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| - PRINCIPIOS DE LA MICROSCOPIA ELECTRONICA

.1 - Poder de Resolucién

Es un hecho bien conocido que el ojo humano puede llegar a discernir
objetos separados por unos 0,1 mm como minimo. En realidad pueden llegar a
distinguirse objetos mas pequerios que este valor, si es que presentan suficiente
contraste respecto del fondo. Pero en ningln caso se puede llegar a distinguir la
forma real de estos objetos, ni tampoco se puede estimar sus dimensiones. Los
objetos que,no pueden resolverse directamente aparecen todos del mismo tamafno
y forma aparentes (punto mas oscuro o luminoso que el fondo).

Este limite en el poder de resolucién del ojo humano se debe al fenémeno de
la difraccién de la luz por el ojo, tal como se ilustra en la Fig.l.1. En la Fig.l.1(a) se
esquematiza la distribucién de intensidades luminosas de dos objetos separados por
una distancia s que registrarfa la retina en ausencia de todo fenémeno de
difraccién. Sin embargo, debido al fenémeno de difraccién de la luz, la imagen de
cada objeto en la retina no es un punto definido claramente, sino una distribucién
de intensidades denominadas Disco de Airy. El perfil de intensidades corres-
pondiente al par de objetos se muestra en forma esquematica en la Fig.l. 1(b). Las
imagenes de los dos objetos pueden llegar a superponerse si la separacion es
pequefia. Si los centros de los respectivos discos de Airy estan separados por una
distancia menor que sus radios, entonces el observador veré solamente una unica
mancha luminosa. En este caso se dice que el ojo no llega a "resolver" los dos
objetos. el radio R del disco de Airy esta dado por la expresién aproximada

o | Ao 2o d ) v Ceoo oo i
= A / 2 sena roo\a d\__{..[\__ Al Sco AL A X

donde 4 es la longitud de onda de la luz utilizada, y a es proporcional a la apertura
del ojo.

El microscopio éptico es el instrumento que permite sobrepasar este limite,
a través del aumento del valor de a del ojo humano, y la consecuente disminucién
del radio del dlsco de Airy. Este instrumento permite la resolucion entre dos puntos
hasta un valor dado por la expresu.'m

iA 061 A fn sen aJ'
(1.1)
donde n_es el indice de refraccién del medio situado entre la muestra y la lente
ob|et|vo Por ejemplo, en un microscopio dotado de un Dbje‘tIVO de |nmer516n

/I 05,u 15 sena=0.951

y reemplazando estos valores en la expresion (I.1) se obtiene finalmente como valor
méximo de la resolucién obtenible en un microscopio éptico moderno

T———— -4
‘ Ar = 0.2#] 0 2Y10° mm= 42xI0 n"m v
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Fig.l.1 - Perfil de intensidades de las imagenes de dos objetos separados por una

distancia s.
a) Distribucién ideal en ausencia de difraccion.
b) Distribucién real de intensidades. Efecto de la disminucién de nitidez debida al

fendmeno de difraccion.
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Los microscopios 6pticos disefados a fines del siglo pasado ya habian
alcanzado esta resolucién, con magnificaciones del orden de los 1000x. Aun
mejorando la tecnologfa de la construccién de lentes 6pticas, sin embargo el
fenémeno de la difraccién de la luz, como el de toda radiacién electromagnética,
es el que limita finalmente el poder de resolucién de un microscopio éptico a un
valor de A/2 dado por la expresién (I.1). Una mejora en la resolucién solo se podria
obtener utilizando radiacién de longitud A més corta. El microscopio de luz
ultravioleta (A = 0.2 u) constituye actualmente el limite de la microscopia 6ptica
{ Ar = A/2 = 0.14).

|.2 - El Microscopio Electrénico

El descubrimiento de los Rayos X en 1897, y posteriormente las experiencias
de difraccién de Bragg en 1913, pusieron en evidencia la existencia de radiacién
electromagnética de longitud mucho més pequeia que la de la luz visible (A = 1
a 2 A ). Sin embargo, dada la imposibilidad de construir algun tipo de lente para
focalizar Rayos X, no se pudo desarrollar para esta nueva radiacién un microscopio
analogo al convencional de luz visible. El desarrollo de las técnicas de Rayos X se
centré en la determinacién de estructuras cristalinas a partir de la interpretacion de
experiencias de difraccién.

Esta era la situacién hasta el primer cuarto del presente siglo. La méxima
resolucién obtenible con un microscopio no podia superar el limite de los 0.1 - 0.2
U . Este limite no estaba dado por problemas de disefio o construccién de los
dispositivos, sino por la propia naturaleza ondulatoria de la luz.

Durante los primeros afios de la década de 1920 Gabor en Berlin disefié un
osciloscopio de rayos catédicos operando a una tensién sumamente alta para la
época : 50 KY'[9]. En este dispositivo Gabor demostré la factibilidad de concentrar
un haz de electrones por medio de un solenoide y una pieza polar adecuada. En
1927 H.Busch disefié un sistema mejorado, y demostré6 ademas que la accién
focalizadora de un campo magnético sobre un haz de electrones se podia asimilar
al efecto de una lente convergente sobre un haz luminoso. Se considera
actualmente a H.Busch como el fundador de la éptica electrénica.

Una lente electromagnética moderna como las utilizadas actualmente en todo
microscopio electrénico, es un arrollamiento con dos piezas polares separadas por
un gap de % cm, y un agujero interior por el que pasa el haz de electrones. Cuando
circula una corriente continua por el arrollamiento, se establece un fuerte campo
magnético en el gap que deflecta los electrones del haz y los focaliza en un punto,
de manera similar a una lente 6ptica con un haz luminoso. El poder de convergencia
de una lente magnética aumenta a medida que se incrementa la corriente en las
espiras. De esta manera se puede focalizar y defocalizar un haz de electrones

variando [a corriente eléctrica, sin movimientos mecanicos de las lentes.

En la misma década, las experiencias de Davisson y Germer permitieron
comprobar el postulado formulado por De Broglie en 1924, segun el cual un haz
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de particulas aceleradas posee también naturaleza ondulatoria en ciertas
condiciones, siendo la longitud de onda A asociada a cada particula inversamente
proporcional a su energia
i o I|
A=h/mv |
e ~ (1.2)
donde h es la constante de Planck, m la masa, y v la velocidad de la particula. De
esta manera, un haz de electrones acelerado por un potencial de 100 kV es
equivalente a una radiacién de longitud de onda igual a 0.037 A. Este valor es
mucho menor que el correspondiente a la luz visible, y menor ain que la longitud
de onda de los Rayos X. Entonces, la resolucién alcanzable por algun tipo de
instrumento que permitiera obtener imagenes focalizadas por medio de un haz de
electrones, por ejemplo utilizando las lentes magnéticas mencionadas
anteriormente, seria del orden de

0,61 x 0,037 , a0 A
2 x 107

(1.3)
suponiendo n = 1y que las lentes de tal instrumento pudieran operar solo con
aperturas muy pequeinas

sena = a = 2 x 102 radianes

Basandose en la experiencia de Gabor y Busch sobre lentes magnéticas, y
dado que las leyes de la 6ptica geométrica resultaron tambien aplicables a las
trayectorias de un haz de electrones en un campo magnético, Knoll y Ruska [6]
construyeron en Berlin en 1931 el primer microscopio electrénico por transmision.
Este primer instrumento no permitia en realidad aumentos mayores de 20x, y su
poder de resolucién era inferior al de un instrumento 6ptico. Pero dos afos
después, en 1933, Ruska disefi6 y construyo6 el primer microscopio electrénico con
una resolucién que superaba a la del microscopio éptico. Este instrumento
mejorado ya permitié alcanzar magnificaciones de hasta 10000x y su resolucién
méxima era de unos 500 A.

En 1933 Marton en Bruselas, siguiendo los trabajos realizados por sus
colegas en Berlin, también pudo construir un instrumento con el cual obtuvo las
primeras micrograffas de muestras biol6gicas. El interés por desarrollar este nuevo
tipo de instrumentos fue creciendo en distintos centros de investigacién, y ya antes
de la Il Guerra se habian obtenido apreciables avances en Holanda, Estados Unidos,
Japén y Gran Bretaina.

El primer microscopio electrénico comercial fue construido en Gran Bretana
por L.C.Martin. Este instrumento, denominado EM1, fue manufacturado por
Metropolitan:Vickers e instalado en el Imperial College en 1936. En 1945 esta
misma firma construy6 el EM2, con el que se podfa ya alcanzar magnificaciones del
orden de 10000x y cuya resolucién alcanzé los 100 A. El desarrollo continué
répidamente después de la Guerra. Los instrumentos de la década de 1950
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introdujeron el sistema de doble condensador y tres lentes magnificadoras, y
potenciales més altos de aceleracion (100 kV). Con estos avances técnicos se
pudieron comenzar a observar|dminas un poco més gruesas de muestras biolégicas
estabilizadas, asf como materiales metélicos para estudiar los distintos defectos

presentes en una red cristalina (dislocaciones, fallas de apilamiento,...).

Todos estos instrumentos se basaban en el siguiente esquema de
funcionamiento, que también corresponde basicamente a los microscopios
modernos.

La fuente de electrones en un microscopio es un filamento de tungsteno
caliente que emite electrones por efecto termoiénico. Estos electrones son
acelerados por un &nodo polarizado con una alta tensién positiva (100 kV). Un
sistema de lentes magnéticas condensadoras focaliza este haz sobre una zona dada
de la muestra, efecto éste equivalente a "iluminar" la muestra en el caso éptico.
Debajo de la muestra, que debe ser una ldmina delgada, otra lente magnética
denominada "objetivo" forma una imagen electrénica magnificada en un factor ,
100 x. Esta primer imagen es finalmente aumentada por la lente denominada
"proyectora", equivalente al ocular de un sistema Optico. Los electrones que
forman laimagen final magnificada, inciden siempre sobre una pantalla fluorescente
o una placa fotogréfica, donde se hace visible al ojo humano.

Ademés, como los electrones del haz deben atravesar en su trayectoria
distancias del orden del % metro, la columna de un microscopio electrénico debe
siempre estar bajo un vacfo dindmico de = 10° torr producido por una bomba
difusora y una bomba mecénica.

1.3 - Imégenes Electrdnicas
Se denomina Micrografia Electrénica al registro de las intensidades (cantidad

de electrones) transmitidas a través de la muestra observada. Si los electrones de
un haz monoenergético inciden sobre una ldmina delgada, serén més 0 menos

lentes magnéticas reproduce sobre la pantalla de observacién del mlcroscopuo esta
distribucién de intensidades aumentada convenientemente. El objetivo final de las

observaciones de la microscopia electrénica es relacionar esta imagen electrénica,

o contraste, con la naturaleza y estructura de la muestra observada. Para ello es
necesario conocer los mecanismos mediante los cuales los electrones de un haz
pueden ser absorbidos al atravesar una ldmina delgada de material.

I.4 - Origen del Contraste Electrénico

Segun que la l&mina delgada esté compuesta por un material amorfo o
cristalino, las im&genes se originan en mecanismos de Contraste por Difusién o
Contraste por Difraccion. Ambos mecanismos son consecuencia de un mismo
fenémeno : la difusién de los electrones por los &omos que componen la muestra.

digrergr e
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Fig.l.2 - Origen del contraste en una muestra no cristalina. Si las particulas
contenidas en el interior son més absorbentes frente al haz electrénico, el contraste
observado en una pantalla fluorescente serd un conjunto de sombras oscuras en
medio de un fondo mas claro. El sistema de lentes magnéticas reproduce en la
pantalla final esta distribucién de intensidades aumentada convenientemente.
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El término difusién de electrones se utiliza como traduccién de "electron
scattering”.

Para fijar ideas, consideremos una muestra como la esquematizada en la
Fig.l.2, compuesta por un material amorfo que contiene en su interior particulas de
un material mas denso frente al haz electrénico. Por lo tanto la porcién del haz
incidente que incide sobre estas particulas perderd mas electrones por absorcién,
y el contraste correspondiente observado sobre una pantalla fluorescente sera una
sombra oscura en medio de un fondo maés claro. La forma de la zona oscura
corresponde a la seccién de las particulas seguin un plano normal al haz incidente.
Fue en base a este mecanismo simple que se interpretaron las observaciones
realizadas hasta el afio 1940. Este es efectivamente el origen del contraste que se
observa en cuerpos amorfos, como la mayoria de las sustancias biolégicas y las
réplicas de carbono de superficies metalicas.

Precisamente en 1940, Borries y Ruska [7] observaron que las distribuciones
de intensidad de ciertas imagenes de ldminas de éxido de cromo no estaban de
acuerdo con la interpretacién basada en el mecanismo de contraste por difusion.
Posteriormente otros autores fueron informados sobre imégenes andémalas
similares. Un factor comun caracterizaba estas experiencias : las sustancias
observadas eran todas cristalinas en mayor o menor grado. Para explicar los
contrastes observados era necesario considerar el fenémeno, ya conocido, de la
difraccién de electrones por un cristal. Efectivamente, en 1927 Davisson y Germer
[5] ya habfan observado que la incidencia de un haz de electrones sobre un cristal
de niquel daba origen a una serie de haces de distintas intensidades, que se
propagaban en distintas direcciones. Aunque la teoria de la difraccién de electrones
por un cristal requiere un tratamiento méas extenso, como se vera en el Capitulo lll,
se puede ver esquematicamente cual es el origen del Contraste por Difraccién.

En el esquema de la Fig.l.3 la l&mina delgada de un material cristalino esta
orientada de tal manera que la incidencia del haz de electrones sobre la misma
origina un solo haz difractado. Interponiendo una apertura circular de manera de
interceptar el haz difractado, y permitiendo que solamente el haz transmitido pueda
ser amplificado por las lentes magnéticas del microscopio, se tendra en la pantalla
de observacién final una imagen electrénica que se denomina de Campo Claro. La
intensidad difractada localmente, es decir la cantidad de electrones que son
removidos del haz incidente y pasan al haz difractado, estd directamente
relacionada con la estructura de la muestra. Aun si la muestra es homogénea,
pueden existir en el cristal ciertos defectos que afectan la intensidad difractada en
[as distintas zonas de la [dmina, dando asi origen al contraste por difraccion.

El analisis de un defecto cristalino sencillo, como es una dislocacién de
borde, permite visualizar el origen del contraste por difraccién. Una dislocacién de
borde es un plano extra en una familia de planos cristalinos, Fig.|.4. Se supone en
este ejemplo ilustrativo, que ademds los planos cristalinos estan orientados de tal
manera que el dngulo @ bajo el cual incide el haz electrénico, es menor que el

dngulo 6; de Bragg.
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Fig.l.3 - Contraste por Difraccién, campo claro. El contraste es producido por las
variaciones de las intensidades difractadas por distintas zonas de la ldmina delgada.
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Fig.l.4 - Contraste producido por una dislocacién de borde en una lé&mina delgada
cristalina. Las distorsiones a la izquierda de la dislocacién orientan los planos

cristalinos hacia la posicion de Bragg. Estas zonas dan origen a un fuerte haz
d|fractado y por lo tanto en una mlcrografla electrénica de campo claro se observa

una linea oscura desplazada a un lado de la linea de dislocacion.
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Una familia de planos cristalinos de espaciado d origina un fuerte haz difractado si
su orientacién respecto del haz incidente es tal que se verifica la ley de Bragg

2dsenf = A

donde 4 es la longitud de onda del haz de electrones, ver Capitulo |ll. La intensidad
del haz transmitido a través de la lamina delgada esquematizada en la Fig.l.4 tendrd
un cierto valor constante que depende de las condiciones de la observacién. Pero
en las zonas cercanas a la dislocacion los planos cristalinos estédn deformados, y
en partlcular las distorsiones a la izquierda de la misma son tales que reorientan los
_planos hacia la posicién de Bragg. Esta zona dard por lo tanto origen a un fuerte
haz difractado, y la intensidad transmitida sera asi menor a la izquierda de la linea
de ¢ dislocacién. Por lo tanto en una micrografia electrénica de campo claro obtenida
en las condiciones de difraccién mencionadas, el contraste que presenta una
dislocacién de borde es una linea oscura desplazada a un lado de la misma. La
dislocacién se hace visible porque altera localmente las condiciones de difraccion
del cristal. Si se varfan estas condiciones, por ejemplo rotando la lamina, se altera
la imagen de la dislocacién y eventualmente el contraste puede llegar a desapa-
recer. En este ejemplo ya se puede ver que el conocimiento de las condiciones de
difraccién en las cuales fue obtenida una micrografia dada es fundamental para Ia
interpretacion correcta de toda imagen electrénica. Para ello es necesario conocer
los principios del fenémeno de difraccién de electrones de alta energia por un
cristal, que se dan el Capitulo lll.

1.6 - Breves Nociones de Optica Electrénica

Una lente magnética consta esencialmente de una bobina por la que circula
una corriente |, y una pieza polar cilindrica ubicada en su parte central. En el
entrehierro de la pieza polar se establece un campo magnético H, cuya homoge-
neidad depende de la geometria de la pieza, y cuya estabilidad esta dada directa-
mente por las fluctuaciones de la corriente .

Una lente de este tipo puede focalizar un haz de electrones y proporcionar
imagenes electrénicas focalizadas, debido a la fuerza de Lorentz que actua sobre
toda particula de carga e que entra a un campo magnético H con una velocidad v,
dada por

F=e¢vxH (1.2)

Como esta fuerza es constantemente normal a la direccién del movimiento,
modifica solamente la direccién de la velocidad v, pero no su médulo, y por lo tanto
la energia de la particula permanece constante. Consideraremos a continuacioén las
trayectorias de un haz de electrones en un campo magnético uniforme y en un
campo de revolucién, para pasar finalmente al caso de una lente magnética delgada
como las que componen un microscopio electrénico.
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Fig.l.5 - a) Trayectoria de un haz de electrones en un campo magnético uniforme.
b) Focalizacién de un haz de electrones ligeramente divergente por un campo
magnéticé uniforme. Si a partir del punto P diverge un haz de electrones, sera
focalizado por el campo magnético en un Unico punto P’.
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|.6 - Trayectoria de un Haz de Electrones en un Campo Magnético Uniforme

Si un electrén de carga eléctrica e y masa m entra a un campo magnético
uniforme de tal manera que v es perpendicular a H, en todo momento se verifica
que la fuerza centrifuga es igual a la fuerza de Lorentz

mv?
=eVH
3]
de donde
R = my . constante
e H

y entonces el electr6n describe una circunferencia [8]. Por el contrario, si v es
paralela a H,entonces es F = O y su trayectoria no es modificada. En el caso
general, si v forma un cierto angulo a con el campo magnético H, la componente

v, = V cosa

origina un movimiento circular, mientras que la componente v, paralela al campo
provoca un desplazamiento uniforme. La trayectoria del electrén es entonces una
hélice contenida en una superficie cilindrica, Fig.l.5 (a). El tiempo T necesario para
completar una vuelta esta dado por

T = 2nR = 21:_% 1 2nm

vy eH vy eH

y durante el tiempo T el electrén se desplaza una distancia

| 2
!lld=va=vooSa :}T

que para 4ngulos pequefios (cosa = 1) es constante, y depende solo del médulo

de la velocidad y la intensidad del campo. Por lo tanto si a partir del punto P,

a (igual velocidad) en

»

Fig.l.5 (b), diverge un haz de electrones de igual energi

direcciones poco inclinadas respecto de H, sera focalizado por el campo magnético
en un Unico punto P’. Este es el principio general en el cual se basa el disefio de
todas las lentes magnéticas utilizadas en microscopia electrénica.

1.6 - Focalizacién de un Haz de Electrones por un Campo Magnético de
Revolucién ' '

En la presente seccién se vera que no es necesario un campo magnético
estrictamente uniforme para focalizar un haz divergente de electrones. Un haz de
particulas aceleradas puede ser focalizado por un campo magnético no uniforme,

siempre que exista simetrfa de revolucién alrededor de un eje, como es el caso real
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en un entrehierro de simetr_[z_a cilfn_d_ric; [3].

Consideremos un campo magnético con simetria de revolucién alrededor del
eje z entre dos planos P, y P,, Fig.l.6(a). En coordenadas semlpolares (r,8,z) | s Co €

—
componentes del campo H son H. 0K F— e A H Vr Vo Vi
v Hr o H
y las componentes de la velocidad del electrén i'-u- el Vo it €r - (Vr”z Ve J"r>€9'4{ *fs
8

v-% v9=r% v, = z‘t"[[F d\-\gerj,.g(erg vg%)
[ +€\:‘@|-\-re

la fuerza de Lorentz que ejerce el campo sobre un electrén en movimiento, ec.l.2,
se expresa en estas coordenadas

F, = -evH, F,=e(V,H,-v,H,) F, =evgH,

r
V- ére,—+r‘39 eﬁcL% =
Jdt dt

™
do de 2.dre vdr Ae.- b ArdPe
= -erH o T T e T gt

Las ecuaciones de movimiento resultan entonces [7]

d2r

2 @i\
Lo~ + reo ea+rci€'_ deo 4
Jte dt dE
3 [De| AB (Er) +d22 €5 + d2dé
1% m d( ada) e (H dr _ a2y dt? Jdt At
Ve ~ . dte  dt Tdt 'dt !
%‘9‘\-\ i\ be (So)p ’
® m d%z = erH, L) ""“@‘“‘7
(L N 4. dt? 2 dt 4% &
-Jr@r dr d@feewrc}% & .;rcie'% +rol9iﬁ('e”') +ex, G2
JEE \?!:tr__h___,,_,ﬂ dt ot~

Es posible expresar n funcién de H, teniendo en cuenta que el flujo total
de H a través de un pequeﬁo volumen cilindrico de radio r y altura dz es nulo [8].
El flujo neto a través de las bases del cilindro, Fig.l.6(b), es

Jy
n?r [(H,+dH,) -H,] g 10[2_
. . - i : . _,_r -
y el flujo a través de la superficie lateral es |

2xrdzH,

Por lo tanto

4 nrfdzH, + nr2dH, -
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Ho--F dH,
g dz
(1.4)
Las ecuaciones de movimiento (l.3) se pueden expresar
dr de,» ) de
ST 852 _ _9 .y S99
dt? (dt) ST
dH
d ,2d6, _er , rAM:dzy e d r?,
dt( t) ( zclt 2 dz dt’ mdt 2 2)
(1.5)

d2z e r2dH, do

dt2 m 2 dz dt

La segunda ecuacién puede integrarse respecto del tiempo

, + constante

La constante de integracién es nula si el haz de electrones es emitido a partir de
un punto del eje z, Fig.l.6(a), o bien si su velocidad inicial v esta contenida en el
plano meridiano zy. En ambos casos es

de

=0 =0
ot para r

y por lo tanto
de e
Lo LAy ¢
dt 2m *
(1.6)

Para un electrén emitido en el plano meridiano bajo un dngulo a pequeno respecto
del eje z

dz = v dt
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Fig.l.6 - a) Focalizacién de un haz de electrones por un campo magnético de
revolucién. b) Flujo del campo magnético H a través de la superficie de un cilindro

de radio r y altura dz. (1.7)
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y reemplazando en (1.6)

Finalmente, integrando

El movimiento de un electrén a través de un campo magnético de revolucion se
puede describir entonces mediante dos movimientos :

- Por un lado el plano meridiano gira en un éngulo @ dado por la ec.(l.7),
alrededor del eje z.

- Sobre este plano el electrén describe una trayectoria que se puede calcular
de la manera siguiente.

Introduciendo (1.6) en la primer ecuacién de movimiento (I.5)

d r 2 I e
..o e Sy —H
r( H) mer(2 5

dt?
d?r 0 2,42
— = -(=—)°rH
£ g - gt
(1.8)
Como
dt - 92
v
(1.9)
entonces
ddry e d%
dt dt dz?
y reemplazando en (1.8)
2 2
) _ O 4 2 rH2=0
A dz?2 4m?2v?
(1.10)

Si V es la diferencia de potencial a través de la cual se aceleran los electrones
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1 mv2z-ev —» V2 ze\/

(1.11)
la ec.(l.10) resulta finalmente

d?r e 5
—-V H<=0
dz? ' 8m e

(1.12)

En esta Gltima ecuacién se puede ver que r y d’r/d§ son siempre de signo opuesto,
y por lo tanto el electrédn es desviado hacia el eje z cualquiera sea el signo del

campo H,. Las lente magnéticas son por lo tanto siempre convergentes.

La solucién general de la ecuacién diferencial (1.12) es de la forma

r(z) = Cyry(z) + Cyry(2)

Consideremos el caso de un haz de electrones que diverge a partir de un cierto
punto A, Fig.l.7(a), situado en el plano z = -z,, que llamaremos Plano Objeto, a una
distancia C, del eje z. Entonces debe ser

ri{-z,) = C,
para lo cual es suficiente que

r(-z,) =0

r, (-z,)) = 1

Es posible demostrar que con esta condicién existe un valor z, para el cual
r,{z,) =0
y entonces sobre el plano z = z,, que denominaremos Plano Imagen, es
r(z,) = C,r,(2,)

Todos los electrones originados en el punto A del plano objeto convergen en un
punto del plano imagen situado a una distancia r(z;) del eje z. A todo objeto de
longitud C, le corresponde una imagen aumentada en el factor

_ C,ra(2y)

M
C,

= 1,(24)

Un campo magnético, sin otra condicién que la simetria de revolucién alrededor de

Y _?Z.
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y
A
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zZ, o - 4
|
= P, | P,
|
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Fig.l.7 - a) Magnificacién de una imagen electrénica por un campo magnético de
revolucién. b) Esquema de una lente magnética delgada. Entre dos planos préximos
P, y P, se establece un campo magnético de revolucién.
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un eje, puede asi focalizar un haz divergente de electrones y en principio

proporcionar imagenes electrénicas focalizadas y magnificadas.

|.6 - Lentes Magnéticas Delgadas

Por analogia con el caso 6ptico, se denomina Lente Delgada a un campo
magnético de revolucién alrededor de un eje, limitado en una pequefia regién del
espacio, por ejemplo entre los planos P, y P, de la Fig.l.7(b)

Si un electrén es emitido desde el punto P bajo un éngulo pequefio, su
trayectoria serd modificada solamente entre los planos P, y P, y en muy buena
aproximacién se puede suponer que describe un pequefo arco de circunferencia de
radio constante r,. La ecuacién diferencial (I.€8) se expresa para este caso

d?r

_Et_a = (%)2 5 sz

o también, segun (1.9)

Una primera integracién nos permite calcular el valor del &ngulo de desviacion D,
Fig.l.7(b)

B
L8 = r. [ H2dz
Z B ZA 4m?2y2 °-£ z

La desviacién que sufre el haz resulta asi proporcional a r,, como en el caso de un
rayo luminoso refractado por una lente delgada convergente. Ademas, segun la
Fig.l.7(b)

dr T da
dzs p’/ dza p
y resulta
B
l+l=_‘iz_f|-|2dz
P p’ 4m2y °

(1.13)
Esta expresién es anéloga a la férmula de los focos conjugados que relaciona las
inversas de las distancias objeto (p) e imagen (p’) con la inversa de la distancia
focal f. Esta Ultima resulta entonces
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1 e? r e y
T am2y2 -£ Hy i = W{sz 9z

Si H, se expresa en Gauss, y V (Tensién de Aceleracién) en volts, el valor numérico
de f, en cm, se calcula mediante

i _ 0,022
f(em)  V(volts)

B
f H,? (gauss) dz
A

(1.14)
Normalmente en una lente magnética de un microscopio electrénico moderno, el
valor de f es del orden de los 3 mm.

Por lo tanto, conocida la distancia focal f de una lente magnética, se puede
obtener graficamente la imagen electrénica de un objeto mediante las trayectorias
de los rayos principales, de acuerdo a las leyes de la 6ptica geométrica :

- Todo haz de rayos paralelos al eje éptico converge en el punto focal imagen

- Todo haz que pasa por el centro de la lente delgada no es desviado

- Todo haz que pasa por el punto focal objeto emerge paralelo al eje 6ptico

- ' Todo haz de rayos paralelos entre si focaliza en un punto del plano
perpendicular al eje éptico que pasa por el punto focal imagen (plano focal
imagen), ver mas adelante Fig.ll.4.

Un campo magnético de revolucién localizado en una pequefia regién del
espacio se obtiene dentro del entrehierro de una pieza polar cilindrica rodeada por
un solenoide, Fig.l.8. Si | es la corriente eléctrica que circula por el solenoide, es
H, directamente proporcional a |, y segun la ec.(l.14)

l:ﬁ
f Vv

(1.15)
Entonces, una lente magnética se hace mas poderosa (menor distancia focal)
cuanto mayor es la corriente que circula por el arrollamiento.

El comportamiento de una lente magnética delgada frente a un haz
monoenergético de electrones es entonces analogo al de una lente Optica
convergente. Solamente es necesario tener en cuenta la rotacion adicional de la
imagen, dada por la ec.(l.7). Si el campo magnético se expresa en Gauss, vy la

C/&“’ = ._e; h{t
iz 2wV

U \_|| i
I gwit= e \ Vo |22

7 \| )



tension de aceleracién en Volts, de (1.7) y (1.11) resulta

- B
& .5Pee 0 (radianes) = _0,148 f H, dz ‘.,
Yo \/ \ / _ U} V (VOItS) A \

(1.16)
I.6.1 - Aberracién Esférica
Como _en todo sistema Optico, la resolucién de la imagen final depende

directamente de la calidad de la lente objetivo, puesto que cualquier aberracién de
la primer imagen dada por esta lente serd aumentada por el sistema de lentes

subsiguiente.

La aberracion esférica constituye la mayor imperfeccién de una lente
magnética y proviene del hecho de que no todos los rayos originados en un mismo
punto objeto son desviados de la misma manera. En una lente real, los rayos que
forman &angulos mayores con el eje dptico son mas desviados que aquellos
préximos a dicho eje, Fig.l.9. Los electrones que atraviesan un punto P del objeto
formando un &ngulo a con el eje 6ptico cortan al plano ideal (o gaussiano) a una
distancia

Ar, = M C, @’
(1.17)

del punto imagen gaussiano P’ que corresponde a la imagen de P si no existiera
aberracién alguna. Por cada punto del objeto se tiene entonces, por efecto de
aberracién esférica, un circulo de confusién de radio Ar, en el plano imagen. El
aumento de la lente es M, y el pardmetro C, es la constante de aberracion esférica.
Sus dimensiones son de longitud, y para objetivos de alta resolucién es del orden
de los 2 mm. Para un valor tipico de @ = 5 x 10° rad es

A
2024 (5 x109° mm = 25 A

w

N

y por lo tanto el circulo de confusién, sobre el plano objeto, tiene un diametro de
5 A solamente debido a la aberracién esférica de la lente objetivo. En el caso de la
luz visible una combinacién apropiadade lentes convergentes y divergentes permite
corregir apreciablemente este tipo de aberracion. Pero en éptica electrénica, dado
que no es posible disefiar lentes magnéticas divergentes, no existen maneras
eficaces de corregir la aberracién esférica.
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Fig.l.8 - Esquema de una lente magnética. La corriente | que circula por la bobina
genera un campo magnético de revolucion en el interior de la pieza polar cilindrica.
El didmetro del entrehierro es del orden de los 3 mm. La lente se hace mas
poderosa (menor distancia focal) aumentando la corriente |I.
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Fig.l.9 - Aberracién Esférica. Los electrones que pasan por un punto P del objeto
formando un angulo a con el eje éptico cortan al plano objeto ideal (gaussiano) a
una distancia Ar, del punto imagen gaussiano P, que seria la imagen de P dada por
una lente sin aberracién esférica. La tnica manera de disminuir este defecto es
introduciendo aperturas que limiten el angulo a.
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La dnica manera de disminuir su efecto es mediante aperturas adecuadas que
limiten el &ngulo a, pero tal como se vera en 1.6.4 esto solamente es posible hasta
un cierto limite.

1.6.2 - Astigmatismo

El astigmatismo tiene su origen en cualquier tipo de apartamiento de la
simetria de revolucién de una lente, sea ésta 6ptica o magnética. En el caso éptico,
una variacién local del radio de curvatura de la lente da origen a esta aberracién.
En una lente magnética, cualquier inhomogeneidad en el maquinado de las piezas
polares o una particula magnética extrafia, puede dar origen a una distorsién de la
simetria cilindrica del campo magnético. En consecuencia, las distancias focales
son distintas para rayos contenidos en planos distintos, Fig.l.10, variando entre un
valor minimo f_ para un cierto plano, y un valor maximo fy, para un plano
perpendicular al anterior. De esta manera en una lente astigmatica la imagen de un
punto objeto P es en general una ehpse, y en un plano particular del espacio
imagen es un C.|rculo denomlnado Circulo de Minima Confusién.

Para obtener una resolucién de unos 5A en un microscopio electrénico, las
piezas polares de la lente objetivo deberian estar maquinadas dentro de unos 0.05
u. Dada la imposibilidad de alcanzar esta precisién, se introduce en la lente objetivo
un_dispositivo denominado astigmador que consiste de dos pares de pequefias
bobinas. la corriente que circula por cada una de ellas se puede ajustar desde el
exterior del instrumento de manera de producir un campo magnético igual y de

sentido opuesto al producido por los defectos de construccion.

Otra causa comun de astigmatismo es la contaminacién producida por el haz
de electrones sobre las distintas aperturas, y sobre todo en |la apertura de objetivo.
Si el grado de contaminacién no es muy grande, se puede corregir este efecto
mediante el mismo astigmador. En caso contrario es necesario cambiar la apertura,
o utilizar las llamadas aperturas de no contaminacién, ver seccién Il.XX.

|.6.3 - Aberracién Cromatica

Los electrones que atraviesan una lamina delgada sufren distintos procesos
de interaccién con los 4tomos que componen la muestra. En los _procesos de

difusién elastica, que dan origen al fenémeno de difraccién, capitulo I, la energia _

de los electrones no es alterada. pero en otro tipo de procesos, denominados de
difusién inelastica, un electrén puede perder una cierta fraccién de su energia. Por
lo tanto el haz de electrones que después de atravesar la muestra entra al campo

caracteriza por una dustrlbumén de longitudes de onda.
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astigmatismo

Fig.l.10 - Astigmatismo. Todo apartamiento de la simetria de revolucién de una
lente magnética da origen al astigmatismo de la imagen. Las distancias focales son

distintas para rayos contenidos en planos distintos. La imagen de un punto Pes
una elipse, y en una posicién particular es un circulo C, denominado Circulo de

Minima Confusién.
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De la misma manera que en el caso 6ptico donde cada longitud de onda
(color) es refractada de manera diferente por el material de la lente, el campo
magnético de la lente objetivo desvia de manera diferente a los electrones segun

su longitud de onda (energia), ver p.ej. ec. (1.14) y (1.16). Entonces a cada punto

del plano objeto le corresponde un circulo en el plano imagen. ‘Se puede demostrar
gue el radio de este nuevo circulo de confusién esté dado por

AE
E

=MC.a—

(1.18)
donde AE/E es la pérdida relativa de energia de los electrones del haz transmitido,
a es el mismo angulo de apertura definido en (1.6.1), M el aumento de la lente
objetivo, y C_ la denominada constante de aberracién cromatica. Sus unidades son
de longitud, y normalmente su valor numérico es muy préximo al valor f de la
distancia focal de la lente.

I.6.4 - Aberracion por Difraccién

Ya se ha mencionado en la seccién (I.6.1) que no existen dispositivos
adecuados para eliminar la aberracién esférica de una lente magnética. Solamente
se puede disminuir su efecto introduciendo aperturas que limiten el angulo a. Pero
entonces es necesario tener en cuenta el efecto de difraccién que afecta a toda
radiacién que atraviesa un obstaculo. En el caso de una apertura circular, la
aberracién por difraccién da origen a un circulo de confusién cuyo radio estd dado
por la ec.(l.1). En un microscopio electrénico es

n=1 sena =a

y por lo tanto el limite de resolucién por efecto de difraccion es

0,61
«

Ard = A

(1.19)
donde 4 es la longitud de onda de De Broglie del haz electrénico incidente. Segun
esta expresién, cuanto menor es el dngulo @ es més apreciable |la aberracion por

difraccién, mientras que segun la ec.(l.17) la aberracién esférica disminuye. Por lo

tanto existe un dngulo de apertura éptimo para el cual la aberracion resultante de
ambos efectos es minima. Sus valores estédn dados por -

%o = A A4 C 14 Ar,, = B A¥4C 4

(1.20)
Las constantes A y B son del orden de la unidad. La eleccién de las aperturas
en un sistema &ptico electrénico se realiza entonces de acuerdo con las
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expresiones (1.20). Normalmente resulta

@ = 5x 103 rad = 0.3° J

que corresponde a una apertura de objetivo de unos 40 u. El valor de Ar,,, resulta
asi del orden de unos pocos A. —

—
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Il - EL MICROSCOPIO ELECTRONICO POR TRANSMISION

En este capitulo se describen los principales elementos que componen un
sistema 6ptico-electrénico y la funcién que desempefia cada uno de ellos en un
microscopio electrénico por transmisién. En particular, en la seccién |1.8 se describe
el funcionamiento del microscopio electrénico Philips EM 300 de 100 kV instalado
en el Departamento Materiales de la Gerencia Desarrollo de la CNEA.

II.1 - Filamento. Cilindro de Wehnelt

El primer elemento de todo sistema 6ptico-electrénico es la fuente emisora
de electrones. En los microscopios comerciales se utilizan normalmente un
Filamento de Tungsteno calentado al rojo blanco por medio de una corriente
eléctrica. El filamento esta rodeado por una pieza cilindrica denominada Cilindro de
Wehnelt, Fig.ll.1, que se mantiene a un potencial negativo variable, del orden de
200 a 400 V, valor controlado por la corriente de emisién. Este tipo de cafion _

electrénico, tipo triodo, con potencial de polanzac:én " autorregulado, permite
obtener una emision electrénica estable, y ademas limita la zona del filamento a

partir de la cual se emiten los electrones que constituyen luego el haz electrénico
incidente sobre la muestra [1] [2]. En efecto, el campo eléctrico establecido entre

el Cilindro de Wehnelt y el filamento focaliza los electrones emitidos sobre una zona
de didmetro préxlmo a los 50 u. Este punto de entrecruzamiento es en reahdad Ia

fuente de electrones del sistema éptico-electrénico del microscopio.

Aumentando la corriente de calefaccién, aumenta la temperatura del
filamento y por lo tanto la emisién electrénica. En el sistema tipo triodo se llega a
un punto de saturacién que no es conveniente sobrepasar, pues se puede disminuir
la vida util del filamento sin ninguna ventaja adicional. El valor de la corriente de
filamento correspondiente a la saturacién puede variar ligeramente con el tiempo
de uso, y es conveniente verificar periédicamente el punto de operacién correcto.
Normalmente un filamento de tungsteno alcanza unas 40 horas de uso bajo alta
tensién. T

Recientemente se han desarrollado c4todos de Hexaboruro de Lantano (LaBg)
mucho mas durables que los filamentos de tungsteno y que permiten obtener
mayor intensidad del haz electrénico y por lo tanto mayor brillo en las imagenes
[3]. El filamento emisor es en este caso una varilla de LaB; calentada
indirectamente por radiacién o bombardeo electrénico a partir de una espira de
tungsteno, Fig.ll.2. El radio de curvatura en |la punta del filamento es de = 1uy por
lo tanto mejora también la resolucién de las iméagenes finales. Para una operacién _
estable dé este tipo de cétodo se necesita un vacio del orden de 10°® torr.
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La busqueda de fuentes electrénicas mas intensas condujo al desarrollo del
sistema de Emisién de Campo, también llamado cétodo frio. El fenémeno de
emisién de electrones bajo la accién de un campo eléctrico se conoce desde hace
tiempo, pero recién en 1970 se aplicé a la construccién de una fuente emisora en
un microscopio electrénico. Este nuevo caion electrénico esta compuesto por un
catodo de tungsteno muy agudo con un radio de curvatura de = 600-2000
un 4nodo muy cercano polarizado con un alto potencial positivo. El campo eléctrlco
resultante, de unos 10’ Volts/cm sobre la punta, es suficiente para arrancar
electrones. La emisién aumenta ademas orientando cristalograficamente la aguja '
de tungsteno. De esta manera se pueden obtener intensidades mucho mayores que
las correspondientes a la emisién termoionica. El sistema de emisién de campo
solamente puede operar con vacio del orden de 107° torr.

II.2 - Anodo Acelerador

Los electrones emitidos por el filamento y pre-focalizados por el cilindro de
Wehnelt son acelerados por un anodo situado a unos pocos milimetros por debajo
del cilindro. Normalmente la tensién de aceleracién puede variarse entre un valor
minimo de 20 kV y un méaximo de 100 kV. Dentro de este rango la variacién de la
longitud de “onda de los electrones no es tan grande como para afectar la resolucién
del instrumento, que en realidad estd limitada por la aberracién esférica de la lente
objetivo. Por lo tanto la seleccién de la tensién de operacién de un microscopio
electrénico depende de las caracteristicas de la muestra.

Un haz de mayor energia permite observar detalles del interior de una
muestra de gran espesor que podrian ser indetectables con un haz de baja energia.
Pero al aumentar el potencial acelerador disminuye la difusién de electrones por los
4tomos de la muestra y el contraste es en consecuencia mas débil. Por lo tanto en
la observacién de muestras de espesores menores que unos 1000 A, sobre todo
si son réplicas de carbono o muestras amorfas, conviene seleccionar tensiones de
aceleracién més bien bajas. Por el contrario, en muestras de mayores espesores o)
sustancias cristalinas en general, es conveniente operar con un haz de mayor
energia. Aunque el contraste puede disminuir, se obtiene en cambio una mayor
penetracuén una mejor resolucién, y se aumenta considerablemente el brillo de la

imagen en la pantalla final de observacién.
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Fig.!l.1 - Esquema de una fuente emisora de electrones tipo triodo. El filamento de
tungsteno esté rodeado por el Cilindro de Wehnelt, polarizado negativamente. El
campo eléctrico resultante focaliza el haz en un punto de entrecruzamiento que
constituye la fuente de electrones del microscopio.



32

La intensidad del haz electrénico puede controlarse variando el potencial de
polarizacién del cilindro de Wehnelt. Aumentando la intensidad del haz, aumenta
la densidad de corriente sobre la muestra y por lo tanto la iluminacién de la imagen—
En general, por problemas de contaminacién conviene operar con la intensidades
‘mas bajas posibles, compatibles con un brillo adecuado de la imagen final.

I1.3 - Lentes Condensadoras

La funcién del sistema de lentes condensadoras es concentrar un haz
paralelo de electrones 'sobre una zona elegida de la ldmina delgada

El sistema de iluminacién de los primeros instrumentos, compuesto por una
unica lente condensadora, proyectaba sobre la muestra una imagen del punto de
entrecruzamiento demagnificada en un factor = 2/3. La zona iluminada por este
unico condensador era un circulo de unos 50 a 60 y de didmetro. Como
normalmente en una ldmina delgada cristalina se observan zonas no mayores a
unos 20 u, el sistema de condensador Unico introducia una contaminacién
innecesaria sobre grandes zonas de la muestra, ademés de significar un bajo
rendimiento desde el punto de vista 6ptico.

La introduccién del sistema de Doble Condensador por Siemens constituyé
asiun gran adelanto para la microscopia electrénica de l&minas delgadas cristalinas,
Fig.ll.3. El primer condensador, generalmente una lente de gran poder, proyecta
una imagen del punto de entrecruzamiento demagnificada en un factor maximo del
orden de = 100. La segunda lente condensadora proyecta a su vez esta imagen
sobre la muestra aumentada aproximadamente dos veces. El didmetro minimo del
haz incidente puede ser por lo tanto de unos 2 . Variando la potencia de la
segunda lente condensadora es posible variar en forma continua el didmetro de la
zona iluminada desde este valor minimo de 2 y hasta un méximo de 50 u.

La introduccién del sistema de doble condensador permitié entonces el
rapido desarrollo de las observaciones de laminas delgadas cristalinas con las
siguientes ventajas :

- Solamente es iluminada la zona de la muestra que aparece en la pantalla de
observacion, ewténdose Ia contammacmn de las zonas adyacentes

- Se disminuyen los efectos de carga eléctrica de la muestra, factor
importante en muestras no conductoras

- Disminuye la divergencia angular del haz electrénico y los diagramas de
difraccién resultan més precisos.
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Fig.ll.2 - Esquema de una fuente de electrones de Hexaboruro de Lantano. El
filamento emisor es una varilla de LaB, calentada por radiacién a partir de una
espira de'tungsteno. Este tipo de fuente permite obtener mayor intensidad en las
imagenes electrénicas y una mejora en la resolucién.
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Fig.ll.3 - Esquema de un sistema de doble condensador. La primer lente proyecta
una imagen del punto de entrecruzamiento demagnificada en un factor = 100.

Variando la potencia de la segunda lente condensadora es posible variar en forma
continua el didmetro de la zona iluminada dela muestra.
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l.4 - Lente Objetivo

La lente objetivo es el componente mas importante de todo el sistema 6ptico
de un microscopio electrénico. La resolucién de la imagen final depende_
fundamentalmente de la calidad de esta lente y de la correccién de sus
aberraciones.

Las trayectorias de los rayos principales en la lente objetivo, que no
necesariamente coinciden con las trayectorias reales de los electrones, se
esquematizan en la Fig.ll.4. El haz de rayos paralelos proyectado por el sistema de
condensadores, atraviesa la muestra y una primer imagen electronica de ésta se

forma sobre un cierto plano [, a una distancia p’ de [a lente. Esta imagen, real e
invertida, sirve a su vez de objeto para la lente siguiente, denominada lente
lntermeala En las condiciones normales de operacién del microscopio, la corriente
“de la lente intermedia y por lo tanto su distancia focal f, se ajusta de manera de
reproducir sobre la pantalla final Ta distribucién de intensidades electrénicas del
plano I, aumentada en un cierto factor. En estas condiciones el microscopio opera

en lluminacién Normal, o Imagen, Fig.Il.5.

Por otro lado los haces difractados por la muestra son focalizados por la
misma lente objetivo sobre su plano focal imagen. Por fo tanto sobre este plano se
forma el diagrama de difraccién de la muestra. Dlsmmuyendo la corriente de la
lente intermedia se puede ajustar el sistema éptico para que focalice sobre este
plano. En estas condiciones, aparece sobre la pantalla final de observacion el
diagrama de difraccién magnificado en un cierto factor. EI microscopio opera
entonces en Difraccion. Normalmente la operacién de pasaje de imagen a difraccion
se realiza con una unica perllla que controla la corriente de la lente mtermedla

Es muy importante notar que la lente objetivo no invierte el diagrama de
difraccién proyectado sobre el plano focal imagen. Este hecho debera tenerse en
cuenta siempre que se quiera relacionar una imagen electrénica con su correspon-
diente diagrama de difraccién.

1.5 - Difraccion por un Area Selecta

En un microscopio electrénico es posible obtener el diagrama de difraccion
de una zona bien determinada de la muestra, mediante la técnica conocida como
difraccién por un 4rea selecta. Para ello en el plano donde se forma la primer
imagen dada por la lente objetivo, plano I, en la Fig.ll.4, se introduce una apertura.
de un cierto didmetro D, denominada apertura de 4rea selecta. Si es M el aumento _
de la lente obJetlvo, y suponiendo que la lente no tiene aberraciones, esta
operacién es equivalente a introducir una apertura de didmetro M veces menor.
sobre la muestra.
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Fig.ll.4 - Formacién de la primera imagen y de su diagrama de difraccién por la
lente objetivo de un microscopio electrénico. La primer imagen electrénica del
objeto se forma sobre el plano |;. Los haces difractados focalizan sobre el plano
focal imagen de la lente. - ' ' o
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Por lo tanto solo los electrones que han atravesado un érea de didmetro D/M
llegar4n a la pantalla final, tanto para formar la imagen final como el
correspondiente diagrama de difraccién. Esta técnica permite obtener el diagrama
de difraccién de difraccién de una particula o fase aislada en una muestra
inhomogénea. Por ejemplo con una apertura de 25 y diametro y con M = 25, es
posible observar el diagrama de difraccién de un precipitado aislado de 1 u.
Ademés, desplazando la apertura de difraccién hacia la zona adyacente,
observando el diagrama de difraccién de la matriz, es posuble obtener la relaciéon
cristalogréfica entre el precipitado y / la matriz que lo contiene. Normalmente en un

microscopio electrénico el plano |, es fijo y coincide con el plano en el cual desliza

la apertura de érea selecta.

‘Las operaciones para obtener un diagrama de dlfraccuﬁn por un area selecta

depende de cada instrumento en particular [4], pero en todos los casos se sigue
la secuencia que se detalla :

- Se introduce la apertura de difraccién ; en la pantalla de observacion aparece
la sombra correspondiente superpuesta con la imagen,

- Se ajusta la posicién de la apertura hasta que coincida con la zona cuyo
diagrama se desea obtener,

. Se ajusta la corriente de la lente intermedia hasta focalizar la sg\bra_ de la_
apertura, -

- Se focaliza la imagen mediante las perillas de la lente objetivo ; de esta
manera la primer imagen esté focalizada sobre el mismo plano donde desliza
la apertura de difraccién,

. Se disminuye la corriente de la lente intermedia con la perilla correspondiente
y en la pantalla de observacién aparece el diagrama de difraccién_
correspondiente a la zona de la muestra comprendida dentro de la apertura
de érea selecta.

En realidad las aberraciones de la lente objetivo afectan la precisién de un.
diagrama de difraccién por un érea selecta, puesto que el diagrama no corresponde.
exactamente a la zona delimitada por la apertura de difraccién. El principal error
proviene de la aberracién esférica. En la Fig.|l.6 la imagen de una zona dada SS'
de la muestra esta comprendida dentro de la apertura situada en el plano |;. Si la
lente objetivo esta correctamente focalizada, en la pantalla de observacién aparece
en foco tanto la imagen como el borde de esta apertura.

Consideremos ahora el haz transmitido (000) y uno de los haces (hkl)
difractados bajo un cierto 4ngulo a. La imagen de la zona SS’ formada por el haz
transmitido est4 comprendida dentro de la apertura de difraccién, pero no sucede
lo mismo con la imagen formada por el haz (hkl) pues debido a la aberraciéon
esférica ésta se desplaza hacia abajo una distancia MC ,a® seguin la expresion (1.17).
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Fig.ll.5 - Esquema de formacién de una imagen (a) y de su diagrama de difraccion
(b) en un microscopio electrénico. Las trayectorias de los electrones son las
mismas hasta la lente intermedia. La variacién de la potencia de esta ultima hace
aparecer en la pantalla final la imagen electrénica de la muestra o su diagrama de
difraccién.
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Fig.ll.6 - Efecto de la aberracién esférica de la lente objetivo sobre la precisién de
un diagrama de difraccién por un area selecta. La imagen de la zona SS§’ formada
por el haz transmitido estd comprendida dentro de la apertura de difraccién, pero

no suced6_lo mismo con la imagen formada por el haz difractado (hkl) pues debldo
a la aberracion esférica ésta se desplaza hacia abajo una distancia MC.a°. En
consecuencia en un diagrama de difraccién algunos haces difractados pueden_

originarse en zonas situadas fuera de la apertura de difraccién.
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La zona de la muestra que origina el haz (hkl) no es ya SS’ sino que es otra
zona PP’ desplazada una distancia

y=_¢Ca
(11.1)
__Los haces (000) y (hkl) del diagrama de difraccién se originan por lo tanto
en distintas regiones de la muestra. El desplazamiento relativo y entre las mismas
depende de @’ y se hace apreciable para haces difractados de alto orden. En
consecuencia en un diagrama de difraccién estos ultimos haces pueden originarse
en zonas situadas fuera de la apertura de difraccion.

Otra fuente de error en un diagrama de difracciéon por un éarea selecta
proviene de la focalizacién incorrecta de la lente objetivo. Si esta lente se focaliza
erréneamente sobre un cierto plano situado a una distancia D de la muestra,
Fig.Il.7, la imagen de la zona delimitada por AB es la que aparece dentro de la
apertura de difraccién. Esta zona es atravesada por el haz (000) proveniente del
area elegida SS’ de la muestra, pero el haz (hkl) que atraviesa AB proviene de otra
area PP’. En la Fig.ll.7 se ve facilmente que el desplazamiento y entre las dos zonas
esta dado por

y=Da
(11.2)

donde D es positivo para el caso de sobrefocalizacién (mayor potencia de la lente
objetivo) y negativo para subfocalizacién. Por ejemplo para un error en la
focalizacién del orden de los 10 y, valor tipico para una muestra gruesa, el despla-
zamiento y resulta = 0.15 u para la reflexién (111) del aluminio. El error cometido
por mala focalizacién del objetivo puede estimarse por lo tanto en 0.1 - 0.2 u.
Tiene sentido entonces observar diagramas de difraccién de precipitados aislados
del orden de 1 u, pero el método es dudoso cuando se analizan zonas menores que
0.5 u.

1.6 -_Poder de Resolucién de un Microscopio Electrénico

: En la observacién de sustancias amorfas la aberracion cromatica es la que

2 limita el poder de resolucién de un microscopio electrénico. Como ya se ha visto

en la seccién XX un haz de electrones que incide sobre una muestra interacciona

con los 4tomos de la misma, dando como resultado un haz transmitido que no es
estrictamente mon‘cﬁene‘rgético. '

Al WKV

Existen evidencias experimentales de pérdidas del orden de los 20 eV en un

haz de 100 kV, que se traducen en un circulo_de confusion por aberracion

\“croméatica de unos 25 A, segun la expresion G{{h Por lo tanto es muy dificil

A 1Y observar detalles inferiores a este valor en una m estra amorfa, como es el caso

de una réplica de carbono. Sin embargo en muestras cristalinas existen

mecanismos de propagacién mediante los cuales un haz puede ser facilmente

transmitido a través de una l&mina delgada.
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Fig.ll.7 - Efecto de una focalizacién incorrecta de la lente objetivo sobre la precision
de un diagrama de difraccién por un éarea selecta. Si la lente se focaliza
incorrectamente sobre un cierto plano AB, a una distancia D de la muestra, el haz
(000) proviene del 4rea elegida SS’ elegida en la muestra, pero el haz (hkl) que
atraviesa AB proviene de otra zona PP’, ligeramente desplazada de la anterior en
un valor y =Da.
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De esta manera las pérdidas de energia son mucho menores y es posible alcanzar
en este caso una resolucién del orden de los 3 A en la imagen final.

II.7 - Profundidad de Campo - Profundidad de Foco

La profundidad de campo D es la méxima diferencia de profundidades sobre_.
dos puntos de una Idmina delgada, para la cual las respectivas imagenes aparecen_
simultaneamente en foco. Para todos los puntos separados por una distancia menor )
que D, el ensanchamiento de la imagen debido a la no focalizacion es inferior a la
resolucion del instrumento, y por lo tanto ambas imagenes se consideran "en
foco". En un microscopio electrénico moderno la profundidad de campo es del
orden de los 4000 A. Como las muestras no sobrepasan en general los 3000 A de
espesor, la focalizacién de un detalle dado es suficiente para garantizar la
focalizacién de todos los detalles de una ldmina delgada. Es interesante notar que
en microscopia éptica la profundidad de campo es del orden del poder de

resolucién, mientras que en el caso electrénico es unas 100 veces mayor.

La profundidad de foco es la distancia que corresponde a la profundidad de
campo en el espacio imagen. Debido a los grandes aumentos y los pequenos
4ngulos de divergencia del haz electronico en un microscopio electronico, Ta
profundidad de foco es superior a las dimensiones del instrumento. Normalmente
la imagen electrénica se focaliza sobre la pantalla de observacién y Tesulta también
en foco al registrarse sobre una placa fotogréfica distante algunos centimetros de
la misma. En particular el microscopio electrgnico Philips EM 300 dispone deé Una
camara de pelicula de 35 mm situada por encima de la pantalla fluorescente, y un
sistema de placas de 6.5 x 9 cm ubicadas en la parte inferior del instrumento.

1.8 - Columna del Microscopio Electrénico - Aperturas

La Fig.ll.8 muestra la columna del microscopio electrénico Philips EM 300
instalado en el Departamento Materiales de la Gerencia Desarrollo de la CNEA. El
cafién electrénico es del tipo triodo, compuesto por un filamento de tungsteno, un
cilindro de Wehnelt, y un 4nodo acelerador cuyo potencial puede variarse entre 20
y 100 kV. El haz electrénico es focalizado sobre la muestra por un sistema de dos
lentes condensadoras. La lente objetivo da una primer imagen de la muestra
aumentada en un factor = 100, que es luego magnificada por dos lentes
intermedias. Segun cual sea la magnificacién final, pueden funcionar ambas
simultaneamente o solamente una de ellas. Finalmente la lente proyectora hace
visible la imagen sobre la pantalla de observacién.

La apertura de objetivo se introduce para eliminar los haces difractados y
dejar pasar solamente el haz transmitido a través de la muestra (campo claro), o
por el contratio seleccionar uno de los haces difractados para obtener una imagen
de campo oscuro. Actualmente se utilizan las aperturas de no contaminacién. Estas
estdn compuestas por una ldmina muy delgada de oro que durante las
observaciones se mantiene al rojo debido al calentamiento producido por el haz
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electrénico, evitando practicamente toda contaminacién en sus bordes.

La apertura de difraccién o de 4rea selecta, desliza sobre el plano donde se
forma la primer imagen de la muestra dada por la lente objetivo. El microscopio
incluye una apertura cuyas dimensiones pueden variarse mediante una perilla
situada en el exterior de la columna.

En la columna del microscopio pueden colocarse dos tipos de platinas con
sus respectivas piezas polares. La platina de alta resolucién permite alcanzar la
méxima resolucién del instrumento. Para la observacién de muestras delgadas
metélicas se prefiere utilizar la platina goniométrica. Aunque no es posible resolver
detalles inferiores a unos 10 A, esta platina permite orientar la ldmina delgada
segun distintas inclinaciones y observar asf defectos cristalinos. Ademas dispone
de un sistema para colocar cualquier zona de la muestra sobre uno de los ejes de
giro. Mediante este ajuste la zona observada permanece en la pantalla de
observacién al variar la inclinacién respecto de dicho eje.

1.9 - Portamuestras

El microscopio electrénico Philips EM 300 dispone de un conjunto de
portamuestras para la observacién de ldminas delgadas en distintas condiciones.
El portamuestras mas simple permite una Gnica inclinacién segln un solo eje, y la
muestra se sujeta mediante un aro magnético y un resorte. Se utiliza para muestras
mas bien gruesas, o ldminas de material magnético. El portamuestras de rotacion
permite rotar la muestra 360° en su propio plano, y una inclinacién de +45°
alrededor del eje principal. En el portamuestras de doble inclinacién la muestra se
puede inclinar segin dos ejes perpendiculares en +30°. En estos Uultimos
portamuestras la ldmina observada no puede superar los 0.3 mm de espesor.

Ademas el instrumento dispone de un portamuestras que permite el
calentamiento de las muestras durante las observaciones hasta una temperatura
méaxima de = 1000°C y un portamuestras en el cual la |l&mina delgada puede ser
enfriada hasta = -150°C por medio de un conductor de cobre en contacto con
nitrégeno liquido. Una descripcién més detallada de todos estos soportes puede
encontrarse en una publicacién del laboratorio [4].

11.10 - Sistema de Anticontaminacién

Durante la observacién de una muestra en el microscopio electrénico,los
hidrocarburos volé4tiles provenientes del aceite de la difusora o de las juntas de
vaclo, se depositan progresivamente sobre la muestra y son polimerizados por el
haz electrénico. De esta manera se va formando una capa amorfa sobre la
superficie de la muestra que afecta directamente el contraste y la resolucién de la
imagen.
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Fig.!1.8 - Columna del microscopio electrénico Philips EM 300 equipado con platina
goniométrica. Esta platina permite inclinar una ldmina delgada segun distintas

orientaciones.
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Para disminuir este efecto se introduce un sistema de anticontaminacién, que
consta de_dos piezas de geometria adecuada que rodean la muestra, enfriadas
desde el exterior con nitrégeno liquido. Las moléculas de hidrocarburos se
condensan preferentemente sobre estas superficies frias minimizando |la
contaminacion sobre la muestra. De todas maneras es conveniente que las

observaciones de una muestra dada sean siempre breves, evitando exposiciones

inutiles frente al haz electrénico, puesto que aln con los sistemas de

anticontaminacién actuales la capa amorfa crece con velocidades del orden de 1
A/seg. Por ejemplo en una |dmina delgada de cobre o aluminio, la_pérdida de
contraste ya se hace apreciable alos 15 o 20 minutos de observacién de una zona
dada. Ademéas las tensiones generadas por la capa de contaminacién van
deformando la ldmina delgada y suelen aparecer debido a ello contrastes no
deseados, como los contornos de extincién, ver mas adelante Capitulo IV.

[1.11 - Calibracién de la Magnificacién

Parapoderrealizar observaciones cuantitativas en un microscopio electrénico
es necesario conocer el aumento final de la imagen sobre la pantalla o la placa
fg’gp_gréflca Normalmente se proporcionan tablas que dan directamente el aumento
en funcién de la corriente de la lente intermedia. Sin embargo estos datos
corresponden a algln prototipo existente en fabrica, y pueden darse apartamientos
apreciables para cada instrumento en particular. Por lo tanto es necesario contar
con datos para cada instrumento particular.

Para la calibracién de la magnificacién se utilizan dos métodos

- Observando las imagenes de réplicas de carbono de redes de difraccién
6ptica,

- Mediante la observacién directa de imagenes de planos cristalinos de una
sustancia cristalina.

En el laboratorio se efectué mediante el primer método la calibracién del
microscopio electrénico Philips EM 300 equipado con platina goniométrica, a un
potencial de aceleracién de 100 kV [5]. En este instrumento los aumentos son
independientes de la tension puesto que la corriente de las lentes magnéticas se

ajusta automaticamente para compensar la variacién de la longitud de onda de los
electrones del haz. En la calibracién se utilizé una réplica de una red de difraccién
6ptica de 28800 lineas/pulgada, siendo por lo tanto el espaciado igual a 0.88 x 10’
3 mm/linea, Fig.!l.9. La precisién del método est4 determinada por dos factores. Por
un lado la réplica utilizada puede dilatarse debido a calentamientos locales
producidos por el haz de electrones durante la observacion.
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Fig.ll.9 - Imagen de una ré
espaciado igual a 0.88 u,
microscopio électrénico.

plica de carbono de una red de difraccion 6ptica de
utilizada para la calibracién de los aumentos en un
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Por otra parte cada muestra en particular puede montarse en el soporte del
microscopio en una posicién ligeramente diferente. Al focalizar la muestra puede
ser necesario variar la corriente de la lente objetivo, variando de esta manera el

aumento de la imagen. Debido a estos factores, ademas de posibles ciclos de
histéresis en las piezas polares de las lentes, la calibracién efectuada mediante
réplicas se puede confiar dentro de un =5 % de error.

El método de observacién directa de planos cristalinos es mas preciso que
el anterior, aunque la preparacién de las muestras resulta un poco mas compleja.
Ademds el instrumento debe estar en condiciones 6ptimas de alineacién paralograr
este tipo de imégenes. Murray y Ferrier [6] desarrollaron una técnica para la
preparacién de muestras de la encima denominada "catalasa" que proporciona
imagenes nitidas de una de sus familias de planos cristalinos de espaciado d
84.4 A, ver Capitulo IV. Este método permite ademés calibrar distintas zonas de
la pantalla de observacion, en el caso bastante frecuente de distorsion de la imagen
final por la lente proyectora. Las calibraciones siempre corresponden a una pieza
polar dada de la lente objetivo. Si por alguna razén ésta se debe reemplazar, es
necesario volver a efectuar la calibracién completa de aumentos y rotaciones.

11.12 - Calibraciéon de las Rotacione's

En el estudio de |dminas delgadas cristalinas es necesario relacionar la
imagen electrénica con su respectivo diagrama de difraccién para poder orientar

adecuadamente la muestra e interpretar correctamente los contrastes observados.
Ya se ha visto que la primer imagen dada por |a lente objetivo se forma sobre un

plano denominado I1 y que el diagrama de difraccién esté focalizado sobre el plano
focal imagen de la misma lente. La imagen esté invertida 180° respecto del objeto,

pero el diagrama de difraccion no sufre inversién alguna. El sistema de lentes
subsiguiente produce un numero igual de inversiones de ambas figuras,
manteniéndose esta relacién en todo el sistema 6ptico y finalmente en la pantalla
de observacién.%ero existe una rotacién adicional que hay que tener en cuenta. En
efecto, para pasar de difraccién a imagen es necesario aumentar la corriente en la
lente intermedia. Por lo tanto laimagen de un objeto y su correspondiente diagrama
de difraccién estan rotados en 180° mads un angulo adicional 6. En la pantalla de
observacién es necesario girar el diagrama de difraccion en un dngulo 180° + @
en el sentido de las agujas del reloj, para obtener la correspondencia real entre
difraccién e imagen. Si se comparan los registros de las respectivas placas
fotogréficas, éstas deben colocarse de la manera indicada en la Fig.I.10.

El 4ngulo @ puede determinarse experimentalmente, para cada aumento del
microscopio, mediante la observaciéon de un cristal de estructura conocida.

Normalmente se utilizan pequenos cristales de tridxido de molibdeno, que se
pueden obtener facilmente en el laboratorio sublimando sobre un vidrio los vapores
desprendidos de un filamento de molibdeno calentado al rojo. Sumergiendo el vidrio
en agua destilada los cristales quedan en suspensién y pueden depositarse sobre
una pelicula de colodién o de carbono amorfo.
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imagen difraccién relacién real

Fig.ll.10 - La imagen electrénica y su respectivo diagrama de difraccién estan
rotados en 180° mé&s un &angulo adicional 6. Por lo tanto para obtener la
correspondencia real entre difraccién e imagen, es necesario girar el diagrama de
difraccién en (180° + 6) en el sentido de las agujas del reloj.
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Fig.Il.11 - Relacién entre la forma de los cristales de triéxido de Molibdeno y su
diagrama de difraccién.
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El tri6xido de molibdeno ortorrémbico cristaliza en forma de Idminas muy _
delgadas segtin la direccién [010]. Su forma es rectangular, siendo los bordes mas
largos paralelos a la direccidn [001]. Los espaciados cristalinos correspondientes
son

dyoo = 3.966 A dy,, = 3.696 A

De acuerdo a la ley de Bragg, Capitulo lll, el diagrama de difraccién consta
de un conjunto de puntos dispuestos sobre rectangulos, cuyo lado mas largo
corresponde a la direccién reciproca [001], coincidente a su vez con la direccion
real [001], borde largo en la Fig.ll.11. La medicién del &ngulo @ resulta entonces
muy fécil. Conviene siempre registrar imagen y difraccién en un mismo negativo,
para evitar posibles errores de montaje en sus respectivos soportes. La calibracién
de las rotaciones relativas para el microscopio electrénico Philips EM 300 se detalla
en la publicacién mencionada anteriormente [5].
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lll - TEORIA CINEMATICA

IIl.1 - Teoria Cinematica de la Difraccién de Electrones

Para analizar las imagenes electrénicas de ldminas delgadas cristalinas es
necesario conocer los mecanismos mediante los cuales se originan los haces
difractados (fenémeno de difraccién) asi como los factores que determinan las

intensidades de cada uno de ellos. Sin estos elementos teéricos no es posible

interpretar correctamente una micrografia electrénica ni identificar los defectos
cristalinos que puedan existir en la ldmina observada. En este capitulo se deduciran,
dentro de la aproximacién llamada cinemética, las intensidades de las ondas

difractadas por un 4tomo, por una red geométrica tridimensional, y finalmente por
una estructura cristalina.

La Aproximacién Cinemética supone que una vez producido un haz
difractado, éste no vuelve a interactuar con el cristal ni con la onda incidente a

partir de la cual se origind. Esta suposicién es equivalente a considerar que en todo
momento la amplitud de la onda difractada es solamente una pequenfia fraccién de

respondie onda incidente.

La validez de esta hip6tesis depende de la interaccién entre la radiacién vy el
cristal considerado. En el caso de los rayos X las secciones eficaces de difusién
son pequenas, y la teoria cinematica es aplicable hasta cristales de varios micrones
de espesor. En el caso de un haz de electrones las secciones eficaces son varios
érdenes de magnitud mayores, y la distancia que puede atravesar un electrén sin

interaccionar con el cristal se reduce a unos pocos cientos de A. Como el espesor
de una ldmina delgada estd comprendido entre unos 1000 y 3000 A es claro que
la teoria cinemética no puede predecir correctamente las intensidades electrénicas
difractadas.

Pero la aproximacién es adecuada para describir las caracteristicas generales
del fenémeno de difraccién, y en particular la distribucién geométrica de los haces
difractados [1]. Se veré en este capitulo que el conocimiento de la geometria del
diagrama de difraccién de una muestra permite obtener una informacién muy
valiosa sobre su estructura. En el Capitulo IV se verd luego que la teoria
cinematica, a pesar de todas sus limitaciones, constituye también una buena
aproximacién para describir las imagenes de defectos cristalinos.

I11.2 - Funcién de Onda Asociada a un Haz de Electrones

La naturaleza ondulatoria de un haz de electrones acelerados por un
potencial, prevista teéricamente por De Broglie, fue puesta en evidencia por
Davisson y Germer. Segun el trabajo presentado a la revista Nature [2] estos
autores comprobaron que al incidir un haz de electrones sobre un cristal de niquel,
desde su superficie se propagaban haces de menor intensidad en distintas
direcciones. En el mismo ejemplar de Nature, Thomson y Reid [3] informaron sobre
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el fenémeno de difraccién de un haz de electrones a través de una lamina delgada.
Entonces el movimiento de un electrén acelerado debe necesariamente describirse
por medio de una cierta funcién de onda g caracterizada por una longitud de onda
A

De acuerdo al formulismo de la mecanica ondulatoria, esta funcion de onda
asociada al movimiento de toda particula de masa m y energia E debe satisfacer la
denominada ecuacién de Schroedinger

2
h® ®v@m + E-V) ¥ =0
8n2m
(1.1)
donde
h = constante de Planck = 6.625 x 107’ erg seg
= 4.1 x 10" volt seg

r = vector posicion
V = potencial que caracteriza la interaccion de la particula con el medio

La ecuacién (I1l.1) se puede resolver facilmente para el caso de un haz de
electrones de energia E constante, propagandose en el vacio. El potencial V es nulo
en todo el espacio, y entonces (ll.1) se reduce a

2
(N + 5"‘12'“ EeM =0

(111.2)
Llamando

hz

la solucién de (111.2) resulta una combinacién lineal de ondas planas del tipo

¥, = C,e2"" = C,(cos2nKr + isen2nKT)

(111.3)
donde los coeficientes C, se ajustan de manera de satisfacer condiciones de
contorno y normalizacién, y k es el vector de onda, paralelo a la direccién de
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propagacion, tal que

=l
Kl ==
(111.4)
donde A es la longitud de onda de De Broglie dada por
a-h__h
p mv
(111.5)

En esta Ultima expresién, m es la masa del electrén y v su velocidad. Como la masa
del electrén es funcién de su velocidad

m = Mo
g _v?
o2
(111.6)
m, = masa en reposo del electrén = 9.1083 x 102 gr
¢ = velocidad de la luz = 2.998 x 10" cm/gub, A
Se obtiene finalmente
2
PR LI T
m,Vv c?

Si los electrones del haz son acelerados por una diferencia de potencial V, , su
energia cinética esta dada por la expresion relativista

mc2 - m,c? = eV,
(11.7)
donde
e = carga del electrén = 1.59 x 10"® coulomb

Escribiendo
Segun (l11.7)
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m2 - m2
m+m, =
m-m,
m+m, = v (m —m(1——2))=
eV, c eV,

(m + m,)eV, = m2y2

Sustituyendo en (l11.5)

A= h
y(m + my)ev,
y como segun (ll1.7)
eV,
m = + m
c? y
resulta finalmente
o h
eV,
2m eV, (1 + °-)
2m,c?

(111.8)
reemplazando los valores numéricos de las constantes, se obtiene finalmente la
expresién de la longitud de onda de los electrones de un haz en funcién de la
tensién de aceleracién

12.26

AR = 6y |12
VS (1 + 0.9788.10°V,)

(111.9)
donde V, se expresa en volts. La correccién relativista

1 + 0.9788.10°V,

recién es apreciable para tensiones de aceleracién superiores a 10° volts. En la
Tabla Ill.1 se dan los valores de la longitud de onda 4, m/m,, y v/c para distintas
tensiones de aceleracién. Es interesante notar que para una tensién de 10°

volts, valor comin en un microscopio electrénico de transmisién, el haz de
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electrones es acelerado hasta una velocidad del orden de la mitad de la velocidad
de la luz.

TABLA Iil.1

ﬂ_ 412.2( ‘g\h vV _ A — A

' "ZEHXGHS&(D VoL i AEagels | T (% )

V, (volts) m / m, vic Q)
1 12.26 () 1.000002 (49163%) 0.0020
100 1.226 1.000106 0.0198
1000 0.3876 1.00196 0.0625
10000 0.1220 1.01957 < [1.92%) 0.1950
10° 0.037 1.1957 0.5482
10° 0.0087 2.9569 0.9411

111.3 - Difusién de Electrones por un Atomo. Factor de Difusion.

La difusién de un haz de electrones por un &tomo se plantea en términos de
mecanica ondulatoria como la difusién de una onda plana del tipo (lll.3) por un
potencial de simetria central V(r). Este potencial representa el grado de interaccion
entre la onda incidente (electrones) y el centro difusor (dtomos). Es claro que
cuanto mayor es V(r) tanto mayor es la capacidad del d&tomo considerado para
difundir un haz de electrones. La solucién de la ecuacién de Schroedinger es en
este caso de la forma

vM = T,0+T,0 = e2-kr 4+ 128) g2uikn
r

onda riawa tnda esfe’rica

ko incdente (11.10)
donde el primer término describe una onda plana, correspondiente al haz incidente,
mientras que el segundo es una onda esférica que corresponde al haz de particulas
difundidas radialmente por el centro difusor. EIl médulo del vector de onda
k’correspondiente a la onda difundida no varia, es decir

a':]k!l:k:_i_

. (11.11)

El 4ngulo que forma k con k' se denomina 4ngulo de difusién 26. La

magnitud f(26) se llama factor atémico de difusién y esté directamente ligado al
potencial de interaccion V(r).
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Fig.lll.1 - Definicién del Vector de Difusién’s. Este es igual al vector diferencia entre
el vector de onda k’ de la onda difundida, y el vector k correspondiente a la onda
incidente. El'4ngulo 28 se denomina angulo de difusion.
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f (20)

0 sen B

Fig.lll.2 - Variacién del Factor Atémico de Difusion f(26) con el angulo de difusién
20 a través del parametro sen@/A.
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El factor atémico de difusién depende de la naturaleza del &tomo considerado
y de la longitud de onda 4 de la radiacién incidente. Si se considera a un atomo de
numero atémico Z como una carga central Ze positiva, rodeada por una distribucién
de carga negativa p(r) tal que

[ e(rydr=-Ze

atomo

Se puede demostrar [1] que la expresion del factor atémico de difusién para

un haz de electrones es
-
el

—
m,. g2 2
H2o) = —2— (=2 ) Zz-1)
2h2 'senb ) . ix
f = x 1 Inl A M ) '. 2 KIL‘_' J- _.-\__‘f‘-!__f -_.};
_i} rz@ll - 11; ‘I' M 11}\ 0~ X {': v (A0 FE ;.l’____'\‘, ol f Y {‘r. § !L‘ C AN .{Ji_

(11.12)
fx = f p(r) @2nisr 4y

es el factor atémico de difusién para los rayos X, ver p.ej. referencia [4]. El vector
s dado por

s =k’ -K

se denomina vector de difusién, o vector reciproco, Fig.lll.1. Su médulo es igual
a

El primer término de (lIl.12) corresponde a la difusién de electrones por el ntcleo
atémico, y el segundo proviene de la difusién por la nube electrénica. Debido al
factor (sen@)? el factor atémico de difusién f(26) decrece rapidamente con el
angulo @ tal como se indica esquematicamente en la Fig.lll.2.

Es f4cil ver cual es la distribucién de la intensidad difundida por un conjunto
de 4tomos libres cuando incide sobre ellos un haz monoenergético de electrones.
Como no existe ninguna relacién de orden entre los &tomos del conjunto, tampoco
habr4 una relacién definida entre las fases de las ondas difundidas por cada uno de
los &tomos individuales.

La intensidad difundida tiene simetrfa de revolucién alrededor del haz incidente, y
su variacién con el dngulo de difusién 26 es la misma que el cuadrado del factor
§(20). Una muestra de estas caracteristicas, como seria el caso de una réplica de
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carbono amorfo, observada en el microscopio electrénico operando en difraccién,
da origen a una mancha difusa alrededor del haz incidente, cuya incidente decrece
rdpidamente con el angulo 26.

El diagrama de difraccién es distinto cuando el haz incide sobre una muestra
constituida por &tomos ordenados, como es el caso de un cristal.

I1l.4 - Difraccién de Electrones por un Cristal

Toda estructura cristalina se describe por medio de la repeticién sistematica
de un conjunto de 4tomos, que eventualmente puede reducirse a un 4tomo unico,
alrededor de los nodos de una red geométrica tridimensional. Por lo tanto, como
primer paso hacia el caso real de un cristal, estudiaremos primero los fenémenos
de difraccién de una onda por una red puntual. Como se verd luego, los resultados
fundamentales de este andlisis son independientes del motivo atémico de
repeticién, y validos para todo tipo de red.

I11.4.1 - Cristalografia. Red Geométrica.

Un cuerpo cristalino esta caracterizado por el ordenamiento de sus 4tomos
en toda su extensién. Dado que este ordenamiento es periédico segun las tres
dimensiones del espacio, las estructuras cristalinas se describen en base a una

abstraccién geométrica : la red tridimensional de puntos. Luego, como se vera mas

adelante, un cristal real se construye asociando a cada punto de una red
geométrica una cierta configuraciéon de &tomos o moléculas.

Una red geométrica tridimensional es un conjunto de puntos distribuidos
regularmente en el espacio de tal manera que cada uno de ellos esta rodeado por
una distribucién idéntica de puntos vecinos, [5]. Una red tridimensional se genera
a partir de tres vectores no coplanares a,, a,, a;, denominados vectores base. Cada
punto de la red queda definido por el extremo de un vector que es combinacién
lineal de los vectores base

Toww = U8y + VE, + W&,

(11.13)
donde u, v, w, son enteros positivos, negativos o nulos. El punto correspondiente
se denomina nodo (uvw). Segln las direcciones de a,, a,, a,, los nodos de la red
se distribuyen en intervalos regulares de longitudes a,, a,, a;, respectivamente. Una
disposicién periédica similar, aungque con distintos espaciados, se observa también
segun cualquier otra direccién dada por un vector r,,. Una direccién o fila reticular,
queda definida entonces por un vector del tipo (l1l.13) y se denomina en forma
abreviada [uvw], con u, v, w, enteros cualesquiera primos entre si. Todas las filas
reticulares paralelas a una dada tienen sus mismas caracteristicas geométricas, y
todo el conjunto se denomina familia de filas reticulares [uvwl.
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Tres familias de filas reticulares no coplanares entre si, dividen al espacio en
celdas tridimensionales. Toda red puede también considerarse generada por sus
sucesivas traslaciones. Celdas como las marcadas con P en la Fig.lll.3, que
contienen solamente nodos en sus vértices se denominan primitivas. Una celda
como la M en la misma figura, contiene dos nodos propios

- 8 en los vértices, compartidos con 8 celdas vecinas
- 2 en las caras superior e inferior, compartidos a su vez con dos celdas

y se denomina por lo tanto celda miiltiple. Es facil demostrar que

- el nimero de celdas primitivas es igual al nimero de nodos de la red
- todas las celdas primitivas tienen igual volumen V,
- el volumen de una celda multiple que contiene n nodos es igual a nV,

La geometria de las celdas que pueden describir una red tridimensional es
limitada, pues existen solo 14 formas posibles de celdas que por sucesivas
traslaciones pueden generar una red. Estas son las celdas de Bravais que se
caracterizan, ademéas de su geometria especifica, por la disposicion de los nodgs
que contienen. Seglin que existan nodos en los vértices, en los centros de las caras
o en el centro de los respectivos volimenes, las celdas se denominan

P - Primitiva, nodos en los vértices solamente

| : Intracentrada, nodos en los vértices mas un nodo adicional en el
centro de la celda

F : Centrada en las caras, nodos en los vértices, mas nodos adicionales
en los centros de cada una de las caras

A.B,C Centrada solamente en dos caras opuestas, perpendiculares al eje a;,
al eje a,, o al eje a;, respectivamente.

Por propiedades comunes de simetria las 14 Redes de Bravais se agrupan a
su vez en 7 sistemas cristalinos. Sus caracteristicas geométricas se resumen en la
Tabla I11.2 y las celdas que las describen se muestran esquematicamente en la
Fig.lll.4.
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Fig.lll.3 - Celdas en una Red Geométrica tridimensional.
P : Celda primitiva. M : Celda Multiple
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TABLA Ill.2

Sistema N° de Tipo de Relacién entre Longitudes

Redes Celdas a,a,a, y ang. a,B,y
Triclinico 1 P a,=a,=a, a=BR=y
Monoclinico 2 p8)C a,=a,=a; a=R=90°=y
Ortorrémbico 4 P,C.\F a;=a,=a; a=RB=y=90°
Tetragonal 2 P, a;=a,=a; a=RB=y=90°
Trigonal 1 P a,=a;=a; a=B=y<120° =90°
Hexagonal 1 P a,=a,=a, a=R=90°y=120°
Cubico 3 PiLF a;=a,=a; a=RB=y=90°

L‘a eleccion de la celda en una red dada se basa generalmente en razones de
orden practico. En ciertos casos puede resultar conveniente utilizar una celda
primitiva dada su simplicidad, pero también es comun elegir alguna celda multiple
que por tener aristas iguales o angulos rectos entre las mismas resalta mas
claramente alguna de las simetrias de la red que se quiere describir. Un ejemplo
ilustrativo es el de la red cubica F, Fig.lll.5. La celda primitiva es trigonal de tipo
P, caracterizada por

a,=a,=a,; a=R=y

Pero la red se describe normalmente por medio de una celda cubica de tipo F que
contiene 4 nodos, puesto que es mas facil visualizar un cubo en el espacio que un
romboedro.

Planos Reticulares. En una red se denomina plano reticular a todo plano
determinado por tres nodos, dos filas reticulares paralelas, o dos filas reticulares’
que se cortan en un punto. En una red tridimensional infinita existen infinitos
palnos reticulares y dado un plano cualquiera, existe una familia de infinitos planos
regularmente espaciados, paralelos al mismo. La distancia entre dos planos vecinos
de una misma familia se denomina espaciado. Una familia de planos dada contiene
todos los nodos de la red incluyendo el nodo origen.

Un conjunto de planos de distintas familias que se cortan segun una misma
fila reticular, define una zona. Si [uvw] son los indices de esta fila, ésta constituye
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Fig.lll.4 - Esquema de las 14 redes de Bravais.

-1 : Triclinico. 2,3 : Monoclinico. 4,5,6,7 : Ortorrémbico.
8 : Hexagonal. 9 : Trigonal. 10,11 : Tetragonal.
12,13,14 : Cubico.
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Fig.ll1.5 - Eleccién de la celda en una red cubica de caras centradas. Esta se puede
describir por medio de una celda cubica multiple que contiene @nodos, o también
por una celda trigonal primitiva.
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el eje de zona [uvw] o mas brevemente zona [uvw].

La_orientacidon de una familia de planos queda determinada si se especifican
los angulos a, B, y, que forma la normal a los mismos con los tres vectores base
a,, a, a,. También se puede visualizar la orientacién de un plano dado si se
conocen las intersecciones del mismo con los tres ejes de referencia. Pero resuitan

mucho mds préacticos, y son los que se usan normalmente, los llamados indices de
Miller.

Consideremos una red definida por tres vectores base a,, a,, a;, y una familia
de planos reticulares, Fig.lll.6. Un plano & la familia pasa por el origen O y otro
por el nodo situado en el extremo del vector a,. El conjunto de los planos
intermedios corta al eje a, en segmentos iguales, de una cierta longitud a,/h. De la
misma manera el vector a, es cortado en segmentos de longitud a,/k, y el eje a; en
segmentos iguales a un cierto valor az/l. El conjunto de nimeros enteros (hkl)
define los indices de Miller de la familia de planos considerada. Esta definicién es
equivalente a la que se utiliza normalmente en cristalografia. Si un plano de una
familia cualquiera corta a los ejes a,, a,, a;, en segmentos distantes del origen a,
b, ¢, los indices de Miller de la familia de planos estan dados por

M M M

a ' b ' ¢

donde M es el minimo comidn multiplo de a, b, ¢. Inversamente,para ubicar un
plano de una familia de indices (hkl) se trazan sobre los tres vectores base,
segmentos de longitudes a,/h, a,/k, a,/l. Por estos tres puntos pasa el plano de la
familia (hkl) inmediato al que contiene el origen.

Red Reciproca. La visualizacién de los planos de una red tridimensional no suele ser

inmediata, y por ello Bravais sugirio representar las familias de planos reticulares
por medio de una nueva red obtenida de la red original mediante una
transformacién adecuada. En esta nuevared, denominadared reciproca, cadanodo
representa una familia de planos (hkl) de la red original, o directa. El formulismo de
la red reciproca introducido inicialmente como una representacién geomeétrica, es
de fundamental importancia en la teoria de la difraccion. Como se verd mas
adelante, la red reciproca puede visualizarse directamente en una experiencia de
difraccién de electrones a través de una ldmina delgada cristalina.

La representacién de familias de planos por medio de los nodos de la red
reciproca se puede visualizar facilmente en el caso simple de la red bidimensional
de la Fig.lll.7 (a). El punto O es el origen de los vectores T,,, ec.(lll.13) que
describen la red directa. Con el mismo origen, se representan las distintas familias
de planos (hk) asignando a cada una de ellas un vector perpendicular g,, cuya
magnitud es la inversa del espaciado reticular, es decir | g,, | = 1/d,,. Cualquiera
sea la escala elegida para los vectores g,, sus extremos describen también una red
denominada reciproca. En la Fig.lll.7 (a) y (b) se representan algunas familias de
planos de la red directa y los vectores reciprocos correspondientes.
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(hkl) rn o

2u2)

Fig.ll.6 - Indices de Miller (hkl) correspondientes a una familia de

reticulares.

planos
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red reciproca

Fig.lll.7 - Esquema de construccién de la red reciproca de una red geométrica
bidimensional. A cada familia de planos reticulares (hk) de la red directa de
espaciado d,, se le asigna un vector perpendicular g,, tal que g,, = 1/ d,,. Los

extremos de los vectores g,, describen también una red, denominadared reciproca.
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La definicion matematica de red reciproca es la siguiente. Si la red directa
estd descrita en base a una celda definida por tres vectores base a,, a,, a,,
entonces la terna de vectores

. d,x8, 1) - &,xd, .« _ d,xd,
= , 8 = 1772

4

V, v, ' Vv

c

(1.14)
donde

V. = volumen de la celda = (a, x @,) . 3,

describe la red reciproca de la red dada. A partir de la definicién (l1l.14) pueden
demostrarse las siguientes propiedades :

Si V.* es el volumen de la celda reciproca, entonces

V.V.* =1
- Entre los vectores base de la red directa y la red reciproca se verifican las
relaciones
a,*.éh = az*-az = 53*-33 = 1
TN R e A BW O = 0
a,*.a, = a,*.a; = a,*.a; = ... =

- Todo vector de la red reciproca del tipo
T'hk! = ha‘1 + ka‘z * |a‘3

(111.16)
con (hkl) enteros, es normal a la familia de planos de la red directa cuyos
indices de Miller son (hkl), Fig.lll.8.

- Propiedad fundamental de la red reciproca : el médulo de -r'*,,k, es igual a la
inversa del espaciado dy,

. 1
Tl = i
hil e
de P D
(III;,I?)
De esta manera cada nodo (hkl) de la red reciproca representa una familialde
la red directa determinando tanto su orientacién como su espaciado.
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Fig.lll.8 - Propiedad fundamental de la red reciproca. Todo vector r*, es

perpendicular a [a familia de planos reticulares (hkI) de Ta red directa, y su médulo

es igual a’ 1/d,,,.




Si los vectores base de la red directa a,, a,, a;, son ortogonales entre si,
entonces

a’" 13 & |8 &' |3

(111.18)

y ademas

|a1'|=

1 .
— &=
1

1 _—
> |€ls|als

Si el nodo reciproco (hkl) representa una familia de planos reticulares de
espaciado d,, entonces el nodo siguiente (2h,2k,2l) corresponde a una
familia de planos de espaciado mitad

2
| P | = =
2h2k21 dhlcl

(111.19)
La familia de indices (2h, 2k, 2l) tiene caracteristicas singulares, puesto que
solamente uno de cada dos planos de la misma tiene existencia real,
Fig.lll.9. De la misma manera un nodo reciproco (nh,nk,nl) representa una
familia de planos de indices (hkl) pero cuyo espaciado es dy,/n. Estas
propiedades son consecuencia de la definicién de red reciproca y se utilizan
continuamente en la interpretacién de diagramas de difraccién de electrones.

La red reciproca de una red reciproca es la red original o directa. Por lo tanto
cada nodo [uvw] de la red directa representa una familia de planos de la red
reciproca.

Estructuras Cristalinas. Las redes geométricas de puntos cuyas propiedades

fundamentales se han resumido en esta seccién e intoducidas como una
abstraccién geométrica, son las que permiten describir una estructura periddica
tridimensional como es el caso de un cristal :

Toda estructura cristalina real se genera asociando a cada nodo de
una red de Bravais un motivo o configuracién de atomos o moléculas

Una estructura cristalina queda entonces determinada por dos elementos diferentes
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*(2h 2k 2l)

Fig.lll.9 - Un nodo (2h,2k,2l) de la red reciproca representa una familia de planos
reticulares de espaciado d, /2.
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- la red de Bravais definida por traslaciones del tipo T, @ partir de un
cierto origen O -
- una configuracién atémica distribuida alrededor de cada uno de los
nodos de esa red -

Conocida la red, cada nodo se identifica por sus coordenadas (uvw). Para
determinar completamente la posicién de todos los &tomos del cristal solamente
falta especificar la posicién de todos los 4tomos que componen el motivo de
repeticién. Estas coordenadas atémicas se expresan en fracciones (xyz) de las
longitudes de las aristas a,, a,, a,, de la celda.

El motivo més simple es el compuesto por un unico tipo de atomo. En este
caso a cada nodo se le asocia un solo 4&omo, y por lo tanto la red y el cristal,
aunque conceptualmente diferentes, son coincidentes. La geometria de los planos
de la red es igual a la geometria de los planos cristalinos. Este es el caso de
numerosos metales : el Cu, Al, Ag, cristalizan segtin una red cuibica F, mientras que
el Fe, Mo, W, son cubicos de tipo |I. En cambio, el Mg, Zn, Be, Co, cristalizan
seglin la estructura hexagonal compacta, que se describe por medio de una red
hexagonal P. A cada nodo de esta red se le asocia un motivo compuesto por dos
atomos.

I11.4.2 - Difraccién por una Red Geométrica Tridimensional

De acuerdo al breve resumen de la seccién anterior, todo cristal se describe
por medio de la repeticién sistematica de un conjunto de atomos, que
eventualmente puede ser un 4tomo Unico, alrededor de los nodos de una red
geométrica tridimensional. Por lo tanto y como paso previo al andlisis de un cristal
real, estudiaremos los fenémenos de difraccién de una onda por una red,
considerando simplemente que cada nodo se convierte en un centro emisor de
ondas esféricas, ec.lll.10, cuando sobre el mismo incide un frente de ondas planas
(Principio de Huygens). El tratamiento matematico asi como su resultado
fundamental, la ley de Bragg, son vélidos para todo tipo de red, y mas aun son
independientes del motivo atémico de repeticién.

Consideraremos primero el caso simple de dos centros difusores A,y A,, que
pueden ser dos 4tomos de la misma naturaleza, separados por un vector r,, sobre
los cuales incide un haz de radiacién de amplitud A y longitud de onda 4, Fig.lll.10.
Las ondas difundidas por los dos centros interfieren y dan origen a una onda
resultante, cuya amplitud queremos calcular en un cierto punto P suficientemente
alejado, distante T del origen. En la Fig.lll.10 el centro difusor A,, de factor de
difusién f, es coincidente con el origen O. El vector S, es un vector unitario en la
direccién y sefitido del haz incidente, y S es el vector unitario en la direccién de
interés. El angulo entre S y S, se denomina 286.
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s

Fig.ll.10 - Difusién de una onda por dos nodos de una red geométrica (atomos)
_separados por una distancia r,.
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La onda difundida por A, es de la forma, segun la ec.lll.10,

f gannct
r

donde

K=k =1
A

La onda difundida por A, tiene una expresion similar, pero con un factor de
fase @ que se puede calcular facilmente. En efecto, la diferencia de camino A entre
la onda difundida por A, y la onda difundida por A, es

A = NA, - MA,
=8.r, -8,.1,
=(8-S8,).r,

y por lo tanto la diferencia de fase esta dada por

-5
¢ = glA = 2% S °.T'1 = 21r(l2-l2").l'1
A .y
2N
(111.20)
Llamando
s=k'-K
(1n.21)
resulta
(b = 21T 5.1'1
(111.22)

El vector s definido por (l11.21) se denomina vector reciproco o vector de difusion
y su médulo es, Fig.lll.1
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(111.23)
La amplitud de la onda resultante est4 dada entonces por
A= i e2nlk"r + i e2n|k’rf23;(ﬁf_|;)_r':
r r
= .E. e2:ﬂ("r[1 i eﬂnl(ﬁ’-ﬁ)_r‘]
f g2nikt ;: ezx?s_rj
r- —_1 Jo
=L
(11.24)

Consideremos ahora una red de Bravais y dentro de ella un paralelepipedo
que contiene N, nodos en la direccién del vector base a,, N, nodos en la direccién
de a,, y N, nodos en la direccién de &,. El nimero total de nodos contenidos en
este volumen es

N = N, N, N,

La amplitud de la onda difractada por la red, suponiendo que cada nodo es
un centro difusor de factor de difusién f, se obtiene superponiendo las ondas
difundidas por cada uno de los nodos, con su correspondiente factor de fase.

Entonces, de acuerdo a (ll1.24) resulta

f 2xls.T,
rj = QPQ‘.“U" 4—9&{“7 Q,{“ =3 .(‘-’J.T":Ql“) C)}’L\--(lmu OQP‘\\ i

n L {‘ ool I Ao RASWAL A e
l \

(111.25)
donde la suma se extiende a todos los N nodos contenidos en el paralelepipedo
considerado. En la expresién (II1.25) y de ahora en adelante, se omite el primer
factor exponencial, ec.(lll.24), puesto que su médulo es la unidad y no afecta el
célculo posterior de las intensidades.

La suma (l11.25) es triple, dado que los vectores ?l son de la forma
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T)=Tow = U8y +VE, + W,

donde a,, a,, a3 son los vectores base de la red, y (uvw) es un conjunto de
numeros enteros que varian

u:entre 0y N,-1
v : entre 0 y N,-1
w : entre O y N;-1

La expresién (111.25) puede escribirse entonces
~|"1 Nz— Ns_
A - f 5 @2tUES 5 o 2nIvES 5 2niwis
I u=0 v=0 w=0

(111.26)
Cada uno de los factores de (lll.26) puede considerarse a su vez como la
suma de los N primeros términos de una serie geométrica de la forma

iy arN-a
T ar"=a+ar+ar?2+...+arhN! =
n=0 r-1

cuya razén r es, en cada uno de los casos

" e 2xia,s 2niays e 2nld,s

y las respectivas sumas son de la forma

N1 2niIN 8.8 _
5 g2rluas _ e 1
U=0 e2ul&,.8 - 1

(11.27)

y expresiones similares para las sumas sobre los indices v y w. Por otro lado, la
intensidad de una onda es proporcional al cuadrado de su amplitud

| A|2 = AA*
donde A* es el complejo conjugado de A. Llamando

¥, =12(21:a1.5) W= L (@nd,8) , U, -%(2n535) 1,26

1
2
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(111.28)
y teniendo en cuenta que

o'tNe {  e¥Nvq _ 1-cos2Ny v

e'2v-1  §g'2v -1 1-cos2y

y la relacién trigonométrica

1-cosx = senzéx

entonces la intensidad de la onda resultante, dada por el cuadrado del médulo de
(111.26), resulta finalmente

(&) = (A 2 < 12 Son“Nid, sen®Noy, sen®Nyy,
r2 sen?y, sen?y, sen?y,

(111.29)
o en forma mas abreviada

2
I®) - = a2
r2

- -

La intensidad I(s) depende del vector reciproco s y por lo tanto de la
direccién S, a través de los argumentos ,, @, @, ec.(lll.28). El andlisis mas
detallado de esta dependencia nos permitird determinar entonces cuales son las
direcciones , o los dngulos @, para las cuales la intensidad es maxima.

Cada una de las funciones del tipo

sen 2N, y,
sen?y,

tiene una forma muy particular, Fig.lll.11. En efecto, presenta maximos muy
acentuados iguales a N,? para valores del argumento g, = hm y ceros para ¢ =
(h+ 1/N,)mr, siendo h un entero cualquiera. Los méximos son mas pronunciados y
angostos cuanto mayor es el valor de N,. (111.30)



78

(h+1)w A?'I

Fig.lll.11 - Intensidad difractada por una red geométrica. Presenta méximos muy
marcados cuando el argumento , es un multiplo entero de m. La forma particular
de esta funcién indica que solamente en ciertas y bien determinadas direcciones

existira un haz difractado.
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Entre dos méximos sucesivos, por ejemplo entre ¢, = 0 y ¢, = m existen (N,-2)
méximos secundarios cuyas alturas son una fraccién muy pequena de los maximos
principales, y tienden a valores minimos cuando N, es muy grande. De esta manera
la funcién (111.30) tiene valores apreciables solo en los puntos de abscisa @, = hm
que corresponden a los méximos principales.

La funcién I(s) dada por (l11.29) es por lo tanto despreciable, salvo cuando
los tres argumentos (ll.28) son multiplos enteros de m. En este caso

_ 12 yenene - 22
1(8) = ;'E N,=N,* Ny _FN
(111.31)
y se verifican las llamadas condiciones de Laue
1 "
¥, = —(2nd,8) = hn
2 L
¥y = —%(21:8.2.5) - ki
¥e = L Cnded) = Ix
3 =3 e
(11.32)

siendo h, k, |, enteros cualesquiera, positivos negativos o nulos. Llamando a, B, y,
a los angulos que forma el vector reciproco s con los ejes @, a, a,,
respectivamente, los productos escalares de (l11.32) pueden desarrollarse teniendo
en cuenta (l11.23) vt l ey

a, 2senf cosa = h

w
=
l
=

2

(111.33)
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Las expresiones (I11.32) o (lll.33) expresan las condiciones generales para que
exista un haz difractado en una direccién dada. Su significado en términos
cristalogréficos puede verse méas en detalle observando que cosa, cosB, cosy, son
los cosenos directores del vector s en la terna a,, 3,, a,. Las condiciones de Laue
(I11.33) expresan que dichos cosenos son proporcionales a

(111.34)

k
a Q,

1
8

respectivamente. Por otro lado consideremos un plano de una familia de indices de
Miller (hkl) y espaciado d,,,, cuyas intersecciones con los tres ejes de referencia son

at @ &

h ' k ' |

En la Fig.lll.12 puede verse que los cosenos directores de la normal n estan dados
por

Ga

8yl

: _ Ohe _
COSC(——a—— , COSp = —— , COSy =

a,/k

(111.35)
Dividiendo por el factor comun d,,, estas ultimas ecuaciones se reducen a las dadas
por (l11.34). Por lo tanto la condicién necesaria para que en una cierta direccién
exista intensidad difractada, es que el vector s dado por (lll.21) sea normal a una
familia de planos reticulares (hkl). Si se cumple esta condicién, entonces es facil
ver que las direcciones de los posibles haces difractados (S) y del haz incidente (S )
estan relacionadas entre si como en una reflexién éptica. Por ello se suele hablar
indistintamente de haces difractados, haces reflejados, o de una reflexién (hkl).

Las ecuaciones (111.33) y (lll.35) se reducen a una Unica expresion

2d,senf = A

(111.36)
que se conoce con el nombre de Ley de Bragg. Es interesante notar que esta
expresién es valida para el caso gmaifraccién de toda radiacién de
longitud de onda A (sea ésta un haz de Rayos X, un haz de electrones, neutrones)
por una red geométrica de puntos.

La ecuacién (111.36) fue deducida inicialmente por Bragg en 1913 para el
caso particular de los Rayos X, suponiendo que una familia de planos reticulares
reflejaba la radiacién incidente de acuerdo a las leyes de la reflexién éptica. Segun
el formulismo de Bragg, si un haz de radiacién de longitud de onda 4 incide sobre
una familia de planos (hkl) formando un angulo 8, Fig.lll.13, la diferencia de los
caminos recorridos por los haces (1) y (2) es



A
A

Fig.lll.12 - Cosenos directores de la normal a una familia (hkl) de planos reticulares.
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A = A0 + OB = 2d,, senb

Si A es un multiplo entero de la longitud de onda 4, los haces (1) y (2) estaran en
fase y por lo tanto interferirdn dando lugar a un méximo de difraccién en esa
direccién. La condicién de interferencia constructiva se expresa entonces

2d,,senf = nA

(11.37)
siendo n = 1, 2, 3, un nimero entero que indica el orden del haz difractado.
Aunque la ec.(ll.37) predice correctamente la direccion de los haces difractados
por un cristal, actualmente se prefiere el formulismo de Laue pues esta teoria es
mucho mas general. En efecto, ademas de determinar la orientacion de los haces
difractados, permite calcular el valor de las respectivas intensidades. También
preveeel efecto del tamafio del cristal, a través de las cantidades N,, N;, N;, sobre
el ancho angular de los méaximos de difraccién. Actualmente tampoco se habla del
orden de un haz difractado, pues escribiendo (l11.37) de la forma

d
2—:ﬂsene = A

(111.38)
los haces correspondientes a n = 1, 2, 3, se consideran como originados por
familias de planos del tipo (nh, nk, nl) de espaciado sucesivamente decreciente

dhkl-{1 ldhk|/2:dhk|/3 ......

111.4.3 - Esfera de Ewald

Las condiciones de difraccién de una radiaciéon de longitud de onda 4 por una
red geométrica tridimensional, ec.(ll.32), Condiciones de Laue, o su equivalente
la ec.(lll.36), Ley de Bragg, pueden visualizarse facilmente mediante la
Construccién de Ewald, Fig.lll.14. Ya se ha visto que si se cumplen las condiciones
de difraccién, el vector s es normal a la familia de planos (hkl), y su mddulo es

1 _2send _ 1
g = =
A di

Por lo tanto, s es coincidente en direccién, sentido y médulo, con el vector de la
red reciproca
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hkl

(hk1)

Fig.I1.13 - Esquema para la deduccién de la ley de Bragg, suponiendo que una
familia (hkl) de planos reticulares refleja la radiacién incidente segun las leyes de
la reflexidn 6ptica.
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8 =Tw =

(111.39)
De ahora en adelante, y de acuerdo a la nomenclatura usual en microscopia
electrénica, utilizaremos la notacién g, para denominar todo vector de la red
reciproca que une el origen (000) con un nodo (hkl). Esta forma vectorial de la ley
de Bragg permite visualizar rapidamente las direcciones en las cuales puede existir
un haz difractado.

Consideremos entonces la red reciproca de una red geométrica de puntos,
y un haz de radiacién de longitud de onda 4 que incide seglin una direccién §°,
Fig.lll.14. Con centro en un punto P, origen de un vector

PO - Se
A

se traza una esfera de radio 1/A, que contiene el origen O de la red reciproca. Para
todo nodo Q de la red reciproca ubicado sobre la esfera, se verifica

§-8
ghm=—l =~ =8

que es precisamente la ley de Bragg. Las condiciones de difraccién pueden
entonces expresarse de la siguiente manera

Siempre que un nodo (hkl) de la red reciproca esta ubicado sobre la
superficie de la Esfera de Ewald, existird un haz difractado en la
direccién que une el centro de la esfera con dicho nodo.

En otras palabras, si la esfera de Ewald contiene un nodo (hkl), el cristal esta
orientado de tal manera que se verifica la ley de Bragg para la familia de planos
reticulares (hkl). Como por definicién el nodo origen (000) de la red reciproca esta
contenido en la esfera de Ewald, siempre existe un maximo de difraccién en la
direccién del haz incidente (s = 0).

El caso de la Fig.lll.14 corresponde en realidad a una experiencia de
difraccién de rayos X. La longitud de onda 4 (= 1.5 A) es del mismo orden de los
espaciados atémicos a (= 2 A) y por lo tanto el radio de la esfera de Ewald (1/4)
es también del mismo orden que la distancia entre nodos vecinos de la red
reciproca (1/a). En una orientacién arbitraria del cristal, es muy baja la probabilidad
de que un nodo reciproco esté contenido en la esfera. Por ello en difractometria de
Rayos X se utilizan muestras policristalinas, o la muestra monocristalina se hace
oscilar de alguna manera conveniente.
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Fig.lll.14 - Construccién de la Esfera de Ewald. Siempre que un nodo (hkl) de la red
reciproca esta ubicado sobre la superficie de la esfera de Ewald, existira un haz
difractado en la direccién que une el centro de la esfera con dicho nodo.
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La situacién es distinta en una experiencia de difracciéon de electrones en un
microscopio electrénico. La longitud de onda de un haz acelerado por un potencial
de 100 kV es igual a 0.037 A. El radio de la esfera de Ewald es por lo tanto

k=— =27 A"

!
A

Para un monocristal de cobre de parametro dered a = 3.62 A, la distancia entre
nodos vecinos de la red reciproca es

g =1 -028A"

a

El radio de la esfera de Ewald resulta asi unas 100 veces mayor que la distancia
entre nodos reciprocos. Por lo tanto en las vecindades del origen la esfera puede
considerarse practicamente plana, Fig.lll.15, y entonces

La distribucion de haces difractados en un microscopio electrénico
_corresponde a planos enteros de la red reciproca.

La interpretacion de un diagrama de difracciéon de electrones resulta asi
relativamente facil. En particular si el haz incide sobre la ldamina delgada segun una
direccién cristalografica bien determinada, el diagrama se interpreta rapidamente
en base a sus simetrias. Para otras orientaciones, existen criterios para el indexado
del diagrama y la determinacion de la direccién del haz incidente en el cristal.

I1.4.4 - Difraccién por una Estructura Cristalina

En la seccién anterior se ha tratado el fenémeno de difraccién de un haz por
una red geométrica tridimensional, a partir de la hipétesis de que cada nodo de la
misma se convertia en un centro difusor de acuerdo al principio de Huygens. La
interferencia entre las ondas emitidas por cada nodo daba lugar a fuertes refuerzos
en ciertas y bien determinadas direcciones dadas por la ley de Bragg. pero en un
cristal cada nodo tiene asociado un cierto motivo compuesto por uno o mas
4tomos. Veremos a continuacién como se extienden los resultados de la teoria de
Laue al caso de una estructura real.

Consideremos un cristal descrito por una red geométrica mas una
configuracién compuesta por n &tomos asociada a cada uno de sus nodos (uvw).
La posicién de los 4&tomos que componen el motivo, Fig.lll.16, referida al nodo
origen de la red, esta dada por los vectores

-
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q
+
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Fig.ll.16 - Construccién de la Esfera de Ewald para el caso de un haz de
electrones. El radio de la esfera es mucho mayor que la distancia entre nodos
reciprocos. La esfera puede considerarse plana y por lo tanto los diagramas de
difraccién obtenidos en un microscopio electrénico representan planos enteros de
la red reciproca del cristal.
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La amplitud de la onda difundida por este motivo es igual a la suma de las
amplitudes de cada uno de los &tomos que lo componen, de factor atémico f, f,,
.. f, con su factor de fase correspondiente. Entonces, segin (Ill.25) resulta

2nis.(ri+R
[, e iRy

1 2xis.(r+R,
Ai = ? [f-' 0 S(TI ] + e "'f

-~
2«|er Ef 92515#)

o |
r v
(111.40)
Como la misma configuracién atémica se repite alrededor de los N nodos de
la red, entonces la amplitud de la onda difundida por todo el cristal sera

,"’

~ _ _1 2nisy, f ,2nISR,
PaN A=ZA Foe @@
L Vg

(111.41)

La suma sobre los nodos de la red, indice j, es la expresién correspondiente

a una red geométrica puntual, ec.(ll.25). Por lo tanto la intensidad | A | ? obtenida

a partir de (I1l.41) solamente toma valores apreciables cuando se cumplen las

condiciones de Laue, es decir en las direcciones dadas por la ley de Bragg, o lo que

es equivalente, cuando s coincide con un vector de la red reciproca g,,. Entonces
la expresién (111.41) toma la forma

v

n
A-lN i etowt

v=1

(111.42)
donde F, es en general un nimero complejo que se denomina Factor de Estructura
de la difraccion (hkl). Expresando los vectores R, en la terna a,, a,, a; que define
la red

R, = x,,-a.1 + y,gz + 2,8,
(111.43)
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Fig.Ill.16 - Esquema de construccién de una estructura cristalina. Esta se obtiene
asociando un motivo compuesto por n atomos a cada nodo (uvw) de una red
geométrica.
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y como
ghkl = h a1* + k 52* + Ié.s*
(111.44)

entonces recordando las expresiones (lll.15) el Factor de Estructura se expresa
finalmente de la forma

n
Fhkl = B fv eznl(hx,,»fkyvﬂz,)
v=1

(111.45)
donde la suma sobre el indice v se extiende a los n atomos que componen el
motivo de repeticién alrededor de cada nodo.

Por lo tanto la posicién angular de los maximos de la intensidad difractada
por una red no se ve alterada si alrededor de los nodos de la misma se distribuye
una cierta configuracién de atomos. Por otro lado, si el factor de estructura F,, es
nulo, la intensidad difractada sera nula, aun en las direcciones previstas por las
ec.(l11.32) o (I11.36). Entonces el hecho de asociar una configuracién atémica a los
nodos de una red puede provocar la desaparicién de algunos haces difractados (F,
= 0) pero nunca la aparicién de nuevas reflexiones no previstas por las condiciones
de Laue.

En las secciones siguientes se verd como queda afectada la geometria de los
diagramas de difraccién por el efecto del factor de estructura.

I11.4.5 - Factor de Estructura. Ejemplos.

La estructura cubica de caras centradas (Al, Cu, Ag, Au....) puede
describirse por medio de una celda primitiva rombohédrica, Fig.lll.5, o también por
una celda clbica que contiene un motivo compuesto por cuatro atomos idénticos.
En este ultimo caso las coordenadas fraccionarias (x,, y,. z,) de los 4tomos de la
celda cubica de arista a son

11 141 11
000) (370 (09 O3

Entonces de acuerdo a (l11.45) el factor de estructura resulta

Fhkl = f [1 + el“{h*k) + e"‘(h”) + el‘l‘ﬂ“‘]]

(111.46)
donde f es el factor atémico de difusién. Si los indices (hkl) son de distinta paridad,
segun (I11.46), es

- (111.47)



Fig.l1.17 - Red recolrgroca de una estrau\ctura cubica de caras centradas.
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[ ] [ ]
002
L ] [ ] L ]
111 111
[ ] [ ] ° ]
220 120
111 111
L ] [ ] [ ] [ ]
002
[ ] L ] L ]
. . (110)

Fig.lll.19 - Plano (110) de la red reciproca de una estructura cubica de caras
centradas.

L] | ] L ]
022 202
[ ] [ ] L ] L]
220 220
° @ ° )
202 022
[ ] L ] L ] [ ]
(111)
[ ] [ ] L ]

Fig.lll.20 - Plano (111) de la red reciproca de una estructura cubica de caras
centradas.
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En cambio si (hkl) son de igual paridad (todos pares o todos impares) es

Fhkl = 4f

De esta manera las reflexiones posibles son del tipo

(111) (222) (333) ....
(200) (400) (600) ....
(220) (420) (620) ....
(311) (331) (351) ....

............................................

Veremos entonces como afectan a la red reciproca las reflexiones prohibidas en
esta estructura. La red reciproca de una red cubica P de arista a es también una red
clibica P de arista a* = 1/a, recordar ec.(lll.18). Si en esta red se eliminan los

nodos (hkl) correspondientes a las reflexiones prohibidas por (ll1l.47) se puede ver
facilmente que la nueva red resultante es una red cubica |, cuerpo centrado, cuya

arista es

2xa’ =2xl
a

Entonces la geometria de los diagramas de difraccion corresponde a planos de una

red cubica bcc de arista 2a*, Fig.lll.17. El plano particular que se pone en evidencia
en cada caso es aquel perpendicular al haz incidente, de acuerdo a la construccién
de Ewald de la Fig.lll.15.

Entonces, si una lamina delgada esta orientada en el microscopio electrénico
de tal manera que el haz de electrones incide sfigin la direccién cristalografica
[100], el diagrama de difraccion serd un plano (100) de su red reciproca, tal como
se muestra en la Fig.lll.18. En la Fig.lll.19 se puede ver cual es el diagrama de
difraccién correspondiente a la orientacién (110) cuando el haz incide segin la
direcciéon [110] del cristal. Si el haz incide sobre la ldmina delgada segun una
direccién [111] el diagrama de difraccion es un plano reciproco (111), Fig.lll.20.
Estos diagramas son féacilmente identificables por su simetria, y en general en una
estructura cubica el indexado de las distintas reflexiones suele ser rapido.

En un caso como el de la Fig.lll.21, plano (213) de la red reciproca, el
diagrama no presenta simetrias tan evidentes como las anteriores, pero existen
criterios para el indexado de un diagrama no identificable facilmente, ver p.ej. el
capitulo 6 del libro de Hirsch y col.[1].
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Fig.lll.21 - Plano (213) de la red reciproca de una estructura cubica de caras
centradas.

Fig.lll.22 - Indexado de un diagrama de difraccién.
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Fig.lll.23 - Diagramas de difracciéon de una |lamina delgada de cobre, en dos
orientaciones distintas : a) (100) b) (1 10)
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Por ejemplo para dos puntos P, y P, préximos al origen O cuyos indices
(h,k,1,) y (h,k,l,) se desea conocer, se miden las distancias OP, y OP, y se efectua
el cociente de sus cuadrados

OPy)2  h2+k?2+I2
17 _ T 1 1

(OP,)?  h2 + k2 + I,

Los indices (hkl) son siempre nimeros enteros, deben verificar esta ultima relacion,
y ademés para un punto como el P; debe cumplirse

(hakals) = (hykyl) + (hakoly)

Por sucesivas pruebas es posible encontrar los valores de las tres ternas (hkl) que
satisfacen las dos relaciones anteriores. También se puede medir el &ngulo entre
OP, y OP, y por busqueda en una tabla de angulos interplanares del sistema
clbico, obtener las ternas (hkl) asociadas a P, y P,. El resto del diagrama se indexa
en este caso por simple adicién vectorial. En una publicacién del laboratorio [6] o
en la referencia [7] se pueden encontrar ejemplos ilustrativos de indexado de
diagramas. En la Fig.lll.23 se muestran dos ejemplos de diagramas de difraccién
obtenidos en el microscopio electrénico.

Si a cada nodo de una red clbica simple de arista a se le asocia un motivo
compuesto por dos atomos individuales, de factor atémico de difusién f, en las
posiciones definidas por las coordenadas fraccionarias

(000) ( )

N |-

11
22

se obtiene la estructura A,, también denominada cubica de cuerpo centrado. El
factor de estructura resulta, segun (ll1.45)

Fg = 1 [1 + @'k

(111.48)
Entonces para

h+k+| = 2n (numeropar) es Fy, =2f 0 ==

h+k+! = 2n+1 (ndmero impar) es F, =0 (o < -A
(111.49)

Las reflexiones permitidas son por lo tanto del tipo
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(110) (200) (211) (220) (310)

Se puede ver facilmente que eliminando las reflexiones prohibidas por (I11.49) de
los nodos una red reciproca cubica de arista a* = 1/a los nodos correspondientes
a las reflexiones permitidas se disponen segun una red clbica de caras centradas
de arista 2a*. Los diagramas de difraccién son planos de esta red reciproca y su
geometria se puede determinar facilmente como en el caso anterior.

La estructura hexagonal compacta se obtiene asociando a los nodos de una
red hexagonal P un motivo compuesto por dos dtomos idénticos situados en las
posiciones

(000) (

win

W=
N =

en la celda definida por los tres vectores , Fig.lll.24 (a)
a;,a,,c con |a,| = |a,| =a

Es facil demostrar que la red reciproca de una red hexagonal es otra red hexagonal
rotada 30° alrededor del eje ¢, tal que

L

A
a

3] = |8, =a

" " 1
cje |g*| = —
C
La relacién
ct_\Ba
a* 2 C

para la estructura hexagonal compacta (c/a = 1.633) vale = 0.53 y por lo tanto
c* es aproximadamente igual a la mitad de a*. El factor de estructura resulta de
acuerdo a (l11.45)

h 2k |
2ri(=+=+=)
Fg=f[1+e 83 2]

y el cuadrado de su médulo
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Fig.lll.24 - a) Estructura hexagonal. b) Red reciproca
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Fig.lll.25 - Plano (001) de la red reciproca de una estructura hexagonal compacta
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Fig.lll.26 - Plano (120) de la red reciproca de una estructura hexagonal compacta.

. (o] . - (o] . . o] .
0 . . . . . L] . .
. (o] . . (o] . . le) .
002
[ ] L L [ ] L L] L] L] .
011 011
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002
. . . . . . . . .
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. (w) . L] (o] . ] 0 .
. . ° . . . L] . .
. (o] . . (o] . . 0 .

Fig.l11.27 - Plano (100) de la red reciproca de una estructura hexagonal compacta.
Las reflexiones indicadas con circulos no estadn permitidas, pero pueden aparecer
en un diagrama por efecto de doble difraccion.
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Fig.lil.28 - Diagrama de difraccién de una l4mina delgada de zirconio, plano (100).
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|Fral? = 4f2°°sz7‘(h+2k+'é)

(111.50)
las combinaciones de los indices (hkl) conducen a las siguientes reglas de seleccion

h+ 2k I | Frwa | 2
3n impar 0

3n par 4f2
3n+1 impar 3f2
3n+1 par 12

(111.51)

y por lo tanto las reflexiones permitidas son del tipo

(100) (002) (101) (102) (110) (103) (200) (112)....

En cambio los indices

(111) (113) (221) (223) ....

no aparecen. Estas reflexiones no permitidas por las reglas de seleccién (111.51)
deben tenerse en cuenta al efectuar cortes del espacio reciproco de la Fig.lll.24 (b).

En la Fig.lll.25 se muestra la geometria del diagrama de difraccién de una
l4&mina delgada hexagonal cuando el haz electrénico incide segin una direccién
[001] del cristal. El plano de la red reciproca que se hace visible es del tipo (001).
Si el haz incide seguln una direccién [120], es decir perpendicular a los planos
prisméticos de tipo 1 del cristal, el diagrama de difraccion corresponde a los planos
(120) de la red reciproca, Fig.lll.26. En cambio, si el haz incide seguin una direccién
[100] perpendicular a los planos prismaticos de tipo 2 del cristal, se hace visible
en el diagrama de difraccién el plano (100) del espacio reciproco, Fig.lll.27. En la
Fig.lI.28 se muestra el diagrama (001) obtenido a partir de una l&mina delgada de
zirconio.
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004

Fig.lll.29 - a) Espacio reciproco de la estructura cubica tipo diamante.

de difraccién (110).
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La estructura diamante, también caracteristica del Si y Ge, es un caso
particular de la estructura denominada zinc-blenda ZnS. Esta se describe por una
celda cubica de arista a que contiene 8 atomos ubicados en las posiciones

S : (000) (%120) (%0%) (0—;-2—32—)

111 331 313 133
Zn: (——-— Ldp o} 2 e 298
(444) (444) (444) (444)
(111.52)
El cuadrado del médulo del factor de estructura resulta de la forma
|Fra|? = K216 [ {2 + 12,2 + 2fs'2n°°S%(h+k+|)]
(111.53)

donde K es el factor de estructura dado por (Ill.46) que se anula para reflexiones
con indices (hkl) de distinta paridad. Para indices de igual paridad, el factor de
estructura (111.53) toma los siguientes valores

16 (fg2 + 13,2 para (h+k+I1) = impar a)
16 (fg - 1,,)? para (h+k+l) = (2n+1) x 2 b)
16 (s + 1) para (h+k+I) = 2nx 2 c)

(111.54)

La estructura diamante se describe por una celda clbica que contiene 8
4tomos idénticos (C, Si o Ge) ubicados en las posiciones dadas por (l11.52). En este
caso, ademas de las posiciones no permitidas por la estructura fcc, ec.(l11.47),
también desaparecen aquellas cuyos indices (hkl) verifican la condicién (111.54 b).
Si se eliminan todas estas reflexiones prohibidas de una red clbica de arista a* =
1/a el espacio reciproco de la estructura diamante se puede describir mediante la
repeticién de una celda cubica de arista 4a* tal como se indica en la Fig.ll1.29 a).
De esta manera si el haz electrénico incide seglin una direccién [110] de una
ldmina delgada de Si o Ge, el diagrama de difraccién tiene la geometria indicada en
la Fig.!ll.29 b). Mas detalles sobre esta estructura pueden consultarse en el libro
de Andrews y col.[ ].
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Fig.l1.30 - Definicién del parametro de desviacién s, que indica el apartamiento del
cristal respecto de la orientacién exacta de Bragg.

2 sen?n Ng,
R -
( sen’neg,

[ €,

Fig.l1.31 - Variacién de la intensidad difractada fuera de la orientacién exacta de
Bragg en funcién del pardmetro de desviacion e,. '
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11.4.6 - Intensidad Difractada Fuera de la Orientacion de Bragg

Calcularemos ahora, siempre dentro del formulismo de Laue, cual es la
intensidad difractada por un cristal cuando_las condiciones de difracciéon no se

satisfacen exactamente, es decir cuando k-k’no coincide con un vector de la red
reciproca, sino que

K'-kK=9+5

donde s es el parametro de desviacién, o error de interferencia, Fig.l11.30. En otras
palabras, interesa conocer hasta que punto son estrictas las condiciones de Laue
(o la ley de Bragg) y cual es el efecto de un pequefio apartamiento de la orientacion
exacta de difraccién.

Expresando’s en la red reciproca por sus componentes (e, e, e;)
S = e,3,* + e,a,* + e;a;"
y (v, 5 )
- { - - !
G = hE kG + 1) e
__q.' = IT('L{.:‘:'_H i
entonces la cantidad g, dada por |1l.29 toma la forma Y- Tk

w, = ma.k'K) = may.g+s) = 7 (h+e,)
(111.56)

Para obtener la funcién G2, ec.(l1l.29) calculamos previamente
sen?N,y, = sen?r N, (h+e,) = sen?7 N,e,
sen?y, = sen?m (h+e,) = sen?re,
Expresiones similares son validas para g, y ¢,, ec.lll.28. Entonces la funcién G?

que expresa la intensidad difractada por un cristal que contiene N,N,N; centros
difusores, resulta

sen2nN,e, sen2mNye, sen?nN,e,

G2 -
sen?ne, sen?ne,  sen®me,

(11.57)
En esta expresién no aparecen los valores explicitos de los indices (hkl) y por lo
tanto cualquiera sea la variacién de la intensidad difractada fuera de la posicion de
Bragg, ésta se repite alrededor de todos los nodos de la red reciproca. En la

Fig.lI.31 se representa uno de los tres factores de (l1l.57) en funcién de su
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correspondiente parametro de desviacion e. Para s pr6ximo a cero, es e, = e, =
e, = 0, es decir que cerca de la orientacion de Bragg

2 2
sen“nN,e, N2 Sen nN,e,

1
sen?mne, (nN,e,)?

(111.58)
y para s=0 resulta

G2 = N;2N,2N;2 = N2

donde N es el nimero total de celdas que componen el cristal, recordar ec.(l11.31).
Vemos que la funcién G? se anula para

y para expresiones analogas de e, y e,. Entonces, tal como se puede ver en la
Fig.lll.31 la funcién G2 presenta un pico central igual a N* rodeado de maximos
secundarios muy pequenos, iguales a

0.045N2 , 0.016N2 , ...para = 1.5 . %5- — i=1,23
i i

Por lo tanto la intensidad difractada toma valores apreciables solamente cuando las
tres funciones de (111.57) son diferentes de cero, para lo cual
1 1 1

el <o+ €] <=, [e] < -
N, N, N,

(11.59)

En el espacio reciproco la intensidad es entonces diferente de cero en zonas muy
limitadas, distantes

e a," ea" eay

(111.60)
unidades reciprocas alrededor de cada nodo (hkl). De acuerdo a (lll.59) las
distancias reciprocas (l/1.60) también se pueden expresar como

1 1 1
N, a, N, a, N;a,
(111.61)

Estas Ultimas corresponden a las inversas de las dimensiones L,, L,, L;, del cristal



107

considerado, en las direcciones de los ejes a,, a,, 5'3, respectivamente. Por lo tanto
_para un cristal macroscépico y un haz incidente monocromatico, las condiciones
de difraccién son sumamente selectivas, puesto que un pequefo apartamiento de
la orientacién exacta de Bragg coloca a la esfera de Ewald fuera del pequefio
dominio que rodea a cada nodo de la red reciproca. En la seccién siguiente se vera

en que’casos pueden extenderse apreciablemente estos dominios de difraccion.

I11.4.7 - Ensanchamiento de los Nodos en el Espacio Reciproco.

Segun las expresiones (I11.61) cada nodo de la red reciproca de un cristal real
esta rodeado por un pequefio _gomirli‘o de reflexiéon cuyas dimensiones segun los
tres ejes reciprocos a,*, a,*, a;* son del orden de 1/L,, 1/L,, 1/L;,
respectivamente. Por lo tanto los dominios se extienden en las direcciones
reciprocas paralelas a las dimensiones mas reducidas del cristal. Por ejemplo si el
cristal es delgado en la direccién del eje a,, cada nodo se extiende segin la
direccién reciproca 33*.

En la Fig.lll.32 se muestra esquematicamente la extension de los dominios
de difraccién alrededor de cada nodo (hkl) para distintas formas macroscépicas de
los cristales observados. Para una muestra con forma de paralelepipedo de aristas
a, b, ¢, paralelas a los ejes a,, a,, a,; respectivamente, cada nodo del espacio
reciproco se ensancha de la manera indicada en la Fig.lll.32 (a). Para una placa
delgada de espesor t segun la direccién a,, caso de un precipitado laminar, el

“dominio de difraccién se extiende preferentemente en la direccién reciproca a,*
normal a la cara de la ldmina, Fig.l11.32 (b), ver también Fig.l1l.33. Un conjunto de
precipitados esféricos de didmetro d da origen a un ensanchamiento como el
ih&@é%%ﬁﬁg.lllﬁz (c). Para cristales en forma de cilindros o agujas extendidas
segun el eje a, los dominios toman la forma de discos perpendiculares al eje
reciproco az*, Fig.ll1.32 (d).

La Fig.l11.32 (e) corresponde a precipitados delgados de espesor ty diametro
d, y también es el caso general de una lamina delgada metélica observada en el
microscopio electrénico sobre la cual incide un haz de electrones de seccién d.
_cada nodo (hkl) se extiende una longitud reciproca igual a 1/t en la direccién del
haz incidente, y en consecuencia existe un rango de orientaciones Ag alrededor de
la posicién exacta de Bragg para las cuales sigue existiendo intensidad difractada.

En la Fig.lll.34 se puede ver que

Mmoo Ay

Adp = = =
O Gnat t
Por ejemplo para

t =300A, dy,=1A es Ap = 0.3 x 102 rad
(11.62)
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Fig.ll.32 - Ensanchamiento de los nodos en el espacio reciproco, segun la

geometria de la muestra.
a) paralelepipedo, b) placa, c) esfera, d) aguja, e) lamina delgada.
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que es del mismo orden de magnitud de los é@ngulos @ de Bragg. Por lo tanto la_
observacién de un diagrama de difraccién dado no es un indicio exacto de Ia

~orientacién de una ldmina delgada, puesto que el mismo diagrama aparece aun
cuando se haya rotado la muestra en un angulo Ag alrededor de la posicién exacta
de Bragg. La orientacion precisa de una ldmina delgada en un microscopio

_electrénico se ¢ determina por medio de las Lineas de Kikuchi, ver seccién siguiente.

[11.4.8 - Lineas de Kikuchi.

En el diagrama de difraccion de una ldamina delgada monocristalina aparecen
ciertas distribuciones de lineas claras y oscuras que pueden llegar a ser bastante
complejas, llamadas lineas de Kikuchi. Un tratamiento riguroso acerca del origen
y distribucién de intensidades de las lineas de Kikuchi necesitaria de las
conclusiones de la teoria dindmica de la difraccion de electrones. Sin embargo para
la determinacién de la orientacién de una ldmina monocristalina, que es el caso que
interesa en microscopia electrénica, no es necesario conocer la distribucién precisa

de las intensidades, sino solamente la configuracién geométrica de las lineas. Esta
se puede predecir a partir de un formulismo basado solamente en la ley de Bragg,
que fue propuesto originalmente por Kikuchi en 1928.

Los electrones monoenergéticos que inciden sobre una lamina delgada,
ademdas de dar origen a una serie de haces difractados de la misma energia
(difusién eldstica) pueden interaccionar con los dtomos de la red cristalina dando
origen a una radiacién difusa cuya energia es ligeramente menor que la del haz
incidente (difusién ineléstica). La distribucién angular de esta radiaciéon difusa es
tal que

- es maxima en la direccién del haz transmitido
B decrece répidamente con el angulo 20 de difusion

Estos procesos de difusién inelastica son los que originan el fondo difuso que
aparece en todo diagrama de difraccién de electrones, y las lineas de Kikuchi son
variaciones locales en la intensidad de este fondo.

Se puede ver en una construccion geométrica sencilla como se originan,
Fig.lll.35. Consideremos un haz de electrones que incide sobre una lamina delgada.
Un punto como el P en la misma dard origen a un cono de radiacién difusa.
Algunos electrones difundidos dentro del cono podrén a su vez incidir sobre una
familia dada de planos cristalinos (hkl) bajo el angulo @ dado por la ley de Bragg,
y seran entonces difractados en una direccién PQ.
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Fig.ll.33 - Ensanchamiento de los nodos en el espacio reciproco, debido a la
presencia de precipitados laminares en una solucién sobresaturada de Al-Cu.



111

Fig.lll.34 - Efecto del ensanchamiento de los nodos en el espacio reciproco de una
lamina delgada de espesor t. cada nodo se extiende en una longitud reciproca igual
a 1/t en la direccién perpendicular a la ldmina. Existe un rango de orientaciones A¢
alrededor de la posicién exacta de Bragg, para las cuales sigue existiendo
intensidad difractada.
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Por otro lado la radiacién difundida segun una direccién como la PQ también
incidird sobre la misma familia de planos (hkl) bajo el mismo angulo @ de Bragg, y
dara origen a un haz difractado seglin una direccion PR. Pero la cantidad de
electrones difundidos inelasticamente por el punto P es mayor en la direccién PQ
que en la direccién PR. Por lo tanto las reflexiones de Bragg mencionadas hacen
que mas electrones se pierdan de la direccién PQ hacia la PR, que los que vuelven
a la direccién PQ a expensas de los perdidos en la direccion PR. El fondo continuo
del diagrama se ve entonces alterado de tal manera que existe un aumento de la
intensidad segun la direccién PR y una disminucién en la direccién PQ. El lugar
geométrico de todas las direcciones posibles en las cuales puede producirse la
difraccion de la radiacion difusa por una familia dada de planos cristalinos (hkl) son
dos conos de semi-apertura igual a 90°-60. La interseccion de estos conos con una
pantalla suficientemente alejada de la muestra, perpendicular al haz incidente, es
por lo tanto un par de hipérbolas. Dado que para electrones de 80 a 100 kV los
&ngulos @ de Bragg son generalmente muy pequefios, del orden de 0.5 a 1°, las
hipérbolas se pueden considerar como un par de lineas paralelas entre si. Estas
constituyen precisamente un par de lineas (hkl) de Kikuchi. La linea de intensidad
mayor que el fondo difuso se denomina por exceso, mientras que la otra es la linea
por defecto. Pares de lineas similares pueden ser originados por las otras familias
de planos del cristal. Entonces, por el mecanismo mencionado, se pueden producir
simultaneamente varios conjuntos de pares de lineas, que pueden llegar a formar
diagramas bastante complejos. En todos los casos la linea por exceso es la que
estd méas alejada del haz directo. Se puede ver también que la separacion angular
entre cada par de lineas es 20, y que éstas estan situadas simétricamente respecto
de la interseccién imaginaria de la familia de planos cristalinos con la pantalla de
observacién, Fig.lll.35.

Al variar la inclinacién de la muestra respecto del haz incidente el
comportamiento de las lineas de Kikuchi es diferente al del diagrama de difraccion.
Como ya se ha visto, el diagrama de difraccion puede aparecer ain cuando se rota
la I4mina delgada en un 4ngulo A¢ fuera de la posicién exacta de Bragg, y por lo
tanto para rotaciones pequefias las manchas de difraccién permanecen fijas en la
pantalla de observacién. En cambio las lineas de Kikuchi se mueven como si
estuvieran rigidamente adheridas al cristal, y su posicién respecto del diagrama de
difraccién es por lo tanto un indice muy preciso de la orientacion de la lamina

“delgada respecto del haz incidente. T

A titulo de ejemplo veremos cual es la relacién entre un par de lineas de
Kikuchi originado por una familia de planos (hkl) y el haz de difraccion (hkl) cuando
el cristal et4 orientado en la posicién exacta de Bragg correspondiente a esa
familia. En este caso existe un fuerte haz difractado en una direccién que forma un
4ngulo 20 con el haz transmitido, Fig.lll.36. En la misma figura se puede ver que
en esta orientacién particular del cristal, la linea por exceso pasa exactamente por
la mancha de difraccién (hkl) mientras que la linea por defecto es coincidente con
el haz transmitido (000).
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Fig.lll.35 - Formacién de un par de lineas de Kikuchi. El fondo continuo del
diagrama de difraccién se ve alterado de tal manera que existe un aumento de la
intensidad segun la direccion PR (linea por exceso) y una disminucién en la
direcciéon PQ (linea por defecto).
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Fig.I.36 - Orientacién relativa entre un par de lineas de Kikuchi (hkl) y las manchas
de difraccién correspondientes, cuando el cristal estd orientado en la posicion
exacta de Bragg. La linea por exceso pasa exactamente por el haz (hkl) mientras
que la linea por defecto es coincidente con el haz transmitido (000).



115

Esta es la manera en la cual se orienta una lamina delgada en la posicién
exacta de Bragg en una experiencia de microscopia electrénica. Un pequefio giro
de la muestra fuera de esta posiciéon traerd como consecuencia un pequefo
apartamiento de las lineas de Kikuchi respecto de las dos manchas de difraccién
mencionadas. En particular si el giro se realiza de tal manera que el angulo de
incidencia del haz respecto de los planos (hkl) sea mayor que el angulo @ de Bragg,
el par de lineas se desplazard ligeramente a la izquierda de la posicién indicada en
la Fig.l1l.36. En la Fig.lll.37 se muestra un diagrama de difraccién de una ldmina
delgada de cobre, en el que aparecen varios pares de lineas de Kikuchi.

11.4.9 - Construccién de las Lineas de Kikuchi Asociadas a un Diagrama de
Difraccion.

Las Lineas de Kikuchi guardan unarelacién directa con la estructura cristalina
de la muestra, puesto que cada par se origina en una familia bien determinada de
planos cristalinos. Las principales lineas que aparecen en una orientacion dada
pueden obtenerse mediante una sencilla construccion geométrica a partir del
diagrama de difraccién correspondiente.

Supongamos por ejemplo una ldmina delgada de estructura fcc y que el haz
electrénico incide segun una direccién [100]. El diagrama de difraccién es un plano
(100) de la red reciproca, Fig.lll.38. La construccién de las lineas asociadas se
realiza de la siguiente manera. Se une el nodo origen (000) con los diferentes
nodos (hkl) del diagrama y por el punto medio de estos segmentos se traza una
linea perpendicular. tada una de estas lineas se indexa con los indices (hkl) del
nodo a partir del cual fue obtenida. El conjunto de pares de lineas (hkl) y (hkl)
corresponde a las lineas de Kikuchi que aparecen en la orientacién mencionada.

&

Al rotar ligeramente la muestra fuera de la orientacién inicial, todo el
conjunto rota solidariamente. La posicién relativa de las lineas se mantiene, la
distancia angular entre cada par es siempre igual de Bragg 28,,, y solamente varia
la relacién del conjunto respecto del diagrama de difraccién. En las Figs.l11.39 y
111.40 se muestra esqueméaticamente la geometria de las lineas de Kikuchi asociadas
a las orientaciones [100] y [111] de una muestra cibica de caras centradas.

111.4.9 - Medicién del Pardmetro de Desviacién s.

La posicién relativa de las lineas de Kikuchi respecto del diagrama de
difraccién permite determinar la orientacién de una ldmina delgada cristalina. En
particular ya se ha mencionado que si una familia de planos (hkl) esté orientada en
la posicién exacta de difraccién, la linea por exceso pasa por el nodo (hkl) y la linea
por defecto pasa por el nodo origen.
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Fig.II1.37 - Lineas de Kikuchi correSpondiéntes a una lamina delgada de Cu.
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Fig.lll.38 - Esquema de construccion de las lineas de Kikuchi asociadas a una
orientacién dada de un cristal. Se une el nodo origen (000) con cada uno de los
nodos (hkl) del diagrama de difraccién correspondiente, y se traza una linea
perpendicular por el punto medio de cada uno de estos segmentos.
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Fig.lll.39 - Lineas de Kikuchi asociadas a la orientacién (100) de una lamina
delgada de una muestra de estructura cubica de caras centradas.
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Fig.ll.40 - Lineas de Kikuchi asociadas a la orientaciéon (111) de una lamina
delgada de uha muestra de estructura cubica de caras centradas.
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Si la ldmina se aparta en un cierto angulo d(26) respecto de la posiciéon de
Bragg, Fig.lll.30, entonces

K' -K=9,+8

(111.63)
y el par de lineas de Kikuchi se desplaza sobre la pantalla de observacion una cierta
distancia dx que depende de la magnitud de s, Fig.lll.41. Por convencidn el signo
de s se considera positivo si el vector S esté dentro de la esfera de Ewald. En el
caso de la Fig.lll.41 el par de lineas se aleja del nodo origen (000) y dx se
considera también positivo. Si es L la longitud de la cdmara de difraccion (distancia
entre la muestra y la pantalla de observacion)

x =L260 dx = L d(26)

Segun la Fig.lll.41

s = gy d(26)
Reemplazando (}\ ' 7 g) - J_I‘j”
s -g. X 1 d L
= Yhki =TT
L dy L o _ L
hkl 99 = f\ = __\:
Segun la ley de Bragg dil
g - A X _ A
rg L dy
y finalmente : | 3
NPURE S A odx T ﬂ 9 |
%) ‘.I C;‘,_\ _ GL S = d2 ? oy N f -
- — FI -,\ :' Y :I'}'.', ‘_' hkl A ) " ?* ~ y
£ () “h¥e "= O =z aY .
PO | Fx i X [ /A

= e = e n.e4)
Por ejemplo, suponiéh'c’ib’eque e"klh"diagrama de la Fig.lll.41 fue obtenido a 100 kV a
partir de una lamina delgada de cobre
A = 0.037 A doyo (Cu) = 1.80 A

35 mm dx = 10mm

Il

X

entonces’

s = 0.32x102% A
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Fig.lll.41 - Medicién del parédmetro de desviacién s a partir de la posicién relativa
de las lineas de Kikuchi respecto del diagrama de difraccion.
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Ademéas como para la reflexién (020) del Cu es 260 = 1.03° se puede calcular
también el angulo de desviacién d(26) respecto de la orientacién exacta de Bragg

d(20) = ﬂx’-‘- 20 = 0.3° 40 [03° _

111.4.10 - Doble Difraccion de Bragg

En ciertas condiciones un haz difractado por una zona de una muestra puede
dar origen a su vez a uno o mas haces difractados. Por ejemplo en una ldmina
delgada compuesta por dos fases distintas, un haz difractado por una de ellas
puede ser nuevamente difractado por los cristales de la otra. -

Consideremos el caso particular de una ldmina de la aleacion Al-Mg-Si
orientada de tal manera que el haz incide segun la direccién [001] de la matriz de
Al. Los precipitados de la segunda fase Mg,Si son en esta orientacién placas
delgadas paralelas a las superficies de la lamina. En la Fig.lll.42 se muestra
esquematicamente el diagrama de difraccién de la matriz y el correspondiente a las
placas de la fase Mg,Si. Un haz difractado por la matriz, P en la Fig.lll.42 (b),
puede incidir sobre la segunda fase y dar origen a su vez a varios haces
nuevamente difractados. Otro tanto puede suceder con cada uno de los haces
difractados originalmente por la matriz de Al. Considerando todas las posibilidades
de doble difraccién se obtiene un diagrama como el indicado en la Fig.lll.42 (c).
Este tipo de desdoblamientos muiltiples de los diagramas de difraccion también se
observan en laminas delgadas metélicas recubiertas por algin tipo de éxido, o
después de la evaporacién de otro metal sobre su superficie. En la Fig.ll1.43 se
muestra el efecto de doble difraccién en una ldmina delgada de la fase 3 bcc de
una aleacién Mg-Li-Al en la orientacién (001) que contiene precipitados laminares
de la fase 6 MgLi,Al.

El fenédmeno de doble difracciéon también puede ocurrir en una muestra
compuesta por dos cristales idénticos superpuestos y rotados en un pequefo
angulo. En la Fig.lll.44 se muestra el diagrama de difraccién de dos laminas
delgadas de Au en la orientacién (111) rotadas ligeramente entre si. Un haz
difractado por la lamina superior puede volver a ser difractado por la ldamina inferior.
Como esta posibilidad se presenta para todos los haces difractados por la primer
l4mina, se observa finalmente un diagrama compuesto como el de la Fig.lll.44.
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Fig.ll1.42 - Doble Difraccion de Bragg a través de una lamina delgada de la aleacion
Al-Mg-Si.

a) Diagrama de la matriz ©. Diagrama de los Precipitados ®

b) Haces doblemente difractados, originados por el haz difractado P °

c) Diagrama completo, considerando todas las posibilidades de doble difraccién.
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Fig.Ill.43 - Doble difraccién a través de una Iamina delgada de aleacién Mg-Li-Al,
fase B bcc, con precipitados laminares de la fase & MgLi,Al, orientacién (100).
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Fig.lll.44 - Doble difraccién de Bragg a través de dos laminas de cristales idénticos,
rotadas entre si en un angulo 6.

(*) Cristal superior. (o) Cristal inferior.

(o) Haces originados por la doble difraccién.
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IV - CONTRASTE DE DEFECTOS CRISTALINOS

IV.1 - Aproximacion de la Columna. Aproximacion de Dos Haces

En el capitulo anterior se ha visto que si un cristal estaba orientado cerca de
la posicién de Bragg, existia un fuerte haz difractado (hkl) formando un angulo 26,
~ 102 rad con el haz incidente. Como las muestras observadas en microscopia
electrénica son ldminas muy delgadas, la separacién entre el haz incidenteoy el haz
difractado en la superficie inferior de la lamina es de unos pocos A, valor
comparable con las distancias interatémicas, Fig.lV.1. Ademés como la
aproximacién cinemética supone que el haz difractado no interacciona con el cristal
ni con el haz transmitido, entonces es justificable considerar la lamina como un
agregado de Columnas Monoatémicas paralelas entre si. En esta aproximacién los
procesos de difracciéon en una columna son independientes de las columnas
vecinas, y la imagen final se puede obtener calculando la contribucién de las
columnas individuales que componen una muestra dada. En una lamina monocris-
talina de espesor uniforme todas las columnas son equivalentes, pero no sucede
lo mismo en una ldmina que contiene alglin defecto cristalino, como se vera en la
seccion IV.3.

La llamada Aproximacion de Dos Haces supone ademas que cada columna
de la ldmina es atravesada solamente por dos haces

- Haz Transmitido de Intensidad |;
- Haz Difractado de Intensidad |

verificandose siempre que

(IvV.1)

Laintensidad transmitida (imagen de campo claro) resulta entonces complementaria
de la imagen de campo oscuro en esta aproximacion. Es conveniente aclarar que
aunque la probabilidad de excitar simultdneamente varias reflexiones es muy alta,
siempre es posible inclinar la ldmina fuera de las orientaciones de alta simetria de
tal manera que solo uno de los haces difractados (hkl) tenga intensidad apreciable.
Los célculos de contraste del presente capitulo siempre suponen que se cumple la
aproximacién de dos haces.

IV.2 - Imagen de una Lamina Delgada Perfecta

Calcularemos a continuaciéon el valor de la intensidad difractada por una
columna de una lamina monocristalina sin defectos, en una orientacién préxima a
las condiciones de difraccién por una familia de planos (hkl). Como la intensidad
difractada solo es apreciable en las vecindades del nodo reciproco (hkl), el
parametro de desviacién s es siempre pequefo. Si el haz electrénico incide segtn
la direccién del eje a5, de acuerdo al esquema de la Fig.lll.30 se puede suponer que
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Fig.IV.1 - Aproximacién de la columna y de dos haces. Se considera la lamina
delgada como un agregado de columnas monoatémicas paralelas entre si. La
imagen electrénica se obtiene superponiendo las contribuciones individuales de

cada columna de la muestra.
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s = ej;a;* e, =e, =0

(IV.2)

De acuerdo a (l11.58) y (IV.2) la intensidad difractada por la columna esta dada por

2
|, - e N,2N,2 sen“nNye,
2 2
r sen®ne,
(IV.3)
Como
[5|=s=e:q3l e; = Sa,
a
y ademas
sen?ne, = (ne,)?
N=NN,N, , t=N;a, = espesor de la |[dmina
resulta finalmente
2 2
lg _ -f——Nz sen< n st
r2 (nst)?
(IV.4)
IvV.2.1 - Franjas de Igual Espesor y de Igual Inclinacién

De acuerdo a la expresidn (IV.4) la intensidad difractada por una columna en
una orientacién dada es una funcién periédica del espesor t de la ldmina, con un
periodo igual a At = 1/s . En una muestra de espesor constante, |, es una funcién
periddica del parametro de desviacién s.

En el primer caso, espesor t variable, la imagen de campo oscuro de la
[dmina consiste en una serie de franjas claras y oscuras, Fig.IV.2. El espesor de la
ld&mina es constante a lo largo de cada una de estas franjas, denominadas Franjas
de Igual Espesor. El espaciado entre franjas depende de la desviacién s de la posi-
cién de Bragg, vy la diferencia de espesores entre dos franjas contiguas es igual a

(IV.5)
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que se denomina distancia de extincién correspondiente a la reflexion (hkl). Aqui
es necesario aclarar que la aproximacion cinematica deja de tener validez en la
orientacién exacta de Bragg, pues la intensidad del haz difractado es comparable
a la del haz incidente. Si s - 0 |la distancia de extincién tiende a valores cada vez
mas grandes, hecho que no es confirmado por las experiencias. La teoria dinamica
de la difraccién de electrones [1] predice que una ld&mina orientada en la posicién
de Bragg (s =0) presenta franjas de igual espesor que corresponden a una
distancia de extincién dada por

£ (hKl) = = Vc:‘::"”
donde
V., = volumen de la celda primitiva
0 = éangulo de Bragg
A = longitud de onda del haz electrénico
Fiu = factor de estructura de la reflexién (hkl)

Como F,,, decrece con el orden de la reflexién, £(hkl) es mayor para los indices (hkl)
mayores.

En el caso de una ldmina de espesor t constante,deformada de tal manera
que el pardmetro s varia de una columna a la siguiente, se observa otro sistema de
franjas denominadas de igual inclinacién o Contornos de Extincién, Fig.IV.3. En
campo oscuro, las lineas mas intensas corresponden a las zonas donde se verifica
la ley de Bragg, pues paras = O la expresion (IV.4) alcanza su valor maximo. Hacia
un lado de estas lineas es s > 0 y en las zonas adyacentes se observan lineas
més débiles, correspondientes a los maximos secundarios de la funcién (IV.4). Otro
tanto es vélido para el lado opuesto (s < 0) de cada linea principal.

Los contornos de extincién dificultan la observacién e interpretacion de las
imagenes electrénicas de defectos cristalinos, y siempre es necesario manipular
con sumo cuidado las ld&minas delgadas para evitar deformaciones que puedan dar
origen a este contraste indeseable. En una muestra en forma de cufa, caso muy
comun en microscopia electrénica, ambos tipos de franjas pueden presentarse
' simultaneamente.
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Fig.IV.2 - Franjas de igual espesor en una ldmina delgada de cobre. El espesor de
la [Amina es constante a lo largo de cada una de las franjas. M : 5000x.
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Fig.IV.3 - Franjas de igual inclinacién, o contornos de extincién, en una lamina
delgada de cobre. M : 5000x.
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Las imagenes de campo claro (haz transmitido) presentan las mismas
caracteristicas que las de campo oscuro (haz difractado) si la ld&mina esta orientada
de tal manera que se verifica la apfoximacién de dos haces. De acuerdo a las
predicciones de la teoria cinematica, ec.(IV.1), en campo claro las franjas de igual
espesor y las de igual inclinacién son complementarias de las correspondientes a
campo oscuro : a maximos de intensidad corresponden minimos, y viceversa. Pero
un andlisis mas detallado, que requiere del formulismo de la teoria dindmica de la
difraccién de electrones [1] muestra algunas diferencias en la distribuciéon de
intensidades.

vV.2.2 - Diagrama Fase Amplitud. Construccién de Fresnel

La aproximacién de la columna permite calcular la intensidad difractada por
una lamina delgada de un cristal perfecto y predecir a través de un célculo sencillo
el aspecto general de las imagenes, tanto en campo claro como en campo oscuro.
Pero la aproximacién resulta realmente Gtil para calcular el contraste de columnas
que contienen defectos cristalinos. El diagrama fase-amplitud proporciona una
manera gréafica de calcular la intensidad difractada por una de estas columnas.

La expresion de la amplitud difractada por una red cristalina, ec.(lll.25), es

A - f » eznicﬁtﬁ}.rl
ri

(IV.8)
donde la suma sobre el indice i se extiende a los N nodos de la red. La amplitud
difractada por una sola columna esta dada por una expresién similar, donde la
suma se realiza sobre las celdas de la columna considerada. Teniendo en cuenta
que

- - - A
r

k=9 +s, (kk).

= - - — - =
k’- . =1(g + s).r = entero + s.r

resulta finalmente

ik = L 5 @2MSN _ f 5 @2%is%
ri ri

(IV.7)
donde z, es la coordenada que describe la profundidad de las celdas a lo largo de
la columna, Fig.IV.4 (a). También puede considerarse cada columna como una
sucesion continua de celdas difractantes, y la ec.(IV.7) resulta entonces

L}
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Fig.IV.4 - a) Esquema utilizado para calcular el contraste de una columna dada en
una ldmina delgada. b) Esquema de Fresnel para calcular la intensidad difractada

por una columna de un cristal perfecto.
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(IV.8)
donde se ha considerado en forma mas general el factor de estructura de la celda,
ec.(ll1.45), en vez del factor atémico de difusién f. La amplitud difractada por una
columna se obtiene entonces integrando (IV.8) conociendo la variacién del
parametro s con la profundidad z. Si el cristal es perfecto,s es independiente de z

@2risz 47 = F sennst elnst
r m=st

g""‘---;I'\?llﬂ-\\-

AsE ]
r t

Nl-y

y la intensidad difractada es por lo tanto

2 2
|g - |A|2 - F° sen®nst
rP (nst)?

(IV.9)
que es similar a la expresion (IV.4) obtenida anteriormente. El caso de un cristal
perfecto tiene entonces una solucién analitica simple. Pero si s es funcién de z,
caso de una columna distorsionada por un defecto cristalino, es necesario resolver
la integral (IV.7) y normalmente no existen soluciones analiticas sencillas.

La Construccién de Fresnel es un formulismo gréfico que permite resolver el
problema en el caso de defectos cristalinos simples, considerando a dicha integral
como una suma de vectores del tipo

r e’

en el campo complejo, donde el médulo es dz, y el factor de fase es @=2nsz. En
el caso del cristal perfecto, la construccién de Fresnel se realiza a partir del origen
O del plano complejo, trazando los sucesivos vectores de médulo dz y argumento
creciente 2msz haciala derecha, y decreciente -2mrsz hacia la izquierda, Fig.I1V.4 (a).
Se obtiene asi un poligono regular que para dz - 0 tiende a una circunferencia de
longitud igual a 1/s, puesto que éste es el valor de z para el cual el argumento
alcanza el valor 2m. El radio de la circunferencia es por lo tanto 1/2ms.
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La integracién se realiza hasta los valores z=t/2 y 2=-t/2 a derecha e
izquierda, respectivamente, y la intensidad difractada por la columna es
proporcional al cuadrado del vector AB que une los puntos de abscisa curvilinea t/2
y -t/2. Esta construccién geométrica, llamada también diagrama fase-amplitud,
predice la variacién de la intensidad difractada con el espesor y la orientacién de
la l&mina. En efecto, la longitud del vector AB no cambia si el valor de z se
incrementa en una longitud de circunferencia, es decir 1/s (franjas de igual
espesor). De la misma manera se puede demostrar la variaciéon de la intensidad
difractada con el parametro s.

En la seccién siguiente se verd cual es la influencia de los defectos
cristalinos sobre la intensidad difractada por una columna.

IV.3 - Imagenes de Defectos Cristalinos. Criterios de Visibilidad

Los defectos cristalinos son visibles en una micrografia electrénica al
distorsionar en sus vecindades una familia de planos (hkl) orientados cerca de la
posicién de Bragg. Para una mejor visualizacién del origen del contraste,
volveremos a considerar el ejemplo simple de la dislocacién de borde en dos
orientaciones distintas, Fig.IV.5 (a) y (b). En ambos casos se supone que los planos
aproximadamente paralelos al haz incidente estén en condiciones de difraccién. En
la orientacién de la Fig.IV.4 (a) la dislocacién distosiona los planos difractantes (hkl)
y estos sufren pequefias rotaciones de sentido opuesto a ambos lados de la linea,
alterando las condiciones locales de difraccién. La imagen de la dislocacién puede
estar a uno u otro lado de la misma, segun la orientacién de la ld&mina, segun que
seas>0 o0 s<0. En cambio en una orientacién como la de la Fig.IV.5 (b) los planos
difractantes no son mayormente distorsionados por la presencia de la dislocacién,
y esta es entonces invisible (no hay contraste).

Si b es el vector de Burger de la dislocacién, la condicién de invisibilidad se
puede expresar

g -0 =0

(IV.10)

donde g, es el vector de la red reciproca que representa los planos (hkl) que estan
orientados cerca de la posicién de Bragg. Por ejemplo, en la estructura fcc una
dislocacién de vector de Burger 1%[1710] no es visible en la reflexién (224). De
manera mas general, el contraste de una dislocacién depende de tres parametros

i+ D+ 8
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(b)

Fig.IV.5 - Contraste de una dislocacién de borde en dos orientaciones distintas. a)
La dislocacién es visible pues altera los planos difractantes (hkl). b) La dislocacién
es invisible pues en esta orientacion los planos difractantes no son mayormente
distorsionados por la dislocacién, y es 'QOB'= 0.
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y de su respectivo signo. El estudio sistematico de esta dependencia es el que
permite determinar b y decidir por ejemplo, si el plano adicional de una dislocaciéon
de borde esté situado por encima o por debajo del plano de deslizamiento.

Las mismas consideraciones son validas para una dislocacién de hélice,
Fig.IV.6. El vector de Burger en este caso es paralelo a la linea de dislocacién, y los
planos més distorsionados son los del tipo ABCD en la misma figura. Si el cristal
se orienta cerca de la posicién de Bragg correspondiente a estos planos, la
dislocacién seré visible. En cambio si los planos difractantes son los del tipo ADEF
no habra contraste, puesto que los desplazamientos atémicos originados por la
dislocacién no afectan a esta ultima familia de planos cristalinos. En este caso se
verifica también la condicién de invisibilidad (IV.10).

En general, si un defecto cristalino produce un desplazamiento R(r) en la
celda descrita por el vector r; en una columna dada, la amplitud difractada sera de
acuerdo a (IV.5)

A - F 5 g2rl@9.00R)
ro

- =4 oA
que se reduce teniendo en cuenta que s®R es pequeno

A = fz eEui(ﬂﬂfs.ﬁ) = E eQﬂla(f,-) e2nis.n
r i r i

o también, reemplazando la suma por una integral

F
r

ei:z(z) ezr:lsz dz

""""-;Nl—s

A:

] .

(Iv.11)
donde

«(z) = 2n9.R(2)

(IV.12)
es el angulo de desfasaje que introduce el defecto en la amplitud difractada por la
celda de coordenada z dentro de la columna considerada. Por lo tanto si se conoce
el desplazamiento R que origina un defecto cristalino dado, es posible calcular la
intensidad difractada por las distintas columnas de una lamina delgada, y construir
asi la imagen de campo oscuro correspodiente. Existira contraste siempre que la
cantidad §Oﬁ' sea diferente de cero, y distinta de un numero entero. En las
secciones siguientes se analizaran las caracteristicas principales del contraste de
algunos defectos comunes en metales.
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m

DISLOCACION DE HELICE

Fig.IV.6 - Visibilidad de una dislocacion de hélice. La dislocacién es visible si el
cristal se orienta cerca de la posicién de Bragg correspondiente a los planos ABCD.
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IvV.3.1 - Contraste de Fallas de Apilamiento

Las estructuras metdlicas compactas (fcc, hcp) se caracterizan por
apilamientos de dtomos, supuestos esferas rigidas e impenetrables, ver p.ej. la
publicacién del laboratorio [2]. Consideremos una primer capa de estas esferas
sobre un plano. El apilamiento deja dos tipos de depresiones o intersticios de forma
"triangular" : unos con su "base" hacia arriba y su "vértice" hacia abajo, que
llamaremos de tipo B, y los de orientacion opuesta, tipo C. Una estructura
compacta en tres dimensiones puede obtenerse apilando sucesivas capas
compactas de esferas sobre las depresiones de la inmediata anterior. Asi sobre la
capade la Fig.IV.7 es posible ubicar una segunda capa sobre los intersticios de tipo
B. Una tercer capa puede apilarse a continuacion sobre los sitios C, o los sitios A
correspondientes a la primera. De las infinitas posibilidades solamente dos formas
de apilamiento se encuentran realmente en los metales. Una de ellas corresponde
a la secuencia

...ABABAB...
y conduce a una estructura hexagonal compacta hcp, mientras que el apilamiento
...ABCABCABC...

da origen a una estructura cubica de caras centradas. En ambos apilamientos cada
esfera (4tomo) estd rodeada por el nimero maximo de esferas vecinas, igual a 12.

Aun cuando las dos estructuras son estables, es frecuente encontrar
alteraciones en las secuencias de apilamiento que dan origen a defectos extendidos
sobre los planos compactos, denominados fallas de apilamiento. En la estructura
fcc puede quedar removida una capa entera de la secuencia

...ABCA.CABC...

dando origen a una falla que se denomina de tipo intrinseco. Este tipo de defecto
puede producirse por deformacién o por la condensacién de vacancias existentes
en el metal. De la misma manera puede introducirse una capa adicional entre dos
capas vecinas

...ABCBABC...

y la falla se denomina de tipo extrinseco. En la estructura hexagonal compacta, una
capa adicional de tipo C entre dos capas A y B constituye una falla de apilamiento
extrinseca.

En todos los casos el cristal sigue siendo perfecto a ambos lados de la falla.
Esta se puede considerar como la superficie limite que separa un cristal perfecto
de otro cristal perfecto, pero desplazado en un cierto vector R.
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Fig.IV.7 - Apilamiento compacto de atomos de acuerdo al modelo de esferas
rigidas. El apilamiento en un plano deja dos tipos de intersticios de tipo triangular,
unos con su "base" hacia arriba, tipo B, y los de orientacién opuesta, tipo C.
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d,

Fig.IV.8 - Esquema del plano gompacto (111) de una estructura cubica de caras
centradas. Los vectores b, y b, son los que desplazan un 4tomo de un intersticio
B a uno de tipo C, y de uno C a uno de tipo B, respectivamente.
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del cristal desliza respecto de un plano compacto en un vector b,, se
origina una falla de apilamiento intrinseca. c) Si a su vez una parte "3" se desplaza
y "3" se crea una dislocacién

desaparece la falla, pero entre "1"

de borde perfecta.

- a) Apilamiento compacto de atomos en una estructura fcc. b) Si una
en un vector b,,

Fig,IV.9
parte "2"
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Demostraremos a continuacion que R siempre se puede reducir a un vector del tipo
+a/3[111]. Enla Fig.IV.8 se representa el plano compacto (111) de una estructura
fcc, y los dos vectores que desplazan un atomo de un intersticio de tipo B a uno
de tipo C, y de uno de tipo C a uno de tipo B, dados por

B, = % [211] , B, = g [121]

(IV.13)
De esta manera, si una porcién "2" de la parte superior del cristal desliza respecto
de parte inferior en un vector b,, Fig.IV.9 (a), los atomos B pasan a ocupar
posiciones C, y la capa siguiente situada en posiciones C pasa a ocupar posiciones
A. La secuencia de apilamiento resulta entonces

..ABCACABC...

origindndose una falla de apilamiento intrinseca. Si a su vez otra porcién "3" de la
parte que ha deslizado, se desplaza en un vector bz, Fig.IV.9 (b), los atomos
desplazados anteriormente a las posiciones C vuelven a ocupar posiciones B, la
falla desaparece y la secuencia de apilamiento vuelve a ser la correspondiente a
una estructura fcc. Pero entre la zona sin deslizar 1" y la zona "3" se ha creado
una dislocacidén cuyo vector de Burger es

a a a
8 2111 + 2 (1211 = 2 [110
2 2111+ 21121 = S 1110)

(IV.14)
que es un vector de la red y por lo tanto es una dislocacién de borde perfecta,
Fig.IV.9 (c). Entre las zonas "1" y "2", y entre "2" y "3" los deslizamientos han
creado ademas dos dislocaciones, cuyos vectores de Burger son precisamente b,
y b2 Como estos vectores no son traslaciones de la red fcc, las dislocaciones se
denominan parciales o de Shockley. Entonces, dos dislocaciones parciales dan
origen a una dislocacion de borde perfecta. Reciprocamente, una dislocacién
perfecta puede disociarse en dos dislocaciones parciales, separadas por una zona
en la cual existe una falla de apilamiento, zona "2" de la Fig.IV.9 (c).

Si la falla de apilamiento fue originada en cambio por la supresién de una
capa compacta, por ejemplo de tipo B, entonces el vector de Burger que bordea la
falla, Fig.IV.8, es de la forma

o

== [111]

w

(IV.15)
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que tampoco es un vector traslacion de la red. La dislocacién es parcial y se
denomina de tipo Frank.

De manera general, una dislocacion parcial siempre constituye el limite de
una falla de apilamiento y reciprocamente, una falla de apilamiento solamente
puede estar limitada por una dislocacién parcial (salvo superficies libres o bordes
de grano). Si la dislocacién es de tipo Shockley, su vector de Burger esta contenido
en un plano del tipo {111} de la falla, y la dislocacién. que puede ser de borde,
hélice o mixta, es movil y deslizable. Por el contrario, una dislocacién de Frank no
“puede deslizar nunca en su propio plano, puesto que el vector de Burger es s:empre
perpendlcular al plano de la falla, y la dislocacién es pura de borde. Una falla
bordeada por una dislocacién de Shockley puede crearse mecénicamente mediante
una tensién de corte en el cristal. Pero una falla de apilamiento limitada por una
dislocacién de Frank solo puede tener su origen en la condensacién de vacancias
o intersticiales.

De acuerdo a las consideraciones anteriores puede demostrarse que, a los
efectos de los céalculos de contraste, una falla de apilamiento siempre puede
considerarse como un defecto superficial que separa dos partes de cristal perfecto,
desplazadas en un vector del tipo

=y %[111]

(IV.16)

En el caso de una dislocacién de Frank esto es inmediato. Para una

dislocacién de Shockley, caracterizada por ejemplo por el vector de Burger b,,
ec.IV.13, siempre se puede efectuar la descomposicién siguiente

. - B + 8
b -2 11211 = 2 [111] + 5 [101]

(IV.17)

Siendo a/2[101] un vector traslaciéon de la estructura fcc, su producto

escalar con un vector reciproco th es siempre igual a un nimero entero n, y

entonces en el céalculo del desfasaje a(z) dado por (IV.12) solamente agrega un

término igual a 2rm. Entonces (IV.17) puede considerarse equivalente a un vector

del tipo (IV.16). Por convencién el signo (+) de IV.16 caracteriza una falla de
apilamiento extrinseca y el signo (-) a una falla intrinseca.

Consideraremos ahora el caso de una falla de apilamiento paralela a las caras
de la Iémina delgada, situada a una cierta profundidad t, en una l&mina delgada de
espesor t=t,+t,. Ambas partes de la lamina son crlstales perfectos desplazados
en una cantidad R dada por IV.16. De acuerdo a (IV.12) el desfasaje entre las
ondas difractadas por las dos partes de la muestra esta dado por
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« =2 2R g, (888

Por ejemplo en las reflexiones

g=220 - &=284as2"
3 3

Yo 2n
=220 - = wi
g o 3

y la falla es entonces visible. En cambio para

g=220 - =0

y la falla es siempre invisible, cualesquiera sean t, y t,. Se puede demostrar en
forma general que el desfasaje @ solo puede tomar valores iguales a +2n/3 para
toda reflexién g,, en la estructura fcc.

El diagrama fase-amplitud, por ejemplo para @ = -2n1/3, puede construirse
facilmente. Para la porcién superior del cristal perfecto la integracion se realiza
sobre un circulo de radio 1/2ms hasta el valor t,, punto A de la Fig.IV.10. Para
valores del espesor mayores que t, existe un desfasaje adicional de -2n/3 y la
construccién de fresnel contindia hasta un punto B sobre otra circunferencia de
igual radio, pero rotada en 2m/3 respecto de la anterior. La amplitud de la onda
difractada por una columna de la muestra es proporcional al cuadrado del segmento
OB vy puede compararse con OC, que representa la amplitud difractada por un
cristal perfecto de espesor t, +t,. Entonces, de acuerdo al diagrama de la Fig.IV.10,
en una orientacién dada de la ldmina, la falla presenta un contraste uniformemente
claro u oscuro segtn el valor de la profundidad t,. Tanto en campo claro como en
campo oscuro la imagen no varia si t, o t, se incrementan en 1/s.

La integral (IV.11) puede resolverse también en forma analitica. Llamando
U=yz(t1-t2) t=t1+t2

la intensidad difractada resulta

1

2 {1-cos(a +n st)cos n st+[cos (a +n st)-coswst]cos2n su}
n°s

lg=|A|2= =

(IV.18)

El contraste Al, dado por la diferencia entre la intensidad (IV.18) y la
correspondiente a un cristal perfecto, ec.IV.4, puede expresarse
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Fig.IV.10 - Diagrama fase-amplitud correspondiente a una falla de apilamiento
paralela a las superficies de la ldmina. La falla presenta un contraste uniforme claro
u oscuro segun el valor de la profundidad t,.
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FIG.IV.11 - Micrografia electrénica de una falla de apilamiento en una ldamina
delgada de cobre.



149

Al =

4
sennst, sennst, sen(% +2nst) 220Y
n2sg? 2 2

(IV.19)
Segun esta ultima expresién,se ve que aun si a es distinto de cero, la falla
es invisible si

i'zi +2nst=nx n : entero

Con estos resultados es posible ahora considerar el caso de una falla
inclinada. Como la intensidad difractada es funcién periédica de la profundidad t,
a la cual se encuentra, la imagen de una falla inclinada consiste en una sucesion
de franjas alternadamente oscuras y claras, paralelas a la interseccion de la falla
con la superficie de la ldmina. La diferencia de profundidades entre dos franjas
contiguas del mismo signo es igual a 1/s. En la Fig.IV.11 se muestra un ejemplo
de imagenes de fallas de apilamiento en metales fcc.

Por otro lado, en el ejemplo que hemos considerado, a=-2m/3, segun (1V.19)
la primer franja correspondiente a las zonas de la falla préximas a la superficie de
la ldmina (t, =0) es clara en campo claro y oscura en campo 0SCuro, pues Al,

0. Las franjas cambian de signo para @ = 2m/3. Por lo tanto el signo de la prlmer
franja permite conocer el desfasaje a de acuerdo al esquema

2m/3

[ primer franja clara a
campo claro {
| primer franja oscura a = -2r7/3

(IV.20)

Conocido el valor de a es posible determinar la naturaleza

intrinseca o extrinseca de la falla, a través del valor de R ( +a/3[111]) que satisface
IV.12. Para ello también es necesario conocer la inclinacién de la falla dentro, de la
l&mina, puesto que para un R dado, el signo de a depende del dngulo entre gy R,

Fig.IV.12. Pueden utilizarse técnicas de estereo-microscopia, obteniendo dos
micrografias con el mismo vector g, en dos inclinaciones distintas de la muestra.
La observacién del par en un estereoscopio permite reconstruir la imagen
tridimensional de la ld&mina delgada y determinar la orientacién de la falla respecto
de la superficie superior. También puede utilizarse un efecto dinamico, no previsto
por la aproximacién cinematica, seguin el cual solamente la franja correspondiente
a la parte inferior de la ldmina cambia de signo al pasar de campo claro a campo
oscuro. Por lo tanto la franja correspondiente a la parte superior no cambia, y se
puede discriminar sin lugar a dudas entre las dos posibilidades esquematizadas en
las Fig.IV.-}fg(' (a) y (b).
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Fig.IV.12 - En una falla de apilamiento dada, el contraste depende del angulo entre
. e ‘g — .

el vector desplazamiento R y el vector de reflexion g. Para poder determinar la

naturaleza intrinseca o extrinseca de una falla es necesario distinguir entre las dos

posibilidades esquematizadas.
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También es posible determinar el vector de Burger de la dislocacién parcial
que bordea una falla. Estas experiencias son un poco mas delicadas, puesto que
en ciertas reflexiones g, no es posible diferenciar entre una dislocacion de
Shockley o de Frank y es necesario analizar el contraste residual que presentan los
Gltimos tipos de lazos, aun cuando g®b = 0, ver referencia [1].

IV.3.2 - Contraste de Dislocaciones de Hélice y de Borde

Las dislocaciones son defectos lineales que dan origen a un contraste
caracteristico, resultado de la deformacién de los planos cristalinos en sus
vecindades. En los textos corrientes [3] asi como en publicaciones del laboratorio
(4] se pueden consuitar los detalles de la teoria general de dislocaciones, y nos
limitaremos aquf a una descripcién cristalogréfica para la visualizacién del contraste
al que dan lugar en una micrografia electrénica.

Dislocacién de Borde - Una dislocacién de este tipo puede visualizarse facilmente
si se la considera como el resultado de un agregado de un semiplano adicional
entre dos planos consecutivos de una familia (hkl), Fig.IV.13. El desplazamiento b
asi originado se denomina vector de Burger b y en este caso es siempre
perpendicular a la linea de dislocacién. De la misma manera la remocion de un
semiplano atémico también da origen a una dislocacién de borde.

Consideremos un cristal, por ejemplo cubico, en el cual se desea desplazar
toda la parte superior a un plano P en una cierta distancia b respecto de la parte
inferior. La manera mas simple de hacerlo es desplazando directamente las dos
mitades en b, pero también se logra el mismo resultado desplazando de un extremo
a otro del cristal una dislocacién de borde cuyo vector de Burger b esta contenido
en el plano de deslizamiento P. En una posicién intermedia, la configuracién de
planos cristalinos es tal como la indicada en la Fig.IV.13(b). Entonces la dislocacién
define el limite entre la parte del cristal que ha deslizado entre la parte del cristal
que ha deslizado y la que todavia no fue alcanzada por la deformacion. El pasaje
de la dislocacién sobre el plano P da origen finalmente a un escalén de altura b, o
linea de deslizamiento, sobre el lado opuesto del cristal.

Puede demostrarse facilmente que unadislocacién, sea de borde o de hélice,
comienza o termina solamente en las superficies libres, en un borde de grano, o en
un nodo de dislocaciones. También puede cerrarse sobre si misma dando origen a
un lazo cerrado de dislocaciones. La densidad de dislocaciones se expresa
normalmente como el nimero de lineas que atraviesan 1 cm? de superficie dentro
del cristal. Un metal recocido contiene del orden de 107 disloc./cm?, y un metal
deformado supera las 10'° disloc./cm?.
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Fig.IV.13 - Definicién de vector de Burger. En zonas alejadas de la dislocacion, al
circuito cerrado JKLM del cristal perfecto (a) le corresponde el.circuito cerrado
J'K’L’'M’ del cristal imperfecto (b). Pero al circuito ABCDEFGHA que encierra a la
linea de dislocacién le corresponde un circuito que no es cerrado. El vector que
completa este circuito se denomina vector de Burger b de esta dislocacién.
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Circuito de Burger - Consideremos nuevamente los esquemas de las Fig.IV.13 (a)
y (b). En zonas suficientemente alejadas de la dislocacion,las relaciones entre
4tomos vecinos son las mismas que en el cristal perfecto, ain cuando puedan
existir pequefios desplazamientos de las posiciones anteriores. De esta manera, a
un nodo J del cristal perfecto le corresponde un nodo J’ del cristal imperfecto.
Igualmente estan asociados los puntos Ky K’, Ly L', My M’, y al circuito cerrado
JKLM le corresponde el circuito cerrado J’K'L’'M’. Por el contrario, en las
vecindades de la dislocacién no existe tal correspondencia. Por ejemplo, al circuito
cerrado ABCDEFGHA que encierra a la linea de dislocacién, le corresponde el
circuito A’'B'C’'D’E'F'G’H’A’ que no es cerrado. Por definicién el vector necesario
para completar este circuito se denomina vector de Burger b de la dislocacion. El
sentido positivo de b se elige de acuerdo al sentido positivo de circulacién a lo
largo del circuito de Burger.

El vector de Burger es el mismo a lo largo de una linea de dislocacién dada,
y no depende del origen ni de la forma del circuito elegido. Por lo tanto es un
parametro caracteristico propio de la dislocacién. Si b es igual a un vector
traslacién de la red, la dislocacién se denomina perfecta o total.

La definicién del vector de Burger en el caso de una dislocacién de hélice es
semejante. Consideremos por ejemplo un cristal cubico y una recta paralela a la
direccion [100] del mismo. Si se efectia un corte parcial segin una superficie que
contenga a esta recta y se desplaza una de las caras en una traslacion b paralela
ala direccién [100], se obtiene una dislocacion denominada de hélice, ver Fig.IV.8.
El conjunto de planos de la familia (100) perpendiculares a b se transforma en una
rampa helicoidal. La dislocacién de hélice es siempre paralela a su vector de Burger
b. Todo plano cristalino que contiene a la linea de dislocacién puede ser en
principio un plano de deslizamiento.

Una dislocacién de borde forma un éngulo de 90° con su vector de Burger,
y en una dislocacién de hélice el mismo angulo es igual a cero. En el caso general
de una dislocacién mixta, este d4ngulo puede tomar cualquier otro valor y su vector
de Burger puede descomponerse por lo tanto en una componente de borde y una
componente de hélice.

Calcularemos ahora el contraste que presenta una dislocacion en una lamina
delgada observadaen el microscopio electrénico. En primer lugar consideremos una
dislocacién de hélice paralela a las superficies libres de la lamina, paralela a la
direccién Oy, Fig.IV.14 (a). Sea una columna cualquiera situada sobre el eje x, y
un punto de la misma M(xyz). El desplazamiento R de cada atomo de la columna
estd dado por sus componentes



154

2nsx

Fig.IV.14 - a) Dislocacién de hélice paralela a las superficies de la lamina. b) Perfiles
de intensidad calculados. La distancia entre los maximos y la linea de dislocacion
es del orden del ancho total de la imagen. El ancho de la imagen crece con el orden

de reflexién n = geb.
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o de manera mas general

B-D5 actgs - L arctg 2
2n arcg ¢ 27 arch

(1IV.21)

donde b es el vector de Burger de la dislocacion. El desfasaje sera entonces

« =2nd.R = g.b arct §= n arctg—i-

donde n es siempre un numero entero, dado que b es igual a un periodo de
traslacion de la red. La amplitud difractada por una columna de coordenadas (xy)
sera por lo tanto

b
A & f e -la g-2nisz gz

-r1

-Inarctgf -
A=f8 X g -2nisz dz

(1IV.22)

Se puede ver inmediatamente que para §.5=0 la intensidad difractada es
igual a la de un cristal perfecto, y por lo tanto no hay contraste, expresion 1V.10.
Para valores de x muy grandes respecto del espesor de la lamina, es decir cuando
la columna estd muy lejos de la dislocacién, z/x es una cantidad muy pequefna y
puede considerarse nula. Como es de esperar, la dislocacién no produce contraste
a distancias alejadas de la misma. Para x muy pequefio, por el contrario, z/x es muy
grande, negativo encima de la dislocacion, y positivo por debajo.
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La cantidad arctg z/x pasa del valor -m/2 a +mn/2. El desfasaje total
introducido por la dislocacién en sus vecindades es ni. Se puede ver también que
la amplitud difractada es independiente de y. El contraste es por lo tanto paralelo
a la linea de dislocacion.

El calculo numérico de 1V.22 nos conduce a los perfiles de intensidad
difractada por una dislocacién de hélice en funcién de la distancia x de la columna
a la dislocacién, para un valor dado de s. El célculo se ha hecho para distintos
valores de n, Fig.IV.14 (b). La forma general de las curvas indica que las imagenes
son siempre asimétricas. La distancia entre los méaximos vy la linea de dislocacién
propiamente dicha, es del orden del ancho total de la imagen, del orden de 100 a
150A. Ademas el ancho de la imagen crece rapidamente con el orden de reflexién

n(=geb)

En cuanto a la altura de los picos, es necesario notar que las curvas de la
Fig.IV.14 (b) representan el cuadrado de la amplitud difractada A. Para obtener la
intensidad real, tal como corresponde a la observacién en la pantalla de un
microscopio electrénico, hay que multiplicar esta cantidad por el cuadrado del
factor de estructura F para cada valor de n, es decir para cada valor de g. Pero F
decrece rapidamente con el orden de reflexién (hkl). Este hecho conduce a una
disminucién de la altura de los picos més altos, correspondientes a altos valores de
n, haciendo que las intensidades reales de cada pico sean comparables entre si.
También se puede ver que para valores grandes de n, existen dos maximos de
intensidad. En estos casos una unica dislocacion puede llegar a presentar dos
imagenes. Finalmente, la Fig.IV.14 (b) muestra también que la intensidad difractada
no es maxima sobre la dislocacién (x=0) sino que estd situada a derecha o
izquierda de la misma, segun el signo de s. Por lo tanto la imagen de una
dislocacién que atraviesa un contorno de extincion, se quiebra al pasar de la zona
s>0 ala zona s<0.

Las principales caracteristicas de las imagenes de las dislocaciones de hélice
se pueden también deducir a partir de los diagramas fase-amplitud. Consideremos

la integral IV.22. El circulo C, de radio 1/2ms corresponde a un cristal sin defectos,
Fig.IV.15. Segun el signo de §0b, s, X, pueden presentarse dos casos :

1) - nsx > 0. En este caso el angulo dado por

2msz + n arctg z/x
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Fig.IV.15 - Diagrama fase-amplitud correspondiente a una dislocacién de hélice
paralela a las superficies de la lamina delgada. a) nsx > 0. b) nsx < 0.

s : parametro de desviacion. n =geb.

x : distancia entre la columna y la linea de dislocacidn.



158

es, en valor absoluto, siempre mayor que el argumento 2mrsz correspondiente al
cristal sin defectos. Entonces el diagrama se desvia hacia el interior del circulo C,
y se va arrollando en espiral, tal como se indica en la Fig.IV.15 (a). Se puede
demostrar que para z positivo la espiral es asintética a un circulo C, que tiene el
mismo radio que el circulo C,, y que para los z negativos es asintética a un circulo
C,. También se puede demostrar que el radio de curvatura de la espiral es menor
que el radio de curvatura de C,, es decir que la espiral tiende a C, desde su interior.

2) - nsx < 0. En este caso el argumento

2msz + n arctg z/x

es, en valor absoluto, siempre inferior a 2msz. El diagrama esta fuera del circulo C,
y también forma una espiral que tiende a un circulo asintético C, para los z
positivos, y a un circulo C, para los z negativos, Fig.IV.15 (b).

En cualquiera de los dos casos, se pueden deducir todas las propiedades
mencionadas de las imagenes de dislocaciones de hélice, estudiando simplemente
como varia la amplitud de la onda difractada (segmento M,;M,) con los distintos
parametros del cristal. Consideremos por ejemplo una dislocacién cuyo diagrama
fase-amplitud sea el de la Fig.IV.16 (a). Si la profundidad t, a la que se encuentra
la dislocacién aumenta, consecuentemente t, disminuye, y los puntos
representativos M, y M, se desplazan sobre el diagrama en el sentido indicado por
las flechas. La longitud del segmento M,M, varia periédicamente con t, (y con t,)
siendo el periodo la longitud de la circunferencia 1/s. Si el diagrama es como el de
la Fig.IV.16 (b), se puede ver que la longitud M;M, no cambia al variar t, (y t,).

Teniendo en cuenta los resultados anteriores, es facil predecir el contraste
de una dislocacién inclinada con respecto a las superficies de la lamina. La
dislocaciéon se puede considerar como una sucesion de pequefos segmentos
paralelos a la ldmina situados a distintas profundidades. Si nsx> 0 una dislocacion
inclinada presentara una imagen que puede ser oscura o clara y que se repite cada
vez que la profundidad de la dislocacién aumenta en 1/s, Fig.IV.16 (a). Este tipo
de contraste se observa frecuentemente en laminas delgadas, Fig.IV.17.

En el segundo caso nsx<0, en cambio, la misma dislocacién inclinada se
vera como una linea de intensidad uniforme. Uno de los factores que determinan
que los puntos M, y M, se sitien como en la Fig.IV.16 (a) o (b) es el parametro s
de desviacién respecto de la posicién de Bragg, es decir la orientaciéon de la lamina.

Finalmente es necesario destacar que todos estos resultados han sido
obtenidos a partir de un campo de desplazamientos calculados para un material
isotrépico. Sin embargo la mayoria de los metales no son isotrépicos, y el valor de
R correspondiente a una dislocacién de hélice dado por (IV.21) es solo una
aproximacién. En una ldmina delgada, ademas, la presencia de dos superficies
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Fig.IV.16 - Diagrama fase-amplitud de una dislocacién de hélice, caso nsx<O0. La
amplitud difractada, segmento M,;M,, depende de los distintos parametros n, s, X.
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Fig.IV.17 - Dislocaciones en una ldmina delgada de la aleacién Inconel 718. Notese
el contraste oscilante de la imagen con la profundidad dentro de la ldmina.
Atencién : M.S.Rosalén y R.A.Versaci [12].
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libres introduce otros efectos (fuerzas imagen). El problema general del calculo de |
los desplazamientos producidos por una dislocacién en una lamina delgada, \
teniendo en cuenta las condiciones de borde, no estd completamente resuelto. '

En el caso de una dislocacién rectilinea mixta, el campo de desplazamientos
se expresa como la suma vectorial de los desplazamientos producidos por sus
componentes de hélice y de borde, y esta dado por

R - %[59 +B, sen28(1 ~v) +5><T(1'Sen26 Iogi , cos26 )]
T 4 2(1-v) b 4(1-v)

(IV.23)
donde :

vector de Burger de la dislocacién

componente de borde de b

vector unitario en el sentido positivo de la linea de dislocacién
angulo entre la proyeccion de b sobre un plano perpendicular a la linea
y el plano de deslizamiento

- numero de Poisson

©—-ooT

El desfasaje esta dado por
«a = 27 9.R

(IV.24)
La condicién g.b=0 no es por si sola suficiente para hacer nulo el contraste,
puesto que segun (IV.23) y (IV.24) las condiciones generales de extinciéon son

= 0
0

aral
IS o
|

wld
T
x
(@]

(IV.25)

Estas condiciones son dificiles de verificar simultdneamente y existe extincién
rigurosa solamente en los dos casos siguientes :

- Dislocacién de hélice pura, con g.b = 0
- Dislocacién de borde pura, con g paralelo a la dislocacién

En la Fig.IV.1& (a) se reproducen los perfiles de intensidad calculados por
Gevers [x] para una dislocacién mixta con n=1, en funcién de distintos valores del
parametro

n = sen 0 sen ¥
donde %
® = angulo entre la dislocacién y su vector de Burger b
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Fig.IV.18 - a) Perfiles de intensidad correspondientes a una dislocacién mixta. b)
Dislocacion de borde, n=g®b .
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w = angulo entre la dislocacién y el vector de reflexion g

En el caso de una dislocacién de borde pura, se obtienen las curvas de la
Fig.IV.18 (b). Las variaciones del contraste para este caso son similares a las de
una dislocacién de hélice pura, y en general el ancho de la imagen es el doble del
correspondiente a una dislocacién de hélice, comparar las Figs.IV.14 (b) y V.18
(b). La imagen depende ademads de las orientaciones relativas entre la dislocacion,
su vector de Burger, y el vector g. El ancho es minimo cuando la linea de
dislocacién es la bisectriz del angulo formado por b y g. El ancho del contraste es
méximo, en cambio, cuando la dislocacién es la bisectriz del angulo obtuso
formado por los vectores b y g.

IvV.3.3 - Contraste de Lazos de Dislocaciones

Los céalculos de contraste de lazos cerrados de dislocaciones se realizan en
la aproximacién cineméatica descomponiendo el lazo en una sucesion de segmentos
rectilineos, y suponiendo que el campo de deformaciones resultante es isotrépico.
Las deformaciones traen como consecuencia que en ciertas regiones existen planos
cristalinos en orientacién cercana a la de Bragg, que por lo tanto difractan
intensamente los electrones del haz incidente y originan asf el contraste del lazo.

Para interpretar correctamente los resultados es fundamental ajustarse a una
definicién del vector de Burger de un lazo, referencia [x], Fig.IV.!‘“F'I sentido positivo
de circulacién sobre el lazo se define de tal manera que coincide con el de las
agujas del reloj, si el mismo es observado segun la direccién y sentido del haz
incidente. El sentido positivo del circuito de Burger es entonces el que coincide con
el de las agujas del reloj para un observador que se desplaza sobre el lazo segin
el sentido de circulacién definido anteriormente. El vector de Burger es el segmento
que une el punto de partida con el final de este ultimo circuito. De acuerdo a esta
definicién, el vector de Burger de un lazo formado por intersticiales siempre forma
un dngulo menor que /2 con un vector de sentido opuesto al del haz incidente. La
misma convencién implica que para un lazo de vacancias, el mismo dngulo siempre
estd comprendido entre m/2 y m.

Las caracteristicas principales que presentan las imagenes de lazos cerrados
de dislocaciones en la aproximacién de dos haces son las siguientes [6] :

a) La imagen de un lazo es una linea cerrada, negra sobre fondo blanco, de un
ancho comprendido entre unos 100 y 400 A, si la orientacién de la ldmina es tal
que verifica la condicién s> 0 para alguna de las familias de planos cristalinos. El
pardmetro de desviacién s de la posicién de Bragg es positivo si el nodo (hkl) del
espacio reciproco asociado con una familia de planos esta dentro de la esfera de
Ewald, y es negativo si se halla fuera de la misma.
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HAZ DE

ELECTRONES

CIARCUITO
- DE

“*- BURGER

Fig.IV.19 - Vector de Burger de un lazo cerrado de dislocaciones. Para lazos de tipo
intersticial, el vector de Burger forma un dngulo menor que 90° con un vector de
sentido opuesto al del haz incidente.
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b) El contraste de un lazo de dislocaciones es oscilante si la ldamina se halla
orientada en la posicién exacta de Bragg (s>0).

c) Un lazo caracterizado por su vector de Burger b es invisible para aquellas
orientaciones de la lamina delgada que verifican

O Db = 0

d) Los lazos prismaticos contenidos en un plano normal al haz incidente, para
los cuales se verifica la condicién geb=0 para todo valor de §, presentan una
imagen residual con una linea de contraste nulo normal a la direccion de g.

e) De acuerdo a la definicion de vector de Burger adoptada, la imagen es mayor
que la proyeccién geométrica del lazo si la cantidad (g.b)s > 0 y esté dentro de
la proyeccion si es (g.b)s < 0, ver Fig.IV.20. Por lo tanto si en una observacién
se varia el signo de la cantidad (g.b)s manteniendo constante el resto de los
pardmetros, entonces varia el tamafio de la imagen del lazo observada en la
pantalla del microscopio electrénico. Esto se puede hacer de dos maneras :

- Manteniendo constante el vector g y variando el signo de s,

- Manteniendo positivo el valor de s y rotando la muestra de forma tal que el vector
de reflexién g cambie a -g. En laminas delgadas metélicas se prefiere este ultimo
método, puesto que se mantienen asi las condiciones éptimas de visibilidad de
defectos.

Veremos a continuacién como es posible determinar el vector de Burger b
de lazos de dislocaciones, mediante una serie de experiencias sistematicas de
variacién de contraste. En el trabajo que se ha tomado en este ejemplo 6] fue
ademéas posible determinar la naturaleza intersticial de los lazos presentes en
monocristales de Al irradiados con neutrones.

Las experiencias en el microscopio electrénico se realizaron en condiciones
de visibilidad 6ptima, s>0 para reflexiones de bajos indices. Se eligi6 una
orientacién cristalografica de las laminas tal que la normal a las mismas coincidiera
con la direccién [101]. De esta manera el haz electrénico incidia normal a los
planos [101] de las muestras. El diagrama de difraccién correspondiente, plano
(101) de la red reciproca del Al, Fig.IV.21, contiene las reflexiones (111), (111),
(002) y (202).

Las experiencias de visibilidad del contraste permitié clasificar a los lazos en
cuatro grandes grupos :

1) Lazos visibles en la reflexiones (111) y (020) e invisibles en la reflexion
(111).
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HAZ DE
ELECTRONES

g-b s>0!

intersticiales vacancias

Fig.IV.20 - Andlisis de la variacién del producto @OB)S para lazos de dislocaciones.
Cuando es (g®b)s>0 la imagen electrénica del lazo es mayor que su proyeccién
geométrica. las zonas indicadas con A son las que difractan fuertemente dando
origen al contraste.
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m 243

312 13

Fig.IV.21 - Diagramas de difraccion de los polos del tipo <312> alos que se llega
siguiendo las bandas de Kikuchi (111) y (111) a partir del polo [101].
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2) Lazos visibles en las reflexiones (111) y (020) e invisibles en la reflexién
(111).

3) Lazos visibles en las reflexiones (111) y (111) e invisibles en la reflexién
(020).

4) Lazos que presentan una imagen residual en las reflexiones (111), (111) y
(020).

Las posibilidades dentro de cada uno de estos grupos son las siguientes ;

1) Los Unicos vectores de Burger compatibles con las condiciones de visibilidad
para los lazos de este grupo son

H

b, = + % [011]

, = % % [110]

(=28}

efectivamente, para los vectores de reflexion (1 11) y (020) en los cuales los lazos
son visibles, se cumple que g. b=+1, y es g.b =0 para la reflexién (1 11) en la cual
los lazos no presentan contraste.

La primer experiencia de variacién del signo de la cantidad (g.b)s se realizé
observando la imagen de los lazos en las reflexiones g=(111) vy g=(111)
manteniendo siempre s> 0. Se observé ademas que dentro de este grupo existian
a su vez dos familias de lazos cuyo comportamiento era distinto. En efecto, los
lazos como los marcados con A en la Fig.lV.22 presentan una imagen mayor en la
reflexion (111) mientras que para los marcados con B el contraste era mayor en la
reflexién opuesta (111). Entonces caben dos posibilidades :

- Los lazos de tipo A y B son de la misma naturaleza, pero sus planos de
habito son distintos,

- Ambos tipos de lazos ocupan los mismos planos cristalogréaficos, pero son
de naturaleza distinta.

Mediante técnicas de estereo-microscopia electrénica se pudo confirmar la
primer posibilidad.

Finalmente, para conocer la naturaleza de los lazos, es necesario eliminar la
indeterminacién en el signo de los respectivos vectores de Burger. Las experiencias
de variacién de contraste en funcién del signo de la cantidad (g.b)s que ya hemos
mencionado, son suficientes para resolver esta incerteza. En efecto, como para los
lazos de tipo A la imagen es mayor en la reflexién g=(111), debe ser
necesariamente (g.b)>0 y esta condicién se satisface solamente para el valor
positivo de b,

-

b, = +% [011]

Este es un vector que esta dirigido hacia "afuera” de la lamina delgada cuya normal
es n = [101], Fig.IV.21, y el dngulo que forma con la misma es menor que /2.
Por lo tanto los lazos son de tipo intersticial.
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Para eliminar posibles errores debidos a que las observaciones se realizaron
con la ldmina rotada algunos grados fuera del polo [101] se incliné la lamina a lo
largo de la banda de Kikuchi (111) hasta el polo [213], Fig.IV.21. En esta nueva
orientacién se repitieron las experiencias de cambio de signo de (g.b)s y las
variaciones de contraste observadas fueron siempre las mismas. Como en este
caso n=[213] y ademas n.b, >0 los lazos son efectivamente de tipo intersticial.

_ Para los lazos del tipo B el didgmetro del contraste es mayor en la reflexion
g=(111) y para que sea g.b> 0 debe ser

b, = % [110]

Las experiencias de cambio de signo de (g.b)s fueron repetidas en el polo
[213] con los mismos resultados del caso anterior, confirmando asi la naturaleza
intersticial de los lazos de este grupo.

2) Los lazos visibles en las reflexiones (111) y (020) e invisibles en la reflexion
(111) fueron analizados de la misma manera que los anteriores. Las experiencias
de variacién de contraste se efectuaron sobre el polo [312] siguiendo la banda de
Kikuchi (111), Fig.IV.21. Los resultados obtenidos para ambos grupos se resumen
en la Tabla IV.1, confirméndose la naturaleza intersticial de todos ellos.

3) Los lazos visibles en las reflexiones (111) y (111) e invisibles en la reflexion
(020) requieren un andlisis diferente de los casos anteriores. El Unico vector de
Burger compatible con los criterios de visibilidad mencionados es

b, = % [101]

siendo el plano de hébito de estos lazos (101) normal a la superficie de las laminas
delgadas y paralelo al haz incidente para orientaciones préximas al polo [101]. Para
poder realizar las experiencias de contraste variando el signo de (g.b)s es necesario
rotar la lamina hacia una orientacién en la cual las imégenes de estos lazos tengan
un didmetro apreciable.

En nuestro caso las observaciones se realizaron en los polos [213] y [312]
siguiendo las bandas de Kikuchi (111) y (111) respectivamente, Fig.lV.21, y los
datos obtenidos se resumen en la Tabla IV.2. Los lazos de este grupo son también
de tipo intersticial. A diferencia de los dos grupos anteriores, no existen aqui dos
familias distintas de lazos que presenten alguna diferencia en su contraste, sino
que lo lazos situados sobre los planos (101) fueron observados en dos
orientaciones distintas.



170

Fig.IV.22 - Micrografia de una ldmina delgada de aluminio irradiado con neutrones,
donde se observan los lazos de dislocaciones de tipo intersticial. Atencién :
A.A . Pochettino.
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Visible Invisib Posible Plano de (g.b)s>0 b n n.b
gb=+1 g.b=0 b habito
- ,, + %[011] (011) (1‘11)A %[011] 213 >0
111 020 111 _
+ %[110] (110) (111)B %[110] 213 >0
+ %[110] (110) (111) %[110] 312 >0
111 020 111
+ %[011] (011) (111) %2[011] 312 >0
TABLA IV.2
Lazos observados En (g.b)s>0 b n n.b
sobre la banda reflexiones
g=(111)
(111) g=(111) %[101] 213 >0
g=(111)
g=(111)
(111) g=(111) %[101] 312 >0

g=(111)
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El hecho de que los vectores de Burger difieran en signo, segun cual sea el
sentido de rotacién de la ldmina, no implica indeterminacidén en los resultados. Este
hecho es consecuencia de la convencién adoptada para definir el vector de Burger
de un lazo de dislocaciones. En efecto, el rotar la I1&mina hacia el polo [213] o el
[312] siguiendo las bandas (111) y (111) respectivamente, los lazos que
originalmente eran paralelos al haz electrénico, se inclinan en sentidos opuestos.
Si se aplica la convenciéon mencionada al principio, los vectores de Burger asi
obtenidos resultan de sentidos opuestos, pero en ambos casos el producto n.b es
positivo. En consecuencia b no es un vector que rota solidariamente con el lazo,
pero caracteriza sin lugar a dudas la naturaleza del mismo.

4) Lazos que presentan una imagen residual en las reflexiones (111), (1 11y
(020). Estos lazos estan situados sobre los planos (101) y en todos los casos es
9.b>0. El analisis de contraste utilizado en los tres grupos anteriores no es
aplicable a estos lazos, y no es posible obtener informacién directa acerca de la
naturaleza de los mismos mediante las técnicas mencionadas.

IV.4 - Imagenes de Precipitados de una Segunda Fase

El anélisis del contraste de una segunda fase distribuida en la matriz es uno
de los problemas més complejos en microscopia electrénica. Un precipitado puede
dar lugar a distintos tipos de contraste, segun su profundidad en la lamina, tamario,
naturaleza o grado de coherencia, ademas de las condiciones de difraccion de la
observacién.

Un precipitado puede hacerse visible en un microscopio electrénico debido
a los efectos de difraccién propios, o la distorsién que origina en la matriz. En el
primer caso se altera la amplitud y la fase de las ondas en las columnas que
atraviesan el precipitado, y se dice que el contraste proviene del precipitado. El
segundo caso, denominado contraste de la matriz, es caracteristico de los
precipitados coherentes. El contraste se origina en las distorsiones elasticas de las
columnas de la matriz préximas al precipitado.

vV.4.1 - Contraste de Precipitados Coherentes

Un precipitado es coherente cuando tiene la misma estructura de la matriz,
y existe por lo tanto continuidad de los planos cristalinos a través de la interfase.
Como los espaciados cristalinos no son exactamente los mismos, un precipitado
coherente introduce una deformacién en los planos de la matriz. El desplazamiento
R(r) producido por la
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Fig.IV.23 - a) Esquema de un precipitado esférico coherente con la matriz. b)
Precipitado coherente plano.
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distorsion sobre las columnas de la lamina delgada introduce un desfasaje
a(r)=2ng. R(r) que da origen a distintos efectos de contraste segin las
caracteristicas particulares de las dos fases [7].

El caso mas simple es el de un precipitado esférico de radio r,, Fig.IV.23 (a),
cuyo campo radial de desplazamientos esta dado por

R = err::" r para r>r,
R=er para r<r,
(IV.26)
donde el parametro € es tal que
€e>0 si el precipitado comprime la matriz
€e>0 si el precipitado dilata la matriz

Como el campo de deformaciones es puramente radial, para toda reflexién
9.« Siempre existe una linea para la cual es g. R=0y el contraste tiene la forma de
dos |6bulos separados por una linea denominada de contraste nulo.. Los célculos
de Ashby y Brown [7] conducen a los siguientes resultados :

- Las imagenes de campo claro son simétricas solamente para precipitados
situados en el medio de la lamina delgada.

- Las imagenes de campo oscuro son siempre asimétricas.

= Si el precipitado se encuentra a una distancia menor que ¢, /2 de las
superficies libres de la [dmina, las imagenes son anormalmente extendidas,
y ademads asimétricas respecto de la linea de contraste nulo.

- Las imdgenes son idénticas campo claro y campo oscuro para los
precipitados situados cerca de la superficie de la ldmina, y complementarias
si los defectos son cercanos a la superficie de salida del haz.

- En campo oscuro la asimetria de las imagenes depende solamente de g,,,, Y
permite diferenciar entre los casos €e>0y €<0.

Un precipitado coherente plano produce una deformacién de la matriz tal que
los desplazamientos atémicos son perpendiculares al plano del disco, Fig.IV.23 (b).
Los célculos de contraste se realizan suponiendo que el precipitado es un lazo de
dislocaciones de vector de Burger fraccionario b, =€t donde t es el espesor de la
ldmina. Los resultados principales se pueden resumir de la siguiente manera :

- Discos perpendiculares al plano de la lamina presentan unalinea de contraste
nulo si g,, es perpendicular al disco.

- Discos paralelos al plano de la [dmina presentan siempre una linea de
contraste nulo para todas las reflexiones g,,, paralelas a la lamina.

- Discos situados cerca de la superficie d ela ldmina dan origen a imagenes
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asimétricas. En campo oscuro es posible determinar el signo del parametro

€.

- La extension de las imégenes de campo oscuro permite calcular el valor de
b,.

IV.4.2 - Contraste de Particulas Incoherentes

Un precipitado puede ser visible en una micrografia electrénica debido a los
siguientes efectos :

- Diferencia de factor de estructura entre el precipitado y la matriz.

- Difraccién debida a una orientacién favorable de la particula.

- Desplazamientos producidos en la matriz que originan un cambio de fase
brusco en la amplitud de la onda difractada (franjas similares a las
producidas por una falla de apilamiento).

- Contraste en la interfase.

Si los factores de estructura de la matriz y del precipitado son distintos, las
distancias de extincion toman valores diferentes. Se puede demostrar que en este
caso las columnas que contienen al precipitado se comportan como si su altura
fuera incrementada en un valor

1 1
g At [— - —]

(IvV.27)
donde At es el espesor del precipitado, y {” y {, son las distancias de extincion del
precipitado y la matriz. Se puede demostrar ademas que para particulas pequenas
(At < <{,) la variacion de la intensidad esta dada por

Al = -n At [L __1_.] sen2nt
gL & £,
(IV.28)

y por lo tanto el contraste es maximo si la profundidad del precipitado es igual a

Si la l1dmina delgada se orienta de tal manera que una familia de planos (hkl)
del precipitado difracta fuertemente, o viceversa, en la micrografia aparece un
contraste que puede ser oscuro o claro. Este contraste aparece en general en
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Fig.IV.Zi - Imagen de precipitados de Ni;Nb en un Acero Inconel 718.
Atencion : M.S.Rosalén y R.A.Versaci.
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precipitados grandes (> 1u) y es el més simple de interpretar. En el diagrama de
difraccién se observa ademés una serie de haces adicionales junto con los
correspondientes a la matriz. En la imagen de campo oscuro obtenida con uno de
estos haces suplementarios, los precipitados aparecen claros sobre un fondo mas
oscuro. Ademas el anélisis detallado del diagrama de difraccién permite calcular los
espaciados cristalinos d,, y en principio determinar luego la naturaleza del
precipitado.

Las franjas de desplazamiento se presentan cuando los desplazamientos de
los planos cristalinos de la matriz, producidos por un precipitado dado, son de
sentidos opuestos a ambos lados del mismo. Este corrimiento de una familia de
planos en un cierto vector R da origen a un sistema de franjas de desplazamiento,
que se suelen denominar franjas de "tipo de falla de apilamiento”. En realidad estas
dltimas son un caso particular de franjas de desplazamiento que se producen para
R=2a/3[111] en una estructura fcc.

Los célculos de contraste [1] indican que en orientaciones alejadas de la
posicién de Bragg (s> >0) la periodicidad de las franjas es similar a las franjas de
igual espesor correspondientes a una distancia de extincion

B 5 DL
(1+52¢2)2

(IV.29)

Para orientaciones cercanas a la de Bragg aparecen pequenas oscilaciones

de contraste superpuestas a las anteriores, y la imagen del precipitado consiste en

un conjunto de franjas que pueden llegar a ser bastante complejas, Fig.IV.24, [12].

Cada una de las franjas corresponde a una igual profundidad de la particula dentro

de la matriz. En el caso de un precipitado plano las franjas son paralelas a la linea

de interseccién con la superficie de la lamina. En todos los casos la visibilidad de

las franjas de desplazamiento es maxima cuando la matriz esta orientada cerca de
una fuerte reflexién de Bragg (hkl).

También se suelen observar franjas en las vecindades de los bordes de un
precipitado, si éste o la matriz estan orientados cerca de la posicion de Bragg.
Estas franjas, similares a las franjas de igual espesor, son paralelas a la linea de
interseccién de la particula con la superficie de la Idmina. Este tipo de contraste se
presenta también en la interfase entre dos granos. Otro efecto de contraste
proveniente de la estructura de la interfase, se suele observar en las imagenes de
pequefios precipitados, y se presenta en forma de franjas concéntricas mas anchas
que las franjas de desplazamiento. Estas franjas son circulares para precipitados
lenticulares, y elipticas si las particulas estan inclinadas respecto del haz.

Finalmente, una cavidad o burbuja gaseosa dentro de la matriz puede
hacerse visible en las vecindades de las lineas de igual espesor. Una cavidad de
diametro Ar corre el espesor local t de la l&mina hasta un valor t-Ar. De esta
manera si la cavidad esté situada en una regién de espesor n{, ( n: entero, { :
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distancia de extincién) aparece mas blanca que el fondo. Por el contrario, si la
misma cavidad esta ubicada en una zona de espesor n{,+ Ar, el espesor local es
en realidad n{;, y aparece entonces negra en un fondo més claro. Este tipo de
contraste se observa también en laminas delgadas con micropicaduras en su
superficie debidas a un pulido electrolitico incorrecto.

IV.5 - Imagenes Periédicas

En ciertas condiciones de operacién del microscopio electrénico y para una
orientacién favorable de la lamina delgada, es posible observarimagenes periédicas
consistentes en franjas, cuyo espaciado e intensidad dependen de la estructura de
la muestra. Analizaremos a continuacién los dos tipos de franjas que suelen
aparecer en microscopia electrénica de laminas delgadas cristalinas.

IV.5.1 - Resoluciéon Directa de Planos Cristalinos

Si la apertura de objetivo se coloca de tal manera que el haz transmitido mas
uno difractado (hkl) contribuyen a formar la imagen, la amplitud de la onda total
esta dada por la expresién

A = g2nikr Agezniﬁ".r
donde k es el vector de onda del haz transmitido y
K'=K+g
es el vector de la onda difractada por el cristal. Entonces

A = ezulﬁ.r M Ageznl(i+g}.r = ezniE.r (1 N Ag eZnig!)

Expresando

- id
Ag- Re

la intensidad total resulta
| = |A|2 = |1 +Re2"'9-“°|2 & +H2+2Hcos(2ng.r+a)

(IV.30)
Recordando la expresién de la amplitud de la onda difractada

A — E SenﬁSt e_iﬁst
9 r xst



179

ARRTATTATR A

te T
NHJH }I
i

b, _ld
B

Fig.IV.25 - Variacién del espaciado d en la resolucién directa de planos cristalinos,

con la geometria de la lamina delgada.
a) Franjas perpendiculares al borde de la ldmina. Las franjas se curvan al variar el
espesor t de la ldmina. b) Franjas paralelas al borde de la ldmina. El espaciado d

varia con el espesor t.
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y omitiendo los factores F y r, entonces

R-SESL 5 - onst
T

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

2ng.T = 2ngX = 211—:-

donde d es el espaciado cristalino representado por el vector g. La intensidad total
(IV.30) se expresa finalmente

=1 +R2+ 2Roos(2rc§‘nst)

(IV.31)
Para valores fijos de s y t esta expresion representa una intensidad
constante, mas una modulacién en la direccién x cuya periodicidad es precisamente
d, el espaciado de la familia de planos cristalinos (hkl) que origina el haz difractado.
La imagen estd compuesta por franjas de espaciado d, que de cierta manera
significan una "resolucién" directa de los planos cristalinos. Esta imagen periédica
se obtiene si la imagen es formada por el haz directo mas un haz difractado. Si
otros haces difractados pasan a través de la apertura de objetivo, pueden aparecer
varios sistemas de franjas simultdneamente.

La visibilidad de las franjas depende de la orientacién s y el espesor t de la
ldmina. Para

nst =nmr es R=0
y desaparece la modulacién. Por el contrario para
nst = nm + m/2 es R :maximo

y la amplitud de las franjas es maxima. También es necesario notar que la posicion
de las franjas no guarda una correspondencia simple con la posicién real de los
planos cristalinos. Por ejemplo si consideramos franjas cercanas al borde de la
lamina, Fig.IV,25 (a), y perpendiculares al mismo, a medida que t varia también
varia el valor de x para el cual la intensidad es maxima, y las franjas se curvan.
Ademés la variacién de t origina una variacién de la visibilidad y entonces puede
haber desplazamiento en los méximos de intensidad. Por otro lado si las franjas son
paralelas al borde, Fig.IV.25 (b), entonces t varia con x y el espaciado de las
franjas pasa de d a un cierto valor que depende de la variacion local de ty x.
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Fig.IV.26 - Resolucién directa de planos cristalinos de la enzima denominada

catalasa.
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Si un instrumento puede resolver las imégenes periédicas correspondientes
a una familia de espaciado d, no significa que pueda resolver dos puntos separados
por esa distancia d, puesto que la "resolucién directa" de planos cristalinos es en
realidad un efecto de interferencia entre el haz transmitido y el difractado.
Actualmente ya se han obtenido imégenes de planos cuyos espaciados son del
orden de 1A con instrumentos cuya resolucién punto a punto es del orden de los
4A. EnlaFig.IV.26 se muestra unaimagen de planos cristalinos separados por una
distancia de 82.2 A correspondientes a la enzima denominada "catalasa”.

IvV.5.2 - Resolucién Indirecta. Franjas de Moiré

La estructura periédica de un cristal puede ponerse en evidencia también por
medio de diagramas de interferencia producidos por cristales superpuestos, aun
cuando los espaciados de cada uno de ellos estén por debajo de la resolucién del
microscopio. Este fenémeno se llama "resolucion indirecta” de la red cristalina.

La formacién de estos diagramas, llamados de Moiré, puede considerarse
como un efecto puramente geométrico. En la Fig.IV.27 se muestra una analogia
4ptica que representa la superposicién de dos reticulados distintos. En la Fig.IV.27
(a) los dos reticulados son paralelos pero difieren en el espaciado, y su
superposicion directa produce un nuevo reticulado ficticio. El nuevo espaciado D
esta relacionado con los espaciados d, y d, originales por

d, d,

5 i
|d1’d2|

(IV.32)
El diagrama de Moiré representa la periodicidad segun la cual los dos
espaciados estdn en coincidencia, y el valor de D puede llegar a ser
suficientemente grande como para poder resolverse en el microscopio electrénico,
aunque d, y d, estén por debajo del limite de resolucién del instrumento. Este
diagrama se llama més precisamente "diagrama de Moiré paralelo" para distinguirlo
del "diagrama de Moiré por rotacién", esquematizado en la Fig.IV.27 (b). En este
Ultimo caso los dos reticulados tienen igual espaciado d, pero estan rotados en un
pequefio dngulo uno respecto del otro. El diagrama de Moiré asi formado resulta
aproximadamente perpendicular a las lineas de los dos espaciados originales, y
tiene un nuevo espaciado dado ahora por

d

2sen>
2

D=

(IV.33)
que normalmente se puede aproximar por
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p-4
14

Se puede definir un factor de magnificacién de Moiré dado por

D
M=—=
d
Para diagramas de rotacién es
M=
o

mientras que para diagramas de Moiré paralelos es

d

7 . F—
|d1“d2|

si se supone que

La superposicién de dos reticulados de diferente espaciado, rotados
ligeramente entre si en un angulo a da origen a los diagramas de Moiré mixtos

D =~ 192
[(d-d,)? +d; d, o?]

=

Las analogias 6pticas de la Fig.IV.27 pueden extenderse al estudio de redes
cristalinas, considerando que los dos reticulados son las proyecciones de los planos
atémicos de dos cristales superpuestos. El diagrama de Moiré se produce entonces
por la superposicién de las resoluciones directas de las dos familias de planos,
suponiendo que ambas puedan formarse. Puede demostrarse que la condicion para
que se forme un diagrama de Moiré es que contribuya a la imagen un haz que ha
sido difractado una vez por las dos familias de planos cristalinos. Supongamos que
P sea el haz difractado por la familia de planos de espaciado d, del cristal superior,
y que éste a su vez es difractado por el cristal inferior por planos de espaciado d,,
Fig.IV.28 (a), dando origen al punto Q. El caso ilustrado corresponde a d, > d,.
El nuevo punto Q' equivale al punto original @ cuando el origen se corre desde O
hasta P. Si es

oQ = L

1
OP = —
d1 d2

resulta inmediatamente



-

JHi

superposicién de dos sistemas de franjas periddicas. a) Diagramas de Moiré
paralelos. b) Diagramas de rotacién.
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Q 0O Q P
—o—
-1—-————-H—-——1-—-—--
d, d,

Fig.IV.28 - a) Esquema de formacioén de franjas de Moiré por la superposicién de
dos cristales de espaciados diferentes d, y d,. b) Si P es el haz difractado por el
cristal inferior, se origina el haz Q’en el diagrama de difraccién. Este corresponde
a un haz difractado por una familia de espaciado

d,d, / d,-d,
que es el espaciado de las franjas de Moiré.
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0Q'-0P-0Q’-0op-0q -1 -1 _ %%
d, d, d,d,

Entonces Q' corresponde a un haz difractado por una familia ficticia de planos
cristalinos de espaciado

que es precisamente el espaciado de las franjas de Moire.

Un célculo similar puede hacerse para los diagramas de rotacién, Fig.IV.29
(a). El punto P corresponde a la familia de planos de espaciado d del cristal
superior. Este haz a su vez es difractado por los planos de igual espaciado d del
cristal inferior, dando origen al punto Q’. La distancia OQ’ es ahora

1 o
— 2sen—
d 2

oQ’ =
El punto Q' corresponde a la difraccién por una familia ficticia de planos de
espaciado

d

D-_—9
2sen&
2

Un diagrama de Moiré, sea éste paralelo o de rotacién, se origina a partir de
la combinacién del haz transmitido con un haz doblemente difractado. Dado que
la formacién de diagramas de Moiré depende del fenémeno de doble difraccion, es
importante considerar la probabilidad para que ocurra esta doble difraccién.

Consideremos los diagramas de woiré paralelos. En la Fig.IV.29 (b) se
muestran los puntos de la red reciproca P, y Q, correspondientes al cristal 1, y P,
y Q, correspondientes al cristal 2. Supongamos que la esfera de reflexiéon pasa
exactamente a través del punto P, y origina un haz difractado que pasa al cristal
2. Si consideramos este haz como incidente sobre el cristal 2, entonces para ver
qué nuevos haces pueden originarse a partir de éste, se traslada el origen de lared
reciproca al punto P,, desplazando todos los puntos hacia la derecha en una
distancia igual a OP,. El punto Q, pasara entonces a la posicion Q’,, el punto Q,
ala posicién 0, y asi sucesivamente. Ahora bien, la curvaturade la esfera de Ewald
es mucho menor que la indicada en la Fig.IV.29 (b) y los nodos de |a red reciproca
se extienden perpendicularmente a las superficies de la lamina delgada en una
extensidn igual a 1/t (t espesor de la ldmina). Estos dos factores son suficientes
para que la esfera de reflexiéon contenga al punto Q’,. Ademas, con un pequefo
giro de la muestra siempre se puede llevar la esfera ain mas cerca de Q’, sin
alejarla demasiado de P,. Es decir que las condiciones para que exista una doble
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difraccién no son demasiado estrictas si se observa una l&mina delgada.

Las franjas de Moiré son siempre perpendiculares a la linea que une los dos
haces difractados que se combinan para originarlas, por supuesto teniendo en
cuenta las rotaciones relativas entre imagen y diagrama de difraccion en el
microscopio electrénico. Este hecho permite identificar rapidamente el origen de
cualquier diagrama de Moiré y también distinguir entre diagramas paralelos y de
rotacién. Ademas los diagramas paralelos, son paralelos a las dos familias de
planos que los originan, mientras que los diagramas de rotacion son
perpendiculares a los mismos. En la Fig.IV.30 se muestra una micrografia
electrénica de una lamina delgada de la aleacién Zr-2.5%Nb en la cual se observan
franjas de Moiré originadas por la presencia de precipitados de una segunda fase
en la matriz de Zr.

IV.5.3 - Efecto de las Imperfecciones Cristalinas

Consideraremos ahora el efecto de una pequefia rotacion en los diagramas
de Moiré paralelos. Si los dos cristales estan rotados en un angulo @ sus diagramas
de difraccién también estarén rotados en el mismo angulo 6, Fig.IV.31. pero el
punto Q' producido por la doble difraccién rota en un angulo w mucho mas grande
que @ y pasa a la posiciéon Q"". El 4ngulo w esté dado por

1
Q"Q’ d, d,
W = = = 0=M©®6
oQ’ |d,-d, | |dy-d, |
d,d,

Es decir que la rotacién de las franjas resulta también magnificada por el
mismo factor de magnificacién de Moiré M. Las franjas son asi muy sensibles a una
pequefia rotacién entre los reticulados. Este hecho permite detectar la presenciade
dislocaciones en alguno de los dos reticulados, ain cuando las distorsiones
introducidas por la dislocacién en sus vecindades sean muy pequefias. Se puede
demostrar que si la rotacién se produce en el cristal de menor espaciado, las franjas
de Moiré rotan en el mismo sentido. Si el cristal de mayor espaciado es el que rota,
las franjas rotan en sentido contrario.

Las iméagenes periédicas de la red cristalina (resolucién directa) también
proveen un método muy directo para detectar y analizar imperfecciones, ya que
estas imagenes ponen en evidencia la manera en la cual se perturba la periodicidad
de la red. Se pueden hacer asi observaciones directas de dislocaciones y fallas de
apilamiento. Consideremos entonces la resolucién directa como una proyeccién de
planos atémicos.



188

>

Fig.IV.29 - a) Esquema de formacién de franjas de Moiré de rotacién. El haz P
corresponde a una reflexién del cristal superior. Este es a su vez difractado por los
planos de igual espaciado del cristal inferior dando origen al haz Q".

b) Esquema que demuestra que las condiciones para la formacién de franjas de
Moiré no son demasiado estrictas. Si la esfera de Ewald contiene a la reflexion P,
es altamente probable que contenga también al haz doblemente difractado Q’,.
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Fig.IV.30 - Franjas de Moiré en precipitados de una aleacion Zr-Nb templada vy
recocida. Magnificacién : 70000 x. Atencién : R.A.Versaci.
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Para determinar el efecto de una dislocacién en una familia dada de planos,
basta con proyectar los planos que contienen la dislocacién. Si observamos las
franjas correspondientes a un cristal perfecto, y movemos una dislocacién desde
un extremo hasta la mitad de la micrografia, entonces las franjas de un lado de la
imagen estaran desplazadas respecto de las otras en una distancia igual a la
componente del vector de Burger b normal a los planos (hkl) cuya imagen se esta
observando. Es decir que un cierto nimero N de franjas termina bruscamente sobre
la zona de la dislocacién. Se puede demostrar facilmente que

= g.b

Entonces la caracteristica principal de la imagen directa de una dislocacién
es la presencia de N franjas que se interrumpen bruscamente. Para una dislocacion
perfecta, N es siempre un nimero entero. El mismo resultado es valido para una
dislocacién de hélice, a pesar de que ésta no contiene ningun tipo de plano extra
como la de borde. De esta manera el nimero N de franjas interrumpidas es una
medida de la componente del vector de Burger, pero no puede indicar el caracter
de la dislocacién.

También es interesante notar que la condicidn de visibilidad de una
dislocacién en resolucién directa, es idéntica a la que se aplica normalmente en el
contraste por difraccién. Una dislocacién es invisible si el nimero N de franjas es
cero, es decir §.b=0. La razén de esta correspondencia es muy sencilla. En ambos
casos el contraste depende de las distorsiones introducidas en los planos (hkl) en
las vecindades de la dislocacién, y estas distorsiones solamente son apreciables si
el vector de Burger tiene una componente no nula en la direccién normal a estos
planos.

Consideremos ahora la resolucién indirecta de planos cristalinos. Habiamos
visto ya la sensibilidad de estos diagramas frente a pequefas rotaciones (o en
general distorsiones) locales de una de las redes cristalinas que los originan. Esto
se puede ver inmediatamente en las analogias épticas esquematizadas en las
Figs.IV.32 (a) y (b) para los diagramas paralelos y de rotacién. Estos resultados
geométricos son consecuencia de las pequefias rotaciones de una red respecto de
la otra. A partir de estas imagenes geométricas se pueden deducir también las
siguientes propiedades :

- El nimero de franjas interrumpidas en un diagrama de Moiré formado por
planos (hkl) es igual al nimero N de franjas interrumpidas en el caso de la
resolucién directa de los mismos planos.

- Si la dislocacién pertenece a la red de menor espaciado, en el caso paralelo,
la dislocacién en el diagrama de Moiré tiene el mismo signo. Si la dislocacién
esta en la red de mayor espaciado, la dislocacién tiene signo opuesto.
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Fig.IV.31 - Efecto de una pequefia rotacién @ de uno de los reticulados que da
origen al diagrama de Moiré paralelo. El punto @’ producido por doble difraccion
pasa a una nueva posicién Q'’ rotada en un angulo w=M®. Las franjas de Moiré
resultan asf muy sensibles a pequefias distorsiones cristalinas, permitiendo detectar
la presencia de dislocaciones y otros defectos.
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Fi"g.!V.SZ - Analogia 6ptica que muestra como puede hacerse visible una
dislocacién de borde por medio de las franjas de Moiré. a) Diagramas paralelos. b)

Diagramas de rotacion.
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- Para dos dislocaciones superpuestas (una en cada cristal) el nimero de
franjas interrumpidas es la diferencia entre los valores de N de cada una de
las dislocaciones, si éstas son de igual signo. Si las dislocaciones son de
signo opuesto, el nimero de franjas interrumpidas es igual a la suma de las
franjas interrumpidas individuales.

- §i las dislocaciones son parciales, es decir aquellas cuyo vector de Burger
b no es un periodo de traslacién de la red, valen las mismas consideraciones,
excepto que N puede ser un nimero fraccionario.

IV.6 - Imdgenes de Campo Oscuro

Las observaciones en campo oscuro constituyen una de las técnicas usuales
de la microscopia electrénica de |dminas delgadas. Una micrografia de campo
oscuro se obtiene desplazando la apertura de objetivo de tal manera que uno de los
haces difractados forma la imagen electrénica.

En la Fig.IV.33 se muestra esquematicamente la marcha de rayos en la lente
objetivo. La apertura de objetivo esta situada en el plano imagen de esta primer
lente. Para obtener una imagen de campo oscuro, se selecciona uno de los haces
difractados desplazando la apertura de objetivo y operando luego el microscopio
de manera convencional. Para evitar imagenes astigmaticas, el sistema de
iluminacién se inclina de tal manera que el haz difractado elegido pase por el eje
éptico del instrumento. Con este ajuste, la resolucion de la imagen de campo
oscuro es igual que la de campo claro. Los microscopios electrénicos actuales
poseen dispositivos basados en bobinas deflectoras para variar la inclinacién del
haz incidente sobre la muestra mediante controles externos.

Dado que una imagen de campo oscuro revela aquellas partes de la muestra
que contribuyen a formar el haz difractado elegido, las técnicas de campo oscuro
permiten determinar el origen de un haz difractado dado. Esta informacién es
importante para la interpretacién del diagrama de difraccién de una muestra que
contiene dos o mas fases cristalinas. Un caso comun es el de una aleacion que
contiene una fase precipitada de dimensiones pequefias que no permiten obtener
el diagrama de difraccién individual. Cada precipitado da origen al diagrama
particular correspondiente a su orientacién y el diagrama resultante es en general
dificil de interpretar. Pero mediante las técnicas de campo oscuro pueden
identificarse los precipitados particulares que dan origen a cada haz difractado, y
asf un diagrama complejo puede separarse en sus componentes originales. Una vez
interpretados cada uno de estos diagramas individuales, puede incluso determinarse
la orientacién relativa de los precipitados dentro de la matriz. El contraste producido
por las distorsiones cristalinas (dislocaciones, precipitados) depende fuertemente
de las condiciones de difraccién (orientacién) de la muestra. Sin embargo, no
siempre es f4cil determinar las condiciones de difraccién bajo las cuales se obtiene
un determinado contraste en una imagen de campo claro. Aln en la aproximacion
de dos haces siempre existen reflexiones que, aunque débilmente excitadas,
influyen de alguna manera sobre la imagen.
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Fig.IV.33 - Obtencién de una imagen de campo oscuro. La apertura de objetivo se
desplaza sobre el plano focal imagen para obtener la imagen correspondiente a un
haz difractado. El haz incidente sobre la muestra se inclina para que este haz
difractado sea paralelo al eje 6ptico del microscopio.
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Estas dificultades no aparecen en campo oscuro, pues la reflexion que opera es
Gnica y estéd bien definida. Asi puede determinarse el contraste debido a una unica
reflexién cristalina. Este tipo de micrografias se utiliza en la determinacién de
vectores de Burger de dislocaciones.

Por otro lado, como una imagen de campo oscuro esta controlada por un
solo haz difractado, su contraste es mayor que el de la imagen de campo claro.
Esta Ultima depende de los distintos haces que puedan estar presentes. Por lo tanto
esta es otra de las ventajas de las técnicas de campo oscuro, pues permiten
observar defectos que presentan bajo contraste en campo claro.

Otro hecho que debe tenerse en cuenta es la influencia de la contaminacion
de la muestra durante las observaciones . Las moléculas de hidrocarburos
existentes dentro de la columna de un microscopio, polimerizan y quedan sobre la
superficie de la muestra formando una capa amorfa que crece continuamente. Esta
capa de contaminacién da origen a una radiacién difusa centrada alrededor del haz
directo. La mayor parte de esta radiacién pasa a través de la apertura de objetivo
y produce un fondo difuso sobre la imagen de campo claro. En cambio en campo
oscuro se elimina una proporcién apreciable de la radiacién difusa, y la imagen
presenta por lo tanto un mejor contraste.

IV.7 - Técnicas Avanzadas de Microscopia Electrénica

Microscopia Electrénica de Alto Voltaje - En un microscopio electronico operado
con un potencial de aceleracién de 100 a 125 kV es posible observar muestras de
Al o Cu de hasta 0.5y de espesor. Este valor es mucho menor en el caso de
metales més pesados. En el estudio de defectos cristalinos, particularmente
dislocaciones, los efectos de las superficies libres de la ldmina delgada producen
un reordenamiento d ela distribucién, y las micrografias electrénicas no siempre son
representativas de la estructura existente en el material masivo. Por lo tanto es de
gran importancia disponer de haces electrénicos de mayor penetracion.

Un microscopio electrénico de alto voltaje es similar en principio a un
instrumento convencional. La fuente de alta tensidn debe estar convenientemente
aislada de la columna. Por ejemplo, en el modelo comercial de Jeol, la fuente de
alta tensién se encierra en un recipiente con gas a alta presién. El sistema de lentes
es similar al de un instrumento de 100 kV, aunque las bobinas son mas
voluminosas puesto que se necesitan campos magnéticos mas intensos para
desviar un haz de electrones de mayor energia. Los controles son de tipo
electromagnético, y el blindaje es reforzado para absorber los rayos x de alta
energla que se producen a lo largo de la columna y sobre la pantalla de
observacién. Las técnicas de microscopfa de alto voltaje han sido muy utilizadas
en el estudio de dislocaciones, dafio por radiacién, asi como en el estudio de
material biolégico.
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Holografia Electrénica - La nueva generacién de microscopios electrénicos con
c4todo de emisién de campo y alta resolucién, del tipo del Philips CM12F, ha
permitido un rapido desarrollo de la holograffa electrénica, y ha posibilitado su uso
para los microscopistas que disponen actualmente de este tipo de instrumentos.

En la Fig.IV.34 se esquematiza el principio de obtencién de un holograma en
un microscopio electrénico, segun el trabajo de Joy y col. [13]. Una fraccién del
orden del 30% del haz incidente atraviesa la muestra (Sefal) mientras que el resto
pasa directamente a través de la columna (Haz de Referencia). Las dos
componentes son luego deflectadas por un Bi-Prisma hacia una regién en la cual
interfieren y forman un diagrama de interferencia que es precisamente el holograma
electrénico. Actualmente es posible observar espaciados interplanares del orden de
1a2 A directamente sobre la pantalla fluorescente operando el microscopio a una
magnificacién del orden de los 300000x, o mediante sistemas gréaficos de
resolucién mayor que 1024 x 1024 pixels.

En pocos casos el holograma proporciona informacién directa. Tal es el caso
de las im&genes de dominios ferroeléctricos en el BaTiO,, o de las imégenes de
planos separados por 0.9 A en el grafito. Normalmente la informacion obtenida en
un holograma debe ser reconstruida para poder ser facilmente interpretada. Este
proceso se puede realizar rdpidamente en una PC de laboratorio. Las técnicas de
holograffa electr6nica se estan comenzando a utilizar recién ahora (Ao 1995) a
problemas concretos de la ciencia de los materiales.

'Se han comenzado a desarrollar también técnicas de holografia electrénica
que se pueden implementar en microscopios convencionales que no disponen de
c4todo de emisién de campo, ver referencia [14]). Estas técnicas se basan en la
interferencia del haz transmitido y de un haz difractado por una ldmina delgada
monocristalina, de forma anéloga a la obtencién de imégenes peridédicas por
resolucién directa de planos cristalinos, seccion IvV.b.1.
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Fig.IV.34 - a) Principio de formacién de un holograma electrénico en un
microscopio de Gltima generacién con un bi-prisma, referencia [13] D.C.Joy y col.
b) Obtencién de un holograma electrénico en un microscopio electrénico

convencional, referencia [14] Q.Ru y col.
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