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| - INTRODUCCION.

El objeto de estas notas es dar una breve idea acer
ca del funcionamiento de un microscopio electrdénico, y de

las posibilidades que ofrece esta técnica, cada vez mas
utilizada por los metalurgistas. Se pretende familiarizar
al lector que no ha tenido experiencia previa en esta ma-

teria, primero,con el funcionamiento basico de un micros-
copto electrdonico moderno, incluyendo una descripcidn de
los distintos elementos que lo constituyen. En segundo lu~
gar, y después de una breve descripcidn del fendmeno de
difraccidn, se dan las bases para la interpretacidn de ima
genes en la aproximacidn |lamada cinemdtica.Finalmente se
discute el contraste presentado por una serie de defectos
que aparecen frecuentemente en muestras cristalinas.

La bibliografia en la materia es actualmente muy am-
plia. El texto més completo, que puede considerarse como
una enciclopedia en el tema, es

ELECTRON MICROSCOPY IN THIN CRYSTALS
Hirsch, Howie, Nicholson, Pashley y Whelan,Butterworths,

1965

Un texto también completo, aunque mas resumido que
el anterior,es

MICROSCOPIE ELECTRONIQUE DES LAMES MINCES CRISTALLINES
G.Saada, Masson,

1966

Para un buen entendimiento de la formacién de imé&ge-
nes en un microscopio electrdnico, asi como para el estu-
dio del contraste en sustaricias cristalinas y amorfas, se

recomienda

FUNDAMENTALS OF TRANSMISSIQN ELECTRON MICROSCOPY
Robert D.Heidenreich, Interscience, John Wiley,

1964

Finalmente, las distintas técnicas de preparacidn de
muestras, asi como una buena descripcidén del funcionamien-
to de un microscopio electrbénico, se pueden ver en

TECHNIQUES FOR ELECTRON MICROSCOPY
Editado por Desmond Kay, Blackwell,
{965
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I.1. ANTECEDENTES DE LA MICROSCOPIA ELECTRONICA.

Particularmente es muy facil hacer una resefia his
torica de la microscopia electrdnica, ya que ésta esté
bastante bien definida, e incluye a un nGmero considera-
ble de investigadores de primera |inea. El actual estado
de desarro!lo del microscopio electrdonico es el resulta-
do de una sucesidn de descubrimientos experimentales y
evolucion de conceptos tedricos. Se puede decir que todo
comenzd con las experiencias de J.J.Thomson, quien en
1897 determind la relacidn entre la carga e y la masa m
de los electrones. Posteriormente, en 1913, otro experi-
mento -fundamental permitid conocer la carga absoluta e

del electrdn, con lo cual la masa m quedaba también
determinada. Esta fue la cléasica experiencia de la gota
de aceite de Millikan. El conocimiento de los valores de

e y m, de la fuerza magnética que actla sobre un elec-
tron en movimiento y de la aceleracidn electrostatica en

un campo eléctrico, fueron datos suficientes para encarar
el disefio de lentes electrdnicas. Asi .en 1926 Busch constru
yOo la primer lente magnética.

En el periodo siguiente a los experimentos de Thom-~
son, también hubo grandes progresos en el campo tedrico-
Lorentz predijo la dependencia de |la masa de una particu-
la en su velocidad, y la misma relacion fue obtenida por
Einstein a partir de su teoria de la relatividad. Esta
correccidn de la masa es fundamental para el disefio de mi
croscopios electrdnicos que operan con potenciales de acelg
racion de mas de 100 kV. Digamos a titulo de ejemplo que
a 100 kV la correccidn de la longitud de onda por efectos
relativisticos es ya de un 5%.

Por otro lado ya se sabia que la radiacidon tenia pro
piedades de particulas o corpisculos tal como lo eviden-
ciaban los efectos Compton y fotoeléctrico, a la vez que
exhibia propiedades ondulatorias reveladas por fendmenos
de difraccion e interferencia. En 1924 De Broglie propuso
su teoria de que |la materia poseia también naturaleza on-
dulatoria, y que la longitud de onda L\ asociada a toda
particula de impulso P estaba dada por la relacidn

A= h
P

donde h es la constante de Planck. Esta relacidon fue
comprobada experimentalmente en 1927 por Davisson y Germer.
Estos autores observaron que la incidencia de un haz de
electrones sobre la superficie de un cristal de niquel

daba origen a varios haces que se propagaban desde esa
superficie. Esta fue la experiencia que puso en evidencia
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1a difraccidon de los electrones por una substancia cris-
talina. Es interesante sefialar que en el mismo nimero

de la revista Nature en el que Davisson y Germer publica-
ron sus resultados, también Thomson y Reid publicaron

sus experiencias sobre la difraccion de electrones a tra-
vés de laminas delgadas cristalinas. Es asi que posterior-
mente Davisson y Thomson compartieron el premio Nobel por
sus descubrimientos.

En el afio siguiente, 1928, Bethe publicd una teorfa
ondulateria mediante la cual describia el movimiento de un
electrén en un cristal, que constituyd la base de la teo-

” . >~ . . .,
ria dindmica de la difraccion de electrones.

En definitiva, se puede decir que el primer micros-
copio electrdnico con lentes magnéticas fue el construido
por Knoll vy Ruska en 1932. Las leyes de la 6ptica geométri-
ca que se habian establecido para la radiacidn visible, re
sultaron también aplicables al caso de los electrones y de
esta manera la Optica electrdnica avanzd rapidamente. Mar-
ton en 1934 construyd un microscopio con el cual obtuvo
las primeras micrografias electrdnicas de sustancias biold
gicas. El primer instrumento que funciond en América fue

construide por Prebus y Hillier en la Universidad de To-
ronto. Posteriormente Hillier y Marton, en la Radio Corpo-
ration of América, produjeron el EMB, primer instrumento
comercial que aparecid en los Estados Unidos . Al mismo

tiempo von Borries y Ruska desarrollaron en Alemania un
prototipo que fue manufacturado en escala comercial por
Siemens - Halske. Es interesante notar que este instrumen-
to, base del posterior Siemens Elmiskop |, poseia un poder
de resolucibén de 20 A ya antes de la segunda guerra mun-

dial.

Actualmente un gran nimero de compafiian fabrican mi-
croscopios electrdnicos, entre las que se cuentan Hita-
chi, Philips, JEM, AEl, etc. Los potenciales aceleradores
de que disponen estos instrumentos estan generalmente com-
prendidos entre 100 y 200 kV. Para la observacidn de mayo-
res espesores,como es comin en el caso de los aceros y las
muestras bioldgicas, se dispone ya en el comercio de mi-
croscopios de hasta 1000 kV, y existen prototipos de 2000
kV en funcionamiento.

1.2. EN QUE CONSISTE UNA OBSERVACION AL MICROSCOPIO ELECTRO
NICO.

Una micrografia electrdénica es sencillamente un re-
gistro de las intensidades (cantidad de electrones) transmi
tidas a través de la muestra observada. En la Figura I.1.
se detallan esquemdticamente |las bases del funcionamiento
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de un microscopio electrdnico. Un haz de electrones mono-
energéticos distribuidos uniformemente sobre una cierta
seccidn, incide sobre |la muestra. Estos electrones son
absorbidos de manera diferente segin la parte de la mues-
tra que atraviesan,dando origen por lo tanto a una distri-
bucidon de intensidades, o imagen electrdonica, que depende
directamente de la naturaleza de la muestra. La funcion
del sistema de lentes magnéticas es reproducir en la pan-
talla final :sta distribucidn de intensidades aumentada
convenientemente. E|l objeto primordial de la microscopia
electrénica es relacionar esta imagen electrdnica, o con=
traste como se denomina generalmente, con |la naturaleza
y estructura de |a muestra observada.

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

l.2.1. Contraste por difusidn.

Para fijar ideas supongamos que |la muestra de la
Figura |.|l. estd compuesta por un material amorfo que
contiene en su interior una particula, también amorfa,
compuesta por un material mas “denso”, es decir que pue-
de difundir electrones més facilmente. Es inmediato en-
tonces que las zonas del haz electrdnico que correspon-
den a esta particula perderan mas electrones que sus al-
rededores, y el contraste correspondiente serd una zona
oscura en medio de un fondo mas claro. Es obvio también
que la forma geométrica de la zona oscura es una imagen
fiel de la seccion de la particula segin un plano normal
al haz incidente.

Ahora bien, es necesario aclarar que la relacidn
entre contraste y estructura no es necesariamente Gni-
co. El contraste que hemos puesto como ejemplo también
podria interpretarse como proveniente de una muestra
compuesta por un material amorfo (Unico que tuviera una
"protuberancia” de seccidén igual a la observada en una
de sus superficies. Queremos sefialar con esto que en
cada caso habrad que interpretar convenientemente cada
micrografia electronica, y que en caso de ambiguedad
o indeterminacion serd necesario recurrir a técnicas com
plementarias. Lo que se suele hacer generalmente es obte
ner un diagrama de difraccion de electrones junto con
la imagen, ya que ésto es inmediato en un microscopio
electronico moderno. Si la informacidn asi obtenida no
es aun suficiente, habrd que emplear técnicas de difrac-
cidon de Rayos X, microsonda electrbnica, etc.
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En resumen, el mecanismo de contraste por difusidn
es el mds obvio de todos, y fue en base a éste que se in-
terpretaron todas las experiencias realizadas hasta mas o
menos el afo 1940. Digamos también que éste es efectiva-
mente el origen del contraste que se observa en cuerpos
amorfos, toda clase de réplicas de superficies, y en la
mayor parte de las sustancias bioldgicas.

1.2.2. Contraste por difraccidn.

En 1940 von Borries y Ruska observaron que ciertas
imdgenes electrdnicas del 6xido crdmico presentaban dis-
tribuciones de intensidad que no estaban de acuerdo con
la interpretacion basada en el contraste por difusidn.
Posteriormente numerosos autores informaron sobre image-
nes andomalas similares. Un factor comin caracterizaba es-
tas experiencias: las sustancias observadas eran todas
cristalinas en mayor o menor grado. Habiamos mencionado
anteriormente que un haz de electrones incidente sobre
una muestra cristalina daba origen a una serie de haces
difractados. Para explicar mas detalladamente los contras
tes observados, serd necesario tener en cuenta la in-
fluencia de estos haces en la formacidn de la imagen elec-
trdnica.

En la Figura |.2. se muestra esquematicamente el
origen del contraste por difraccidn . Supondremos,para
simplificar, que la lamina cristalina estd orientada de
tal manera que existe un solo haz difractado. Si se in-
serta una apertura de manera que solamente el haz trans-
mitido sea amplificado por el sistema de lentes subsi-
guiente, tendremos en la pantalla final una imagen que
| lamaremos de campo claro. El contraste aqui es producido
por las diferencias en las intensidades difractadas por
las distintas zonas de la |lamina observada. lLa intensidad
difractada localmente, es decir la cantidad de electrones
que son removidos del haz incidente y pasan al haz difrac-
tado, es una funcidn de la estructura de la muestra.

Para fijar ideas, vemos cual es el contraste produ-
cido por un defecto cristalino sencillo, como es el caso
de una dislocacidn de borde. Podemos considerar una dislo-
cacidén de este tipo como un plano extra (ver Figura 1.3)
en una familia dada de planos del cristal. Supongamos ademés
que los planos estan orientados de tal manera que el an-
gulo 5] que forman con la direccidon de los electrones
incidentes sea |igeramente menor que el &ngulo 98 de
Bragg. (Digamos aquif simplemente que una familia de planos
cristalinos de espaciado d da origen a un fuerte haz
difractado si su orientacidn respecto del haz incidente,de
longitud de onda A , es tal que se cumple la ley de
Bragg 2 d sen Bg = A )
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La intensidad electrdonica transmitida en regiones ale
Jjadas de la dislocacidon tendra un cierto valor constante, que
dependerd de las condiciones particulares de la observacion.
Ahora bien, las regiones mas cercanas a la dislocacion comien
zan a sentir su influencia y los planos cristalinos comien-
zan a deformarse. En particular las distorsiones a la izquier-
da son tales que colocan a una parte de los planos en la
posicion de Bragg. Estas regiones por lo tanto darén origen
a un fuerte haz difractado y la intensidad transmitida sera
ast menor a la izquierda de la linea de dislocacion. En otras
palabras el contraste que presenta una dislocacidon de este
tipo en las condiciones de difraccidn mencionadas, en campo
claro, es una |inea oscura desplazada a un lado de la misma.
La dislocacion se hace visible debido al hecho de que su pre-
sencia altera localmente las condiciones de difraccion del
cristal en el que se encuentra. Si se varian estas condi-
ciones (por ejemplo rotando el cristal) se altera consecuen-
temente la imagen de la dislocacidon, e incluso ésta puede

I legar a desaparecer completamente . Los criterios de visi-
bilidad de dislocaciones se discuten mas adelante en la
seccion VI.1.3. Digamos finalmente aqui que imagen y difrac-

cidn estan de esta manera intimamente relacionados, y que

el conocimiento del diagrama de difraccidn es fundamental
para |la interpretacion de toda imagen obtenida en un micros-
copio electrdnico.
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{'l. OPTICA GECOMETRICA ~ LENTES

I1.1. NOCIONES ELEMENTALES SOBRE FORMACION DE IMAGENES.

La manera mas directa para comenzar a estudiar los
mecanismos de formacidn de imadgenes, es considerar el ca-
so ideal de una lente delgada, sin aberraciones, sobre la
cual incide un haz de radiacién monoenergética (luz mono-
cromdtica, en el caso dptico). St el angulo B compren-
dido entre el eje 6ptico y la direccién de los rayos que
forman la imagen es sufictentemente pequefio, de manera
que valga la aproximacidn

sen (3 = ¢

se puede demostrar que se obtiene una tmagen fiel del ob-
Jeto, sin ningln tipo de distorsiones. A cada punto del
plano objeto le corresponde un punto en el plano imagen
de manera que la imagen esta perfectamente definida. La
imagen producida por estos rayos paroxiales se |lama Gau~-
ssiana, y es la imagen ideal a partir de la cual se mi-
den las distintas aberraciones de las lentes reales.

Consideremos aqut solamente e! caso de lentes delga=-
das convergentes. Una lente convergente se caracteriza de-
finiendo la posicidn de dos puntos principales , que tienen
las siguientes propiedades.

El punto focal imagen es el punto en el cual conver-
—————— ) . N . 3
gen todos los rayos de un haz que incide paralelo al eje
bl - .
dptico, Fig. 1t.l (a).

Inversamente, todo rayo que pasa por el punto focal
objeto, emerge paralelo al eje éptico, Fig. ti.l.(b),
La distancia desde un punto focal a! centro de la lente
se denomina distancia focal.

Se puede demostrar también que todo haz de rayos para
lelos entre si, focaliza en un punto de un mismo plano, |la
mado plano focal imagen, o planc principal imagen. Como caso
particular, un haz de rayos paralelos al eje Optico, como ya
hemos dicho, focaliza en el punto focal imagen. Por lo tanto
el plano focal imagen contiene a dicho punto, ver Fig. Il.

. (c).

Con estos elementos es posible determinar la imagen
de un objeto dado. En gerneral es suficiente considerar
sbdlo tres rayos principales, ver figura ti.l (d):




1=
) Rayos paralelos al eje éptico.
2) Rayos que pasan por el centro de la lente.
3) Rayos que pasan por el punto focal objeto.
Veamos dos ejemplos.

a) Objeto situado a una distancia L de la lente, tal
que f < L < 2f , Fig. 11.2. (a).

Determinando las trayectorias de los rayos principa-
les se puede obtener la posicidn de la imagen. Esta
es real, invertida, y aumentada. La fdormula de los
focos conjugados relaciona las distancias objeto a
imagen con la distancia focal de la lente

El aumento M de la imagen estd dado por

Se puede también ver fécilmente que cuando més cer-
ca estd el objeto del punto focal objeto, tanto ma-
yor es el aumento de la imagen.

b) Objeto situado a una distancia L < f,Fig.11.2 (b)

En este caso la imagen no estd invertida, pero es vir
tual. En optica este es el cl&sico ejemplo de la len-
te de aumento, o lupa. Hemos mencionado este segundo
ejemplo sélo para una mayor familiarizacidn con los
métodos de construccidén de imdgenes, pero este caso
no se presenta en microscopia electrdnica.

11.2. LENTES MAGNETICAS.

Una lente magnética consiste esencialmente en una
pieza polar situada dentro de un arrollamiento por el
cual se hace circular una corriente |. La performance
de la lente, depende de |la homogeneidad del campo mag-

, . - . .
netico H resultante, que a su vez estd relacionado di-
rectamente con la geometria de las piezas polares, y la
estabilidad de la corriente |.

El movimiento de un electrdn en un campo magnético
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H se describe mediante la mecanica cléasica, teniendo en
cuenta que la fuerza que es ejercida sobre un electrdn

de carga e vy velocidad ¥ es
-~ ~ -
F = e V x H

Esta fuerza es constantemente perpendicular a la di
reccidon del movimiento y por lo tanto solamente la direc-
cidon de la velocidad es modificada, pero no su mdédulc.Es-
to es equivalente a decir que el campo magnético no efec-
tda trabajo sobre una carga mévil. Un electrén de 100 kV
de energia que entra en el campo de una lente magnética,
sale con la misma energia de 100 kV.

No entraremos aqui en detalles respecto de las ecua-
ciones de movimtento, que pueden ser encontradas en los
textos corrientes. SOlo mencionaremos que los electrones
que entran en una lente formando un angulo B pequefio con
el eje Optico, son localizados por el campo magnético H
existente dentro de la pieza polar, de manera analoga a
lo que sucede en el caso dptico Fig- I1.3. La distancia
focal f (en cm) de una lente magnética estd relaciona-
da con la energia E (en electrbén volts) y la componente
Hz de! campo magnético (en oersteds) segln el eje Z, me-
diante la formula

i 0.022
s = £ H dz
St | es la corriente que circula por las bobinas de la len

te, v V es el potencial mediante el cual son acelerados
los electrones, entonces se puede ver facilmente que

i . 12

f v

es decir que la iente se hace mas poderosa (menor distan-
cia focal) aumentando la corriente |.

Ademds, la componente radial de la velocidad del elec
trdn hace que la trayectoria sea helicoidal, centrada en
el eje Optico. La imagen producida por la lente, por lo
tanto, ademas de invertida estd rotada en un cierto angulo
© respecto del objeto. Este angulo depende de las condicio
nes en las cuales se opera el microscopio. En radianes, ©
estd dado por

2z 1magen . .
Hz dz . S
z objeto

@ = 0.148
E
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Si nos olvidamos de esta rotacion, el comportamiento
de una lente magnética es similar al de una lente Optica.
La imagen es real e invertida, y son validas todas las
leyes, propiedades y metodos de construccidn de imagenes
que hemos mencionado anteriormente. Igualmente las desvia
ciones del comportamiento ideal, y las observaciones se
estudian de |la misma manera en ambos casos. En las si-
guientes secciones nos ocuparemos brevemente de las prin
cipales aberraciones. que pueden afectar a las lentes
reales, tanto opticas como electronicas, y sus efectos so
bre las imagenes.

I1.3. ABERRACIONES.

Como en todo sistema optico, la calidad de la imagen
final estéd dada directamente por la calidad de la lente
objetivo. Toda imperfeccion en la primera imagen dada por
esta lente serd aumentada por el sistema de lentes subsi-
guiente, y por lo tanto la lente objetivo es la que debe-
rd tener sus aberraciones corregidas al maximo posible.En
cambio un defecto cualquiera-de la lente proyectora no es
téd sujeto a ningin aumento posterior y no repercute prac-
ticamente en la calidad de la -imagen.

11.3.1. Aberracidn esférica.

La aberracidn esférica constituye la mayor imperfec-
cion de una lente magnética. Hasta el presente no existen
maneras eficaces de corregirla. Aqui se presenta una di-
ferencia con la éptica comiin, dado que no existen lentes
magnéticas divergentes. En el caso de la luz visible,una
apropiada combinacién de lentes convergentes y divergen-
tes de distintas caracteristicas permite corregir aprecia
blemente las aberraciones esférica y cromética.

La aberracidon esférica proviene del hecho que no to-
dos los rayos originados en un mismo punto objeto son des
viados de la misma manera. En efecto, en una lente real
los rayos que emergen formando angulos mayores con el eje
optico, son mas desviados que aquellos més prdéximos a di-
cho eje. Esta situacidn estd esquematizada en la Figura
I1.4. Los electrones.que salen de un punto P del objeto
formando un &ngulo o con el eje dptico, interceptan el
plano imagen gaussiano a una‘distancia

A= m ¢, 3

del punto imagen gaussiano P/, que seria la imagen de
P si no existiera aberracion alguna. M es el aumento de
la lente objetivo. Es decir que por cada punto en el obje
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to, en el plano imagen tenemos un circulo de confusidn
de radio Ar; . El parametro Cg es la constante de abe-
rracidn esférica, y sus dimersiones son de longitud.Pa-
ra objetivos de alta resolucidon Cg es del orden de 2
mm.Un valor tipico de ® es 5 x 10-3 rad.,y por lo tan-
to

An

¥ = 2 x (5x|0°3) 32 2.5 K

es decir que el circuio de confusidn (en el plano obje-
to) tiene ya un didmetro de 5 R solamente debido a la
aberracion esférica de la lente objetivo. Notemos también
que C es stempre positivo para una lente magnética.los
rayos aue emergen formando angulos mayores son localiza-
dos antes del plano i1magen gaussiano.

11.3.2. Astigmatismo.

El astigmatismo tiene su origen en el apartamiento
de la simetria de revolucidén de una lente. En el caso op
tico, una variacidn en el radio de curvatura de la lente
da origen a esta aberracidédn. En el caso magnético,cualquier
inhomogeneidad en la manufacturs de las piezas polares, la
contaminacidén introducida por el haz sobre los bordes de
las aperturas, o cualquier particula magnética extrafa,
dard origen a una distorsién de la simetria cilindrica
del campo magnético, y entonces tendremos |la situacidn que
se detalla esquematicamente en ta Figura |Il.5.

El astigmatismo hace que las distancias focales efec-
tivas sean distintas segin que los rayos estén situados en
dos planos perpendiculares entre si. Para tener una idea
de los ordenes de magnitud, digamos que para obtener una
resolucidn de alrededor de 5 R, y suponiendo que la (nica
aberracidén existente es la de astigmatismo, las piezas po~
lares que constituyen la lente magnética objetivo t endrian
que estar trabajadas con una precisidn de 1/20 j- Dado que
de ninguna manera es posible obtener esta precisidn, lo
que se hace es introducir un dispositivo |lamado astigma-
dor. Este consiste esquematicamente en cuatro pequefias bo-
binas que pueden producir un campo magnético variable, que
se ajusta de manera tal de producir un campo magnético
igual y de sentido opuesto al producido por las inhomoge-
neidades de construccién de las piezas polares. En los mi-
croscopios actuales la lente condensadora también tiene es-
te dispositivo para corregir el astigmatismo en el sistema
de iluminacion.
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11.3.3. Aberracidon cromtica.

Si los electrones incidentes sobre la muestra tie-
nen un cierto rango de energias, tendremos aberracidn
cromatica. Los electrones que al atravesar l|la muestra
han perdido parte de su energia, seran mas desviados
por el campo magnético de la lente, y como en los casos
anteriores, por cada punto en el plano objeto tendremos
un cierto circulo de confusién en el plano imagen. EI
caso es analogo al microscopio optico con iluminacidn
de luz blanca donde cada longitud de onda (color) es
refractada de manera diferente por el material de la
lente.

Se demuestra facilmente que el radio del circulo de
confusidon estd dado por

Ar. = M cc & —éE—E-

donde AE/E es la pérdida relativa de energia de los elec-
trones transmitidos, M el aumento de la lente, y Cc la

| lamada constante de aberracidn cromadtica . Sus unida-
des son de longitud, y el valor numérico muy proximo al
valor f de la distancia focal de la lente considerada.

11.3.4. Aberracidn por difraccidn.
Hemos ya mencionado que no existen maneras convenien

tes para reducir la aberracidn esférica de una lente mag-
nética. La Gnica manera de disminuirla es introduciendo

aperturas que limiten el angulo ® , definido en la fig-.
11.4. Pero entonces tenemos que considerar también una
nueva aberracidn introducida por esta apertura, |l|amada

aberracion por difraccidn. Esta tiene en cuenta el hecho
de que toda radiacidén se difracta al pasar por-un obstécu-
lo, en este caso la apertura, y da origen a un nuevo cir-
culo de confusidn de radio

Ar = 0,61 X
d =~

donde A es |la longitud de onda de De Broglie del haz
electrdnico incidente. Se ve inmediatamente que los efec-
tos de difraccidon aumentan al disminuir el &ngulo o mien
tras que la aberracion esférica disminuye con |la apertura

del haz. Por lo tanto debe existir una semiapertura ®™ para

la cual la aberracidn combinada es minima. Este es en general
el criterio seguido en la eleccidn de aperturas en un sis-
tema Optico. Un valor comin para el &ngulo de semiapertura
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o, , es alrededor de 5 x 10-3 rad ( 0,3°), que se obtie
ne con una apertura de objetivo de unos 40 p de diametro.-

11.4. PODER DE RESOLUCION DE UN MICROSCOPIO ELECTRONICO
MODERNO.

No hemos considerado en esta Gltima discusidon el as=
tigmatismo remanente que puedan tener las piezas polares.
Teniendo en cuenta este hecho, y con los mejores sistemas
de correccidon existentes hasta el presente, se puede ob-
tener una resolucion de unos 5 A en los microscopios
modernos. En particulgr el Philips EM 300 garantiza un
Qoder separador de 5 A en condiciones normales, y de 3,5
A operando en méxima resolucidn.

En la practica la aberracidn cromidtica que ya hemos
mencionado puede llegar a ser el factor que limita el
poder de resolucion. Cuando un haz de electrones de alta
energia incide sobre una muestra, puede tener lugar una
serie de interacciones, como por ejemplo la entrega de
una cierta energia para excitar niveles mis altos de ener
gia de los atomos de la muestra. El electrén incidente es
por lo tanto desviado, y sufre una pérdida de energia que
depende de |la naturaleza especifica del proceso de colisidn.
Existen evidencias experimentales de pérdidas de energia
de unos 20 eV para una energia incidente de 100 kV. Esta
pérdida se traduce en un Cfgculo de confusidon por aberra-
cidn cromética de unos 25 A. Se plantea inmediatamente una
duda. Como es entonces posible obtener un poder de resolu-
cidon de 5 A ? La respuesta es que en muestras amorfas, pe-
liculas de carbdn, muestras bioldgicas, etc., la resolucidn
real nunca alcanza este valor, debido fundamentalmente a
las pérdidas de energia por difusiédn inelastica. Este he-
cho deberad tenerse muy en cuenta cuando se observan répli-
cas de carbono.

Sin embargo, en muestras cristalinas la propagacidn
de electrones se realiza de manera diferente, y existen
mecanismos de propagacidon mediante los cuales los electro-
nes incidentes pueden ser transmitidos muy facilmente a
través de la lamina. De esta manera las pérdidas de ener-
gia son mucho menores, y es posible obteneri:una resolucidn
de! orden de unos pocos Angstrom.

I1.5. PROFUNDIDAD DE CAMPO Y DE FOCO

La profundidad de campo D es la maxima distancia en
profundidad con que pueden estar separados dos puntos, para
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que sus imagenes aparezcan simulténeamente en foco.Para
todos los puntos del espécimen situados en un rango me-
nor que D, el ensanchamiento de la imagen debido a la
no-focalizacidén es menor que la resolucidon del sistema,
y por lo tanto se consideran que esté@n en “foco”. En con
diciones normales de;un microscopio electrdnico, D es
proximo-a los 4000 A. Como generalmente se trab§ja con
‘laminas cuyo ‘espesor no es superior a los 3000 A, se

ve que si una parte de la muestra estd en foco, también
lo estan los demds. Es decir que efectivamente lo que se
tiene en la pantalla final de un microscopio electrdnico
es una proyeccion de los detalles de todo el espesor de
la muestra observada. Esto no sucede en un microscopio
optico de gran aumento, donde se usan grandes aperturas,
y por lo tanto la profundidad de campo es pequefia respec
to al campo de observacidn. Es interesante comparar el
hecho de que en microscopia dptica la profundidad de cam
po es del orden del poder de resolucidn, mientras que en
el caso electrdnico es 500 a 1000 veces mayor.

La profundidad de foco es |la profundidad, en el es-
pacio imagen, correspondiente a la profundidad de campo
D en el espacio objeto. Dados los grandes aumentos tota
fes de un microscopio electrdnico, la profundidad de foco
se puede considerar infinita. El resultado practico es
que la imagen puede ponerse en foco en la pantalla fluo-
rescente, y resultard también en foco al registrarse en
una placa fotografica que puede estar situada varios cen
timetros por debajo de la pantalla. Lo mismo ocurre si
se coloca una pelicula fotografica a una cierta distancia
por encima de la misma. En particular el Philips EM 300
tiene una camara de pelicula de 35 mm situada por encima
de la pantalla, cuyo aumento es 0,33 veces el aumento de
la imagen en la pantalla, v un sistema de placas situadas
.por debajo, cuyo'aumento es 1,14.
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f11. FUNCIONAMIENTO DEL MICROSCOPIO ELECTRONICO.

I11.1. CANON ELECTRONICO

I11.1.1. Filamento emisor. -~ Cilindro de Wehnelt.

El primer elemento del sistema 6ptico de un micros-
copio electrdnico es la fuente emisora de electrones.Esta
es un filamento de tungsteno, calentado al rojo blanco
por medio de una corriente electrica. El filamento esté

rodeado por un cilindro |lamado de Wehnelt, que se man-
tiene a un potencial ligeramente negativo respecto del
filamento, Fig: |ll.l. Este potencial esta regulado por

un circuito automdtico controlado a su vez por la co-
rriente electrénica emitida.

Para corrientes de calentamiento bajas, los electro-
nes comienzan a emitirse desde ciertas regiones del alam-
bre de tungsteno.En estas condiciones el potencial del
cilindro de Wehnelt se mant:ene muy bajo, y éste casi no
tiene efecto alguno.Una regron extensa del filamento con-
tribuye a formar el haz electronico, y la fuente dista
mucho de ser una fuente puntual.Cuando se aumenta un po-
co mas la temperatura del filamento,aumenta consecuente-
mente el &rea que emite electrones, y la situacion es
aparentemente peor.Pero es aqui que el Wehnelt comienza
a funcionar realmente.El circuito automético aumenta el
potencial negativo del cilindro respecto del filamento,
y el campo eléctrico resultante tiene un doble efecto.
En primer lugar reduce el &rea erectiva a partir de la
cual los electrones ser&n posteriormente acelerados para
formar el haz incidente.Por otro lado el campo electrico
tiene una geometria tal que focaliza a los electrones
provententes de este area reducida en un punto situado
| igeramente por debajo de la punta del filamento.Este
punto de entrecruzamiento constituye la fuente efectiva
de electrones para el sistema 6ptico subsiguiente.

En estas condiciones de operacion, un aumento adicio-
nal de la temperatura del filamento no tiene mayor efec-
to en la intensidad del haz.Por lo tanto, una vez obte-
nida esta especie de saturac:ron, no debe incrementarse
mas la corriente calefactora del filamento.En caso con-
trario el unico efecto serd disminuir la vida Gtil del
filamento.sin ninguna ventaja adicional.Digamos final-
mente que el valor de la corriente de filamento necesa-
rio para alcanzar la saturacion puede variar ligeramente
con el tiempo de uso,y es por lo tanto conveniente verifi
car el punto de operacidon correcto de tiempo en tiempo.

—
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It1.1.2. Potencial acelerador.

Los electrones emitidos por el filamento son pos-
teriormente aceleradeoes por un potencial constante, que
en el caso del microscopio Philips EM 300 puede variarse
a intervalos de 20 kV, entre un valor minimo de 20 kV y
un maximo de 100 kV. Dentro de este rango la variacidn
de la longitud de onda de los electrones no es tan gran-
de como para afectar apreciablemente el poder de resolu-
cion del instrumento. Por lo tanto la seleccion del vol-
taje depende fundamentalmente de |a muestra observada
y del contraste que se desea obtener.

Un haz de mayor energia permitird observar detalles
del interior de una muestra de gran espesor, que podrian
ser indetectables con un haz de baja energia. Pero por
otro lado, la difusidn de electrones por un objeto dado
disminuye al aumentar el potencial acelerador. De esta
manera en una muestra delgada el contraste entre sus dis-
tintas partes aumenta al disminuir el potencial acelera-
dor. Por lo tanto la gbservacaén de muestras de espesor
menor que unos 1000 A, como es el caso de muestras bio-
légicas o réplicas de carbono, se realiza mas eficiente-
mente con voltajes de aceleracidn mas bien bajos. Por el
contrario, en muestras de mayores espesores, o sustan-
cias cristalinas en general, es conveniente trabajar con
un haz de mayor energia. Aunque esta eleccidn significa
una cierta disminucion del contraste, se obtiene en cam-
bio una mayor penetracidn y una mayor resolucion.

Conviene mencionar también que al operar con poten-
ciales mas altos se aumenta considerablemente el br:llo
de la imagen en la pantalla final de observacion.

I{1.1.3. Intensidad del haz.

La intensidad final del haz electrdnico puede variar
se alterando el potencial de polartzacidn del cilindro
de Wehnelt. Aumentando la intensidad del haz emitido, au-
menta la dersidad de corriente sobre el espécimen y por
lo tanto la iluminacidn de la imagen final. Para operar
con aumentos muy altos, o para observar muestras de gran
espesor, es necesaria una mayor intensidad de haz .Pero
en general, por problemas de irradiacidn de |a muestra,
el criterio que se sigue es el de mantener la intensidad
mas baja posible, compatible con un brillo adecuado en
la imagen final. En los Gltimes afios se han utilizado
con resultados muy satisfactorios filamentos de puntas
muy agudas, que permiten obtener un gran brillo de ima-
gen, con una intensidad de haz muy pequefia.
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[11.2. CONDENSADOR

La funcidon del sistema de lentes condensadores es
"iluminar” una cierta regidn de la muestra. En otras pa-
labras, producir un haz de electrones paralelo y concen-
trado que incida directamente sobre el espécimen.

El sistema de iluminacion antiguo, con una sola lente
condensadora, proyectaba sobre el espécimen una imagen del
filamento reducida en un factor de alrededor de 2/3. Es
decir que para un filamento normal que emite electrones
en una zona de unos 90 # de didmetro, la regidn del espé-
cimen ! luminada por este condensador era de unos 50 a 60}L .
Notemos que normalmente la regidn observada de una muestra
estd comprendida entre unos 5y 20 it .Con el sistema de
condensador simple, ademds del bajo rendimiento desde el
punto de vista Ooptico, se introducia una contaminacidn
indtil en regiones de |la muestra que no estaban siendo
observadas.Ademés por problemas de calentamiento de la
muestra, es también necesario reducir al minimo el &rea
i luminada por el haz.

La introduccidon del sistema de doble condensador fue
ast un gran adelanto para la microscopia electrdnica, vy
actualmente es un elemento comin de todo instrumento
moderno.

111.2.1. Ventajas de un sistema de doble condensador.

En la figura [l[.2. se detalla esquematicamente el
funcionamiento de este sistema.E! primer condensador,
generalmente una lente de gran poder, proyecta una ima-
gen del filamento demagnificada en un factor 100. El se-
gundo condensador provecta a su vez esta 1magen sobre el
espécimen aumentada aproximadamente dos veces, dando
una demagnificacidon total de alrededor de 50 . El tamafo
resultante del haz es por lo tanto de alrededor de 2 w.
Ademds variando la excitacidn del condensador 2 es posi-
ble variar el tamafio final de la zona iluminada, pudién-
dose variar su didmetro entre el tamafo minimo de 2 (v
continuamente hasta un valor maximo de 60 b .

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

|) Solamente el &area observado es iluminado, por lo tanto
las demas regtiones adyacentes no son contam:nadas por
el haz.

2) Se disminuyven los efectos de carga eléctrica de la
muestra, debido a la reduccidén de la corriente total
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que la atraviesa. Este efecto es muy importante cuan
do se observan muestras no conductoras.

3) Para iguales condiciones de focalizacibn, la divergen-
cia angular del haz es menor utilizando un sistema
de doble condensador. los diagramas de difraccidn son
asi mas exactos.

Existe ademés otra razdn, que pasaremos a detallar
a continuacidn, por la cual es necesario disminuir el area
iluminada de la muestra, para obtener la maxima resolu-
cion posible.

Veamos por ejemplo un punto tal como el marcado
con | en la Fig. [11.3. Este difunde un cono de electro-
nes con una cierta distribucidn angular, que en general
decrece con el angulo. Electrones difundidos en un angu-
lo superior a ﬁobj no llegan a la imagen, dando asi
origen a un contraste por deficiencia. Para un punto tal
como el 2 este cono es bastante simétrico respecto del
eje Optico. Pero para un punto mas alejado del centro
del objeto, como el | en la figura, el cono de electro-
nes difundidos entra parcialmente en la apertura, y de
una manera no simétrica. El punto |’ recibe electrones
que han sido difundidos en &ngulos mucho mayores que
los correspondientes al punto 2. Por un lado tenemos
una cierta pérdida de contraste en el punto |’, y por
otro una pérdida de resolucidn pues para trayectorias
alejadas del eje Optico la lente deja de ser ideal. EI
resultado es que las imdgenes correspondientes a puntos
alejados del centro resultan astigmaticas.

Vemos que la calidad de |la imagen, y por lo tanto la
resolucidn aumenta al iluminar una regidn mads pequeia de
la muestra, tal como se puede obtener, como hemos men-
ctonado, con un sistema de doble condensador.

Ademés el hecho de tener una menor intensidad elec-
trdnica sobre los bordes de la apertura de objetivo dis-
minuye |la contaminacidon de la misma, y por lo tanto los
efectos de astigmatismo debidos a cargas electrostéticas.

I11.3. LENTE OBJETIVO.

Esta es la primera y mas importante de todo el siste
ma Optico de un microscopio. La lente objetivo es la que
debe tener sus aberraciones corregidas al médximo, dado
que cualquier distorsidon en la primer imagen producida por
ésta, serd amplificada por todo el sistema de lentes sub-
siguiente.
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Teniendo en cuenta las propiedades de las lentes con
vergentes que ya hemos mencionado en el breve resumen de
optica geométrica, valido tanto para el caso 6ptico como

el electrdonico, es muy sencillo determinar las trayecto-
rias de los rayos principales en la lente objetivo, tal
como se detalla en la Figura t1}.4.

El haz de rayos esencialmente paralelos, proyecta-
dos por el sistema de condensadores incide sobre la mues-
tra, y una primera imagen electrdnica de ésta se forma a
una cierta distancia L’ de la lente, sobre el plano !4 .
Esta imagen, real e invertida (més una rotacidn adicional
en el caso electrdnico), es la que a su vez sirve de ob-

Jeto para la lente siguiente, |lamada lente intermedia.
En condiciones normales de operacidn la lente intermedia
estd focalizada en el planc Iy , Y por lo tanto en la

pantalla final se reproduce una imagen aumentada de este
plano. Se suele decir también que en estas condiciones
el microscopio estd operando en iluminacidn normal, o

imagen.

Notemos también que los distintos haces difracta-
dos, por el hecho de ser paralelos entre si, siguen una
trayectoria como la l-=1, o la 2-2, en ta Figura Il1.4, vy
focalizan sobre el plano focal imagen de la lente objeti-
vo. Es decir que en este plano se forma el diagrama de
difraccidon de la muestra. Mediante una disminucidn de la
excitacion de la lente intermedia es posible ajustar to-
do el sistema Optico de manera que esté en foco sobre es-
te plano. En la pantalla final apareceréd entonces el dia-
grama de difraccion de la muestra. En un microscopio mo-
derno, la operacidn de pasar de imagen a difraccion se
realiza mediante un solo movimiento de la perilla que
controla la corriente de la lente intermedia.

Notemos que el diagrama de difraccidn formado sobre
el plano focal imagen de la lente objetivo no estd inver-
tido, mientras que la imagen si lo esta. Este hecho debe-
ré& tenerse en cuenta siempre que se quiera relacionar
la imagen observada con su correspondiente figura de di-
fraccidn, ver seccidn 111.6.2.

[11.4. LENTE INTERMEDIA Y LENTE PROYECTORA

La lente intermedia, como ya lo hemos mencionado,es
la segunda lente del sistema Optico de un microscopio
electronico. Tiene por objeto producir una segunda imagen,
ya sea de la muestra o de su figura de difraccidon. La
corriente que atraviesa las bobinas de esta lente puede
variarse sobre un amplio rango, y ésta es la que controla
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la magnificacion final en la pantalla. En la practica,
el pasaje de un aumento a otro se realiza directamente
con la perilla de control de corriente. El microscopio
Philips EM 300 posee ademads una lente adicional, |lamada
lente de difraccidon, que es en realidad un refuerzo de
la lente intermedia y entra a funcionar solamente en
altas magnificaciones.

Finalmente la lente proyectora aumenta alrededor de
|00 veces la segunda imagen producida por la lente inter-
media, y la proyecta directamente sobre la pantalla fluo-
rescente final, figura ||!.5. En general la corriente de
esta lente se ajusta a un valor conveniente para hacer
minimas las distorsiones, y se mantiene fija durante el
curso de las observaciones. "

I11.5. DIFRACCION POR UN AREA SELECTA.

Observemos que es lo que sucede si en el plano 4
"donde se forma la primer imagen dada por el objetivo,co-
locamos una apertura circular de didmetro D . Se puede
ver en la Figura |ll.4. que, si el objetivo estd libre

de aberraciones, entonces solamente los electrones que

han atravesado un &rea de diametro D/M de la muestra, |le-
garan a la pantalla final. M es el aumento del objetivo.
En otras palabras el hecho de introducir una apertura de
un cierto didmetro en el plano Iy4 equivale a introducir
una apertura de didmetro M veces menor sobre el objeto.

Esta técnica, conocida como difraccidn por un area
prefijada, o difraccidon por un area selecta, nos permite
asi obtener diagramas de difraccién de &reas muy pequefias
de la muestra. Por lo tanto es posible establecer inme-
diatamente la correlacidon entre un detalle elegido de
la muestra y su respectivo diagrama de difraccidon. Una
aplicacion inmediata es la identificacidn de fases en un
sistema inhomogéneo. Con una apertura de 25 p .,y para

un aumento tipico del objetivo M = 25, se puede obser-
var el diagrama de difraccidn aislado de un precipitado
de 1 p de diametro. Si paralelamente se tiene la figu

ra de difraccidon de la matriz en la zona inmediata al pre-
cipitado, es posible, al menos en principio, establecer

la relacion cristalografica entre las dos fases. El pro-
blema a resolver es solamente el de indexar e interpretar
correctamente los dos diagramas.

Por razones de construccidn, en un microscopio elec-
tronico el plano I4 donde se forma la primer imagen in-
termedia se mantiene fijo.De esta manera la apertura de
difraccion se desliza solamente sobre un plano,sin movi-
mientos adicionales que complicarian el disefio del instru-
mento.
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E! procedimiento que se sigue para obtener un dia-
grama de difraccidon por un area selecta es el siguien-
te. Con el microscopio operando en iluminacidn normal,
se introduce la apertura de difraccion.En |la pantalla
aparece |la sombra de esta apertura superpuesta con la
imagen. Se ajusta la posicion de la apertura de manera
que coincida con la zona de la imagen cuyo diagrama de
difraccion se desea obtener. Se ajusta la corriente de
la lente intermedia hasta focalizar la sombra de la aper-
tura.A continuacion, mediante los controles de la lente
objetivo se focaliza también la imagen. De esta manera
se asegura que la apertura y la primer imagen interme-
dia estan sobre el mismo plano Iy . Finalmente, se
disminuye la corriente en la lente intermedia con la
perilla correspondiente, como ya hemos mencionado, y en
la pantalla aparece inmediatamente el diagrama de di-
fraccidon proveniente de la zona de la muestra que, en
i luminacidon normal, aparecia dentro de la apertura de
difracciodn.

11.6. CALIBRACION DEL MICROSCOPIO ELECTRONICO.
I11.6.1. Calibracidén de la magnificacion.

Para poder realizar observaciones cuantitativas
en un microscopio electrdnico, es obvio que se necesita
conocer el aumento total de la imagen que aparece sobre
la pantalla.

Dos métodos se usan comunmente para la calibracidn
de la magnificacion:

|) Observacidn de réplicas de redes de difraccidn éptica,

2) Observacidén directa de planos cristal inos resueltos,
de una sustancia de espaciado atémico conocido.

Lo que se suele hacer es calibrar el aumento en una
disposicion particular que sea constante del instrumento,
como por ejemplo, en las condiciones de difraccion por un
drea prefijada que ya hemos mencionado. Afortunadamente,
en el caso del microscopio Philips EM 300, estas calibra
ciones se hacen en fabrica, con una réplica de una red
de difraccion optica. Se proveen tablas que dan directa-
mente el aumento de la imagen en la pantalla en funcion
de las distintas posiciones de la perilla que controla
la corriente en la lente itntermedia.

Lo Gnico que hay que tener presente es el error con
que han sido hechas estas calibraciones. Las mediciones
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fueron hechas para una posicion uUnica del especimen, es
decir una corriente fija de la lente objetivo.Ahora bien,
segun cada caso particular,|la muestra podra estar situada
| igeramente por debajo o por encima de esa posicidon stan-
dard, segln su espesor, l|la manera en la cual fue colocado
en el porta-muestras, etc. Para poner en foco el area ob-
servada habrd que variar un poco la corriente en el objeé-
tivo, lo que traera a su vez una variacion en el aumento
total de la imagen.Estas diferencias son generalmente muy
pequefias, pero hacen que las calibraciones tabuladas se
puedan confiar en un 10%. (I 5%).

(PRI

I11.6.2. Calibracion de las rotaciones.

Habiamos visto en la Figura |11.4 que la lente obje-
tivo da una primera imagen de |a muestra, invertida respec
to de ésta. Por el contrario, el diagrama de difraccion
que se forma en el plano focal imagen no sufre inversion
alguna.las lentes subsiguientes producen luego un namero
igual de inversiones en ambas figuras.

Por lo tanto esta relacion se mantiene en todo el sis
tema optico:

La imagen de un objeto y su correspondiente diagrama
de difraccidon estan girados en 180°.

Ademas existe una rotacion adicional que habrad que te-
ner en cuenta simultaneamente con esta inversion. Al pasar
la difraccion a iluminacion normal, se varia la potencia
de la lente intermedia. Este hecho introduce una- pequefia
rotacion © , dado que © depende de la excitacidn de la
lente, ver seccién I1.2. Se puede ver tambiénreﬁ'la Figu-
ra Il1l.4. que para focalizar la primer imagéhfdél objeto
hay que aumentar mas la corriente que cuando se focaliza
la difraccion Por lo tanto la imagen estard rotada en el
mencionado angulo O respecto de la difraccidn, en el sen-
tido de las agujas del reloj, tal como se esquematiza en
ia Figura |11.6.

El angulo de rotacion © puede medirse experimental -
mente utilizando un cristal de estructura conocida, tal
como el trié xido de mol ibdeno. Los cristales de esta sus-
tancia presentan largos bordes a lo largo de las direccio=-
nes [IOO] lo que permite comparar rapidamente los dos dia
gramas.Generalmente lo que se hace es tomar las dos foto-
grafias superpuestas en una misma placa en ciertas condicio
nes standard del microscopio, como por ejemplo en condicidn
de difraccion por un é&rea selecta, y medir entonces el an-
gulo © .Después se mide el angulo relativo de rotacidn en-
tre las imagenes correspondientes a diferentes excitaciones
de la lente intermedia,respecto de la imagen en condiciones
standard.

En el microscopio Philips EM 300 el angulo @ es igual
a 29° t 0,5
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V. OBSERVACION DE REPL!CAS.

H.Mahl en 194C fue e! primero en sugerir la posibi-
fided de estudiar la topeografia y ciertos tipos de defec-
tos superficiales mediante la observacidn de réplicas
por transmisicén.Desde entoncez se han desarrollado diver-
s0s tipos de +técnicas de repiicacion de superficies, has
ta llegar a la hoy familiar evaporacion de carbono. En
un principio se usaron mucho las técnicas de cubrir las
superficies interesadas con ciertas lacas de polimeros,
que después de secadas al aire se arrancaban mecénicamen
te.Pero estos polimeros rno eran muy estables durante la
postertor observacidn per transmistdn en el microscopio
electrdnico,ademds del peoco contraste que presentaban, vy
!a incerteza en las variaciones reales del espesor del
film. Es dectr que estas primeras réplicas no posefian
la propiedad fundamen*al que bace a una réplica confia-
ble y efectiva:

La distribucién de intensidades en la imagen elec-
tronica debe guardar una relacidn directa con la
topografia de la superficie estudiada.

En realidad ias des superficies de la réplica in-
tervienen directamente en la intensidad resultante.lUna
de ellas es la que estuvo directamente en contacto con
la superficie a replicar, y la ctra es la superficie
superior |ibre. Respecto de esta nOltima, caben dos posi

bilidades:

i) Si es estrictamente plana, como seria el casu repre-
sentado en la Figura |V.l. las variaciones de espe-
sor, v per lo tante ia intens:dad observada, depende
directamente de !a topoyrafis de la superficie. La
interpretacidn en este casc es muy sencilla , y se

. basa en el mecanismo de contraste por difusibén men=-

. A »
cionado en la seccidn 1.2.]1. Se puede ver facilmen-~

te que el perfil de intensidades coincide con el
perfil real de la superficie estudiada.

2) Si la superficie libre de la réplica sigue estricta-
mente los conternos de la superficie replicada,es de-
cir que el espesor medide segin la normal local en
cada punto de esta Gltima es constante, Figura V.2,
el perfil de intenstdades no sigue exactamente |as

. - . . -
fluctuaciones reales, pero la interpretacidn también
es inmed:ata, aungue distinta del caso anterior.
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En realidad las réplicas utilizadas en la practica
son un caso intermedio entre los dos extremos menciona-
dos. Las réplicas de laca pléastica son la mejor aproxima
cion al primer caso, aunque la superficie libre presenta
ciertas ondulaciones propias que dependen de las tensiones
superficiales producidas durante el secado, y del tamafio
de los detalles que son replicados.

Las peliculas de 6xidos metdlicos formados anddica-
mente o térmicamente constituyen la mejor aproximacidn
al segundo caso, réplicas de espesor uniforme segin la
normal local a la superficie estudiada. Pero también
puede haber desviaciones de este comportamiento ideal de-
bido a que la velocidad de oxidacidén puede depender de
la composicidn local y de la orientacidn cristalogréafica.

I1V.1. REPLICAS DE CARBONO - SOMBREADO.

Para evitar estos tipos de incerteza, lo que se ha-
ce actualmente es sombrear previamente la superficie a
estudiar, y luego evaporar carbono encima. La réplica
compuesta asi obtenida produce una imagen electronica
por transmisidn que presenta un contraste que depende di-
rectamente de los cambios de elevacidon en la superficie.
En la Figura 1IV.3. se puede ver esquematicamente, para
un caso sencillo, como se puede aumentar el contraste y
ademds medir la altura de los distintos defectos super-
ficiales, mediante un sombreado previo.

Consideremos una pequefia protuberancia o rampa for-
mando un angulo o con la superficie promedio - El sombrea
.do, generalmente de un metal pesado, se efectla bajo un
angulo Ms respecto de la normal a la misma superficie.
Supongamos que to sea el espesor del depbésito en un pla-
no normal a la direccidn del sombreado. La longitud de la
"sombra” proyectada por el obst&culo es

x = h tg nsg

es decir que midiendo x a partir de la micrografia, y

conociendo fg (generalmente del orden de ~ 75°) la al
tura h que nos interesa puede ser medida. Conviene siem-
pre tener presente que en estos casos lo que se |lama “som

bra” es en realidad una zona donde la intensidad transmi
tida es maxima.

Ademas el contraste mismo es aumentado apreciablemen-
te por un sombreado previo. No entraremos aqui con los de-
talles del célculo de intensidades, pero para fijar ideas
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mencionaremos un caso tipico. En la Figura |V.4. se re-
presenta la variacidén relativa de intensidades transmi-
tidas a través de |la rampa sombreada de la Figura {V.3.,y
la zona de “sombra”, en funcidon del &ngulo & que for-
ma |a protuberancia considerada respecto de la superfi-
cie.

La curva A  corresponde a una réplica de carbono
de 150 A de espesor, sin sombreado alguno. La curva
B, en cambio, corresponde al caso en el cual se ha efec-
tuado un sombreado previo con paladio evaporado bajo
un angulo de 75°, hasta un espesor To normal a la direc-
cidn de evaporacidn de 38 A . Ademis se ha trazado la
| Tnea que corresponde en la escala de intensidades a
una variacion del 5%, que en general se toma como valor
del minimo contraste que puede ser detectable en una pla
ca fotografica. Vemos asi en la curva A que el minimo
angulo que puede poner en evidencia una réplica simple
de carbono, es de unos 45° . Elevaciones o protuberan-
cias que forman &ngulos menores que este valor no serén
visibles en la observacidon de esta réplica. En cambio
la curva B muestra que el efecto del sombreado previo
es muy grande, ya que elevaciones o protuberancias que
forman un angulo tan bajo como 4° ya son visibles en
esta réplica compuesta. Este ejemplo tipico demuestra
como la técnica del sombreado previo ha significado real-
mente un avance en el estudio de superficies.

El contraste puede ser aumentado ain mas variando
otros dos pardametros:

a) Aumentando el espesor To del depdsito de sombreado,
aumenta en forma proporcional el contraste. Se puede
decir que, siempre dentro de un cierto rango, dupli-
cando el espesor t, se duplica también el contraste.

b) El contraste aumenta al disminuir el voltaje acelera-
dor en el microscopio, dado que las secciones efica-
ces para la difusidén de electrones crecen al decrecer
la energia de éstos.

En definitiva, en cada caso particular habrad que ele
gir la mejor combinacion de esos parametros para obtener
los mejores resultados. En la figura IV.5. se muestra es-
quematicamente una réplica compuesta, y la relacion en-
tre tres tipos de accidentes superficiales y las corres-
pondient es intensidades transmitidas. Finalmente, en la
Figura IV.6., se reproduce una micrografia por transmi-
sion de una réplica de una muestra de acero laminado,som
breada con oro bajo un &ngulo de 45°. (Atencidén de la Ing.
Teresa Garcia).
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IV.2. REPLICAS POR EXTRACCION.

En las primeras observaciones de réplicas ya se ha-
bia notado la gran facilidad con que pequefias particulas
de polvo se adherian a su superficie. lgualmente se ha-
bia observado que a veces ciertas peliculas superficiales
se adherian a la réplica, haciendo mas confusa aan la in-
terpretacidn de las micrografias. Estos hechos constituian
un iInconveniente que habia que subsanar. Por ejemplo, lo
que se llegd a hacer fue “limpiar” previamente la superfi
cie estudiada, wediante una primera réplica de laca, que
se desechaba, y luego recién preparar la réplica para ob-
servar en el microscopio. Recién Fischer en 1953 se did
cuenta que lo que era una gran desventaja en unos casos,
podria ser el principic de una técnica muy importante en
otros. En efecto, primero prepard una réplica sobre la su
perficie de una muestra compuesta por dos fases. Luego
mediante un reactivo selectivo disolvido el metal que for-
maba la matriz, dejando adheridos los precipitados que
estaban en contacto directo con la réplica. La ventaja
de este método es inmediata: en la micrografia electrdni-
ca se observan los precipitados originales. Por la misma
razén es posible observar también el diagrama de difrac-
cién de los mismes. Ademis los distintos haces difracta-
dos pﬁqvienen:sqlamenté.de los precipitados, puesto que
la pelicula que los contiene ‘es amorfa. Este hecho ayuda
enormemente Fa ihterpretéciéﬁ del diagrama. Si los preci-
pitados estuvieran dentro de la matriz original, ésta
también daria su contribucidn y se complicaria ain mas
el diagrama de difraccidn a resolver.

Para dar solamente dos ejemplos, digamos .que se
han estudiado asi precipitados de carburo de titanio ex-
traidos de un acero al 17% Cr - Ti v precipitados de
Fr C nucleados sobre dislocaciones en aceros de bajo con-
tenido de carbono. Si ademés se utilizar técnicas de mi-
crosonda electrdnica en este tipo de réplicas, se puede
obtener una informacié6n complementaria muy Gtil respecto
de la naturaleza de los precipitados.

IV.3. REPLICAS POR TRANSFERENCIA.

Este tipo de réplica ha cobrado importancia en los
estudios de polimeros. Bassett (1961) observé que duran-
te la preparacidén de réplicas de carbono de cristalies de
polietileno, vna capa muy delgada de cristal que estaba
en contacto directo con el carbono, era insoluble. EI
cristal podia ser disuelto en un reactivo apropiado de-
Jando una capa muy delgada pegada al carbdén, que tenia un
espesor adecuado para su posterior observacidédn al micros-
copto.También se pueden obtener diagramas de difraccidn
de esta capa.
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V. DIFRACCION DE ELECTRCNES

V.l. TEORIA CINEMATICA DE LA DIFRACCION

Habiamos visto ya en la seccidn | que el conocimien
to de las condiciones de difraccion de una muestra crista
lina era fundamental para la interpretacidn de la imagen
electrdnica. Ahora trataremos de ver culles son los facto-
res que determinan el origen y la distribucidn de los ha-
ces difractados, er la aproximacidn |!lamada cinemética.

La teoria cinematica de la difraccidn de electrones
resulta de la aplicacidn de las leyes de la dptica fisica
al caso de estructuras periddicas, mediante la introduc-
cién explicita de la longitud de onda X de De Broglie,
que describe la naturaleza ondulatoria de estas particu-
las. La hipdtesis basica de la teoria cinemdtica es que
una vez producido un haz difractado, éste no vuelve a
interactuar con la onda incident e a partir de la cual
se origind. Esto equivale a decir que la amplitud de la
onda difractada es solamente unra pequefia fraccidn de la
correspondiente a |la onda incidente. La validez de esta
hipotesis depende de la magnitud de la interaccidén entre
la radiacidon y el cristal considerados. Cuanto més fuerte
es esta interaccidn, tanto peor es la aproximacidn cine-
matica.

En el caso de los Rayos X |las secciones eficaces de
difusidn (parametros que describen el grado de interaccidn)
son pequefias, y la teoria es adecuada para cristales de
hasta varios micrones de espesor. Por el contrario en el
caso de los electrones las secciones eficaces de difusidn
son varias Ordenes de magnitud mayores y las distancias
que pueden atravesar los electrones de un haz sin interac-
cionar con el cristal se reducen a unos pocos cientos de
Angstroms. Sie~do normalmente los espesores observados de
unos 1000 a 2000 A& , es inmediato que l|la teoria cinemati-
ca no puede describir adecuadamente las intensidades elec-
trénicas difractadas.

Ahora bien, la teoria si es adecuada para describir
las principales caracteristicas de la difraccidn, en cuanto
a la distribucidn y geometria de los haces difractados.Ve-
remos en esta seccidn, después de una breve descripcidn del
fendémeno de difraccidn, que es posible obtener una informa-
cidn muy valiosa acerca de la estructura de una muestra,me-
diante el solo conocimiento de la geometria del diagrama
de difraccidn de la misma.Posteriormente en la seccidon VI
veremos que, si bien |la teoria cinematica no es suficiente
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para explicar cuantitativamente un contraste electrdnico,
constituye sin embargo una buena aproximacidn para des-
cribir la apariencia de las imdgenes correspondientes a
defectos cristalinos sencillos, como dislocaciones o pre-
cipitados.

Voul.l. Difraccidn de electrones a través de un cristal.

De todos los procesos mediante los cuales los elec-
trones pueden interactuar con las sustancias cristalinas,
y que son visibles en un microscopio electrdnico, la di-
fraccidn es por lejos el fendbmeno mas importante. Aunque
describir el proceso de difraccidon sin el auxilio de cier-
tos elementos matematicos es un poco dificil, hacerlo de
esta manera escaparia al propbésito de estas notas. Por
lo tanto mencionaremos solamente el formulismo que se sue
le seguir y nos |limitaremos a describir los hechos béasi-
cos .

La naturaleza ondulatoria de los electrones se des-
cribe mediante la longitud de onda \ de De Broglie. De
esta manera se puede representar a la onda asociada con
un electrdn, en una posicidon dada ¥, por una funcidn del
tipo

- -
2w i ker
e

donde E es un vector paralelo a la direccidon de propa-
gacidn de la onda, cuya magnitud es la inversa de la
longitud de onda A . Este vector k es proporcional a
la velocidad del electrdn (no considerando efectos rela-
tivistas).

Si la onda incide sobre un conjunto de atomos,cada
uno de éstos producird una onda difundida, de la misma
longitud de onda que la incidente. Este hecho es equiva-~
lente al principio de Huyghens, en O6ptica. Si considera-
mos la amplitud de la onda incidente igual a |, entonces
la amplitud de la onda difundida por un &tomo en un &ngu-
lo 2 8 respecto de la direccidn original tendrd un cier-
to valor f (20). Esta magnitud se denomina generalmente
factor de difusion atdomico, y depende de la naturaleza
del &tomo considerado, y de la radiacidn incidente. La
intensidad difundida serd por lo tanto ‘F (26)! 2.

Si no existe ninguna relacidon de orden entre los
atomos del conjunto considerado, como seria el caso de
un gas, y en menor grado el de una sustancia amorfa,
tampoco habra una relacidn definida de fase entre las dis-
tintas ondas difundidas. Estas se pueden considerar inde-
pendientes, y la intensidad final serd sencillamente la
suma de las intensidades individuales. La intensidad resul
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tante tiene simetria de resolucidén alrededor del haz in-
cidente, y su distribucidon angular es la misma que el
cuadrado del factor atdomico de difusidn de uno de los
dtomos individuales del conjunto. La situacidn estd es-
quematizada en la Figura V.l., y en el microscopio elec-
trénico (operando por supuesto en difraccidn) corresponde
a una mancha difusa centrada alrededor del haz inciden~
te, cuya intensidad decrece rapidamente a medida que
aumenta el angulo 2 © .

Ahora bien, la situacibédn es distinta cuando la onda

original incide sobre una sustancia constituida por &tomos
ordenados, como en el caso de un cristal. Aqui, dada la
geometria segin la cual est&n dispuestos los &tomos, pue-
de existii una relacidon bien definida entre las fases de

las ondas difundidas por cada uno de ellos.

La amplitud A de la onda resultante difundida por
el cristal en una cierta direccién 2 © estd ahora dada por

-3

A(29)=F(29)Z 2 (k

- E?. ® n
e

donde f(2 ©) es el factor de difusidn de uno de los ato-
mos del cristal, k el vector de onda del haz incidente,
k’ el vector de onda del haz difundido, y los vectores

T son los que describen la posicidon de los n atomos
del cristal, a partir de uno de ellos elegido arbitraria-
mente como origen. Los diferentes términos de la sumato-
ria tienen en cuenta |la diferencia relativa de fases en-
tre las amplitudes difundidas por los distintos &tomos.

Segin cual sea esta diferencia, habrad direcciones
para las cuales todas las ondas difundidas tendran la mis-
ma fase, y la amplitud difundida serd méxima. Esto equi-
vale a decir que para esas direcciones los términos expo-
nenciales de la sumatoria seran todos iguales a 1.

. ad -" -y
e2r11 (k - k'). r _
o bien
(k - k). = = 1,2,3,....
para todo vector :} . Es posible demostrar que en reali-

dad, al hacer incidir un haz de radiacidédn monocromadtica
(ya sean Rayos X, o electrones) sobre un cristal,sola-
mente en ciertas y bien determinadas direcciones la inten
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sidad de la radiacidén difundida es maxima. Estos son pre-
cisamente los haces difractados. Fuera de estas direccio-
nes la intensidad es practicamente nula.

Ahora bien, es casi intuitivo que la geometria de
estos haces estad directamente ligada a la geometria del
cristal, es decir la disposicién de los atomos. Para ca-
da tipo particular de red, y para cada orientacion, ha-
brd una cierta configuracion de haces difractados. El pro
blema que se trata de reseolver es, entonces, dado el dia-
grama de difraccion, cémo obtener informacidon acerca de
la estructura y orientacidon del cristal. Para ello es ne-
cesario conocer la relacion cuantitativa entre las direc-
ciones de los haces difractados y la estructura cristalina.

V.1.2. Ley de Bragg. Red reciproca.

Esta relacidon cuantitativa fue establecida por Bragg,
quien formuld su conocida ley

2 d sen © = nk

que expresa sencillamente que en la direccidon de un haz di-
fractado, la diferencia de caminos entre las ondas difundi-
das por los distintos atomos tiene que ser igual a maltiplo
entero N de la longitud de onda X . En la figura V.2. se
puede ver esquematicamente |la construccion de Bragg. El
espaciado entre una familia dada de planos cristalinos es
d, n es igual a 1.2.3,...., v @ es el angulo que forman
estos planos con la direccidon del haz incidente (o el di-
fractado). El angulo total de difraccidén es 28 .

Aunque la ley enunciada por Bragg predice correcta-
mente las direcciones en las cuales se producen los haces
difractados, existe una formulacidon mucho mas facil y ele-
gante para describir la geometria de estos haces, y que re-
sulta muy Gtil en el caso de la difraccidon de electrones
tal como se observa en un microscopio electrdonico. Intro-
duciremos a continuacidn el concepto de red reciproca.

Consideremos la red simple bidimensional de la figu-
ra V.3. Sea 0 el punto origen de los vectores ?n que
describen la posicion de los atomos de la red. Con el
mismo origen O trataremos de representar ahora las dis-
tintas familias de planos cristalinos de esta red. Va-
mos a asignar a cada familia de planos, caracterizada
por sus indices de Miller (hkl), en el caso general tridi-
mensional, un vector 3 hkl perpendicular a los planos
considerados, y cuya magnitud es la inversa del espaciado
d hk|l entre los mismos
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- 1
hk | = e
‘ 3 d hki

En ta figura V.3., se muestran con |lineas punteadas, al-

gunos de estos vectores reciprocos, y los planos crista-

linos reales a los que representan. Haciendo la construc-

cidon cuidadosamente, y conservando por supuesto la misma
-> .

escala, se puede ver que los vectores g hkl describen tam-

bién una red.

La red ficticia formadae por los puntos extremos
.4 Vd

de los vectores g hkl es la |lamada red recipro-

ca de la red cristalina considerada.

La red reciproca es nada mds que una representacion
conveniente de todas las familias de planos de un cristal.
Los nodos cercanos al origen representan los planos cris-
talograficos mas importantes, los de bajos indices de Mi-
Iler. No entraremos a describir aqui las distintas propie-
dades de la red reciproca. Mencionaremos solamente una,
que utilizaremos mds adelante; el producto escalar de un
vector F?" de la red directa, y un vector §.hk| de la
red reciproca es siempre igual a un nimero entero

——p —d
g hkl . r = entero

Se puede ver también en la Figura V.3., que para
el caso simple de una red cibica bidimensional de paréa-
metro a, la red reciproca es también cibica simple, de
pardmetro igual a 1/a. En el caso tridimensional esto
también es cierto. Se puede demostrar también que la
red reciproca de una red cibica de caras centradas (fcc),
es una clbica de cuerpo centrado (bcc), y viceversa.

V.1.3. Esfera de Ewald.

Veremos a continuacidn como |la introduccidn de la
red reciproca permite simplificar la interpretacion del
fenomeno de difraccidn en sus dos aspectos:

a) predecir el diagrama de difraccidn de un cristal de
estructura y orientacion dada.

b) conocido el diagrama de difraccidn determinar la orien-
tacidn y estructura del cristal.

La formulacidn siguiente se debe a Ewald, Figura
V.4. En la direccidn del haz incidente se traza un vec-
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tor de mddulo lE|= 1/A de tal maenera que su extremo
coincida con el origen de la red reciproca ( y también
de la red real) del cristal. Se traza luego una esFerg
de radio |/ , con centro en el origen del vector k.
Esta es la |lamada Esfera de Ewald.

Se puede ver inmediatamente que la condicidon para
que exista un haz difractado

el

- -
(k = k) ¢ rp = entero

que ya hemos mencionado anteriormente, equivale a decir
que el vector diferencia (E - E’) debe coincidir con un
vector de la red reciproca. Cada vez que la esfera de
Ewald toca un nodo de la red reciproca, existird un haz
difractado en la direccidon que une el centro de la esfe-
ra con el nodo respectivo. En otras palabras, decir que
la esfera de Ewald toca un nodo (hkl) de la red recipro-
ca, equivale a decir que el cristal real estd orientado
de tal manera que se cumple la ley de Bragg para la fami-
lia de planos cristalinos de indices de Miller (hkl).En
la situacion de la Figura V.4. solamente son excitados
dos haces difractados.

Este es en general el caso que se presenta en Ra-
yos X. Siendo la longitud de onda de los Rayos X del
orden de los espaciados atdmicos corrientes, el radio de la
esfera de Ewald es también del mismo orden que el espacia-
do entre los nodos de la red reciproca. En una orienta-
cidén cualquiera del cristal, la probabilidad de que un no
do reciproco esté situado sobre {a esfera es en realidad
baja, y en general no se podrén excitar méds de dos o tres
reflexiones a la vez. Esta en la razdén por la cual, en
difractometria de Rayos X, o bien se utilizan muestras
policristalinas, o bien se hace oscilar un monocristal
en forma conveniente, de manera de registrar un namero
razonable de haces difractados.

Ahora bien, en una experiencia de difraccidn de
electrones en un microscopio electrdonico, la situacidn
es, desde este punto de vista, mas favorable. En efec-
to, la longitud de onda de los electrones acelerados,
por eJeTplo, por un potencial de 100 kV, es igual a
0,037 A. El radio de la esfera de Ewald es,por lo tanto,

k = 1/A =27 A -1, Para un mogocristal como el cobre,
de parametro de red a =3,62 A, la distancia entre no-
dos vecinos a la red reciproca es de |/a = 0,28 A -I,

El radio de la esfera de Ewald resulta asi unas |00 ve-
ces mayor que los valores tipicos de los vectores reci-



-36-

procos g. En las proximidades del origen del espacio
reciproco, l|la esfera puede considerarse practicamente
plana. Por lo tanto los diagramas de difraccion de elec-
trones que se obtienen en un microscopio electrdonico,
son sencillamente cortes del espacio reciproco del cris
tal. Este hecho facilita enormemente |la determinacidon de
la orientacion de la lamina delgada observada. Si el
cristal estd orientado de manera que los electrones inci-
den cerca de una direccion cristalografica importante
(por ejemplo 100>. , L110> , (111> , los diagramas
de difraccidon son muy faciles de reconocer por su sime-
tria. En cualqguier otra orientacidn, existen criterios
para indexar las manchas de difraccidn, o bien si se dis
pone de una platina goniométrica en el microscopio elec-
trdonico, siempre que se puede rotar |la muestra hacia una
orientacion facil.

En la Figura V.5. se muestran algunos diagramas de
difraccidn tipicos de un cristal cibico de caras centra-
das. Se puede ver que éstos son planos enteros del espa-
cio reciproco correspondiente, que es un cOGbico de cuer-
po centrado. Las distintas manchas se numeran con los
indices del nodo respectivo, que son a su vez los indices
de Miller de la familia de planos que da origen a esa re-
flexion.

Una aplicacion inmediata de esto es la determina-
cion de la orientacidon relativa entre precipitados y matriz
en un sistema de dos o mas fases. Mediante la difraccion
por un area selecta, que ya se ha descrito en la seccidn
I11.5, es posible obtener los diagramas de difraccidon de
los precipitados y de la matriz por separado. El proble-
ma se reduce a indexar adecuadamente los dos diagramas y
determinar asi la orientacion de cada uno de el los.

V.l.4. Muestras policristal inas.

Habiendo visto el mecanismo por el cual se originan
los haces difractados por un monocristal, es muy facil
ver ahora quéléucede cuando se tiene una muestra que es
policristalina. Cada uno de los cristales que |la componen
dard origen al diagrama de puntos correspondiente a su
orientacion. Si el nimero de cristales es suficientemen-
te grande, y éstos estan orientados al azar, la superpo-
sicidon de todos los diagramas individuales dard como re-

sultado una serie de anillos de intensidad uniforme.Fi-
gura V.6. (a). Estos son los anillos de Debye-Scherrer,
bien conocidos por los cristalografos. Si el namero de
cristales no es muy alto, los anillos estarédn constitui-

dos por puntos.
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Los anillos mas cercanos al haz central correspon-
deran & reflexiones de planos de mayor espaciado,de bajos
indices de Miller.Por cjemplo,en el caso de un material cu
bico de cargas centradas, la secuencia de los anillos corres-
ponde a las reflexiones (111),(200),(220),...en orden de es-
paciado interplanar decreciente.

V.1.5. Muestras con orientaciones preferenciales.

Puede ocurrir que los pequefios granos que constituyen
una muestra policristalina no estén completamente orienta-
dos al azar,sino que haya orientaciones preferenciales en
algunas direcciones particulares.Es facil ver entonces
que los anillos de Debye-3cherrcer no seran uniformes,sino
que la intensidad a lo largo de su circunsferencia presen-
tard madximos y minimos en ciertas posiciones.lUna zona de
gran intensidad corresponde a una orientacidn que es mucho
mas probable,que se repite mas frecuentemente que las otras.
Una muestra de un metal policristalino altamente deformado
puede dar origen a un diagrama de este tipo,tal como se mues-
tra en la Figura V.0.(b).

V.l1.6. Muestras casi amorfas.

Veamos ahora qué sucede si en una muestra policristali-
na se destruye progresivamente ¢l grado de cristalinidad de
los pequefios granos que la componen.Al ir desapareciendo el
orden de largo alcance que existe entre los atomos de un cris
tal,también desaparecerd la relacion definida que existia en-
tre las fases de las ondas difundidas por cada uno de ellos.
Las direcciones en las que puede existir una interferencia
constructiva tampoca estaran tan definidas como en el caso de
un cristal perfecto.En otras palabras, los anillos de Debye-
Scherrer se iran haciendo cada vez mas anchos y difusos.En el
caso extremo de una muestra totalmente amorfa, no existira
ya ninguna direccidn privilegiada, no habra mas anillos, y la
intensidad difundida ser& solamente |la correspondiente a las
difusiones individuales de cada uno de los atomos que compo-
nen |la muestra.fste es el caso que ya hemos mencionado en la
seccion V.l.!l.,Figura V.|.

Pero en general,es un poco dificil llegar a obtener
una muestra que sea perfectamente amorfa, es decir, en la
cual todos sus atomos estén distribuidos al azar.En mues-

tras de carbono como las utilizadas en réplicas,existe un
pequefo grado de orden de corto alcance, que se manifiesta
en uno o mas anillos sumamente difusos.lLa informacidon que

se puede obtener en este caso es mas bien de tipo estadis-
tico.Se puede demostrar que si ‘para un cierto angulo 2 0

se presenta un maximo en la intensidad difundida,Figura V.7,
existe en |la muestra una cierta distancia preferencial d,
que se puede calcular a partir de la siguiente relacion

0.814 x2d sen 0 M=A

Esta expresidn es evidentemente muy similar a la
ley de Bragg. Pero la distancia d asi obtenida ya no
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puede ser asociada a un espaciado entre planos crista-
linos, sino que debe interpretarse como una distancia
preferencial entre los &tomos o moléculas que componen
la muestra.

V.2. LINEAS DE KIKUCH]

Ademas de los haces difractados que se presentan
en el diagrama de difraccidn de un monocristal, también
aparecen ciertas distribuciones de |ineas que pueden
ser bastante complejas, |lamadas lineas de Kikuchi. Es-
tas lineas forman una estructura en el fondo difuso del
diagrama, que rota solidariamente con el cristal.

Un tratamiento riguroso acerca del origen de las
| tneas de Kikuchi necesitaria de l|la teoria dinamica de
la difraccion. Sin embargo, para el estudio de |la geome-
tria de estas lineas, que es lo que en realidad nos in-
teresa para poder determinar la orientacidn exacta de
un cristal, las caracteristicas principales de las lineas
pueden deducirse a partir de un mecanismo mucho mas sim-
ple, propuesto originalmente por Kikuchi en 1928.

Los electrones monoenergéticos que inciden sobre
un cristal, ademés de producir una serie de haces difrac-
tados de la misma energia, interaccionan con los &tomos
de la red dando origen a una radiacidén difusa, cuya ener
gia es ligeramente menor que la original. La distribucién
angular de esta radiacidn es maxima en la direccidon del
haz incident e, y decrece al aumentar el &ngulo de di-
fusidn. Esta difusibn inelastica es la responsable del
background difuso que aparece en todo diagrama de difrac-
cidon. Las lineas de Kikuchi son variaciones locales en
la intensidad de este fondo. Veamos en una construcciodn
geométrica sencilla cémo se originan, Figura V. 8.

Consideremos un haz O de electrones que incide so-
bre el cristal. Un punto como el P en la Figura, dara
origen a un cono de radiacion difusa. Algunos de estos
rayos incidiran sobre una cierta familia de planos cris-
talinos bajo el angulo © de Bragg, y seran entonces di-
fractados en una direccidn como la Q@ Q@ . La radiacidn
difundida segln una direccidn como la PR también incidira
sobre la misma familia de planos segin el mismo &ngulo
Q@ de Bragg, y seran por lo tanto difractada, ahora segin
una direccidon como la RR?. Ahora bien, dado que la inten-
sidad de los electrones difundidos inelasticamente es ma-
yor en Jla direccidn PQ que la direccidn PR
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las reflexiones de Bragg mencionadas hacen que mas
electrones sean transferidos de |la direccion PQ a la QQ7,
que de la PR a la RR?, ver Figura V.8. Por lo tanto la
intensidad de fondo resulta aumentada en la direccidn
QQ“ y disminuida a lo largo de RR’. El lugar geométrico
de todas las direcciones posibles en las cuales puede
producirse una reflexidon de fa radiacidn difusa por

una familia dada de planos cristalinos, son dos conos

de semi-apertura igual a 90° - @ . La interseccion de es
tos conos con una pantalla suficientemente alejada del
espécimen, perpendicular al haz incidente, son dos hipér
bolas, que en realidad, dado que los &ngulos @ de Bragg
son generalmente del orden de 0,5 a |°, se pueden consi-
derar como dos |ineas paralelas entre si. Estas consti-
tuyen precisamente un par de |ineas de Kikuchi. La linea
de intensidad mayor que el fondo se denomina por “exce-
so”, mientras que la otra es por “defecto”. Pares de
lineas similares ocurren para otras familias de planos
del cristal. Asi, por este mecanismo, se pueden producir
simulténeamente varios conjuntos de pares de |ineas,que
pueden |legar a formar diagramas bastante complejos. En
todos los casos la |linea por “exceso” es la que estd mas
alejada del haz directo. Se puede ver también que la se-
paracidn angular entre cada par de lineas es 2 0, y que
las |lineas estan situadas simétricamente a cada lado de
la interseccidon imaginaria de la familia de planos crista
linos con la pantalla de observacién. Este hecho permite
una orientacidn muy precisa de un cristal.

Ademas al girar la muestra, el comportamiento de
las manchas de difraccidn y de las |ineas de Kikuchi es
diferente. En efecto, las manchas de difraccidn no se
mueven a medida que cambia la orientacidon de |a muestra,
sino que varian su intensidad, luego algunas desapare-
cen, y otras aparecen en diferentes lugares (recordar
la construccidén de la esfera de Ewald). En cambio las
| ineas de Kikuchi se mueven como si estuvieran rigida-
mente adheridas al cristal, y su movimiento es un indice
muy preciso de cualquier cambio de orientacidn. Digamos
a titulo de ejemplo que es posible conocer la orienta-

cion de un cristal por este medio con una precisidn de
+ 0.1°

En la Figura V.9 se puede ver el diagrama de di-
fraccidn producido por una |&mina monocristalina de co-
bre, en el que aparecen varios pares de |lineas de Kikuchi.
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VI. CONTRASTE POR D!FRACCION (APROXIMACION CINEMATICA)

Vi.l. CAMPO CLARO - APROXIMACION DE DOS HACES.

Habiamos visto que un haz de electrones que incide
sobre un cristal de origen a una serie de haces difrac-
tados, y que cada uno de ellos es focalizado por la len-
te objetivo en el plano principal imagen de la misma, ver
Figura VI.l. El diagrama de difraccidon de |la muestra queda
asi formado sobre el plano AB, y éste puede ser reproduci-
do en la pantalla final del microscopio si el sistema de
lentes subsiguiente se focaliza en este plano. Simultanea-
mente la lente objetivo produce una imagen de |a muestra
en el plano CD. Si las otras lentes focalizan en este pla-
no se tendrad en la pantalla final una imagen aumentada de
la muestra. Ahora bien, si varios haces contribuyen a for-
mar esta imagen final, la calidad de ésta no serda muy buena,
debido principalmente a las aberraciones que sufren los ha-
ces difractados, por el hecho de estar mas alejados del
eje optico del instirrumento.

En las observaciones corrientes por transmision, lo
que se hace es introducir en el plano focal imagen una
pequefia apertura que permite que solamente un haz |legue
a la pantalla final. La imagen formada de esta manera por
el haz transmitido se tlama de campo claro, y la formada
por alguno de los haces difractados se dice de campo oscuro.
En general se usa mas la técnica de campo claro, pero la
imagen de campo oscuro puede presentar ciertas ventajas
(ver seccion Vi.2.) y ademéds se puede obtener informacidn
adicional muy valiosa mediante la comparacidn de los dos

tipos de imagen.

Ademéas, ia :interpretacidn de imidgenes, ya sea en cam-
po claro o campo oscuro, se simplifica muchisimo si sola-
mente una famitira de planos cristalinos difracta fuerte-
mente, es decir si en el diagrama de difraccidn solamen-
te existen dos haces de intensidad apreciable. Esta si-
tuacion puede ser obtenida si el cristal esta orientado
lejos de una direccidn cristalografica importante.
Habiamos visto en la seccidon |11.5. Qque insertar una
apertura en el plano CD era equivalente a reducir el &rea
que contribuye al diagrama de difraccidon. De esta ma-
nera son eliminados los haces que provienen de regiones
fuera de [a limitada por esta apertura, y puede conse-
guirse un diagrama de difraccidn que consta de una man-
cha central correspondiente al haz transmitido, y sola-
mente otra mancha fuerte que corresponde a un (nico haz
difractado. La porcidn de muestra comprendida dentro de
la apertura satisface asi la condicidn de dos haces.

En esta aproximacidon es posible predecir y estudiar el
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contraste producido por diferentes ;cfectos cristal inos.

VI.l.l. Contraste de una |amina deformada el asticamente .

Generalmente las |aminas delgadas que se observan
en un microscopio electrdnico estadn ligeramente deforma-
das, de tal manera que la orientacidn de los planos cris-
talinos respecto del haz incidente de electrones varia
de punto a punto, Figura V].2. En alguna parte del cris-
tal una familia dada de planos puede estar orientada se-
gun el angulo de Bragg, y por lo tanto se origina allfi
un fuerte haz difractado. En ese lugar, en campo claro,
el cristal aparece mas oscuro. En otras &areas puede
ocurrir que ningdn plano esté orientado en el angulo de
Bragg. Estas variaciones de intensidad que resultan de
una deformacidn elastica de la muestra, se |laman contor-
nos de extincidn, y aparecen como |lineas oscuras en la
imagen. Cada una de estas |ineas corresponde a una fami-
lia dada de planos, y puede ser considerada como el lugar
geométrico de los puntos del cristal en los cuales es sa-
tisfecha la ley de Bragg para estos planos. Si se toman
los diagramas de difraccidn en las vecindades de cada uno
de estos contornos, se puede indexar la familia de planos
correspondiente.

Digamos también que en general éste es un contraste
parasito que tendrd que evitarse al mdximo cuando se ob-
serva una lamina delgada. De aqui la importancia de una
correct a preparacion y un cuidadoso manipuleo de las
muestras cristalinas para microscopia electrdénica. Cual-
quier deformacidon, por pequefia que sea, introducirad estos
contornos de extincidn que dificultaridn la observacidn e
interpretacidon de las imagenes obtenidas.

VI.|1.2. Contraste de fallas de apilamiento.

Una falla de apilamiento es un defecto extendido
sobre un plano del cristal. De un lado de este plano el
cristal es perfecto, y del otro el cristal esta desplaza-
do en un vector R constante, que estd situado sobre
el plano de la falla, y que no necesariamente es un vec-
tor de la red. En la figura VI.3. se muestra el efecto
de la falla sobre los planos difractantes para dos casos
extremos. En el primer caso (a) los planos son paralelos
a la falia (contienen al vector ﬁ), mientras que en el
segundo los planos no contienen al vector ﬁ, Figura VI].3
(b). En el primer caso, que es también el de toda familia
de planos que contenga al vector R, el efecto de la falla
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es desplazar los planos paralelamente a si mismos. Si
el cristal se observa de tal manera que estos planos sean
los que producen un fuerte haz difractado, no se obser-

’ rd - . .
vara contraste alguno. Esto puede verse mas intuitivamen
te si se considera a estos planos como espejos. Un des-
plazamiento paralelo a ellos mismos no altera la situa-
cion vista por el haz incidente.

Llamando 3 al vector del espacio reciproco que
representa a La familia de planos considerada, la condi-
cion de que R esté situado sobre los planos difractan-
tes, y por lo tanto para que la falla sea invisible, se
puede escribir

- -5
g. R = 0
-y
En cambio, si R no estd contenido en los planos difrac-

tantes, éstos sufren una marcada discontinuidad al atra-
vesar la falla. La interferencia entre la radiacidon di-
fractada por planos arrriba de la falla, y la difractada
por los planos debajo de |a misma, da origen a un sistema
de franjas. En estas condiciones de difraccidén la imagen
de una falla de apilamiento consiste en una serie de fran-
jas con médximos y minimos bien definidos. Las franjas son
paralelas a la interseccidon de las superficies de la |&mi-
na con el plano de la falla. En la Figura VI.4., se puede
ver el contraste tipico de fallas de apilamiento en un mo-
nocristal de Cu irradiado con electrones de 600 kV.

—_

Hay que notar, sin embargo, que ain siendoig. R #0
a la falla puede seguir siendo invisible. Esto puede ocu-
rrir st el efecto de la falla es desplazar los planos una
distancia igual al espaciado d entre ellos, de manera que
sigan estando en correspondencia a través de la Falda,La_°
condicidn para que esto ocurra es que l|la componente de R
en la direccién de g sea igual a un maltiplo entero del
espaciado d entre esos planos. Siendo |3|= 1/d  po-
demos expresar en forma general el criterio de invisibili-
dad para fallas de apilamiento, como

-y S

g- R = entero

El razonamiento que hemos enunciado es también vali-
do para otros tipos de defectos planos. Mediante argumen-
tos similares se pueden establecer criterios de visibili-
dad e invisibilidad para precipitados planos, dominios de
antifase, etc.
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VI.1.3. Contraste de Dislocaciones - Criterios de Visibili
dad.

Las dislocaciones son visibles al microscopio elec
trénico como resultado de la deformacidon de los planos di~
fractantes en la vecindad de la dislocacidon. En la figura
V1.5 se muestra el caso de una dislocacion de borde. Se pue
de ver que los planos sufren pequefias rotaciones de sentido
opuesto a ambos lados de la dislocacidon. Esto significa que
de un lado el cristal estd girado hacia la posicidon de re-
flexion de Bragg (menor intensidad transmitida), y del otro
estard mas alejado de la posicidén de reflexidn (mayor in-
tensidad transmitida).

Se ve que mediante este simple razonamiento cine-
matico es posible predecir que una dislocacion puede pro-
ducir un contraste. lgualmente se puede ver que la imagen
de una dislocacidn no necesariamente coincide con ésta, si
no que puede estar a uno u otro lado de la dislocacidon, de
pendiendo de la orientacidon del cristal respecto de la posi
cidn de reflexidn. También es posible observar dos imagenes
simultdneas de una misma dislocacion, si es que dos familias
de planos difractan simulténeamente produciendo cada una
imdgenes en lados opuestos de la dislocacidn.

Por otro lado, dado que los desplazamientos atomi-
cos que resultan de la presencia de una dislocacién estan
dirigidos en la direcciéon del vector de Burgers b, los
planos que contienen este vector no estdn muy deformados
en las cercanias de la dislocacidon. Por lo tanto la dis-
locacidén seré invisible (no hay contraste) si el cristal
estd en la posicidon de difraccidon para estos planos, ver
figura VI.5(b). Matematicamente esta condicidn se expresa
mediante

- -
g . b=20
y tenemos ast un criterio sumamente (til e importante para
la invisibilidad de las dislocaciones, equivalente al que

habiamos obtenido para las fallas de apilamiento.
La generalizacidon de este criterio es inmediata =

Todo tipo de defecto cristalino que produce dis-
torsiones paralelas a una familia dada de planos no pre-
senta contraste (es invisible) si el cristal estd orien-
tado cerca de la posicidon de Bragg correspondiente a di-
chos planos.
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La primera comprobacidn experimental de esta ley
fué hecha para el caso de dislocaciones de hélice en un
cristal de aluminio -~ cobre templado. Una dislocacidon de
hélice tiene su vector de Burgers paralelo al eje de la hé
lice, como se muestra en la figura VI.6. Los planos més
distorsionados son los del tipo ABCD en la figura. Si el
cristal estd orientado de manera que estos planos difracten
fuertemente, habrd grandes variaciones locales en la inten-
sidad transmitida, y la dislocacidn serd por lo tanto visi-
ble. En cambio si los planos del tipo ADEF en la figura son
los que estan orientados cerca de la posicidn de Bragg, no
habré ningln contraste, puesto que los desplazamientos pro
ducidos por la dislocacidn son paralelos a los mismos. Una
vez mas volvemos a insistir en que el conocimiento de las
condiciones de difraccidn es fundamental para la interpre-
tacién de las imégenes en un. microscopio eléctrdnico.

!

Una aplicacidn cuidadosa y sistematica de los cri-
terios de visibilidad, permite determinar el vector de
Burgers de una dislocacidn dada, haciendo experiencias dg
cambio de contraste, es decir observando.la misma disloca-
cidn en distintas reflexiones.” Es necesairio disponer de una
buena platina goniométrica para realizar las rotaciones
adecuadas. ' .

Digamos finalmente que los criterios-de visibilidad
de dislocaciones tendran que ser tenidos)ﬁuy en cuenta cuando
se estudian estnucturas de dislocaciones, y en general sera

necesario efectuar observaciones bajo distintas condiciones

de difraccidon. lgualmente, si se determinan densidades de

dislocaciones. 1

Vi.l.4. Determinacidon de la naturaleza de lazos de dislo-
cacion.

Los lazos cerrados de dislocaciones se observan
comunmente en metales que han sido previamente deformados,
templados o irradiados. Para un mejor entendimiento de los
mecanismos basicos que acompafian estos procesos, es nece-
sario determinar l|la naturaleza de estos lazos, es decir
saber si son el resultado de la nucleacidn de vacancias
o.de intersticiales.

€

Un método relativamente sencillo fué desarrollado
por Edmondson y Williamson que no requiere el conocimiento
previo del vector de Burger, ni el sentido de inclinacion
del lazo respecto del haz de electrones.. La distincidn
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entre lazos de vacancias e intersticiales se puede hacer
solamente en base al cambio de la forma de la imagen cuan-
do la muestra rota en un angulo suficientemente grande.

En la figura VI.7 se muestra esquematicamente el
cambio de las imagenes, en campo claro, de los dos tipos
de lazos. El eje de giro estd contenido en los planos di-
fractantes, y es normal al vector de Burger de los lazos.
Existen dos efectos. En primer lugar, el &rea proyectada
de los lazos va aumentando progresivamente a medida que
se va realizando el giro, debido solamente a un efecto
geométrico. Este efecto es el mismo para los dos tipos de
lazos.

Ahora bien, cuando nos aproximamos a las condicio-
nes de difraccion, las regiones marcadas con A en la figu-
ra VI.7 (b) alcanzarén el angulo de Bragg primero, y se
producird un fuerte haz difractado en esas zonas. El contras
te correspondiente a esta situacidn estd marcada con trazos
gruesos en la misma figura. Continuando con la rotacidn, lle
gard un momento en el cual las regiones marcadas con B,
figura V1.7 (c), alcanzarén el &ngulo de Bragg, y éstas
originaran ahora haces difractados. El contraste estara
situado ahora a lados distintos de la imagen geométrica.

Por lo tanto al pasar por la posicion de difrac-
cion de Bragg, el ancho del contraste disminuye si el lazo
estd originado por vacancias. En el caso de lazos de in-
tersticiales el ancho del contraste aumenta progresivamente
a medida que se realiza el giro.

Este es un método sumamente comodo, y puede ser
aplicado para determinar |a naturaleza de lazos cuyas di-
mensiones sean superiores a unos 300 AR. Solamente es nece-
sario disponer de una buena platina goniométrica para po-
der realizar los giros adecuados.

VI.I.5. Contraste de un precipitado coherente.

Consideremos ahora el caso de un precipitado co-
herente (zonas de Guinier Preston) tal como los que pue-~
den obtenerse en una aleacidén Cu-1% Co convenientemente
tratada. El precipitado puede mantenerse coherente si |a
diferencia de tamafio atdmico no es muy grande. Existiréa
entonces una cierta continuidad de los planos cristalinos
de la matriz al atravesar el precipitado, tal como puede
verse en la figura VI.8.
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Si el cristal estd orientado cerca de la posicion
de Bragg correspondiente a estos planos, el contraste ob-
servado toma entonces una forma muy particular. Dado que
los planos que pasan por el centro de la particula préacti-
camente no estan distorisionados, el contraste aqui no se-
ra muy diferente del fondo (background). Esta regidn se
manifiesta en la imagen electrdnica como una |linea de
"contraste nulo”. Esta |linea de contraste nulo se pJresenta
siempre en |la imagen de toda particula que produzca un
campo eldastico de deformaciones esféricamente simétrico.

En cambio en zonas mas alejadas del centro de las
distorsiones se van haciendo m&s grandes, y son apreciables
aln a una cierta distancia fuera del precipitado. Entonces
el contraste se extiende mas alléd de las dimensiones rea-
les del precipitado tal como se muestra en la figura. Cuanto
mayor sea la distorsion producida, tanto mayor serd la ex-
tension del contraste fuera de la particula. Este hecho debe
ra tenerse en cuenta cuando en una micrografia electrdnica
se mide el tamafio de una particula coherente. En general,
se toma como medida del didmetro de la misma, la extension
del contraste en la direccidn perpendicular al vector g.

Vi.l.6. Precipitado incoherente o inclusidn.

Una particula de una segunda fase dentro de una
matriz puede producir contraste mediante dos mecanismos.

Si un precipitado cualquiera, o inclusidon, esta
compuesto por particulas (4tomos) que tienen un poder di-
fusor diferente del de la matriz que lo rodea, habrd un
contraste en la intensidad transmitida, y la particula
serd por lo tanto visible. Desde este punto de vista con-
stderamos también como “inclusidn” a los aglomerados de
vacancias y burbujas de gas dentro de un metal.

En segundo lugar, la distorsidn producida por el
precipitado en su entorno puede producir un contraste.La
presencia de una particula podra ser asi detectada aun
cuando no haya diferencias apreciables en los factores de
difusion.

Vi.2. Campo Oscuro.
Actualmente las observaciones en campo oscuro en

. ) . ..
muestras cristalinas ya constituyen una de las técnicas
usuales de un microscopio electrdonico moderno. La apertu-
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ra de objetivo se desplaza de tal manera que l|la imagen se
forma ya no por el haz transmitido, sino por algunos de los
haces difractados, figura Vi.v(a).

. ) : .,
Veremos rapidamente cuales son las aplicaciones mas
corrientes de esta técnica.

VI.2.1. Imagenes miltiples en campo oscuro .

En la figura VI.10 se muestra esquematicamente la
marcha de rayos cerca de la lente objetivo, en el caso de
difraccion por un area selecta. La apertura de difraccidon
estd situada en el plano imagen del objetivo. La lente si-
guiente (intermedia) estéd focalizada también en este plano,
de manera que en la pantalla final tenemos la imagen del
area seleccionada. Si se reduce la excitacidn de la lente
intermedie hasta que ésta focalice sobre el plano focal
imagen del objetivo, se obtiene en la pantalla el diagrama
de difraccion del area anterior.

Si se aumenta ahora la excitacidon de la lente inter-
sedia, es decir si se focaliza debajo del plano focal PQ,
cada haz de difraccidén aumenta de tamafio y constituye una
imagen de bajo aumento del area seleccionada del espécimen.
Este ajuste de la lente intermedia puede continuarse hasta
que cada imagen individual aumenta lo suficiente como para
tocar su vecina prbéxima, es decir hasta que focaliza sobre
un plano como el RS en la figura.

L1

1

El sistema de imadgenes miltiples formado de esta
manera consiste en una imagen de campo claro (correspondiente
al haz directo) rodeada de todas las imigenes de campo os-
curo, correspondiente a la misma zona de |a muestra. Las
imdgenes miltiples de campo oscuro como las mencionadas son
muy Utiles en el sentido de que simultdneamente presentan la
imagen de campo claro, las imagenes de campo oscuro, y el
diagrama de difraccibén. En efecto, las imagenes individuales
estén dispuestas de la misma manera que los haces en el dia-
grama de difraccion.

Otra ventaja de este tipo de imdgenes, es que no
existe rotacidn relativa entre las imédgenes y el diagrama
de difraccion. Solamente hay que tener en cuenta la inver-
sidon de 180°. Esto nos permite determinar las direcciones
cristalograficas de defectos o precipitados que aparecen
en las imdgenes. El hecho de tener toda la informacidn ne-
cesaria en una misma micrografia constituye una gran ventaja,
y nos permite una gran precision en las medidas.
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VI.2.2, Campo Oscuro. Apertura Desplazada.

Si se necesita observar areas de mas de 1 p de dia-
metro con un cierto detalle, o si se trabaja con aumentos
mayores que unos |0000 x sobre |la pantalla, entonces las
imdgenes miltiples ya no son convenientes. Lo que se hace
entonces, y éste es el método cominmente conocido como
campo oscuro, es seleccionar un haz difractado desplazando
la apertura de objetivo, y entonces operar el microscopio
con el aumento que se desea, en la manera convencional. Has-
ta hace muy poco existia una limitacidon instrumental para
esta técnica. Dado que cualquier haz difractado esta incli-
nado respecto del eje Optico del microscopio, la aberracidn
esférica elonga cada punto en la direccidn que une el haz
cen tral con el haz difractado elegido. Es decir que la ima-
gen de campo oscuro en estas condiciones era altamente astig-
matica.

Este efecto puede evitarse si el sistema de ilumina-
cion se inclina de tal manera que el haz difractado elegido
pase exactamente por el eje 6ptico, de |la misma manera que
lo hace el haz incidente cuando se opera en campo claro,
ver Figura VI.ll. Si este ajuste se puede realizar correc-
tamente, la resolucidon de la imagen de campo oscuro es igual
gque la del campo claro.

La mayoria de los microscopios electrdnicos modernos
poseen ahora dispositivos para variar la inclinacidon del
haz incidente sobre |la muestra. En particular el Philips
EM 300 tiene incorporado un sistema de deflectores electro-
magnéticos de manera que este procedimiento se realiza cdémo-
damente mediante controles eléctricos.

VI.2.3. Otras aplicaciones de las técnicas de campo oscuro.

Vi.2.3.l.lnterpretacidn de diagramas de difraccidén de mues-
tras de dos o mas fases.

Dado que una imagen de campo oscuro revela aquellas
partes de |la muestra que contribuyen al haz difractado ele~
gido para formar esta imagen, esta técnica permite determi-
nar el origen de cualquier haz difractado. Esta informacion
es sumamente importante para la interpretacidon del diagrama
de difraccidn de una muestra que contiene dos o mas fases
cristalinas. Un caso comln es el de una aleacidn que contie-
ne una fase precipitada que puede tener varias orientaciones
respecto de |la matriz, y de tamafio tan pequeiio que no es
posible obtener el diagrama de difraccion individual de uno
solo de ellos.
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Cada precipitado contribuifa entonces con el diagra-
ma particular correspondiente a su orientacion. Resultan asi
diagramas muy dificiles de interpretar.

Usando la técnica de campo oscuro, los precipitados
que originan los distintos haces de difraccidn, pueden ser
identificados sin ambigledad posible. Asi., un diagrama com-
plejo puede ser separado en varios componentes, cada una de
las cuales puede identificarse con mas facilidad, puesto que
proviene de precipitados de una sola orientacidon. Una vez
interpetados cada uno de estos diagramas elementales, es
posible determinar la orientacidn relativa de cada serie de
precipitados respecto de la matriz.

Vi.2.3.2.Interpretacidon del contraste en la imagen.

El contraste producido en campo claro por alguna
distorsidn cristalina (dislocacidédn, precipitado, etc.) depen-
de fuertemente de las condiciones de difraccién (orientacidn )
de la muestra, tal como ya se ha discutido.

Sin embargo no siempre es facil determinar exactamen-
te las condiciones de difraccidn bajo las cuales se obtiene
un determinado contraste en una imagen de campo claro. Aln
cuando se puede orientar el cristal de manera que valga la
aproximacidén de dos haces, siempre existirdn ademas otros
haces. Aunque éstos sean débilmente excitados, siempre influi-
rédn de alguna manera sobre la imagen. Estas dificultades
no existen en campo oscuro, puesto que la reflexidn que ope-
ra es Unica y estd perfectamente definida. Asi puede deter-
minarse el contraste debido a una sola reflexidn cristalina.
Esta informacidn es sumamente Gtil para una gran variedad
de problemas, por ejemplo determinacidn del vector de Burgers
de una dislocaciodn.

Vi.2.3.3.Mejoramiento del contraste.

Como una imagen de campo oscuro estd@ controlada
por un solo haz difractado, presenta generalmente mas contras~
te que su torrespondiente imagen de campo claro. Esta Gltima
es influida porlos distintos haces que puedan estar presentes.
Por lo tanto es muy ventajoso usar la técnica de campo oscuro
para observar defectos que presentan muy bajo contraste en
campo claro. Tal es el caso de precipitados muy pequefios dentro
de una matriz.
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Otro hecho que debera tenerse siempre en cuenta es
la influencia de la contaminacion de la muestra durante las
observaciones. Las moléculas de hidrocarburos existentes den-
tro de la columna de un microscopio al ser bombardeadas por
el haz electrbdnico, polimerizan y quedan adsorbidas a la su-
perficie de la muestra, y forman una capa amorfa que aumenta
continuamente su espesor. Esta capa de contaminacion da ori-
gen a una radiacidon difusa centrada alrededor del haz direc-
to. La mayor parte de esta radiacidn pasa a través de la a-
pertura de objetivo, y produce un fondo difuso sobre la ima-
gen de campo claro. En cambio en campo oscuro la mayor parte
de la radiacidén difusa queda eliminada, y la imagen presenta
por lo tanto contrastes més apreciables.

Mencionaremos finalmente que el campo de deformacio-
nes de unad matriz alrededor de precipitados puede ser estudia-
do mediante técnicas de campo oscuro. Lo que es importante es
que puede determinarse el sentido del campo de deformaciones,
dilatacidon o compresidn, a partir de una sola micrografia en
campo oscuro.
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