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I N T R o D u e e 1 o N 

El objetivo de éste trabajo es presentar una muestra de algunas de 

las apllcaclones que brinda la utlllzac16n del microscopio electr6nlco 

como una herramienta para obtener anállsls tanto cualltattvos como 

cuantl tatlvos en materiales. Se presenta el trabajo experimental 

reaUzados en las aleaciones de Al-Fe y Al-Mn desde su preparación 

hasta su caracterlzaclón. 

El trabajo se lnlcla con una serle de antecedentes, conceptos y 

fundamentos teóricos de crlstalografla, despu6s se presenta el 

funcionamiento del alcroscoplo electrónico, en el que se describen los 

diversos tipos de estudios que es posible reallzar con ~ste 

instrumento, presentando al¡unas conslderaclones que deben to•arse en 

cuenta durante su eapleo como son, por eje•plo, las aberraciones. 

También se presenta _que tipo de infor•aci6n puede proporcionar cada 

estudio al usuario lncl~yendo algunos ejemplos en fotograflas de los 

resultados que se pueden lograt. A contlnuac16n se describe el trabajo 

experimental realizado, que in_;luye desde la preparación de las 

muestras hasta el análisis cuantitativo y cualitativo de las 

aleaciones Al-Fe y Al-Hn en su transición de amorfo-cristal en 

peliculas delgadas. 

Dentro de la Ingenierla HecAnlca el microscopio electrónico puede 

ser una herramienta de gran Importancia, por ejemplo en el estudio de 

la estructura de los aaterlales y el análisis de fallas, con el lo se 

pueden tener eleeentos para planear la fabricación de herramientas, 

elementos estructurales, para soldadura o en el control 11islfto del 
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proceso de conformado del mater1a1, etc. 

Dada la necesldad C:e modern1zac16n y mejora de calidad en nuestro 

pais e industria y en función con la creclente competitividad con la 

Industria extran·jera, deseariamos que éste trabajo estimule el 

conocimiento y el eventual empleo del microscopio electrónlco, tanto a 

nivel de estudiantes de Ingenlerla co•o del sector industrial. 
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Capítulo l. Crlstalograffa. 

1.1. Estructura cristalina. 

51 se observa un material cualquiera a simple vista se puede 

dlstlngulr que presenta un cierto brlllo. textura y color; sl se 

sostiene con la mano se distingue una cierta densidad; esto !aplica que 

pueden evaluarse ciertas propiedades tanto fislcas como qulmlcas para 

ese aaterlal en particular. 

51 se observa más allá de lo que se puede ver a simple vtsta, se 

puede saber que los materiales que son cristalinos estan constituidos 

de granos o cristales, estos a su vez de celdas unitarias y estas 

últimas de átomos; que a su vez contienen electrones que giran 

alrededor de un núcleo, en el que se hallan protones y neutrones, y más 

aún, este también se puede subcH vldlr y encontrarse en él otras 

pa_rtlculas. ''Los electrones son los que deter•inan co11pletaaente el 

coliportamiento de los átomos desde el punto de vista cristallno, 

tér11ico, mecánico, eléctrico, magnético, óptico, etc.'' (ref J, pag. 1-

1) debido a su número ai:óinlco: es decir, su níuaero de electrones o de 

protones, y a través de su acomodamiento cristalino. 

1. 1. 1 Enlaces. 

Para que pueda existir la un16n de elementos, se han estudiado, 

clasificado y deleralnado los enlaces básicos, que son: 

1. enlace iónico 

2. enlace covalente 

J. enlace metál leo. 

t. l. l. 1 Enlace !6nlco. 

Este t1po de enlace es caracteristlco cuando uno de los 



elementos que lo forman en su capa externa tiene 1 o 2 electrones, por 

lo que pueden ceder estos electrones, esto es. se pueden convertir en 

un ión, que tiene una valencia pos! tlva. El otro elemento de enlace 

debe ser tal que al permi lir los electrones del otro elemento quede 

completamente llena su capa externa y se pueda convertir en un 16n 

negativo, coao se auestra en la siguiente figura: 

.·-··G ... -· 1 .. -·:. 0"8!'·:: 
(1• . 
,.,.:: 
·-· 

88 
... "' 

Flg. 1.1 

Bosquejo llJY sl•pllfJcado de Ja /or .. cl6n del enlace 16nlco en 
el cloruro de sodio. Ca) Alomas no Ionizados de sodio y cloro. (bJ 
Iones de sodlo y cloro. (Los 8 electrones exteriores en el J6n cloro 
eslil.n en diversos niveles de energia y no a dlslanclas fijas.) El 
electrón de valencla d~ sodio esto\ enlazado al Ión de cloro. 

Las caraclerlstlcas fundaaentales que presentan los enlaces 

lónlcos son: conduct1vldad electrlca cuando se encuentran en estado 

liquldo y sus puntos de fusión y ebullición son elevados. 

1.1.1.2 Enlace covalente. 

Este tipo de enlace se do\ entre aquellos elementos que tienen 4 

electrones en su illtlaa capa: por lo que al unirse existe Wl& 

compartlcl6n equitativa de éstos haciendo que la capa aás externa sea 

estable. Este llpo de enlace suele darse en aaterlales cer•alcos y 

poi lmer leos. 
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Flg. 1.2 

Enlaces covalentes v1stos en la celda unitaria de diamante los 
átomos en el centro de los tetraedros se mestran soabreados. 

1. 1. 1. 3 Enlace ll<!tállco. 

La foraa en que sucede este enlace se describe coao una .. nube de 

electrones··· Suele darse en elementos que tienen 1, 2, o 3 electrones 

en su últlaa 6rb1ta, lo que lapllca que estan relatlvaaente Ubres del 

núcleo; por lo que al unlrse for•an un .. gas de electrones ... 

Algunas de las propiedades laportantes que auestran los 

materiales 111.etAlicos son su alta conductividad eléctrica y su 

ductilidad. 

(a) 

F11. t. 3 

" ............... . .. dutn:••• nl9da 

""' ..... 
l-.•M1h 

(a) Bosquejo sl11pllfJcado de un Uoao de magnesio con sus capas 
de electrones. (b) Atoaos en el ugneslo s6Jldo rodeados por una ··robe 
de electrones··· 



1.1.2 Materiales sólidos cristalinos. 

Los átomos de los diferentes materiales se distribuyen en el 

espacio con una geometria especifica. A la unidad minima de ordenación 

se le llama celda unl tar la. 

Un material sólido crlstallno se caracteriza por tener: 

a) sJmetria traslacJonal; esto es, la repetición de la celda 

unitaria a lo largo de un eje longitudinal hasta el Infinito y, 

bl sJ11etrl• rotacJonal, que es la repetlc16n de la celda 

unitaria al girarla sobre Un aismo eje. Los aaterlales cristalinos 

pueden acomodarse, en el espacio baslcaaente en 14 foraas diferentes 

lluadas redes de BravaJs. 

Estas redea se subcUvlden, a su vez, de la siguiente foraa: 

1) Cuando se asocia un átomo de un aaterlal ( base ) a cada 

punto de lnterseccl6n ( nudo ) de la red cristalina se origina una 

ce'!da simple o prl•ltlva. 

2) Cuando se asocia un átomo en el centro de dos caras paralelas 

se conoce como celda de ba11e centrada. 

3) Si se asocia un átomo en el centro geométrico de la red se 

llama celda de cuerpo centrado. 

4) A cara centrada se le conoce si hay un átomo en cada cara de 

la celda unl tarla. 

Entonces se concluye que •un cristal puede presentarse como la 

mlnlma geometrla espacial de un material s6lldo, constituido por una 

red mls una base, que además cuenta con orientación traslacional y 

rotacional.• 

A contlnuacl6n se •ueltran las 14 formas bhlcas de celdas 

unltarlas. 
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, -
Fl1. 1.4 

I -lko 
Celdas un/!arJas convenclonales de las 14 redes espaclales de 

Brava Is. Las lelras mayúsculas se refieran al tlpo de celdas: P. -
prJ11ltJv•: c. - celda con un punto retlcul•r en el centro de dos caras 
paralelas; F.- celda con un punto retJcular en el centro de cada cara; 
1.- celda con un punto reticular en su centro; R.- celda prlmltlva 
romboédr lea. 

l.J.J Indices de Hlller. 

Para ldentlílcar en un cristal los planos y direcciones de la 

celda unitaria, se utlllzan 101 llaaados lndlcn de Hlller. J) Los 

1ndlces de dlreccl6n son nilaeros enteros dados por el reciproco •lnl•o 

de la posición del nudo ele1ldo, su• lndlceo son ( u, v, v 1 y siempre 

se escriben en corchetes, con eu respectivo slsteu de referencia ClJo. 
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Un ejemplo para una celda unitaria cúbica simple con sus indices de 

direcc16n se presenta enHaulda: 

• 
F11. l. 5 

JJ) Los lndlcH de planos at6alcoa ae denotan por ( h k l l referldoa 

tubltn a un slateu de coordenadas. Eatoa aon números enteros que 

provlenen del reclproco del aepento cortado por el plano a 

caracterlzar. Por e,....lo: 

F11. 1.6 

Co11<> se observa hay alaunoa planos que lnterceptan aayor nl!Mro 

de Ato.as que otros; estos se conocen co90 planos de aayor densidad, y 

dependle,;.¡o de la d1recc16n que toM eate plano, es en donde se ver&n 

afectadas las propledadea flalcaa y qulalcas del crlatal. 

-E•t• dealauala.t de propledadea del 1a1>nocrletal en las 

diferentes direcciones crlatalo1riflcas se ua .. anlsolropla ... lref. 3, 
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pag. 1-68!. 

Los materiales policrlstallnos muestran, en general, 1sotropia, 

debido a que los cristales están orientad.os en diferentes direcclones 

unos de otros. La lsotropla no se da en los materiales que en sus 

cristales muestran una textura establecida.; es declr, que todos sus 

cristales estén orientados en la •lsaa dlrecc16n. 

l. 1. 4 Ley de Braga. 

Coao ya se menclon6 anterlorMnte, los cristale• son un arreglo 

geoaétrlco que, a grosso modo, se define con fll•s y planos (indices de 

Hlller). Una de las aaneraa de poder ldentlflcar estos planos, y por lo 

tanto el aater!al, ea por ioedlo del uso de Rayos X, el cual esti basado 

en la Ley de Bragg. 

Una foraa de caracterizar un crlstal es cuantlflcando la 

dlstancla lnterplanar. Sl en protledlo esa distancia está entre t y 2 A; 

entonce•, para aedlrla ea necesarlo hacer lncldlr un haz con una 

longitud de onda 1tucho aenor que esa distancia lnterplanar, usualaente 

Rx ( O. 5-3 >. l o electrones que dependiendo del voltaje aplicado pueden 

tener O. 381 A. 

haz tnctdentc A 

D 

ne. 1. 1 

7 

e hu dlfraetado 

planos ~t6mlco' 



De la figura se observa que al incidir el haz A con un ángulo e 

en el punto 8 el haz se difracta en e con el aisao ángulo e, Observando 

la conllnuaclón del haz incidente AB hasta H y el difractado B C hasta 

G, el ingulo qlW foraan respecto a la perpendicular es 9. 

Ahora 11 distancia d H la diferencia de cuino 6ptlco que 

existe entre el haz ¡-¡-¡¡ y el m. esto l11pllc1 que: 

d•GE•Ei ... 11.11 

pero de la f11Vra GE • Ei ... ( 1.2 ) 

~ GE • ;¡ sen e ... ( 1.3 l 

Para que 11 lnterfer•ncia del haz sobre los diferente• planos 

par1lelos se.a constructiva, es decir, se haaa una superposición de las 

ondas, solo eo posible 11 la dlferench de longltl>d de camino óptico 

•ntre 101 rayo1 procedentes de planos sucesivos es i¡ual a un núaero 

entero de lon11tude1 de onda. De la flcure se observa que estarin en 

fase sola1Hnl• 11: 

GE • Ei • n >. .... e 1.4 

donde n • N, sustituyendo 1.3 en 1.4, se 

tiene que: 

d1ene+dsene•nA 

2 d sen 9 • n >. ... ( 1.5 l 

que ea la ley de Braq. 

E1ta ley es coaunaente apllcable cuando el usuario desconoce la 

distancia lnterplanar del aaterlol en cuestión; y su proced!alento 

serla el •lculente: 

De la ecuación 1.5 toHaos a ne! teniendo que: 

2 d sen e • >. ••• ( 1.6 l 

1epar1ndo variables, y por lclenUdadeo trl1ono~trlc&1: 

• 



2 o.--~--- ... ( 1.7 J 

con la fll(UTa •lgulente• 

A 
1 

Fl1 1.8 

t· 
donde: R - distancia que existe entre el haz principal y un anillo de 

difracción. 

L - lon,itud de cuara del inst...-nto. 1 

29 - "1¡¡ulo entre el haz principal y el haz difractado. 

Se observa da la fisura que; 

ta 29 • --2--- ... e 1.8 l 

s l e es auy pequef\a en ~onces, 

t11 29 • 29 ••• ( 1.9 ) 

sustituyendo en la ecuación l. 7 la 1.8 y 1.9, se llene que: 

--~--- • --~--- ... ( l. 10 

en donde despejando d que es la Incógnita: 

d a --!:¡¡~---- ... ( l. 11 

1. 1. 4.1 Indexación de un patrón de difracción. 

A continuación se presenta un eje•plo de indexación de un patrón 

de dlíracc16n; es decir, el asociar dlstanctas lnterplanares a la 

l•ásen de difracción de un material. 

1s. I• 11- loftlltud de c ... r• • 1• •••t..ncl• qw nl..,• ntro I• 
... ira r I• .-nt•ll•· 
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Estas son las imágenes del Au en campo claro y su patrón de 

. _difracción. 

a)c11J1Jpo claro Au pollcristal lno b}patrón. tú dlfraccJór> Au 

flg. 1. 9 

se midieron los radios del patr6n de difracci6n y se sustituyen valores 

en la ecuai::i6n l. l \ 1 construyendo la siguiente tabla: 

Rl [e,.] dl !c•I 

Rt= 1. 3 2.322 X 10-8 

R2= 1. SS 1. 9474 X 10 
-e 

R3= 2.2 1. 37209 X 10-8 

R•= 2. SS 1.18376 X 10-• 

Rs= 2.6S 1. 13909 X 10-• 

R6= 3. 4 o. 8878 X !O 
-8 

R7= 3.S 0. 8624S X 10 -S 

Estos datos a su vez se corroboran en las tablas de d1fracc16n 

de electrones; .. practlcal Electron Hlcroscopy in Haterials Sclence 2··, 

(ref 11, pag. 1101. con las que se comprueba que los planos atómicos a 

los que corresponde cada an1 llo del patrón de d1fracc16n, sólo presentan 

la d1fraccl6n de Au puro sin ninguna aleación u óxido alguno. Los. 

planos son los siguientes: 

10 



di h k 1 

di .. 1 1 1 

d2.. 002 

dJ .. o 2 2 

d•.. 2 2 2 

ch.. 224 

Este es uno de varios de los aétodos que existen para indexar un 

patrón de difracción; la medición del espacio entre planos atómicos es 

uno de los pará•etros a considerar en la caracterlzac16n de un 

uterlal. 

!. 1. 5 Ha ter la les a6l!dos no cristalinos. 

Generalmente los uterlalea que son crtetallnos al estar en 

estado liquido y bajar lenta11ente su te1Rperatura pasan a su estado 

s611do con su correspondiente estructura crlstallna. Si a esa velocidad 

de enfrlaalento a la que se soaete el •terl•l es demasiado brusca, 

entonces se obtiene en ·algunos aaterlales una .. estructura" que se le 

llama amr/a, la cual se caracteriza por 1tastrar aleatoriedad en la 

dlsposlc16n de su propia 11 estructura11
: a diferencia de las estructuras 

cr lstallnas no muestra un orden traslaclonal nl rotacional a largo 

alcance. 

Dos factores que Intervienen para que el aaterlal solidifique en 

condlc16n amorfa o vl trea son: 

a) que la crlstallzaclón de la muestra sea auy lenta favoreciendo al 

estado vllreo; 

b) o que el medio de enfrlaalento sea lo suflclente..,nte aevero, aWI 

más que la velocidad de crlstallzacl6n de la auestra. 

11 



Especialmente para los ··Vidrios metállcos .. 2 , su velocidad de 

crist.allzación es más rápida que los vidrios de cerámica o polimeros, 

debido a esto debe ser muy brusco su enfriamiento para que se logre el 

estado vltreo. Esta diferencia de velocidad de cristalización es debida 

al tipo de enlaces que presentan ya que los enlaces 1Ónicos y 

covalenles son de mayor energia en comparación con los enlaces 

metálicos en los que forman una "nube de electrones" en la que se puede 

decl rse que los electrones., están mayormente dlsperos. 

a)Campo claro Al-Fe aOJrfo b)pdrón de dlfracc16n Al-Fe amorfo 

rlg.1.10 

Con difracción la fase amorfa se caracteriza por medio de un 

patrón de difracción que presenta un halo difuso concentrico al haz 

principal. Lo contrario serían las fases crlslallnas; en las que se han 

venido observando que muestran patrones de difracción de anillos 

concéntricos bien definidos ( pollcrlslales ), o patrones de puntos con 

una separación uniforme ( monocrista1es )¡ es decir, una separación 

periódica bidimensional. Por esta razón solo se podrian utilizar formas 

geométricas como: cuadrados, triángulos,hexá.gonos¡ pero seria imposible· 

2
11 nombre d• vidrio •el•l lco se da ccnnun111~nle • los 

•etaltcos que presentan un eshdo uorro. 

12 
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utilizar clrculos o pentágonos. Ahora, sl tomamos las 3 dimensiones no 

se podrlan utlllzar celdas esfericas ni icosaedrales. 

Entonces pD<:tria existir una fase lnteracdla entre la fase 

cristalinas y uorfa? y si es que existe, c6ao serla? 

51 esto es cierto, entonces a diferencia de las fases cristalina 

y amorfa presenlarlan un orden lntermedlo cuaslperi6dlco. A esta fase 

se le llama cuaslcrlstallna. 

En novle11bre de 1984 Shechtman y su grupo (ref. 9, paa. 1951) 

observaron que el patrón de difracción de una aleación,. violaba 

cualquier acOllOdo de laa celdas de Bravata y solo 110straba una 

periodicidad traslaclonal de corto alcance y una ortentacl6n rotacional 

de corto alcance con slmetrla lcosaedral. Esto se observó en la 

aleación AIN - Mnu. 

La conclus16n a la que Shechlman y su grupo llesan es que 

existe una fase lcosaedral, formada durante un enfria•lento ripldo, 

desde el punto de fusión por un aecanlsso de nucleaci6n. Este .ecanlsao 

se caracteriza por presentar un orden traslacional y rotacional de 

corto alcance. Este es el resultado del reaco•odo atómico y de la 

yuxtaposlclón de dos fases que cuentan con diferentes enlroplas. Esta 

fase lcosaedral se dá en algunas aleaciones a una composlcl6n dada. El 

patr6n de dlfraccl6n obtenido de la rase lcosaedral no puede Indexarse 

por ninguna de las redes de Bravals. 

Esta fase lcosaedral de Al16Mf\4 puede lograrse por 

solldlflcact6n riplda, obteniendo una rase amorfa y por un 

calenla•lento controlado y prolongado se llega a la ··fase lcosaedral, 

que es una rase Hhestable .. (rer. 9, pa¡. 1953). Pero al se prolon¡a el 

calenta.lenlo la cr1stallzacl6n puede ser e:table. 

13 



La fase icosaedral tiene una simetria intermedia entre un 

cristal y un liquido, y conclu~en que esta fase es netamente 

metaestable, con lo cual su nucleaclén y creclmlento está en un rango 

de enfriamiento, que será lo suficientemente lento como para perml tlr 

su formac16n cuaslcristallna, pero Jo suflclentemente rápido para 

evl tar la cristalización. 

''Se han reportado otras aleaciones con esta fase 

cuaslcrlstallna como Hg 32 Al 49 Zn 49 por Ramanhandrarao en 1985, Ti2 

NI por Zhang en 1985, Fe T12 por Dong en 1986, Pd60. U20 5120 por Poon 

en 1987, Al Cu Hg por Sastry en 1987, AlU Cus ZnlS Hg36 por 

Hukhodadhyry en 1986 y AISO Ll24 Cu24 Zr2 por Cassada en 1986. Y se 

espera que existan más, lo cual abre mayores expectativas en la Ciencia 

de Materiales." [ref. 10 pp. 7). 

a)Campo claro Al-lln cuaslcrlstallno. b)patrón de difracción Al-/fn. 

tlg. l. 11 

l. 2 Defectos. 

En una red cristalina nunca se presenta una geo11etr1a perfecta. 

En ella siempre existe una gran cantidad de lmperfecclones, esto 

provoca que el comportamiento flsico de los aateriales sea una función 

del tipo, cantidad, dlstrlbuclón, etc, de las i11perfecctones de ese 

14 



materlal. 

Estas imperfecciones o defectos bá.slcamente está.n afectando la 

estructura del materlal además de propledades como reslstencla a la 

tracción, fractura, plasticidad, conductividad térmica y resistencia a 

la corros16n principalmente; pero de igual manera en que estas 

propiedades son llOdlficadas; estas pueden aprovecharse adaptando las 

propiedades en funcl6n del uso al que se requier.a en ese material, por 

ejemplo, la manufactura es un á.rea en la que esto puede apl lcarse. 

Los tlpos de defectos que presentan los materiales son: 

1 l defectos puntuales, 

2) dofecto de linea de dlslocaclón y 

3) defectos planares. 

Taabi~n hay algunos defectos macrosc6plcos coao: 

porosldades: 

inclusiones y 

fisuras. 

estos últ lmos son debidos a la producción y fabricación del material y 

pueden conslderarse como defectos de volWten. 

!. 2. 1 Defectos puntuales . 

. Este llpo de defectos se dlvlden en: 

1) slt los vacantes 

2) lnterstlclales, 

Jl l11purezas. 

El número de defectos en 4!QU11 lbrlo a cierta te11peratura puede 

determinarse por medio de la slgulente ecuacl6n: 

n d 
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donde: nd - número de defectos. 

N - 1 lotal de s 1 tlos at6alcos por centlmetro cúbico o por mol. 

Ed - energta de activación necesaria para cada tipo de defecto. 

T - te11P9ratura absoluta. 

r; - constante de Boltzmann (8.63 • 10-3 eV I K J. 

En donde para calcular N se tiene que: 

p 
N • N A ( -¡¡-;.:;.-- l ... ( t.13 l 

donde: H - 1 total de sitios at6alcos por centlaetro cl'lblco o por llOl. 

Na - 1 de Avo1adro ( 6. 023 atlllllOl l 

p - densidad del uterlal. 

llot• - peso at611lco. 

l.2.1.1 Sitios vacantff (defecto ele Scllottkyl. 

Un sitio vacante ea una poslcl6n at6alca desocupada. 

· Una sitio vacante puede provocar un reacoaodo en el arreglo del 

cristal en pre•encla de una alta teaperatura, debldo al incremento de 

aovlUdad at6a1ca. 51 •• presenta W'l enfrlaatenlo, la concentracltm de 

sl t.los vacantes dlsalnuye al ao..ento en que esta1 difunden al llal te de 

grano o a las d1slocac1ones, hasta llegar a un nuevo estado de 

equilibrio. 

La enera1• de foruc16n de una slllo vacante es menor a l eV. La 

repre1entecl6n esqueaatlca de una sltlo vacante M auestra a 

contlnuac l6n: 

n 1 . 1.12 

0000 
00 o 
0000 
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Este tipo de defecto es importante en los fenómenos de difusión 

que es la migración de los Atomos en funcl6n del t!e11po y la 

temperatura. Los sl tios vacantes son los lugares probables que pueden 

ser ocupados por los áto.inos que estan en movi•lento; entre aayor número 

de sitios vacantes existan, la. dlfus16n será: mAs rápida. 

l. 2. l. 2 Defectos lntersllclales. 

Este defecto consiste en la ocupac16n de un á:toao en un sltio 

que no correaponde a la aea.etrla del cristal perfecto. Esta áto•o 

puede ser del 11tlsao tipo que el resto de la red o diferente; adeflin en 

este defecto los ato11<>s Intersticiales son de aenor tual\o que los del 

resto de la red. Cuando un átoao loaa una poalclbn lnterstlclal dejando 

por su trayecto un sl tio vacante ae l• llaaa defecto de Frenkel. 

La energla de foraaclbn de un defecto lnterstlclal es de 

aproxl•ada11ente 5 e V. 

0000 o 
0000 

ºººº Flg 1.13 

t. 2. !. 3 !11purezas. 

Los defectos de lapurezaa taabién son Atoaos diferentes al resto 

de los que const1tuyen la red, que adeaál ocupan una poslc16n at6alca 

dada por la geo•trla del crlatal perfecto. 

Estos defectos ocurren en s611dos que preaentan 1111lone• 
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metá.l icas, i6nicas y covalentes. 

El control de impurezas en cristales puros es la base de Ja 

producción de dispositivos electrónlcos, por ejemplo, semiconductores. 

ºººº oo•o 
ºººº Fl¡ •. l. 14 

1.2.2 Dislocaciones. 

Son defectos en s6Jldos cr11tallnos que resultan de la 

dlstors16n de la red en for11a de tma linea. 

Este defecto es el parbetro principal del c011portaalento 

•ecánlco de los aeta les sobre lodo en propiedades co•o resl atencla, 

deformación plástica y ductl lldad; ya que es un fenóaeno que resulta de 

esfuerzos externos, por eje•plo trabajo en frlo, o por transformaciones 

de fase, en las que debido al Incremento de temperatura se provoca el 

11ovl11lento de éstas dlslocaclones. 

Tipos de dlslocaclones: 

t. -de borde o arista. 

2. ·de tornillo. hélice o helicoidal. 

J. -mixta. 

l. 2. 2. 1 Dlslocaclón de borde. 

Sr. Je llama dlslocaclón de borde cuando adeaás de la geoaetrla 

del plano del cristal perfecto, se Intercala una lledla linea de 6toao1 

extra: esto se representa en la rte. sla:ulente: 
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-------7 phno de des11u•tento _____ ,,, 

ns. 1. 1s 
La dlslocacl6n de borde DC es el resullado de lntroduclr un 

aedlo plano de tto110s eztra ABCD; DC se consldera Wl4 dlslocacl6n 
poslllva desl¡¡mda por ".L""• 

Respecto al plano de desllzulento que se observa en la figura 

anterior se designan dos tipos de dislocaciones: 

1 )Posltlva. -SI la linea de dlslocacl6n se presenta arriba del plano de 

desllzaalento. Representandose con el signo ( .l ). 

11 )Negativa. -SI la linea de dlslocacl6n est~ debajo de la linea de 

deslizamiento. Se representa con el simbo lo ( T ) . 

Se necesita poca fuerza para 11:over las dislocaciones. Para medir 

ese desplazamiento de las dislocaciones, es decir, la descrlpc16n de la 

magnitud y dirección del desplazamiento bajo esfuerzos externos se 

utiliza el vector de Burguers; que es un circuito cerrado de la 

distancia entre los átomos •ás cercanos que encierran al punto de 

lnlclo de la dislocación. Este vector es perpendicular a la 1 lnea de 

dlslocac16n y su aovlmlento es paralelo al vector de Burguers. 

v
1 

.. J. linea de dlslocacl6n 

110vlmlento de la dlslocacl6n .. 11 v
1 
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F11. 1.16 

b, es •l vector de Burgers. 

Al observar la rtaura anterior puede verse que existen esfuerzos 

elistlcos en loi ito90s adyacentes lo que a su vez provoca esfuerzos de 

ten•16n eUatlca abajo del plano de desUzulento y eofuerzos de 

coapreslón arriba del atsao. 

1.2.2.2 Dhlocaclón de tornillo. 

En este caso el desplaza•lento del vector de Burguers es 

paralelo a la linea de dlslocaclón pero el .avlalento de la dtslocac16n 

es perpendicular al vector. 

v
8 

• 11 !lnea de dlslocacl6n 

aovlalento de l• dlelocacl6n • J. al v
1 

f'l1. 1.17 

El v.,ctor de •r1.,rs es paralelo a l• llne• df! l• dlslocacl6n <» 
lornll Jo CO, pero .,. perpendicular al plano X-X' 
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1.2.2.J Dislocación mixta. 

Este tlpo de dlslocacl6n es la coab1nac16n de las anteriores 

mencionadas, dando como resul lado una linea de dlslocac16n curvada. asl 

como se auestra en la siguiente flgura. 

Flg. l. 18 

El resulf•do de Un.I dislocación •lllt• es la linea curva IC. 

La densldad de dislocaciones es la long! tud de lineas de 

dlslocac16n que presenta un cristal por unidad de vol'1aen. 

Las dislocaciones· se •ueven al apUcar esfuerzos, y durante este 

aovl•lento taablén se •ultlpllcan. Cuando se encuentran dos 

dislocaciones de signos opuestos, se atraen, acumulando su energla en 

el moaento en que coinciden. Siguiendo la representación esquemática 

siguiente, se tiene que A y B son los dos extreaos de una dlslocac16n y 

el avance de ••la al aultlpllcarae . 

•• 
A.---+--..8 

~ 
A 8 Fl1. 1.19 

21 



!. 2. J Defectos planares. 

En los aater1ales pollcrlstaUnos la linea que llmlta un grano 

de otro con diferente orientación se le llama frontera o limite de, 

grano y se le considera co.110 un defecto planar. 

Al estar creciendo dos cristales llega un aomento en que chocan 

esas dos superficies unlendose. La aanera de unlrse pOOria llegar a ser 

de muchas for•as pero esa frontera se foraará. de tal •anera que el 

empalme de esa unión lmpllque la aenor ener11a. Sin eabargo, en esa 

frontera de grano, los é.tomos están soaetldos a grandes esfuerzos 

debido a la foru de Wl.16n de los dos granos, entonce• en la frontera 

de grano la energla ea aayor que en el resto del cristal. 

la foructón de granos puede presentarse en aaterlales de la 

alsaa coaposlcl6n quialca coao pueden ser loa aaterialea puros, o en 

aatertales con diferente co•poslcl6n qul•lca, por ejemplo aleaciones. 

HlsM coaposlct6n qu1alca. -5610 depende del arado de 

desorlentac16n de los dos cristales. 

Coaposlcl6n qulalca distinta. -Depende taablén del grado de 

desor1entac16n en la unlón, as1 co11<> de esa dl!erencia de composlc16n 

qu1alca. 

Cuando esa desorlentac16n no es aayor de 10°, pueden presentarse 

dos formas de frontera de arana. 

1) lncllnada . - resultado de dlslocaclones de borde: en las que el 

ángulo de desor1entac16n estA dado por: 

b ..• ( 1.14 ) 
tan e = --0---

donde: 

8 - 6,,.ulo de desorlentac16n. 



b - vector de Burguers. 

D - distancia entre dislocación. 

11 )rotada. -resul lado de dl5lococlones de tornillo. 

1 lº 

1 

l 
1 
1 
1 

l-+--1--1-H-+-!-+-I D 0 l ,. 
1 
1 

H-+-t-t-7-t--H-I~ j 

Flg. 1.20 

Es en los 11•1 tes de grano ea donde se presenta: 

a)la roraac16n de nuevos núcleos, porque ahi existe mayor 

energia latente en c011paracl6n con el resto del grano. 

b)eapleza la cristalización, debido a que ahl se origina la 

íormac16n de los nuevos núcleos. 

el la difusión es 11ás rápida en el limite de grano, porque es en 

donde la estructura esta aás abierta facilitando asi el aovlalento 

at6alco. 

c)ahl tienden a acumularse las l•pure•as y es en donde tlende"a 

existir las segregaciones, ya que es una zona de desequilibrio térmico 

durante la solldlflcacl6n. 

Adeús el tamallo de grano ea deter•lnante para el co•portamlento 

MCinlco del uterlal, ya que llalla el •rea de aovlalento y 

•ultlpllcacl6n de las dhlocaclones. 
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caprtulo Il. Principio& bSsicoe de funcionamiento del Microscopio 

Electrónico de Transalaión. 

z. 1 Jntroducc!6n. 

Co•o una necesidad de conocer más allá de lo que el humano 

puede ver a simple vista se han venido creando instr\ll'lenlos que logren 

este objetivo. 

Con el microscopio 6ptlco se habla evolucionado en el Halle de 

resolución te6rlca dado por la longitud de onda de la luz natural. La 

asoclacl6n de la longitud de onda de part1culas y utilizándolas en 

lugar de la luz, dl6 Inicio del desarrollo pr~ctlco del 1dcroscoplo 

electrónico. ''Lo aarcaron los experimentos de Davlson y Geraer sobre 

difracción de electrones en 1927, posteriormente se desarrolló la 

ó¡jtlca electr6nlca, hasta que en 1938, E. Rustta construyó el primer 

alcroscoplo con lent!s electroaagnéticas.'' (ref. 12, pag. 9), 

Una de las ID~Y diversas aplicaciones del microscopio 

electr6nlco en la lngenier la es el poder de anál lsis estructur~l de 

los materiales. Por medio de éste, es posible conocer la estructura 

cristalina, topografla, anál lsis qulmico, etc. que presentan los 

materiales. Este tipo de an~llsis puede lograrse entre otras cosas, 

gracias a la alta resolución que se obtiene del instrUJ1ento. 

Puede hacerse una analogla entre el microscopio óptico y el 

alcroscoplo electrónico en cuanto a su dlset\o interno ya que el 

slste•a óptico fundamental con el que trabajan es sia1lar. Las 

discrepancias funda•entales son la fuente de llua1nac16n y el tlpo de 

lentes que se utlllzan. A eont1nuaci6n ae auestra un esqueaa de las 

partH prlnclpales slallares que conroraan a aabos aparato•. 
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N' M' 

- - -'®IL1 BllmJ 
\ Í ComJcaHdnr ' 1 

\ / Fucnlc 1 1 

......... 1 \ •.. ,n .. 
r11. 2.1 

Esqueu Co"f'U'•tlvo d1tl runcJonuJ1tnto bblco entre "1 
•lcroscoplo 6pt leo y el •lcroscoplo electr6nlco. 

2. 2 Resolución. 

La resolución es la capacidad que tiene un in•tl'UMnto óptico, 

de poder distinguir un punto de otro, es decir, -2 objetos separados 

una distancia r, 

G-r~E) 

d d 

si r > d/2 entone.,. 101 objeto1 ser6n reauelto• por el ojo huaano o en 

instruMnto 6ptlco. Si por el contrario; r < d/2 lo• 2 objetos 

apareeer6n c090 una 1ola 111111ch& dlfun 1iendo lapo1lbl• re10lverla. A 



la minima distancia en que se distinguen se le llaaa 

resolución. -(ref. 1 pag.56). 

-E&ta resoluclón est~ dada por la fórmula de Rayleigh: 

R • __ Q~~L~- .. . e 2. i J 
CI 

donde: R - Mdlda de la resolución del objeto. 

~ - longitud de onda del 1iste .. de lluslnaclón. 

• desviación úxlma del ha; respecto al eje 

óptico,.. (ref. 7, pag.8). 

La resolución es función de la ~ de la fuente de llua1nacl6n 

para el objeto: por lo que, para la luz vlsible, la longitud de onda 

e&t6 entre 4000 y 8000 IAI. correspondiendo a una resolución de 3000 

IAJ. Por otra parte lo• electrone1 cuya longitud de onda (A) ea de 

O. 039 (AJ¡ cuando ee le• apllca un potencial de 100 (leY), 

proporcl- una reaolución de J !Al 1prox1-...nte. IF11. 2.3). 

.. 
o .. 
z .. • ::t • 

1o'.-----------------,1cr' 

'"' 
10• 

10• 

10• 

lo' 

10• 

lo" ... 
•CttOeCOPIO tOIHCO OI CA•"O z .. 

.. C.OICOfllA 
to' ..ele 

l&.ICntolltU 

10• 

10• 

10• 

10• 

lfOO 1920 1940 1910 IHO "·-··--

. .. 
z 
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u 
i 
¡¡: .. 
o .. o .. .. 
o 
~ 

F11. 2.3. rn .. ra 1rUlea .. okerva 'ª lnfl,,.nela de la fuente de 
ll1111ln111:1on sobre la resolucl6n del lnstl'U8tnlo 6ptleo, ul ,,_ el 
avance teenol61Jco a travfs del tJe.,., para "°*r Jorrar los aetU11l•• 
•lcrosco1•••· 
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Para los diferentes potenciales aplicados la A varia de la 

slgulente forma: 

Tabla 2. 1 

Voltaje lYJ ~ LAJ 
so. 000 0.055 

100,000 0.387 

1,000.000 0.0123 

2. J Aberraciones. 

Otros factores que afectan la resoluc16n del lnstruaento, 

haclendola pobre y provocando una llualnac16n no axial, son las 

aberraciones, que pueden ser: 

1) aberrac16n esf~rica, 

2) aberrac16n croaátlca. 

3) aberrac16n de astlgmatls90, 

4) aberrac16n coaa. 

2. 3. 1 Aberracl6n esférica. 

Esta aberracl6n se presenta cuando los rayos del haz incidente 

se desvlan un iingulo a. respecto del eje 6ptlco 1 enfocándose en un 

punto a una distancia ··Y- del enfoque de los haces paralelos, tal y 

como se muestra en la figura. 

LHTI • •• 

flg 2. 4 
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Hateaátlca.mente su comportamiento es de la forma: 

ds = Cs a
3 
•.•.. ( 2. 2 

donde: Cs - coeficiente de aberración esférica 

cz - ángulo de divergencia del haz. 

2. 3. 2 Aberración cromát lea. 

Esta ocurre cuando haces con diferentes energias son enfocados 

en diferentes puntos debido a: 

a) lnestabllldad en la fuente de voltaje, 

b} pérdidas de energia al atravesar la muestra, 

e) y/o el tipo de filaMnto utlllzado. 

los coeficientes representativos de esta aberración son: 

de • Ce .•••• ( 2. 3 ) 

Ce•~ ..... ( 2.4 
V 

donde: AV - caabios de ener1ia. 

Ce - coeficiente de aberración cromática. 

Tabla 2.2 Caracteristlcas de aberración de algunos microscopios (ref. 

1, pag. 591. 

,,.1 .. ens 101 Sleaens 102 Jeo1 100-Cx Jeol 100-c Phll l!ps 400 

¡ce 2.1 .. 1.6 .... 1.4 ... 3.4 ... 1.2 ... 

Cs 2.9 ... 1.9 .. 1.6 11111 6.7 .. 1.1 ... 

2. 3. 3 Aberración de Htlpalls110. 

tita aberración es producida cuando varia la lon11tud focal 

dentro de la •1- lftlte. 



f • DllTAlllCIA fDCAL 

flg. 2. 5 

El efecto que se observa al enfocar uh objeto y desenfocar 

otro colocado a 90•, causa una ldgen borrosa; sln poder enfocar ni 

uno, nl otro objeto. 

Las causas pueden ser por asl111etrla en el aaqulnado de las 

lentes o, que el eje 6ptlco no este alineado o, contaa1nac16n en el 

cuerpo del •lcroscoplo (vaclo). 

Tanto la aberracl6n esferlca, COllO la croaitlca y el 

ast lgutls.o se unlflestan cuando al enfocar un punto de la 1116.gen no 

se observa bien definido y •uestra un halo a su alrededor. La aagnltud 

de este halo es func16n de los coeflclentes representativos de cada 

una de las aberraciones antes aenclonadas. 

2. J. 4 Aberrac Ión coaa. 

Esta aberrac16n aparece coao una dlstors16n de los puntos que 

se encuentran alejado• del eje aostrandose una laágen dispersa co•o de 

un cometa. Para 111lcroscopla electr6nlca se desprecian sus efectos. 

Aberración total del slstHa. 

La aberración total en el sistema es la superposlcl6n de lo• 

defecto1, teniendo asl: 

dt2 • d12 • dc2 • da2 .J ... 1 2.s l 
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2. 4 Sistema de "llumlnacl6n. •
3 

El prlnclplo del sistema de "11um1nac16n .. de un mlcroscoplo de 

transmls16n se basa en la apl1cac16n de una intensidad de corriente 

apl lcada a un f 1 lamento, para que éste eml ta electrones. Los 

diferentes fllaraentos. y sus caracterlstlcas, son descrl tas a 

contlnuac16n: 

Tabla 2. 3 

w LaB• e.E.e. 
f llamen tos (tungsteno) (hexaboruro (caMn de 

de lantano emisión de 

ca.poi 

paráaetros 

11 (brillantez) 4•101 
5•101º 2.s•1012 

T f Cte•peratura 

de trabajo)(K] 2700 2000 100 

AE (desparraae 

de energla) CeVI 3 1-1. 5 ao.s 
vida (hr] J0-100 500 IODO 

vaclo [torr] 10-• 10-• 10-1º 
costo barato 11oderado caro 

Tomando la energla de la fuente de corriente. se tiene una 

diferencia de potencial, que pasa por un varlac, obteniendo el voltaje 

y corriente 6pllt11a, que pasa por un transformador, que da una 

corriente tr con un valor de 2 a 10 u.1 1 después pasa por un arreglo 

serle de reslslenclas de a 100 O, esta 1r llega al filamento, que 

J Se le 11 ... r• elsL- de lh•lMClÓn (•c:lllLando Ja •nal09la 
q• puede hacerse •I penaar • •lcro•coplo ópL leo, )'• que 1•• 
caractarteUcae •"'!' deM cutir Ir al haa de electrones para un 

•lcroscaplo alaletrlftlco tleben "' l9"9le•, ' ••l•• •on1 a) Un Na 
90n<Jcroúllco: ~•Lo ••· sin aberrac:IÓn cra9illlca. b) que hnq• un •lto 

1P'l4H .. rnolucló•· e) ... •I utuarl• t..... filfttl ~ •1•1'1UldM r 
tll •Ull , .... _. eaccttlil tr ... .erNI ,.._,.. lref', u ..... tll. 



tiene una realstencla de iil l n. lo que produce un efecto termol6n1co 

en el flla.ento. E•te efecto ocurre en clertos aaterlales, cuando al 

apllcar una lntenwldad de corrlente. generan energla en fer.a de calor 

que excita al uterlal provocando vlbraclones aoleculares y, produce 

el desprendl•lento de electrones: as1 estos foraan uria nube alrededor 

del f1laaento. 

Al haber .. lUdo electrone1 el fllAMnto en toda• dlrecclone1 1 

estos pasan a travlt• de la capucba Wehnelt& • quien obstruye el pa•o de 

los electrone• en las dlrecclones ••• dl1persaa. Contln\la la 

trayector la de los electrone1 a la zona de alto voltaje, que esta 

entre el inodo, 'fU• •• el polo (-), y la propia cap¡cha Wenhelt, que 

es el polo (+). En Hta zona, y dependiendo del llOdelo del 

alcroacoplo. 1e aplican 100, 2000, o •ooo (•eYJ, lo que repercute en 

la aceleracl6n de lo• electrone1 nltldH por el flluento, y por lo 

tanto en su lonal tud de onda. Ewta ten1l6n e• constante, con el fln de 

que la lonittud de onda aa<>clada 11 haz de electrones, tenca un valor 

conetan\e; ob\al9ndo aal •l•ctr ... 8DllOCrm6\lCOI. 

4 Se 1• u- u,ue:N Wetinelt • un c..-hón •tallco con .... 
-.rt•• central ir •• ..,... • • ,.tet1elal too o tooo vHft ah 
Nqatlwo que •I rU...,,.\o y que •JUde • I• ho9oq"'4tlüd tMl lluJo • 
electrones .. u Idos. 
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2. S Lentes electromagnf:tlcas. 

··Una lente delgada es aquel la cuya distancia focal es grande 

comparada con las diaensiones de la lente misma··. [reí. 2, pag. 85]. 

Las lentes que se utl llzan en el microscopio electrónico son 

electroaagnétlcas que en forma básica estan compuestas de la forma 

mostrada por la al¡¡ulente fltura: 

Flg. z. 7 

Foraa b•slc• de Ja~ lentes eJectro..,neUcas. 

Se observa que a trav~s de una bobina circula una corriente I, 

que está 11<>ntada en un entrehierro de las dlaensiones siguientes: 

1 - longitud 

A - 6raa 

,. - per11eabl lldad 

6ata bobina produce un cierto caapo Hgnétlco, que circula debido a 

una fuerza •agnetornotriz dada por: 

fu,--•-w_N ___ ... ( z. 6 ) 
10 

donde: 

l• - fuerza ... net0110trlZ, 
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l - intensidad de corriente. 

N - número de vueltas. 

El flujo magnético producldo es equivalente al siguiente 

circuito eléctrico. 

e, R10' R" 
V Ri 

R2 

ílg. 2.8 

en donde, por ley de Oh>I, se tiene que: 

V 
I • __ t_R_I __ ••• ( 2. 7 ) 

donde l - corr \ent~. 

V - potenclal, 

R - resistencias. 

''La l11ped•.ncla que el clrculto presenta al flujo se deno•lna 

reluctancla y en un ele11ento de longitud L, seccl6n A. y perMabllldad 

µ" [ref. 2, pag.1101 esti dada por: 

reluctancia • _L __ 
I' A 

entonces sustituyendo la ec. 2. 6 y la ec. anterior se tlene: 

f •• 
flujo • -re_l_u_c_t-an_c_l_a_ 

A.. Hx • 
4 n N 1 I 10 

L 1 

E ¡¡-¡¡¡'--
... ( 2.8 l 

En esta 9e11acl6n deben tourse en cuenta lu dlferentH 11 "''ª 



los distintos materiales, y la lnfluencla del entrehlerro en las 

pérdidas del flujo. 

Un electrón con una velocidad V dentro de un campo magnético de 

intensidad H; dada en gauss, ejerce sobre él una fuerza F dada por: 

e 
F = --e- V X H . • . ( 2. 9 ) 

H e v sen x ..• ( 2.10 ) 
1 F I ·-----

2. S. t. lente condensadora. 

La lente condensadora se usa tanto para controlar la intensidad 

luminosa, coao para variar la abertura de la llumlnaci6n. Al 

concentrar el haz de electrones en la menor á.rea posible, es collaado 

con un dlá.metro aproxl•ado de SO - 100 µm; teniendo una al ta 

l lumlnaclón en la muestra. 

Después de pasar los electrones por la lente condensadora, está 

la apertura condensadora, en la que se puede seleccionar el diámetro 

del diafragma deseado. Co•unmente es tan entre O. 1 y O. S mm, pero 

depende del modelo del instrumento. 

De lnmlt"dlato se llene el objeto, el cual al lnteracclonar con 

el haz de electrones, da lua:ar a que ocurran una serle de fenómenos 

que se descrlblrán más adelante. 

2. 5. 2. Lente objetiva. 

Al continuar la trayectoria del haz de electrones trans•ltldos; 

estos pasan por la lente objetiva produciendo una prl11era ieigen del 

objeto Hpllflcada. Es por ello que ahl se deter•lna la resolucll>n y 



contraste de la imágen. 

Después de la lente objetiva, se tiene la apertura objetiva o 

de contraste. que tiene la finalidad de to•ar los haces de electrones 

ús cercanos al eje óptico, para tener un buen contraste en la 

Iluminación de la llllágen del objeto. 

fls. 2. 9 

2. 6 Muestra. 

Antes de que el haz de electrones pase por la lente objetiva ya 

lnteractu6 con la auestra. la• caracter1stlca• con la• que deben 

contar se describen a contlnuac16n. 

La• aue•traa deben aer tran•parente1 al haz de electrone1, eato 

ea: 

1) tener un espesor de alrededor de 1000 A. 

11 J contrastar al haz de electrone•: eato depende de la coapo•lc16n 

qulmlca. 

1111 no deben ser sensibles a la rodlaclón. 

Los do1 primeros factorH afectan en la lú¡¡en final, ya que no 

ae podr6 apreciar mas que una so•bra sin poder dlatlnsulr los detalles 

de la aue•tra. 

El tercer factor puede Influir en la estructura de la propia 

aueatra. 



Algunas formas de preparación de muestras se describiran má.s 

adelante. 

2. 7 laágenes 

Con la apertura de á.rea selecta se puede hacer imá.gen con los 

electrones transml tldos, a la que se le denomina JmAgen de campo 

claro: o taablén cuando al seleccionar un haz de los electrones 

difractados para hacer con el la lmágen se le llama una Jmágen de 

campo obscuro, (dependiendo de la orientación de cristal se define la 

la!gen)¡ debe toaarse en cuenta que esta técnica conlleva un fuerte 

astlpallsmo. A estas dos U:cnicas, lmá.gen de campo claro e lmágen de 

cupo obscuro, se les deno•lna contraste por dlfracclón. 

2. 8 Fen611enos de la •uestra producidos por la lnteraccl6n con 

los electrones. 

Al hacer lncldlr el haz de electrones sobre la auestra, no 

todos los electrones son transal lldos, sino que responden de la 

slgulente unera: 

... 
lllCIOINTI 

I ./ ILICTIOMll llCUMOAlllOI 

roTMll ~_.1 HYOI • 

lLICTllOOH AUl~\Jt~CTOONU .. TIODllPlllADOI} SEM 

ILICH(llllt &ISOAllOOI 4-- llUllTll:A 

.Ll IUCUOMU TllANl•ITIOO!I 

lLICftOlfll 0"UCT&OOS /zsl 

Flg. 2.10 

F•n6•nos producidos en I• .,eslra debJdo • l• JnleuccJ6n con 

•I llAa d• el•clrOM•· 



2. 8, 1 Rayos X. 

Uno de éstos fenómenos es la emisión de rayos X 

caracterlsllcos. 

El espectro de R-X caracteristlcos, se produce porque al llegar 

los electrones, acelerados a la muestra, penetran en ella con tal 

energla, que desplazan a los electrones de la orblta más interna; es 

declr 1 la capa K, creando sitios vacantes en esta, asl. los electrones 

de las capas más externas, tienden a ocupar ese si tlo vacante, dando 

asl un estado más estable al átomo. 

Para obtener este estado estable en el átomo, los electrones 

eml ten una ··cantidad de energla que es igual, a la diferencia entre la 

energla de 1onlzac16n de las capas m•s externas, y la energla de 

lonlzac16n de la capa 1t .. lref.3, pag.2.81. 

la• tres lineas caracterlstlcas de energla en la capa K, se 

distribuyen de la siguiente foraa: 

K ex > lt ll > K 7 ( 2. 11 l 

Para poder ldentlflcar estos rayos X caracterlstlcos, se hace 

lncldlr la radlac16n sobre un detector. Este detector es un 

se•lconductor de 51 dopado con Ll¡ con una ventana de Be, con un 

espesor de 7 a 8 ,.,.., La radlacl6n excita a los electrones del· 

snlconductor, creando huecos positivos en su nivel mis externo, esta 

energla para crear el hueco es de aproximadamente 3. 8 [eVJ. El cristal 

SlLI se aetallza en los costados con una !Amina de oro de 10 a 20 µia 

de espesor, para facilitar el contacto de terminales, sobre las que se 

hace pasar una pequefta diferencia de potencial ( AV), que tiene la 

finalidad de upllrlcar la seftal de radiación. Esta lnformacl6n pasa 

por un preaapllflcador, y después por un .. pllflcador; que al 
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acoplarse a una computadora, puede obtenerse un espectro, que 

proporciona los pulsos de rayos X característicos de los elementos 

presentes en la muestra. 

.__ __________ _ 
a registrador 

llflOHltO 

---------------.. ':T:º 
1 1 

"--~~------------------------------_-_--iJ : 
Wllflll 

" .. 
.. ,os 

1 

1 
1 

PULSOI /1 - _ 
1 (t .) '~f::~~- ....... -,-,-~:~.·,-- ·~:~~~- ,__ __ _,., /VV\. 
1 ~--~ 
1 
1 
1 
1 _ _. 

fl11 2. 11 

Esquema del detector de Rayos X y sistema transductor para Ja 
obtencl6n del espectro. 

Las ter•lnales aetál leas siempre es Un s~erg1das en nitrógeno 

llquldo con Ja finalidad de facllJtar el paso de los electrones. 
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Debe de tenerse en cuenta que los electrones al interactuar con 

la muestra, penetran en una forma semejante a una pera, con una 

profundidad de S a 10 µm. 

HAZ DE ELECTRONES 

Flg 2.12 

ESPESOR PARA ANALISll 
CON ELECTRONES AUlllll 
- 100-200 nm 

tsPESOR OE ANALISIS 
EN LA MUESTRA POll RX 

.. La intensidad del haz de R-X se define como el nüaero de 

fotones por unidad de superficie y por unidad de tleapo .. [ref. 4 pag. 

951. 

La roraa para registrar la intensidad de los pulsos o cuentas 

registradas por el detector, ea sensar el tiempo que se necesita para 

un n<iaero detenalnado de cuentas. Co•o los pulsos al detector lle1an 

Irregulares, debido a que hay absorción de los R-X en la auestra, 

entonces •• considera un fen6Hno aleator lo; que se debe tratar con 



las leyes de probabllldades. Al cuant1flcar la velocidad de conteo se 

tiene: 

N-~n_•_._d_e_c_u_en_t_•_• __ ... (2. 121 
tiempo 

entre más cercano sea el valor de N al valor verdadero, tendrá una 

probabll ldad P menor de desviarse, comportándose como una dlstrlbuci6n 

de Gauss; por tanto, para tener mediciones confiables en radiaciones 

débiles, es decir, que detecten bajos números de cuentas, es 

pre fer lb le cuant lf 1car durante largo tiempo, y tener mayor número de 

pulsos o cuentas. 

z. 8. 2 Electrones Auger. 

Los electrones Auger proporcionan taablén lnfor111.acl6n de la 

composición qulalca del aalerlal, pero la dlferencla radica en que la 

zona de penetración de la auestra proviene de las 2 a 5 capas at6m.lcas 

más superficiales, por lo que se puede aflrear, que es un anAllsls 

preciso de la superficie del aaterial. 

Los electrones Auger se producen cuando un átomo excitado 

vuelve a su estado de 11enor energia emitiendo uno de sus electrones en 

lugar de un Rayo X caracter1stlco. Se les llaaa electrones Auger en 

honor a su descubridor. 

2. 8. J Electrones secundarlos. 

Con esta información de electrones secundarlos, se realiza una 

técnica llaaada 11Jcroscopla de b•rrJdo. Esta respuesta del material, 

son los haces reflejados por la auestra, se hacen pasar a través de un 

tubo de rayos catódico• rorundo una laá1en de sc•Mllll (barrido) en 



la pantalla, como el haz de electrónes solo barre la muestra, entonces 

lo que puede observarse en la lmágen, es la topografia de la muestra. 

2. 8. 4 Electrones retrodlspersados. 

Con _ésta lnformaclón se puede tener una lmágen topogr;lflca de 

la muestra; solo que la diferencia entre los electrones secundarios es 

que su nivel energético es mayor. Generalmente los detectores 

comerciales de scannlng usan la información de los electrones 

secundarlos. 

2. 8. 5 Electrones difractados. 

Al chocar el haz de electrones con la muestra, como en 

cualquier fenómeno óptlco 1 la longitud de onda de los electrones se 

altera por el obstáculo que tiene enfrente, provocando la dispersión 

de la onda asl como lnterferencla en ella alsma. La comblnacl6n de 

ambos fenómenos se llama difracción, con ello se obtiene un patrón de 

dJfraccJón, que da lnforaacl6n acerca de la geometrla del cuerpo que 

provocó esta dlfraccl6n. Por ende la lnformacl6n que puede obtenerse, 

a partir del patrón de dlfraccl6n, es precisamente la estructura del 

material. Es por el lo, que esta técnica forma parte de una de las 

apllcaclones 11ás utilizadas de este instrumento. 

··Los haces de los electrones difractados, vlajan en direcciones 

bien definidas ( flg. z. 13 J. Estos haces transml tldos se enfocan en 

el plano focal de la lente objetiva. Los sodas 11á.s comunes de 

operac i6n de un microscopio electrónico de transmlslón son 2: en el 

pr\Mero,el plano focal de la lente objetlvo consl1tuye el objeto para 

la sl¡,.lenle lente en el slsleu óptico y, por tanto al final se 

42 



obtiene el patrón de difracción como imágen; en el segundo la imágen 

formada por la lente objetiva constituye el objeto para la siguiente 

lente y, por tanto se obtiene una lmágen de las variaciones de 

intensidad electrónica en la cara inferior de la muestra cristalina. " 

(rcf. 5, pag. 97-981. 

t ,, .. ,· ''·"''"''" 
";~.·:t\ 

.. 
L_;, !MAGCN 

flg. 2: 13 

2. 9. Lente Intermedia y proyectara. 

lle la apertura objetiva, la siguiente lente por la que pasa la 

imágen es la lente lnteraedia y despul:s la proyectara. Con ellas se 

aap!lflca suceslva11ente la lllágen y se tiene co•o .. pllflcaclón final 

el producto de todas las etapas de lentes. 

11 Las aperturas en el sl•leaa de proyección tienen como objeto 

interceptar los electrones reflejados en las paredes del lnstruaento y 

en los or lrtclos de las piezas polares, asl coJtO en la de tapar la 

perlrerl• o cualquier otr• regl6n de la lú¡en de cuy• obeerv•c16n 

quleraprHclndlrse"frer. 2, pa1. 191). 



2. 10 Pantalla. 

Por últlmo el usuario tiene la poslbllldad de observar la 

muestra a través de una pantalla fotolumlnlscente, en la que al 

lnteracclonar los electrones sobre ella, ésta los detecta respondiendo 

con un haz de longitud de onda visible para el ojo humano. 

la lnformacl6n que se observa en la pantalla puede captarse, ya 

sea en una placa fotográflca, o en una vld~oclnta¡ gracias a la 

senslbl lldad que presentan al interaccionar con el haz de electrones. 

Para la unidad de barrido del alcroscoplo, tambl~n se puede 

tener la lmágen de la pantalla en una placa fotográfica en la que se 

observa taablén, las dlferenclas de penetración del haz de electrones 

sobre las distintas zonas de la auestra. 

Mis adelante se puede hacer un procesaalento digital de esas 

fotograf1as, siendo una ttcnlca coaple•entarla para la mejor claridad 

de las fotograf1a•, ya que aracias a esta ttcn1ca, a grosso 11.odo, uno 

puede d1stlngulr y resolver aún con aayor claridad los diferentes 

tonos de grises que llene la auestra, revelando detalles que quizás a 

slaple vista no pueden ser detectados o confunden la lnformaclón. 

Enseguida se lllUestra un diagrama del recorrido de los electrones 

a través de las partes prlnclpales que constituyen el •lcroscoplo 

electr6nlco de transalsl6n ( llET l, ademis también se observa la 

manera en la que se va foraando la l11Agen de la muestra. 



Fig. 2. 14 Esquema de la formaclón de la lDJágen en el HET. 
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2.11. Ejemplos de lmAgenes en mlcroscopla electrónica. 

Enseguida se presentan algunas fotograflas de microscopia 

electr6nlca en las que se pueden observar detalles que no podr1an ser 

visualizados en un microscopio 6pt1co convencional. 

Foto l. IinA¡en de .ca11po claro de l1•Jles de grano de AJU11lnJo. 
IJ0,000 aumentos. 11 E T • 

. 
¡.···. 

'1t~2~!.;J~:?.:;6,a;.;¡¡a.i.1¡j¡1ióll.WM~u;·• 
Foto z. lmgen de car1po claro de l1•Jles de 1rano de Al. 160, 000 
aunentos. 11 E T. 
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Foto 3. lmágen de campo claro de granos gemelos de Cobre, se aflrm 
porque al hacer su Jmágen de campo obscuro dlfractan aabos granos por 
lo. que se puede asegurar que amos tlenen la 11Jsma orlentacl6n en su 
creclmlento. 33, 000 allD!ntos. HE T. 

Foto 4. Jura.gen de campo obscuro de granos gettlos de CU. 33, 000 
dlUlentos. HE T. 
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Foto 5. Iagen de copo claro de una répJJca de N11Cl. JO, 000 aumentos. 
11 E T. 

Foto 6. Inágen de campo claro de una répJJca de NaCl. 16,000 aume11tos. 
La. preparac16n de la mestra consiste en d•r un bat'\o de pJatJno •l 
cr JstaJ de NaCl y obtener una "cascara 11 que es Jo que se observa en 
•lcroscopla de transmJsl6n y asl se Jo1ra ver Jos dlferentH planos 
superflclales del cr lslal. Otra ventaja es el poder analJzar la 
superlJcle en trans•J•J6n y por crde. con •1ores au•ntos en 
comparacl6n con la t6cnlca de barrldo. 



Foto 7. YBa2Cu307 imágen de campo claro de microscopia electrónlca de 
reflexión en Ja que se puede observar Ja forma de crecimiento de éste 
superconductor de al ta Te. 16, 000 aumentos. 

Foto B. En esta Jmá¡;en se observan los Jlmltes de grano de una ruestra 
dt? Cu atacada qulmicamentt?. lflcroscopl• de Barrido. 
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Foto 9. Llml tes de grano en los que pueden observarse Jas curvas de 
niyel del propio srano de cu. lficroscopia de barrido. 

Foto JO. En la imflsen se mestran sranos de u111 aleación CuBi en Ja 
que por medio de un anfJJJsls qul•lco pudo cuantJflcarse que l•s zon•s 
en forM de burbuja que aparecen en los J 1111 tes de grano son 
precipitados de Bi. lficroscopl• de barrido. 
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Foto 11. En esta ruestra se puede observ.tr los dlferentes planos 
superflclales del superconductor YBa2Cu307, esta Imagen est.t dada por 
malo de la JruormacJ6n de los haces de reflexJ6n con STEH (barrldo y 
trBnsmlsl6n); en este caso no Importa eJ espesor de Ja mestra. 
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Capítulo 111. AlgWl.os métodos de preparación de westraa para 

atcroscopfa elect.r6ntca. 

J.1 Caracterlstlcas de las muestras para microscopia 

electr6n1ca. 

Las muestras para microscopia electrónica deben ser 

''transparentes'' al haz de electrones esto es: 

l l un espesor de alrededor de 1000 A. 

11) contraste al haz de electrones. ( depende de la composlción 

qu1m1ca J. 

111) no deben ser sensibles a la radiación. 

3. 2. Muestras metál leas. 

Los métodos prlnclpalmente utilizados para el adelgazamiento de 

auestras melál leas para microscopia electrónica son, por erosión 

electroqu1m1ca y pellculas delgadas, por evaporación o sputterlng. 

3. 2. l. Erosión electroqulmlca. 

Toraando el Principio de- la pila voltaica se torna a la muestra 

como uno de los electrodos, haciendo pasar por el centro de ella un 

ácido conveniente de ataque para el aaterlal, por aedlo de un fino 

flujo constante, hasta que se perfora el centro de la muestra; será 

ahi donde el espesor es transparente al haz. 

fl1J.1 

J. 2. 2. Pel lculas del¡adas. 

Probablet0ente la prt•ra pellcula del11da fut ev1porlldl por 



Faraday en 1857, lograda bajo una atmósfera inerte. Experimentos 

posteriores fueron simulados por el interés en fenómenos ópticos 

asociados con finas deposiciones de materiales. Las poslbll ldades de 

deposlcl6n de peliculas delgadas de metales en vaclo fueron 

descubiertas por Joule en 1887 un afta después por Nahrwold y después 

por Kundt con el prop6sl to de medir los indlces de refracción en 

pellculas de metal 

Durante los últimos 25 ali.os las pellculas evaporadas han 

encontrado un uso industrial por ejemplo: 

recubrimientos ant1reflejantes, 

apariencia .:rnperflclal de espejos, 

filtros de lnter(erencla, 

lentes de sol, 

recubrlmientos decorativos en plásticos y textiles, 

en la •anufactura de rayos catódicos y aás recientemente en circuitos 

electrónicos. 

3. 2. 2. 1 Hetodo de evaporación. 

La evaporación de materiales en sistemas de vacio requiere de 

la fuente a evaporar y un soporte que resista la temperatura lo 

suflclentemente alta para producir la presión de vapor deseada; donde 

se deposl tará la pel icula. a formar. 

Dentro de una evaporadora en alto vacio, se tiene un crisol en 

contacto con dos electrodos, por los que se aplica una alta intensidad 

de corriente, hasta que el materlal a evaporar llegue a la temperatura 

y presl6n de evapor1cl6n: el ¡as producido ae deposito sobre un 

sustrato, y sobre él queda la pellcuia delgada. 



CAMPANA 

10 

flg. 3.2 

1.- Vllvula de doble vla. 

2.- Vllvula de cortina. 

J.- Vllvula de adm1si0n ca11pana. 

4.- VAlvula de adm1si0n bOlllba mec&nie1. 

5.- Tra11pa de nitrOgeno liquido. 

6.- Medidor de alto vaclo. 

7.- ~·?didor de vaclo previo. 

8.- Bomba de difusi6n. 

9.- BOllba nieclnica. 

10.- Calefactor boeiba de difusiOn. 

Una de las ventajas que ofrKen lo• •lsleaas de alto vado es 

la baja probabllldad de impurezas en 1• pelicula durante au 
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crecimiento, lo que podria lmpl lcar una diferencia radical tanto en 

estructura como en su comportamiento mecánico. 

La dlstrlbuc!6n del material evaporado es función de la 

distancia que existe entre la fuente, el sustrato, y el ángulo de 

lncidencla. 
,------- l _______ 91 dAr 

' ' 90• ¡...-
! v· 

flg. 3,) 
... 

' ' ' ' ' •-j 
i 
1 

De la geoaetrla mostrada en la !!gura anterior , y considerando 

una fuente de área pequena [ref. 8, pag. 55), se tiene que: 

.. 
d = -----------

n P h2 ( + ( l/h ¡2 12 
( 3.1 1 

donde: d - espesor de la pellcula 

a - masa de la pellcula 

p - densidad del material 

h - distancia del eje y entre la fuente y el sustrato 

1 - distancia del eje x entre la fuente y el sustrato. 

51 consideramos que el espesor para considerar que una pellcula 

sea delgada esti entre 500 a 1000 A, entonces despejamos la uaa, 

puesto que todos los otros paráaetros son constantes aedlbles, as1 se 

tendr.i la cantidad de uterlal a evaporar. 

3. 2. 2. 2 Hetodo de 1putter lng. 

El •todo da 1putterlna •• el bo•barcleo a un uterlal de 



... 

muestra (blanco). por medio de iones de algún gas inerte. 

Una de las ventajas de la utlllzac!6n de los equipos de 

sputterlng es que por éste método no se producen alteraciones debido a 

la variación de la temperatura, como pueden ser cambios en la 

co•posición quhaica, o cualquier modificaciOn sin control de la 

estructura, o arriesgar el punto de fusión del sustrato asi conta la 

pellcula •I-. 

'11.3 .• 
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El equipo es una campana de al to vacio, con un gas noble, a la 

que entre el cátodo (blanco) y el ánodo (sustrato), se le aplica una 

diferencia de potencial con muy baja corriente pero un alto voltaje, 

excitando a las moléculas del gas noble 1 provocando un plasma de iones 

del gas noble. Este fenómeno ocurre a una presión y diferencia de 

potencial especifica para cada uno de los gases nobl~s. Al separarse 

en iones las particulas del gas, estos tratan de unirse con partlculas 

de signo centrar lo; implicando un viaje continuo de los iones 

posl tlvos hacia el cátodo y al chocar con este provoca el 

desprendimiento de particulas negativas del blanco debido a una 

transferencia de momento, estas partlculas del blanco viajan hacia el 

ánodo para asociarse con particulas positivas depositandose sobre el 

sustrato y el lrnlnando electrone• que al asociarse con el gas vuelve a 

!nielar la tonlzac16n. 

3. 3. Muestras cer•micas, pollaeros y alsunos •etales. 

Se •uele la muestra haciendo un fino polvo, suspendl~ndolo en una 

soluclón acuosa. Por otra parte sobre una rejilla se adhiere una 

pelicula de colodión (pellcula p1'stlca), de tal for•a que cuente con 

un soporte para que se autosoporte el polvo de la muestra. 

3. 4. Blol6glcas. 

En este tipo de auestras se debe tener un corte •uy fino de 

ellas. para que pueden cu11pllr con el espesor necesario; adeaás de que 

las •uestras deben estar co•pletaaente secas para que no afecte al 

vaclo del •lcroscoplo, sl la •uestra no presenta contraste al 

observarla, pueden u1arse al1una lécnlcaa de Uncl6n para ev1tar ese 
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problema. Una altern1tllva más de preparar estas muestras, es haclendo 

cu répl tea. Esto se logra dando le un baf\o de algún metal, que sea 

conductor, de tal forma que se obtenga una cáscara de la muestra: en 

el la unicamcnlc se tendrá información topográfica, esto impllca 

· 1nformaclón a travós de mlcroscopla de barrido. 

Estas son algunas de las técnicas más comunmente utlllzadas 

para mlcroscopla elcclr6n1ca pero cabe sen.alar que cada estudio debe 

de orientarse a la preparación de las muestras dependiendo del 

análisis a realizar, la cantidad de material con que se cuente, asi 

como el equipo disponible: siendo necesario dlsel\ar técnicas de 

preparación de muestras completamente distintas a las mencionadas 

anteriormente, por lo que no se puede decir que exista un método 

ópllmo para la preparación de las muestras. 

conllnuacl6n se presenta una tabla comparativa de las 

ventajas y desventajas para la elaboración de pellculas delgadas y 

otra tabla de los usos más comunes a nivel industrial. (ref. 8, pag. 

5-ZZ. 5-ZJI. 
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Resúmen de las formas de preparación de pel1culas delgadas. 

Métodos Espesores de Parámetros Tipo de materiales 

deposlcl6n (Á) de control 

Evaporación 10 - 10
3 Fuente de Metales, 

temperatura Semiconductores y 

Materiales aislantes 

Sputterlng 10 Densidad de Metales, 

corriente. Semiconductores y 

Fuente de Materiales aislantes 

potencial. 

Conllnuacl6n ... 

Método Ventajas Desventajas 

Evaporación Se puede trabajar con una Se requiere de un siste•a 

gran gama de •ateriales y de vacio. 

substratos. Algunos materiales se 

descomponen con las altas 

temperaturas. 

Sputtcrlng Tiene una alta adhesión. Se requiere de un sistema 

Pueden usarse t6cnlcas de de alto vaclo. 

radlofrecuencla. Es necesario ut1Uzar 

También es po1lble utlllzar blancos con dh1enslones 

una extensa varledad de aa- espec l flcas. 

L terlales. 



Apl1cac1ones de los diferentes métodos de preparación en la 

Evaporación Spullerlng 

Real atores ~~ ~ 
Capacl lores ~ 

Dl•posl llvo• actlvos - ~ (OllPSl 

Haterlalea aagrl,tlcos JWI~ ~ 
Superconductores ~ 
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Cilpflulo IV. DeArrollo ezperi•ntal y resultados. 

A partir de los experimentos desarrollados. se analizaron 2 

aleaciones Al.f'e1_• y A'6 Hz¡,. . De u.bas se realizó la preparación de 

auestras en pellculas delgadas, ya que en esta condición presentan una 

forma ús sencilla para su anAllsls por medio de Hieroscopia 

Electrónica de Transalslón. La ventaja que t1ene el hacer un análisis 

en pel1cula1 delgadas es que puede asegurarse un anillsls puntual, ya 

que a diferencia de las •uestras gruesas. la caracterización de la 

estructura puede confundirse entre todas las posibles estructuras que 

presente a todo lo grueso de la muestra. sin embargo, en pellculas 

delgadas, por su espesor, es auy confiable este an611als puntual. 

La observación y anUi•h fu6 realizada en un Microscopio 

Electrónico de Trans•l•lón •odelo Jeol 100-CX con una capacidad de 100 

KeV: al •lcro•eoplo eoU adaptado un •lcroanalizador de dispersión de 

Rayos X (mlcrosonda), llOdelo Kevex 7000, que detecta ele .. ntos del Na 

en adelante y una unidad convencional de barrido 90delo ASID-Cd. 

Para 1• aleac16n Al•F•t-• se obtuvieron pe11culas delaadas, tanto 

por el 116todo de evaporación como por el 116todo de sputtering 

descrlblendose ambas a contlnuacl6n. 

'· 1 Crecl•lento de peliculaa del1ada1 de Al-Fe por el 116todo de 

sputtering. 

Para hte .. todo M utilizó una cU..ra de sputterins dlseftada y 

fabricada en •1 Instituto de Fhlca de la U. H. A.M. Su principio de 

operacl6n n lsual a la descrlpcl6n heclla en el capitulo 3, y •u• 

Hp.c:lllcacl011e• - las •l1Ulentes: 



CorrJente má..rJu 

Vol!aje mxlllO 

TJpo de gas Jnerte 

Pres16n de vacJo JnlcJaJ 

PresJón con Ja ataosfera de Ar 

~efr Jgeranle ( «i'J•) 

TJempo de bombardeo para espcesores 

de oproxJ-...nle JOOO A 

AISL.AOOA 

PORTAMUESTRAS 

1 """· • 1 (AJ 

V • 5000 (VJ 

Ar !Arg6n) 

Pi • 8 • 10-6 (torr) 

Pf • 10-3 a 10-a ( lorrl 

G • 500 (al/seg! 

T • 5 (alnl 

VAL.VUL.A DE CORTINA 

BDllBA OlfUSORA 

'111.L.VUL.AS Dt PASO 

fUtNTt Ot PODE~ 
1 KW OC 

10111& lllCANICA 

na 4. l. 01.,, ... de dlsposlcl6n de Jos •l••ntos prJrrcJ,..le• 
dentro 9 l• cu.ra IM spullerJrw . 
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El experimento consiste en aplicar un voltaje tal que provoque una 

collslón entre los iones de Ar y la muestra; se utiliza Ar porque es 

un gas noble y es tecnlcamente fácil de provocar su ionización. El 

vol taje apllcado en estos experimentos fué de 720 [V} y una corriente 

de 1. 2 [AJ: controlando estos dos parámetros y la presión, se produce 

el plasma, ahl es el momento donde boabardean los iones de Ar al 

material de •uestra; al entrar en collsión el ión de Ar con la 

part1cula de la muestra, ésta se desprende depositándose en el 

sustrato debido a que cuenta con una carga eléctrica contraria. Una de 

las ventajas que llene este aétodo de deposición de peltculas delgadas 

es que no existe ningún gradiente térmico. 

El creclatento de las pellculas delgadas se hizo sobre sustratos 

de NaCl a temperatura ublente: su propósito es no darle una dlrecc16n 

preferencial a la pellcula en el 1temento de su creci•lento y asl 

asegurar que la pellcula que se obtenga sea co•pletuente aaorfa. 

Obtenida la pel1cula 1 se desprende ésta del sustrato (esto se 

logra suspendiendo el sustrato sobre agua destilada). al disolverse el 

sustrato en el agua, ya que es NaCl¡ la pellcula delgada queda en la 

superficie del agua debido a la tensión superficial de ésta; logrando 

la separación de la pellcula, se monta sobre una rejilla de Cu con una 

aalla 200, (esto !aplica que existen 200 cuadros por plg2). Una vez 

aontada en la rejilla puede llevarse al anál!sls en el M E T. 

A partir de los aaterlales puros se obtuvo una pr1aera callbrac16n 

del aparato por aedlo de la variación de las áreas del blanco de 

ataque, obteniendo diferentes coeposlcloneo en la aleación. 
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GrafJca f,J. En Hla 1rillca pu- obsl?rvar•e como cul>Ja la 
c,,..nlcJ6n de la aleación en función de lu "'"" -.puulu a la 
coll•l6n. 

t. l. l. ObHrv1cl6n de pellculas del11da1 Al-Fe crecldao por el 

.. tocio de 1putter1ns. 

Previo a la utilización del ME!' oleapre 1e hace 11 allneacl6n do 

tite. Su llnolldlld H q119 las funcione• del lnotrUMnto eottn en 

condlclonea neutra1, eoto eo, que IU condición Inicial coalance da 

cero•, y ••l 101rar tener un haz de electrone1 lo ú.a coherente 

poolbl• )' con la •nor cantidad da aborracloneo. 

Se observaron en .,¡ IET lao pel lculas )' oe obtuvieron 1,.qeneo de 

ca- cl.,.e, e- obacuro, patroneo da difracción, y ou r....-ctlva 

1nUl1ls qulalco, lntao ttcnlcH fueron dascrltao en al capitulo 
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dos). De las muestras obtenidas las más representativas fueron las 

siguientes: 

to to 1. Huestra no. 2. Jmágen de campo claro a 66, 000 aumentos, 
estado lnlclaJ. 

foto 2. /fueslra no. 2. lari&en de ca•po cl•ro 130000 •u11ento.s, estado 
JnlclaJ. 



foto 3. Huestra no. 2. lmágen de campo obscuro 130, 000 aumentos estado 
JnJcJal. 

foto 4. l!Ueslra no. 2. Palr6n de dlfraccJ6n, Jongltud de cuau 16 cm. 
estado JnlclaJ. 
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foto 5. lfuestr• no. 2. lmágen de capo claro alta resoJucJ6n a 380 KV, 
600, 000 aumentos. 

1Ltll31S8 

THIN FILM ANAl..YSIS 
ITHEDRETICAL K-FACTORS> 

B••• - •••ple inc:ldenc:e •ngl• lt~.e degrees 

Xr•y ••erg ene• •ngle '19. 9 de gr••• 

Xr•y - 11dndo11t lncld•nc:• angh 21). 2 dsgr•H• 

EhHn' Ws1ght: Atoa le Prac:lalon • 
& Llne Percent Pe re en' 2 Slg•• ln,enslU•• 

Al KA 7.3!! lit. ll l.31 0.4l! 
Fe Ka 92.6!! BS.89 4.l!• 4.Llt 

To, al 1ee.e11 

• ABSOLUTE PRECISIOH OF WElGHT PERCEHT 

An.U Js Is qul•lco de I• 111eslu no. z. 



foto 6. lfuestra no. 4. Imágen de campo claro 66 1 000 aumentos, Estado 
lnlclal. 

/oto 7. lfuestra no. 4. Imágcn de campo claro 66, 000 aumentos, estado 
lnlcl•l. 
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foto 8. Huestra no. 4. Imágen de campo obscuro, 66, 000 aumentos, 
estado Inlclal. 

foto 9. Huestra no. 4. Patrón de dJfraccJón, estado JnlcJal. 
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THIN FILM RNAl-YSJS 
ITHEORETJCAL K-FACTORSI 

60. 0 Kl'V 

B••• - •••Pl• 1ncidtRCI' •nglt 

Xray •••rg•nc• ang 1 • 

Elu1nt Wtight Ato•lc Pr1c1shn • 
1 Lint P•rcent P1rc1nt e SJgt• Jnt•nsiti•s 

Al Ma 1.78 3.61 1.38 1.11 
Ft Me 98.2Z %.39 2.:il 1.•• 
Total 191.ff 

1 M&CIL.UTE PRECISlOH OF WE:l&HT PERCENT 

16:51:56 
Executlon tlme • 1 seconds 

Vert• 276 counts Dlsp• 1 Comp• 3 

Fe Cu 

4- 0.000 Ro.ngea Ul. 230 keV 

AnUJsJ• qul•Jco 2. lfueslr• no. f. 
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Fe 
Fe 

Pr~set• 
Elo.psed• 

Cu 

Fe 

200 secs 
200 secs 

Cu 
Cu 

10.110 -· 9296 



foto 10. 11uestra no.3. r.ragen de campo claro 66,000 aumentos. 

foto 11. lfuestra no.3. Jmágen de campo claro 130,000 aumentos. 

73 



• .. · ... :e~-.. 

foto 12. Huestra no. 3. lmágen de campo obscuro 130, 000 aumentos. 

foto JJ. lfuestra no. 3. Patrón de dlfracc16n, estado lnlclal. 
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1•a3410E. 

THIN FILM ANAl.YSIS 
lTHEORETIC~ K-FACTORSJ 

Ac:cehr•ting valiage 

29. 2 degr••• 

EltHn\ Wtl&h~ Ato•iE: Pr~cl1lon 1 
1 Line p.,·c•n' Percent 2 Sig•• Inten1Uiu 

Al K• ..... ....... "·"" "·"" F'e Ka lM.911 100.li!l8 •• 97 104.32 

Total HN.M 

1 AaSOLUTE PREClilDN CW WEIGHT PERCENT 

AnAllsls qulelco J. /fuestra no. 3. 

4. 2. Creclralento de pellculas delgadas de Al-Fe por el •étodo de 

evaporacl6n. 

A parllr de lo• aaterlales puros, se calcula el peso de los 

aleanles que deberin estar contenidos en el crisol, dependiendo de las 

concentraciones que se ~ecesl ten en la auestra. 

Se coloc6 el uterlal sobre un crisol de W [Tungsteno], con el 

prop6slto de que el V no participe en la aleación. Al crllol se le 

aplica una diferencia de potencial en su• extre110s aedlante los 

electrodos, lo• que provocan un calentulento tal que se alcanza la 

te11peratura de evaporación del uterlal. La poatria de evaporac16n 

•• casi esférica, esto .. que la roru de distribución del vapor del 

Mtal tiende a esp11rclrH en roru esférica. Para calcular la cantldacl 

de •lerlal MCIHrlo para ror .. r una pel1c11la del1ada M toa al 



espesor de la pel1cula como un parámetro fijo, y se sustituye en la 

s1gulente fórmula: 

Vesí'er• :z 4 n R 2 h , , , ( 4. 1 ) 

donde: V - volúmen de la esfera. 

R - radio de la esfera. 

h - espesor de la esfera. 

por la disposlcl6n de la cbiara uttllzada y el espesor requerido: 

R = 12 cm h = 500 >. 

sustituyendo datos en la ecuación 4.1: 

v .. r•r• e 4 n (12) 2 (500 • 10 -8¡ 

Vesrer• : O. 00905 cm 

... ( 4.2 ) 

pll = 2.7 ( 0.9 l = 2.43 gr/c• 2 

Pre = 7.86 ( 0.10 l = o. 786 gr/c•
2 

• 
p • ------- • • • ( 4. 3 ) 

V 

donde: p - densidad. 

• - masa. 

V - vol\Ím.en. 

despejando la masa relativa al Al teneaos: 

sustl tuyendo datos: 

•,1 • 2. U ( 0.0095 ) = 0.02199 gr. 

'"r. • o. 786 l o. 00905 J • o. 00711 ar. 



111.Total = 0.02910 gr. 

Un dedo fr1o de Cu, que mantiene una de las caras del sustrato de 

NaCl en contacto con una placa de Cu a la temperatura de nitrógeno 

llqldo (que es -173°C), provoca que dada la razón de creclmlento de la 

pellcula en estas condlclones, ésta se desarrolle amorfa, además de no 

tener un crecimiento preferencial. La dlsposlclón de éstos eleaentos 

dentro de la ctaara es la siguiente; 

NITROGENO LIQUIOO 

l 
i---

----- n• 
SU9STRATO D E -

tlaCI 

~ 

~ ------

e:'... l.::> 

+ -

1 
Al. SISTEfil:'\ DE VACIO 

rt1.t.2 

DEDO FRIO 

riE Cu 

F UENTE OE 

VAPORACIÓN E 

Dl .. raaa de dl•poslclon de los ele•nlos necesarios dentro de Ja 
c""r• de l'aclo para Ja waporacl6n 



Las condlc iones de la ca.mara para evaporación son: 

p = 10-5 a 10-6 l torr 1 

Tmáxlm• = 1 300 '!: 

con lo cual puede decirse que es un vacio aceptable para que la 

pelicula no tenga ningún agente contaminante que pueda perjudicar el 

control del experimento. 

De la misma manera que se hizo con el método anterior se desprende 

la pellcula del sustrato y se monta sobre una rejilla para ser 

analizada con el MET. 

4. 2. 1. Observación de las peliculas delgadas de Al-Fe crecidas por 

el método de evaporación. 

Por éste método sola.ente se obtuvo una concentración de la 

aleación que fué Al<93,53l fe(6,47J. Este anAllsls qulalco se hizo con 

el detector de rayos X. Para todos los análisis la. técnica es montar 

la rejilla de cobre sobre una placa de carbono (ya que por el tlpo de 

detector utilizado no se detecta el carbono por su bajo núaei-o 

at6mlco). luego se hace girar la aut:stra 45°C porque a ese Angulo se 

encuentra colocado el detector y por tanto es mAs confiable la 

adqulslclón de rayos X caracterlstlcos de la muestra. En general el 

tleapo de adquisición fué de 100 seg, tiempo suficiente para obtener 

un buen proaedlo de los elementos presentes en la muestra. 

Se reallz6 la caracterlzac16n de las peliculas con el MET, esto es 

obtener lmagenes de cupo claro, cupo obscuro, patrón de dlfraccl6n, 

y su análisis qulalco. Sus respectivas fotos son las siguientes: 



foto 14. Huestra no. EJ. Jmágen de campo claro SO, 000 aumentos, estado 
JnJclaJ. 

foto 1S. Huest ra no. EJ. Imfigen de campo obscuro SO, 000 au1Pentos, 

eslado JnlcJaJ. 
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loto Jf. Mlntr• ... EJ. ratr6" • dJfraccJ6n, ••1- lnlcJ ·. 
19:54:34 

Executlon time • 3 seconds 
z or 1 4 
Vert• 

·-

1669 counts 
111 

O 1 sp • 1 Comp• 3 
Pre set• 
Elapsed• 

THIN FIL.l'I AMAl.YSIS 
ll)€DM.:TIC-. K•FACTOlll 

•••• - •••Pll lncld1ne1 '"DI• •:S.e d••r .. 1 

•.-•y 111.-11nc1 an111 ••·• d11r111 

lr•y - 11lnd1111 l11Cld1nc1 angl• 2',2 d1gr1t1 

l:h•ln\ W1lgh\ Al1111e Pr1ehl•n • 
1 Lln1 P1rc1nt P1rc:1nl .i! Slg1a lt1ltn1Uh1 

Al Ka tl,:Sl ''·" .. 7. 123,41 ,, "' ,,47 3.2• •. .i!. 1.u 

Tatal lllO,N 

1 ..... UTI ptKCl81ml DI' .aJrMT PE~ 

Range• 
Integra! 0 

AniJl•I• qul•lco f, -.ira waporada ... EJ. 

IO 

21l0 sec1 
179 sec1 

10.110 -· 57940 



4. 3. Crecimiento y observación de pellculas delgadas de Al-Mn por el 

método de evaporación. 

Estas muestras fueron preparadas de la misma forma que las 

anteriormente sefialadas de la aleac16n de Al-fe. El sistema de 

obtenc16n de de la pellcula sobre el sustrato de NaCl con un dedo frio 

de Cu. también fué el mismo; la diferencia fué el cambio del Fe por el 

Mn asi como su concentrac16n; al tener lista la pelicula se tomaron 

lmagenes de campo claro, campo obscuro 1 patrón de d1fracc16n y 

aná.llsis qulmlco. 

foto 17. lfuestra Al-Hn, estado 1n1cJ•l, Jmágen de campo claro 130, 000 
aumentos. 

foto JB. lluestra Al-Hn estado JnJcl•J, Jmgen d,. ca11Jpo cl•ro 130, 000 
aumentos. 
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foto 19. Huestr11 Al-Hn, esta.do 1n1cla.l, lllágen de campo obscuro, 

130, 000 aumentos. 

foto 20. lluestra Al-lln estado JnlcJaJ, patrón de dJfraccJ6n. 
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4. 4 Calentamiento in sltu de las peliculas delgadas. 

El objetivo del experimento es la observación de la transición 

amorfo - cristal en pellculas delgadas de Al-Fe y Al-Mn, para ello se 

realizó un calentamiento dentro del HET. Esta técnica permite al 

usuario poder observar a cada momeñto la transformación que vaya 

sucediendo, además de que el vaclo al que está el •lcroscoplo asegura 

que no penetre ningún agente contaminante a la pelicula que pueda 

alterar el experimento. Este procedimiento consistió en montar las 

reJl ! las en un portamuestras de calentamiento, apl icá.ndole un 

calentamiento gradual sensándolo por medio de un ter111opar. De las 

muestras obtenidas aquellas que se sometieron al calentamiento fueron: 

por el método de sputterlng Al 7 Fe13 , y por el aétodo de evaporación 

Al9J, 53 f'\. '7 y A~ "f\ . 

4. 5. Efecto del calentulento en las •uestras analizadas. 

Los resultados obtenidos del análisis de las pellculas del¡adaa 

después del calentamiento son los siguientes: 

Muestra 2. 

En el siguiente conjunto de foto11 se observa que durante el 

calenta•lento 1e desarrolló la coalescencla de lo• centros de 

nucleac16n. Este efecto se inlcla a una temperatura de aproxiaadaaente 

470°C, (el calentamiento fue 1radual con una velocidad de soºc cada 3 

11inutos aproxlaadamente). El resultado obtenido es una estructura 

cristalina estable dada a '.&na te•peratura de 790°C; (e•to se conflru 

con au r11spect1vo patrón de dlrraccl6n). A cont1nuac16n M 

muestran lúpnes r11presentat1vaa del sondeo de toda la 9\lltStra . 

.. 



foto 21. l1uestra no. 2. Imágen de campo claro 50. 000 aumentos, estado 

final. 

foto 22. nuestra no. 2. Imágen de campo claro 50. 000 aumentos. estada 

final. 
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foto 23. 11u .. stu no. 2. Patrón de dlfraccJón, ,.st•do flnaJ. 

Muestra EJ. 

Aún con la dlíerencb. de porcentajes en la coaposlc16n de la 

alcac16n que tiene 6sta muestra en co111paracl6n con la muestra 12, 

durante el calentainlento también se observó la coalescencla de los 

centros de nucleac16n y despu6s del calentaalento se observó una 

estructura crl•t•llna estable, (la velocidad de calentaalento fu6 de 

soºc cada J alnutos aproxlmadaente), su teaperatura de !nielo de 

crlstallzaclón eati alr~edor de lo& 430°C, y la teaperatura donde se 

auestra el estado crtstallno estable es de 750°C aproxlaadamente . 
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foto 24. Huestra EJ. Imágen de campo claro 50, 000 aumentos, estado 

!Jnal. 

foto 25. l!uestra EJ. Patrón de dJfraccl6n, estado fJnaJ, 

Muestra Al86 "'\,. 

Para el calentamiento de esta aleación se modificó la velocidad de 



calentamiento siendo de 60ºC cada 25 minutos aproximadamente. Al 

llegar a una a una temperatura de alrededor de 434°C, d16 !nielo la 

coalescencla de Jos centros de nucleac16n. Posteriormente se mantuvo a 

una temperatura de 436ºC durante 20 minutos observándose las 

siguientes imágenes de campo claro y patrones de dlfracc16n. 

foto 26. lluestra Al-"n durante la lranslcl6n d"1· calenlalenlo, ,..,en 
de campo cl•ro, zona J. "1,000 .w.ntos. 

foto Z1. lfue.str• AJ-lfn durmte 1• translcl6n df!I e•lentl!mlentc, patrón 

de dlfraccJ6n de Ja zona 1. 
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foto 28. Huestra ~AJ-Hn durante Ja transJclón del calentamiento, lmágen 

de campo claro, zona 2. 50, 000 aueentos. 

foto 29. Huestra AJ-Hn durante la transición del calentamiento, lmti.gen 

de campo obscuro. zona 2. 50, 000 aumentos. 
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foto 30. lfuestra Al-lfn durante la translc16n del calentUllento, patrón 
de dlfracc16n de toda la zona 2. 

foto 31. /luestra Al-lln durante la translc16~ del calentiUllento, patrón 

de µµ dlfracclón, en Ja zon. donde dlfracta un grano de la Jágen de 

campo obscuro anter Jor. 



Después se dejó enfriar la muestra dentro del mJ.croscoplo para que 

este enfrlamlento fuera gradual y además para que la auestra no se 

contaminara. Estando ya la muestra a temperatura aabtente se 

observaron los correspondientes estados: a•orfo, crlstallno y 

un posible estado cuaslcrlstallno, que se auestran a contlnuacl6n: 

Tanto la muestra no. 2 como la no. E3 mostraron simllltud en cuanto 

a su forma de crlstallzacl6n; ya que al poder 11uestrear en cada 

instante la coalescencla de los centros de nucleación, el lo contrlbuy6 

a un anUlsis más exacto para conocer el aaterlal en cuest16n. En 

estos dos casos, puede asegurarse que su teaperatura aproximada de 

lnlclo de crlstallzac16n es: 

muestra no. Z 

muestra no. E3 

TI cr\st. a 470 ~ 

T\ crlst. • 430 't 

la velocidad aproximada de calentamiento en ambas es de soºc cada 3 

minutos; estas dos muestras no presentan ningún estado metaestable 

porque pasan directamente del estado amorfo a su correspondiente 

estado cristalino estable. 

Para la pelicula delgada de At86 Mnu se observó una muy notable 

dlferencla, esto rué debido tanto a la propia aleact6n asl como por la 

velocidad de calentamiento. Comparardo el patrón de dJfraccJ6n 

obtenldo con las tablas de dlstanclas de anlllos de patrones de 

dJfraccJón de Rayos X para estructuras crJstalJnas, se encuentra que 

no colnclden y por el patrón de dJfraccJ6n que 1J1Jcstra, se plensa que 

es una estructura no reportada que puede ser cuaslcr i.stal lna. Por lo 

tanto se propone que a una temperat.ura de 436°C aproxlmadament.e esta 

aleac16n presenta un estado metaest.able. En la lmágen se presentan la 

coexlstencla del estado amorfo, cristalino y la posible estructura 
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cuas1cristal 1 na. 

foto J2. En ésta lmágen se observa la coexlstencla de dlstlntas fases 

en la ruestra después del calentamlento, y se confirma su dlferencla 

de estructura con los patrones de difracción. 
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Capitulo V. Conclusiones. 

1) Se ha comprobado que empleando los métodos de sputtering y 

evaporación se pueden lograr pellculas delgadas y es posible a través 

de ellos estudiar mediante HET la evolución de la estructura de un 

material •ediante calentaaiento ln situ. 

2) Se concluye con el experl•ento que la aleación Al86Mf\,. 
presenta a la temperatura de 436°C dada por una velocidad de 

calentamiento de 60°C cada 25 •lnutos una fase no reportada en la 

tablas de dlfraccl6n de Rayos X y se propone que esta fase sea un 

posible estado cuaslcrlstallno. 

3) Además éste trabajo puede no solo concluir en conocer las fases 

pfesentes y la te•peratura en que se presentan¡ sino que ade•As se 

pretende hacer •is .experl11entos mucho más coapletos para deteralnar 

con exactitud la fase <111e presenta la aleacl6n Al86 HnU no reportada 

por la tablas de dlfraccl6n de Rayos X. 

4) Con los resultados obtenidos se afirma que se cumple el 

objetivo de caracterizar •aterlales, distinguir sus diferentes fases, 

y conocer su estructura con técnicas de difracción de electrones: asi 

como su anállsls quimlco por medio . de •lcrosonda. 

5) Básicamente se presenta una auestra de que este tipo de 

an611sla debe hacerse cotldlanuente en el irea de Hetalur¡la, ya que 

es auy poca la lnforaac16n que puede obtener~e de la observación con 
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microscopia óptica y debe de tenerse siempre en mente que las 

propiedades ucrosc6picas de un aaterial, ya sean ópticas, mecánicas, 

eléctricas, ugnétlcas, y quimicas son un promedio de estos efectos a 

nivel •lcrosc6pico. 

6) También se verificó que la técnica de 111.icroscopia de barrido 

peralte obtener lnforz1aci6n valiosa acerca de la topografia de la 

muestra. Una de las aplicaciones de ésta técnica es el análisis de 

fallas, ya que se observa la topografia de las fracturas y se puede 

realizar anAllsla qul•lco en un •rea de 100 A aproxlmaduente mediante 

•lcrosonda. 

7) La~ técnicas de ca•po claro y cupo obscuro de MET son 

complellflnlarla• y con ellas se puede obtener lnforaacl6n .. s coaplela 

de la •uestra, ya que en ocasione• en cupo claro no se asegura que 

toda la zona ob1ervada tenca la •iaaa roraa de difractar, sin embar¡o 

con ca•po obacuro se ve cuales son las zonas que contribuyen a cierta 

dlfracc16n, por lo tanto, pueden dlsUngutrae otras estructuras sl es 

que existen. 

8) Aunque los experlaenlo• realizados con el alcroscoplo 

electr6nlco hoy en dla son coaúnea, es importante considerar que esta 

ttcnlca se dlCundlr• ... en el •eclor Industrial en un Cuturo pr6Xlll0, 

por lo que •er• laportante c'*' lnaenleros conocer no solo •u• 

principio• bá•lco• de operación y obtenc16n de lnforaacll>n., 

9) Tupoco debe de perder• de vista que H una herraalenta que no 

•l>lo slrve para lnvHt11acl6n b6slca; con este trabajo lo que •• 

pretende H pr....,ver el lnter .. hacia el ntudlo y la pr•ctlca de la 
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microscopia electrónica tanto desde el punto de vista de apllcaci6n 

coao de 1nvestigacl6n. 

10) Con mlcroscop1a electrónica el usuario puede conocer las 

propiedades del material desde su ralz. es declr, desde su anállsls a 

nivel at6ralco y con ello proponer métodos para su propio control. 

Ade•ás de lo anterior se tiene la ventaja de poder analizar aaterlales 

tanto 111etillcos, coso cerá•lcos, pollaeros, aa~erlales co•puestos e 

Incluso b!ol6¡1cos. 
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