitud, de gran utilidad en los casos
de cristales que contienen defectos, como veremos luego. Para un cristal
perfecto, este diagrama predice la periodicidad de la intensidad difractada
con el espesor de la lAmina, como habiamos visto en la seccién V.I. En e-
fecto , la longitud de! vector AB no cambia si el valor de z se incrementa
en una longitud de circunferencia, o sea 1/s (franjas de igual espesor). De
la misma manera se puede demostrar la variacién de la intensidad difracta-
da con s (franjas de igual inclinacién),

V.4, CALCULO DE LA INTENSIDAD DIFRACTADA POR UN CRISTAL
QUE CONTIENE DEFEC 'I‘OSJ

V.4,1.0Origen del contraste

Los defectos cristalinos son visibles al microscopio electrénico co-

mo resultado de la deformacién de los planos difractantes en la vecindad

de los mismos. En la figura V.7 se muestra el caso de una dislocacion de
borde. Se puede ver que los planos sufren pequefias rotaciones de sentido
opuesto a ambos lados de la dislocacién. Esto significa que de un lado el
cristal estd girado hacia la posicién de reflexién de Bragg (menor intensi-
dad transmitida), y del otro estard més alejado de la posicién de reflexion
(mayor intensidad transmitida).

Se ve que mediante este simple rzzonamiento cinemético es posible
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DISLOCACION DE HELICE

Fig. V.8, Visibilidad de una dislocacién de hélice, 8i los planos del
tipo ABCD estdn en posicién de reflexién, las distorsiones originarén
fuertes variaciones en la intensidad transmitida, y la dislocacién serd
visible. En cambio si los planos de tipo ADEF estdn orientados cerca
de la posicién de Bragg, no habrd ningdn contraste, puesto que los des-
plazamientos producidos por la dislocacién son paralelos a los mismos,
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predecir que una dislocacién puede producir un centraste. Igualmente se
puede ver que la imagen de una dislocacién no necesariamente coincide con
ésta, sino que puede estar a uno u otro lado de la dislocacién, dependiendo
de la orientacién del cristal respecto de la posicién de reflexién, También
es posible observar dos imigenes simultdneas de una misma dislocacién,
si es que dos familias de planos difractan simulténeaments,

Por otro lado, dado que los desplazamientos atémicos que resultan
de la presencia de una dislocacién estdn dirigidos en la direccién del vector
de Burgers _H, los planos que contienen este vector no estin muy deforma-
dos en las cercanfas de la dislocacién. Por lo tanto la dislocacién serd in-
visible (no ha contraste) si el cristal estd en la posicién de difraccién para
estos planos, ver Figura V.7 (b), Matemiticamente esta condicién se expre-
sa mediante - i

S-b =0

donde E es el vector de la red reciproca correspondiente a los planos difrac-
tantes. Para una dislocacién de hélice, valen las mismas consideraciones.
Una dislocacién de hélice tiene su vector de Burgers paralelo al eje de la
hélice, como se muestra en la Figura V.8, Los planos més distorsionados
son los del tipo ABCD en la figura. Si el cristal estd orientado de manera
que estos planos difracten fuertemente, habrd grandes variaciones locales

en la intensidad transmitida, y la dislocacién seri por lo tanto visible. En
cambio si los planos del tipo ADEF en la figura son los que estédn orientados
cerca de la posicién de Bragg, no habri ningin contraste, puesto que los des-
plazamientos producidos por la dislocacién son paralelos a los mismos, Una
vez més volvemos a insistir en que el conocimiento de las condiciones de di-
fraccién es fundamental para la interpretacién de las imigenes en un micros-
copio electrénico.,

De_.una manera general, si un defecto cualquiera introduce un despla-
zamiento R (i) en la celda situada en la posicién r; la amplitud difractada
serd B

A< Er_ Z e?-nl'. (§+§)-(r;+a)
L

que se reduce, teniendo en cuenta que 5.R es pequefio
. q.a _......
Ax EF Z e (3R +3.7)
L

Reemplazando en la columna la suma por una integral

An S e ® "™ 4z (V.8)
rJx
3
donde

es el desfasaje introducido por el defecto en la columna considerada.
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V.4.2. Contraste de fallas de apilamiento

Consideremocs un apilamiento compacto de 4tomos, supuestas esfe-
ras rigidas. Estos se disponen segiin un cierto plano, que llamaremos de
tipo A, de la manera compacta representada en la Figura V.9, Este plano
puede representar un plano (111) de una estructura cdbica de caras centra-
das, o un plano (0001) de una estructura hexagonal compacta.

Figura V.9

Existen dos maneras de agregar dAtomos al plano A mencionado pa-
ra obtener un cristal periddico :

- Sobre el plano A se puede colocar otro plano en el cual los d4tomos
estén situados en las posiciones llamadas B, y a continuacién un
plano de tipo C, como se indica en la Figura 9, El apilamiento se
describe mediante la secuencia

ABCABCABC LU B L N
que corresponde 3 una estructura clbica de caras centradas.

- De la misma manersa se puede colocar un plano de tipo B, sobre el
plano original A, a continuacién otro plano de tipo A, y asi sucesi-
vamente. El apilamiento resultante es

ABABAB .........
que describe una estructura hexagonal compacta.

Ahora bien, una falla de apilamiento es una irregularidad en la su-
cesibn de planos atémicos del ecristal. Por ejemplo en la estructura cibica
de caras centradas puede ocurrir que falte en algln lugar del cristal un pla-
no entero de tipo B

IIOII.ABCA‘CAm s w8

El apilamiento sigue siendo compacto, pero en el lugar indicado por
la flecha existe una discontinuidad en el apilamiento. Este tipo de defecto
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puede producirse por el aglomerado de vacancias existentes en el cristal,
y constituye una falla de apilamiento de tipo intrinseco.

De la misma manera puede existir un plano extra de tipo B entre dos
planos sucesivos A y C

...... ABCABCBABCABC ...

Esta falla de apjlamiento, llamada extrinseca, puede producirse por la con-
densacién de intersticiales que forman asf un plano extra entre dos planos
compactos A y C. Los mismos tipos de defectos pueden presentarse en la
estructura hexagonal compacta.

En cualqmera de los casos mencionados, el cristal sigue siendo per-
fecto, tanto a la derecha como a la izquierda de la falla. Esta se puede con-
mderar como la superﬁcie Iimite que separa una porcién de cristal perfecto,
de otra porc i6n 1gualmente perfecta, pero desplazada respecto de la anterior
en un cierto vector R. En el sistema fcc este vector R es uno de los vecto-
res que llevan una posicién de tipo A a una de tipo B, una Bauna C, etc., y
es del tipo

iy
R = % {112) a: pardmetro de red

Figura V.10

Veamos. entonces cual es el contraste que predice la teoria cineméi-
tica para un cristal que contiene esté tipo de defecto.

V.4.2.1, Contraste de una falla paralela a las superficies de la ldmina.

Consideremos primero una falla paralelé,.é las superficies de la 14~
mina, situada a una profundidad t4 , Figura V.11,

La ampiitud difractada por una columnatd”éh la ldmina ser4
“ ! i) "
isz =it Wi S2
N S e 42 + e S e”™** 4z
© +
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Figura V. 11

donde no hemos puesto explicitamente el factor de estructura F ni la distan-
cia r, El desfasaje o estd dado por

~=2n g-ﬁ
Llamando
U= %(£1 —tz) "t-_- 't1 +tz

y calculando la integral, resulta
2 £ |
Ig= |Al" = i: . [1- ¢os (a +nst)eosnst + [cps(un-;'t)-cos ns‘t] cos zrisu} (V.10)
n‘s

Para V=0 , falla en el medio de la lamina, la intensidad difractada
se repite cuando t se incrementa en 2/s, (incremento de 1/s parat, y t2 ).
También se puede demostrar que para t fijo, la periodicidaden t4 o %,
es 1/s,

Es interesante calcular la diferencia AIg (contraste) entre la inten-
sidad difractada por una columna que contiene a la falla, y otra que no la con-
tiene (porcion de cristal perfecto). Esta (ltima estaba dada por (V.7),

1o sen’nts
(nts)*
La diferencia entre (V.10) y (V.7) se puede expresar

Alg= %tsenns'fq sennst, sm(!z. ;%st)un < (V.11)

Se deduce inmediatamente que :

- El contraste AIg es el mismo a lo largo de toda la superficie del de-
fecto.
- Cualquiera que sea la posicién del defecto, el contraste es nulo para

%". yanst = op n : enfero



.105,

- Cualquiera que sea la posicién del defecto, el contraste es maximo
para ol - 1
o st = (m 3)]?

- El contraste varia con la profundidad a la cual se encuentra la falla.

- El contraste depende de s, pero no cambia con el signo del mismo.
Es decir que si una franja de igual inclinacién atraviesa el defecto,
la imagen del mismo no cambia de signo.

- Las intensidades transmitida y difractada son complementarias, es
decir que el contraste en campo cscuro es complementario del obser-
vado en campo claro,

V.4.2.2. Diagrama fase - amplitud

El diagrama fase amplitud se construye ficilmente. La integracién
entre 0 y T4 serealiza de la misma manera que pars un cristal per-
fecto. El punte correspondiente a T4 se sitda en algln lugar de la circunfe-
rencia de radio 1/2ns . La segunda parte de la integraci6n se realiza de
la misma manera, pero teniendo en cuenta que a los argumentos correspon-

<.

Figura V. (12

dientes deberi restarse el 4ngulo de desfasaje ® |, Figura V.12, El pun-
to correspondiente a tz se situari sobre alg(n lugar de otra circunferencia,
también de radio 1/2ns , pero rotada a partir de la primera en el dngulo & .
Si no existiera este desfasaje la integracién se habria continuado hasta lle-
gar a un punto como el C en la primera circunferencia. Entonces OC repre-
senta la amplitud difractada por un cristal perfecto, y OB la correspondien-
te a un cristal con la falla de apilamiento, En este diagrama estdn implici-
tas todas las propiedades de la intensidad difractada que hemos mencionado.
Por ejemplo se ve ficilmente que si t4 o t2 se aumenta en 1/s la ampli-
tud difractada vuelve a ser la misma,.
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V.4.2.3. Contraste de una falla inclinada

Es muy ficil ver ahora cual seria el contraste de una falla inclina-
da con respecto a la superficie de la l4mina. Hemos visto que la intensidad
difractada era funcién de la profundidad de la falla dentro de la l4mina. Pa-
ra una falla inclinada esta periodicidad en la profundidad originar4 una se-
rie de franjas paralelas a la interseccién del defecto y la superficie superior
de la ldmina, Figura V.13,

Figura V. 13

Un cambio en el valor de s, como el originado por ejemplo, por una
curvatura de la ldmina, varia el espaciado entre franjas, Existen numero-
sas observaciones de fallas de apilamiento al microscopio electrénico, prin-
cipalmente en metales fcc, y efectivamente sus imigenes presentan las fran-
jas predichas por la teorfa cinemdtica. En la Figura V.14 se muestran fallas
de apilamiento de tipo extrinseco en una l4mina delgada de cobre.

Noétese que la intensidad de las franjas no es la misma para distintas
profundidades del defecto dentro de la ldmina. Este es un efecto predicho so-
lamente por la teorfa dindmica de la difraccién, no previsto en el esquema
simplificado utilizado en la deduccién anterior.

Consideremos finalmente el caso de dos fallas superpuestas, ambas
p aralelas a la superficie de la l4mina, Figura V,16.

A
ty

A

t2
t ! falla

Falla_

ts

Figura V. 16
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Fig. V.14, Fallas de apilamiento de tipo extrinseco en una ldmina
delgada de cobre.
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Fig. V.15, Dislocaciones en una ldmina delgada de aluminio, Nétese
el contraste oscilante de la imagen con la profundidad de la dislocacién
dentro de la ldmina - Foto: A, A, Pochettino,
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El diagrama fase amplitud se construye, como antes, partiendo des-
de el origen O de una primera circunferencia de radio 1/315 hasta un cier-
to punto A, de abscisa curvilinea t4 , luege pasando a otra mrcunferencia ro-
tada en o4 respecto de la primera. Después de describir una longitud curvi-
Iinea t2 hasta llegar a un punto B, la integracion termina en un punto C sobre
una tercera circunferencia rotada en ©ly , respecto de la segunda. La inten-
sidad difractada es proporcional al cuadrado de la longitud del segmento OC,
y se puede ver que varia periédicamente con t, ,ta ¥ ts . Se puede veri-
ficar también que si

ddt = “"qz

el contraste es distinto al de un eristal perfecto sin fallas.

V.4.3. Contraste de dislocaciones

Las dislocaciones son defectos lineales que dan origen a fen6menos
de contraste muy caracteristicos, que son el resultado de la deformacién
de los planos difractantes en sus vecindades. No entraremos aqui en los de-
talles de la teorfa de dislocaciones, que puede consultarse en los textos co-
rrientes, sino que nos limitaremos a una descripcién geométrica de las mis-
mas, para poder visualizar més ficilmente el contraste al que dan lugar.

Dislocacién de Hélice : Consideremos un cristal cibico simple, y una rec-
ta paralela a la direccién (100) del mismo, Si efectuamos un corte segin u-
na superficie que contiene a la recta, y desplazamos una de'las caras segln
una traslacién P de la red paralela a la direccién (100), Figura V.8, obte-
nemos una dislocacién de hélice paralela a la misma dlrecmon llamada a-
sl pues el conjunto de planos (100) perpendiculares a b se tra.nsforma en
una rampa helicoidal. Més generalmente, una dislocaci6n de hélice es una
dislocacién paralela a su vector desplazzamiento b , llamado también vec-
tor de Burgers de la dislocacion.

Dislocacién de Borde : Consideremos nuevamente un cristal clbico simple
y una recta paralela a una direccioén (100), Si efectuamos un corte segin un
plano que contiene a la recta, y agregamos un plano extra entre las dos su-
perficies, tendremos una dlslocacién de borde. El desplazamiento b , 0
vector de Burgers, es perpendicular a la linea de dislocacion.

Deslizamiento : Consideremos un cristal y un plano atémico P, y supongamos
que queremos desplazar la parte supenor del cristal respecto de la inferior
sobre este plano P, en una cantldad B. Esto puede hacerse tando desplazan-
do las dos mltadg’s del cristal en B , como moviendo una dislocacién de vec-
tor de Burgers b contenido en el plano P de un extremo al otro del cristal.
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El plano P se llama plano de deslizamiento de la dislocacién.

J led s |’
N L g
8" A" A" |4
8 | A |#» \ e"b P
e G >’
4 'La' rs
< (il Y
) o, i I Y P
@) ()
Figura V. 17

Por lo tanto una dislocacién en el interior de un cristal define el Ii-
mite entre la parte del cristal que ha deslizado de la que no ha deslizado.
La dislocacidn puede considerarse igualmente como el Iimite de un semi-
plano atémico extra, o de un semi-plano que ha sido removido.

Consideremos las Figuras V.17 (a) y (b). A una distancia grande de
la dislocacion los dtomos no ocupan exactamente las posiciones que ocupa-
ban en el cristal perfecto, pero las relaciones entre vecinos son exactamen-
te las mismas. A un nodo J del cristal perfecto, se le puede hacer corres -
ponder, por ejemplo, un nodo J' del cristal imperfecto. Se puede igualmente
asociar los puntos Ky K', Ly L', M y M', de manera que los nodos JKLM
tienen las mismas relaciones de vecinos que los nodos J'K'L'™M"'. La zona
de cristal donde se puede efectuar esta asociacién se llama zona de cristal
"bueno' ,

Cerca de la dislocacién, por el contrario, es imposible efectuar tal
correspondencia. La zona situada en las vecindades de la dislocacién se di-
ce entonces ""mala'', o en inglés "core''.

En la zona "buena", al circuito cerrado JKLM le corresponde el
circuito cerrado J'K'L'M', Consideremos por el contrario, el circuito ce-
rrado ABCDEFGHA que encierra a la dislocacién. Su homdlogo A'B'C'D'F!
G'H'A' no es cerrado. Por definicién el vector necesario para cerrar este
circuito se llama vector de Burgers de la dislocacién, y el circuito mencio-
nado es el circuito de Burgers. El sentido del vector de Burgers depende de
la convencion de orientacion de la dislocacion y del circuito de Burgers .

El vector de Burgers no depende de la superficie de corte, ni del o-
rigen o forma del circuito de Burgers, siempre que éste se efectie en zonas
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""buenas' del cristal. Ademis el vector de Burgers es el mismo a lo largo
de una linea de dislocaci6én dada. Esto es inmediato en una dislocacién rec-
tilinea, ya sea de borde o de tornillo, Si tenemos un lazo cerrado de dislo~
caciones, como el que se indica en Iz Figura V.18, entonces a2 segmentos
diametralmente opuestos le corresponden iguales vectores de Burgers. Pero

dz

Figura V.18

si elegimos un cierto sentido positivo de circulacién, entonces los segmen-
tos dz estaran orientados de la misma manera respecto del sentido de circu-
lacidén, y se conviene entonces en que los vectores de Burgers tienen senti-
do contrario,

Digamos finalmente que el vector de Burgers de una dislocacién
cualquiera puede considerarse como la suma de dos vectores, uno parale-
lo y uno perpendicular a la linea. El primero se denomina componente de
hélice de la dislocacién y el segundo es la componente de borde. Una dislo-
cacién cuyo vector de Burgers tiene estas dos componentes no nulas, se lla-
ma dislocacibén mixta .

V.4.3.1, Contraste de una dislocacién de hélice paralels a la limina

Consideremos una dislocacién de hélice paralela a las superficies
de la ldmina, coincidente con la direccién oy , Figura V.19,

e iy e i e i
Fd P
//_ FOI,
i il e v s e e i
ol ' e X
Vs !
/ Hir

y ~ Figura V.19
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Sea una columna cualquiera g.ituada sobre el eje X, y un punto de la
misma M (xyz). El desplazamiento R de cada 4tomo de la columna estd da-
do por sus componentes

Ry=0  R:=0 Ry= b &

an
o de manera general

-

—y -

R= Darctgd = banehyz
parctyd = 2 KE: (vV.12)
-

donde b es el vector de Burgers de la dislocacién,

El desfasaje serd entonces
o O z - n actygz
d=mgon-sbm‘f‘9?- y 32
donde n es siempre un nimero entero, pues b es el vector de Burgers de
una dislocacién perfecta, y es por lo tanto igual a un periodo de traslacién
de la red. La amplitud difractada por una columna de coordenadas(xy) serd
por lo tanto 12

-l _~2me
A= A e = » dZ
1
h . "
41

Se puede ver inmediatamente que parag.-k?Fo la intensidad difracta-
da es la de un cristal perfecto, y por lo tanto no hay contraste, como ya he-
mos visto en la seccién V,4.1, También se puede ver que para valores de
X muy grandes respecto del espesor de la ldmina, es decir cuando la colum-
na est4d muy lejos de la dislocaci6n, z/x es una cantidad muy pequefia y pue-
de considerarse nula, La dislocacién no produce contraste a distancias ale-
jadas de la misma,

Para X muy pequefio, por el contrario, z/x es muy grande, negati-
vo encima de la dislocacién, y positivo por debajo. La magnitud

are tg z/x

pasa por lo tanto del valor -n/2 a +W2 | EI desfasaje total introdu-
cido por la dislocacién en sus vecindades es PR . Se ve también que la am-
plitud difractada es independiente de y. El contraste es por lo tanto una li-
nea, o una serie de lineas, paralelas a la linea de la dislocacién.

El cédlculo numérico de (V.13) nos conduce a los perfiles de intensi-
dad difractada por una dislocacién de hélice en funcién de la distancia x de
la columna a la dislocacién, para un valor dado de s. El cédlculo se ha he-
cho para distintos valores de n, Figura V,20,
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e -

Figurz V.20

E] ancho de la imagen crece ripidamente con p . En cuanto a la al-
tura de los picos, es necesario notar que las curvas de la Figura V.20 re-
presentan el cuadrado de la amplitqd A, Para obtener la intensidad real,tal
como se veria en la pantalla de un microscopio electrénico, hay que multi-
plicar esta cantidad por el cuadrado del factor de estructura F para cada
valor de n , o sea para cada valor de"g'. Pero F decrece rdpidamente con
el orden de refflexién g. Este hecho conduce 2 una disminucién de la altura

. de los picos mis altos, correspondientes 2 altos valores de n , haciendo que
las intensidades reales de cada pico sean compsarables entre si. También

[ se puede ver que para valores grandes de n , existen dos méximos en la in-
tensidad. En estos casos una Gnica dislocacién puede llegar a presentar dos
iméigenes .

Finalmente, la Figura V.20 muestra que la intensidad difractada
no es maxima sobre la dislocacién (x=0) sino que esti situada a un costado
de la misma, que depende del signo de s, Por lo tanto la imagen de una dis-
locacién que atraviesa un contorno de extincién, se quiebra al pasar de la
zona s » oalazonades < o, FiguraV, 21,

Y/ imdgen
<0
P corﬂd'bcrno
Y s
| e f ~ s=0

7 Posicion real de
Y la dislocacion

-—

5>0

Figura V.21

Las conclusiones obtenidas precedentemente pueden obtenerse también a par-
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tir del diagrama fase amplitud. Consideremos la integral V.13 que daba la
amplitud difractada por la columna, y construyamos el circulo Cq de radio

1/2ns correspondiente a un cristal sin defectos, Figura V.22, Segin
el signo de E.E, s y X, pueden presentarse dos casos :

s 3 nsx > o
En este caso, el dngulo dado por
2nsz + n are g z/x
es, en valor absoluto, siempre mayor que el argumento 21 Sz
correspondiente al cristal sin defectos. Entonces el diagrama se dis-
via hacia el interior del circulo Co , y se va arrollando en espiral,

Cq

Figura V.22

(a)

tal como se indica en la Figura V.22 (a). Se puede demostrar que pa-
ra z positivo la espiral es asintética a un circulo Ci que tiene el
mismo radio que el circulo Ce |, y para los z negativos es asintéti-
ca a un circulo C2 , También se puede demostrar que el radio de
curvatura de la espiral es menor que el radio de curvatura de Co,

o sea que la espiral tiende a Co desde su interior.

2/ nsx < 0

En este caso el argumento
2nsz + n arety z/x

es, en valor absoluto, siempre inferior a 2Ms2Z | El diagrama
estd fuera del circulo Co y también forma una espiral que tiende a
un cfrculo asintético €4 para los z positivos, y a un circulo C; pa-
ra los z negativos, Figura V.22 (b).

En cualquiera de los dos casos, se pueden deducir todas las propie-
dades mencionadas de las imégenes de dislocaciones de hélice, estudiando
simplemente como varia la amplitud de la onda difractada (segmento M1M2)
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con los distintos pardmetros del cristal. Consideremos por «jemplo una dis~
locacidn cuyo diagramsz fzse amplitud sez el de la Figura V.23 (a). Si la pro-
fundidad t] a la que se encuentra la dislocacién auments, consecuentemente

Ma

t
oncs

(3)

Mq
t4

ty disminuye, y los puntos representativos M, y M:a se desplzzan sobre el
diagrama en el sentido indicado por las flechas. La longitud del segmento
M; M, varia peri6dicamente con ty (y con tp), siendo el periodo la longitud
de la circunferencia 1/s.

Figura V.23

Si el diagrams correspondiente es el de la Figura V,23 (b), se pue~
de ver que lz longitud Mj Mg rno cambia al variar t; (y to).

V.4.3.2, Contraste de una disloczcidon de hélice inclinada

Veamos ahora, teniendo en cuents los resultzdos anteriores, cual
es el contraste de una dislocacién inclinada con respecto a i2s superficies
de la ldmina . Se puede descomponer la dislocacién en unz sucesién de pe-
queilos segmentos paralelos a la ldmina, situados a profundidades variables,
Si nsX >0 , Figura V.23 (a), una dislocacién inclinazda presentarsi una
imagen de contraste oscilante, variable segin la profundidad de 12 misma,que
se repite cada vez que la profundidad de lz dislocacién zuments en 1/s. Este
tipo de contraste oscilante que se observa frecuentemente en !4minas delgadas
(Figura V.15), proporciona una escala de profundidades a lo largo de la dislo-
cacién,
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En el segundo caso NsX <0, en cambio, la misma dislocacién in-
clinada se verd como una linea de intensidad uniforme. Ahora bien, surge
inmediatamente la pregunta: cuél es el factor o los factores que determinan
que los puntos My y M, se sitden como en la Figura V.23 (a) o como en la
Figura V.23 (b) ? Uno de ellos es el pardmetro s de desviacién del cristal
respecto de la posicién de Bragg. Es decir que para valores fijos de los o-
tros pardmetros, nos volvemos a encontrar una vez méds con el hecho de

que el contraste de un defecto cristalino depende fuertemente de la orien-
tacién de la lamina.

V.4.3.3. Contraste de una dislocacién rectilinea cualquiera paralela a la
superficie de la ldmina .

El campo de desplazamientosde una dislocacién rectilinea mixta se
expresa en general, como la suma vectorial de los desplazamientos produ-
cidos por sus componentes de hélice y de borde

R= J_[be+b 502 +hx€(1-“ l:gH e ﬁ))] ('v.14)

4 (-0 2(1-0)
donde
-y
b :vector de Burgers de la dislocacién
- -
b‘ : componente de borde de b
-y
€ : vector unitario en el sentido positivo de la linea de dislocaci6n
e

: 4ngulo entre la proyeccién de b sobre un planc perpendicular a la
linea, y el plano de deslizamiento

) :ndmero de Poisson

Abaeién

(V.15)
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La condicién EE = 0 no es por si sola suficiente para hacer nulo el
contraste, Segin (V,14) y (V.15) las condiciones de extincién son

§E =0
iy wb (V.16)
(

. gui) =0

w wi

Estas condiciones son dificiles de verificar simultineamente en el
caso general. Se demuestra ficilmente a partir de V.16 que los Gnicos ca-
sos en los que existe extincibén rigurosa son los dos siguientes :

- Dislocacién de hélice pura, con g.b = o,
= Dislocacién de borde pura, cong paralelo a la dislocacién.

En realidad existen otros casos para los cuales el contraste es sufi-
cientemente débil como para considerar que pricticamente éste no existe,
Los célculos son més bien complicados, y resumiremos aqui solamente los
resultados mds importantes. En la Figura V,25 se reproducen los perfiles
de intensidad calculados por Gevers, Phil ,Mag.8,651,1962 para una dislo-
cacién mixta, con n=1, en funcién de distintos valores del pardmetro

N=Senb sen®
donde

-y

O : dngulo entre la dislocacién y su vector de Burgers b

¢ angulo entre la dislocacién y el vector de reﬂexiéng

Tntensidad f

7
h J

Figura V.26

En el caso de una dislocacién de borde pura, se obtienen las curvas
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de la Figura V.26, Las variaciones del contraste para este caso son

) TIsfensidad

Figura V., 25

similares a las de una dislocacién de hélice pura, y se pueden agregar tres
comentarios mis .

- El ancho de la imagen depende de las orientaciones relativas entre
la dislocacién, su vector de Burgers, y el vectorE. E]l ancho es
minimo cuando la linea de dislocacidn es la bisectriz del dngulo a-
gudo formado por b y 'g', Figura V.27 (a)

|
5 dislocacion | b
|
[
= | LOISH, T |
|
I
3 / g
|
Figura V 27

El ancho del contraste es mdximo, en cambio, cuando la di_g.locacién
es la bisectriz del dngulo obtuso formado por los vectores b yg, Fi-
gura V.27 (b).

- En general, el ancho de la imagen de una dislocacién de borde es el
doble de la correspondiente a una dislocacién de hélice, comparar
las Figuras V.25 y V,26.

- Para n=0 (o seaE .Ezo) pueden existir alin un contraste, siempre
que g sea grande, y el 4ngulo © igual a 459,
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V.4.3.4. Contraste de lazos de dislocaciones

Los resultados obtenidos hasta ahora se aplican a dislocaciones rec-
tilineas perfectas en medios isotrépicos. Los cédlculos fueron hechos en ba-
se a la aproximacién cinemitica, despreciando todos los fenémenos de ab-
sorcién. Trataremos de resumir ahora estos resultados, y ver como pue-
den generalizarse al caso de lazos cerrados de dislocaciones.

- La imagen de una dislocacién se presenta como una linea bastante
ancha, de 100 a 400 A, blanca en fondo negro, o negra en fondo blan-
co, situada a la izquierda o derecha de la dislocacién, segln el sig-
no del producto nsx. Si la dislocacién estd inclinada respecto de las
superficies de la ldmina, el contraste es en general oscilante.

- La imagen depende de las condiciones de la observacién. Para re-
flexiones de alto orden, el contraste puede ser doble. Es decir que
una diql-bcacic’)n puede tener una imagen consistente en dos lineas pa-
ralelas.

- La condicién general para que el contraste sea nulo estd dada por
la relacién
-y

§.R =0

-ty
donde R estd dado por la ecuacién V.14, En una gran mayoria de ca-
sos esta condicién se reduce 2

3.b =0

- Aunque el contraste no sea nulo, es pricticamente inobservable si
el producto g.b es inferior a 1/3. Este hecho deberé tenerse en
cuenta en la interpretacién de imigenes de dislocaciones .

El contraste de un lazo cerrado de dislocaciones puede calcularse
a los mismos principios. La expresién general de los desplazamientos es
mucho méds compleja y la interpretacion de las imfgenes no es por lo tan-
to inmediata. Pero sin embargo se pueden prever los resultados siguientes:

- Un lazo de dislocaciones puede considerarse en primera aproxima-
cién como una sucesién de segmentos rectilineos, Para cada uno
de estos segmentos valen las conclusiones obtenidas para las dislo-
caciones rectilineas.

= Si se conviene que dos segmentos diametralmente opuestos estin
orientados en sentido contrario, se puede predecir que la imagen
de un lazo estd totalmente contenida en el interior del mismo, o
totalmente situada en el exterior, Figura V.28, siempre que las
condiciones de difraccién sean las mismas a lo largo del lazo.
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Figura V.28

- Un caso muy comiin es el de los lazos prisméticos, situados en un
plano paralelo a las caras de la l1dmina, Figura V.29,

Figura V.29

Cualquiera que sea la direccibn de E, siempre es E.B-—-o a lo largo
del lazo. Pero el producto

g.(bx?)
varia a lo largo del lazo, y en particular es nulo para los segmen-
tos del lazo que son paralelos a g. Por lo tanto la imagen de uno de

estos lazos seri un circulo interrumpido en los extremos de un dif-
metro perpendicular a g,

Los resultados obtenidos hasta aqui son vilidos dentro de la aproxi-
macién de la elasticidad isotrépica. Las conclusiones pueden sufrir modifi-
caciones apreciables en cuerpos fuertemente anisotrdpicos, como el grafi-
to. Ademés como se han despreciado los efectos de absorcién, las imige-
nes de campo claro y campo oscuro resultan complementarias, cosa que no
es exactamente cierta.

Finalmente, digamos que todas las conclusiones obtenidas hasta el
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presente, fundamentalmente las condiciones de extincién, suponen que exis-
ten solamente dos haces, el transmitido y uno solo difractado.

VI OTRAS APLICACIONES DE LAS TECNICAS DE MICROSCOPIA
ELECTRONICA

Vi.1. IMAGENES PERIODICAS

VI.1.1. Resolucién directa de planos cristalinos

Supongamos que la zapertura de objetivo se coloca de tal manera que
el haz transmitido més uno difractado contribuyen a formar la imagen. La
funcién de onda total es entonces L

i k.7

A: ez:u.k-r % AB e
donde se_.ha supuesto que la onda incidente tiene amplitud igual a 1, vector
de onda k dentro del cristal, y

‘k.' = i; ?3
es el vector de la onda difractada en el cristal. Entonces
201 ElF m (& i‘- i E‘F q.

A= e +Aseh(k*§)r = el (i-{-Aae‘mis?J
Poniendo :
Ag = R ets
entonces la intensidad total se expresa

'I.l'ﬂ-g‘uF +& &

T-\AP=| 14r e - 44 R +2R cos (2037 +6)

Ahora bien, Ry & son funciones de s y t. Recordando que la expresién que
daba la amplitud de 1a onda difractada era V.6.
Ag'w F sennst e-i.nst

r nst
y si no consideramos los factores F y r, tenemos entonces que
- F sennst _-inst R sggns't S
R= T St F nst ==t

y por lo tanto
 T= 4+R* +2Rcos (ang.F -ns‘t)

Como el vector g es pricticamente perpendicular al haz incidente, se puede
elegir una cierta coordenada X paralela a E sobre un plano normal al haz,
de tal manera que

donde d es el espaciado cristalino representado por el vectorE. La intensi-
dad total se expresa finalmente

= 2
I= 14 R® +2R cos (2nx - nst) dyrd
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Para valores fijos de s y t, esta expresitn representa una intensi-
dad constante, mis una modulacién en la direccién X.cuya periodicidad es
precisamente d, el espaciado de la familia de planos cristalinos que origi-
na el haz difractado. Es decir que tenemos una ina gen compuesta por fran-
jas de espaciado d, lo que de cierta manera significa una "resolucién' di-
recta de los planos cristalinos. Esta imagen periédica se obtiene si la ima-
gen es formada por el haz directo mds, por lo menos, un haz difractado. Si
otros haces difractados contribuyen a la imagen, se puede demostrar que
ésta se hard cada vez mis nitida debido a los efectos de interferencia con
los haces de orden superior, y aparecerin entonces nuevos detalles en la
micrografia.

La visibilidad de las franjas depende de la orientacién s y el espe~
sor t de la lamina, Para

-

nst = ny es R=0

y desaparece la modulacién. Por el contrario, para
nst = om +1 R : maximo

y la amplitud de las franjas es méxima. También es necesario notar que la
posicion de las franjas no guarda una correspondencia simple con la posi-
ci6n real de los planos cristalinos. Por ejemplo si consideramos franjas
cercanas al borde de la ldmina, Figura VI.1 (a), y perpendiculares al mis-
mo, a medida que t variz, también varia e! valor de x para el cual la in-

borde borde
Figura VI.1

tensidad es mdxima, y las franjas se curvan., Ademés, la variacién de t
origina una variacién de la visibilidad y entonces puede haber desplazamien-
to en los méximos de intensidad. Por otro lado, si las franjas son paralelas
al borde, Figura VI.1 (b), entonces t varia con x y el espaciado de las fran-
jas pasa de d a un cierto valor que depende de la variacién local de t X,

Digamos finalmente que el hecho de que un instrumento pueda resol-
ver un cierto espaciado de franjas d, no significa en absoluto que pueda re-
solver dos puntos separados por esa distancia d, Repetimos una vez mis que
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lo que se denomina "'resolucién directa’ de planos cristalinos es un térmi-
no que lleva a una cierta confusién, v que en realidad solo es un efecto de
interferencia entre el haz transmitido y el difractado. Actualmente ya se
han obtenido imégenes de planos cuyas separaciones son del orden del A,
con instrumentos cuya resolucién real es del orden de los 4 A.

En la Figura V1.2 se muestra una imégen de planos cristalinos se-

parados por una distancia de 84 .4 )4 correspondientes 2 unz enzima orgéni-
ca denominada "catalase'’,

VI.1.2. Resolucién indirecta de planos cristalincs. Franjas de Moiré

La estructura periddica de un cristal puede ponerse en evidencia
por medio de otro tipo de diagramas de interferencia producidos por cris-
tales superpuestos, afn cuando los espaciados de cada uno de ellos estén
por debajo de la resolucién del microscopio. Este ferémeno se llama "'re-
solucién indirecta' de la red cristalina,

En principio, la formacién de estos diagramas, llamados de Moiré,
puede considerarse como un efecto puramente geométrico, En la Figura
VI.3 se muestra una anzlogia 6ptica que representa la superposicién de dos
reticulados distintos. En la Figura V1.2 (a) ics dos reticulzdos son parale-
los pero difieren en ¢l espaciado, y su superposicién directa produce un
nuevo reticulado ficticio, El nuevo espaciado D esté relacicnado con los es-
paciados dj y dg originales por

D dy da (VI1,2)
| dy-dz|

Este diagrama de Moiré representz la periodicidad segin la cual
los dos espaciados estin en coincidencia, y el valor de D puede llegar a
ser suficientemente grande como para peder resclverse en el microscopio
electrénico, aunque dy y d, estén por debajo del limite de resolucidn del
instrumento. Este diagrama se llama més precisamente ""diagrama de
Moiré paralelo' para distinguirio de! "'diagrama de Moiré por rotacién",
esquematizado en la Figura VI.3 (b). En este Gltimo caso los dos reticula-
dos tienen igual espaciado d, pero estin rotados en un pequefio dngulo
uno respecto del otro. El diagrama de Moiré asi formado resulta aproxi-
madamente perpendicular a las lineas de los dos espaciados originales, y
tiene un nuevo espaciado dade ahors por

D- d (V1.3)
2 senol
2
que normalmente se pusde aproximar por o S ’

£
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Se suele definir un factor de magnificacién de Moiré M
M= D
d
Para diagramas de rotacién es
M= 1
of
mientras que para diagramas de Moiré paralelos

Ma 8
|dy-dz|

d1 = dz ~d
También pueden existir diagramas de Moiré mixtos, formados por
la superposicién de dos reticulados de diferente espaciado, rotados ligera-
mente entre si, El espaciado Moiré es ahora

dida

(@ da) + di o)

Las analogias 6pticas de la Figura VI.3 pueden extenderse al estu-
dio de redes cristalinas, considerando que los dos reticulados son las pro-
yecciones de planos atémicos de dos cristales superpuestos. El diagrama
de Moiré se produce entonces por la superposicién de las resoluciones di-
rectas de las dos familias de planos, suponiendo que éstas puedan formar-
se. Puede demostrarse que la condicién para que se forme un diagrama de
Moiré es que un haz que ha sido difractado una vez por las dos familias de
planos cristalinos contribuya a la imagen, Este resultado se puede ilustrar
de la siguiente manera. Supongamos que P sea el punto difractado por la
familia de planos de espaciado d; del cristal situado arriba, y que éste a
su vez es difractado por el cristal inferior, por planos de espaciado dg, Fi-
gura VI.4, dando origen al punto Q' . El caso ilustrado corresponde a

d:>d1 -

donde hemos supuesto

1 1
TR
Q °oQ P
(b)
(3) Figura VI.4

. El nuevo punto Q' equivale al punto original Q, cuando el ori-
gen se corre desde O hasta P, Si oP - :4'; oR = a_
2



.125.

Fig. VI.2. Resolucién directa de planos cristalinos
de la enzima catalasa.
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resulta inmediatamente que

) 1 1 da- di
oQ' =0P-0Q =0P-0Q = — - — = —=
Q Q Q i T e

Es decir que Q' corresponderia a un haz difractado por una familia
ficticia de planos cristalinos de espaciado

di dy
d2-di

que es precisamente el espaciado de las franjas de Moiré,

Un célculo similar puede hacerse para los diagramas de rotacidn,
Figura VI.5. El punto P corresponde 2 la familia de planos de espaciado

Q' P

4 0= = - — — — — —

Figura VI.5

d correspondientes al cristal superior, Este haz es a su vez difractado por
los planos de igual espaciado d del cristal inferior, dando origen al punto
Q'. La distancia OQ' es ahora

2 1 2 sen
oq-dz ¢

El punto Q' corresponde a la difraccién por una familia ficticia de

planos de espaciado
D= d

2 send
z

Es decir que un diagrama de Moiré, sea éste paralelo o de rotacién
resulta a partir de la combinacién del haz transmitido con un haz doblemente
difractado, Si varios haces doblemente difractados contribuyen a formar la
imagen, se obtendri un diagrama bidimensional cuyos detalles aumentan
con el nimero de estos haces.

Dado que la formacién de diagramas de Moiré depende del fenéme-
no de doble difraccién, es importante considerar cuédn criticas son las con-
diciones para que ocurra esta doble difraccién. Consideremos diagramas
de Moiré paralelos. En la Figura VI.6 se muestran los puntos de la red re-
ciproca Pr y Qi1 correspondientes al cristal 1, y B y Qi correspon-
dientes al cristal 2. Supongamos que la esfera de reflexién pasa exactamen-
te a través dd punto Py y origina un haz difractado que pasa al cristal 2.

Si consideramos este haz como incidente a su vez sobre el cristal 2, enton-
ces, para ver que nuevos haces pueden originarse a partir de éste, trasla-
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damos el origen de la red reciproca al punto P . Esto significa desplazar
todos los puntos hacia la derecha, en una distancia igual a OPy ., El punto

y: §
A
Qi Q. 0 RQ; P P
Figura VI.6
Q2 pasari entonces a la posicién Q',_ , el punto Q4 a la posicién O | y

asi sucesivamente. Se ve que el punto Q% queda situado muy cerca de la es-
fera de reflexién, Ahora bien, la curvatura de esta esfera es mucno menor que
la indicada en la Figura VI.6, ver seccién IV.5.6. Por otrolado los nodos de
la red reciproca se extienden perpendicularmente a las superficies de la limi-
na delgada en una extensi6n igual a 1/t (t: espesor de la ldmina). Estos dos he-
chos son suficientes para que la esfera de reflexién contenga al punto Q: .
Ademés, con un pequefio giro de la muestra, se puede llevar la esfera aGn mdis
cerca de Q'; sin alejarla demasiado de P . Es decir que las condiciones para
que exista una doble difraccién no son demasiado estrictas, si la ldmina ob-
servada es delgada.

Las franjas de Moiré son siempre perpendiculares a la linea que

une los dos haces difractados que se combinan para originarlas, por supues-
to teniendo en cuenta las rotaciones relativas entre imagen y diagrama de di-
fraccién en el microscopio electrénico. Este hecho permite identificar rdpida-
mente el origen de cualquier diagrama de Moiré y también dstinguir entre dia-
gramas paralelos y de rotacién. Ademés los diagramas paralelos son parale-
los a las dos familias de planos que los originan, mientras que los diagramas
de rotacién son perpendiculares a los mismos. En la Figura IV.27 se muestra
un ejemplo de franjas de Moiré paralelas, originadas por la presencia de pre-
cipitados planos de Mg Li, Aben una matriz de Mg Li At | fase 8.

IV.1.3. Efecto de las imperfecciones cristalinas sobre las imagenes perid-
dicas

Consideremos ahora el efecto de una pequefia rotacién en los diagra-
mas de Moiré paralelos. Si los dos cristales estdn rotados en un angulo ©
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sus diagramas de difraccién también estarin rotados en el mismo dngulo
© , Figura V1.7, Pero el punic Q' producido por la doble difraccién rota

Figura V1.7

en un dngulo W mucho més grande que B | y pasa 2 la posicién Q". El dn-
gulo W estd dado por _
wo 99 _ &% 4
oR' -lE"&Ir |dr-dz|
Es decir que la rotaci?n de las franjas resulta también magnifica-
da por el mismo factor de magnificacién de Moiré M., Las franjas de Moiré
son asi muy sensibles a unz pequeia rotacidn entre los reticulados. Este
hecho permite detectar la presencia de dislocaciones en alguno de los dos
reticulados , adn cuando las distorsiones introducidas por la dislocacitn en
sus vecindades sean muy pequefias, También se puede demostrar que si la
rotacién se produce en el cristal de menor espaciado, las franjas de Moiré
rotan en el mismo sentido mientras que si el cristal de mayor espaciado es
el que rota, las franjas rotzn en sentido contrario,

8= Mo

Las imdgenes periddicas de la red cristalina (resolucién directa)
proveen un método muy directo para detectar y analizar imperfecciones,
ya que estas imigenes ponen en evidencia la manera en la cual se pertur-
ba la periodicidad de la red., Se pueden hacer asi ohservaciones directas
de dislocaciones y fallas de apilamiento. También las observaciones indi-
rectas puedenroporcionar unz gran informacidn, pues un diagrama de
Moiré formado por la superposicién de un cristal perfecto y uno imperfec-
to, representa una imagen amplificada del cristal imperfecto, como vere-
mos a continuacién.

Consideremos la resolucién directz, como antes, sencillamente
como la proyeccion de los planos atémicos. Entonces, para determinar el
efecto de una dislocacién en una familia dada de plancs, basta con proyec-
tar los planos que contienen la dislocacién. Si observamos las franjas co-
rrespondientes a un cristal perfecto, y movemos una dislocacién desde un
extremo hasta I'a mitad de la micrograffa, entonces las franjas de un lado
de la imagen estarédn desplazadas respecto de las otras en una distancia i-
gual a la componente del vector de Burgers b normal a los planos (hkl) cu-
ya imagen se est4 observando. Es decir que un cierto ndmero N de franjas
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Fig. VI.9, Campo oscuro, apertura desplazada,
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- 31 las dislocaciones son parciales, es decir cuyo vector de Burgers
B no es un periodo de traslacién de la red, valen las mismas consi-
deraciones excepto que N puede ser un nimero fraccionario. En es-
tos dltimos casos, la falla de apilamiente asociada a la dislocacién
parcial también se hace visible, tal como se representza en la Figu-

1

il

Figura VI.10

El caso ilustrado corresponde a N="/3 , es decir que las franjas re-
sultan desplazadas en 1/3 de su espaciado en la zona comprendida entre
dos dislocaciones parciales. Esta zona corresponde a la falla de apilamien-
to, que se hace visibie de esta manera en la imagen indirecta de la red,

VIi.2, CAMPO OSCURO

Actualmente las observaciones en campo oscurc en muestras crista-
linas ya constituyen una de las técnicas usuales de un microscopio electréni-
co moderno, La apertura de objetivo se desplaza de tal manera que la ima-
gen se forma ya no por el haz transmitido, sino por algunos de los haces
difractados, Figura VI.9.

Veremos ripidamente cudles son las aplicaciones mis corrientes
de esta técnica.

VI.2.1. Imigenes miltiples en campo oscuro

En la Figura VI.11 se muestra esquemiticamente la marcha de ra-
yos cerca de la lente objetivo, en el caso de difraccién por un drea selecta.
La apertura de difraccién estd situada en el plano imagen del objetivo. La
lente siguiente (intermedia) estd focalizada también en este plano, de mane-
ra que en la pantalla final tenemos la imagen del 4drea seleccionada. Si se
reduce la excitacién de la lente intermedia hasta que ésta focalice sobre el
plano focal imagen del objetivo, se obtiene en la pantalla el diagrama de di-
fraccién del drea anterior.
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Si se aumenta ahora la excitacién de la lente intermedia, es decir
si se focaliza debajo de! planc focal PQ, cada haz de difraccién aumenta
de tamafio y constituye unz imagen de bajo aumento del drea seleccionada
del espécimen. Este ajuste de la lente intermediz puede continuarse hasta
que cada imagen individual aumenta la suficieate cemo para tocar su vecina
préxima, es decir hasta que focaliza sobre un plano como el RS en la figura.

El sistema de imigenes miltipies formados de esta manera consis -
te en una imagen de campo claro (correspondiente al haz directo) rodeada
de todas las imdgenes de campo oscuro, correspondiente a la misma zona
de la muestra. Las imigenes miltiples de campo oscuro como las mencio-
nadas son muy iitiles en el sentido de que simult4neamente presentan la i-
magen de campo claro, las imdgenes de campo oscuro, y el diagrama de
difraccién. En efecto, los centros de las imdgenes individuales estdn dis-
puestas de la misma manera que [os haces en el diagrama de difraccion.

Otra ventaja de este tipo de imdgenes, es que no existe rotacién
relativa entre las imdgenes y el diagrama de difracci6n. Solamente hay
que tener en cuenta la inversién de 1800, Esto nos permite determinar las
direcciones cristalogrificas de defectos o precipitados que aparecen en las
imigenes. El hecho de tener toda la informacién necesaria en una misma
micrografia constituye una gran ventaja, v permite una gran precisién en
las medidas.

VI.2.2. Campo oscuro. Apertura desplazada

Si se necesita observar 4reas de mis de Lp de didmetro con un
cierto detalle, o si se trabaja con aumentos mayores que unos 10000 x
sobre la pantalla, entonces !as imdgenes miitiples ya no son convenien-
tes. Lo que se hace entonces, y éste es el método commmente conocido
como campo oscuro, es seleccionar un haz difractado desplazando la aper-
tura de objetivo, y entonces operar el microscopio con el aumento que se
desea, en la manera convencional, Hasta hace muy poco existia una limita-
cibn instrumental para esta técnica. Dado que cualquier haz difractado es-
td inclinado respecto del eje Gptico del microscopic, la aberracién esférica
alarga cada punto en la direccién que une el haz central con el haz difracta-
do elegido. Es decir que la imagen de campo osairo en estas condiciones
era altamente astigmética.

Este efecto puede evitarse si el sistema de iluminacién se inclina
de tal manera que el haz difractado elegido pase exactamente por el eje
optico, de la misma manera que lo hace el haz incidente cuando se opera
en campo claro, ver Figura VI.12, Si este ajuste se puede realizar correc-
tamente, la resclucién de la imagen de campo oscuro es igual que la del cam-
po claro.
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Fig. V1,11, Imdgenes miltiples en campo oscuro. La imagen de campo

claro (haz directo) estd rodeada por las imigenes de campo oscuro. Los
centros de estas imdgenes estin dispuestos de la misma manera que los
haces en el diagrama de difraccién.



b OB

cristalina, Esta informacién es sumamente (til para una gran variedad de
problemas, por ejemplo determinaci6n del vector de Burgers de una dislo-
cacibn .

VI.2.5. Mejoramiento del contraste

Como una imagen de campo oscuro estd controlada por un solo haz
difractado, presenta generalmente mis contraste que su correspondiente
imagen de campo claro, Esta dltima es influida por los distintos haces que
puedan estar presentes. Por lo tanto es muy ventajoso usar la técnica de
campo oscuro para observar defectos que presentan muy bajo contraste en
campo claro. Tal es el caso de precipitados muy pequefios dentro de una
matriz .

Otro hecho que deberi tenerse siempre en cuenta es la influencia
de la contaminaci6n de la muestra durante las observaciones, Las molécu-
las de hidrocarburos existentes dentro de la columna de un microscopio al
ser bombardeadas por el haz electrénico, polimerizan y quedan adsorbidas
a la superficie de la muestra, y forman una capa amorfa que aumenta con-
tinuamente su espesor. Esta capa de contaminacién da origen a una radia-
ci6n difusa centrada alrededor del haz directo. La mayor parte de esta ra-
diacibén pasa a través de la apertura de objetivo, y produce un fondo difuso
sobre la imagen de campo claro. En cambio en campo oscuro la mayor par-
te de la radiacién difusa queda eliminada, y la imagen presenta por lo tanto
contrastes méis apreciables,

Mencionaremos finalmente que el campo de deformaciones de una
matriz alrededor de precipitados puede ser estudiado mediante técnicas
de campo oscuro. Lo que es importante es que puede determinarse el sen-
tido del campo de deformaciones, dilatacién o compresién, a partir de una
sola micrografia en campo oscuro,



