
PM M /A-

COMISION NACIONAL DE ENERGIA ATOMICA 

DEPENDIENTE DE LA PRESIDENCIA DE LA NACION

P rogram a M ultinacional de M etalurgia 
(P rogram a Regional de D esarro llo  C ientífico y Tecnológico -  OEA)

ANALISIS RA DIOC RIST A LO G RA FIC O EN EL 
MICROSCOPIO ELECTRONICO PHILIPS EM 300

M, Ipohorski y C. J .  Semino

Departam ento de M etalurgia 
Buenos A ires  -  A rgentina 

1971



PM M /A-

COMISION NACIONAL DE ENERGIA ATOMICA 

DEPENDIENTE DE LA PRESIDENCIA DE LA NACION

P rogram a M ultinacional de M etalurgia 
(P rogram a Regional de D esarro llo  Científico y Tecnológico -  OEA)

\

ANALISIS RADIOCRISTALOGRAFICO EN EL 
MICROSCOPIO ELECTRONICO PHILIPS EM 300

M. Ipohorski y C. J .  Semino

D epartam ento de M etalurgia 
Buenos A ires  - A rgentina 

1971



I. ANALISIS RADIOCRISTALOGRAFICO

1 .1. Introducción
I. 2. A nálisis de una Sustancia P u ra
I. 3. A nálisis de una M ezcla
I. 4. A nálisis R adiocristalográfico  en un M icroscopio o D ifractom etro  

E lectrónico

| l .  DIFRACCION DE ELECTRONES

II. 1. B reve D escripción del Fenómeno de Difracción,.
II. 2. Ley de Bragg
II. 3. El D ifractom etro  E lectrónico
II. 4. Poder de Resolución del D ifractóm etro

III. DISPOSITIVO PARA DIFRACCION POR REFLEXION Y 
TRANSMISION EN EL MICROSCOPIO ELECTRONICO 
PHILIPS EM 300

III. 1. D escripción del D ispositivo
III. 2. Montaje de la  M uestra
III. 3. Obtención del D iagram a de D ifracción
ni. 4. V erificación de la  Longitud de la  Cám ara: D iagram a del Oxido de 

Magnesio
III. 5. Ejemplo: D eterm inación de la  N aturaleza de una Capa Delgada de 

Oxido de H ierro



-  1 -

I -  ANALISIS RADIOCRISTALOGRAFICO

L 1. I n t r o d u c c i ó n

El análisis  radio c r i stalográfico  tiene po r objeto la  identificación de la s  d is tin tas  fa  

se s  cristalinaB: p re sen te s  en una m u estra  dada, a p a r t ir  de su d iagram a de d ifracción. 

Cada especie  c ris ta lin a  e s tá  carac te rizad a  por su d iagram a correspondiente , o m ás con- 

cre tam en te , por la  secuencia de sus d is tancias  re tic u la re s  y de la s  intensidades de la s  l i 

neas asociadas. Cuando se  tiene una m ezcla  de dos sustancias c ris ta lin a s , sus d iagram as 

aparecen  superpuestos, sin n i n g u n a  pertu rbación  m utua. En consecuencia, si en un d ia ­

gram a de d ifracción  se encuentra  una sucesión de líneas situadas en lo s  m ism os ángulos 

y con la s  m ism as in tensidades re la tiv as  que una especie c ris ta lin a  dada, se concluye que 

e s ta  especie  e s tá  p re sen te  en la  m u estra  observada. E ste  e s  el principio del analisis  c r i£  

talo gráfico.

Su ventaja  es que el an álisis  se re a liz a  d irec tam en te  sobre  la  sustancia  estudiada, 

que e s ta  perm anece in tacta , y que el resu ltado  es la  determ inación  d ire c ta  de los com ­

puestos que la  constituyen. Además p a ra  los cuerpos polim orfos el an álisis  rad io c ris ta lo  

gráfico perm ite  d istingu ir en tre  la s  d ife ren tes  fo rm as en la s  cuales puede p re se n ta rse  la  

sustancia. Un ejem plo s e r ia  d is tingu ir en tre  azufre  o rto rróm bico  o monoclínico o los d i­

fe ren tes  tipos de óxido de h ie rro . En e ste  ultim o caso el análisis  quím ico d a r ía  lo s  e le ­

m entos oxígeno y h ie rro , m ien tras  que el an á lis is  rad iocris ta log ráfico  nos d irá  cuál de 

io s  num erosos óxidos de h ie rro  es el que e s tá  p resen te  en la  m u estra .

El método de análisis  rad iocris ta log ráfico  consiste  entonces en com parar el diagra.



m a de difracción de la  sustancia  incógnita con una s e r ie  de d iagram as patrón c lasificados 

sistem áticam ente-r-de^m anera  que en e s ta  s e r ie  se  puede en con trar aquel que e s  idéntico 

al d iag ram a observado. Cada d iagram a patrón se describe  en una ficha en la  cuaJ_se da 

la  d is tancia  re tic u la r  de cada línea en orden decrecien te  ja s í como la  intensidad re la tiv a  

de cada una de e lla s , re fe rid a  a  la  m ás in tensa que se tom a como igual a  100. En el ex­

trem o su p erio r izquierdo se dan la s  t r e s  lin eas  m ás in tensas. La elaboración de este  

atlas fue com enzada por Hanawalt y co laboradores (*), y fue seguida luego por o tros in ­

vestigadores. Las fichas publicadas por la  A m erican Society for Testing M aterials 

(A. S. T. M .) h a s ta  la  fecha comprenden m ás de 4000 especies  c ris ta lin a s . Las fichas e s ­

tán c lasificadas por orden de d istancia  re tic u la r  decrecien te  de la  linea m ás in tensa. Las 

fichas que corresponden a una m ism a p rim era  linea, se  subclasifican según la  segunda, y 

así" siguiendo. Las fichas se acompañan de un Index, donde se encuentra la  lis ta  a lfabéti­

ca de todas la s  sustancias catalogadas, la s  d istancias re tic u la re s  correspondien tes a  la s  

t re s  líneas m ás in tensas, sus intensidades re la tiv a s , y el codigo de la  ficha co rrespon­

diente. E ste  Index es  una versión  condensada de la s  fichas, donde cada d iagram a se r e ­

duce a la s  tre s  lineas p rinc ipales.

1.2. A n á l i s i s  d e  u n a  S u s t a n c i a  P u r a

Se determ inan la s  d is tancias  re tic u la re s  d^ correspondien tes a cada una de la s  l i ­

(*) J .D . Hanawalt, H .R inn, L . K . F rev e l, Ind. Eng. C hem ., Anal. Ed. 10 (1938), 457.



neas del d iagram a, tal como se describe  en la  sección II. 3, y se  evalúan la s  intensidades 

re la tiv a s . Esto últim o puede h ace rse  por estim ación visual d ire c ta  de la  p laca fo tográfi­

ca, o s i no, m ás exactam ente, por medio de un fotodensitóm etro.

Sean entonces d i  , d£ , d 3 , la s  d is tancias  re tic u la re s  correspondien tes a la s  t re s  

lín eas  m ás in tensas. Es muy fácil entonces v e rif ic a r  si alguna de la s  fichas contiene e s ­

tos t r e s  espaciados, dentro  de los e r ro re s  experim entales, y en este  caso la  identifica­

ción de la  sustancia  es inm ediata y segura.

1.3. A n á l i s i s  d e  u n a  M e z c l a

Se tom an la s  dos lineas m ás in tensas y se com prueba s i e s te  p a r  corresponde a  un 

d iag ram a del índice. En caso afirm ativo se v e rifica  si la s  dem ás líneas del índice están 

en el d iag ram a obtenido. Entonces la  sustancia  en cuestión es  uno de los com ponentes de 

la  m ezcla. Se elim inan del d iag ram a todas e s ta s  líneas, y se prosigue el an á lis is  de la  

m ism a m anera. Si, en cambio, la s  dos líneas del índice no están  en e l d iagram a, enton­

ces la s  dos líneas no corresponden a la  m ism a sustancia. Será n ecesario  entonces, tom ar 

la  p r im e r línea  y la  te rc e ra , y recom enzar el an álisis . Con un poco de método y pacien­

c ia  es  posible iden tificar m ezclas bastante com plejas, siem pre  que cada uno de los cons­

tituyentes e sté  catalogado en la s  Tablas. Una discusión m ás detallada de e ste  método, a s í  

como la s  lim itaciones del m ism o, se puede encon trar en el capítulo VIII de T héorie  e t 

Téchnique de la  R adio-C ristallograph ie, A. G uinier, Dunod, 1956.

Solamente d irem os, p a ra  te rm in a r, que el an álisis  de una m ezcla  com pleja puede
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lle g a r a  s e r  una operación muy engorrosa  si no se poseen datos aux ilia res que re s tr in ja n  

el núm ero de ta r je ta s  ASTM a consu ltar. Si se conoce el an á lis is  químico de los elem en­

tos p resen tes  en la  m ezcla, el problem a se reduce a buscar sustancias que estén com­

puestas solam ente por estos elem entos. Tal s e r ía  el caso de la  determ inación de la  e s ­

tru c tu ra  de un óxido, o una fase en una aleación m etálica .

1.4. A n á l i s i s  R a d i o c i s t a l o g r á f i c o  e n  u n  M i c r o s c o p i o  o

D i f r a c t ó m e t r o  E l e c t r ó n i c o

Aquí es  necesario  a c la ra r  que la s  fichas ASTM fueron confeccionadas p a ra  el caso 

de los Rayos X. Si, como en nuestro  caso, se u tiliz a ra  un haz de e lec trones como ra d ia -  

ción incidente, h ab rá  que ten er en cuenta que puede haber  alguna d iferencia  en cuanto a 

la s  intensidades re la tiv as  de la s  lin eas, puesto que los fac to res  de e s tru c tu ra  son d istin -  

to s p a ra  Rayos X o e lec trones. Se puede v e r (*) que estos fac to res , cuyo cuadrado da la  

intensidad de cada línea, son 3 o 4 órdenes de magnitud su p erio res  en el caso de la  d i­

fracción  de e lec trones.

En e ste  sentido el em pleo del d ifractóm etro  e lectrónico  podría  p re sen ta r  una c ie r ­

ta  desventaja  fren te  al uso de una cám ara  o d ifractóm etro  de Rayos X. P ero  en c ierto s  ca 

sos, como el que se m enciona en la  sección III. 5 . ,  el empleo de e lec trones perm ite  efec­

(*) E lec tron  M icroscopy of Thin C rysta ls, P . B. H irsch, A. Howie, R. B. Nicholson, 
D. W. Pashley , M. J.W helan, B utterw orths, 1965.
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tu a r el an álisis  rad iocris ta log ráfico  en casos en los que los Rayos X no pueden p ropo r­

cionar inform ación alguna. En efecto, supongamos que se qu iere  d e te rm in a r la  n a tu ra le -
o

za de una pelícu la  de óxido sum am ente delgada, digam os de 500 a 1000 A de espeso r, 

form ada sobre  la  superfic ie  de algún m etal. Dado que los fac to res  de e s tru c tu ra  p a ra  

e lec tro n es  son su p erio res  a  los de lo s  Rayos X, los e lec trones serán  mucho m ás ab so r­

bidos que lo s  Rayos X. De e s ta  m anera  es  posible analizar solam ente la  capa de óxido,

sin  que sea  alcanzado el m etal base. Los Rayos X, en cambio, darían  el d iag ram a co- 
<*■--------------------------------------------------------

rrespondiente al m etal, ignorando por completo la  pequeña capa de óxido. Digamos final 

m ente, que s i po r alguna razón se desea  re so lv er el problem a inverso, e s  d e c ir  obtener 

el d iagram a del m etal, ignorando al óxido, habrá  que u tiliz a r por supuesto Rayos X.
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II -  DIFRACCION DE ELECTRONES

n .  1. B r e v e  D e s c r i p c i ó n  d e l  F e n ó m e n o  d e  D i f r a c c i ó n

D esc rib ir  el p roceso  de d ifracción  sin  el auxilio de c ie rto s  elem entos m atem áticos 

es  un poco d ifícil, y h acerlo  de e s ta  m anera  e scap aría  al propósito de e s ta  nota. P or lo 

tanto tra ta rem o s de m encionar solam ente los fenómenos básicos en los cuales se apoya 

el an álisis  rad iocris ta log ráfico .

La n a tu ra leza  ondulatoria de lo s  e lec trones se describe  m ediante la  longitud de on­

da X de De B roglie. De e s ta  m anera  se puede re p re se n ta r  a  la  onda asociada con un 

e lec trón , en una posición dada r , po r una función del tipo

_  2nl lc*re

donde le es  un veco tr para le lo  a  la  d irección  de propagación de la  onda, cuya magnitud 

es la  in v ersa  de la  longitud de onda X .

Si la  onda incide sobre un conjunto de átom os, cada uno de ésto s d a rá  origen a una 

onda difundida, de la  m ism a longitud de onda que la  incidente. E ste  hecho es  equivalente 

al principio  de Huyghens en óptica. Si consideram os la  amplitud de la  onda incidente igual 

a  1, entonces la  amplitud de la  onda difundida en un ángulo 2 0 respecto  de la  d irección  

orig inal tendrá  un c ie rto  valo r f  (2.0). E sta  magnitud se denom ina fac to r atómico de d i­

fusión, y depende de la  n a tu ra leza  del átomo considerado y del tipo de rad iación  inciden­

te . La intensidad difundida s e rá  po r lo tanto |  f ( a e ) | 4

Si no existe  ninguan relación  de orden en tre  lo s  átom os del conjunto considerado,



como s e r ía  el caso de un gas, y en m enor grado el de una sustancia  am orfa, tampoco h a ­

b rá  "n a  re lación  definida en tre  la s  fases de la s  d is tin tas  ondas difundidas. E stas  se pue- 

den co n sid era r independientes, y la  intensidad final s e rá  sencillam ente la  sum a de la s  in - 

tensidades individuales. La intensidad resu ltan te  tiene s im e tría  de revolución alrededo r 

del haz incidente, y corresponde a  una m ancha difusa cuya intensidad decrece  rápidam en­

te a  m edida que aum enta el ángulo 2 Q .

Ahora bien, la  situación es  d is tin ta  cuando la  onda orig inal incide sobre una sustan 

c ia  constitu ida p o r átomos ordenados, como es el caso de un c r is ta l. Aquí, dada la  geo­

m e tría  según la  cual están  dispuestos los átom os, puede e x is tir  una re lación  bien defini­

da en tre  la s  fa ses  de la s  ondas difundidas por cada uno de e llos. E s posible d em o stra r 

que en rea lidad  al h ace r inc id ir un haz de radiación m onocrom ática (ya sea  Rayos X o 

e lectrones) sobre  un c r is ta l , solam ente en c ie r ta s  y bien determ inadas d irecciones la  in ­

tensidad de la  rad iación  difundida es m áxim a. Estos son prec isam ente  los haces d ifrac ­

tados. F u e ra  de estas  d irecciones la  intensidad es prácticam ente  nula.

R esu lta  cas i intuitivo que la  geom etría  de esto s haces e s tá  d irectam ente  ligada a  la  

geom etría  del c r is ta l , es  d ec ir la  disposición de los átom os. P a ra  cada tipo p a rticu la r 

de red , y p a ra  cada orientación de la  m ism a, h ab rá  una c ie r ta  configuración de haces di 

frac tados. P a ra  poder obtener inform ación ace rc a  de la  e s tru c tu ra  y orientación del c r is  

ta l es  n ecesario  conocer la  re lación  cuantitativa en tre  la s  d irecciones de los haces d ifrac  

tados y la  e s tru c tu ra  c ris ta lin a .

-  7 -
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I I .2. L e y  d e  B r a g g

E sta  re lación  cuantitativa fue estab lecida po r Bragg quien form uló su conocida

ley

2. el Seo 0 = O X

que ex p resa  sencillam ente que en la  d irección  de un haz difractado, la  d iferencia  de ca­

minos en tre  la s  ondas difundidas por los d istin tos átom os tiene que s e r  igual a un m últi­

plo en tero  O de la  longitud de onda X . El espaciado en tre  una fam ilia  dada de planos

cris ta linos es d  , O es  igual a  1, 2, 3 , .........  y 0  es el ángulo que form an e s to s  planos

con la  d irección  del haz incidente (o e l d ifractado). El ángulo to tal de difracción es  2 0 ,  

o C< en la  F ig. 1»

Ahora bien, con el conocimiento del d iagram a de difracción de un c r is ta l , y la  aplj. 

cación de la  ley  de Bragg, e s  posible obtener inform ación ace rca  de la  orientación del 

m ism o, y m edir algunos espaciados c ris ta lin o s. P ero  e s ta  inform ación e s  en general in 

suficiente p a ra  d e te rm in ar la  e s tru c tu ra  del c r is ta l, y m ás insuficiente aún p a ra  poder 

iden tificar la  sustancia.

El caso es  distin to  cuando se tiene una m u estra  po lic ris ta lin a . Veamos qué sucede 

con el d iagram a de difracción de una m u estra  de estas  c a rac te rís tic a s .

Cada uno de lo s  c r is ta le s  que la  compone d ará  origen al d iagram a correspondiente 

a  su orientación. Si el núm ero de c r is ta le s  es  suficientem ente grande, y ésto s están  

orientados al aza r, la  superposición de todos los d iag ram as individuales d a rá  como r e ­

sultado una se r ie  de anillos de intensidad uniform e. E stos son lo s  anillos de Debye 

S ch erre r, bien conocidos por los c ris ta ló g rafo s.
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No en tra rem o s aquí en los de ta lles  de cálculo de la s  intensidades, que se pueden 

consultar en e l capítulo V del lib ro  de . P e ro  se puede v e r que la  secuencia de

espaciados c ris ta lin o s  obtenida a  p a r t ir  de la  posición angular de los anillos (aplicando la  

ley  de Bragg), junto con la s  intensidades re la tiv as  de lo s  m ism os, son parám etro s  que 

ca rac te rizan  unívocam ente a  cada sustancia c ris ta lin a . El análisis  radio  c ris ta lográfico  

se basa  p rec isam ente  en la  com paración cuidadosa de esto s  p a rám etro s  con los que se 

detallan  en la s  ta r je ta s  ASTM, tal como se  ha mencionado en la  sección 1 .1.

I I .3. E l  D i f r a c t ó m e t r o  E l e c t r ó n i c o

E stá  constituido esquem áticam ente po r una fuente em iso ra  de e lec trones (filam en­

to), un soporte donde se coloca la  m uestra , que puede o rien ta rse  de d is tin tas  m aneras, y 

una pan talla  final de observación o p laca fo tográfica, Fig. 1.

La secuencia de espaciados c ris ta lin o s  se de term ina  midiendo los ángulos 2 9  ( o( 

en la  Fig. 1) correspondientes a  cada uno de lo s  anillos. Si llam am os r al radio de los 

m ism os, y L e s  la  d is tancia  m u estra -p laca  fotográfica, llam ada tam bién longitud de la  

cám ara  de difracción,

r =: L +9

Como los ángulos C( son muy pequeños, en el caso de la  d ifracción de e lectrones

r = L o<

o sea  J L  -  (1)
L
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La ley de Bragg

Z  d seo s i  = O X 0= i, 2, 3, . . .
a

se exp resa , por la  m ism a razón

Z d SL -  n X 
2

o llamando

Ú . -  d o  
o

d n <X = X  (2)

Combinando la s  ecuaciones (1) y (2)

d 0 =  kL (3)
r

La magnitud X L se  suele lla m a r constante de difracción de la  cám ara , y depende 

d irectam ente de la  longitud de onda de los e lec tro n es , que a su vez depende del voltaje 

ace le rado r de los m ism os.

En general lo s  fab rican tes  suelen dar lo s va lo res de X L  p a ra  la s  d is tin tas  tensio ­

nes de aceleración  del instrum ento . En el caso p a rticu la r del dispositivo de difracción 

adaptable al m icroscopio  Philips EM 300, se da  el va lo r de L correspondiente a  la s  p ía  

cas fo tográficas de 6 x 9 cm. E ste es igual a 353,5 mm. Los v a lo res  de X L  se pueden 

calcu la r entonces a  p a r t ir  de la  siguiente tabla.
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TABLA I

V (kV) X A  X_1 (A '1)

20 0,08588 10,65

40 0,06014 16,68

60 0,04865 20,53

80 0,04177 23,95

100 0,03702 27,05

Con esto s  datos, y la s  m edidas de lo s  rad ios de los d istin tos anillos, se calcu­

la  inm ediatam ente a  p a r t ir  de la  ecuación (3) la  secuencia de espaciados c ris ta lin o s  que 

ca ra c te r iz a  a  la  sustancia estudiada.

H .4. P o d e r  d e  R e s o l u c i ó n  d e l  D i f r a c t ó m e t r o

E s evidente que si se  aum enta la  longitud L  de la  cám ara , aum enta el tam año de 

la  figu ra  de d ifracción , pero  paralelam ente  é s ta  se hace menos nítida. La calidad de un 

d iag ram a de d ifracción  re s id e  en su poder de resolución y po r lo tanto no tiene sentido 

aum entar indefinidam ente el tam año de la  figura. Es suficiente llevarlo  a  dim ensiones 

com patibles con el grano de la  película u tilizada.

El poder de resolución de un d ifractóm etro  e lectrónico  e s tá  d irectam ente  ligado a



la  posibilidad de poner en evidencia puntos vecinos del d iagram a de difracción, o anillos 

de d iám etros muy próxim os. En este  sentido es s im ila r  al poder de resolución de un in s­

trum ento óptico. Como a  p a r tir  de la  posición de los puntos de difracción o anillos se ob­

tiene d irectam ente  una m edida de alguna d istancia  re tic u la r  c ris ta lin a , esto  equivale a 

d ec ir  que el poder de reso lución  se puede defin ir como la  p rec isión  con la  que se pueden 

evaluar d istancias re tic u la re s . Si la  d istancia  re tic u la r  correspondiente es do > se de­

fine como poder de resolución al cociente

A dp
d o

donde A d D es  la  in certeza  en la  determ inación de d o *  Si en la  figu ra  de difracción, 

a  un anillo de radio  T  le  corresponde una d istancia  re tic u la r  dada por

dn= Ak
r

entonces
M n = -XJLAr 

r2
o sea  que

ñdn _ Ar
d n  r

o tam bién, teniendo en cuenta la  ecuación (1)

A c| _  A r  
d LoC

Aquí A r  es la  indeterm inación en la  posición de un punto de difracción, o sino la  

determ inación en la  m edida del radio r  del anillo. El d ifractóm etro  ^tendrá tanto m ayor 

poder de resolución cuanto m ás pequeño sea
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y  cuanto más grande el ángulo de difracción. En la práctica A r es igual a la sección 

S del haz incidente sobre el plano de la  placa fotográfica. De aquí que generalmente el 

factor instrumental que indica la  presición del difractómetro está dado por el cociente 

S  /  L , donde S es la  sección del haz, y  i .  la  longitud de la cámara.

Por ejemplo, para un caso típico

S= ID j-l L= 50 cm 

X= 0 .0 4  Á dr>= 1  A

o sea

O ír A  -  M ián 1

el poder de resolución resulta

^  ^n . -  S  x 1 0  ^ (5 partes por 10.000)
L X

Digamos finalmente que este es el límite del poder de resolución debido al instru­

mento. Además del mismo pueden existir otros factores. Por ejemplo si los cristales
O

que componen la m uestra tienen dimensiones muy reducidas, unos 50 o 100 A, las man­

chas de difracción (o los anillos) comienzan a hacerse difusos, disminuyendo el poder de 

resolución. De la  misma manera influyen las imperfecciones de la red, que afectan la 

resolución fundamentalmente cuando se observan muestras en forma de láminas muy del­

gadas.



-  14 -

n i  -  DISPOSITIVO PARA DIFRACCION POR TRANSMISION Y 
REFLEXION EN E L  MICROSCOPIO ELECTRONICO 

PHILIPS EM 300

n i.  1. D e s c r i p c i ó n  d e l  D i s p o s i t i v o

En todo m icroscopio e lectrónico  es posible ob serv ar y fo tografiar d iagram as de d i­

fracción, provenientes de lám inas delgadas c ris ta lin as  o. am orfas. Solamente e s  n ecesa ­

rio  v a r ia r  la  excitación de la  lente in term edia, operación que se re a liz a  m ediante una so 

la  p e rilla .

En el caso p a rticu la r del m icroscopio Philips EM 300 e s ta  posibilidad se puede ex­

tender utilizando un dispositivo aux iliar, denominado PW 6524/01, que convierte al in s­

trum ento en una unidad de d ifracción  de e lec trones muy com pleta, y perm ite  obtener d ia­

g ram as tanto de m u estras  delgadas, como m asivas, o polvos c ris ta lin o s  finam ente dividi­

dos. D esaparece a s í  la  necesidad de fa b ric a r  la s  lám inas delgadas. Con este  dispositivo 

aux iliar se pueden obtener d iagram as de difracción de m u estras  de d istin tas fo rm as y ta ­

m años, tanto por transm isión  como por reflexión.

E ste  dispositivo se monta debajo de la  lente p royecto ra  del m icroscopio . De e s ta  

m anera  la s  dem ás len tes se u tilizan  solam ente p a ra  producir un haz coherente, de sec ­

ción muy pequeña, que incide d irec tam en te  sobre la  m u estra , y que da origen a un d iag ra  

m a de difracción de a lta  reso lución . E ste d iag ram a se observa d irec tam en te  en la  panta­

lla  final del m icroscopio, sin  que in tervenga ninguna o tra  lente. P o r lo tanto se puede ca­

lib ra r  e s ta  cám ara  de difracción con gran p rec isión , ya que desaparecen  los e r ro re s  de 

reproducibilidad debidos a  posib les ciclos de h is té re s is  en la s  len tes  m agnéticas. El dis^



-  15 -

positivo posee d istin tos dipos de poram uestras  p a ra  d iferen tes tam años y fo rm as de e s ­

pecím enes, incluido uno en el cual la  m u estra  puede llev a rse  a  tem p era tu ras  h asta  de 

450°C durante la s  observaciones.

En la  Fig. 2 se m u estra  esquem áticam ente la  geom etría  del po rtam u estras . Las 

m u estras  pueden co locarse en la s  posiciones A o B , y lo s  desplazam ientos y ro tac io ­

nes a  los que puede som eterse  son los siguientes:

a) Giro continuo de 360° a lrededor del eje del soporte donde se  coloca la  

m uestra .

b) Ha desplazam iento lineal de la  m u estra  según el eje  del po rtam u estras .

c) He desplazam iento tra n sv e rsa l, aproxim adam ente perpendicular al an­

te r io r .

d) Inclinación de h asta_ t 30° de todo el po rtam u estras .

Todos esto s  m ovim ientos se controlan con p e rilla s  situadas en el e x te r io r  de la  cá 

m ara . En general se recom ienda u s a r  la  posición B p a ra  traba jo s de difracción por r e ­

flexión, pues entonces e l movimiento de inclinación perm ite  colocar la  superficie  de la  

m u estra  de m anera  que el haz de e lec trones incida ra san te  a  la  m ism a. P ero  s i se  u til i­

za  el soporte de calentam iento, é ste  deberá  co locarse necesariam ente  en la  posición A.

El dispositivo tam bién tiene un cañón electrónico de bajo voltaje alim entado por un 

potencial ace le rad o r variab le  en tre  0 y 1000 V. El objeto de este  cañón e s  n eu tra liz a r  po 

sib les  cargas que se depositen sobre la s  m u estras  durante la  observación, sobre todo 

cuando éstas  no son conductoras.

La longitud L de la  cám ara  de difracción es de 353, 5 mm, p a ra  la s  placas foto-
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gráficas de 6 x 9 cm.

III. 2. M o n t a j e  d e  l a  M u e s t r a

El p o rtam u estras  del dispositivo incluye una s e r ie  de soportes donde se pueden co­

lo car lám inas delgadas p a ra  o b servar p o r transm isión , y m u estras  m asivas o en polvo 

p a ra  o b servar por reflexión.

Las m u estras  por transm isión  se colocan de la  m ism a m anera  que en el m icrosco­

pio y se sujetan igualm ente con un aro  m etálico.

Las m u estras  m asivas, d iscos de h asta  5 m m  de diám etro  y 1 mm de espeso r, se 

pegan al soporte correspondiente con algún adhesivo conductor, teniendo especial cuida­

do en no d e ja r reb a rb as  del m ism o, pues é s ta s  in te rfe rir ían  en el d iagram a de d ifrac - • 

ción. Se suele u sa r  generalm ente celuloide disuelto en acetona, al que se agrega plata  co 

loidal o grafito  en polvo muy fino.

Las m u estras  en polvo se pueden colocar en el m ism o soporte, haciendo una m ez­

c la  con celuloide disuelto  en acetona depositando una gota de e s ta  m ezcla, y dejando se ­

car. En esto s casos conviene que la  proporción de celuloide sea  mínim a.

El soporte con la  m u estra  a s í  adherida se coloca entonces en el p o rtam uestras  en 

alguna de la s  dos posiciones A o B, F ig. 2. Volvemos a  re p e tir  que en general se acon­

se ja  la  posición B p a ra  m u estras  m asivas o de polvo.



n i,  3. O b t e n c i ó n  d e l  D i a g r a m a  d e  D i f r a c c i ó n

D escrib irem os a  continuación la  secuencia de operaciones del m icroscopio e lec tro  

nico con el dispositivo de d ifracción y algunas precauciones n e cesa ria s  p a ra  obtener un 

buen d iag ram a de difracción.

a) El m icroscopio debe e s ta r  peviam ente alineado. Se introduce el p o rtam u estras .

b) Se conecta la  a lta  tensión, se sa tu ra  el filam ento, se coloca el condensador 1 en 

alguna posición com prendida en tre  4 y 10, y se sobre-focal iza ligeram ente el 

condensador 2. Digamos aquí que la  sección final del haz que se  puede obtener, 

dism inuye a m edida que aum enta la  excitación del condensador 1. En o tra s  pa ­

la b ra s , p a ra  obtener d iag ram as de a lta  resolución s e rá  n ecesario  tra b a ja r  con 

el condensador 1 en alguna posición alta , a lrededo r de 8 o 10.

c) Se coloca la  llave "M agnification Function Selector" en la  posición D + I, y se 

d e sc o n é c ta la  len te  in term edia  (panel aux ilia r derecho).

d) Se introduce la  ap ertu ra  de objetivo y sé  reduce la  co rrien te  en la  lente de d i­

fracción (panel aux iliar derecho) h a sta  que la  som bra de e s ta  ap ertu ra  sea  v i­

sible en la  pantalla. Una ap ertu ra  de objetivo pequeña m ejo ra  la  resolución del 

d iagram a, aunque dism inuye su intensidad.

e) Se mueven adecuadam ente los con tro les de desplazam iento Ha y He h asta  que 

se vea la  som bra  de la  m u estra  sobre  la  pantalla.

-  17 -
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f ) Si se  tiene una m u estra  m asiva o de polvo, el próxim o paso es co locarla  de ta l 

m anera  que su superfic ie  lib re  sea  p a ra le la  al haz e lectrón ico . Si la  m uestra  

fue colocada en la  posición B, Fig. 2, e s ta  operación se puede re a liz a r  fác il­

mente m ediante el movimiento de inclinación.

g) Con los controles de la  lente de difracción, y del condensador 2, se focaliza 

lentam ente el haz h asta  obtener la  sección m ínim a del m ism o sobre la  panta­

lla . Entonces, con lo s  con tro les Ha.y He se coloca la  m u estra  de m anera  que 

e s ta  tape aproxim adam ente la  m itad del haz.

h) Con un pequeño movimiento de la  inclinación se coloca la  superfic ie  de la  mue£ 

t r a  de m anera  que el haz e lectrónico  sea  rasan te  a  la  m ism a. El d iagram a de 

d ifracción  deberá  a p a rece r entonces sobre  una m itad de la  pantalla. Conviene 

desp lazar la  m u estra  de m anera  que el haz cen tra l no sea  dem asiado intenso.

i )  Con pequeños a ju stes  de todos los desplazam ientos y ro taciones, y de los con­

tro le s  de la  lente de difracción y del condensador 2, se puede fácilm ente opti­

m iza r la  calidad del d iagram a, y sa c a r  entonces la  fotografía.

I I I .4. V e r i f i c a c i ó n  d e  l a  L o n g i t u d  d e  l a  C á m a r a :  D i a g r a m a  

d e l  O x i d o  d e  M a g n e s i o

En el caso de no conocerse la  longitud de la  cám ara , s e rá  necesario  efectuar una 

calibración p rev ia  del dispositivo, es d ec ir , d e te rm in a r el va lo r de |_  . Esto puede ha­



c e rse  obteniendo el d iag ram a de difracción de una sustancia  conocida, como el óxido de 

m agnesio. Se determ inan los rad ios IT de los d istin tos anillos de difracción, y a  p a r t ir  

de los va lo res  de do » que son conocidos p a ra  e s ta  sustancia, se  calcu la L. utilizando 

la  expresión (3) de n . 3.

En nuestro  caso, como ya lo hem os dicho, el va lo r de L  es  igual a  353,5 mm , da 

to proporcionado po r lo s  fab rican tes. P e ro  a  titulo de verificación  del funcionamiento de 

todo el d ispositivo, se obtuvo un d iagram a de difracción de una m u estra  p rep arad a  con 

polvo de óxido de m agnesio, con una tensión de aceleración  de 80 kV. El negativo fue am 

pliado exactam ente 3 veces y la s  m edidas de IT se efectuaron sobre e s ta s  copias po siti­

v as, v e r  Fig. 3. En la  Tabla II se pueden com parar los va lo res de dr» as* obtenidos, 

con los tabulados en el índice ASTM. Ambas s e r ie s  de v a lo res, salvo la  p r im e r linea, 

son coincidentes dentro  del 1 %.

-  19 -
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TABLA II 

Mg O

V alores Experim entales 
(80 kV)

V alores Tabulados 
ASTM

R 3 X L ñ -  3 ^ L d hkl
R

O

(A ) a 2 )
0

(A )
O

(A )

1, 85 x 108 4,4297 2,39 2,431 111

2,12 x 108 2,09 2,106 200

3 ,0 1,48 1,489 220

- - 1,270 311

3,67 1,21 1,216 222

- - 1, 053 400

-

«

0,9665 331

4,76 0,93 0,9419 420

5,20 0,85 0, 8600 422

- - 0, 8109 511

*



-  21 -

H I.5. E j e m p l o :  D e t e r m i n a c i ó n  d e  l a  N a t u r a l e z a  d e  u n a  C a p a  

D e l g a d a  d e  O x i d o  d e  H i e r r o

Se u tilizó  el método de análisis  rad iocris ta log ráfico  p a ra  d e te rm in ar la  n a tu ra leza  

del óxido form ado sobre una lám ina de h ie rro  de a lta  pu reza  en contacto con una solución
O

de CINa 0, 5 N. Siendo el e sp eso r del óxido de unos 500 a 1000 A, el método de d ifrac ­

ción de e lec trones por reflexión e ra  el único que podía re so lv e r e ste  p roblem a, v e r  sec ­

ción 1.4. E l d iagram a obtenido fué ampliado fotográficam ente 3 veces, y la s  m edidas de 

lo s  an illos fueron hechas sobre e s ta  copia positiva, Fig. IV.

Los espaciados c ris ta lin o s  obtenidos m ediante la  expresión  (3) de II. 3. se  compa-^ 

ra ro n  con los de v a rio s  tipos de óxidos de h ie rro  tabulados en el índ ice‘ASTM. De todos 

e llos, lo s  espaciados correspondien tes al ó x id o ^  Fe O (OH) fueron los que coincidieron 

con los correspondientes a  la  m u estra  estudiada, Tabla III. Los o tro s  espaciados tabula­

dos en el índice, que no fueron detectados en la  p laca  fo tográfica, corresponden a  lineas 

de intensidad muy débil. De todas m aneras, la  coincidencia de la s  6 lin eas  e ra  bien c la ­

ra , y la  identificación del óxido no presentó  ninguna ambigüedad.
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V alores Experim entales 
(80 kV)

£  Fe O (OH) 
ASTM

R 3 X L , 3 X L d hkl
R

O O o o O
(A ) ( A 2 ) (A) (A)

r 4,4297 - 6,26 020

1,36 x 108 x 108 3,26 3, 29 120

- - 2,79 011

1,78 2,49 2,47 031

2,00 2,21 2, 36 111

- - 2, 09 131-060

- - 1,937 051-200

2,40 1,85 1,848 220

- - 1,732 151

2,80 1,58 1,566 080

- - 1,535 002

- - 1,524 231

- - 1,496 022

- - 1,449 180

3̂ 09 i p 1,433 171



f i lamento

pantalla

Fig. 1 -  Esquem a de la  geom etría  de un d ifrac tóm etro  e lec  
tronico. La d istancia  L en tre  la  m u estra  y la  pan 
ta lla  (o p laca fotográfica) se  denom ina longitud de 
la  cám ara , r  e s  el radio  de uno de lo s anillos de 
d ifracción, y ol ( = 28) es el ángulo total de d ifrac ­
ción.



Fig. 2 -  Esquem a del dispositivo de difracción por reflexión 
adaptable al m icroscopio electrónico Philips EM300 
Los desplazam ientos y rotaciones a los que puede 
som eterse  la  m uestra  son los siguientes:

-  A y B, giro continuo de 360° a lrededor del eje 
del soporte donde se coloca la  m uestra .

-  Ha desplazam iento lineal de la  m u estra  según el 
eje  del po rtam uestras .

-  Hg desplazam iento tra n sv e rsa l, aproxim ada­
mente perpendicular al an te rio r.

-  I inclinación de hasta  + 30° de todo el p o rta - 
m u estras .



Fig. 3 -  D iagram a de difracción de una m u estra  de óxido de 
magnesio en polvo, obtenido con e l dispositivo de 
d ifracción por reflexión adaptable al m icroscopio 
electrónico Philips EM 300. Puede v e rse  superpues^ 
ta  la  som bra del p o rtam u estras , y la  m u estra  adhe 
rid a  al m ism o.



Fig. 4 -  D iagram a de difracción de una lám ina delgada (500 
a 1000A de espesor) de óxido de h ie rro , obtenido 
con e l dispositivo de difracción p o r reflexión adap­
table al m icroscopio  e lectrónico  Ph ilips EM 300. 
Puede v e rse  superpuesta  la  som bra  del portamueis 
t r a s ,  y de la  lám ina de h ie rro  adherida al m ism o.


