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Después de una breve introduccion sobre el desarrollo de la
microscopia dptica se describen los conceptos basicos de poder
de resolucién, longitud de onda, resolucién y magnificacion
de imagenes. Se detallan luego las caracteristicas principales y
ventajas de un Microscopio Electronico de Barrido (SEM), de un
Microscopio Electrénico de Barrido Ambiental (ESEM) y de un
sistema de Microanalisis Dispersivo en Energia (EDS). Se muestran
finalmente algunas micrografias tipicas SEM y ESEM como ejemplos
de que el uso de esas técnicas es actualmente indispensable para la
investigacion cientifica y aplicada en las Ciencias de Materiales y
de la Vida.

After a short introduction about the development of optical
microscopy, basic concepts such as resolving power, beam
wavelength, image resolution and magnification are reviewed.
The main characteristics and advantages of a Scanning Electron
Microscope (SEM), an Environmental Scanning Electron Microscope
(ESEM) and an Energy Dispersive Spectrometer (EDS) are later
described. Some typical micrographs are finally shown as an
example of how SEM and ESEM techniques have become at present
an indispensable tool in both advanced research and routine analysis
for Materials and Life Sciences.
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B MICROSCOPIA ELECTRONICA

Con buena iluminacién y a 30
cm de distancia, el ojo humano pue-
de distinguir dos puntos separados
0,1 mm. Este es llamado poder de
resolucion del ojo humano. Si los
dos puntos estuviesen mds cerca,
nuestro ojo veria una Gnica imagen
borrosa. Instrumentos como la lupa
o los microscopios 6pticos pueden
ser utilizados para magnificar esta
distancia y permitir distinguir deta-
lles separados por distancias mucho
menores que el valor mencionado
de 0,1 mm.

Con el microscopio éptico se puede
magnificar hasta 2000 veces (2000x)
el tamafo de un objeto y resolver
detalles de hasta 0,2 ym.

Este limite estd dado por la natu-
raleza ondulatoria de la luz visible,
ya que la fisica nos dice que en nin-
gln instrumento se pueden resolver
detalles mds pequenos que la longi-
tud de onda de la radiacion con la
que se esta observando. En el caso
de la luz visible, 1a longitud de onda
mas pequena que puede detectar el
0jo es precisamente, de 0,2 pm.

Para poder sobrepasar el limite
de resolucién de un microscopio
optico es necesario disefiar instru-
mentos que utilicen otras radiacio-
nes diferentes a la luz visible para
formar la imagen. En la década de
1920 diversos  descubrimientos
comprobaron que un haz de elec-
trones acelerados en el vacio, ade-
mas de recorrer trayectorias rectas,
se comportaba también como una
onda similar a la luz visible carac-
terizada por una longitud de onda
100.000 veces mas pequenfa.
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Mas aln, se encontré que el
comportamiento de los electrones
frente a campos eléctricos y magné-
ticos era similar al de la luz visible

Cuando las distancias se acortan, las . )
en espejos y lentes. Precisamente,

cifras decimales después de la coma un haz de electrones acelerados por
un alto potencial eléctrico (25.000
aumentan y por eso los Voltios) constituye la fuente de ra-

diacién de un microscopio electr6-
nico de barrido (SEM por Scanning

[ﬂl.IE abr&ulamns ||I-".|...|":I ':.I' E‘l Electron MiCFOSCOpe).

microscopistas utilizamos el micran

nanometro (nm) como medidas de

longitud. Un micrdn es la milésima Un haz de
parte de un milimetro (10 metros) y electrones
acelerados a
un nandmetro (hm) es la millonésima 100 000 V, posee
parte de un milimetro {10 metros). una;ﬁggﬁju;:l de
A= 0.0037 nm
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Figura 1: Relacién entre los instrumentos y la capacidad de observacion.
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Si bien estos microscopios co-
menzaron a desarrollarse comercial-
mente alrededor de 1960, su per-
formance vy facilidad de operacién
fue mejorando continuamente. Un
instrumento moderno permite ob-
servar muestras con una resolucién
de unos 4 nanémetros con magnifi-
caciones de hasta 300.000x. Se pue-
den obtener asi imagenes de todo
tipo de materiales estructurales o de
material biolégico con un minimo
de preparacién previa y observar di-
rectamente todo tipo de superficies
con una gran profundidad de foco.
Esta es una caracteristica privativa
de los instrumentos electrénicos que
permite la obtencién de microgra-
fias en foco de superficies irregula-
res como una superficie de fractura.

Para esto solamente es necesario
asegurar que las muestras sean lim-
pias, secas, resistentes al alto vacio
del instrumento y buenas conducto-
ras eléctricas. Si se trata de observar
un material no conductor, normal-
mente se recubren las muestras con
una delgada capa metdlica, p.ej.
oro, o desecando previamente las
muestras que tuviesen altos conteni-
dos de vapor de agua.

Las continuas mejoras condu-
jeron al desarrollo en la década de
1980 del denominado Microscopio
Electronico Ambiental (ESEM por
Environmental Scanning Electron
Microscope). En estos instrumentos
avanzados se puede alterar el alto
vacio alrededor de la muestra con
una pequena sobre-presion pudién-
dose obtener imagenes electréni-
cas de resolucion similar a la de un
microscopio electrénico de barrido
convencional. Este nuevo tipo de
instrumentos permite entonces la ob-
servacion de toda clase de muestras
no conductoras, asi como muestras
bioldgicas hidratadas o contamina-
das, superando las restricciones ori-
ginales debidas al alto vacio exigido
de la columna del microscopio.

deformacion plastica.

Figura 2: Superficies de fractura. a) Superficie caracteristica de un com-
ponente fracturado en forma rapida (clivaje). b) Micrografia electrénica
de una superficie de fractura ddctil de un acero de bajo carbono donde
se observan las cavidades tipicas de un proceso de rotura lenta con alta

B EL MICROSCOPIO ELECTRO-
NICO DE BARRIDO CONVENCIO-
NAL

Las imagenes de un microscopio
electrénico se obtienen mediante la
deteccién, procesamiento y visua-

lizacion de las senales resultantes
de las interacciones entre un haz
de electrones de alta energia con la
materia. Estas interacciones pueden
proporcionar informacion sobre to-
pografia, composicion y estructura
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La presidn atmosférica normal es de
760 mm de Hg. Actualmente, se utiliza
el Pascal (Pa) y la presion atmosférica

expresada en esa unidad es igual a
100 000 Pa. La presidn en la columna

de un microscopio electrénico es
aproximadamente 2.5 10° Pa

(0,000025 Pa). Luego, la cantidad de

maléculas de aire es realmente
pequena y la probabilidad de que un
electron se encuentre con una de ellas
practicamente nula, permitiendo asi
obtener imagenes .electrénicas con la
maxima resolucion.

cristalogréfica. En esta seccion se
describird el mecanismo de forma-
cién de las imagenes electronicas
y los principios que determinan su
alto poder de resolucion.

Todos los microscopios electr6-
nicos de barrido constan de un ca-
fion electrénico en una columna de
alto vacio, del orden de 10° mm
de Hg, en la cual se genera un haz
de electrones de alta energia (5 - 30
kV). Este haz es colimado por una
serie de lentes electrénicas y foca-
lizado sobre la muestra analizada.
Los detectores registran las sefiales
originadas por la interaccién entre el
haz de electrones y la muestra, que
son procesadas y visualizadas en el
sistema final de observacién (moni-
tor o pantalla de computadora). El
cafion electronico es el primer com-
ponente de la columna del micros-
copio y es el que produce el haz de
electrones. Consta de un filamento
emisor de electrones que son luego
acelerados por un anodo polarizado
positivamente a una tensién variable
entre unos 5 y 30 kV. Actualmente
existen diferentes tipos de cafiones

electrénicos. El sistema original de
filamento de tungsteno esta siendo
reemplazado por el cidtodo de LaB,
y el catodo frio de emision de cam-
po (FEG). Los correspondientes dise-
fios del cafién son ciertamente dife-
rentes pero todos ellos constituyen
la primera parte del sistema 6ptico
electrénico que origina el haz de
electrones. Este haz es luego colima-
do por una serie de lentes electréni-
cas y pequefas aperturas hasta que
es focalizado sobre la superficie de
la muestra. Resulta intuitivo que el
diametro de este haz de electrones
es uno de los factores que determina
la resolucion final de la imagen. Un
sistema de bobinas desvia este haz
de tal manera que una zona de la
superficie de la muestra es continua-
mente explorada (scanning) y las se-
fales resultantes son registradas por
los detectores.

La parte final de la columna del
microscopio electrénico es la cdma-
ra con cierre de vacio que contiene
la platina donde se coloca la mues-
tra. Un conjunto de controles exter-
nos permite desplazar esta platina

segln los tres ejes xyz y variar su
orientacion segln dos ejes de rota-
cion. En esta cdmara se colocan los
detectores para registrar las distintas
sefiales emitidas por la muestra.

B FORMACION DE IMAGENES

En un microscopio electrénico
de barrido la imagen se obtiene a
partir de las senales emitidas por la
muestra y se va formando a medida
que el haz de electrones se desplaza
sobre una porcién de su superficie.
Este barrido (scanning) se realiza
linea por linea sobre una pequefa
zona de forma rectangular (raster).
Esta zona es la que se visualiza am-
plificada en la imagen final. A medi-
da que el haz explora la muestra de
esta manera la intensidad de la sefal
generada varia seguin el punto parti-
cular analizado en cada instante. La
sefal detectada puede ser entonces
analizada y amplificada, tanto en
su forma analégica como digital, y
finalmente procesada conveniente-
mente.

A diferencia de una imagen 6p-
tica, el microscopio electronico de
barrido no forma una imagen real
del objeto sino que construye una
imagen virtual a partir de alguna de
las senales emitidas por la muestra.
La imagen se visualiza en un tubo
de rayos catédicos donde las bobi-
nas de deflexion del haz estan sin-
cronizadas con el barrido del haz de
electrones en el microscopio. Mo-
dulando la intensidad del haz del
tubo de rayos catédicos se obtiene
finalmente un registro punto a punto
en la pantalla que es precisamente
la imagen electrénica proporciona-
da por el microscopio. Actualmente
la visualizacion se realiza en la pan-
talla de una computadora.
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Figura 3: Microscopio FEI Quanta 200 y su esquema de funcionamiento.

B LENTES ELECTRONICAS Y
APERTURAS

Las lentes electronicas (magnéti-
cas) son las que desvian las trayec-
torias del haz de electrones de ma-
nera andloga a una lente dptica que
desvia un haz de luz. Los electrones
producidos por el filamento emisor
son focalizados por el campo mag-
nético de la lente electrénica. El ob-
jetivo del sistema 6ptico electrénico
es proyectar sobre la muestra un haz
de dimensiones minimas.

Las lentes magnéticas, al igual
que las lentes Opticas, presentan

aberraciones. La aberracién esférica
proviene del hecho que los rayos no
paraxiales, los que forman angulos
mayores con el eje dptico del siste-
ma, son mas desviados que los rayos
que forman pequefios angulos con
dicho eje. La aberracién cromatica
proviene de los distintos angulos
de desviacion de electrones que no
tienen la misma energia. Debido
a estas aberraciones no todos los
electrones provenientes de la fuen-
te convergen exactamente sobre el
mismo punto de la muestra.

Las aperturas, que estan cen-
tradas en el eje ptico del sistema,

limitan la divergencia angular y de-
finen el didmetro final del haz de
electrones sobre la muestra. Tam-
bién limitan los haces que forman
altos angulos con el eje optico re-
duciendo de esta manera el efecto
adverso de la aberracion esférica.
Para cada valor de la corriente del
haz existe un diametro 6ptimo de las
aperturas para minimizar los efectos
de las aberraciones sobre el didme-
tro final del haz.

A medida que el haz de electro-
nes es focalizado por las distintas
lentes, cada apertura elimina los
electrones que se apartan del eje
6ptico mejorando el diametro final
del haz pero disminuyendo la inten-
sidad del mismo. Es claro entonces
que siempre existe un compromiso
entre el tamafio final del haz sobre
la muestra y la intensidad de la co-
rriente electrénica. Aperturas mas
grandes y lentes menos potentes
contribuyen a aumentar la intensi-
dad de la corriente del haz pero a
expensas de un aumento del didme-
tro final proyectado sobre la mues-
tra. Para obtener imagenes de alta
resolucion se necesita un haz de
seccién minima sobre la muestra.

Por otro lado, es necesario tener
en cuenta que la informacién me-
diante la cual se forma la imagen en
un microscopio electrénico de barri-
do proviene de variaciones de una
dada senal. Para corrientes de haz
bajas, las fluctuaciones estadisticas
en su intensidad comienzan a influir
en la calidad de la imagen y a cobrar
importancia frente a las fluctuacio-
nes de los detectores o amplificado-
res de la sefial. Es decir que debajo
de un cierto valor de la corriente o
de la seccion del haz, el ruido elec-
trénico enmascara la mejora tedrica
de la resolucién.

También es necesario aclarar que
la corriente del haz electrénico, tal
como se mediria después de la ulti-
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ma apertura del microscopio, es en
realidad mayor que la corriente real
que incide sobre la muestra. Esto es
debido a la dispersién del haz por
las moléculas de gas remanentes
alrededor de la muestra. En el caso
del microscopio SEM convencional,
con una columna de alto vacio, el
proceso de dispersion mencionado
es minimo pero no sucede lo mismo
en un microscopio ambiental ESEM.

B DIAMETRO DEL HAZ - RESO-
LUCION

La resolucion es el parametro
que define la calidad de todo mi-
croscopio y se puede definir como la
dimension mas pequefia que puede
detectar o también como la minima
distancia entre dos puntos adyacen-
tes a partir de la cual el instrumento
proporciona una imagen definida de
los dos puntos. La resolucion se es-
pecifica en unidades de dimension,
nanémetros (nm) o unidades Angs-
trom (/o\) (1 A= 0,1 nm). Una mejor
(més alta) resolucién corresponde a
un valor menor de esa dimensién.

El diametro del haz de electro-
nes que incide sobre la muestra es
uno de los factores que determinan
la maxima resolucién de un mi-
croscopio electrénico. Es claro que
un SEM no puede resolver detalles
mas pequefios que este didmetro.
Con una adecuada combinacion de
la tension de aceleracién, corriente
del haz y distancia de trabajo lente—
muestra se pueden minimizar enton-
ces las dimensiones del haz inciden-
te. Otros factores que determinan la
resolucién dependen de la naturale-
za de la muestra y el tipo de sefal
utilizada para obtener la imagen.

B VOLUMEN DE INTERACCION

Las sefales que se utilizan para
la obtencion de la imagen provienen
de un cierto volumen debajo de la
superficie de la muestra. El haz de

electrones penetra una cierta distan-
cia debajo de la superficie e inte-
ractda con los atomos de la muestra
a lo largo de su trayectoria. Las se-
fales que se originan por estas in-
teracciones provienen entonces del
[lamado volumen de interaccion. La
forma y dimensiones de este volu-
men son otros factores que determi-
nan la resoluciéon del microscopio.
En la figura 4 se esquematiza la for-
ma caracteristica de este volumen y
los tipos de sefales generadas por
la interaccion electrén-muestra. Se
puede ver que siendo las dimensio-
nes de este volumen mayores que el
diametro del haz incidente son las
que, finalmente, limitan el poder de
resolucién de un SEM.

B TENSION DE ACELERACION
DEL HAZ

La tension de aceleracion del
haz, del orden de los 30 kV, determi-
na la energia con la cual inciden los
electrones sobre la muestra y por lo
tanto las dimensiones del volumen
de interaccion. Los electrones de
mayor energia pueden penetrar mas
en la muestra y pueden generar se-
fales originadas a mayores profun-
didades. También la energia del haz
primario determina la probabilidad
de un tipo de interaccién particular.
Por un lado, un mayor volumen de
interaccion significa una peor reso-
lucién pero también para una mayor
energia del haz las aberraciones de
las lentes magnéticas son menores.

haz
incidente

\

superficie di
la Fuasira

electrones
secundarios

electrones
retrodifundidos

o el e e i e D e ———
distancia _‘_I

de escape

rayos X
caracteristicos

Figura 4: Esquema del volumen de interaccién y las sefales producidas.
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Las condiciones particulares de la
observacion determinan cual de los
dos efectos es el predominante.

B COMPOSICION DE LA MUES-
TRA

La composicién de la muestra
afecta tanto la profundidad como la
forma del volumen de interaccién.
Muestras mas densas o compuestas
por elementos pesados tienden a
reducir la penetracion del haz y re-
ducir ademas la distancia que pue-
den atravesar las sefiales generadas
sin ser reabsorbidas por la muestra.
El volumen de interaccién tiende a
ser mas aplastado y de forma seme-
jante a una semiesfera. Por el con-
trario, en muestras menos densas o
compuestas por elementos livianos
el volumen toma la forma caracte-
ristica de gota como se muestra en
la figura 4.

m SENALES

Como resultado de la interac-
cion entre los electrones del haz in-
cidente y los atomos de la muestra
se originan electrones que salen de

la superficie y pueden ser detecta-
dos para formar una sefal. Segtn su
energia, se agrupan en retrodifundi-
dos y secundarios.

B ELECTRONES SECUNDARIOS Y
RETRODIFUNDIDOS

Los electrones secundarios (Se-
condary Electrons) son electrones
que han sido dispersados ineldsti-
camente por la interaccion de los
electrones del haz incidente con
la muestra. Estan caracterizados
por una energia baja del orden de
los 20-50 eV. Dada esta baja ener-
gia, sélo pueden llegar a la superfi-
cie los originados en una pequefia
zona contigua a la superficie de la
muestra. Las pequefias dimensiones
de esta zona son las que permiten
obtener las imagenes de maxima re-
solucion.

Los electrones retrodifundidos
(Backscattered Electrons) son los

electrones del haz incidente que
han sido dispersados en forma elas-
tica por los atomos de la muestra. Su
energia es préxima a la del haz inci-
dente: 10-30 keV. Se originan en zo-

Figura 5: Sistema U — Mo - Al (Uranio, Molibdeno, Aluminio). La imagen de la izquierda corresponde a una
micrografia de electrones secundarios donde la informacién sobre la topografia se aprecia con detalle. La micro-
grafia de la derecha fue obtenida con el detector de electrones retrodifundidos donde la diferencia de contrastes
estd asociada a los diferentes pesos atémicos. Atencion: Silvia N. Balart.

nas mas profundas del volumen de
interaccion y la resolucién espacial
de las imagenes correspondientes
es peor. Pero dada la fuerte depen-
dencia de la emisién de electrones
retrodifundidos con el nimero até-
mico Z, este modo de visualizaciéon
permite detectar variaciones de la
composicién en distintos puntos
de la muestra analizada. Zonas de
mayor nimero atémico son mas efi-
cientes en la emision de electrones
retrodifundidos y aparecen por lo
tanto mas brillantes en la imagen.

B OBTENCION DE LAS IMAGE-
NES. INTERPRETACION

El contraste de una micrografia
en el modo de electrones secunda-
rios (modo emisivo) proviene de las
variaciones en la topografia de la
muestra. En efecto, la tension apli-
cada entre la grilla del detector y la
muestra favorece la recoleccion de
electrones secundarios en bordes
agudos puesto que el campo eléctri-
co es alli mas intenso. Mds electro-
nes secundarios pueden ser colec-
tados de una saliente o escalon de
la muestra que de una depresion o
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cavidad. Las salientes aparecen en-
tonces mas brillantes que las depre-
siones, hecho que hace que la inter-
pretacion de las micrografias sea in-
mediata. Las micrografias de SEM en
el modo de electrones secundarios
tienen entonces los mismos efectos
de luz y sombra que una imagen
Optica de la misma superficie (ver
figura 5). En el modo emisivo los
electrones secundarios emitidos por
la muestra son acelerados hacia el
detector por un potencial positivo de
250 volts aplicado entre la muestra 'y
la grilla colocada frente al detector.
El modo emisivo es el més utilizado
puesto que en la mayoria de los ca-
sos interesa obtener imagenes defi-
nidas de detalles que no son visibles
en un microscopio 6ptico.

En el modo de electrones retro-
difundidos (modo reflectivo) el po-
tencial de la grilla se lleva a cero
y de esta manera sélo Ilegan al de-
tector los electrones de alta energia
retrodifundidos por la muestra. Las
imdgenes obtenidas con electrones
retrodifundidos también aparecen
como una micrograffa optica de la
superficie pero son mas contrastadas
y presentan efectos de luz y sombra
mas definidos. Una superficie rugo-
sa, p.ej. una superficie de fractura,
aparece mas contrastada con efectos
mas definidos de luz y sombra (figu-
ra 5). Este modo de observacién se
utiliza para detectar pequeios esca-
lones o depresiones. Conviene acla-
rar finalmente que ambos modos
son sensibles a las variaciones de la
topografia de la superficie.

B RESTRICCIONES DE LA MUES-
TRA

Para poder obtener imagenes
electrénicas de una muestra en un
microscopio electrénico de barrido
convencional debe asegurarse que la
muestra sea resistente y pueda con-
servarse en el entorno de alto vacio
del microscopio y que tenga buena

conductividad eléctrica. Es claro
que toda muestra metdlica cumple
con ambas condiciones. Este no es
el caso de una muestra bioldgica o
volatil. En estos casos se puede re-
currir a un recubrimiento metalico o
un proceso de deshidratacion pero la
observacion de muestras de este tipo
es generalmente un problema com-
plejo. Ademas, la muestra no debe
degradar el alto vacio de la columna
(“vacuum friendly”). Cualquier alte-
racion de la muestra que produzca
vapores contaminantes puede de-
jar depésitos sobre los detectores o
aperturas del sistema, degradando
asi la calidad de las iméagenes.

Es también claro que siempre es
necesario poder asegurar una buena
conexion eléctrica entre la muestra
y la platina del microscopio. En toda
observacion, el haz de electrones va
cargando continuamente la muestra.
Si la muestra es buena conductora,
la carga eléctrica descarga a masa
a través del portamuestras y la pla-
tina. Pero si la muestra es aislante
0 no existe una buena conexion
eléctrica, las cargas se acumulan
sobre la muestra y pueden llegar a
desviar completamente el haz de
electrones incidente. Para eliminar
estos posibles efectos de carga, se
recurre normalmente a un metali-
zado de la superficie de la muestra
con una delgada capa de oro con lo
que se asegura un continuo camino
de descarga a tierra. Ademas, con
un metalizado con elementos pesa-
dos se obtiene una mayor emisién
de electrones secundarios y por lo
tanto una mejor imagen. Este es un
procedimiento normal en toda ob-
servacion en un SEM. Solamente es
necesario asegurar que la capa del
recubrimiento metdlico no afecte la
estructura de la muestra observada,
p.ej. que no cubra algin pequeno
escalén o cavidad de la superficie.
El efecto de carga eléctrica disminu-
ye al bajar la tensién de aceleracion
del haz pero entonces empeora la

focalizacion del haz sobre la mues-
tra disminuyendo por lo tanto la re-
solucion de la imagen.

Varias de estas restricciones
pueden ser sorteadas utilizando un
microscopio electrénico de barrido
ambiental, también Ilamado de pre-
sion variable.

B EL MICROSCOPIO ELECTRONI-
CO DE BARRIDO AMBIENTAL

(Environmental Scanning Electron
Microscope ESEM)

Las primeras investigaciones que
condujeron al desarrollo de un mi-
croscopio ambiental (ESEM) comen-
zaron en Australia al tratar de obser-
var lana en su estado natural: fibras
himedas, contaminadas, no compa-
tibles con un alto vacio y ciertamen-
te no conductoras. Era necesario
superar las dos limitaciones de un
microscopio SEM convencional:

1) disminuir, aunque fuese parcial-
mente, el alto vacio de la columna
en el entorno (environment) de la
camara donde se coloca la muestra.

2) desarrollar paralelamente un nue-
vo tipo de detector de electrones
secundarios que pudiese operar en
bajo vacio o en un entorno gaseoso.

En particular, el desarrollo del
ESEM se basa en la separacion de
esta zona de alto vacio y la cdma-
ra donde se coloca la muestra. Me-
diante el sistema de aperturas limita-
doras de presién ( Pressure Limiting
Apertures, PLA ) la columna del mi-
croscopio se mantiene en alto vacio
mientras que la camara puede ope-
rar con una sobre presion de has-
ta ~ 50 mm de Hg. Este sistema es
dindmico, dado que siempre habra
un flujo de gas (p.ej. aire) desde la
camara hacia la columna a través de
las aperturas mencionadas. Este flu-
jo esta determinado por el diametro



Microscopia electrénica de barrido en la caracterizacién de materiales

51

Figura 6: Micrografias electronicas de una flor obtenidas en el modo de bajo vacio. En ellas se distinguen la
superficie de un pétalo, los estambres y los granos de polen.

de las aperturas. La sobre presion de
gas en la camara se puede variar con
una vélvula controlada desde el ex-
terior. Entonces, es posible observar
todo tipo de muestras en una atmos-
fera controlada, inyectando un gas
inerte, vapor de agua en el caso de
muestras bioldgicas o cualquier gas
compatible con las caracteristicas
propias y reactividad de la muestra.

B MICROANALISIS DISPERSIVO
EN ENERGIAS DE RAYOS X

El andlisis de los rayos X caracte-

risticos emitidos por una muestra al-
canzada por el haz de electrones de
alta energia de un microscopio elec-
trénico de barrido o una microsonda
electrénica permite la identificacion
de los elementos que componen di-
cha muestra.

La identificacion de estos ele-
mentos presentes se basa en la de-
terminacion de las energias E o de
las longitudes de onda | de los foto-
nes X caracteristicos emitidos. Am-
bas magnitudes caracterizan univo-
camente la radiacion emitida por los

elementos presentes en la muestra y
estan relacionadas por la expresion
cldsica:

2398

EfkeV )= (A

Son dos las técnicas experimen-
tales que se han desarrollado para
ello. En el sistema de la Microson-
da Electrénica de Castaing, desarro-
[lada hace unas cinco décadas, se
determina la longitud de onda de
los fotones X haciendo incidir la ra-
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diacién sobre una familia de planos
de un cristal de espaciado conocido
d,,, bajo un cierto angulo de tal ma-
nera que si se verifica la ley de Bragg

2d,,, send = A

existe un fuerte haz difractado para
la radiaciéon de longitud de onda A
cuya intensidad se puede determi-
nar mediante un detector adecuado,
generalmente un contador propor-
cional. Puesto que el analisis del fo-
ton X emitido se basa en la determi-
nacion de su longitud de onda por
técnicas de difraccion este sistema
se conoce como Microanalisis Dis-
persivo en Longitud de Onda (WDS
Wavelength Dispersive Spectrosco-
py). Las caracteristicas particulares
de estas técnicas pueden consultarse
en la bibliografia.

En el caso del Microanalisis
Dispersivo en Energia (EDS Energy
Dispersive Spectroscopy) los rayos
X caracteristicos emitidos por la
muestra son detectados por un sis-
tema que produce pulsos de altura
proporcional a la energia de cada
foton incidente. Estos pulsos elec-
tronicos son luego procesados por
un analizador multicanal, y final-
mente visualizados en un espectro
que grafica la cantidad de pulsos en
funcion de la energia caracteristica
de cada pulso. De esta manera, con
el sistema dispersivo en energia, se
pueden identificar rapidamente los
elementos presentes en una muestra
si su concentracién es superior a =~
1 %. El sistema EDS tiene una mejor
eficiencia de coleccién de fotones
X, permite la coleccién simultanea
de todos los elementos presentes y
es muy facil de adosar a un micros-
copio electrénico de barrido.

Con la medicién adicional de la
intensidad de los rayos X caracteris-
ticos y procesos de calculo adecua-
dos también es posible analizar en

forma cuantitativa la composicion
de la zona analizada. La principal
ventaja de las técnicas de microa-
nalisis es el pequefio volumen de
material que es analizado normal-
mente del orden del mm cubico o
10" cm?. Suponiendo una densi-
dad media de 7 g/cm® en el caso de
un metal de transicion, las técnicas
mencionadas permiten analizar una
cantidad de material igual a 7 x 102
gramos. Dado que las propiedades
macroscopicas de los materiales
dependen de su microestructura en

la escala del micron es inmediato
ver la importancia de poder anali-
zar cantidades tan pequenas. Otra
de las ventajas de los dos sistemas
es que el andlisis es no destructivo
y por lo tanto, utilizando la misma
muestra, la informacién asi obteni-
da puede luego ser complementada
mediante otras técnicas.

B MAPAS DE DISTRIBUCION DE
RAYOS X

Todo dispositivo de microanali-

4
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Figura 7: Micrografias obtenidas con electrones secundarios, electrones
retrodifundidos, espectros EDS de las diferentes zonas y mapeo de rayos
X en una muestra de U- Mo - Al. Atencién Lic. Silvia Balart

a) Micrografia obtenida con electrones secundarios. b) Micrografia ob-
tenida con electrones retrodifundidos. Nétese la marcada diferencia de
contraste. ¢) Espectro EDS obtenido de la zona rica en Al: zona oscura en
la micrografia (b). d) Espectro EDS obtenido de la zona rica en U: zona
brillante en la micrografia (b). €) Mapeo de Rayos X de Al. f) Mapeo de
rayos X de U.
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sis, tanto dispersivo en energia como
en longitud de onda, permite la vi-
sualizacion de la distribucién de un
elemento dado en la zona observa-
da de la muestra (Mapas de Rayos
X o X-Ray Mappings). Mediante el
sistema analizador es posible selec-
cionar un canal, denominado “ven-
tana”, coincidente con el pico de
un elemento presente en la muestra.
Durante el barrido de una zona de
la muestra, el sistema electrénico
modula la intensidad de la pantalla
de observacién con las sefiales pro-
venientes solamente de la ventana
seleccionada. Cada vez que el haz
de electrones del microscopio inci-
de sobre una zona de la muestra que
contiene el elemento seleccionado
aparecera en la pantalla un punto
brillante. El resultado final de un
barrido completo serd una distribu-
cién de puntos brillantes donde las
zonas de mayor densidad de puntos
corresponden a una mayor concen-
tracion del elemento. En la figura
7 se muestra un ejemplo donde se
pueden observar las micrografias
obtenidas con electrones secunda-
rios, electrones retrodifundidos, los

espectros EDS de las diferentes zo-
nas y el mapeo de rayos X en una
muestra de uranio-molibdeno-alu-
minio (U - Mo - Al).
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