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efectos de iluminación sobre la inclusión es­
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I INTRODUCCION

A ' *Un microscopio electrónico de barrido esta constituido esen­
cialmente por los siguientes elementos:

Una unidad optica-electronica que genera el haz que incide y
se desplaza sobre la muestra.
Un portamuestras con distintos grados de movimiento.
Una unidad de detección de las señales que se originan en la
muestra, seguida de un sistema de amplificación adecuado.
Un sistema de visualizacion de imágenes (tubo de rayos cató­
dicos) .

La unidad optica-electronica incluye una fuente emisora de 
electrones, un ánodo para acelerar los mismos, y un sistema de lentes 
para producir un haz finamente colimado. Al incidir este haz sobre 
la superficie se genera una serie de señales, como se detalla en la 
sección III.1. La variación de la intensidad de estas señales, que 
pueden ser convertidas en señales eléctricas por medio de detectores 
adecuados, es la que permite la obtencion de imágenes en un microsco­
pio de barrido. Para ello se introduce una serie de bobinas deflecto 
ras en la unidad optica-electronica, que hacen desplazar el haz de 
electrones sobre la muestra de manera de barrer una porcion de su su­
perficie .

La misma señal que se aplica a la bobina deflectora se usa 
para barrer en forma sincronizada el haz del tubo de rayos catodicos, 
como en un tubo de televisión corriente. De esta manera existe una 
correspondencia punto a punto entre la superficie de la muestra barrí 
da por el haz y la pantalla de observación.

ASi ademas se modula la intensidad del haz del tubo de rayos 
catodicos con la señal electrica dada por alguno de los detectores se

atendrá en la pantalla una especie de imagen de la muestra. No es in-
a amediato que esta se pueda interpretar como una imagen óptica de su su 

perficie, pero veremos mas adelante que esto es posible en muy buena
a aaproximación. Por el momento lo que si es cierto es que en la panta-/ / lia se describe la variación de un tipo dado de emisión producida por

la superficie de la muestra barrida por el haz primario. Por ejemplo,
si la señal corresponde a la emisión de electrones secundarios, la
imagen dada por el tubo de rayos catodicos visualiza los puntos de la
muestra caracterizados por una alta emisión secundaria. De la misma



>» / manera, si se modula el haz con la emisión correspondiente a radiación 
X característica de un cierto elemento, se obtiene un mapa de la dis­
tribución de ese elemento sobre la muestra (caso bien conocido de la 
microsonda electrónica).

En todos los casos la magnificación lineal de esa "imagen"
* • * esta dada por el cociente entre el ancho de la pantalla de observación 

y el ancho de la zona barrida por el haz primario.

Estos son los principios generales en los cuales se basa elfimicroscopio electrónico de barrido. El funcionamiento y las aplica­
ciones de este instrumento son diferentes a los del microscopio elec- fi f i f i  tronico de transmisión, y sobre este ultimo presenta una serie de
ventajas. Mencionaremos brevemente algunas de ellas:

fi~ Facilidad de preparación de las muestras,que se reduce en
ocasiones a un simple corte. 

fi- Obtención inmediata de la imagen correspondiente.
' r —10- Baja intensidad de corriente del haz electrónico (10 a

10”^^ A), lo que reduce tanto el daño por calentamiento defila muestra como la contam nación superficial.
Gran profundidad de campo. Esta varia inversamente con el 
aumento, desde unos 1000^1^ a 100 x disminuyendo hasta unos 
1 0 ^ a 10000 x.

~ Amplia gama de aumentos, que se extiende desde 20 x hasta
140000 x. La facilidad de pasar de un aumento a otro permi.* fi ”” te al observador obtener una visión panoramica de toda la
muestra y el estudio inmediato de una zona particular de la
misma.

Por las razones mencionadas el uso del microscopio de barril 
do se ha extendido rápidamente al estudio de toda clase de superfi­
cies, particularmente aquellas que presentan grandes irregularidades,

f i f i  f en los campos de la metalurgia, biología, geologia, tecnologia de se
miconductores y ciencia de los materiales»

/ fi Orígenes del microscopio electrónico de barrido

/ 1 «El microscopio electrónico de barrido se encuentra disponi­
ble en el comercio desde hace solo unos pocos años, pero sus funda-fi  ̂ ■* mentos se conocian ya por los años 30. Es interesante ver como fue



evolucionando el desarrollo del instrumento desde esa época hasta 
nuestros días-

KNOLL en Alemania (1935) propuso un instrumento muy parecí 
do al actual, destinado fundamentalmente a estudiar el fenomeno de 
emisión secundaria,

El primer microscopio de barrido fue diseñado por VON 
ARDENNE en 1938 para estudiar por transmisión muestras relativamen­
te gruesas. Este instrumento poseia lentes electrostáticas y barrí 
do electromagnético, pero carecia de dispositivos de amplificación 
y de pantalla de observación. El haz de electrones atravesaba la 
muestra e incidia directamente sobre una placa fotográfica que se 
desplazaba en sincronización con el haz, pero a mayor velocidad; el 
aumento de la imagen estaba dado directamente por la razón entre las 
velocidades de la película y el haz primario- Las desventajas de 
este tipo de instrumento son evidentes, p u e s t o  que las imágenes so~
lo podían observarse una vez obtenidas las placas fotográficas y es 
tas requerían largos tiempos de exposición,

VON ARDENNE sugirió también la posibilidad de observar su­
perficies de cuerpos opacos, recogiendo y amplificando los electro­
nes secundarios emitidos por ellas para modular la intensidad del 
haz de un tubo de rayos catodicos.

En 1942 ZWORYKIN, HILLIER y SNYDER diseñaron un microsco- 
pío de barrido mucho mas practico, con el que se observaban direct¿ 
mente superficies de muestras metalicas. También empleaba; lentes 
electrostáticas y barrido electromagnético del haz. La superficie 
a observar se colocaba en un plano perpendicular al eje de la len­
te objetivo y los electrones secundarios emitidos por dicha superf¿ 
cié se aceleraban hacia atrás a través de esta 1 ente‘>4Rara ser dete£ 
tados en una pantalla fluorescente seguida de un fotomultiplicador. 
La señal despues de ser amplificada se aplicaba a un sistema de re­
gistro sincronizado con el haz p r i m a r i o E l  contraste de la imagen 
estaba dado por las diferencias de composición y de topografía de 
la superficie. Para obtener una mejor emisión secundaria se usaba 
una tensión de aceleración baja, del orden de los 800 volts, lo que 
reducía la intensidad del haz necesitándose largos tiempos de expoT 
sicion (10 minutos) para obtener las fotografías» Ademas, a una , 
baja tensión de aceleración la emisión de electrones secundarios s^ 
veia muy afectada por la contaminación.,



Despues de la guerra continuó el desarrollo del microscopio 
electrónico de barrido. OATLEY y McMULLAN diseñaron en 1948 un ins­
trumento similar al de ZWORYKIN pero con muchas mejoras; este micros

j. + Acopio fue construido por McMULLAN en Cambridge. La tensión de acele­
ración usada fue mayor (10-40 kV)lo que redujo los efectos de la con­
taminación; se introdujo un tubo fotomultiplicador adecuado para sis 
temas de vacío desmontables, que amplificaba directamente los electro 
nes secundarios, mejorando muchísimo la calidad de la imagen. El ba~

* * - rrido de la superficie era oblicuo y esto disminuia en cierto modo el«* *poder de resolución en la dirección vertical de la imagen, pero per- 
mitia una recolección mas eficiente de electrones» La observación de 
la imagen se efectuaba directamente en un tubo de rayos catodicos de 
larga persistencia» Los tiempos de exposición para obtener las pía-? 
cas fotográficas se redujeron a menos de 5 minutos»

En 1957 BERNARD y DAVOINE construyeron en Francia un instru 
mentó con el que se obtuvo un poder de resolución de 2 ja .

El desarrollo y estudio del microscopio de barrido continuo 
en Cambridge (Inglaterra) y en Jeol (Japón), culminando en 1965 con.* Cla introducción al comercio de instrumentos que alcanzaban unos 250 A* 
de resolución. Actualmente se ha llegado a desarrollar en escala coA Q —mercial instrumentos que garantizan una resolución maxima de 150 A 
en imágenes de electrones secundarios»

En cuanto a bibliografía general, podemos decir que se nota
una cierta falta de textos 'fclasicos" en la materia, posiblemente de- ̂ * i A » bido a que el desarrollo de las técnicas de microscopia electrónica/> ( de barrido es muy reciente o El libro mas citado en las publicacio­
nes e s :

P»R, THORNTON, "Scanning Electron Microscopy"
Chapman & Hall, London, 1968

que incluye técnicas de microscopia de barrido por transmisión, asi 
como estudios de efectos magnéticos. Los adelantos mas recientes, 
tanto en el campo de cienciá de los materiales como en el de biolo­
gía, se publican todos los años a partir de 1968 en los resúmenes 
del IIT Research Institute de Chicago. En particular el ultimo volu 
men,

Scanning Elect^gn Microscopy/1972
Proc. of the 5“ “ Annual Scanning Electron Microscopy Synipo- 
sium. IIT Research Institute, Chicago, Illinois



comienza con un artículo de K.C.A. SMITH:
"Scanning Electron Microscopy: The Next Ten Years" 

en el cual se detallan los progresos que se esperan de este tipo depinstrumentos en los proximos diez años, en lo corcerniente a resolu~ 
cion, detectores, mejoras en la visualización de imágenes y aplicado 
nes de la microscopía de barrido en general.

Las distintas maneras de procesar información proveniente 
del microscopio de barrido han sido tratadas en el primer volumen de 
1968 por

E.W.WHITE, H0A0 McKRISTY yG.C.JOHNSON
y en los volúmenes subsiguientes aparecen constantemente nuevos artx*̂  
culos sobre él tema.

Finalmente, se recomiendan los siguientes artículos genera­
les:

"The Characteristics and Applications of the Scanning Elec-
tron Microscope"
S. KIMOTO y JoC.RUSS
American Scientist, 57* 112-113, 1969

"Scanning Electron Microscopy"
WoC «NIXON
Contemporary Physics, 10, 1, p.71, 1969

En las secciones siguientes pasaremos a describir los distin 
tos sistemas que posee un microscopio de barrido moderno, concentran­
do la atención en aquellos que determinan mas directamente la calidad 
de la imagen observada, para luego analizar los diferentes tipos de 
imágenes que se pueden obtener y la información contenida en cada una 
de ellas.



II DESCRIPCION DEL MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO

* *II. 1 Filamento y generación del haz e3.ectron.ico .

Sin entrar en mayores detalles, mencionaremos los distintos 
tipos de fuentes emisoras de electrones de las que disponen actualmen 
te los instrumentos comerciales.

*La fuente de electrones mas usada y conocida hasta el pre- p *sente esta constituida por el filamento de tungsteno. Este se calien
A Ata al rojo blanco por medio de una corriente electrica, en un vacio 

de difusora del orden de 10”^torr. Entre el ánodo acelerador y el 
filamento se coloca un electrodo adicional de control llamado cilin­
dro de Wehnelt, que hace que los electrones emitidos por la zona ca­
liente del filamento focalicen en un punto ligeramente por debajo del 
cilindro. Con un diseño adecuado y un potencial convenientemente 
elegido, el diámetro de esta zona de entrecruzamiento se puede hacer 
mucho menor que el diámetro de la zona emisora de electrones en el

Afilamento. En efecto, mientras que esta ultima es del orden de los 
90^x , la zona de entrecruzamiento puede llegar a unos 10yU «

La busqueda de fuentes que pudieran emitir mayor cantidad 
de electrones condujo al desarrollo del cátodo de hexaboruro de lan- 
tano (LaB6)• Como este material no es trefilable, es necesario usar 
ciertas técnicas para su calentamiento indirecto. Pero, a pesar de

* * esta pequeña complicación, se obtienen fuentes mucho mas brillantesf * y de mayor duración que el alambre de tungsteno. Para la operacion 
p —6 estable del cátodo de LaB^ se necesita un vacio del orden de 10 torr.>

/ / * *Si se desea aumentar aun mas la emisión electrónica, en
cualquiera de los dos casos mencionados es necesario aumentar la
temperatura de trabajo del emisor. Pero en la practica esto no se
puede hacer mas alia de un limite dado por la resistencia mecanica
del filamento y la duración del mismo.

Estas limitaciones condujeron al desarrollo del sistema de
emisión de campo, también llamado cátodo frió. El fenomeno de emi-
sion de electrones bajo la acción de un campo electrico se conoce
desde hace mucho tiempo, pero recien en 1970 se aplico a la cons- / / truccion de una fuente emisora en un microscopio electrónico. Este
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Fig.II.l Esquema del microscopio electrónico 
barrido JEOL JSM U3.



Fig.II.2 Ejemplo de un par de micrografías estereoscópicas obtenidas con electrones 
secundarios. La muestra corresponde a partículas de carbono amorfo adheridas al 
portamuestras mediante una capa delgada de pintura de plata. Angulo de rotación 
entre las dos micrografías: 10°. M = 100 x



*  A *  *nuevo cañón electrónico esta compuesto fundamentalmente por un cato- 
do consistenteoen una punta muy aguda de tungsteno (radio de curvatu 
ra = 600-2000 A) y un ánodo situado muy cerca del cátodo, conectado 
a un potencial positivo. El campo electrico resultante, de unos 
10? volt/cm sobre la punta, es suficiente para arrancar electrones
de la misma. Si ademas se orienta cristalográficamente la punta de

* * fitungsteno, es posible aumentar aun mas la emisión. De esta manera 
se pueden obtener brillo hasta 10,000 veces mayores que los corres-* * > , pondientes a la emisión termoionica, aunque por razones practicas 
aquel es solamente unas 30 o 50 veces mayor. En estos casos ya no 
es posible trabajar con vacio de difusora, pues es necesario alcan­
zar unos 10“ "̂̂  torr.

11.2 Sistema de lentes electrónicas o

El microscopio electrónico de barrido emplea dos, tres o
* + * cuatro lentes optico-electronicas que tienen una misma función: dis­

minuir el diámetro del haz de electrones, que es de aproximadamente 
50^u en su origen, a valores comprendidos entre 250-100 A al incidir 
sobre la muestra.

A *En los microscopios electrónicos tanto de transmisión como
<• ade barrido se usan lentes magnéticas, que son mas resistentes, difí­

ciles de desalinear y fáciles de limpiar que los sistemas electros-** . **tatic.os; ademas con ellos disminuyen las aberraciones.

11.3 Sistema de barrido.

AConsiste en un campo de defleccion simple o doble, que 
puede ser electrostático o magnético, y que hace barrer el haz elec- 
tronico sobre la superficie del especimen en las direcciones X e Y.

La misma señal que se aplica a las bobinas deflectoras se 
usa para barrer en forma sincronizada el haz del tubo de rayos cató­
dicos, produciéndose asi una correspondencia punto a punto entre la 
superficie de la muestra que es barrida por el haz electrónico y la 
pantalla donde se observa la imagen.

El sistema es semejante al de la televisión, pero con ve-



Alocidades de barrido mucho mas bajas

II.4 Sistema de detección.

Se usa un mismo detector para electrones secundarios, elec 
trones retrodifundidos y catodoluminiscencia.

Los electrones secundarios y retrodifundidos se detectan 
mediante un cristal de centelleo y un tubo fotomultiplicador. Cada 
electrón excita el cristal de centelleo y produce un foton luminoso, 
que al pasar por el fotomultiplicador se convierte en una cascada de 
fotones. Estos fotones inciden luego en el fotocatodo, que es parte 
del fotomultiplicador, y se produce un pulso electrico que es ampli- 
ficado por el sistema electrónico subsiguiente»

Los electrones secundarios (electrones emitidos por la 
muestra como resultado de la incidencia del haz electrónico sobre la 
superficie) tienen una energia muy baja (10-50 eV), por lo que es ne 
cesario aplicarun alto voltaje (10 kV) a una grilla que se antepone 
al detector. De este modo los electrones secundarios son acelerados 
hacia el.

El alto voltaje que se aplica a la grilla del detector ha­
ce que los electrones secundarios recorran una trayectoria curva al 
dejar la superficie de la muestra, lo que permite obtener señales 
aun de regiones muy inclinadas con respecto al detector. Esto no su 
cede en el caso de los electrones retrodifundidos, que viajan en li­
nea recta produciendo imágenes con sombras oscuras muy definidas (ver 
sección III.3).

Los electrones retrodifundidos (porcion reflejada del haz 
incidente) tienen una alta energia, prácticamente la misma del haz 
primario, por lo que no es necesario aplicar un alto voltaje para 
captarlos.

Los electrones retrodifundidos pueden ser captados también 
mediante un sistema de un par de detectores que incluye un amplifica^ 
dor mediante el cual se puede operar con ambos en conjunto o separa­
damente. Esto permite separar la imagen de un especimen en una ima-

* * * gen de topografía y una imagen de composicion. Una explicación mas



Adetallada del sistema de dos detectores se encuentra en la sección
III.3-2.

La catodoluminiscencia, al ser luz visible es detectada 
directamente por el tubo fotomultiplicador, obviándose el paso por 
el cristal de centelleo. Es posible extender la región detectable 
hasta una longitud de onda de 11.000 Á, mediante un detector de ca­
todoluminiscencia infrarrojo.

Las radiaciones X caracteristicas son analizadas mediante 
un espectrómetro actuando en este caso el microscopio como una mi- 
crosonda e

A  AII.5 Sistema de proyección de imágenes.

/  aLas imágenes se proyectan en dos tubos de rayos catodicos 
de alta resolución, que funcionan en sincronización con el barrido 
electrónico de la muestra,

Uno de ellos tiene una pantalla de gran persistencia, en 
la cual se observa el especimen fijando el tiempo de barrido en 10

Asegundos, teniendo una imagen de 500 lineas. La pantalla del otro
Atubo es de poca persistencia y en ella se registran las imágenes;

Ase usa con un barrido mas lento, generalmente de 50 segundos, obte­
niendo una imagen de 1000 lineas. Adosada a esta segunda pantalla 
va la camara fotográfica.

Las dos pantallas tienen el mismo tamaño (100 mm por 
100 mm), siendo este por lo tanto el tamaño máximo de la imagen, el

A  Acual puede ser reducido a cualquier dimensión hasta un minimo de 
10 mm por 10 mm en cualquier parte de la pantalla fluorescente.



II.> 6 Descripción del microscopio de barrido JEOL JSM U3»

El microscopio electrónico de barrido modelo JEOL JSM U3,
*  *  f  \  único instrumento de este tipo actualmente en uso en el pais ("') ,
comprende dos unidades:

~ La primera consiste en una columna optico-electronica,
una platina donde se coloca la muestra, un sistema colec- 
tor de señales y un sistema de vacio.

*La segunda comprende un panel de operacion, un sistema de / / / proyección de imágenes y el conjunto de fuentes electroni
cas que forman parte de la estructura misma del aparato.

A continuación se describirán brevemente las partes funda 
mentales del instrumento:

Primera unidad;
\ * *a) Columna optico-electronica.

Un cañón de alto brillo y pequeño punto de entrecruzamien 
to (cross-over) permite la obtencion de un haz muy fino de electro­
nes incidente (del orden de 100 A o menos), lo que da una alta reso 
lucion, usando dos lentes electromagnéticas. La fuente de emisión 
de electrones es un. filamento de tungsteno, que se debe calentar a 
tal efecto.

El voltaje de aceleración de electrones puede variar 
entre 5 y 50 kV, siendo la estabilidad de 5 x 10-'-’ / 10 min. y el 
"ripple" de 100 mV. El kilovoltaje que se aplica depende de las 
características ( espesor, tipo de material, etc. ) de la muestra

Aque se observa. Por ejemplo, para el espesor de peliculas apropia­
das para microcircuitos se usan voltajes bajos, del orden de 5 kV, 
mientras que para observar muestras masivas de metales se aplican

(■*) El instrumento pertenece al Consejo Nacional de Investigaciones
* fiCientíficas y Técnicas y es operado en el Instituto de Neurobio 

/logia.



voltajes del orden de los 25 kV. En el caso de replicas es aconsé- 
jable usar 15 kV para evitar posibles roturas.

■* -7^2 La intensidad de la corriente del haz fluctua entre 10 
y 10 Amperes,

Lent es i
*El instrumento tiene dos tipos de lentes electromagnéti­

cas: condensador y objetivo. Esta ultima tiene tres aperturas in­
tercambiables de 0.4,0.2 y 0.1 mm respectivamente» La distancia de 
trabajo del objetivo es de 13mm o de 32mm, dependiendo del portamues 
tras que se use.

Sistema de barrido;

Bajo la lente objetivo se encuentra el sistema electromag
pnetico deflector del haz o sistema de barrido propiamente dicho.

El tiempo de barrido puede ser variado entre 0.5 y 500 segundos, pat 
sando por 1, 2.5, 5, 10, 2 5 , 50, 100 y 250 segundos, indicando estos 
valores el tiempo que demora el haz en barrer verticalmente la zona 
de la muestra que se esta observando en la pantalla.

El siguiente cuadro relaciona el numero de lineas de barril 
do con el tiempo de barrido vertical y horizontal,

Numero de lineas Tiempo de barrido Tiempo de barrido
de barrido vertical (seg) horizontal (seg)

250 0.5 2
1.0 4
2o 5 10

500 10 10
10 20 
25 50

1000 50 50 
100 100 
250 250 
500 500



Usualmente se trabaja con un tiempo de barrido de 10 según 
dos durante la observación preliminar de la muestra, pero las foto­
grafías se toman con un tiempo de 50 segundos, con lo cual se tiene 

> /un mayor numero de lineas de barrido y por lo tanto una mayor defini 
cion,

<* *La resolución maxima del instrumento es de aproximadamente 
150 A. El rango de aumentos esta comprendido entre 22 x y 140. 000 x.

b) Platina.

La platina que contiene el especimen permite los siguien­
tes movimientos:

~ Desplazamiento en dos direcciones ortogonales (ejes X e Y)
en un plano a lo largo de la superficie observada de la 
muestra; en el eje horizontal el movimiento esta compren­
dido entre 0 y 10 mm, y en el eje longitudinal entre 0 y
25 mm.

- Movimiento de rotación sobre el propio plano de la muestra, 
en + 180°.

~ Movimiento de inclinación (tilting) en el plano horizontal,
entre -5 y +45°•

- A lo largo del eje del haz (Z) existe una distancia fija 
de trabajo (13 o 32 mm), pero es posible hacer un ajuste 
fino de ± 1.6 mm en la posicion de trabajo de 32 mm.

El hecho de tener la platina mecanismos de inclina-
/»cion a la vez que movimientos en los ejes X e Y, permite inclinar el

/*especimen tomando como eje cualquier punto que se esta observando.
Se puede inclinar el especimen por este mecanismo sin necesidad de 
variar el enfoque, lo que es muy importante cuando se desea tomar un 
par estereoscópico de fotografías.

También es posible trasladar y rotar el especimen en su 
plano sin hacer ajustes en el eje Z.

>Esta platina se usa indistintamente para detección de ele£ 
trones secundarios, retrodifundidos o transmitidos, catodoluminiscen



Fig.II.3 Panel de operaciones del microscopio electrónico de barrido JEOL JSM U3.



/I j-i. 11.4 Fsquema de ><n microscopio electrónico 
de hni ri_ilo.



r  >cia. analisis de rayos X y tecnología de semiconductores.

El instrumento tiene dos tipos de portamuestras, lo que 
permite diferentes tamaños de muestras :

~ Uno de los portamuestras acepta especimenes de 10 mui de
diámetro por 10 mm de altura; en este caso la distancia

*de trabajo es de 13 mm y el area observable tiene un día- 
metro de 0.8 mm.

- El segundo portamuestras puede contener un especimen de
26 mm de diámetro por 20 mm de altura; la distancia de 
trabajo es de 32 mm y el area observable tiene 1,5 111111 de 
diámetro.

Es preferible usar el portamuestras mas pequeño pues per­
mite una distancia de trabajo menor y por lo tanto una mayor resolu 
cion.

Existen aditamentos especiales de la platina que permiten
Acalentar y traccionar el especimen durante su observación.

. *c) Sistema de detección.

Los electrones secundarios, retrodifundidos y la catodolu 
miniscencia son captados por un mismo detector.

Los electrones absorbidos son detectados por un micromi- 
croamperimetro.

*Las radiaciones X son analizadas mediante un espectróme­
tro .

d) Sistema de vacío,

Es controlado en forma totalmente automatica y consta de 
dos bombas rogatorias y una bomba difusora* La presión de trabajo 
es de 5 x 10 torr.



Segunda unidad;

Panel de operacion.

Mediante el panel de operaciones se controla el sistema * f foptico-electronico» En el se encuentran:
*- Fuentes de poder para alto voltaje y excitación de lentes,

- Sistema de astigmadores.
*- Micromicroamperimetro.

- Sistema de proyección de imágenes (tubos de rayos catódi­
cos) >

La Fxg, II. 3 muestra el panel de operacion del microsco 
pió de barrido JEOL JSM U3, en el cual se distinguen:

(1) Controles (grueso y fino) para variar el voltaje de acele 
ración del haz electrónico dentro de un rango que se ex­
tiende de 5 a 50 kV.

(2) Controles del condensador, mediante los cuales se ajusta 
el diámetro e intensidad del haz de electrones al cambiar 
la corriente de excitación de dichos lentesP

(3) Controles del objetivo. Variando la corriente que pasa 
por el objetivo se enfoca el especimen. Hay un control 
grueso que se mueve paso a paso, y un control medio y 
otro fino que se mueven en forma continua.

(4) Controles de magnitud y orientación, con los que se lleva
*a cabo la corrección del astigmatismo.

(5) Micromicroamperimetroo Controla la intensidad electróni­
ca absorbida. Se usa en el centrado de la columna y para 
fijar la intensidad correcta del calentamiento del fila­
mento. Sirve, como amplificador y detector de electrones 
absorbidos.

( 6 ) Tubos de rayos catódicos.



(7)

( 8 )

(9)

(10) 

(11)

Controles para variar el aumento de la imagen, cuya lec­
tura se efectúa directamente. El aumento puede fluctuar 
entre 22 x y 140.000 x seleccionando el voltaje de acele 
ración y la distancia de trabajo.

Control para seleccionar la velocidad de barrido, la que 
puede ser variada paso a paso entre 0.5 y 500 segundos 
(10 pasos)o

Control que permite mover el area de barrido en lÔ fu. a 
lo largo de los ejes X e Y. Esto facilita la selección

^ Adel area a observar cuando se esta trabajando a grandes 
aumentos,

Medidor de exposición y controles de brillo y contraste 
de la imagen en los tubos de rayos catodicos.

>> ¿i Camara fotográfica.



III FORMACION E INTERPRETACION DE IMAGENES

III»1 Señales generadas a partir de la interacción entre el haz
Aelectrónico y la muestra.

Veremos ahora los distintos procesos mediante los cuales> / puede interactuar un electrón del haz incidente con los átomos de
la muestra, y las distintas señales a las que da origen. Estos pro 
cesos se suelen denominar en general difusión de electrones (elec­
trón scattering) y se clasifican de la siguiente manera?
\ / /1) Difusión elasticas

a  /•En este proceso no cambia la energia del electrón inciden 
te sino que solamente se modifica su impulso, lo que se traduce en 
una variado i de su trayectoria original. Los fenomenos de di-

/• t A A tfracción son originados precisamente por la difusión elastica.
\ * * '2) Difusión inelastica-

ASe produce en este caso una transferencia de energia entre
A Ael electrón incidente y el átomo del material bombardeado. Existen 

varias posibilidades para este tipo de procesos (ver Fig.III.l):

a) Excitación del "core" o electrones ligados. Como resultado de
A Ala interacción del electrón incidente con los electrones órbita-

a  a  tles del átomo, estos pueden desprenderse y ser emitidos como elec
Atrones libres, cuya energia es de unos 10 a 50 eV. Estos son

Alos electrones secundarios. Debido a su baja energia, solamente 
los originados cerca de la superficie pueden llegar a la misma 
y ser acelerados hacia el detector. Los electrones secundarios

Agenerados en regiones mas profundas quedan absorbidos al recombd. 
narse con átomos ionizados, y no contribuyen por lo tanto a la

Aemisión secundaria.
ab) En lugar de desprenderse del átomo, los electrones orbitales pue

A  *den ser llevados a un nivel mayor de energia, quedando el átomo 
en estado excitado. Al volver a su estado de energia estable,

Apuede radiar la diferencia de energia como:\ * * * -1i) Radiación X característica,- La energía de esta radia-
cion es característica del átomo que la emite y permi-



H
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Fig.III.l Distintos tipos de señales que se originan 
mi una muestra al incidir sobre la misma un haz de 
electrones de alta energía.



I i jü,. III. 2 Volumen en el cual se dispersan los electrones 
do un haz electrónico al incidir sobre la superficie deA * una muestra. Nótese la diferencia entre los volúmenes 
de ('misión do electrones secundarios y retrodif undidos, ̂ A mhecho direcLamente relacionado con la resolución maxima 
obtenible en las imágenes correspondientes a los dos ti­
pos de señales.



te por lo tanto la identificación del mismo (microson 
da electrónica).

Radiación visible.- Este es el fenomeno de la cátodo 
luminiscencia.

Electrones Auger.- En los elementos livianos es mas♦* i probable la emisión de un electrón de baja energía
que la emisión de radiación X> Los electrones Auger
se caracterizan por una energia que depende de los ni
veles cuánticos del átomo considerado. Por lo tanto,
mediante el analisis de su energia se puede obtener
información sobre la presencia de elementos livianos
en una substancia»

Ac) Una porcion del haz incidente puede ser reflejada, variando su
+ * C\trayectoria en ángulos proximos a loO°. Estos electrones, cuyas 

energia?; S'OR de?. orden de la mitad de la correspondiente al haz 
incidente, se denominan retrodifundidos (back scattered)„

j *III.2 Volumen de^emision de las señales.__Resolución.

i > .Es muy fácil intuir que la resolución de un microscopio
electrónico de barrido esta directamente relacionada con las dimen=7siones de la zona de la muestra que es excitada por el haz electro 
nico primario. Esta zona es ligeramente mayor que la sección de 
dicho haz, como se esquematiza en la Fig.III.2. Cuando el haz 
electrónico incide sobre la superficie de la muestra, los procesos

* * de interacción que hemos mencionado en la sección anterior, hacen 
que los electrones del haz primario se dispersen en un volumen que 
tiene aproximadamente la forma de gota que se indica en la figura. 
La intensidad de las señales emitidas esta determinada por las di­
mensiones del volumen donde se generan las mismas y su posterior

*absorcion por la misma muestra, lo que a su vez depende de:
> * * \- La composicion de la muestra (Numero atomico Z).

- La energía Eq de los electrones del haz incidente.

iii)



En general, valen las siguientes estimaciones para las pro 
fundidades maximas a las que pueden generarse señales que llegan a 
la superficie-

Electrones secundario 100 a 300 Á

Electrones retrodifundidos«...1000 a 10000 A

Rayos X característicos. ... „ 5000 1 a 5yi

Por otro lado, el haz primario de electrones penetra mas 
adentro de la muestra s i «

~ Es mayor la energia EQ del haz primario

- Es menor el número atomico Z de la muestra

y la difusión transversal de los electrones es mayor si:

Es menor la energia EQ del haz primario

- Es mayor el numero atomico Z de la muestra.

Estos hechos son los que determinan el poder de resolu­
ción máximo alcanzable por el microscopio de barrido.

r *Comenzaremos por analizar la resolución de las imágenes 
obtenidas con electrones secundarios. Estos son producidos en to- 
dos los puntos del volumen de excitación mencionado. Como sus ener
gias son muy bajas, 10 a 50 eV, son totalmente absorbidos al atrave0 /• sar una distancia del orden de los 100 A, y en consecuencia solo

*una pequeña porcion del volumen contribuye a emitir electrones se- 
cundarios que pueden llegar al detector. Las dimensiones de esta> * sección son ligeramente mayores que el diámetro del haz incidente.
A partir del esquema de la Fig.III.. 2 se puede ver inmediatamente 
que la imagen obtenida con electrones secundarios es la que propor- 
ciona la maxima resolución. Intuitivamente se podria pensar que es

*• * posible mejorar la resolución reduciendo el diámetro del haz que in 
cide sobre la muestra, con lo cual se reducirían las dimensiones

*del volumen excitado. Esto es cierto, pero tiene un limite, En
j> s *efecto^ aun en el hipotético caso de un haz de electrones de diame- 

tro infinitamente pequeño, el volumen excitado en la muestra ten-



a b c

Fig.III.,5 Influencia de la topografia superficial sobre la emisión secundaria.
a) Electrones secundarios emitidos por una superficie plana.
b) Electrones secundarios emitidos por una superficie inclinada respecto del haz.
c) Electrones secundarios emitidos por una saliente o borde agudo.



a b c

F ig. III'. 4 Influencia de la topografia superficial sobre la emisión secundaria, 
â  Electrones secundarios emitidos por un escalón de altura mayor que la pro

A  ̂ -*rundidad maxima de emisión secundaria, 
b Electrones secundarios emitidos por un escalón pequeño.
c Electrones secundarios emitidos por detras del borde de la muestra, que

allegan al detector- por influencia del campo electrico aplicado entre este
Aultimo y la muestra.



/ f i f i  / ,  ̂dria una cierta dimensión, y esta delimitarla el poder de resolución
máximo obtenible en este tipo de instrumento a unos 50 a 100 \ se­
gún el material observado» Normalmente el haz de un microscopio den 9 * s 4barrido moderno tiene unos 80 A de diámetro y la resolución maxima 
es de unos 150 Finalmente digamos que la resolución de la imagen
de electrones secundarios empeora al disminuir a tensión de acele 
ración de los electrones incidentes, debido al aumento de la difu­
sión transversal de los mismos en la muestra.

En cambio, los electrones retrodifundidos que pueden lle­
gar al detector provienen de un volumen mucho mayor dada su mayor 
energia(aproximadamente 10 KeV) y por lo tanto la imagen obtenida 
a partir del analisis de los mismos es de menor resolución. Ademas, 
el volumen a partir del cual se originan los electrones retrodifun­
didos, que es prácticamente el total del volumen en forma de gota,

fi /“aumenta con la tensión de aceleración del instrumento Lo mismo su
/ r /  'cede con el volumen de emisión de la radiación X característica,fi fi Por lo tanto, la resolución en estos dos tipos de imágenes empeora

i  ,# > al aumentar la tensión de aceleración del h a z . El valor máximo de 
f **■ > la resolución en las imágenes de electrones retrodifundidos seria

de unoa 400 A,
fiEn el caso de analizar las imágenes correspondientes a 

una lamina delgada (ver sección III.3-5), los volúmenes donde se 
originan los distintos tipos de señales son comparables, y las reso­
luciones obtenidas con electrones retrodifundidos, rayos X o luz vi­
sible, son similares a las correspondientes a electrones secundarios.

III.3 Analisis de las imágenes obtenidas.

Una micrografia obtenida con electrones secundarios o re­
trodifundidos , como la que aparece en la Fig.1.2 o en la Fig.III.10, 
tiende a ser interpretada por el observador como si fuera una iraa- 
gen óptica de la superficie iluminada lateralmente por una cierta 
fuente luminosa. Ahora veremos que precisamente la gran utilidad

r fide la microscopía electrónica de barrido reside en el hecho de que filas imágenes que proporciona pueden ser efectivamente interpretadas * fi de manera analoga a una imagen óptica.

Consideremos primero el efecto que tienen las variaciones fi + de la topografía de una muestra sobre las imágenes de electrones se



*Everhart y col» demostraron que un cambio de inclinación 
de la superficie de una muestra con respecto al haz electrónico in­
cidente, aún en unos pocos grados, produce una variación apreciable

/* aen el numero de electrones secundarios emitidos. Este hecho es fá­
cil de apreciar en forma intuitiva, Fig.III.3 (a) y (b), puesto que 
el numero de electrones emitidos es aproximadamente proporcional al
A * *area de la intersección del volumen de excitación con la superficie 
de la muestra.

Mediante el mismo argumento anterior se puede ver que un 
borde agudo o una protuberancia sobre la superficie generan un nume 
ro muy grande de electrones secundarios. En efecto, la superficie 
que puede emitir electrones hacia el detector es mucho mayor debido 
a la geometría del borde agudo, Fig.III.3 (c). Lo mismo sucede si 
se trata de un escalón sobre la superficie de la muestra cuyas di-

*  >mensiones sean mayores que la profundidad maxima de emisión de ele£ 
trones secundarios, Fig.III.4 (a)

En el caso de bordes agudos o escalones, el aumento en la  ̂ fi emisión de electrones secundarios es en realidad aun mayor debido
Aal efecto del campo electrice aplicado entre la muestra y el detec­

tor, Ya hemos visto (sección II.3) que la grilla situada frente al 
detector se coloca a un potencial positivo bastante alto ( 10 kV)

Apara poder colectar los electrones secundarios. El campo electrico 
es mucho mas intenso en los bordes y puntas agudas de la muestra, y* ¿ por lo tanto aumenta el numero de electrones alli emitidos. Este / / hecho deberá considerare al analizar imágenes de muestras compues-

Atas por dos o mas fases. Las zonas claras por lo general correspon 
den a la fase menos atacada, pero también pueden ser efecto de

aotras variaciones de la topografía superficial producidas por el
a >• *ataque quimico. Ademas, el mismo campo electrico produce un efecto 

adicional que hay que considerar al observar imágenes de bordes y 
escalones . En efecto, el campo es tal que permite que al detector

alleguen electrones emitidos por zonas situadas detras de una salien 
te, Fig.III.4 (o), con lo cual es posible obtener señales provenien 
tes de zonas que deberian aparecer oscuras,o, dicho de otro modo,

>•de zonas que el detector no deberia "ver".

Por otro lado, cualquiera sea la topografía, los electro­
nes secundarios emitidos por la muestra siguen trayectorias curvas 
hacia el detector (independientemente de la dirección inicial en la 
que fueron emitidos) por influencia del campo electrico aplicado en 
tre la muestra y el detector, Fig.111*5 (a).
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a b

Fig.III .-5 a' Debido al fuerte campo electrico aplicado entre el detector y la 
muestra, llegan al detector prácticamente todos los electrones 
secundarios emitidos por la muestra. Los efectos de luz y som­
bra son en consecuencia más bien atenuados,

b) Por esta razón las micrografias correspondientes presentan efec­
tos de iluminación difusos, sin sombras definidas.
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Fig.III.6 a) Dada su alta energia, los electrones retrodifundidos siguen tra-Ayectorias rectilíneas hacia el detector,
b) Por lo tanto, las imágenes de electrones retrodifundidos presen­

tan contrastes muy marcados, con efectos de luz y sombra bien de 
finidos.



Fig.III.7 a) Micrografía electrónica de barrido de la superficie de fractura de un acero, 
obtenida con electrones secundarios, 

b) Imagen de la misma zona, obtenida con electrones retrodifundidos. Nótese - 
que en este caso el contraste es mas pronunciado y los efectos de luz y som­
bra mas definidos.



Fig.III.8 Micrografia electrónica de barrido de 
pequeñas esferas de pintura fluorescente. Note 
se que el contraste es müy brillante en los bor 
des, donde la incidencia del haz primario es ra

y* 'sante, y se va haciendo mas oscuro a medida que 
el haz tiende a incidir en forma normal a la su

/  Tperficie de la muestra. La micrografia electro» 
nica obtenida con electrones secundarios se pue 
de interpretar por lo tanto como una imagen óp­
tica de la superficie vista según la dirección 
del haz incidente e iluminada con una fuente si 
tuada en la posicion del detector. M — 300 x



Se deduce de todo lo mencionado, que los efectos de varia, 
cion de la emisión secundaria en función de las características to-

>■pograficas de una superficie, permiten que se pueda interpretar la
aimagen de electrones secundarios como una imagen óptica de dicha su*perficie. Las micrografias obtenidas corresponden entonces a unaA A J>vista de la superficie según la dirección del haz electrónico inci- 

dente* iluminada por una luz situada en la posicion del detector.
AEn el caso de emisión secundaria, esta luz se puede considerar dis-

Atribuida sobre una cierta sección, dando efectos de luz y sombra 
mas bien atenuados, Fig.III.5 (b)o

AEn el caso de imágenes obtenidas con electrones retrodi-
a Afundidos, vale también la analogia anterior, pero la fuente lumino-

Asa equivalente debe considerarse mucho mas definida. La superficie 
de la muestra aparece con un efecto de iluminación puntual, con zo­
nas bien definidas de luz y sombra, Fig.III.ó (a).

Hemos visto entonces que tanto las imágenes de electrones 
secundarios como las de electrones retrodifundidos se pueden inter-

/> Apretar como imágenes Opticas, teniendo en cuenta solamente las dife¡ 
rencias mencionadas en los efectos de iluminación.

a  aA continuación consideraremos las características que son
/  aparticulares de los dos tipos de imágenes y la información adicio- 

nal que se puede obtener de las mismas.

III»3.1 Imágenes obtenidas por electrones secundarios,

En este capitulo se discutirán los distintos factores que 
influyen en el contraste de una imagen obtenida con electrones se­
cundarios .

a) Contraste debido a la topografía superficial .

El ángulo de incidencia del haz electrónico sobre la su­
perficie es el factor que determina mas directamente la emisión de 
electrones secundarios. Cuanto mas rasante incide el haz sobre la_ asuperficie, tanto mas electrones son emitidos, puesto que solamente 
los que son originados en capas muy próximas a la superficie pueden 
ser emitidos y llegar al colector, Este hecho se comprueba fac.il-



mente en una imagen correspondiente a pequeñas esferas, Fig.111.8. 
En ella se observa una zona muy brillante en los bordes, donde la 
incidencia del haz primario es prácticamente rasante, seguida de zoA ““ñas que se van haciendo mas oscuras a medida que el haz tiende a in 
cidir en forma normal a la superficie de la muestra. Vemos enton­
ces que efectivamente el contraste de la imagen de electrones secun

ydarios depende principalmente de la topografia superficial.

b) Contraste debido al numero atomico.

En las imágenes de electrones secundarios se observan tam
bien variaciones de contraste debido a diferencias en la composi-
cion quimica, puesto que del total de electrones secundarios que
llegan al detector, una parte en realidad corresponde a electrones
secundarios que son producidos por electrones previamente retrodi-

/  /  /  fundidos. La contribución de estos últimos a la producción de ele£
trones secundarios depende de la muestra, y en algunos casos puede
ser incluso mayor que la correspondiente al haz incidente. Por loAtanto la imagen de electrones secundarios lleva implicita una parte*de la información correspondiente a electrones retrodifundidos.

/•Para aclarar este punto conviene especificar cuales sonAen realidad las señales que contribuyen a la formacion de una ima- 
gen en el microscopio electrónico de barrido, Fig.III.10. Estas
son:

= Electrones secundarios excitados en la muestra por el haz 
primario.

*S£ — Electrones secundarios producidos por un electrón retrodi 
fundido sobre la superficie de la muestra.

= Electrones secundarios excitados en la pieza polar de la 
lente objetivo por un electrón retrodifundido sobre la su 
perficie de la muestra.

= Electrones retrodifundidos por la superficie de la mues­
tra .

R2 = Electrones retrodifundidos excitados en la pieza polar
ade la lente objetivo por un electrón retrodifundido pre­

viamente por la superficie de la muestra.



Fig.III.9 Micrografía electrónica de barrido ob 
tenida con electrones secundarios, correspon­
diente a la superficie de fractura de un acero. 
Las zonas claras corresponden a salientes o bor 
des agudos, y las zonas oscuras a poros o deprti 
siones. M = 5.000 x



objetivo

Fig.III.10 Señales que pueden contribuir a una imagen de
electrones secundarios o retrodifundidos en un microsco­
pio de b¿nri l<lo.
S| Electrones secundarios excitados en la muestra por 

el haz primario.
S 2 Electrones secundarios excitados por un electrón re

(, rod i fund i do cerca de la superficie de la muestra.
So FI (><• ( i'otu's secundarios excitados en la pieza polar• ’ A

di' la lontr objetivo por un electrón retrodifundido 
por la super f i ci e de la muestra.

Kj I?l.ectrontis retrodifundidos por la superficie de la 
muestra.

R_ — Electrones retrodifundidos por la pieza polar de la¿t A ^lente objetivo, excitados por un electrón previaraen 
te retrodifundido por la superficie de la muestra.



En general el sistema de detección se puede ajustar de ma 
ñera de eliminar la contribución de las señales R^, y S3 cuando
se quiere observar la imagen de electrones secundarios. Esto se ha.

Ace mediante un diseño adecuado de la geometria del sistema y un 
ajuste del campo electrico entre el detector y la muestra. Pero 
las señales S-̂  y S2 no pueden ser separadas una de otra y la imagen 
de electrones secundarios contiene siempre información correspondien

ate a electrones retrodifundidos debido a la contribución de S2 •
Por lo tanto existe siempre un contraste debido a diferencias de f i f i * '  # composicion también en las imágenes de electrones secundarios.

III.3-2 Imágenes obtenidas por electrones retrodifundidos.

Como ya lo hemos visto, el contraste de la imagen observada en la
Apantalla de un microscopio de barrido esta determinado por la varia 

cion de la intensidad de alguna de las señales emitidas por la mues 
tra. Este contraste puede controlarse, ya sea en el proceso mismoA fide detección o en el procesamiento electrónico posterior de la se­
ñal correspondiente.

AVeremos un ejemplo de la información que se puede obtenerfimediante el analisis de electrones retrodifundidos. La intensidad
A  A . Ade esta señal depende del numero atomico de la muestra (ver sección . fiV,l) y del ángulo de incidencia del haz primario sobre la superfi­

cie. En consecuencia, la imagen de electrones retrodifundidos lie fi f i f i  va información acerca de la composicion de la muestra, asi como de
su topografia.

fiSupongamos que colocamos dos detectores A y B simétrica­
mente respecto del haz incidente (Fig.III.13), y que detectamos 
las señales correspondientes a los electrones retrodifundidos solja
mente. En la misma figura se muestran tres relaciones posibles en fi fi ”” tre composicion y topografia: En la Fig.III.13 la superficie es ficompletamente plana y solamente existen diferencias de composicion
entre las zonas (1) y (2), mientras que en la Fig.III.14 la mués-

• fitra es de composicion uniforme, con pequeñas variaciones en su to-
A  Apografia. En la Fi-g.III.15 se muestra en cambio el caso mas gene-A fi Aral, en el cual la variación de composicion de la muestra esta 

acompañada por una variación en la topografia de la superficie (c¿ 
so de una muestra con ataque preferencial)-



/• A A /•Se puede ver fácilmente cual sera la variación de las se­
ñales de electrones retrodifundidos cuando el haz incidente recorre 
la superficie de la muestra.

En el primer caso, las señales dadas por los detectores 
A y B son similares (Fig.III.13), pero al existir discontinuidades 
en la superficie, los dos detectores registran señales ligeramente 
distintas (Figs.III.14 y III.15)- También se puede ver que cual­
quier rugosidad de la superficie provoca efectos de distinto signo 
en los detectores. Si un borde agudo trae como consecuencia que
más electrones retrodifundidos lleguen al detector A, el detector B 

>  /•recibirá simultáneamente menos electrones. Se ve inmediatamente 
que la suma de las dos señales A + B no contiene la información co- 
rrespondiente a los efectos de topografia, y solamente resalta la 
diferencia entre las composiciones de las zonas (1) y (2). De la 
misma manera, la señal diferencia A - B resalta el efecto de la to­
pografia superficial, pasando por alto la diferencia de las compo­
siciones químicas. Si se modula con estas señales combinadas la in 
tensidad del haz en el tubo de rayos catodicos, se obtendrán las 
llamadas imágenes de composicion, A + B, y las imágenes topográfi­
cas, A -B, como se muestra en la Fig.III.16„

Este es un ejemplo sencillo que muestra claramente la ven 
taja de un microscopio electrónico de barrido al operar con una se- *> * ñal el.ectri.ca para construir la imagen. Los sistemas eléctricos 
modernos permiten el procesamiento de la señal original de manera 
de proporcionar una señal modificada que haga resaltar en la ima­
gen un aspecto dado de la misma.

Otra posibilidad de mejorar la calidad de la imagen es 
mediante la supresión de la componente continua de una señal varia 
ble. Por ejemplo, si la componente alterna de una señal dada por 
el detector es mucho menor que la componente continua, la imagen 
correspondiente presenta muy bajo contraste, y no se pueden visua­
lizar ciertos detalles en la misma. Este inconveniente se puede 
obviar- cori un circuito adecuado que suprima la componente continua 
o parte de ella, y que amplifique fundamentalmente la parte varia­
ble de la señal.

De la misma manera, la calidad de una imagen puede mejo- 
rarse optimizando alguna de sus características mediante el con­
trol de las frecuencias de corte del sistema amplificador de las



Fig.III.11 Micrografia electrónica de barrido de una superficie de fractura de acero, 
obtenida con electrones secundarios. a) Fractura dúctil b) Fractura frágil.



Fig.III .12 Micrografia electi’ónica de barrido de 
una estructura parcialmente esferoidizada por de­
formación en caliente, a 600oC, en un acero SAE 
1090. M = 10.000 x Foto : R. Castillo.



señales o del factor de amplificación en un cierto rango de fre­
cuencias» Esto equivale a eliminar ciertos armonicos que producen 
un efecto indeseable, mejorando en cambio la amplificación de otros.

111.3-3 Imágenes obtenidas por catodoluminiscencia,

El fenomeno de la catodoluminiscencia consiste en la ca­
pacidad que tienen algunos compuestos de emitir luz visible o casi 
visible al ser bombardeados con electrones o Esta luz se detecta 
con un fotomultiplicador y la señal producida se usa para modular 
el tubo de rayos catodicos. Si se desea se pueden introducir fil­
tros adecuados antes del fotomultiplicador,

La catodoluminiscencia permite examinar la composicion 
de los especimenes detectando las fases fluorescentes y tiene espe

fi j»cial Ínteres en biología y geología.

í'III=3.4 Imágenes obtenidas por rayos X.

Los distintos elementos de una muestra emiten rayos X ca 
racteristicos al ser esta bombardeada por electrones. La identifi*cacion de las longitudes de onda de estas radiaciones permite una 
determinación precisa de la composicion de dicha muestra. Este 
analisis puede ser tanto cualitativo como cuantitativo.

fi111.3-5 Imágenes obtenidas por electrones transmitidos.

Si las muestras son lo suficientemente delgadas como pa­
ra permitir el pasaje de una cantidad apreciable de electrones del 
haz incidente, se puede obtener información muy valiosa acerca de 
la estructura interna del material observado;

Mediante un cristal de centelleo y un fotomultiplicador 
situados debajo de la muestra se puede hacer visible en la panta­
lla de observación una señal correspondiente a la intensidad elec-

atronica transmitida por la muestra.



^ ^ ^ «*Análogamente a la microscopia electrónica por transmisión 
convencional, se coloca una apertura de manera de permitir solamente 
la llegada de los electrones correspondientes al haz directo. Si, 
por el contrario, se desea obtener una imagen correspondiente a la 
intensidad difractada, se puede desplazar la misma apertura hacia 
uno de los haces difractados si se trata de una material cristalino, 
o usar aperturas anulares para el caso de materiales amorfos o semi- 
amorfos.

Es evidente que estas imágenes tienen que ser similares en* *muchos aspectos a las imágenes de campo claro y campo oscuro del mi-* * croscopio electrónico convencional. Pero el hecho de que las imáge­
nes de barrido son obtenidas mediante un analisis punto a punto de 
la muestra presenta ciertas ventajas» En primer lugar, el contras­
te en ellas es siempre mayor, puesto que los electrones difundidos 
por un punto dado de la muestra no contribuyen a aumentar el fondo 
correspondiente a otro punto. En efecto, si algún punto particular 
analizado difunde muchos electrones en forma inelastica, estos sola­
mente pueden afectar la imagen correspondiente a dicho punto, lo 
que no sucede en microscopia electrónica convencional, Por otro la­
do, como la imagen final resulta de la amplificación de una señal 
electrica, el contraste final puede controlarse e incluso mejorarse 
por un procesamiento adecuado de la misma o Esto es de fundamentalAimportancia en muestras biológicas.

Otra ventaja para todo tipo de muestras es que la corrien 
te del haz electrónico primario es muy baja (10”^®A) comparada con 
la del haz de un microscopio electrónico convencional (10“  ̂ A), y 
no produce daño apreciable en forma de contaminación o de calor.

Además, el sistema de barrido por transmisión no presenta 
rotacion de la imagen al cambiar la magnificación, inconveniente 
del microscopio convencional. El brillo de la imagen es indepen­
diente de la magnificación y no es necesario desgasar placas foto- 
graficas puesto que las imágenes se fotografían en la pantalla de

✓un tubo de rayos catodicos.

El método de analisis del haz transmitido también permite 
obtener imágenes de muestras mucho mas gruesas que las admitidas 
en microscopía electrónica convencional para iguales tensiones de

* * r> 'aceleración. Aun cuando se usen mtensificadores de imágenes en es 
te ultimo caso, los electrones que han atrevesado un espesor apre- 
ciable de muestra ya no son monocromáticos , debido a diferentes



A + B

A B

*l'j f> . J11 • i .3 Mejoramiento del contraste en las imágenes de 
electrones retrodifundidos, mediante el empleo de dos de; 
Lrcl'OiTS simétricos A y B. Las zonas (l) y (2) difieren 
sol ámenl o en su composicion química y las señales regis- 
tradas por ambos detectores son iguales. La señal suma 
A f- B resalta el efecto de la composición química, mien­
tras que la señal diferencia A - B es nula.



B

c o m p o s ic j o n  
A ♦ B . - ■■ ...-

A B
l  k to p o g ra f ía  

---------------  — — ~ ,i~Y  i ~ ’

*ILg.lll.L4 Mejoramiento del contraste en Las imágenes de 
electrones retrodifundidos. La muestra es uniforme en 
su cornposi cion pero su superficie presenta discontinui­
dades en su topografía. Estas producen variaciones de 
signo opuesto en las .señales registradas por los detecto 
res A y B. La señal suma A 4- B es nula, mientras que la 
señal diferencia A - B resalta el efecto de la topografia.



A + B

A 9

l'ig. 111.15 Mejoramiento del contraste en las imágenes de 
electrones retrodifundidos. La muestra presenta discon­
tinuidades en su coinposj.ci.on química asi como en su topjD 
¿•'raTÍa. La señaL suma A + B resalta solamente las dife­
rencias <le composición, mientras que la señal diferencia 
A - B  resalta solamente la topografía de la superficie.

k Y



Fig.III.l6 Mejoramiento del contraste en las imágenes de electrones retrodifundidos, 
mediante el empleo de dos detectores simétricos.
a) Imagen topográfica b) Imagen de composicion
• \ * A \ *c) Imagen de radiación X caracteristica d) Superposición de b y c



F1 g.IIi.i7 Esquema de un microscopio electrónico de 
barrido por transmisión.



Fig.IV.l Micrografía electrónica de barrido de 
una replica plastica metalizada, correspondien 
te a la superficie de fractura de un acero.
M = 3.000 x



perdidas de energia por procesos de difusión. La imagen resultante 
dada por el sistema de lentes magnéticas presenta por lo tanto fuer;

/)tes aberraciones cromaticas. En cambio, en el sistema de barrido 
no se utilizan lentes para amplificar las imágenes, y la resolu­
ción final no esta limitada por las aberraciones mencionadas. Las
* * f perdidas de energia de los electrones difundidos inelasticamente no 

son importantes y no afectan la calidad de la imagen:
fiLa resolución del microscopio de barrido operando en 

transmisión esta dada directamente por el diámetro del haz inciden­
te. Como no existe la limitación dada por el volumen excitado enfi /"el caso de electrones secundarios, la resolución de las imágenes 
transmitidas puede mejorarse siempre que se consiga disminuir la 
sección del haz sobre la muestra. Las experiencias de A^WoCREWE en 
la Universidad de Chicago dieron como resultado un microscopio que 
resolvia 20 A en transmisión y existen actualmente instrumentos que 
alcanzan una resolución de 5 A-

fiEl continuo aumento de la eficiencia de detección y elabo
firación posterior de la información, junto con la posibilidad de au­

mentar el contraste, hacen pensar que en el futuro estos instrumen- fi t tos tomaran la delantera respecto de los microscopios convenciona-files. El primer microscopio de barrido por transmisión fabricado fi fi por AEI fue instalado en 1972 en el Laboratorio de Biologia Molecu-filar de Cambridge para el estudio de ultraestructura de macromolecu- 
las *



IV PREPARACION DE LAS MUESTRAS

El microscopio electrónico de barrido ofrece la enorme 
ventaja de poder observar directamente muestras de tamaño consideraAble, sin requerir una preparación especial,,

Cuando el material que se desea observar sobrepasa las me¡
didas permitidas por los portamuestras y no se puede cortar para* /*adaptarlo, se debe recurrir al método de replicas.

Metalizado:

Si el material a observar no es conductivo (replicas pías 
ticas y material masivo no metálico) debe ser metalizado evaporando 
sobre el un metal que puede ser aluminio, oro, plata-paladio, oro- 
paladio, platino-carbono, etc» La capa metalica evaporada debe te­
ner el menor espesor posible para evitar enmascarar algunos deta­
lles finos de la superficie= Para obtener un recubrimiento perfec- 
to es aconsejable sombrear primero con carbono, pues esta comproba­
do que con un espesor de tan solo 10 X la pelicula de carbono es ya
totalmente coherente. Esto permite evaporar posteriormente una ca-

/pa muy ligera de metal teniendo la seguridad de que no quedaran si­
tios sin recubrir en la muestra.

Mont aje:

El especimen se pega al portamuestras mediante un adhesivo 
de gran conductividad electrica que consiste en polvo de plata di- 
suelto en acetato de butilo.

IVo1 Muestras masivas«

En este caso, la única preparación que requiere el mate- 
rial consiste en llevarlo al tamaño adecuado a los portamuestras 
(10 mm de diámetro por 10 mm de altura si se trata del portamues­
tras más pequeño, o 26 mm de diámetro por 20 mm de altura si se usa 
el portamuestras de mayor tamaño) y metalizarlo si dicho material 
no es conductivo.

Si la muestra se presenta en forma de particulas pequeñas,



estas se pueden esparcir sobre una cinta adhesiva de doble faz y 
luego metalizar el conjunto. También se pueden espolvorear directa, 
mente las particulas sobre el portamuestras previamente recubierto 
por una capa delgada del adhesivo de plata.-

Limpieza:

Las muestras resistentes mecánicamente pueden ser someti­
das a ultrasonido usando solventes que no dejen residuos.

Otro método de limpiar las superficies es el uso del aero 
sol de Freon.

IVo 2 Replicas .

Se usan cuando no es posible cortar el material masivo pa 
ra adecuar o al tamaño permitido por el microscopio.

/  /  /  /Existen dos métodos de obtencion de replicas según el es­
tado de rugosidad de la superficie:
. *1) Replica plastica directa.

Es el método que se usa comunmente y consiste en la apli-
* * f * cacion de un derivado celulósico (barniz nitrocelulosico, acetato

de celulosa) sobre la superficie a replicar; se deja secar aproxi­
madamente 40 minutos y se retira, procediendose luego a metalizar 
la replica obtenida.
\ A *2) Replica plastica indirecta

Se usa para superficies extremadamente irregulares o po- 
rosas, y consiste en obtener una impresión de la superficie con* *una goma silicona y luego replicar este molde por el método de re- f * plica plastica. Debido a que en esta técnica se pierde gran canti* """ dad de detalles finos, se usa únicamente cuando no se puede apli­
car otro método.



V OTRAS APLICACIONES DE LA MICROSCOPIA ELECTRONICA DE
BARRIDO.

*V . 1 Análisis quimico.

Es un hecho bien conocido por los usuarios de la microson 
da electrónica que los elementos de numero atomico alto retrodifun- 
den una mayor proporcion de electrones del haz incidente que los 
elementos livianos. Los elementos mas pesados reflejan aproximada­
mente la mitad de los electrones del haz incidente» La Fig.V.l re­
presenta la relación entre la corriente electrónica ir retrodifundi
da y la corriente iQ correspondiente al haz primario, en función * /del numero atomico Z de la muestra»

*Es interesante observar que esta relación no depende de 
la tensión de aceleración del haz en un rango comprendido entre 10 
y 50 kV, valores comunmente usados en un microscopio electrónico de 
barrido. Por lo tanto una imagen obtenida con electrones retrodi- 
fundidos da una idea acerca de la distribución promedio de elemen-

*  * r» • *tos de alto numero atomico sobre la muestra, aunque esta información
aes mas bien cualitativa.

/  /Por las razones expuestas en la sección III.3*1, también
presentan un contraste debido a diferencias de composicion las ima- 
genes de electrones secundarios, aunque el contraste en este caso 
es menor.

Otro método que permite examinar diferencias de composi-A *cion quimica es el de la catodoluminiscencia, que revela las fases/ * fluorescentes en un compuesto y que ya fue descrito en la sección
III.3-3*

Pero, por supuesto, la mejor manera de identificar losfi * distintos elementos de un compuesto es el analisis de la radiación
X característica emitida, método en el cual se basa la microsonda
electrónica.

/ * tRecientemente se ha conseguido poner a punto técnicas de
* Aanalisis quimico cuantitativo, por medio de la combinadon de la es 

pectroscopia Auger con una técnica llamada LEED en la literatura



Fi&'.V.l Variación del cociente entre la corriente elec­
trónica ir retrodifundida, y la corriente iQ correspon­
diente al haz primario, en función del numero atomico Z 
de la muestra. Nótese que para los elementos mas pesa­
dos aproximadamente la mitad de los electrones del haz 
incidente son retrodifundidos.



Fig.V.2 Superficie de fractura en la corrosión 
bajo tensiones de Zry 4 en NaCl 1N, donde se pues 
de observar la propagación intergranular asi co­
mo el severo ataque de los granos. M = 3000 x.

_ Foto: G.Cragnolino y J.R.Galvele.



Fig.V.3 Martensita revenida a 490°C en un acero 
SAE 3335 desbastado mecánicamente y atacado con 
picral 1% durante 20 segundos. Observese la 
distribución de tamaños de los carburos (zonas 

_ claras). M = 10.000 x. Foto: J.V.Ovejero.



Fig.V.4 Distribución de perlita obtenida por tra 
tamiento isotérmico a 550°C en un acero SAE 1090 
atacado con nital 1% durante 10 segundos.
M = 10.000 x* Foto: R.Castillo.



(Low Energy Electron Diffraction) . Esta ultima técnica es en reali­
dad bastante antigua y se basa en el viejo principio de que la mejor 
información obtenida a partir de la difracción se consigue cuando 
la longitud de onda de la radiación utilizada es del mismo orden de 
la periodicidad de la estructura analizada. En el caso de electro- 

p p p nes esto se obtiene con una tensión de aceleración muy baja, del ojr
p , "** den de los 100 volts. La penetración dentro de una sustancia cris-

ptaliña es consecuentemente mucho mas baja, no mayor de una o dos
p P Pcapas atómicas» Las técnicas de difracción de electrones de tan b¿i , 
pja energia permiten por lo tanto estudiar solamente efectos superfi 

ciales (por ejemplo, adsorcion) y son muy sensibles a todo efecto 
pde contaminación de la*muestra.

Vo2 Efectos eléctricos,

P pA través de la emisión de electrones secundarios se puede / / / obtener información sobre la distribución de potenciales eléctricos
en distintas partes de la muestra. Los primeros investigadores de 
estos efectos analizaron la influencia que podrian tener estos po­
tenciales aplicados a la muestra sobre las trayectorias de los elec 
trones secundarios.

* *r La variación del campo electrico sobre la superficie de 
la muestra trae como consecuencia que lleguen al detector mas o me­
nos electrones emitidos, produciendo por lo tanto una variación en 
la señal que modula la intensidad del haz electrónico sobre la pan- 
talla de observación. Las zonas correspondientes a potencial posi-

P ptivo emitirán menos electrones secundarios y apareceran por lo tan- 
pto mas oscuras. Por el contrario, las zonas de potencial negativo 

emitirán mayor numero de electrones y apareceran más brillantes. 
Estos efectos son independientes de la orientación de la muestra.

pEste método se utiliza para estudiar elementos de circui­
tos integrados o semiconductores. Las variaciones de tensión produ 
cen un contraste que sirve para detectar defectos de fabricación, o 
distintos tipos de interacción entre distintos elementos del circui­
to. Se pueden observar de esta manera diferencias de voltaje de 
0.1 volts y ademas estimar cuantitativamente las distribuciones de 
potencial.

En cambio, las imágenes de electrones retrodifundidos no



se ven mayormente afectadas por una variación en el potencial supei? 
ficial, dada la alta energia con que estos electrones son emitidos 
desde la muestra»

aDe la misma manera un campo magnético puede afectar las 
trayectorias de los electrones secundarios y es posible observar la

Apresencia de estos campos en las imágenes producidas en este tipoAde emisióno

V, 3 Aplicaciones a.1 estudio de materiales.
A

* fLa microscopía electrónica de barrido tuvo inmediatas 
aplicaciones al estudio de superficies de materiales. Con el desa­
rrollo de este instrumento se han podido observar directamente su­
perficies de fractura de metales y plásticos.. Se puede decir queA A «0esta técnica fue la que impulso el desenvolvimiento de la fractogra 
fia hasta su estado actual.

Anteriormente* el estudio de superficies se hacia median­
te replicas de distinto tipo, que eran luego observadas por trans-

A  >* tmisión en el microscopio electrónico convencional. Pero esas repldi 
cas no eran de fácil preparación, y a menudo no representaban fiel- 
mente la superficie original. La microscopía de barrido, en cambio,* * > permite la o b s e r v a c i ó n  directa de superficies, prácticamente sin 
preparación previa, y las imágenes obtenidas son fácilmente inter­
pretables por su analogía con las observaciones hechas con el mi-

* /'  ̂ \ croscopio optico (ver sección III.3)*
>•En el caso particular de plásticos o de compuestos fibro­

sos, no es posible preparar replicas que repreoduzcan fielmente la 
superficie y que puedan luego desprenderse sin daño alguno. En ge­
neral. lo mismo sucede con las superficies de fractura de cerámicos, 
maderas y estructuras porosas.

*El microscopio electrónico de barrido ha sido muy usado 
para observar muestras deformadas o corroídas, ver Fig,V.2, ya que 
generalmente sus superficies son muy frágiles y es dificil preparar 
replicas sobre ellas. Incluso, con una platina caliente o de defor; 
macion, accesorios comunes a un microscopio de barrido moderno, es 
posible estudiar la evolucion de distintos efectos superficiales 
producidos ya sea por una tensión aplicada exteriormente o por efec



Fig.V.5 Bainita granular, obtenida por tratamien 
to isotérmico a 520°C y templado final de un ace 
ro de bajo carbono y baja aleación. Las zonasAclaras corresponden a martensita mas austenita 
retenida y las zonas oscuras a ferrita bainitica. 
Los puntos blancos pequeños corresponden a carbu 
ros precipitados (cementita). M = 6.00C x.
Foto: AoRivelis.



Fig.V.6 Eutéctico laminar Al*-33%Cu, crecido uni 
direccionalmente y templado desde 520°C en agua. 

_ M = 2.600 x. Foto: A.M.Monti.
i I



Fig.V.7 Eutéctico laminar Al-33%Cu} crecido uni 
direccionalmente, templado desde 520°C y recocí 
do a 300°C durante 27 horas. Laminas oscuras: 
fase con los precipitados metaestables 0*. 
Laminas claras: compuesto intermetalico A^Cu.

= 8.000 x. Foto: AoM.Monti.



Fig.V.8 Micrografía de una aleación de Fe-lo^Mo 
desbastada mecánicamente y atacada con nital 2%. 
Se notan claramente los precipitados de Fe2Mo 
dentro de la matriz de FeMo. M = 10.000 x.
Foto: C.Rodriguez Milla.



Fig.V.9 Picadura en una aleación Al-3%Mg resul 
tante de la corrosion en NaNO^. M = 2.500 x. 
Foto: I.L.Muller.



Fig.V.10 Líneas de deslizamiento en aluminio ata 
cado con solucion de NaNO^ 1N , M = 1.000 x. 

.Foto: FoPedraza.



tos de calentamiento.

Las técnicas de microscopía de barrido se han aplicado 
también al estudio de todo tipo de superficies que presentan fuer­
tes rasgos topográficos. Tal es el caso, entre innumerables ejem­
plos, de los aceros de mediano o bajo contenido de carbono, como el 
que se observa en la Fig.V.3. En la micrografia, obtenida con elec^ 
trones secundarios, se nota claramente la distribución de carburos 
en un acero SAE 3335 pulido y atacado. Los carburos sobresalen li­
geramente de la superficie de la muestra y presentan por lo tanto 
un contraste mucho m^s claro que el resto de la matriz. De la mis­
ma manera, una estructura perlitica como la que aparece en la micro 
grafia de la Fig.V.4, presenta un contraste característico consis­
tente en largas franjas brillantes (carburos) en un fondo oscuro 
(ferrita)»

Durante el enfriamiento continuo de aceros de bajo carbo­
no y baja aleación, suele aparecer una estructura particular denomi 
nada bainita granular, Fig.V. 5 • Las zonas claras corresponden a 
martensita mas austenita retenida y las zonas oscuras a ferrita bai 
nitica. Los pequeños puntos blancos corresponden a carburos preci­
pitados (cementita).

En la Fig.V. 6 se observa la estructura laminar de un eu- 
tectico Al-33% Cu,crecido unidireccionalmente y templado posterior­
mente en agua desde 520°C. El templado retiene la faset*^ (laminas 
oscuras) en su estado de equilibrio correspondiente a altas tempe­
raturas (solucion solida sobresaturada). Las laminas mas claras

a acorresponden al compuesto intermetalico A^Cu. Despues de un reco­
cido a 300°C, en la fase aparecen los precipitados metaestables 
©' , claramente visibles en la micrografia de la Fig.V.7.

Finalmente, en la Fig.V.8, se puede observar la distribuí / / cion de tamaños y relación de orientaciones de los precipitados de
Fe2Mo en una aleación Fe-10^Mo pulida y atacada, y en las Figs.V.9 
y V. 10 se muestran dos ejemplos de imágenes de superficies ataca­
das .


