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Capituio 1
INTRODUCCION

La importancia de los materiales en la vida del hombre ha estado presente desde su
aparicién sobre la Tierra. Desde los tiempos antiguos se ha huscado mejorar y sustituir
ios materiales empleados, yendo desde las arcillas, utilizadas en la fabricacién de
recipientes, hasta las aleaciones con las que se han hecho joyas y armas. Esta evolucion
se ha vernido desarrollando principalmente debido a la bisqueda de materiales que
posean una mayor durabilidad y dureza o per encentrarse faciimente en la naturaleza.
Evidentemente, para lograr un mejor uso de éstos materiales, o bien modificarios
seglin se necesite para obtener un ‘mejor aprovechamiento, es indispensable conocer
sus propiedades quimicas y fisicas.

En la actualidad existen muchos métodos para analizar un material. Hablando
especificamente de la composicién quimica, se conocen diversas técnicas para deter-
minar dicha composicién tanto cualitativa como cuantitativamente. Estas técnicas
van desde la llamada quimica hiimeda hasta las técnicas modernas que utilizan elec-
trones, fotones o neutrones. Algunas técnicas resultan destructivas, como es el caso
de la quimica himeda, donde el material se disuelve en un dcido fuerte v mediante
ana serie de reacciones, es posible determinar por medio de reactivos especificos y
segtin el color producido o la solubilidad caracteristicas, qué elementos se encueniran.
Otra desventaja de esta técnica es que no posee una resolucion espacial, esto es, se
desconoce la distribucion espacial de los elementos de interés en la muestra. Entre ias
técnicas no destructivas y algunas con resolucidén espacial, las que utilizan un haz de
electrones han sido de las més aceptadas en los dltimos afios; tales como las imagenes
formadas mediante electrones retrodispersados, conocido como BSE por sus siglas en
inglés (BackScattered Electron) y la espectroscopia por dispersion de energia, cono-
cida como EDS por sus siglas en inglés (Energy Dispersive Spectroscopy). Ambas
técnicas pueden estar incluidas en la instrumentacidn de un microscopio electrénico
de barrido (SEM, Scanning Electron Microscope).

La técnica BSE se basa en la formacién de una imagen mediante la deteccion de
los electrones dispersados elésticamente provenientes de las colisiones de un haz de
electrones con los dtomos de la muestra. Como la dispersidén de estos electrones de-
pende de la masa del niiclec, esta técnica permite hacer una identificacién cualitativa
mediante una diferencia de contraste segin el nimero atémico promedio de la muestra
en andlisis. Con la técnica de BSE no es posible determinar los elementos que estdn

1
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presentes en la muestra, pero si es posible distinguir donde se localizan las diferentes
fases de los compuestos, o bien los elementos, que se contienen. Es decir, una imagen
de electrones retrodispersados es un mapa visual de la composicion guimica de la
muestra estudiada. La téenica EDS se basa en la identificacidn de los elementos que
contiene ¢l material segin los rayos X caracteristicos emitidos por cada atomo de Ia
muestra al ser irradiada con el haz de electrones. Con esta técnica es posible identi-
ficar no solo cualitativamente, sino también cuantitativamente el contenido quimico
de la muesira.

Como las imégenes formadas a través de la deteccién de los electrones retrodisper-
sados no identifican los elementos presentes en la muestra, resulta muy convenlente
complementar esta técnica con la de EDS. Asi, es posible determinar la composicidn
qaimica de los materiales en estudjo de manera confiable.

1.1 La microscopia de electrones retrodispersados en la ac-
tualidad

La microscopia de electrones retrodipersados ha sido poco explotada en los ltimos
tiempos. Se emplea comtnmente en las dreas de la medicina, geologia y biologia. Su
principal uso es el de verificar la presencia de compuestos o fases diferentes en las
mnestras en estudio. Algunos ejemplos de los resultados mds recientes reportados
sobre el empleo de esta técnica se exponen a continuacion.

En un estudio realizado por Timbrell et al. {1990) sobre la identificacién de con-
taminantes en muestras aislantes de polietileno, se determiné que las Imdgenes de
electrones retrodispersados (BSE), obtenidas en un microscopio electrénico, mostra-
ban claramente las reas donde se encontraban dichos contaminantes. A diferencia
de las imégenes de BSE, las imdgenes convencionales de electrones secundarios no
pudieron revelar la presencia de los contaminantes. debido a que esta técnica propor-
ciona principalmente informacién topografica (ver Fig. 1.1 (a}}. La figura 1.1 (b),
presenta una micrografia de electrones retrodispersados en donde las flechas blancas
indican las zonas donde se encuentra la contaminacién. La informacién concerniente
a la naturaleza quimica de los contaminantes no se puede obtener con las imagenes
de BSE, pero si es posible obtener claramente su distribucién espacial, por lo que,
una vez localizadas las dreas de contaminacién, se realizaron andlisis de EDS para
identificar la composicién quimica de éstas.

Tn el drea de la biolegla, Fernéndez-Segura et al. (1997} utilizaron la microscopia
de electrones retrodispersados para identificar inequivocamente los compartimentos
celulares mayores, es decir, nicleo, nucleolo y citoplasma. La figura 1.2 (a), muestra
una imagen obtenida mediante electrones secundarios de un grupo de células cuiti-
vadas. En esta imagen no es posible distinguir los organelos de la célula, sblo su
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FIGURA 1.1: Imdeenes tomadas con un microscopio electrénico de barrido

AL B =

a una muestra de polietileno contaminada con CuS0Oy. (a) imagen de elec-
trones secundarios y (b) imagen de electrones retrodispersados (Tomado
de Timbrell et al., 1990).

forma v posicién respecto a las demds. Las figuras 1.2 (b) y (¢), presentan imagenes
de electrones retrodispersados de dichas células. Particularmente, en la figura 1.2
(¢) es posible identificar lo componentes celulares claramente. Esto se debe a que la
técnica de BSE indica los cambios de composicién guimica de un organelo celular a
otre. Posteriormente, se realizaron anglisis de rayos X para determinar los elementos
quimicos que componen a estos organelos. Ferndndez-Segura y sus colaboradores,
afirman que sus resultados demuestran que las imagenes obtenidas con electrones
retrodispersados son un método muy poderoso para examinar células cultivadas com-
pletas y congeladas en seco. Recientemente, diversos investigadores han utilizado
las técnicas de BSE v EDS para obtener informacién de manera simultidnea de la
estructura y composicién de tejidos.

Ortros estudios realizados utilizando electrones retrodispersados consisten en de-
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FIGURAS 1.2: Imdgenes obtenidas mediante microscopia electrénica de bar-
rido de células cultivadas: {a) imagen de electrones secundarios, (b) y (c)
imagenes de electrones retradispersados (Tomadas de Ferndndez-Segura et

al., 1997).

terminar el coeficiente de retrodispersién para diferentes materiales. Tal es el caso
del trabajo de Dapor y Miatello (1999), en donde realizaron tabulaciones de las sec-
ciones transversales eldsticas e ineldsticas del haz de electrones interactuando sobre
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MgQ, Si0; v AloOs. Con estos datos y, mediante una simulacién de Monte Carlo,
obtuvieron el coeficiente de retrodispersién en un intervalo de energfa de 1 a 10 keV.
Fl obietivo de este trabajo fue el de estudiar la interaccién del haz de electrones con
materiales dieléctricos.

También, en el 4rea de la medicina, se ha encontrade utilidad a los electrones
retrodispersados. Jones ef al. (1999) estudiaron la microestructura de las huesos
en pacientes normales y pacientes con osteogénesis imperfecta {desorden genético
que se caracteriza por la fractura de los huesos por causas simples}. Por medio
de las imdgenes de BSE encontraron diferencias importantes en el tejido 6seo, lo
cual les indicd que los huesos se formaron con mineralizaciones diferentes en cada
caso estudiado (ver Fig. 1.3). Este tipo de andlisis permite determinar el grado de
mineralizacién del huese indicando el avance de la enfermedad, lo cual antes no habia
sido posible descifrar.

1.2 Objetivo del trabajo'y descripcién de la tesis

Debido a la reciente adquisicién de un detector de electrones retrodispersados en este
Centro de investigacién (CCMC-UNAM) y, también, a que el conocimiento de su fun-
cionamiento y aplicabilidad en la ciencia de materiales es muy limitado o desconocido,
10 s6lo en México sino en el extranjero, con el desarrollo de este trabajo se pretende
ayudar a establecer el uso éptimo de la técnica de BSE en la ciencia de materiales
con la finalidad de incorporarla a las técnicas de caracterizacién tradicionales. Para
esto, es necesario conocer el fenédmeno fisico de la retrodispersién de los electrones y
sus caracteristicas en el contexto del estudic de los materiales.

Este trabajo tiene por ohjetivo el utilizar la técnica de BSE en la determinacion
de la composicién quimica de diversos materiales, tales como aleaciones, compuestos
no homogéneos, compuestos con numero atémico muy cercano y muesiras aislantes
entre otros. Se pretende definir también, la obtencién de los mejores resultados en
términos de resolucién de nimero atémico cercano, resolucién espacial y Ia eficiencia
sobre otras técnicas, proporcionando esta informacién de forma clara y precisa a los
ustarios potenciales.

En el presente documento, se dedica el capftulo II a la exposicién de los conceptos
basicos, describiendo el microscopio electrénico de barrido, asi como la naturaleza
de los electrones retrodispersados (BSE) v de la espectroscopia por dispersion de
energia (EDS). Bl capitulo III detalla la metedologia de la investigacién, incluyendo
la seleccién de las muestras utilizadas para el andlisis en ambas téenicas, asf como
fos resultados ohtenidos v su discusién. Finalmente, las conclusiones derivadas del
anélisis experimental se resumen en el capftulo IV.

Cabe mencionar que todas las imégenes que se muestran en este trabajo, tanto las
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FIGURA 1.3: Hueso de un paciente con osteogénesis imperfecta. Las flechas
biancas indican las regiones que se encuentran mineralizadas ('Tomado de
Jones et al.. 1999).

micrografias de electrones secundarios y retrodispersados como los mapas de EDS,
fueron adquiridas durante el desarrollo de esta tesis, exceptuando las figuras 1.1, 1.2,
1.3y 2.22.



Capitulo 2
CONCEPTOS BASICOS

Este capitulo se dedica a la descripcidn del microscopio electrénico de barrids, su
estructura fisica y su uso. También se describen las sefiales e informacion obtenidas
al interaccionar el haz de electrones sobre la muestra, asi como sus principales carac-
teristicas. Se hace hincapié en las sefiales de los electrones retrodispersados y rayos
X caracteristicos. Se describen de manera detallada la formacién de imdgenes con
electrones retrodispersados y la espectroscopia de rayos X, ya que ambos temag son
de principal interés para este trabajo.

2.1 Microscopio Electrénico de Barrido (SEM)

La historia de la microscopia electrénica se remonta a 60 afios atrds. El motivo mds
fuerte que ha impulsado el desarrollo de todo tipo de microscopios electrénicos ha sido
el deseo de superar las limitaciones que tienen los microscopios dpticos. Al utilizar
electrones con longitudes de onda mucho menores a 0.1 nm (1 A) se obtiene una
mejor resolucién que la que poseen los microscopios de luz, los cuales estdn limitados
a utilizar longitudes de onda en el espectro visible de cerca de medio micrémetro
(ver Fig. 2.1). Ademds, la profundidad de campo de un microscopio electrénico ha
probado ser mucho mejor que la de uno de luz de la misma amplificacién.

Los microscopios electrénicos se clasifican en dos grandes grupos: los microscoplos
electrénicos de barrido (SEM), los cuales se utilizan principalmente para estudiar
la morfologia de la superficie y los microscopios electrénicos de transmisién (TEM,
Transmission Electron Microscope), que son los que permiten explorar la estructura
interna de una muestra delgada. En este trabajo trataremos solamente el caso del
SEM.

E] SEM se utiliza principalmente para estudiar las superficies de los materiales
en bulto, polvo o en forma de pelicula delgada. Esto se debe a que los electrones se-
cundarios. con los cuales se forma la imagen, tienen una energia de aproximadamente
50 eV, la cual se considera baja. La figura 2.2, muestra una curva que relaciona la
distancia que recorren los electrones incidentes, al ser irradiados sobre diferentes ele-
mentos, con la cantidad de energia que poseen. Esta distancia se conoce como camino
libre medio v es la distancia que recorren los electrones en la muestra entre un evento
v otro, es decir, de una colisién a otra, como se verd en la 2.2. La figura 2.3, mues-

7
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Ficura 2.1: Esquema donde se muestran los tamarios de diferentes objetos
y los medios utilizados para su observacidn.

tra un disgrama esquemdético de los principales componentes y el modo de operacion
de un SEM. Este contiene un cafién de electrones, donde comtnmente se utiliza un
filamento de tungsteno, que produce electrones por emisidn termoidnica y los acelera
con una energia entre 2 y 40 keV’, segin el modelo del microscopio. Ademds, dos o
tres lentes condensadoras y la lente objetiva disminuyen el haz de electrones hasta
un didmetro de 2 a 10 nm al Hegar a la muestra. Este fino haz de electrones se
harre sobre la superficie de la muestra por medio de bobinas de barrido, en sincronfa
con el haz de electrones de un tubo de rayos catddicos (CRT). Un detector registra
el nimero de electrones secundarios de baja energia, obtenidos de cada punto de la
superficie. Al mismo tiempo, el haz de electrones del CRT se recorre a través de una
pantalla en donde se despliegan las imdgenes. La brillantez de la luz se modula por
un amplificador de corriente en funcién de la cantidad de electrones captados por el
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Fraura 2.2: Curva universal del camino libre medio (Rhodin y Gadzuk,
1979; Somorjai, 1981).

detector. Fl haz de electrones del microscopio y la luz del CRT se barren en una forma
similar al de un receptor de televisién (esto es, forman un grupo de lineas rectas en
forma rectangular). El mecanismo por el cual la imagen se aumenta es muy sencillo.
Fl barrido en la regién rectangular sobre la muestra es mucho mds pequefio que el
desplegado en el CRT. El aumento lineal es, entonces, la longitud L de un lado del
CRT dividida por la longitud de un lado ! de la region rectangular sobre la muestra
(ver Fig. 2.4). Por ejemplo, si el drea barrida sobre la muestra es de 10 ym x 10
pm, v la imagen que se despliega en la pantalla del CRT es de 100 mm x 100 min, la
amplificacién de la imagen sera de 10 000 X.

Afortunadamente, las imagenes producidas por un SEM pueden ser interpretadas
répidamente debido a su contenido de luz y sombras, que es muy similar a como
nuestros ojos ven normalmente bajo cierta iluminacién. Por ejemplo, los hoyos se
ven oscuros v las lomas tienen un lado brillante y un lado sombreado. Es importante
hacer notar que la manera en la cual se forma la imagen es radicalmente diferente a
la forma en que el ojo humano colecta una imagen. Una diferencia obvia es que para
el 0jo humano existe un camino para el ravo éptico entre el objeto v el ¢jo, lo cual no
ocurre en el SEM. En el SEM, la electrdnica manipula la sefial proveniente de cada
punto de la muestra antes de que sea desplegada en el tubo de rayos catodicos. La
diferencia bdsica es que el ojo humano es sensible a todos los puntos de una imagen
en forma simulténea (los puntos de la imagen se reciben en forma paralela), mientras

que una imagen de un SEM se colecta punto por punto, o sea, en serie.

Hay que tener en consideracidn que una imagen formada por el SEM no es nece-
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FIcURA 2.3: Dibujo esguemdtico de un microscopio electrénico de barrido
(SEM).

sariamente de la superficie. Si se escoge la energia de los electrones incidentes, es
posible controlar la profundidad de penetracién de la cual se obtienen el tipo de
sefales emiridas utilizadas para formar la imagen. Esto da al microscopista el control
sobre la naturaleza de la imagen final, exigiendo, por lo tanto, que éste comprenda el
proceso de formacién de la imagen antes de poder interpretarla (Chescoe y Goodhew,
1990). El niimero de electrones secundarios emitidos de la superficie de la muestra de-

pende enormernente del dngulo en que el haz de elecirones incide sobre ella. Ademds,
como la energia de los electrones secundarios es muy baja, la mayorfa de éstos se
detectan a poca profundidad de la superficie de la muestra. Asi, la sefial producida

por los electrones secundarios se considera como una de las sefiales mas convenientes
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Ficura 2.4: El principio del despliegue de la informacién por drea o
imagen barrida. Se establece una correspondencia entre un grupo de local-
idades en la muestra v el CRT. El aumento es igual a L/L.

nara observar la topografia de una muestra.

9 2 Interacciones del haz de electrones sobre ia muestra

La rica variedad de interacciones o sefiales que produce el haz de electrones sobre
la muestra. es lo que hace al SEM tan versétil, ya que es posible detectar varias
senales de forma simultanea. Las interacciones del haz incidente se dividen, general-
mente, en dos clases (ver Fig. 2.5): (a) eventos eldsticos, en los cuales se afecta la
trayvectoria del haz de electrones dentro de la muestra sin alterar significativamente la
energia v, (b) eventos ineldsticos, los cuales resultan en una transferencia de energia
al sélido, llevando a la generacién de electrones secundarios, electrones Auger, rayos
X continuos v caracteristicos, radiacién electromagnética de longitud de onda grande
en el visible. regiones ultravioleta e infrarrojas, pares electrén-agujero, vibraciones de
la red (fonones) y oscilaciones de electrones {plasmones). En principio, todas estas
interacciones se utilizan para obtener informacidn acerca de la naturaleza de la mues-
tra: morfologia, composicién, estructura cristalina, campos eléctricos o magnéticos
internos v otros m4s.

a) Dispersion elastica de electrones

La dispersién eldstica resulta de las colisiones de electrones energéticos (provenientes
del haz incidente en su mavoria) con el ntcleo de los dtomos apantaliados parcial-
mente por los electrones internos. Como sélo actia la fuerza de repulsidn, los elec-
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FicURA 2.5: Ilustracién esquematica de los procesos de dispersion que
ocurren cuando un electrén de energfa E, interactda con un dtomo. (a}
Dispersién eldstica, energfa instantdnea E; después de la colisidn ignal a Eo;
(b) dispersién ineldstica, energia instantdnea B, menor que E, (Goldstein
et al., 1981).

trones energéticos se dispersan antes de llegar muy cerca del nicleo. Cuando sucede
la dispersidn eldstica, la componente de la direccidn de la velocidad v de los electrones
incidentes cambia, pero su magnitud || permanece constante, por lo que la energia
cinética £ = %mévg (donde m, es la masa del electrén) no cambia. Experimental-
mente se ha observado que se pierde menos de 1 eV de energia del haz de electrones
incidentes en choques eldsticos (Goldstein et al., 1981). Esto es despreciable si se com-
para con la energia inicial, la cual tipicamente es de 10 keV o mas. A pesar de esta
pequefla pérdida de energfa observada en la experimentacion, los electrones retrodis-
persados se comportan, segin la teorfa, como particulas que colisionan eldsticamente.
f.0s electrones se desvian desde su trayectoria de incidencia a un dngulo ¢, (figura
2.5 {a)), donde el subindice e indica eldstico. El angulo ¢, puede variar de 0° hasta
180°, con un valor tipico de 3°.

b) Dispersidn ineldstica de electrones

Durante un evento de dispersién ineléstica, la energla se transfiere a los dtomos y
electrones que contiene la muestra golpeada por el haz incidente, por lo que la energfa
del haz de electrones disminuye. Existe un nitmero de procesos de dispersién ineldstica
posibles. Entre los procesos de principal interés en la microscopia electronica de
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FicUrA 2.6: Generacién de un electrén secundario.

barrido y en el microanalisis tenemos los signientes:

(a) Brcitacidn de plasmones: el haz de electrones incidentes puede excitar a los
electrones libres que se encuentran en las iiltimas capas de los dtomos metdlicos. Este
es uno de los procesos de dispersién ineldstica altamente probables. Por ejemplo, en
un metal como el aluminio, la excitacién de un plasmdn involucra la transferencia de
15 eV al sélido.

(b) Egzcitacidn de los electrones de conduccion, los cuales inducen lo emision de
los electromnes secundarios: la interacién del haz de electrones con el sélido puede
producir la expulsién de electrones ligados débilmente en la banda de conduccién
(Fig. 2.6). Estos electrones expulsados son conocidos como electrones secundarios.
La mayoria reciben una energia cinética inicial entre 0 y 50 V.

(¢) Ionizacin de los niveles wternos: un electrén suficientemente energético
puede interactunar con un dtomo y causar la expulsion de un electrén fuertemente
ligado de los niveles internos, dejando al dtomo en un estado ionizado y altamente
energético. El subsecuente decaimiento de este estado excitado resulta en la emisién
de rayos X caracteristicos o electrones Auger.

(d) Bremsstrahlung o rayos X conifnuos: un haz de electrones energético puede
experimentar una desaceleracién en el campo Coulombiano de un &tomo. La energia
perdida del haz de electrones en esta desaceleracién se convierte en un fotdn de ravoes
X, conocida como rayo X Bremsstrahlung {radiacién de frenado). Como la energia
perdida en este proceso de desaceleracién puede tomar cualquier valor, los rayos
X Bremsstrahlung forman un espectro continuo que va desde cero hasta la energia
del haz. La formacién de los rayos X continuos depende de la direccién del haz de
electrones. por 1o que la distribucién anguiar de la intensidad de los rayos X continuos
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FI1GURA 2.7: Algunas de las senales producidas al interactuar un haz de
electrones sobre una muestra.

es anisotrépica, siendo mayor en la direccidn del haz.

(e) Ercitacidn de fonones: una porcién sustancial de la energfa del haz de elec-
trones, se transfiere al s6lido por la excitacién de las oscilaciones de la red (fonones),
es decir, calor. En el caso de que un haz de electrones incida sobre un material en
bulto, la regién en la cual los electrones depositardn la energia estd en buen con-
tacto térmico con el bulto de la muestra, la cual actda como un sumidero de calor
(Goldstein et al.. 1981).

Una de las principales caracteristicas del SEM es que, en principio, cualquier ra-
diacién proveniente de la muestra o cualquier cambio que se pueda detectar en ella
puede utilizarse para producir una sefial que module al CRT y asi dar contraste a una
imagen. o bien, obtener su espectro. Cada sefial es el resultado de alguna interac-
cién particular entre los electrones incidentes y la muestra, conteniendo informacidn
diferente acerca del material. La Ggura 2.7 muestra esqueméaticamente algunas de lag
sefiales obtenidas en la interaccién del haz de electrones inicidentes sobre la muestra.
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F1aURa 2.8: Tipos de radiaciones obienidas al interaccionar el haz de elec-
trones con la muestra y profundidad de cada regién debajo de la superficie.

Volumen de interaccion

Los tipos de sefiales producidas cuando el haz de electrones barre la superficie de
una muestra, como ya se menciond anteriormente, incluyen electrones secundarios,
electrones retrodispersados, electrones Auger, rayos X caracteristicos y fotones de
varias energias. Estas sefiales se obtienen de volimenes especificos de emisién dentro
de la muestra, v se pueden utilizar para examinar muchas de sus caracteristicas como
son composicion, topografia superficial, cristalografia, etc. La region en la cual los
electrones incidentes penetran la muestra se conoce como volumen de interaccion
(ver Fig. 2.8), v a través de éste, se generan varias radiaciones como resultado de
la dispersién ineldstica. Aunque la radiacién es generada dentro del volumen, no
se detecta sino hasta que sale de la muestra y esto dependerd de la energia de los
electrones incidentes v de las caracteristicas de la muestra. En particular, los rayos X
no se absorben ficilmente v muchos escapan de la muestra. Por lo tanto, como se verd
con més detaile en las siguientes secciones, el volumen del material que contribuye a
1a sefial de rayvos X es del mismo orden que el volumen de interaccién, el cual puede
ser de varios micrémetros de didmetro. Para el caso de los electrones, éstos no seran
retrodispersados fuera de la muestra si recorren una distancia mayor a una fraccion de
micrémetro. Esto se debe a que la energia que poseen los electrones retrodispersados
no serfa suficiente para dispersarse y lograr escapar de la superficie de la muestra. Los
electrones secundarios se generan en todo el volumen de interaccion, pero a causa de
su baja energfa sélo pueden detectarse aquelios que logran escapar de profundidades
de pocos nanémetros por debajo de la superficie.
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Ficura 2.9: Distribucién de la energia de los electrones secundarios y
retrodispersados.

Los microscopios electrénicos de barrido, normalmente, tienen la facilidad de de-
tectar electrones secundarios y electrones retrodispersados. Otras radiaciones como
los rayos X se usan principalmente para andlisis quimicos mas que para imdagenes.
La deteccién de electrones secundarios estd limitada a un velumen préximo al drea
de impacto, permitiendo con ello que las imdgenes se obtengan con una resoiucién
espacial relativamente alta comparada a un microscopio éptico. La apariencia tridi-
mensional de las imégenes se debe a |z gran profundidad de campo del microscopio
electrénico. Debido a esta profundidad de campo, se pueden distinguir los relieves en
la superficie de la muestra (Goodhew y Humphreys, 1988).

2.3 Electrones retrodispersados (BSE)

Un electrén retrodispersado es aquél que resulta de un evento de dispersion elastica,
va sea sencilla o multiple v escapa con una energia mayor a 50 eV, aunque &! mayor
ntmero de los electrones retrodispersados producidos poseen una emergia cercana a
la del haz incidente.

La regién de la muestra donde se genera la mayorfa de los electrones retrodis-
persados detectables, es considerablemente mayor que la region donde se genera la
mavor parte de los electrones secundarios detectables. Esto se debe a que los elec-
trones recrodispersados poseen una mayor energia que les permite escapar de regiones
mucho més profundas en la muestra (ver Fig. 2.9). Cuando los electrones retrodisper-
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Figura 2.10: Simulaciones de Monte Carlo de un volumen de interaccidn.

sados colisionan con los dtomos de la muestra, algunos de estos electrones producen
ravos X, electrones Auger, catodoluminiscencia y electrones secundarios.

Un examen cuidadoso de las trayectorias individuales dibujadas mediante una
simulacién de Monte Carlo (ver Fig. 2.10), revela que el proceso de retrodispersion
ustualmente toma lugar como resultado de una secuencia de eventos de dispersiones
elasticas, en las cuales el cambio neto de la direccién es suficiente para llevar al
electrdén fuera de la muestra. Un electrdn, con incidencia normal sobre la superficie
de Ia muestra, puede dispersarse a un dngulo mayor a 90° y escapar de la muesua
despuds de un solo evento. Los electrones retrodispersados proveen una seital muy
Gtil para generar imdgenes en el microscopio electrénico de barrido. Para interpretar
apropiadamente la imagen, es necesario entender las propiedades de los electrones
retrodispersados en funcién de los pardmetros del haz y de las caracteristicas de la
muestra.

2.3.1 Modelos fisicos del proceso de retrodispersién

Cuando un haz de clectrones golpea una muestra, una fraccién de los electrones se
absorbe por el material, otra fraccién se transmite y los electrones restantes son
retrodispersados. Si los electrones no se trasmiten, entonces, solo pueden ser ab-
sorbidos o retrodispersados. La fraccidn de los electrones retrodispersados se conoce
como el coeficiente de electrones retrodispersados n. Desde hace ya varias décadas.
se han desarrollado diferentes modelos que intentan describir la retrodispersion de
los electrones en una muestra. Entre los modelos existentes que contienen las ideas
principales del fenémeno de retrodispersion, sobresalen dos modelos complementa-
rios desarrollados por Everhars {1960) y Archard (1961). En esta seccién se hace un
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FieUrA 2.11: Trayectoria del electrén en la muestra ilustrando las vari-
ables discutidas.

resumen de los resultados mas relevantes de estos dos modelos.

Everhari no pasé por aito que el paso de un electrén altamente energético a
través del material, pierde energia, principalmente, por las colisiones ineldsticas con
los electrones de los dtomos y considerd la variacion de la veloeidad v det electrén
con la distancia z que viaja en la muestra dada por la ley de Thomson- Whiddington
como

vt =) — cpr = cp(R — ), (2.1)

donde vg es la velocidad inicial del electrén, ¢ es una constante, p es la densidad del
material y R es la distancia que alcanzan los electrones en le material, es decir, el
valor de x cuando v = (,

R=—. (2.2
co

Fverhart supone en su teoria que, en los elementos de nimero atémico bajo, la
retrodispersién de los electrones ocurre generalmente a dngulos grandes y con disper-
siones sencillas. Fl desarrollo de su cdleulo para determinar el coeficiente de electrones
retrodispersados 7 se basa en la férmula de dispersién de Rutherford. Esta formula,
predice la intensidad de dispersién por unidad de dngule sélido de ng electrones que
inciden en un 4rea S{cm?) sobre un ntcleo de carga Ze,

donde ¢ es el dngule de desviacién de los electrones dispersados y e y m son la
: on 2.3

carga v la masa del electrén, respectivamente. La ecuacion 2. debe multiplicarse
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por el ntimero de dtomos presentes en el incremento del volumen de la muestra que
se considera. Si este volumen consiste de un érea S{cm?) y de un espesor dz{cm),
entonces

N dex
4

donde N4 es el nimero de Avogadro v A es el pese atémico, en gramos, del material.

dN = (2.4)

o

Sustituvendo la ecuacién 2.1 en la ecuacién 2.3 y multiplicando por la ecuacion
2.4 se obtiens

‘ neZ%e 1 NapSdz 3
NP(g) = .
d P((p) (4smch(R—’$)> l:Sﬂ’nﬁ(%)i{ A bl (2 O)

YA 1 Nadz
"~ 4dmPc(R —z)send(g) A

(2.6)

Si se escribe la variable de distancia y como el intervalo fraccional y = /R y se
considera que el dngulo de desvio de los electrones es ¢ = 7 — 8, tenemos

AN P(r — 0) noZ%e N Rdy (2.7)
! m— = , .
d4m2cAR(l — £} cos*(2)
noZ2e* N ydy 23)

T 42 a2y

4m2cA(1 — y) cos*(%)

El incremento en el ntmere de electrones a una profundidac y y desviados a un
dngulo ¢ = m — § en el incremento del dgulo sdlido 2¢senfidf, puede escribirse en

términos de y v  como

Z2e*N 4 no(y)dy 2w senddf
dmicA (1—y) cos*(f)

dniy, 8} = (2.9)
donde ng(y) es el niimero de electrones incidentes en un plano a una profundidad y
en la muestra, expresandose como

w=no— [ [ anty.9) (210

Como muchos de los elecirones son desviados a ngulos més pequends que 7 /2, el
dngulo de incidencia en un plano en una profundidad y no esté bien definido. En las
ecuaciones 2.9 v 2.10, se supone de manera implicita que todos los electrones que ne
se desvian 2 dngulos mayores de /2 no se han desviado del todo. Entonces, cuando
la ecuacion 2.9 se integra para obtener el coeficiente de retrodispersién 7, se espera
obtener un valor més pequetio que el observado experimentalmente. Esto se debe a
que la probabilidad de reflexién del electrdn se incrementa a la vez que la direccidn de
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movimiento del electrén se aleja del eje del haz incidente. Si integramos la ecuacién
2.10 sobre 6, obtenemos

o) = o —a [ L (211)

donde

_ WZ%%“‘JA

T Tmzed

Como Z/A es casi constante para diferentes materiales, a es proporcional a Z. Una
solucién para la ecuacién 2.11 para ng(y) es

(2.12)

no(y) = no(l — )%, (2.13)

va que si sustituimos la ecuacién 2.13 en 2.11 obtenemos

vn,(l —y)*d
’I’Lg(y) =Ny — Qa J{) di(ﬁ?ygjy))_?{' (214)
=, +n,[(1 —y)* — 1], (2.15)
ng(y) = no (1 — )%, {2.16)

la cual permite que el incremento en el valor de 4 se escriba como

sen@df
cos? (%) '

Los limites de integracién para esta ecuacién se escogen observando la figura 2.11.
En la figura 2.11, podemos observar que la distancia total que viaja un electrén
dispersado a un profundidad z a un dngulo ¢, es (x + zsect). Esta distancia debe ser
menor que la distancia R, o el electrén no escapard de la muestra. Los limites de &
en la integracion son 0 v ¥, donde & se encuentra de la relacién

dn(y 9) - = (1 _ y)a—l d'y

a
2.17
Tig 2 ( )

dn(y, 8) =

y(1+ sect) =1, (2.18)

donde y varfa entre 0 v 1/2. Integrando primero respecto a ¢

a [z o w1 Send
/dﬁ(:% ‘9) = Tf j {1- y) ! ——9—d9dy, (2.19)
2o Jo cos* (5)
_a ff i fCOS?EB—IN s /11— cos
=5, 1-w2 K gD ) dy=a | (1-y) \M1 e 90) dy,  (2.20)
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: (1 —cos |cos™H(ZEz) 1
=a / 1-y* { L yil\i dy=a [ (1-y*t(1-2)dy, (2.21)
S \ 1+ cos Lcos‘*(ﬁ)i/l J0

v luego respecto a y,

—a [0y Ty -2 [y -y (2.22)
encontramos una expresién para 7 de la forma
(a—1+05%

Esta expresién nos indica que 5 es independiente de la energia del haz primario y
depende solamente del nimero atémice de la muestra.

La teoria propuesta por Archard esté desarrollada considerando muestras de ni-
mero atémico grande. Cuando el haz de electrones ha viajado sélo un distancia corta
en la muestra, muchos de los electrones viajardn en direcciones cercanas a la del
haz incidente. Sin embargo, cuando el haz penetra muy profundo en la muestra, la
dispersién eldstica desvia mds y més a los electrones de su direccion inicial hasta
que, eventualmente, ya no hay memoria de la direccidén de incidencia. Cuando esto
sucede se dice que el haz se difundié. Los mecanismos de retrodispersién para este
caso pueden simplificarse en dos procesos: (a) los electrones penetran a través de
trayectorias rectas en la muestra hasta que alcanzan la profundidad correspondiente
al inicio de la difusién; (b) desde esta profundidad de difusién, los electrones se
difunden isotrépicamente en todas las direcciones. Esta teoria considera el hecho de
que la distribucién de los electrones eventualmente se vuelve aleatoria, pero niega
la posibilidad de que los electrones sufran dispersiones eldsticas sencillas a grandes
gngulos entre la superficie de la muestra y la profundidad de la difusién completa.
Estas consideraciones representan el otro extremo del modelo de Everhart (Holt y
Vuir, 1974).

Archard utiliza la definicién de profundidad de difusiéon completa, definida por
Bethe et al. (1930), como la profundidad a la cual el promedio del coseno entre la
direccién actual de movimiento v la direccion del haz primario se vuelve 1/e, es decir,
la direccién difiere por un 4ngulo de 68.4° (ver Fig. 2.12). La energia £, en la cual
la. difusién comienza, estd dada por

Ey 3
/Ed /\i‘% - (2.24)
y ;
1 TFJ\’YEZLZZ . (?‘G’Hm (%)5\1 1 ey
- TaE ° (\T J ’ s
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Cono de
retrodispersio

FigUrA 2.12: Ilustracidn del movimiento de los electrones retrodispersa-
dos.

donde A se llama camino libre medio de transporte y N es el nimerc de dtomos
por centimetro cibico, e v m la carga y masa del electrén, /i la constante de Planck
reducida, Z el ntmero atémico, ag ¢l radio de Bohr del hidrégeno y Ey la energia
Inicial.

La razén dE/dr se determiné mediante la teoria de Bethe (1930), de la cual la
ley de Thomson-Whiddington mencionada anteriormente es una aproximacién. Una
forma precisa de esta lev estd dada por

con
J = 11.5Zev, (2.27)

donde J se conoce como el potencial medio de lonizacidén y normalmente se determina
de manera experimental.
Sustituyendo las ecuaciones 2.25 y 2.26 en 2.24 obtenemos

v 7 In(0.54V3Z7 1
P L ( ‘ - ) V==, (2.28)
v, 4V In(0.174VZ-1) 2

donde V = E/e ahora representa la energfa medida en volis, por lo que eVy es la
energia a la profundidad de la difusidén completa.

Para los elementos de Z = 10 a Z = 80, la razén de los logaritmos cambia muy
poco entre los 5000 v v 50 000 v, ¥ todavia menos en el intervalo de integracién de Vj
a V. Entonces, resulta razonable asignarle un valor constante a esta razdn y sacarla
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de la integral. Bl valor medio de esta constante, utilizando un voltaje inicial de 10
v v nimeros atémicos de Z = 10 a £ = 80, es 0.70. Entonces la condicién para la

difusién completa se vuelve
Vo 20
Z1 (—) = —. 2.29
ny) =3 (2.29)

La profundidad de penetracién z4, llamada intervalo de Bethe, correspondiente
al estado de difusién completa se encuentra integrando la ecuacién 2.26. Si mul-
tiplicamos a x4 por p, la densidad del material, obtenemos una expresién Hamada
intervalo de masa de Bethe con la forma

prg = 424X 1070 ZA[f (Vo) — F(Va)l, {2.30)

(2.31)

i 0.174V
£(V) = (ED[21n ( = )}.
La funcién (Ei) fue tabulada por Jahnke y Emde (1943). Para argumentos con-
siderados mayores que la unidad es conveniente representarla como una serie semi-

convergente de la forma

Y ¥y oy

F] intervalo de Bethe es un pardmetro muy importante en la dispersién de los
electrones en un material, esto se debe a que la penetracién y distribucion de los
electrones son proporcionales a este intervalo para un material dado en un amplio

(Ei){(y) = (-e—y) (1 + ! + 3; -+ ) : (2.32)

intervalo de energias del haz incidente.
De la ecuacién 2.30, la razén de la profundidad de la difusién completa en el

intervalo z, estd dado por

Vo) — fIV
2y F(a)
v cuando expandemos a f(V) utilizando las ecuaciones 2.31 y 2.32, esta obtiene la
forma
() tn (22285 1+ L +..) -
o 7 0.174V, R ‘
Zr Vo ln(Ti)(l+%T-..}.

La razén de los logaritmos v de las series es, en general. muy cercana a la unidad,
por lo que no habria mucho error si escribiéramos
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Zq Vay? 3
=10 =1. 2.3
Ty (Vo) (2.33)

Las ecuaciones 2.29 v 2.34 dan la razén x;/2, en términos del ntimero atdmico.
Para propdsitos de aproximacién, Vg — Vy debe considerarse muy pequeno comparado
con el valor de V,. Entonces, las ecuaciones 2.29 y 2.34 se reducen a

=Y

40
=

Si ahora suponemos que los electrones se mueven de igual forma en todas las
direcciones desde la profundidad de difusion completa, de tal manera que todas sus

(2.36)

é-%‘&%
"\]

travectorias son iguales al intervalo total, su distribucion se representa por una esfera,
en la cual un sector ¢6nico que se proyecta sobre la superficie de la muestra contiene
a los electrones retrodispersados que se detectan (ver Fig. 2.12). S6lo los eiectrones
contenidos en el 4ngulo sélido 26 escapan de la muestra. La relacidn de este é4ngulo
solido con la esfera completa en la cual los electrones se difunden es

2 (% arsensds (2.37)
4’,'—[' J'U N \ j)
donde .
d
cosf = ——— 2.38
(-Tr - md) ( )
Entonces. el coeficiente de electrones retrodispersados i se vuelve
1 Fi-0z4 7
Zr
sustituyendo la ecuacidn 2.36 en la ecuacién 2.39 obtenemos
77 — 80
= 2.40
77 147 -%0 (2.40)

Aunque este resultado estd sujeto a la aproximacién realizada en la obtencion
de la ecuacién 2.36, da valores de 7 que difieren un porcentaje muy bajo a aquellos
valores obtenidos utilizando las ecuaciones 2.29 y 2.33, que son més precisas. Hay que
notar que esta teoria predice un valor de n = 0 para materiales con nimeros atdmicos
menores a 12, como se puede observar en la aproximacién de la ecuacion 2.40.

Lafigura 2.13. muestra las curvas obtenidas por estos dos modelos, compardndolas
con los resultados experimentales.

Los trabajos més recientes sobre la teorfa de la retrodispersién, tales como los
realizados por Murata {1974) y Dapor {1990}, han incorporado y extendido estos dos
modelos. Existen teorfas que tratan especificamente la retrodispersién en peliculas
delgadas, marteriales metalicos, algunos 6xidos, ete. (Thornten, 1968).
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FIGURA 2.13: Comparacién de resultados tedricos y experimentales del
coeficiente de retrodispersién en funcién del niimero atémico. Curva A:
teorfa de colisiones eldsticas {Everhart), curva B: teoria de difusion (Ar-
chard) y puntos experimentales (tomado de Archard, 1961).

Dependencia en el nimero atdémico

Fl coeficiente de electrones retrodispersados, 7, estd definido como el niimero de
electrones retrodispersados, npgs, dividido por el niimero de electrones incidentes sobre
la muestra, ng, o alternativamente se pueden considerar las corrientes de los electrones

COIMLO:!

n = nBs _ E—PLS—. (2.41)
ng ip

El ntimero de electrones retrodispersados producidos se incrementa con el aumen-

to del nimero atémico de los elementos que componen la muestra {ver Fig. 2.14). Por

esta razén un material que estd compuesto por dos o més elementos diferentes, los

cuales difieren mucho en sus ndmeros atdmicos, producirdn una imagen que muestre

una diferencia de contraste de los elementos a pesar de tener una topograffa uni-

forme. Los elementos gue tienen un nimero atémico grande producirén mds elec-
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FIGURA 2.14: Variacién del coeficiente de electrones retrodispersados en
funcién del nimero atémico a energias de E,=10 keV y E,=48 keV. Datos
obtenidos experimentalmente de Heinrich(1966).

trones retrodispersados, y por lo tanto aparecerdn més brillantes en la imagen que
sus elementos vecinos de menor nimero atomico.

Dependencia en la energia

Como el tamano del volumen de interaccién depende fuertemente del haz incidente, se
esperaria que el coeficiente de electrones retrodispersados variara también de manera
significante con la energfa. Sin embargo, las mediciones experimentales muestran que
esto no sucede. Corno se puede observar en la figura 2.14, se encuentra solamente una
variacion del 10% en el intervalo de energia de 10 a 49 keV. Cuando la energla del haz
es alta, el incremento del camino libre medio en las dispersiones eldsticas causa una
mayor penetracién en la muestra. La probabilidad de pérdida de energia es menor
en este caso. La capacidad de un electrén de continuar viajando en un s¢lido v, por
1o tanto. de tener la oportunidad de alcanzar la superficie y escapar, estd relacionada
con su energia Para un haz con energla alta, los electrones a cualquier profundidad
dada, retienen mas energia que la que tendrian a energfa incidente baja. s por esto
que los efectos de pérdida de energfa estén casi totalmente compensados y, por lo cual,
el coeficiente de electrones retrodispersados tiene solamente una ligera dependencia
con la energia.
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FIGURA 2.15: Coeficiente de electrones retrodispersados del fierro en fun-
cion del dngulo de inclinacién. La energfa del haz es de 30 keV. Mediciones
experimentales realizadas por Newbury et al. {1973).

Dependencia en el dngulo de inclinacion

Si el 4ngulo  de inclinacién de la muestra se incrementa, el tamafio del volumen de
interaccién disminuye. Esto se debe a la tendencia de los electrones a dispersarse en
ia direccién en la que inciden. provocando que se propaguen cerca de la superficie.
A causa de esto, aumenta la probabilidad de que sucedan eventos de retrodispersion.
La figura 2.15, muestra una curva del coeficiente de electrones retrodispersados en
funcién del dngulo de inclinacién. En esta curva se observa como 7 se incrementa al i
aumentando el 4ngulo de inclinacién de la muestra. Para estas mediciones se utilizé
el detector Everhart-Thornley para detectar a los electrones retrodispersados. Este
detector se mantuvo fijo entre 60° y 80° respecto al eje de la muestra.

Bistribucion angulor

La distribucién angular de las trayectorias de los electrones retrodispersados, tal como
emergen de la superficie, se describe por una funcién coseno, donde el haz de electrones
incide normalmente sobre la superficie, como se muestra en la figura 2.16:

n(¢) = n'cose, (2.42)

donde ¢ es el dngulo entre la normal de la superficie y la direccién de medicion, y 7’
es el valor de 7 a lo largo de la normal de la superficie (Goldstein et al., 1981). Esta
funcién coseno es rotacionalmente simétrica sobre la normal de la superficie, por lo
que la forma observada en la figura 2.16 puede encontrarse en cualquier planc que
contenga a la normal. De la figura 2.16, se puede observar que para un haz normal a
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FIGURA 2.16: Distribucién angular de los electrones retrodispersados rel-
ativa a la superficie normal, mostrando su dependencia con el coseno.

F1GURA 2.17: Origen de la distribucién angular coseno que se muestra en
la figura 2.16.

la superficie, se obtiene el numero maximo de electrones retrodispersados que viajan
de regreso en la direccién del haz incidente. Este nimero decrece a 0 conforme ¢ se
incrementa a 90°. El origen de la distribucién cosenoc puede entenderse con la ayuda
de la figura 2.17. Consideremos el haz de electrones inicidentes penetrando a una
profundidad P, antes de colisionar a un dngulo grande o de sufrir multiples colisiones
que cambien su direccién. La trayectoria que este electron debe viajar a través del
s6lido para alcanzar la superficie estd relacionada con el dngulo ¢ por la ecuacién
B,

= _ 2.
P P {2.43)

Debido a la dispersién ineldstica, los electrones pierden energia a lo largo de este
camino. La probabilidad de que un electrén escape de la muestra, decrece conforme su
energia disminuye. Por lo tanto, mientras més frayectoria recorra el electron, menos
probabilidad de escapar tendra.
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FIGURA 2.18: Esquems de un detector de electrones retrodispersados de
estado sélido. (a) vista lateral donde se muestra su colocacidn dentro de
ls camara del microscopio v {b) vista frontal del detector.

2.4 Eldetector de electrones retrodispersados de estado sélido

Existen muchos tipos de detectores de electrones retrodispersados, pero los mds
cominmente usados son: los que utilizan un centellador y un fotomultiplicador (con
estrictura andloga al de electrones secundarios) y el utilizado en este trabajo, el de-
tector de estado sélido. Estos detectores difieren en el dngulo de coleccion, en la
respuesta a los electrones con diferentes energfas y en la uniformidad de la eficiencia
de la deteccion en la superficie del detector. Ademds, pueden estar situados en forma
diferente en relacion al haz incidente v a la muestra.

La eficiencia en la deteccidn de los electrones retrodispersados en un SEM, se
incrementa cuando se coloca el detector lo mds cerca posible del haz de electrones
incidentes vy se subtiende el dngulo sélido lo méximo posible. Para este propdsito, el
detector de estado sélido con forma anular es muy efectivo, ya que el drea sensible del
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FIQURA 2.19: Estructura de un detector de electrones retrodispersados.

detector rodea el agujero central por donde pasa el haz incidente. Otra caracteristica
importante de este tipo de detector, es que puede ser muy delgado. Esto permite
instalarlo en cualquier modelo de microscopio y facilita la maniobrabilidad de la
muestra dentro de la cdmara. Fl detector se coloca, comunmente, cerca de la apertura
final del SEM, como se muestra en la figura 2.18. El detector es una junta p-n de
forma anular hecho a partir de una oblea de silicio (ver Fig. 2.19). La superficie
sensible estd cubierta con una capa delgada de didxido de silicio que lo cubre contra
los dafios fisicos. La primer capa anular de iones p* v el dltimo contacto n't de la
junta p-n, fueron hechos por medio de implantacion de iones. Una capa de oro que
cubre la superficie y los bordes del detector sirve de contacto. Los contactos frontales
estan hechos mediante agujeros en la cubierta de didxido y alambres muy delgados
de oro unen estos contactos con el resto de la montura (Stephen et al., 1975).

Cuando los electrones llegan al detector, se producen pares electron-agujero que se
difunden hasta llegar a la cubierta de oro. Las corrientes que se producen son conver-
tidas v amplificadas a sefiales que después se traducen en intensidades de contraste
en la pantalla. La forma amular del detector permite una sensibilidad geométrica
mixima v detecta de manera isotropica. Existen detectores de estado solido donde
el anillo se divide en cuatro cuadrantes, como se muestra en ia figura 2.18 (b). Cada
cuadrante puede ser utilizado de forma independiente ¢ simultanea con los demaés,
permitiendo diferentes modos de imagen como son la composicional y la topogrifica,
las cuales se describen posteriormente.

2.4.1 Tmégenes mediante electrones retrodispersados (BSE)

La existencia de los detectores de electrones retrodispersados (Backscattered Electron
Detector, BSD. per sus siglas en inglés) utilizados en un SEM tiene ya muchos afios.



9.4, FL DETECTOR DE ELECTRONES RETRODISPERSADOS DE ESTADC SOLIDO 31

El primer detector de electrones retrodispersados fue el mismo detector Hverhart-
Thornley de electrones secundarios. Para esto fue necesario aplicar un voltaje negativo
v mayor a 50 eV a la jaula de Faraday del detector, que es la encargada de atraer los
electrones, para que s6lo permita el paso a los electrones retrodispersados y rechace
a los electrones secundarios. Esta forma de deteccién no resultd del todo efectiva
debido a que la posicidn del detector no era la éptima para recolectar los electrones
retrodispersados v formar una buena imagen. Para solucionar este problema, se
desarrollaron varios estilos diferentes de detectores colocados en uno o ambos lados
de la piera polar del microscopio. Entre los modelos mds sobresalientes se encuentran
el detector constituido por un fotomultiplicador y un centellador y el detector de
estado sélido. La ventaja de estos detectores es la de encontrarse por encima y muy
cerca de la muestra, que es el drea donde se encuentran la mayoria de los electrones
retrodispersados detectables.

En la actualidad, el uso del detector de electrones retrodispersados se ha limita-
do, principalmente, a las dreas de la geologia y la biologia, dejando rezagada el drea
de la ciencia de materiales. Las imdgenes que se producen muestran detalles en la
composicién v la topografia de la muestra en estudio. Estas imdgenes o mapas com-
posicionales son utilizados, frecuentemente, antes de realizar diversos andlisis como
lo son: la espectroscopia por dispersién de energia de rayos X (EDS}, dispersion por
longitud de onda {WDX), la espectroscopia de masas de iones secundarios (SIMS),
la espectroscopia de electrones Auger (AES) y otras técnicas analiticas. Como los
electrones pueden dispersarse de regiones muy por debajo de la superficie de la mues-
tra, se revela informacién tal como el nicleo de células bioidgicas o bien la superficie
debajo de una deigada capa en dispositivos semiconductores. La resolucién para los
electrones retrodispersados es considerablemente menor a la de los electrones secun-
darios debido a que la regién de donde provienen los electrones retrodispersados es
mavor v més profunda, como va se mencioné anteriormente.

En un SEM, las muestras aislantes se pueden analizar con electrones secundarios
sélo si han sido recubiertas con una capa delgada, eléctricamente conductora. Sino
se toma esta medida, al irradiar la muestra con el haz de electrones incidentes causara
que la superficie de la muestra se cargue. Los electrones secundarios se desvian a causa
del campo electrostatico producido por esta carga provecando que la imagen formada
se degrade. Sin embargo, como la energia de los electrones retrodispersados es muy
alta (hasta varias decenas de keV en comparacién con unos pocos eV), no pueden
desviarse mucho v la imagen que producen no sufre una degradacién muy notable.
Se ha encontrado que utilizando este método se pueden obtener detalles topogréficos
con una resolucién muy similar a la de los electrones secundarios (Stephen el ol
1975). En la figura 2.20 (a), podemos observar una particula cargada produciendo
una zona oscura sobre una pelicula de nitruro de berilio analizada mediante electrones
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FIGURA 2.20: Micrografia de una pelicula delgada de N, Be, formada por
(a) electrones secundarios y {b) electrones retrodispersados.

secundarios utilizando una energia de 30 keV. En la figura 2.20 (b) se muestra una
micrografia de electrones retrodispersados donde no se observa ninguna alteracion en
la imagen debida a la carga de la particula.
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FigURA 2.21: Obtencién de las sefiales de topografia y composicién var-
iando la distancia de trabajo.

2.4.2 Imdgenes de topografia y composicidén con BSE

Las posiciones de la muestra, lentes y detectores son importantes en la formacion
de la imagen. Ya que los electrones retrodispersados viajan en linea recta desde el
punto de impacto del haz incidente sobre la muestra, es intuitivo pensar que mientras
més lejos esté la muestra del detector, menor serd la sehal colectada. De hecho, a
grandes distancias de trabajo, la fuerza de la seftal serd proporcional al inverso del
cuadrado de la distancia de la muestra al detector. Sin embargo, a cortas distancias
de trabajo, la fuerza de la sefial disminuird debido a la presencia del agujerc central
en el detector. En vez de encontrar la distancia éptima de la muestra al detector
para obtener una sefial méxima. es mejor tener en cuenta qué es lo que se desea,
informacién composicional o topogréfica. Para la informacién composicional se debe
escoger una distancia de trabajo ligeramente grande (Fig. 2.21 (a)). Esto colectard
con una mayor preferencia los electrones con dngulo de reflexién grande, los cuales
contendran la menor informacién topografica exhibiendo también mayor sensibilidad
a la variacién del nimero atémico. De manera inversa, si se desea enfatizar la infor-
macién topografica, debe seleccionarse una distancia corta de la muestra al detector
(Fig. 2.21 (b)), la cual permitird a los electrones dispersarse a dngulos pequenos y
escapar a través del agujero central del detector, capturdndose con mayor preferencia
aquellos electrones que interactian mds fuertemente con la topografia de la superficie
de la muestra.

El contraste en las imégenes de electrones retrodispersados depende fuertemente
del nimero atémico promedio de la muestra. Una imagen de BSE, normalmente, es
de composicién. Aqui, los cambios de contraste son los que nos indican en forma
directa la presencia de los diferentes elementos que componen la muestra (ver Fig.
2.22 (a)). Las regiones con numero atémico promedio alto apareceran mas brillantes
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FIGURA 2.22: Micrografias de una muestra compuesta de arena y trozos
de pléstico. {a) Imagen de composicién y (b) imagen de topografia. Ambas
imégenes formadas por electrones retrodispersados.

en la imagen que las regiones con nimero atémico promedio bajo. Por el contrario,
los elementos con nimeros atémicos muy distantes tendrdn mucho contraste entre
si. El detector de electrones retrodispersados puede, también, formar imagenes de
topografia (ver Fig. 2.22 (b)).

La figura 2.23 ilustra dos secciones transversales de muestras tipicas. La primera
muestra es una superficie pulida compuesta de tres diferentes elementos. La otra
muestra tiene un valle y una loma en su superficie pero su composicién es homogénea.
Es claro que cada fraccién de electrones retrodispersados, detectados por los detec-
tores A y B, seran sustancialmente iguales cuando se irradie una superficie pulida con
un haz de electrones de forma perpendicular. Esto sucede a pesar de las diferencias en
la composicién de la muestra. Las sefiales de estos dos detectores varfan de la misma
forma de acuerdo a las variaciones de la composicién. Sin embargo, cuando la mues-
tra es quimicamente homogénea pero no esta pulida, los electrones retrodispersados
no se reflejan simétricamente respecto al eje del haz incidente. Como consecuencia.
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FIGURA 2.23: Esquema de la suma y resta de sefiales de un detector de
electrones retrodispersados en la formacién de las imdgenes de compasicidn
y topografia.

las fracciones de electrones retrodispersados son diferentes para cada detector y las
sefiales de salida de los detectores A v B variardn con la fase invertida. La suma
de las sefiales de salida de los detectores A y B, indican la composicién quimica y
minimizan los efectos que produce la superficie. Pero la diferencia de estas senales de
salida muestra la topografia de la superficie, minimizando el efecto de la composicién
quimica {Kimoto y Hashimoto, 1966).

2.5 Rayos X caracteristicos

Los rayos X caracteristicos se producen en las dispersiones ineldsticas que sufren
los electrones incidentes cuando golpean la muestra. Cuando el kaz de electrones
incidentes interacciona con un electrén de una capa interna de uno de los dtomos
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FiGURrA 2.24: Produccién de rayos X.

de la muestra, provoca la expulsién de un electrén ligado, dejando una vacancia y
excitando al dtomo {ver Fig. 2.24). Durante la desexcitacién, un electrén de las
capas externas se transfiere a la vacancia. Como el electrén cambid de una capa de
mayor energia. a una capa de menor energia, la energfa desprendida por el atomo se
manifiesta como un fotén de rayos X, o bien en la expulsién de un electrén Auger.
Como la energfa del rayo X emitido estd relacionada con la diferencia de energfa de los
niveles del 4tomo que intervienen, se les denominan rayos X caracteristicos. Cuando
se crea una vacancia en una capa interna por ionizacidn, la transicién de un electrén
para llenar la vacancia puede ocurrir de capas mas externas. En el diagrama de la
figura 2.25, se observa que después de que ocurre una lonizacion en la capa 0 nivel
K, puede ocurrir una transicién para llenar el lugar vacio ya sea de la capa Lodela
M. Como estas capas estdn a diferentes energfas, los rayos X que se producen tienen
energias diferentes v, por lo tanto, se llaman diferente. Lntonces, un rayo X de tipo
K, se produce de una transicidn L y uno de tipo Kg, de una transicién de la capa M.
Como estas capas estan divididas en subcapas de diferentes energfas, los rayos X K,
se dividen en K1 v K2, etc.
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FioURA 2.25: Algunas de las transiciones més comunes entre las capas K,
L. M y N de un 4tomo, las cuales producen las lineas de rayos X indicadas.

2.6 Ravos X continuos (Bremsstrahlung)

Los ravos X continuos representan el fondo, en el cual se encuentran los picos de rayos
X caracteristicos v se producen cuando el haz de electrones incidente o los electrones
retrodispersados interactiian con el campo eléctrico del niicleo de los dtomos de la
muestra. Cuando un electrén incidente interacciona con el nicleo, pierde energla,
la cual se transforma en un rayo X continuo. Como el electrén incidente puede dar
cualquier cantidad de energia en la interaccidn, la distribucién de energfa de los rayos
X producidos es continua y no caracteristica del nimero atémico de los dtomos de la
muestra. La energia de los rayos X continuos refleja solamente qué tanto se acerca
el electrén incidente al nicleo de los dtomos de la muestra. Entre mds se aproxime
el electrdn al niicleo, mds fuerte serd su interaccién con el campo eléctrico. Mientras
mé4s energia pierda el electrén, mds energético serd el fotdén de rayos X emitido.

La mayoria de los espectros de rayos X adquiridos muestran una disminucion
significativa de los rayos X continuos a bajas energfas (ver Fig. 2.26). Esto sucede
a causa del proceso de deteccidn. Muchos de los detectores de rayos X utilizados en
los microscopios electrénicos tienen el elemento sensible del detector separado de la
muestra por una ventana hecha de un polimero muy delgado o berilio. El material
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FioURA 2.27: Proceso de deteccién de rayos X en un detector de Si(Li).

con que esté hecha la ventana absorbe los rayos X continuos de bajas energfas, por

lo cual estdn ausentes en el espectro.

2.7 Espectroscopia por dispersién de energia (EDS)

Para comprender cémo trabaja un espectrometro de dispersién de energia, se necesita,
romar en cuenta que los pulses de voltaje producidos por el detector son, en promedio,
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proporcionales en tamafio a la energla de los fotones de rayos X detectados. El proceso
bisico de deteccidn, para el cual esta conversién de energia del fotdn es proporcional
2 tna sefial eléctrica, se ilustra en la figura 2.27. EI cristal de Si con impurezas
de Li (Si{Li)) tiene una estructura de bandas, en la cual los estados de la banda
de conduceidn estdn vacios, mientras los estados de la banda de valencia permanecen
llenos. Cuando se captura un fotén, los electrones se mueven a la banda de conduccion,
deiando agujeros en la banda de valencia. Bajo una diferencia de potencial aplicada,
estos agujeros y electrones son colectados en Jos electrodos sobre la cara del cristal
de Si{Li). Fl fotén de rayos X incidente se absorbe primero por un dtomo de silicio y
entonces se emite un electrén. Este fotoelectrén crea pares electrén-agujero conforme
viaja en el detector de silicio, dispersdndose ineldsticamente. El dtomo de silicio se
encuentra en una condicién energética debido a la energia requerida para expulsar el
fotoelectrén. Fsta energia se utiliza posteriormente para producir un rayo X de silicio
o un electrén Auger. El electrén Auger se dispersa inelsticamente y produce pares
clectrén-agujero. Fl rayo X de silicio puede ser reabsorbide, lo cual inicia el proceso
otra vez. o bien, es dispersado ineldsticamente. Asi, una secuencia de eventos se lleva
a cabo permitiendo que toda la energia del fotén original se deposite en el detector,
a menos que escape la radiacién generada durante la secuencia. El nimero ideal de
cargas creadas por particula incidente con energia E (V) estd dado por

(2.44)

donde ¢ = 3.8 ¢V para el silicio. Por ejemplo, si el detector captura un fotén con una
energia de 5 keV, de la ecuacidn anterior se tiene que el nimero total de electrones
generados en el cristal de silicio y llevados hasta los electrodos es de aproximadamente
1300. Esto representa una carga de 2.X107*° Coulomb, lo cual es muy pequenia. La
electrénica correspondiente se encarga de amplificar esta senial 10*° veces. Como la
senial que se colecta es muy pequefia es esencial reducir el ruido y, para eso, es nece-
sario enfriar el cristal del detector. La cdmara donde se encuentra el detector estd
disefiada para no dejar pasar aquellos fotones que no sean de rayos X, los cuales pro-
ducirfan pares electrén-agujero no deseados. Esta cdmara estd sellada y al vacio, para
prevenir contaminacién y para mantener la baja temperatura que ayuda a disminuir
¢l ruido. Una vez amplificada la sefial, ésta se envia a un analizador de multicanales
{\Muitichannel Analyzer, MCA}, donde los pulsos son ordenados por voltaje. La dis-
tribucién de voltajes se despliega finalmente en un tubo de rayos catédicos (CRT).
La figura 2.28 muestra un sencillo esquema de este proceso .
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Fioura 2.28: Esquema simplificade de un andlisis por dispersién de en-
ergia.

2.7.1 Andalisis cualitativo por rayos X

Fn el andlisis cualitativo se identifican los elementos presentes en la muestra. Este
andlisis se basa en la ley de Moseley:

E=CUZ—Cy), (2.45)

donde F es la energia de la linea de emisién de una serie de rayos X, Z es el nidmero
atémico del elemento y Cy,C, tienen valor constante (Lee, 1993). Dado que ¢y G
son constantes, esta ley afirma que la energia de rayos X es proporcional al nimero
atémico. La ley de Moseley permite determinar el niimero atémico de los elementos
presentes en la muestra si se conoce la energla de los rayos X sean, K, L o M. El
determinar la energia de los rayos X envuelve bésicamente la identificacién de los
picos de rayos X presentes en el espectro. La energfa de una serie de rayos X (K, L
o M) se incrementa progresivamente conforme se aumenta el nimero atémico de los
elementos presentes. La identificacién de la energia de los picos y, por consecuencia,
de los elementos presentes se realiza, en la mayoria de los casos, con la ayuda de una
computadora de la unidad de microanalisis.

2.7.2 Analisis cuantitative por rayos X

El analisis cuantitativo, como su nombre lo indica, determina la cantidad presente de
an elemento dado en la muestra en estudio. Los resultados que se obtienen se expresan
como el porcentaje de cada elemento en la concentracidn total de la muestra. El
microandlisis cuantitativo involucra tres pasos basicos: 1) adquisicién de un espectro
de ravos X de una muestra o estdndar desconocidos bajo condiciones de operacion
controladas, 2) procesamiento del espectro de rayos X para identificar los picos que
estin presentes y modelar y eliminar el ruido de fondo y 3) analizar el espectro de
rayos X extrayendo las intensidades pico y utilizar una rutina de un programa de
andlisis cuantitagivo para calcular la concentracidn de los elementos en la muestra.
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Es posible desarroliar anélisis cuantitativo en el microscopio electronico en regiones
de muestras en bulto de aproximadamente 1 um® utilizando la técnica no destructiva
de rayos X. Para el andlisis de diversas muestras se utiliza, cominmente, la técnica de
ZAF, o sea, factores de correccién para el ndmero atémico, absorcion y fluorescencia.
Con esta técnica es posible utilizar estdndares de elementos puros y aleaciones. Las
superficies tanto de la muestra como del esténdar deben prepararse y analizarse bajo
las mismas condiciones de operacién. La precisién del anglisis depende en gran medida
de los estandares utilizados v de las condiciones de operacién (corriente, voltaje de
operacién, linea de rayos X, etc.) que se elijan.

La Técnica ZAF

Generalmente, en un andlisis cuantitativo lo que se mide es la razon relativa de las
intensidades de rayos X entre los elementos de interés en la muestra y en el estandar.
Se conoce como k, a la razén de la intensidad de rayos X relativa medida,

b= 2 (2.46)

I

donde 7, e I,y son las intensidades medidas para la muestra y el estdndar respecti-
vamente. Cuando se conocen los valores de k; en forma experimental, éstos deben
corregirse de varios efectos como: 1) diferencias entre la muestra y el estdndar en la
dispersién y retardo de los electrones, es decir, el efecto del niimero atémico Z,, 2) la
absorcién de rayos X dentro de la muestra, 4,, y 3) efectos de la fluorescencia, .. La
forma comin de la ecuacién de correccidén es

C, = (ZAF) k, (2.47)

donde C, es la concentracién en peso del elemento de interés.

El factor de niimero dtomico, Z,

Fl efecto del ndmero atémico proviene de dos fendmenos: electrones retrodispersa-
dos vy electrones frenados, donde ambos dependen del numero atémico de la muestra.
Fn muestras con naimero atémico grande se genera una mayor cantidad de rayos X,
esto debido a que se producen mds colisiones entre los electrones incidentes y los
stomos de la muestra (Fig. 2.29).

La f6rmula més precisa para el cdleulo del factor Z para un elemento ¢ fue dada

por Duncumb y Reed (1968):
B\ (S,
Zo=(—=11=1, 2.4
<RZ‘) <3z) ) 242)
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Fiaura 2.29: Muchas colisiones ocurren entre los electrones de alta en-
ergia v los 4tomos de la muestra la cual contiene elementos de nimero
atémico grande.

donde R, y R son los factores de correccién de dispersién del elemento ¢ para el
estandar y la muestra, respectivamente, donde

__ # total de fotones generados actualmente en la muestra

(2.49)

* 7 4 total de fotones generados si no hubiera retrodispersién’

pd

S, v 5" es la potencia de frenado para el estdndar y la muestra dada {Bethe, 1930):

S, = (const) %% In (C}E ) | (2.50)

donde ) es una constante v J es el potencial de ionizacién medio (Heinrich y
Yakowitz, 1970).

El factor de absorcién, A,

Algunos de los ravos X generados por el haz de electrones son absorbidos cuando
interaccionan con los dtomos de diferentes elementos en la muestra, impidiendo que
salgan de ésta y sean detectados. La cantidad de rayos X absorbidos se determina en
gran medida de acuerdo al voltaje de aceleracién del haz de electrones y la densidad
de la muestra. Esto determina la forma v e! tamafo del volumen donde se generan
los ravos X. La absorcién de los rayos X es pequenia cuando se utiliza un voltaje de
aceleracién bajo v la muestra contiene elementos de nimero atGmico pequenio. Bajo
estas condiciones, el volumen donde se generan los rayos X es pequefio, y la baja
densidad de 1a muestra permite que la mayoria de los rayos X escapen de la superficie.
Las muestras que contlenen elementos de nimero atémico grande y ademas se utiliza
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FIcuURA 2.30: La mayoria de los rayos X escapan si la muestra es de baja
densidad.

un haz acelerado con un voltaje alto, tienen por consecuencia ura mayor absorcion
de rayos X {ver Fig. 2.30).

En la ausencia de absorcién, el flujo total de rayos X generados y detectados en
el espectrometro seria

1= [ o(ex)d (p2), (2.51)

donde ¢{pz) se define como la distribucién de la produccién de rayos X caracteristicos
con la profundidad. Como la absorcién ocurre, entonces el flujo de rayos X generados
queda determinado como

r= [T et en - | (2] e d batos) (2.52)

donde % es el coeficiente de atenuacién de masa de rayos X de la muestra para la linea
caracterfstica de interés, (pz) ese W es la longitud de la trayectorfa y ¥ es el dngulo
entre los ravos X v la superficie de la muestra {Castaing, 1951).

Si definimos a x como x = (%) csc ¥, Philibert {1963) designé a I como F(0)
donde x era cero, v designé a I’ como F(x). A la razon ;:J(% la llamé f(x), lo que
es equivalente a % El término f{x) es la absorcién de la muestra estandar segun
Philibert. Entonces, el factor A para un elemento 1 de un compuesto en la muestra

se definié como

f(X)estz’mdar -
A, = (2.53
F () mcsten )
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TaBLA 2.1: Absorcién del Al K, en una aleacién binaria de Al y Mg.

Al Mg
EAIK,(cm®/g) 385.7 4376.5
A 26.98 24.305
V/ 13 12
E.(KV) 156 1.303

La tabla 2.1 ilustra las correciones de absorcién necesarias para Al K, en una
aleacién con Mg al 10% en peso.

i factor de correccién de la flucrescencia caracteristica, F,

La fluorescencia se produce cuando los fotones de rayos X con alta energia que
se generan en un dtomo, chocan con otro dtomo produciendo fotones de rayos X de
energia menor. En otras palabras, si la energia E de un pico caracteristico de rayos X
de un elemento § en una muestra, es mayor que la energia F, del elemento i, entonces
se produce fuorescencia secundaria. Como los rayos X de la fiuorescencia producida
se suman a la intensidad de los rayos X del elemento i, se puede utilizar la siguiente

ecuacion para el factor de correccion F,

El factor I—;?w relaciona la intensidad de radiacién del elemento ¢ producida por
la fluorescencia del elemento J, Ij;, con la intensidad de radiacién generada por los
electrones en el elemento 7, 1.

Estas correcciones se realizan autométicamente por medic de una computadora y

un programa aproplado, en conjunto con el microscopio electrénico de barrido.

2.8 FEquipo utilizado en el desarrollo del trabajo

Esta seccién da una breve descripeién de los equipos utilizados en Ia realizacién de

este trabajo.

Microscopio electrénico de barrido (SEM)
El microscopio electrdnico utilizado en el desarrollo de este trabajo es del tipo
JEOL JSM-3300. La figura 2.31 muestra una imagen del microscopio. Ademds, se
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FIGURA 2.31: Microscopio electrénico de barrido JEOL 5300,

Fiaura 2.32: Detector de electrones retrodispersados de estado sélido.

utilizé una computadora APPLE POWER PC para la adquisicién de las imdgenes
tanto para electrones secundarios como retrodispersados.

Detector de electrones retredispersados

El detector de electrones retrodispersados utilizado en este trabajo es del modelo
SYSTEM 47 de GW Electronics. Este es un detector de estado sélido que cuenta con
cuatro cuadrantes manejados automaticamente mediante electrénica con reduccion
de ruide automatizado (ver Fig. 2.32). Para el manejo de los cuadrantes del detec-
tor, se utiliza un preamplificader de cuatro canales que permite utilizar de manera
independiente o simultanea cada cuadrante. Es decir, a cada cuadrante se le puede
indicar que sume o reste su sefial con las sefiales de los otros tres, o bien que no



2.8. EQUIPO UTILIZADG EN EL DESARROLLO DEL TRABAJO 46

Haz de electrones

Imagen de
Detector Eie ) composicidn
semiconducior

Imagen de

topografia

Muestra

Figura 2.33: Esquema de un detector de electrones retrodispersados.

aporte ninguna sefial (ver Fig. 2.33). Esto le permite al usuario enfatizar la informa-
cién composicional cuando todos los cuadrantes se suman y la topografica al restar
las sefiales de los lados opuestos del detector. Bl detector estd sujeto a una montura
retractil que facilita su manejo en la cdmara del microscopio (ver figuras 2.34 y 2.35}.

La sensibilidad que este detector posee es de 0.1 de unidad de nimero atdmico,
como se mostrard mas adelante. Es decir, posee la capacidad de dar diferente contraste
a las fases donde la diferencia de los niimeros atémicos promedio de los compuestos
contenidos sea de 0.1, para un niimero atémico promedio de 30. La electrénica permite
el ajuste de brillo v contraste. Ademss, es posible seleccionar los cuadrantes del
detector que se desee aporten sefial. La figura 2.36 muestra la caja de controles del
detector.

Detector de rayos X
Fl detector de rayos X utilizado en la realizacidn de los andlisis mediante la espec-
troscopla por dispersién de energla es del modelo KEVEX SUPER DRY (Fig. 2.37)

y estd montado en la columna del microscopio.
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F1GUrA 2.34: Detector de electrones retrodispersados en
camara del microscopio.

el interior de la

Figura 2.35: Montura exterior retrdctil del detector de electrones

retrodispersados.
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FIGURA 2.36: Electrénica que controla las funciones del detector de elec-
trones retrodispersados.

Froura 2.37: Detector de rayos X del modelo KEVEX.
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Capitulo 3

DESARROLLO Y RESULTADOGS
EXPERIMENTALES

En este capitulo se describe la seleccién y preparacién de las muestras utilizadas en
este trabajo, presentando los resultados obtenidos en las microseopias de electrones
retrodispersados v secundarios, asi como los andlisis mediante la espectroscopia por
dispersién de energia realizados a dichas muestras. Se presentan también las discu-
siones acerca del estudio de cada muestra resaltando las diferencias encontradas con
las técnicas mencionadas anteriormente. Cabe mencionar que ninguna de las mues-
tras estudiadas fue recubierta, por lo que no se evité la carga superficial que se genera
en ellas.

3.1 Resolucidén Quimica

3.1.1 Mezcla de SiO, (conteniendo 10% de Ni}, Al,O3, Zn0, Cul y WO;

Se prepard una muestra de 1 gr partiendo de la mezcla de los compuestos Si0q (con
10% de Ni v Z = 8.2), AlbOs (Z = 10), Zn0 (Z = 19), CuO (Z = 18.5) y WO,
(Z = 25.75) como polvos, conteniendo 0.2 gr de cada compuesto. Estos polvos fueron
mezelados ligeramente para obtener zonas de cada material y asi, segin su numero
atémico promedio, se pudieran distinguir mediante una imagen de microscopia de
electrones retrodispersados. Esta mezcla de polvos se comprimio en forma de pastilla,
la cual fue horneada por un tiempo de un hora a 300° C con la finalidad de que
obtuviera firmeza.

La figura 3.1, muestra las imagenes de las microscopias de electrones secundarios
y retrodispersados a baja amplificacién utilizando un haz de electrones a una ace-
leracion de 30 keV. La figura 3.1 (a), presenta la imagen obtenida mediante electrones
secundarios donde se observa la topograffa de la superficie mostrando la porosidad
del material, asi como cimulos de tono grisdceo y algunos granos de tono brillante.
En la figura 3.1 (b), obtenida con electrones retrodispersados, se pueden distinguir
diferentes segregaciones de material por las diferencias de contraste de cada érea,
conteniendo los compuestos mezclados en al menos tres proporciones diferentes ya que
se observan zonas oscuras, grisdceas v muy brillantes. Considerando que esta técnica
no indica cudles son los elementos que est4n presentes pero si dénde se localizan segin
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su contraste, debido al némero atémico promedio, este estudio se complementd con
la técnica de BDS.

El andlisis quimico realizado con EDS senald que las dreas oscuras muestran un
alto contenido de Al {Z = 13) en un porcentaje en peso del 36.6%, de Si (Z = 14) del
9.6%, un contenido de Cu (Z = 29) del 7.9%, de Zn (Z = 30) del 6.6%, de Ni (Z = 28)
de 1.3% y de W (Z = 74) del 4.3%. El porcentaje restante se debe al contenido de un
40.6% de O (7 = 8). Las 4reas muy brillantes corresponden a zonas que contienen los
porcentajes en peso de 10 8% de Al, 0.8% de Si, 12.2% de Cu, 10.2% de Zn, 2.7% de
Niy 36.6% de W. Finalmente, en las dreas de tono grisiceo predomina el contenido
de Zn en un porcentaje en peso del 67.5%, un contenido de Si del 0.9%, de Cu del
1.7%, de Al del 5.3% v de W de 1.3%. Estos resultados concuerdan con las diferencias
de contraste observadas en la imagen obtenida con electrones retrodispersados.

3.1.2 Mezcla de 8i0; (conteniendo 10% de Ni) y ALO,

Con el propésito de estimar la sensibilidad del detector de BSE en una muestra que
contenga elementos con nimeros atémicos muy cercanos, se preparé una muestra en
forma de pastilla mezclando los compuestos SiO, (conteniendo 10% de Niy 7 =8.2)
v AL O3 (Z = 10) en forma de polvo conteniendo el 50% de cada uno. Esta pastilla fue
horneada a 300° C por un perfode de una hora para que adquiriera una consistencia
firme pero sin que reaccionara quimicamente.

La figura 3.2, muestra las imdgenes obtenidas con ambas microscopias, de elec-
trones secundarios v retrodispersados, a baja amplificacién y utilizando un haz de
electrones con una energia de 30 keV. En la figura 3.2 (a), se presenta una imagen
de la superficie de la muestra obtenida mediante la deteccién de electrones secundar-
ios donde es posible notar una pérdida de definicién, o bien, una degradacién de la
imagen, causada por la carga superficial de la muestra impidiendo ver los detalles
topograficos. A pesar de esto. es posible distinguir algunas zonas irregulares con so-
brerrelieves. Ademads, se logran observar dificilmente, algunos granos y grietas sobre
la superficie a lo largo de la muestra. La figura 3.2 {(b) es una imagen de la muestra
obtenids mediante la deteccidn de electrones retrodispersados. A diferencia de la
figura 3.2 (a), no se encuentra pérdida de definicién de la imagen debida a la carga
superficial. por lo que la superficle muestra sus caracteristicas tales como los sobrerre-
lieves, grietas v granos, con muy buena definicién. En esta imagen, también se ob-
servan con claridad algunas dreas con diferente contraste, es decir, zonas ligeramente
brillantes v zonas oscuras. Estos cambios de contraste muestran una diferencia en la
composicién quimica de estas dreas, indicando que hay varios compuestos presentes.
La poca diferencia en el contraste se debe a que los ndimeros atémicos promedio de
ambos compuestos son muy cercancs, donde se puede inferir gue el contraste brillante
corresponde a las zonas que contienen un numero atémico promedio mayor. El con-
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FIGURA 3.1: Tmdgenes de la muestra compuesta por SiOq (con 10% de Ni),
Al 04, ZnO, CuQ y WO3 a baja amplificacién y utilizando una energia de
30 keV. (a) electrones secundarios y (b) electrones retrodispersados.

traste oscuro corresponde a zonas donde predomina el contenido de material con un
nimero atdmico promedio menor al presente en las zonas brillantes.

El andlisis quimico realizado con EDS, confirma los resultados obtenidos medi-
ante la microscopia de electrones retrodispersados. Este andlisis indicé que las zonas
brillantes contenian Al (Z = 13) en un porcentaje en peso de 12.4%, Si (Z = 14) en
un 26.6% v Ni (Z = 28) en un 13.3%. El 45.6 % restante se debe al contenido del O.
Fl contraste oscuro corresponde a zonas donde predomina el contenido de Al er un
47.9 %, el cual posee el nimero atémico menor, conteniendo también un 3.9 % de Si

v un 0.8 % de Ni. La cantidad de Si y Ni, con nimeros atémicos mayores al de Al
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FIGURA 3.2: Imagenes de la muestra compuesta por las mezclas de 5iO;
(conteniendo 10% de Ni) y Aly O3, utilizando una energia de 30 keV y a baja
amplificaciéon. Imdgenes obtenidas mediante (a) electrones secundarios y
(b) electrones retrodispersados.

resulté ser mayor en las zonas brillantes tal y como se observé en la imagen obtenida
con BSE.

3.1.3 Aleaciones de Cu v Au en diferentes proporciones

En la figura 3.3, se muestran las micrografias de topograffa y composicién de un
grupo de aleaciones de oro y cobre en las proporciones indicadas en la tabla 2.1. Fs-
tas aleaciones se ecuentran a su vez incrustadas sobre nuna aleacién de Sn {Z=30) y
Pb (Z=82) en proporciones de 60% y 40% respectivamente. Estas micrografias se
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TABLA 3.1: Porcentajes de oro y cobre en las aleaciones,

Aun Cu Z
i - 100% 29
2) 20% 80% 39
3 80% 20% 69
4 40% 80% 49
5\ 60% 40% 39

obtuvieron a baja amplificacién utilizande una energfa de 20 keV. La figura 3.3 {a),
muestra la topografia de la superficie del conjunto de aleaciones de Au y Cu obtenida
mediante electrones secundarios. Aqui, se pueden apreciar cambics de contraste entre
las aleaciones. Fsto es a causa de que en el proceso de deteccidn de los electrones
secundarios se detectan también algunos electrones retrodigpersados proporciondndo
informacién composicional de la muestra. En esta imagen se observan detalles to-
pogréaficos de la muestra como son los bordes de las aleaciones y ciertos defectos en la
aleacién que las contiene. También es posible observar una rayadura en la superficie
de la muestra de 100% de cobre debido a un dano en su manejo.

La figura 3.3 (b), presenta la imagen formada con electrones retrodispersados
donde se observa con mas nitidez la diferencia en el ntmero atémico promedio de
las aleaciones mediante los cambios de contraste. De esta irmagen se puede asegurar
que la aleacién de tono més brillante es la que contiene el porcentaje de oro més
alto (80%), es decir, el nitmero atémico promedio mayor (Z = 69). La aleacién de
tono més oscuro es la que estd formada por Cu en un 100%, el cual posee el niimero
atémico promedio mas bajo (Z = 29). De manera similar es posible identificar las
aleaciones restantes seglin la intensidad de contraste que poseen. En esta imagen,
los detalles topograficos como los bordes de las aleaciones y el dafio en la superfice
de la muestra de 100% cobre, no se se aprecian. Sin embargo, los defectos visibles
sobre la aleacién de Pb y Sb muestran un contraste diferente, lo que indica que
poseen una composicién quimica diferente. Estos resultados fueron confirmados al
realizarle a cada aleacién andlisis cualitativo y cuantitativo de EDS, confirmando la
identificacién hecha con la microscopia de BSE. La figura 3.4, muestra un espectro de
rayos X obtenido mediante EDS de la aleacién con 80% de Au y 20% de Cu, donde
se observan los pices correspondientes a Cu y Zn.

La figura 3.5 (a) es un mapa quimico, andlogo al de BSE, realizado mediante EDS
donde se muestra el contenide de Cu en las aleaciones. En este mapa la distincidn
entre una aleacion v otra es no es tan evidente como en el mapa de BSE (Fig. 3.3
(b)), aungue si es posible identificar cada aleacién segiin su contenido de Auy Cu. La
cantidad de Cu en cada aleacién se determina por la cantidad de puntos brillantes que
forman la imagen, por lo que no es muy preciso el determinar per este medic cudle
son las muestras que contienen 40% de Cu y 60% de Au y viceversa. Indudablemente
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FiGURA 3.3: Imdgenes de aleaciones de Cu y Au en las proporciones in-
dicadas en la tabla 3.1. (a) imagen de topografia formada por electrones
secundarios y (b) imagen de composicién formada por electrones retrodis-
persados.

la aleacién compuesta por 100% de Cu es ficilde apreciar. La figura 3.5 (b}, muestra
un mapa quimico donde se detecta al Au. De manera similar a la figura 3.5 (a),
solamente se identifica con claridad la aleacién con mayor contenido de Au (80%).
Fstas aleaciones resultaron identificables utilizando mapas quimicos de EDS debido
a que sus nilimeros atémicos promedio no son cercanos. Para el caso de materiales
con niimeros atémicos promedio con una o dos unidades de diferencia, esta técnica
de andlisis quimico no hace distincién entre un material y otro.
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FIGURA 3.4: Espectro de rayos X obtenido mediante EDS donde se iden-
tifica el contenido de Cu y Zn.

3.1.4 Aleacidn de Zn y Cu en las fases a y

Se estudié una aleacién de cobre y zinc en forma de bulto, con la superficie pulida a
espejo, utilizando una energia de 30 keV y a alta amplificacién. Esta aleacin contiene
dos fases de ntmeros atémicos promedio muy préximos conocidas como fases o y f3
(ver Fig. 3.7).

En la figura 3.6 (a), se observa la topografia del material mostrando areas de
diferente contraste v detailes de tono oscuro, asi como marcas debidas al pulido de la
superfice. Estos detalles oscuros no se observan en la imagen de composicion obtenida
mediante electrones retrodispersados (ver Fig. 3.6 (b)), lo que indica que son de la
misma composicién quimica que el resto de la muestra, ademds las marcas del pulido
se observan con mejor definicién que en la figura 3.6 (a). Las zonas donde se apreclan
las diferencias de contraste, indican la presencia de la fase o {flecha blanca) y la fase
3 (flecha negra), las cuales se identificaron mediante el andlisis quimico con EDS. En
la Ggura 3.7, se muestra un diagrama de fases de las diferentes aleaciones de Cuy Zn
que se obtienen en funcién de la temperatura segtin el porcentaje de Zn utilizado. De
este diagrama se puede observar que la diferencia en el mimero atoémico promedio de
algunas de estas fases. como las fases & y 4, es muy cercana a la resolucién indicads
por los fabricantes del detector utilizado. Esta resolucion, como ya se mencioné en el
capitulo anterior, es de 0.1 en la diferencia de los nimeros atémicos promedio.

Fn la figura 3.8, se muestra un espectro de rayos X de lafase 5 obtenido al realizar
un andlisis cualitativo mediante la espectroscopia por dispersién de energia (EDS). La
concentracién de estas fases fue calculada con ayuda del andlisis cuantitativo mediante
EDS donde los resultados obtenidos al calcular el nimero atdmico promedio para cada
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F1eURA 3.5 Mapa de composicién quimica de las aleaciones de Auy Cu
realizado mediante la espectroscopia por dispersién de energia (EDS): (a)
detectando el cobre y (b)detectando el oro.

fase fueron Z = 29.38 para la fase oo v Z = 29.44 para la fase 8. La diferencia entre
estas fases es de 0.06, resultando ser menor a la especificada por el fabricante del
detector de 0.1. Esto muestra una mayor sensibilidad del detector a la esperada.

3.2 Resolucion Espacial
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FiGURrA 3.6: Imdgenes obtenidas de una aleacién de Cu y Zn con la super-
ficie pulida, utilizando: (a) electrones secundarios y (b) electrones retrodis-
persados.

3.2.1 Pelicula delgada de Nitruro de Berilio

Se estudié una pelicula delgada de N, Be, depositada por el método de Spuitering.
Esta pelicula se analizé a 20 keV considerando que a esta energia se observan mejor
los detalles mds importantes de la superficie de la pelicula. En la figura 3.9 (a}, se
muestra una micrografia obtenida con electrones secundarios mostrando la topogratia
de la superficie de la pelicula. Fn esta, se observan pequefios climulos de material de
forma esférica (flecha blanca), mostrando diferentes contrastes. Ademds, se observd
material depositado sobre la superficie de la pelicula en forma de pequefics puntos de
tono brillante (flecha gris). En la figura 3.9 (b), se muestra una micrograffa obtenida
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FicuraA 3.7: Diagrama de fases de las aleaciones de Cu y Zn producidas
en funcién de la temperatura.
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F1oURA 3.8: Espectro de rayos X de la fase § obtenido mediante EDS.

con electrones retrodispersados de la misma zona de la pelicula y con las mismas
condiciones de energia y amplificacién. En ella se observa que todos los pequenos
comulos esféricos son del mismo contraste, por 1o que se puede deducir gue son de
nimero atémico promedic muy cercano o igual. Ademads, estos cimulos muestran una
diferente composicién quimica a la de la base de la pelicula delgada. Las formaciones
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FIGURA 3.9: Pelicula delgada de nitruro de berilio analizada a 20 keV.
Imégenes formadas con (a) electrones secundarios y (b) electrones retrodis-
persados.

de material que se observaron en la figura 3.9 (a) como puntos brillantes no se aprecian
en esta micrografia.

En la figura 3.10 (a), se presenta la pelicula de nitruro de berilio a una mayor am-
plificacién, donde se pueden observar con mayor claridad los climulos de material que
se habfan visto como puntos brillantes pero ahora con forma alargada {flecha blanca).
Estos cimulos no se aprecian en la imagen de composicién (Fig. 3.10 (b)), obtenida
mediante electrones retrodispersados. Esto indica que tienen la misma composicion
quimica del material de la pelicula. Debido a que los ntmeros atémicos tanto del Be
como del N son muy pequedtos, no fue posible realizar un andlisis quimico cuantitativo
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F1GURrA 3.10: Imdgenes a alta amplificacién de una pelicula delgada de
nitruro de berilio analizada a 20 keV; (a) electrones secundarios y (b)
electrones retrodispersados.

mediante la espectroscopia por dispersién de energia (EDS) por las limitaciones del
detector de rayos X, que puede detectar nitrégeno pero no berilio.

3.2.2 Compuesto catalizador Au/TiSi5

Se estudié el material catalizador Aw/TiSi5 (Z = 61.57) en forma de polvo preparado
a partir de los compuestos Ti0y {Z = 12.6), SiO; (Z = 10) y oro metalico (Z = 79).
En la figura 3.11 {a), se muestra una imagen a baja amplificacién de la topografia
del material mediante electrones secundarios. Como el material es aislante, la imagen
sufrié una pérdida de definicién a causa de la carga superficial. En Ia figura 3.11 (b),
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se observa la imagen de composicién obtenida mediante electrones retrodispersados.
En esta imagen se observan claramente cimulos de material que muestran un con-
raste muy brillante, lo cual indica que son de nimero atémico promedio mayor al
resto del material. También, es posible apreciar detalles topogréficos, como io son la
porosidad del material y algunas grietas. Se realizé un andlisis de espectroscopia por
dispersién de energia (EDS) tanto en las zonas brillantes como oscuras para identi-
ficar la composicién quimica. Los resultados indicaron que las zonas brillantes son
cimulos de oro mientras que las zonas oscuras son 6xidos de silicio y titanio, silicio
en mucho mayor cantidad que titanio, conteniendo oro en muy baja proporcion,

Con el fin de estudiar con mds detalle los ctirnulos de oro, la figura 3.12 presenta
imdgenes de la muestra a mayor amplificacién. La figura 3.12 (a), muestra una
micrografia de electrones secundarios, afectada por la carga superficial, en donde se
observa la topograffa del cimulo de oro. En la figura 3.12 (b}, es posible distinguir
el tamaiio de grano del dxido de titanio y silicio {flecha blanca), pero no es posible
distinguir con claridad el tamafio de grano de las particulas de oro (flecha negra). A
simple vista, se puede ver que los granos de 6xido son de mucho mayor tamano que
los de oro. La figura 3.12 (c), es una imagen de topografia de la muestra mediante
electrones retrodispersados. Esta imagen se logra cambiando el modo de deteccién
de dos de los cuadrantes del detector, lo que provoca que las sefales se resten y se
produzca la imagen de topograffa. Aqui se aprecia un sobrerrelieve en la zona que
contiene oro.

Se realizaron mapas quimicos de EDS detectando el oro (Fig. 3.13 (a)) v el silicio
(Fig., 2.13 (b)), los cuales, en comparacién con las imdgenes de BSE, proporcicnaron
una informacién muy pobre de las distribuciones de estos elementos en la muestra.
Este resultado afirma que las imigenes de BSE tienen una mejor calidad y que,
ademas, se puede distinguir entre un elemento y otro de forma muy precisa.

La figura 3.14, muestra las micrografias obtenidas mediante electrones secundarios
v retrodispersados a alta resolucién. En la figura 3.14 (b), se aprecian claramente los
tamafios de las particulas de oro, donde la particula més pequefia resoluble mide
aproximadamente 100 nm y se indica en la figura dentro de un circulo.

La informacién v las imégenes de BSE obtenidas en el estudio de este material
catalizador fueron de gran ayuda para su caracterizacidn, ya que la microscopia de
electrones secundarios v la téenica de EDS en conjunto, no lograron determinar el
tamafio v la posicién de las particulas de oro en el material.

3.3 DMuestras Aislantes

3.3.1 Inmsecto

Como estudio de una muestra biolégica, se analizé la cabeza de un mosquito utilizando
una energia de 20 keV. En la figura 3.15 (a), se pueden observar zonas muy bri
v con mala definicién (flecha) debido a la carga de la superficie de la muestra, ya
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que ésta es aislante. A pesar de esto, se observan algunos detalles como son los
vellos v poros de!l insecto. Fn comparacién con la imagen anterior, la figura 3.15 (b
presenta una imagen con mejor definicidn ya que la carga de la muestra no afecta la
deteccidn de log electrones retrodispersados. En este caso, la utilizacion de la micros-
copla con electrones retrodispersados en vez de determinar la composicién quimica
de la muestra, logra imagenes con mayor definicién v detalle que la microscopia de
electrones secundarios.

3.4 Topografia

3.4.1 Superconductor de Y BaCuz 07,

Se obtuvieron imégenes de un superconductor de Y;BayCusOr—, en bulto utilizando
una energia de 30 keV. La figura 3.16 (a), muestra la topograffa del superconductor,
obtenida mediante electrones secundarios, donde se observan zonas difusas en donde
no es posible distinguir el tamano de grano. Esto es a consecuencia de la carga
superficial del material, lo cual produce que la imagen se degrade. En la figura
3.16 {b), obtenida con electrones retrodispersados, se observan con mayor claridad
los contornos de los granos de Y;BasCu307., (flechas), siendo posible estimar con
mayor precisién su tamafo. A diferencia de la figura 3.16 {a), no se presentan zonas
cargadas.

La figura 3.17, muestra una imagen de topografia obtenida con el detector de
electrones retrodispersados. Si se compara con la imagen topogrdfica obtenida con
electrones secundarios (figura 3.16 (a)), es posible notar que cada imagen presenta
diferentes caracteristicas de la topografia de la misma muestra. En la figura 3.17,
se observa que resaltan principalmente los sobrerrelieves y sus contornos sin apreciar
distincién entre las fronteras de grano, mostrando sélo los detalles topogréficos de las
cimas que se encuentran en la superficie de la muestra. Ademds, se da forma de valle
a los espacios profundos. En la figura 3.16 (a), se aprecian las formas y fronteras
de cada grano tanto en las cimas como en los sitios profundos. Esto proporciona
informacién de la distribucién de los tamanos de grano pero no se distingue entre los
puntos altos v los profundos.
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600pm

600pm

Figura 3.11: lmégenes de la muestra de Au/TiSi5 a baja amplificacion
utilizando una energia de 30 keV. (a) Imagen obtenida mediante elec-
trones secundarios, {b) imagen de composicién obtenida mediante elec-
trones retrodispersados v {c) imagen topografica de electrones retrodisper-
sados.
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FI1GURA 3.12: Imégenes de la muestra Au/TiSi5 utilizando una energia de
30 keV. {a) Imagen obtenida mediante electrones secundarios, imagenes de
(b} composicién y {c) topografia obtenidas mediante electrones retrodis-
persados.
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FIGURA 3.13: Mapas de EDS de la muestra de Au/TiBi5 utilizardo
energia de 30 keV {a} detectando el oro, y (b) detectando el silicio .

una
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2m

F1GURA 3.14: Imdgenes de la muestra de Au/TiSi5 a alta resolucién uti-
lizando un haz con una energia de 30 keV. Imdgenes obtenidas mediante (a]
electrones secundarios y (b) electrones retrodispersados. El circulo encierra
una particula de oro de aproximadamente 100 nm de grosor.
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40pm

FIGURA 3.16: Imdgenes de un superconductor de Y,BasCuzG7_; en bulto
obtenidas a 30 keV mediante (a) electrones secundarios y (b) electrones
retrodispersados.
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43um

FIGURA 3.17: Imagen de topografia obtenida mediante el detector de elec-
trones retrodispersados.
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Capitulo 4
CONCLUSIONES

En el presente trabajo se revisaron las aplicaciones de las imdgenes formadas mediante
la deteccidn de electrones retrodispersados. Se encontré que los trabajos publicados
en los tltimos diez afios sobre esta técnica se hallan principalmente en las dreas de
biologia, medicina v geologfa, o bien en célculos tedricos, dejando olvidada a ia ciencia
de materiales. Esta técnica tiene mucho que ofrecer a aquellos que se dedican a la
creacién o mejoramiento de los materiales y, que hasta el momento, no se utiliza
en la investigacién en materiales desarrollada en el pais. La ventaja principal que
ofrece esta técnica, es la facilidad con la que se obtienen mapas de composicidn
quimica e imégenes de la morfologia de muestras, ya sean en bulto, polvo o pelicula
delgada, proporcionando informacién dnica en comparacién con las demds técnicas
de caracterizacion.

Se desarroll6, también, una revisién de los conceptos basicos que involucran la
produccién y deteccién de los electrones retrodispersados, encontrandose que las pu-
blicaciones, tanto libros como articulos en revistas, algunas tienen mas de 70 anos y en
ninguna de ellas se expone de forma clara y concisa este fenémeno. Debido a esto, en
este trabajo se detalld el proceso de produccién y deteccidn de los electrones retrodis-
persados como no se ha reportado ain. Ademas, se describié el funcionamiento del
microscopio electrénico de barrido y los fendmenos que se producen en la interac-
cién de los electrones incidentes al ser irradiados sobre una muestra. Se expusieron,
también, los dos principales modelos fisicos del proceso de retrodispersion de los elec-
trones, los cuales fueron desarroilados por T. E. Everhart y G. D. Archard y las
caracteristicas mas importantes del proceso de generacién de los electrones retrodis-
persados, como son la dependencia con la energia del haz incidente, la dependencia
con el ntmero atémico de la muestra, entre otros. Se detalldé también la estructura
fisica del detector de electrones retrodispersados de estado sélide, su funcionamiento
y las diferentes imagenes que genera.

Se expusieron los principales fundamentos que hacen posible la espectroscopia
por dispersién de energfa (EDS) como una técnica complementaria a la deteccién de
electrones retrodispersados para un andlisis quimico exitoso.

Se estudiaron muestras seleccionadas especialmente con el fin de determinar las
limitaciones de esta téenica en el drea de la clencia de materiales y, de manera muy
particular, las limitaciones del detector de estado sélido modelo SYSTEM 47 de GW
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ELECTRONICS, el cual fue utilizado en este frabajo y por primera vez en este Centro
de investigacién (CCMC-UNAM).

Las muestras estudiadas contuvieron diferentes elementos quimices comprendidos
en el imtervalo delimitado por Be (Z=4) v Au (Z=79). Cabe aclarar que no se
estudiaron todos los elementos dentro de dicho intervalo, sino sélo algunos de ellos,
Al haber obtenido imégenes de diferente contraste con estos elementes de numeros
atémicos diferentes, se infiere que el detector, en principio, es sensible a la mayoria
de los elementos de la tabla periadica.

Al analizar una aleacidn de Cu v Zn, conteniendo diferentes fases de mimers
atémico promedio muy cercano, se determiné que el detector de electrones retrodis-
persados utilizado en este trabajo posee una sensibilidad de contraste de ntmero
atémico de 0.06 en la diferencia de los numeros atémicos promedio de cada fase,
mostrando tener una mayor sensibilidad que la determinada por fabricacién de 0.1

Se estudiaron las topografias de una muestra cerdmica de YBazCuzOr7_; vy de una
muestra de catalizador en polve de Au/TiSi5 mediante BSE, compardndose con las
imdgenes topograficas obtenidas mediante electrones secundarios. Se abservé que la
técnica de BSE presenta caracteristicas topogréficas diferentes que las imdgenes de
electrones secundarios no muestran, como por ejemplo, mayor claridad en los tamanss
de grano, la Jocalizacién de sobre vy bajorrelieves, entre otros. Observando los tamainios
de grano de estas muestras, se encontré que el detector de electrones retrodispersados
posee una resolucién espacial de aproximadamente 100 nm. Es importante sehalar
que para el caso de la muestra Au/TiSi5, las imdgenes de BSE obtenidas, tanto
de composicién como topogréficas, propercionaron informacién fundamental para su
caracterizacién, formando parte de los resultados de una valiosa investigacin de este
material.

También se encontré que al analizar muestras aislantes, a diferencia de las imagenes
de electrones secundarios, la carga que se genera en la superficie de estas muestras
no causé una pérdida de definicién en las imdgenes de BSE. Por lo que no fue nece-
sario recubrir las superficies de las muestras utilizadas, obteniendo imégenes de buena
calidad v definicidn.

Es necesario hacer notar que todas la imagenes presentadas en este trabajo, ex-
cepto las figuras 1.1, 1.2, 1.3 y 2.22, fueron adquiridas con el detector de electrones
retrodispersados de estados sélido en este centro de investigacién.

Finalmente, se determiné aque la microscopia de electrones retrodispersados resulto
ser una técnica rapida v muy 1til en el drea de la ciencia de materiales, facilitando
la identificacién de las diferentes fases o compuestos que contienen las muestras en
estudio de manera visual mediante mapas de composicién quimica. Asi, cuando se
complementa con la espectroscopia por dispersidn de energia (EDS), la determinacion
de la composicién quimica de las muestras se vuelve un proceso muy eficiente y
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confiable. No presenta limitacicnes en el samafio de la muestra, que puede ser tan
grande o pequefia como la estructura del microscopio utilizado lo permita.

Sin embargo, se encontré que esta técnica no es util en el estudio de la topograffa
de muestras cuye tamafo de grano esté muy por debajo de la resolucidn encontrada
de 100 nm, ya que no hay distincién entre las fronteras de un grano y otro. Existen
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limitaciones en la obtencidn de imégenes en algunas muestras muy aslantes, ya que se
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producen imdgenes de baja calida
utilizar la informacién que proveen.
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