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INTRODUCCION

(.

Una micrografia optica permite la observacion de rasgos
topograflcos de superficies de muestras masivas hasta una resolu-
cion maxima de unos O. 5 M, valor limitado por la longitud de onda
de la luz visible.

Las experiencias de difraccion de electrones de Davisson
y Germer (1927) permitieron comprobar el postulado formulado por
De Broglie en 1924, segun el cual la materia posee naturaleza ondu-
latoria, siendo la longitud de onda 7\ asociada a toda part{cula in-
versamente proporcional a su energ{a. De esta manera un haz de
electrones acelerados, por ejemplo por un potencial de 80 kV, es
asimilable a una radiacion de longitud de onda = 0.0417 3, valor me
nor en varios ordenes de magnitud al correspondiente a la luz visi-
ble.

El conocimiento de la fuerza que ejerce un campo magnéti
co sobre un electron en movimiento permitié el disefio de las prime-
ras lentes magnéticas (Bush, 1926). Las leyes de la 6ptica geomé—
trica validas para la radiacion visible resultaron tambien aplica-
bles a los electrones, y el desarrollo subsecuente de la éptica
electronica condujo a la construccion del primer microscopio elec-
tronico por Knoll y Ruska en 1932, Este instrumento permitié la
observacion de microestructuras del orden de los 20 & en muestras
suficientemente delgadas (500-3000 R )como para ser observadas por
transmision. En 1934 se obtuvieron las primeras micrografias elec
tronicas de sustancias cristalinas, utilizandose en todas estas ex
periencias laminas delgadas de los materiales correspondientes.

Recien en 1940, Mahl (1) sugirio la posibilidad de estu
diar la topograf{a y distintos tipos de defectos superficiales me-
diante la observacion en el microscopio electronico de transmision
de réplicas delgadas de las superficies de muestras masivas. A par
tir de estas primeras experiencias se desarrollaron innumerables
técnicas de replicacion hasta llegar a la actual evaporacién de car
bono.

Con el nombre generico de replica se denomina a toda pe
licula delgada, constituida generalmente por un material amorfo,
que contiene los rasgos topograficos de una superficie dada. EI1



contraste de la imagen electronica (%) correspondiente a una repli-
ca esta por lo tanto directamente relacionado con la topografia de
la muestra original. Si la superficie libre de la replica es mas
bien plana (Fig.2) la intensidad transmitida sigue directamente las
variaciones de espesor de la réplica. Se puede observar claramente
que el perfil de intensidades corresponde al perfil de la superfi-
cie estudiada. En cambio, si la superficie libre de la réplica si-
gue los contornos de la superficie replicada (Fig.3) el perfil de
intensidades no corresponde exactamente a sus variaciones de topo-
graf{a, aunque de todos modos la interpretacién de las imégenes Si-

gue siendo sencilla.

Una aproximacion al primer caso son las réplicas obteni-
das con ciertas lacas de polimeros (Formvar) o con capas de carbono
de espesor mayor que unos 1000 . Las peliculas de oxidos metali-
cos formados anodicamente y las réplicas delgadas de carbono consti
tuyen algunos ejemplos de réplicas de espesor uniforme segun la nor
mal local de la superficie estudiada. Tanto en estos casos extre-
mos como en los de una replica real, el hecho fundamental que permi
te el estudio de superficies es que la distribucion de intensidades
de la imagen electronica de una réplica esta directamente relaciona
da con los rasgos topograficos de la superficie a partir de la cual

fué obtenida.

(#) Se entiende por imagen electronica, o micrografia electronica,
o contraste, el registro de las intensidades electronicas transmi-
tidas a traves de una lamina delgada dada.
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IT MEJORAMIENTO DEL CONTRASTE. SOMBREADO.

El contraste de una réplica aumenta notablemente si la
superficie a estudiar se "sombrea" bajo un cierto angulo con un me
tal pesado antes de la evaporacién de carbono. La imagen de la pé
plica compuesta asi obtenida resalta variaciones en la topografia
que no hubieran sido visibles en una réplica simple de carbono.

El efecto del sombreado previo sobre las intensidades transmitidas
puede ser observado en la Fig.4, para un caso sencillo de relieve
superficial.

La visibilidad de pequefios rasgos topogréficos se ilus-
tra ademas en la situacion particular siguiente: En la Fig.5 se
representa la diferencia relativa (/A I/I) entre las intensidades
transmitidas a traves de una rampa como la de la Fig.6 y la zona
de sombra, en funcion del angulo 4.

La curva A corresponde a una réplica de carbono de 150 &
de espesor, sin sombreado alguno. La curva B corresponde en cam-
bio a la misma réplica de carbono pero sombreada previamente con
paladio bajo un angulo /9==75°, de espesor t = 38 R.

En la misma figura se ha trazado la linea correspondien

te a un valor de AI/I = 5%, que en general se considera como el
minimo contraste que puede detectarse en una placa fotogréfica.
De esta manera el éngulo minimo que puede poner en evidencia una
réplica simple de carbono es de unos 45° (curva A). Rasgos que
forman angulos menores con la superficie de la muestra no seran
visibles en la imagen de esta replica.

En la curva B, correspondiente a la replica compuesta,
se observa en cambio que son visibles elevaciones que forman éngu-
los muy pequefios, del orden de los 4°, debido al efecto del som-
breado previo.

El contraste de la imagen electronica de una replica
puede mejorarse aumentando, dentro de un cierto rango, el espesor
t, de metal evaporado. Para una répli?a dada el contraste es ma-
yor si se opera el microscopio electronico con tensiones de acele
racion mas bajas. (Ver seccion VI).

En la Fig.6 se puede ver que el sombreado tambien permi
te medir la altura de un defecto superficial dado. Consideremos



por e
oL con
jo un
de la

(gene
grafi

(_»':-)

s

jemplo una saliente o rampa de altura h, que forma un angulo
la superficie de la muestra. Si el sombreado se efectua ba-
angulo respecto de la normal a la superficie, la longitud
"sombra' (#) proyectada por el obstaculo es

x:h.t,gﬁ

Midiendo x a partir de la micrografia, conociendo /2,
ralmente del orden de los 45°) y la magnificacion de la foto-
a, puede determinarse inmediatamente la altura h.

En una copia positiva lo que se denomina "sombra" es en reali-
dad la zona donde la intensidad transmitida es maxima.
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ITE TECNICAS DE PREPARACION DE REPLI1CAS

Son dos los métodos que se utilizan comunmente para la
obtencion de réplicas de muestras metalicas.
- el método de una etapa, que permite la obtencion de Péplicas di

rectas de alta resolucion.

- el método de dos etapas, que implica la preparacién de una re-
plica intermedia.

En el primer caso la resolucion maxima obtenible es de
unos 20—§0 K, mientras que en el segundo, detalles inferiores a
los 150 A son practicamente inobservables.

ITT.1 Réplicas de una etapa.

El procedimiento mencionado en la seccion anterior es
el que permite la obtencion de las réplicas mas fieles de una mues
tra dada. El depésito directo de carbono sobre la superficie re-
produce su topografla con mayor exactltud que cualquler otro méto-
do, obteniéndose de esta manera la maxima resolucion.

El unico inconveniente de la réplica de una etapa es la
destruccion de la superficie replicada durante la separacion de la
pelicula de carbono de la muestra.

La secuencia de operaciones para la obtencion de una re
plica es basicamente la siguiente:

- En primer lugar, la superficie debe estar convenientemente pre
parada. En el caso general de los metales, las muestras se pu
len previamente con papeles abrasivos y pasta de diamante, y
se atacan luego con el reactivo adecuado para producir el re-
lieve que luego se evidenciara en la réplica.

- La muestra se coloca dentro de la camara de evaporacién. Se
sombrea evaporando un metal pesado bajo un cierto éngulo y se
deposita luego carbono en rforma perpendicular a su superficie.
En el apéndice I se detalla este procedimiento para la metali-
zadora Edwards del laboratorio. En algunos casos suele enmas-
cararse parte de la superficie con alguna laca o barniz dejan-
do libre solamente la zona que se desea observar.
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- La muestra se raya con una aguja afilada o con una cuchilla de
modo de formar un reticulado de unos 2 mm por 2 mm. Las lineas
del reticulado dejan el metal expuesto a la accion del reacti-
vo que se utilizara luego para remover la pelicula de carbono.

- La remocion de las laminas de carbono (ver apéndice 1) de la
superficie del metal puede hacerse mediante un ataque qu{mico
o electrolitico. El reactivo depende del material, utilizén¢g
se generalmente las mismas soluciones que se usan para el ata-
que metalogréfico de dicho material. En todos los casos las
condiciones de ataque (concentracion del reactivo, voltaje) de
ben ser tales que el desprendimiento de la réplica sea mas bien
lento. Una evolucion violenta de gas podr{a causar la rotura
de la replica. La separacion de la pelicula de carbono puede
demorar desde unos pocos segundos hasta algunas horas, depen-
diendo fundamentalmente de la naturaleza de la muestra.

- Las replicas desprendidas de la superficie del metal deben ser
lavadas convenientemente con agua destilada para eliminar todo
resto de reactivo. Se suele agregar a los bafios de lavado go-
tas de alguna sustancia que reduce la tension superficial a
fin de evitar el movimiento algunas veces violento que pueden
sufrir las réplicas al pasar del reactivo a la solucion de la-
vado. De este modo se facilita también la recoleccion de las
réplicas sobre las grillas de microscop{a electronica. Un
eventual enrollamiento de las réplicas sobre si mismas se pue-
de eliminar introduciéndolas en alcohol etilico y luego en
agua destilada.

- Una vez recogidas sobre las grillas, las replicas se dejan se-
car sobre un papel de filtro. Conviene dejarlas siempre guar-
dadas en una caja de Petri para evitar posibles contaminacio-
nes.

En general todo método mediante el cual se pueda disol-
ver el metal sin afectar la réplica es adecuado y da buenos resul-
tados. En el caso de existir dificultades en la remocion de una
réplica se puede recurrir a una sustancia separadora, soluble en
agua, que se evapora en vacio sobre la superficie de la muestra an
tes del sombreado. Sumergiendo el especimen en agua destilada la
Pepllca quedara flotando inmediatamente. La resolucion de la ré-
plica no se vera mayormente afectada si la capa separadora es sufi
cientemente delgada. Puede ocurrir tambien que la repllca directa
extraiga particulas-de la superficie replicada o que queden adheri
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das a ella algunos productos de la solucion con la que se separo

la replica. Estos elementos contaminantes pueden ser disueltos en
una solucion diluida de acido nitrico, que no dafia la replica ni
disuelve el sombreado si este fue hecho con oro o cromo. La repli

ca debe lavarse luego en agua destilada para eliminar todo resto
de acido.

Recientemente se han puesto a punto tecnicas de separa-
cion en seco de réplicas directas, conservandose de esta manera la
superficie original de la muestra. Uno de estos metodos consiste
en lo siguiente: Se sombrea la muestra con un compuesto formado
por partes iguales de platino y carbono, y luego se deposita carbo
no para aumentar la resistencia mecanica de la réplica. Se cubre
luego el especimen y su replica con una delgada pelicula de una so
lucion de 2% de Parlodian en acetato de amilo (el Parlodian es una
forma no explosiva y altamente purificada de nitrato de celulosa).
Esta sustancia es la que permite el facil desprendimiento en seco
de la replica; como se rompe facilmente se hace un recubrimiento
con una capa gruesa (0.5 mm) de una solucion saturada de un com-
puesto polivin{lico (Mowital) que cumple la funcion de soporte.
Una vez seca la pelicula combinada de Pt-C/C/Parlodian/Mowital se
desprende de la superficie tomando el borde con unas pinzas y ti-
rando suavemente, sumergiendola luego en un solvente que disuelva
el parlodian dejando libre la réplica (acetato de amilo o acetona).
Este metodo ha dado muy buenos resultados con todo tipo de materia
les, no asi con aceros.

Mediante la replica de una etapa es posible llegar a ob
servar rasgos topograficos del orden de los 20-30 &. Para ello la
réplica misma no debe tener estructuras propias y el tamafio de los
granos del metal de sombreado debe ser mucho mas pequefio que el de
los detalles de la superficie replicada. La estructura del sombrea
do es muy sensible a la contaminacion de la superficie y por lo tan
to se obtienen mejores resultados mientras mayor sea el vacio den-
tro de la camara de evaporacion. Ademas, la granularidad del som-
breado sera menor si la evaporacion es mas bien lenta.

Actualmente se suelen usar también electrodos de carbo-
no/platino con lo cual el sombreado se realiza durante la misma
‘evaporacién del carbono y se minimiza el efecto de tamaiio de grano
del material de sombreado.

La Fig.7(a) muestra un ejemplo de replica directa sin
sombreado previo correspondiente a una estructura perlitica en un



acero laminado.

En la Fig.7(b) se puede observar una réplica de un ace-
ro similar en la cual se ha efectuado un sombreado previo con oro.
Puede notarse el notable aumento del contraste de las laminas de
perlita.

IIT.2 Replicas de dos y tres etapas.

Réplicas de dos etapas.

——————————————————————

Este método es el mas comunmente usado en el laborato-
rio puesto que no implica la destruccion de 1la superficie que se
estudia. En la Fig.8 se indica esquematicamente la preparacién de
una reéplica de doble etapa. Las rugosidades de la superficie se
replican primero mediante una capa intermedia de barniz o pléstico.
Se prepara a continuacion una réplica compuesta a partir de esta
réplica intermedia evaporando sobre ella un metal pesado y carbono
(como se describe en la Seccién TFT1). El ultimo paso consiste
en la disolucion de la etapa intermedia en un solvente adecuado.

La preparacién de la etapa intermedia puede hacerse de-
positando sobre la superficie un barniz o laca liquida o tambien
presionando sobre ella una cinta de plastico (acetato de celulosa).
En este ultimo caso es necesario aplicar previamente a la superfi-
cie una pequefia cantidad de solvente para disolver localmente el
pléstico. Una vez seca la réplica intermedia suele despegarse por
si sola si el material utilizado en su preparacion fue barniz; si
se uso cinta de pléstico se debe recurrir a una pinza para despren
derla.

Mediante este sistema se pierden detalles de la superfi
cie original y por lo tanto la resolucion de la réplica final es
menor que la de una réplica directa. Ademas en la interpretacién
de las micrograf{as se debe tener en cuenta que los rasgos topogré
ficos se invierten: las elevaciones corresponden a depresiones en
la superficie original y viceversa.

El procedimiento completo para preparar una réplica de
doble etapa se describe detalladamente en el Apéndice 3.
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Replicas de tres etapas.

Si la superficie a replicar es porosa o presenta gran-
des rugosidades, se recurre a la llamada replica de tres etapas.

La operacién inicial consiste en obtener una primer ré-
plica de la superficie mediante una goma de siliconas. Los pasos
siguientes son los correspondientes a una réplica de dos etapas
(pléstico/carbono) descritos en el Apéndice 1.

También se puede utilizar 1la tecnica desarrollada por
Hall (3) que se basa fundamentalmente en la disminucion de la pro-
fundidad de los poros por inmersion de la probeta en agua. Al re-
tirar la muestra el liquido queda rellenando parcialmente los po-
ros mas profundos.

En el capitulo V del libro de Desmond Kay (4) se deta-
llan numerosas técnicas para la obtencion de replicas de particu-
las de pequefio radio de curvatura, materiales fibrosos y distintos
tipos de sustancias orgénicas.

III.3 Replicas por extraccion.

En las primeras observaciones de replicas se habia nota
do la gran adherencia de pequefias particulas de impurezas a la pe-
licula de carbono ().

Fisher (5), teniendo en cuenta este fenomeno, fue el
primero en sugerir la posibilidad de extraer particulas de la su-
perficie de una muestra compuesta por dos o mas faces.

El procedimiento general para obtener una de estas re-
plicas, llamadas de extraccion, es el siguiente: Sobre una mues-

(#) Para obtener réplicas limpias se obviaba este inconveniente
limpiando previamente la superficie estudiada con una primer capa
de barniz o pléstico. Este procedimiento se sigue utilizando ac-
tualmente repitiéndose la operacion incluso dos o mas veces.
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tra pulida y atacada convenientemente se deposita una capa de car-

bono mediante el procedimiento convencional. Luego por medio de
un reactivo selectivo se disuelve la matriz, quedando de esta mane-
ra adheridos solamente los precipitados de la segunda fase. En la

Fig.9 se puede observar una replica en la cual se han extraido car-
buros de hierro (Fe3C, cementita) a partir de un acero.

La ventaja de este tipo de réplicas es inmediata, pues-
to que en la micrografia electronica se observan los precipitados
originales. A partir del diagrama de difraccion de los mismos se
puede obtener informacion acerca de su estructura y eventualmente
de su naturaleza.

En el apéndice 4 se detalla la secuencia de operaciones
para la extraccion de carburos de un acero.

TTI.4 Réplicas de oxido.

Una réplica de 6xido se obtiene oxidando superficialmen
te una muestra mediante un anodizado y desprendiendo luego la peli
cula asi formada. Se utiliza para ello un catodo inerte general-
mente de platino o acero inoxidable. Si el anodizado es parejo la
pelicula de oxido sigue directamente el relieve de la superficie.

En el apéndice 5 se detalla el procedimiento para obte-
ner una réplica de oxido de una muestra de aluminio de 99.90%.

La Fig.10 muestra una réplica de o6xido obtenida de una
muestra de aluminio de 99.99% pulida electroliticamente y anodiza-
da.
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Iv METALIZADO

En el laboratorio es a menudo necesario depositar capas
finas de metal sobre la superficie de distintas muestras. Tal es
el caso de materiales no conductores que necesitan ser metalizados
para su observacion en el microscopio de barrido electronico (6) o
el’sombreado de replicas para microscopia electronica de transmi-
sion.

Los depésitos de metales se hacen en una campana de va-
cio. El metal se coloca en un soporte adecuado calentado por una
corriente eléctrica controlada desde el exterior. El metalizado
de superficies para microscopia de barrido se hace preferentemente
con una aleacion de oro/paladio dada la alta emision de electrones
secundarios de estos elementos. Tambien puede hacerse con aluminio,
que se suele evaporar a partir de un alambre de tungsteno arrollado
en espiral (el aluminio fundido queda adherido al alambre por ten-

sion superficial).

La evaporacién de oro se utiliza tanto en microscopia
electronica de barrido como de transmision. Para pequefias cantida
des de oro la evaporacién puede realizarse a partir de un alambre
de tungsteno de aproximadamente 0.5 mm de diametro; cantidades ma
yores se evaporan a partir de un soporte fabricado con una lamina
de molibdeno de 0.2-0.5 mm de espesor, 3-0 mm de ancho, con una pe
querfia depresién en su centro. En microscopia por transmision se
usa también cromo, que se evapora desde una espiral de tungsteno.

En la tabla V del libro de Desmond Kay (4) se indican
distintos tipos de soportes para la evaporacion de los metales mas
comunmente utilizados en el laboratorio,
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\' PREPARACION DE SOPORTES DE PELICULAS AMORFAS.

Ocasionalmente es necesario disponer de peliculas delga
das, constituidas por material amorfo, para ser utilizadas como so
porte para la observacion de muestras tales como polvos, pequeiias
particulas suspendidas en un liquido, etc. La eleccion del mate-
rial depende de la naturaleza del especimen, pero comunmente se
usan pel{culas de pléstico y de carbono evaporado Con Formvar y
Colodion es posible preparar peliculas plasticas de espesores infe
rlores a los 200 3 pero cuando se desea trabajar con alta resolu-
cion se prefiere utilizar peliculas de carbono evaporado que, aun-
que mas gruesos, son mas estables frente al haz electronico.

La preparacion de una pel{cula delgada de pléstico es
relativamente simple. En una caja de Petri o recipiente adecuado
se coloca una rejilla fina de alambre y sobre ésta una cierta can-
tidad de grillas de microscopia electronica. Se agrega agua desti
lada hasta cubrir completamente las grillas y se dejan caer unas
pocas gotas del pléstico disuelto en el solvente adecuado (2% de
colodion en acetato de amilo o 2% de Formvar en dicloroetileno).
La solucion se extiende sobre toda la superficie del agua y una
vez que el solvente se ha evaporado queda flotando sobre ella una
pelicula delgada del plastico. Este se recoge sobre las grillas
levantando simplemente el soporte de alambre.

Una pelicula delgada de carbono puede prepararse facil-
mente de la manera siguiente: Se limpia un vidrio portaobjetos,
se sumerge en agua con detergente y se deja escurrir. Se coloca
el vidrio en la camara de evaporac1on y se deposita carbono median
te el método ya descrito. Se sumerge luego el vidrio en un reci-
piente con agua destilada. La lamina de carbono flota inmediata-
mente sobre la superficie debido a la capa delgada de detergente
adherida originalmente al vidrio. (Es practicamente imposible des
pegar una pelicula de carbono evaporada sobre un vidrio limpio).
La pelicula se recoge sumergiendo una grilla debajo de la misma y
levantandola bruscamente.

Existen numerosas maneras de preparar muestras sobre Pe
liculas amorfas (4). Si las partlculas estan suspendidas en un 11
guido lo usual es colocar una gota de éste sobre la grilla y espe-
rar hasta que se deposite un numero considerable de particulas so-
bre la pelicula. El exceso de liquido se remueve mediante un pa-
pel filtro. Para la observacion de particulas en forma de polvo
suele dar buen resultado dejarlas caer directamente sobre la grilla,
Un numero apreciable de particulas queda adherido directamente a la
pelicula de carbono.
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VI OBSERVACION DE REPLICAS EN MICROSCOPIA ELECTRONICA DE
TRANSMISION,

El manejo del microscopio electronico esta descrito en
los manuales correspondientes y en particular la secuencia de ope-
raciones para la colocacion de la muestra y la obtencion de imége-
nes en el microscopio electronico Phillips EM 300 se detalla en
una publicacién del laboratorio (7). Por lo tanto nos limitaremos
solamente a mencionar algunas normas generales que conviene tener
presente en la observacion de réplicas.

La eleccion del voltaje acelerador depende fundamental-
mente del espesor de la muestra observada. Un haz de mayor ener-
gia permite observar detalles de muestras de gran espesor que po-
drian ser indetectables con tensiones de aceleracion bajas. Pero
como por otra parte la difusion de electrones por un objeto dado
disminuye al aumentar el potencial acelerador, en una muestra amor
fa el contraste aumenta al disminuir el voltaje de aceleracion.
Por lo tanto la observacion de muestras de espesores menores que
unos 1000 3, como es el caso de las replicas de carbono, se reali-
za con potenciales mas bien bajos (40-80 kV).

En cuanto a la intensidad del haz electronico, el crite
rio general que se sigue durante una observacion es mantenerla en
un valor bajo compatible con un brillo adecuado en la imagen final.
De este modo se disminuye la probabilidad de ruptura de la replica.
Por ﬁltimo, un buen contraste se obtiene normalmente con una aper-
tura de objetivo de 40 u; este se puede mejorar usando aperturas
menores (de 20 a 25/p).

Si se desea observar una misma replica durante un tiem-
po mas bien prolongado conviene utilizar el dispositivo de anticon
taminacion del microscopio, asi como también las aperturas delga-
das llamadas de "no contaminacion".

En general la interpretacion de las micrografias no pre
senta mayores dificultades. En una réplica directa sombreada las
zonas mas oscuras corresponden a escalones o pendientes que han es
tado en posicién mas bien normal a la direccion de sombreado, pero
en una réplica de doble etapa los rasgos topogréficos se invierten.
Normalmente no existen ambigiliedades en la determinacion de la di-
reccion de sombreado. En caso de duda siempre se puede observar
alguna particula extrafia sobre la misma réplica (impurezas, etc.)
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que presenta un efecto de sombreado claro a partir del cual se pue
de conocer la direccion de sombreado (ver Fig.l). La interpreta-
cion de réplicas sin sombreado previo es también simple, aunque
puede presentar algunas indeterminaciones que provienen principal-
mente de su superficie libre.

La resolucion de una replica depende de su naturaleza
y su forma. Las réplicas de pléstico sin sombreado como las de
Formvar tienen en general una baja resolucion en comparacién con
las réplicas finas de carbono evaporado. En este ultimo caso el
contraste es producido por las variaciones de inclinacion de la lé
mina y la resolucion esta dada principalmente por el tamafio de los
crisgalitos depositados sobre la réplica y fluc?ﬁa entre los 50 y
100 A. Si se utilizan electrodos de carbono/platino, que disminu-
yen el efecto de tamaifio de grano de sombreado, la resolucion esta
limitada por la estructura propia de la réplica, que a su vez de-
pende del vacio en la camara de evaporacién. Se han obtenido me-
diante este metodo réplicas que han puesto en evidencia detalles
del orden de los 30 & (4).
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VIT REPLICAS PARA MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

En el microscopio electronico de barrido es posible ob-
servar directamente muestras de tamafio apreciable sin preparacién
especial previa. Sin embargo cuando el material que se desea ana-
lizar sobrepasa las medidas permitidas por los portamuestras y por
alguna razon no se puede reducir al tamario adecuado, se recurre a
algun tipo de réplica.

El método utilizado comunmente se basa en la aplicacién
de un derivado celuldsico (barniz de nitrocelulosa, acetato de ce-
lulosa) sobre la superficie (ver Fig.ll, a y b). Después de 1 a 2
horas de secado 1la réplica se retira cuidadosamente y se procede a
su metalizado tal como se indica en la seccion IV. Conviene que
el espesor de la capa metalica evaporada sea el minimo posible pa-
ra no enmascarar los detalles finos de la superficie. Para ello
es conveniente evaporar primero una delgada capa de carbono, pues-
to que espesores de tan s6lo 10 & ya son totalmente coherentes (8).
De este modo evaporando luego una capa muy fina de metal practica-
mente toda la superficie de la réplica quedara recubierta uniforme
mente,

Si la superficie es extremadamente irregular o porosa
conviene preparar una primera impresién con una goma de siliconas
y luego replicar este molde de acuerdo al procedimiento indicado
anteriormente (réplica de tres etapas). Puesto que en este mé todo
se pierden los detalles finos, se utiliza unicamente en casos ex-
tremos.
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A PENDTITCE 1

METALIZADO Y PREPARACION DE REPLICAS EN LA METALIZADORA
EDWARDS MODELO 12E6/1229,

El evaporador de carbono es esencialmente una campana de
vacio convencional que incluye una bomba mecanica y una bomba difu
sora de aceite (ver Fig.1l2). Dentro de la camara de evaporacién
propiamente dicha se encuentran diferentes terminales de tension y
dispositivos para la evaporacion de metales a partir de filamentos
o navecillas. En particular el evaporador Edwards modelo 12E6/1229
dispone de 4 terminales independientes de tension. Asimismo, algu
nos evaporadores poseen dispositivos que permiten enmascarar algu-
nas muestras, o parte de ellas, durante las sucesivas evaporacio-
nes, controlandose este proceso desde el exterior de la campana.

Las instrucciones precisas para realizar una evaporacién
de carbono y metales estan consignadas al final de este apendice.
Tanto en 1la evaporacién de carbono como en los distintos metaliza-
dos es necesario tener en cuenta que el vacio debe ser superior a
10~ 4mm de Hg. De esta manera se disminuye la contaminacion de la
superficie del especimen y las colisiones con las moléculas de ga-
ses residuales.

En general, la evaporacién de oro se realiza sobre nave-
cillas de molibdeno, mientras que el aluminio se evapora a partir
de una gota formada sobre un filamento de molibdeno o de tungsteno
en forma de espiral (ver seccion IV). La evaporacion de carbono
se realiza siempre a partir de dos electrodos que forman un arco.
Algunos dispositivos tambien permiten rotar la muestra durante la
evaporacion con el objeto de obtener una pelicula continua y uni-
forme.

Al preparar una replica de carbono convencional conviene
evaporar primero el elemento metalico y luego la capa de carbono
que forma la réplica propiamente dicha. Estas operaciones pueden
invertirse, pero en este caso el contraste es menor. A titulo de
ejemplo, para realizar un buen sombreado es suficiente evaporar to
talmente una lamina de oro de 0.2 mm de espesor y 0.5 por 0.5 mm a
una distancia de aproximadamente 10 cm de la muestra, bajo un éngg
lo conveniente (30-60°). Un espesor adecuado de carbono se obtie-
ne haciendo saltar el arco durante unos 2 segundos, a una distan-
cia de unos 15 cm de la muestra. Si es necesario el espesor de la
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pelicula de carbono puede medirse por el conocido método de Tolans

ky.

El evaporador Edwards posee dos rangos de tension y co-

rriente que se seleccionan por medio de una unica llave. Para eva
porar metales a partir de un filamento o navecilla se aplican
10 volts(60 Amp) y para carbono 30 volts(20 Amp).

Finalmente, despues de toda evaporacion la campana debe

quedar siempre en vacio,

1)

2)

3)

$)

6)

7)

Secuencia de operaciones para la preparacion de réplicas en la

metalizadora Edwards.

Conectar la llave principal (tablero de fusibles) y abrir la
llave de paso de agua (en la pared). Asegurarse de que las vél
vulas High Vacuum Valve, Roughing Line Valve y Chamber Air Admit
tance Valve estén cerradas.

Colocar la llave izquierda (llave 1 de la Fig.1l3) en la posi-
cion Rot.Pump. e inmediatamente cerrar la valvula de entrada de
aire (Rotatory Pump Air Admittance Valve)

Abrir la valvula Backing Line Valve para comenzar a hacer vacio
en la difusora.

Colocar la llave 1 en posicion Rot.& Diff.Pump.. El aceite de
la difusora demora unos 20 minutos en calentarse. Durante este
tiempo se pueden realizar las operaciones siguientes, desde la
5) hasta la 11) inclusive.

Colocar la llave del instrumento Pirani (3 en la Fig.l2) en SV.
Con la llave 4 de la misma figura llevar la aguja del manometro
hasta la marca roja (Set voltage). Colocar luego la llave 3 en
posicion Head 1.

Para colocar la probeta y preparar los electrodos para la evapo
racion se deja primero entrar aire a la campana de vac{o, abrien
do la valvula Chamber Air Admittance Valve. Precaucion: duran
te esta operarién la jaula debe estar puesta. ;

Retirar la jaula y luego la campana teniendo cuidado que esta
ultima no se golpee con alguno de los electrodos.
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Afilar uno de los electrodos de carbono de modo que presente
una punta muy aguda y lijar el otro hasta obtener una superfi-
cie plana que luego se pondré en contacto con la punta aguda.
El resorte que sostiene la punta aguda debe tener la suficiente
tension que asegure un buen contacto antes y durante la evapora
cion.

Colocar el filamento o navecilla para la evaporacién del metal
en otro de los terminales de la campana. Para evaporar oro se€
utiliza una -'navecilla de molibdeno.

Colocar la muestra a sombrear de modo que el angulo de sombrea-
do sea el adecuado y que la evaporacién de carbono sea aproxima
damente normal a la superficie de la muestra. Generalmente se
usan los terminales EV3 para evaporar oro y los terminales EV4
para evaporar carbono. La llave que se usa para seleccionar
los terminales es la Filament selector (6).

Colocar la campana y la jaula protectora. Cerrar la valvula
Chamber Air Admittance Valve. Una vez transcurridos los 20 mi-
nutos necesarios para el calentamiento del aceite de la difuso-
ra se puede comenzar a evacuar la campana.

Cerrar la valvula Backing Line Valve.
Abrir la valvula Roughing Line Valve.

Cuando el manometro del Pirani marca 75‘p de Hg el vacio dentro
de la camara es suficiente y puede hacerse funcionar la difuso-
ra. Para ello se cierra la valvula Roughing Line ¥alve y se
abren las valvulas Backing Line Valve y High Vacuum Valve.

Colocar la llave 5 del instrumento Penning en la posicién Range
1, que corresponde a la escala I del instrumento., Cuando la
aguja de dicho instrumento indica un vacio de 10 'mm Hg se pasa
la 1llave 5 a la posicién Range 2,, que corresponde a la escala
II del Penning. Un vacio de 10 'mm Hg es suficiente para evapo
rar carbono y oro, pero es conveniente esperar a que llegue a
unos 6 x 107”’mm Hg.

Para sombrear se coloca la llave 6 (Filament selector) en el
punto correspondiente a los terminales entre los cuales se puso
la navecilla (EV3).

Colocar la llave 7 del costado derecho del aparato en el punto
10 volt /60 Amp.

Colocar la llave 2 en L.T.
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Asegurarse que el reostato (8) esté en minimo. Desconectar el
Penning, colocando la llave del instrumento (5) en Off.

Colocar el interruptor(9) en On.

Mediante §1 reostato (8) comenzar a calentar la navecilla de
evaporacion hasta que el metal se funda y evapore totalmente.

Una vez evaporado todo el metal, colocar el regstato en minimo
y el interruptor 9 en Off. Colocar la llave 2 en Off.

Para evaporar el carbono se coloca primero.la llave del costado
derecho (7) en posicion 30 volt/20 Amp; 1la llave 2 en posicién
RH & Carbon evaporation y el selector de filamento (6) en la po
sicion correspondiente a los electrodos de carbono dentro de la
campana (EV4).

Se coloca el interruptor 9 de la mesa principal en On. Apretan
do el boton Carbon evaporation (Evaporate)(10) de la mesa prin-
cipal se hace saltar el arco entre los electrodos de carbono.
Para obtener un espesor normal de replica es suficiente evapo-
rar durante unos dos segundos.

Poner nuevamente el interruptor 9 en O0ff; pasar la llave 2 a
Off.

Para retirar la muestra: cerrar la valvula High Vacuum Valve,
asegurarse que la valvula Roughing Line Valve este cerrada y
abrir la valvula Chamber Air Admittance lentamente. Tener la
precaucion de que la jaula esté colocada durante la operacion.
Una vez que ha penetrado aire en la campana, esta se retira con
sumo cuidado.

Si se desea realizar una nueva evaporacion de metal o de carbo-
no se siguen las instrucciones a partir del punto 8).

Apagado del equipo.

Colocar la campana de vidrio y la jaula protectora.
Cerrar la valvula Chamber Air Admittance.
Cerrar la valvula Backing Line.

Abrir la valvula Roughing Line para dejar la campana en vacio.
Para esto es suficiente que el instrumento Pirani llegue a lOQp

de Hg.
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Llevar la llave del Pirani (3) a la posicién off.
Cerrar la valvula Roughing Line.

Pasar la llave 1 a Rotatory Pump.

Abrir la valvula Backing Line. Esperar aproximadamente media
hora hasta que se enfrie el aceite de la bomba.

Pasar la llave 1 a posicion Off.

Abrir la valvula Rotatory Pump Air Admittance, que permite la
entrada de aire a la bomba mecanica. Este paso es muy importan
te pues sin el el aceite puede subir y contaminar el sistema de

vacio.

Cerrar la llave de paso del agua y la llave principal del panel.
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A PENDICE 2

PROCEDIMIENTO PARA OBTENER UNA REPLICA DIRECTA DE
UN ACERO. (At. Ing. Teresa Garcia de Castillo)

Se pule cuidadosamente la probeta.

Se ataca suavemente con Nital al 1-0.5%.

Se sombrea con oro y luego se evapora carbono tal como ya se
ha detallado.

Se marca con una hoja de afeitar un reticulado del tamafio de
la grilla del microscopio (aproximadamente 2 x 2 mm).

Se coloca una gota de pulido tampon sobre la muestra.

Se levanta la réplica con el pulido tampon empleando una ten-
sion mucho menor que la que se utiliza para el pulido electro
litico. En general un acero se pule electroliticamente con
una solucion de 90% de butilcellosolve y 10% de acido perclo-
rico, utilizando una tension de 40 volts. Para levantar la
réplica conviene emplear una tension de 8-10 volts solamente.

Se aplica el tampon sobre la réplica hasta que se forme una
burbuja. Conviene seguir actuando con el tampon un instante
mas hasta que se despegue completamente la réplica. Se suelen
despegar simultaneamente varias laminitas.

Se introduce la probeta en agua destilada. Las réplicas des-
pegadas flotaran en la superficie del agua.

Se lavan las replicas Sumergiéndolas en una caja de Petri en
una solucion de acido nitrico al 50% durante 10 o 15 minutos.
Se lavan luego en tres recipientes distintos con agua destila-
da y finalmente en alcohol. Las réplicas se transladan de un
recipiente a otro sobre las grillas.

Se secan las réplicas aplicando lateralmente un papel de fil-
tro. No se debe emplear nunca aire.
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APENDTITCE 3

PREPARACION DE REPLICAS DE DOBLE ETAPA

A) Preparacion de réplicas de doble etapa usando una cinta de
acetato de celulosa.

Se prepara la superficie de la muestra mediante el pulido o ata
que metalografico adecuado.

Se coloca una gota de acetona sobre la superficie a replicar.

Se aplica una cinta de acetato de celulosa sobre la superficie
presionando durante unos segundos con el fin de que la parte di
suelta de la pelicula se adapte a los contornos. Si la superfi
cie es rugosa o irregular conviene aplicar sobre ella una solu-
cion al 10% de acetato de celulosa en acetona y luego colocar y
presionar la pelicula de acetato.

Se deja secar completamente (1 a 2 horas). Generalmente la pe-
licula se desprende sola, pero en caso contrario se retira cui-
dadosamente con una pinza.

Se coloca la pelicula sobre un soporte adecuado (vidrio portaob
jeto) teniendo la precaucién de que la parte que estuvo en con-
tacto con la superficie de la muestra quede hacia afuera. Para
sujetar la pelicula pueden usarse pequefios trozos de cinta adhe
siva.

Se sombrea y se deposita carbono de. acuerdo al procedimiento
descrito en el Apendice 1.

Para disolver la replica intermedia se puede sumergir el conjun
to en acetona hasta que el acetato se disuelva completamente y
quede la réplica flotando en la superficie. En este caso la ré
plica se recoge finalmente en grillas del microscopio electréni
co. Otra manera de disolver la replica intermedia es la siguien
te: se corta el conjunto en pequefios trozos de unos 2 x 2 mm
que se colocan sobre las grillas del microscopio electrénico;
éstas a su vez se depositan sobre uha rejilla de acero inoxida-
ble o cobre dentro de unafcaja de Petri. Se vierte acetona has
ta un nivel en que esta moje constantemente las grillas. Al ca
bo de una hora aproximadamente la pelicula de acetato se disuel
ve quedando la réplica directamente depositada sobre la grilla.
Si la réplica es muy fragil se puede disolver la pelicula de
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acetato sometiendo el conjunto a vapores de acetona.

En todos los casos conviene lavar las grillas con la replica
adherida en uno o mas bafios de acetona para eliminar posibles
restos de pelicula de acetato.

B) Preparacion de réplicas de doble etapa usando barniz de ni-
trocelulosa. (At.: D.I.Vassallo, E.Vassallo y L.Recalde).

Se prepara adecuadamente la superficie de la muestra.

Se aplica una cierta cantidad de barniz de nitrocelulosa sobre
la superficie. La viscosidad asi como la cantidad de barniz
adecuadas depende de la naturaleza especifica de la superficie
y deberan ser determinadas en cada caso.

Se deja secar entre 40 y 60 minutos y se despega cuidadosamente
mediante una pinza.

Se sombrea y se deposita carbono. (Ver Apéndice 1).

Se cortan trozos de aproximadamente 2 x 2 mm y se colocan sobre
grillas de microscopia electronica dispuestas a su vez sobre una
rejilla metalica.

Se coloca el conjunto en un recipiente con acetato de butilo en
su fondo y un embudo cerrado conteniendo agua fria en su parte
superior.

Se calienta el recipiente hasta unos 120-140°C. Los vapores de
acetato de butilo van disolviendo lentamente el barniz y se con
densan sobre la pared fria del embudo. Mediante este sistema ca

da replica queda asentada sobre su correspondiente grilla, lista
para su observacion.
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APENDTICE 4

REPLICA POR EXTRACCION. (EXTRACCION DE PRECIPITADOS
DE UN ACERO SAE 3335 TEMPLADO Y REVENIDO A 600° C).
(At.: Dr.Jose V.Ovejero Garcia).

Se debasta la muestra con papeles abrasivos y pasta de diaman-
te (hasta de 0.25 PJ.

Se atacan suavemente con picral al 2% durante aproximadamente
15 segundos.

Se deposita carbono hasta obtener una capa de color azulado.
Con una cuchilla se dibuja un reticulado de unos 2 x 2 mm.

Se pule electroliticamente con tampén (alambre de Kantal y
10% de acido nitrico en alcohol etilico, V = 20 volts) hasta
que comiencen a desprenderse las laminas de carbono.

Se coloca la muestra en agua destilada hasta que las réplicas
se desprendan completamente y floten sobre la superficie. Se
deja un cierto tiempo en el agua.

Se recogen las replicas en grillas de microscopia electronica
vy se sumergen en alcohol etilico. Se dejan secar.
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APENDICE 5

PROCEDIMIENTO PARA OBTENER UNA REPLICA DE OXIDO DE
ALUMINIO DE 990.990%. (At.: Irene A. Maier)

Se pule electroliticamente la probeta con acido perclérico y
butilcellosolve.

Se efectua el anodizado en una celda electrolitica usando una
solucion compuesta por 3% de acido tartarico en agua, ajustada
a ph 5.5 con hidroxido de amonio. Se pule durante 20 a 30 mi-
nutos con una tension de 28 a 30 volts, utilizando un catodo
de acero inoxidable.

Con una cuchilla muy fina se raya la probeta formando un reti-
culado de aproximadamente 2 x 2 mm.

Se sumerge la muestra en una solucion saturada de cloruro mer-
curico durante un minuto.

Se lava en alcohol etilico y luego se deja en agua destilada.

il ataque con cloruro mercurico (HgCl,) prosigue estando la
probeta en el agua y se van desprendiendo lentamente las peli-
culas de oxido.

Finalmente se recogen las replicas asi desprendidas en grillas
de microscopia electronica y se lava en agua destilada.
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Fig.2: Variacion de la intensidad transmitida a través de un replica
cuya superficie libre es plana. El perfil de intensidades sigue las
variaciones de espesor de la replica.
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Fig.3: Variacion de la intensidad transmitida a traves de
una réplica cuya superficie libre sigue los contornos de la
muestra. El perfil de intensidades no corresponde exactar
mente a la topograf{a pero la interpretacion es igualmente

sencilla.
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Fig.4: Variacion de la intensidad transmitida a traves de
una replica compuesta. Puede observarse el efecto del som
breado previo sobre las intensidades transmitidas aumentan

do notablemente el contraste.
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Fig.5: Variacion relativa entre las intensidades transmitidas a través
de una elevacion que forma un angulo o< con la superficie de la muestra
y sus regiones adyacentes. A : replica simple de carbono. B : la mis-
ma réplica con sombreado previo. El valor N I/T = 5% corresponde al mi
nimo contraste que puede ser detectado normalmente en una placa fotogra
fica. Notese el efecto del sombreado previo. Elevacicnes que forman

solamente 4° con la superficie de la muestra pueccn ser detectadas en
una replica compuesta.
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Replica directa, sin sombreado previo, de un acero laminado
en el que se observa estructura perlitica. M = 5000 x.

Replica directa de un acero similar al anterior, obtenida
con sombreado previo con oro. M = 5000 x.
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Fig.8: Preparacion de una réplica de dos etapas. La to

pograf{a de la superficie se reproduce primeramente me-
diante una capa intermedia de barniz o pelicula pléstica.
Posteriormente se prepara una réplica compuesta sombrean
do con un metal pesado y evaporando luego carbono. La
réplica final se obtiene disolviendo la capa intermedia
en un solvente adecuado.
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Fig.10: Réplica de oxido obtenida a partir de la superficie de una
muestra de aluminio 99.99% pulida electroliticamente y luego anodi-
zada. Se puede observar la picadura caracteristica del pulido elec
trolitico. M = 8000 x Foto: 1Irene A. Maier.
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Fig.11: Réplicas preparadas con barniz de nitrocelulosa a par

tir de superficies de fractura y obtenidas en el microscopio

electronico de barrido.

(a) Zona de origen de una falla producida en un perno de pis-
ton de un rompehielos. M = 100 x.

(b) Superficie de fractura de una biela de avion. M = 300 x.
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Fig.12: Esquema de una camara de evaporacion convencional.
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Fig.13: Vista general de la metalizadora Edwards
instalada en el Departamento de Metalurgia de la
CNEA.
1 : 1llave que pone en funcionamiento las bombas ro
tatoria y difusora.
2 : llave selectora de tension.
3 : llave correspondiente al manometro Pirani.
4 : ajuste de tension del Pirani.
5 : llave correspondiente al manometro Penning.
6 : llave selectora de los 4 terminales de tensién
dentro de la camara de evaporacion.
7 : llave general selectora de tension y corriente.
8 : reostato.
9 : interruptor.
10 : pulsador para evaporacion de carbono.
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