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- Fig.2
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dy

Esquema de la obtenci6n de un par estereoscbpico. Se toman dos
fotograffas de la misma zona de la muestra con el haz incidente

formando 4ngulos © ;y @ j respecto de la normal a la 14mina.

Las proyecciones de la distancia d entre dos puntos cualesquiérs
A y B de la muestra, son ligeramente distintes en las dos micro~
graffas. La diferencia entre estos dos valores A d=d,-d; se

denomina "paralaje'" y esté directamente telacionada con la dife-

rencia de alturas h entre los puntos A y B.



I. INTRODUCCION

Una micrograffa electrénica es el registro de las intensidades transmitidas a tra-
vés de la muestra observada. Segln las distintas zonas que atraviesen los electrones, és-
tos podrén ser més o menos absorbidos o difractados y, por lo tanto, removidos del haz
incidente, dando origen a una variaci6n de la intensidad electrénica, o contraste, como se
denomina generalmente.

Dado que la profundidad de campo de un microscopio electrénico (unos 4000 .K) es
del orden, o superior, a los espesores de las muestras comunmente observadas, se puede
ver inmediatamente que si una zona de la muestra est4 en foco, también lo estarin las de-
més. Es decir, que una micrograffa electrénica, al contrafio de lo que sucede en micros-
copfa Optica, corresponde efectivamente’a una proyecelﬁn bidimensional aumentada, de to-
dos los detalles de la muestra observada. Por esta misma raz6n no se pede. distinguir en-
tre las im4genes correspondientes a defectos iguales, pero situados a distintas profundida-
des dentro de la ldmina. Se pierde asf una informacién que puede ser muy importante en
ciertos casos, p.ej. la distribucién espacial de defectos o precipitados. Tampoco se pue-
den distinguir detalles del relieve de una superficie, o si una elevaci6n o depresi6n, en el
caso de poder éstas identificarse, corresponden a la superflcle inferior o superior de la
ldmina.

Si se desea obtener informacién adicional sobre la distribucién de defectos a lo
largo de todo el espesor de la l4mina, o visualizar detalles de la superficie de la misma,
seri necesario obtener un par estereoscdpico, es decir dos micrograffas de la muestra en
dos posiciones distintas. Si éstas son observadas luego en un dispositivo en el cual s6lo la
imagen de la micrograffa izquierda llegue al ojo derecho, y viceversa, entonces se podr4
reconstruir la imagen tridimensional correspondiente a la muestra observada. Digamos
que éste es el mecanismo mediante el cual observamos efectos de profundidad en la vida
diaria: los dos ojos reciben imédgenes ligeramente distintas de los objetos observados,
correspondientes a las proyecciones 1y 2 de la Fig.2, y es la combinaci6n de ambas la
que da la sensaci6n de profundidad.

La observacién de pares estereosc6picos puede hacerse facilmente en el estereos-
copio Hilger-Watts SB190 de que dispone el laboratorio. El instrumento permite fijar répi-
damente las dos fotograffas, sean éstas copias positivas o negativos. Se puede mover una
fotograffa respecto de la otra para observar una Gnica imagen tridimensional -ver mé4s
adelante seccit6n III- y desplazar el conjunto de las dos micrograffas para observar distin-

-tas zonas de las mismas, Ademds, el estereoscopio tiene incorporado un sistema de luces
moéviles que permite medir en escala absoluta la dlferencla de profundidades de dos efectos
cualesquiera, ver seccibn Iv.

Referencias: Recomendamos leer las secciones 5.6.2 y 13. 2 del libro:
""Electron Microscopy of Thin Crystals', Hirsch, Howie, Nicholson, Pashley
y Whelan. Butterworths 1965,

asf como el apunte;



"Calibracién de los aumentos y las rotaciones relativas en el microscopio
electrénico Philips EM300", Departamento de Metalurgia, CNEA, 1971.

IL. FUNDAMENTOS DE LA ESTEREO-MICBOSCOPIA

Consideremos dos puntos A y B pertenecientes a una muestra, separados por una
distancia d, ver Fig.2, como serfa el caso de dos defectos cualesquiera en una l4mina del
gada. Si sobre la muestra incide un haz de electrones o, en general, de cualquier otra ra-
diacién, formando un 4ngulo e 1 con la normal, la proyeccién de la distancia d sobre una
pantalla colocada en forma perpendicular al haz incidente valdra dy. De la misma forma,
si el haz incide formando un ngulo 9 , la nueva proyeccib6n tendri otro valor d La in-
formaci6n sobre la separaci6n relativa entre los dos puntos est4d contenida en estas dos
proyecciones. La diferencia de los valores de éstas Gltimas se denomina "diferencia de
paralaje'’ o simplemente ''paralaje®.

Ad = dy-d ' ‘ It .1

De acuerdo a la Fig.2 ..

dy = h sen ® 5+1 cos B,
d; =-h sen. O ;+1 cos. @,

La diferencia de paralaje toma la fbrma:
Ad = h(sen 8+ sen©,) + 1(cos O, = cos B) CIL2

Si. las fotograffas estereoscopicas se toman con 4ngulos de rotacibn iguales réépecto de
la normal a las superficies ( 6 1= 92) la ecuacién II. 2 se simplifica

Ad = dy-dy = h 2sen 8, I3

Finalmente, si llamamos 0=2 0. al dngulo total entre las dos microgra-
" ffas y considerando 4ngulos pequefios de forma tal que

2 sen © 1 ® sen 0 ’ - 1.4
entonces reemplazando en (II. 3)
dy - d; = h sen ® . I

Esta es la expresién fundamental de la estereomicroscopfa pues relaciona la diferencia de
profundidad entre dos puntos con la diferencia de parala_je correspondiente.

Si se tiene en cuenta el aumento de las lentes, la diferencia de paralaje en las
fotograffas aparece aumentada M veces, donde M es la magnificacién total del microscopio



electrbnico y la ampliacién de la copia. Las proyecciones sobre las micrograffas izquier-
da y derecha de la distancia d entre los dos puntos valen

1 = t =
dy = Md  dy = Md,

y si llamamos
AD = M Ad = M(d, - d;)

a la diferencia de paralaje medida sobre las fotograffas, entonces la écuaciﬁh_II. 5 toma la
forma

Abp 1.6
M sen B

=
1l

Por lo tanto, si se conoce la diferencia de paralaje entre dos puntos de la muestra,
el 4ngulo total de rotaci6n O y la magnificacién de las fotograffas, se puede determinar
la diferencia de profundidades entre ambos puntos, ver el ejemplo de la secci6n IV,

1. EL ESTEREOSCOPIO HILGER WATTS

El estereoscopio Hilger Watts SB190 existente en el laboratorio permite la obser-
vaci6n ripida de pares estereoscépicos, y la medicién inmediata y cémoda de profundidades.
Dispone de un sistema de iluminacién directo para observaci6én de copias positivas,' y otro
por transmisién para la observacién de negativos,

El procedimiento para obtener una imagen tridimensional a partir de un par de
micrograffas es muy sencillo. Se colocan la fotograffas sobre la mesa mbévil del estereos-
copio de forma tal que el eje de rotaci6én coincida con la direccién normal a la lfnea que
une los ojos del observador. Si se observan micrograffas estereoscépicas de l4minas del-
gadas, para una correcta disposicitén de las mismas es necesario tener en cuenta las rota-
ciones relativas entre difraccién e imagen, pues el eje de rotaci6én se determina a partir
del diagrama de difracci6n, '

Ajustada convenientemente la iluminaci6bn, el sistema 6ptico del estereoscopio
permite que el ojo derecho del observador vea solamente la micrograffa de la derecha y
el ojo izquierdo solamente la izquierda. Generalmente, es necesario desplazar una de las
fotograffas respecto de la otra para que las dos imégenes se vean superpuestas. Una vez
realizada esta operacitn el efecto tridimensional debe aparecer inmediatamente. Si esto no
ocurre, es posible que una de las dos fotograffas esté ligeramente rotada respecto de la otra.
Entonces una pequefia rotacién de una de las dos micrograffas deberfa hacer aparecer ante
el observador una imagen Gnica tridimensional. Es necesario notar que la facilidad para
observar rdpidamente pares estereoscopicos depende fundamentalmente del observador.



Algunas personas necesitan concentrarse un buen tiempo sobre las fotograf['as antes de
poder observar algln efecto estereoscépico.

Una vez que se ha obtenido una imagen tridimensional Gnica, ésta reproduce
efectivamente todos los detalles en profundidad de la muestra observada. Finalmente,
hay que tener en cuenta que, si se intercambian la micrograffa de la derecha por la de
la izquierda, los rasgos aparecen invertidos, es decir las "depresiones '" del primer
caso aparecen como "elevaciones" y viceversa. Por lo tanto, para obtener una imagen
tridimensional correcta es necesario colocar las dos micrograffas en las posiciones
adecuadas en cada caso. '

Iv. MEDICION DE PROFUNDIDADES

El estereoscopio Hilger Watts posee un sistema de luces méviles (scanning
lights) que permite medir, en forma répida y precisa, la diferencia de paralaje entre
las im4genes de dos puntos situados a distintas profundidades. Este sistema se ha comen
zado a usar con resultados muy satisfactorios en los Gltimos afios, no solo en el campo
de la microscopfa electrbnica, sino también en el de la. microscopfa dptica y la aerofo-
tometrfa, y reemplazé a la antigua "barra de paralaje'" de los primeros instrumentos.

Bisicamente, el sistema superpone dos pequefias luces circulares (aproximada-
mente 0.5 mm de didmetro) junto con las imédgenes del par de micrograffas, a través de
las zonas centrales de los dos espejos semiplateados (A) y (B), Fig.4. La luz de la iz~
quierda es fija, mientras que la derecha puede ser desplazada verticalmente con un tor-
nillo micrométrico (C). Este movimiento, a través del espejo semiplateado (B) se trans-
forma para el observador en un desplazamiento horizontal sobre la micrograffa derecha
y permite variar la distancia relativa entre las dos luces. Si se ajusta convenientemente
esta distancia, las dos imégenes se superponen y se observa entonces la imagen de un
Ginico punto luminoso flotante situado a una cierta profundidad, que depende solamente de
la separaci6n de los dos puntos, o sea, de la posicién del tornillo micrométrico. Varian-
do la posici6n de este Gltimo es posible ""desplazar' en profundidad el punto luminoso
flotante hasta hacerlo coincidir con algln detalle de la muestra observada o situarlo so-
bre alguna de las dos superficies.

Muchas veces ocurre que al comenzar a mover el tornillo se pierde el efecto
tridimensional del punto luminoso y se ven dos iméigenes no coincidentes, correspondien-
tes a las luces de izquierda y derecha. Este problema se soluciona con pequefios despla-
zamientos de la luz izquierda en la direccién X. Esta correccién no afecta la medicién del
paralaje, puesto que éste filtimo desplazamiento es perpendicular al movimiento en la -
direccibén y del tornillo micrométrico, Si esta correccibdn no es suficiente para volver a
obtener la imagen Gnica del punto luminoso, entonces es necesano variar también la po-
sicibn relativa de las dos m1crografras estereoscﬁplcas



La medicién de profundidades se realiza de la siguiente manera:

1) Se ajusta la posicién del tornillo micrométrico de manera que el punto luminoso flo-
tante se sitGe al lado y a la misma profundidad que’el defecto que se toma como re-
ferencia, por ejemplo el punto A de la Fig.2, o si no alguna imperfeccién sobre la
superficie superior de la 14mina, Fig. 3(a).

2) Se toma la lectura del tornillo micrométrico. Este valor es una medida de la separa-
ci6n entre los dos puntos luminosos, si se toma como referencia la separacién corres
pondiente al micr6metro en cero.

3) Se vuelve a desplazar el tornillo micrométrico, y se varfa la separaci6n entre puntos
luminosos, de manera que el punto Gnico ﬂotante se sitfie justo al lado del defecto
cuya profundidad se quiere determinar, Fig.3(b).

4) Se toma nuevamente la lectura del tornillo micrométrico. La diferencia entre las dos
lecturas corresponde directamente a la diferencia de paralaje "AD tal como fue de-
finida en la secci6n II.

5) Mediante la ecuaci6n II. 6 se calcula inmediatamente la profundidad h del defecto den-
tro de la l4mina, o la diferencia de profundidades entre dos defectos cualesquiera.

De la misma manera se pueden medir espesores de l4minas delgadas o réplicas,
siempre que se puedan distinguir algunos detalles sobre las dos superficies. En estos ca-
sos lo Gnico que hay que hacer es colocar el punto luminoso flotante sobre un detalle de la
superficie superior, luego desplazarlo hasta hacerlo coincidir con algtn detalle de la su-
perficie interior, tomar las lecturas correspondientes y, mediante la expresi6n II. 6 calcu-
lar el espesor. Si se desea relevar el perfil de una de las superficies, no es necesario
que la obra presente detalles marcados. Es suficiente colocaf el punto luminoso a lo largo
de un corte de la superficie a relevar. Luego, si se representa en ordenadas (eje y) la
lectura del micrométro en funci6n de la coordenada X-a lo largo del corte, se obtendra
directamente el perfil deseado. Si ademé4s se conoce el ingulo O de giro entre las dos
micrograffas y la magnificacién M de las mismas, se puede calibrar la ordenada y, y cono
cer de esta manera en forma cuantitativa el valor de los escalones y depresiones a lo largo
del perfil.

Ejemplo

Se tom6 una serie de micrograffas estereoscépicas de una ldmina delgada de cobre, con
una magnificacién de 17500 x sobre las placas. Los negativos fueron ampliados 3 veces.
La magnificaci6n total fue, por lo tanto M =52500 x. Las fotograffas fueron tomadas con
ingulos de rotacuﬁn 5 1 ] 9 = 16,39. Resulta entonces

e = 0

1+ 9 sen e-1=sen 0 ,=sen B =9.2m1
f . ) .



2 sen © = 0,542"
2 “aie

No se consider6 la aproximacién de la ecuaci6n II. 4 dado que en nuestro caso los 4ngulos
de rotaci6n fueron relativamente grandes.

Reemplazando en II.6
h = Ap = 3,51 x 107°D

M2sen O
2

Las posiciones del tornillo micrométrico al colocar el punto luminoso flotante a la mis-
ma profundidad que una imperfeccién dada, y luego en la superficie superior de la 14mi-
na, fueron respectivamente

-Dl = 7.61 mm

D

9 7.85 mm

1]

AD = 0.24 mm
Reemplazando en la expresién de h
h=3.51x10-5 x (0,24 mm) = 84 x 107 mm

[

h = 84 A

V. PRECISION DE LAS MEDIDAS ESTEREOSCOPICAS

Son tres los factores que afectan la precisi6n en las medidas de profundidades
dentro de una l4mina delgada: -

a) El 4ngulo © de giro entre las dos micr'ografi'as estereoscopicas.
b) La magnificacién M del microscopio electrénico.

c) La precisién con la cual se determina el paralaje en el anteojo estereoscdpice.

Medici6n del sngulo &

.

El caso méis sencillo es el de muestras amorfas y réplicas. En muestras de este
tipo el contraste se origina en la difusi6n méisica de electrones por los 4tomos, y no depen
de de la orientacién de la muestra. Por lo tanto, se puede elegir cualquier direccién como
eje de giro entre las dos micrograffas. Lo més inmediato entonces, es realizar el giro



segln el eje del portamuestras giro-rotacién que posee el microscopio Philips EM300. En
el tambor graduado se puede leer directamente el giro realizado, siendo la apreciaci6n de
cada lectura de + 0,29, lo que corresponde en la preciacién de @ a un fngulo de + 0,5°.
Teniendo en cuenta que los fingulos de rotacién estdn comprendidos normalmente entre 20
y 300, el error relativo en la determinacién de © es para este caso menor que el 5%.

En muestras cristalinas la situaci6n es diferente. En efecto, en este caso el
contraste no se produce solamente por diferencias en los factores de difusién electrénica
de distintas partes de la muestra, sino que depende de la orientacién de la misma respec-
to al haz incidente. Por lo tanto la imagen electrénica observada es funci6n de las condi-
ciones de difraccién en las que se encuentra la 14mina delgada cristalina. Este es el llama
do "contraste por difraccion".

En este caso no se puede elegir arbitrariamente el eje de giro pues el contraste
se veri seguramente alterado, y ademéis es posible que ciertos defectos visibles en la pri-
mer micrograffa, no produzcan contraste alguno en la segunda, o viceversa. Es decir,
las condiciones de difraccién de la muestra deben mantenerse durante el giro. Esta condi-
cién puede ser satisfecha utilizando el portamuestras de doble inclinacién con que cuenta
el Philips EM300. '

El procedimiento a seguir es el siguiente:

a) Operando el microscopio en difraccién se gira la muestra hasta que se cumpla la apro
ximaci6n llamada de dos haces (el contraste de defectos cristalinos se puede interpre-
tar mé4s fAcilmente si solamente existen dos haces fuertemente excitados en el diagra-
ma de difraccién: el haz incidente y una sola reflexién fuertemente excitada).

b) En estas condiciones se pasa a iluminacién normal y se saca la primer fotograffa del
frea elegida.

c) Se vuelve a operar el microscopio electrénico en difracci6én. Se identifican las dos
Ifineas de Kikuchi asociadas con la reflexi6n cristalina (hkl) excitada:

e \ Y/ | lia;as de
XK Kikuehi
Wi //\ N\

Esto es inmediato si el cristal estd orientado en la posici6n de Bragg o cerca de ella
(en efecto, la 1Inea més cercana al haz incidente es la lfnea por defecto, y la méis ale
jada es la lInea por exceso, para mayores detalles consultar el libro de Hirsch,
seccibn 5. 6). ' ' '

d) Mediante los dos controles de giro del portamuestras se comienza a girar la muestra
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de manera tal que las dos lfneas de Kikuchi se desplacen siempre paralelas a sf mis-
mas. En otras palabras, lo que se hace es girar el cristal de tal manera que los pla-
nos que originan el contraste por difraccion sean los mismos en las dos micrograffas.
Recuerdese que las lineas de Kikuchi se pueden considerar como las "trazas'' de los
planos cristalinos sobre la pantalla de observacién. Una vez finalizado el giro se
hace un ajuste fino de la orientacién del cristal de manera que éste satisfaga las mis-
mas condiciones de difraccién correspondientes a la primer mlcrograffa (ya sea la
posici6n exacta de Bragg o alrededor de ella) .

".'e) Se pasa nuevainente a iluminaci6n normal y se saca la segunda micrograffa.

g

La determinaci6n del éngulo © no es inmediata en este caso y existen varias
maneras para hacerla. A

En primer lugar, si se conoce la estructura cristalina del material observado
(pardmetros de red y espaciados entre planos) se puede conocer el 4ngulo 2 © g de Bragg
correspondiente, y entonces, teniendo presente que la separacién angular entre las dos
Ifneas de Kikuchi es precisamente 2 © B» es posible "calibrar' el diagrama de difraccion.

- Asf, a partir de los diagramas correspondientes a las dos micrograffas estereoscépicas

se puede obtener el 4ngulo 8 . Si se desean medidas semi-cuantitativas este método es el
mA4s ripido y permite conocer © dentro de un error del 10%

Otra forma de conocer © es mediante el estudio de los diagramas completos de
difraccibn que aparecen al comenzar y al terminar de efectuar el giro. En efecto, el dia-
grama de difracci6n de electrones corresponde a planos enteros del espacio reciproco del
cristal observado. Por lo tanto, si se conoce la estructura y la orientacién cristalogréifica
media de la 14mina delgada, es posible predecir qué diagramas pueden aparecer al efectuar
un giro alrededor de esa orientaci6én promedio. Lo que se puede hacer entonces es tomar
la primer micrograffa en una posicién del cristal tal que el diagrama de difraccién pueda
ser facilmente identificable por la simetrfa y la disposicién de sus manchas, luego efectuar
el giro siguiendo un par de lfneas de Kikuchi, hasta obtener nuevamente algn diagrama
facil de reconocer y tomar la segunda micrograffa. El 4ngulo total de giro se puede deter-
minar entonces mediante un simple cflculo geométrico (4ngulo entre dos planos dados en
el espacio recfproco). Sin embargo, este método no es muy exacto puesto que la posicién
de un diagrama de difracci6én dado no est4 perfectamente definida. En efecto, si la l4mina
delgada ests ligeramente doblada o deformada, el diagrama de difracci6én puede aparecer
aln cuando el cristal esté orientiddo algunos grados fuera de la posicién geométrica corres-
pondiente.

En realidad, la manera méis exacta para'determinar el dngulo de giro entre las dos
micrograflas estereoscépicas es mediante la observaci6n detallada de las lineas de Kikuchi.
Conocida la orientacién aproximada de la 14mina delgada, y por supuesto su estructura, es

posible determinar los diagramas de difraccién que van apareciendo sucesivamente al efectuar

un giro alrededor = de una direccién dada. Entonces también es posible, tal como esté
descrito en el libro de Hirsch, pig.121, determinar las principales lineas de Kikuchi que
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acompaiian a cada uno de esos diagramas. La posicién angular de esas lineas puede
calcularse facilmente., La comparacién de los diagramas de difraccién correspondientes
a las dos micrograflas estereoscopicas, con estos ""mapas'" de lineas de Kikuchi, permi~
te determinar rapidamente el 4ngulo de giro © . La precisi6n de la medida est4 dada
fundamentalmente por el ancho de las lineas de Kikuchi, generalmente del orden del gra-
do. Para los 4ngulos de giro usuales, entre 20 y 300, esto significa un error infericr

al 1%.

Magnificacién del microscopio electrbénico

En la ecuaci6n II.6 se puede ver que la precisién en la determinaci6n de profun-~
didades es tanto mejor cuanto mejor sean conocidas las magnificaciones M del microsco-
pio electrénico. En el Philips EM300 que posee el labordtorio, éstas pueden conocerse
con una precisibn que se estima en +5%. Para més detalles puede consultarse el apunte
"Calibraci6n de los Aumentos y las Rotaciones Relativas en el Microscopio Electrénico
Philips EM300".

Precisi6n en la determinaci6n del paralaje

La precisi6n de las medidas estereoscoOpicas esti dada por la repetibilidad de ios
valores obtenidos al determinar la profundidad de un defecto dado. Esta a su vez depende
de la capacidad del observador de colocar el punto luminoso flotante a la misma profundi-
dad que un defecto o la superficie de la l4mina. En un caso tfpico, las determinaciones
sucesivas de la profundidad de un defecto respecto de la superficie dieron los siguientes
valores: 31, 27, 31, 24, 31, 31, 27,.-21, 31 y 27 A, a los que corresponde un valor méis
probable de 28 A, y una dispersi6n standard del orden de +8%. Del an4lisis cuantitativo
de errores realizado, se puede obtener como conclusi6tn que la precisién en la determina-~
ci6n de profundidades es del orden de +14%.
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A B A B
x % * *
(4] 0
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a
» * » *
(0] 0
fo 4
= Dy =
: b

Esquema de la medici6n del paralaje entre dos puntos a partir de

las correspondientes fotograffas estereoscé6picas. En a) y b) se

reproducen los pares obtenidos segln la Fig.2. Se ajusta la posi~

cién del tornillo micrométrico que varfa la distancia entre los dos

puntos luminosos del estereoscopio de manera tal que:

a) El punto luminoso flotante O se sit(a a la misma'profundidad" que
el defecto A.

b) El punto luminoso se coloca a la misma profundidad que el defec
to B.

El paralaje es la diferencia A D=DY - D} de las separaciones entre

los puntos luminosos correspondientes a las situaciones descritas

ena) y b).
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