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HITRODlXC ION 

Las técnicas de roicr·oscoria elcctr-ón\ca son de gran utilidad en 

c1encla de materiales, debido a que desde liac:c t lempo se ii<.< reconoclrio 

a la microesll'u.;Lurci coso r•,sronsablc de mucha del cornp<>rlmn!ento 

macroscópico. Por-· otra i}a.r·lt:, ta.:nbibn ~;e b1 r·cci.)iioL' iJ•, que la~~ 

propiedades superficiu.les y volutLi'.:lt·ica;; d..-~ los f:latcriales son 

d! fcrcntc~·;, Entonces 1 cnt l"'c la!; tar·~::1:; abor·dad~t~; por lo~.> mi cx·oscopl stn.5 

se cneuentr·a l;.~ Lle e!>lablt~cer· cri lt:r·i<J;; que p(~r·ml tan dl~;t innuir critre 

In lnformación volw.,1..:.~t.r,lc::.i y Ja ~:;upr:rfici~d, que les propor·cionan la!·; 

técnicas lr'adlclonu.le~i dü 1.1icro~1:üpía cJ~:-ct ronica. 

Las IJ1cn!c0.s de mlcro~;coplii elcctn'Hilca 1nns arr1pl !amente 

utillzadQ.S son la mic1v.;cc;:!~· ... 1nctr·6nlcé1 de: tr<.11',!>mlslón (HET) y la 

rnlcroscoplu electrónica tle b:u-rl do ( HFBl. 

En la microscopía cleclrónlca ele tr·ans1:1lslór~ se 1 lumlna una zorm 

muy pequeña de la muestra (di.: ;J.lgl!n!!;s dl:cimD5 de micra. a varias micrn.~; 

de diámetro) con un haz de electrones que !ncidc perpendicular a S\l 

superficie. L1!; !11tcr·ucclones entre los electrones incidentes y la 

materia son oscncialmc:nl.c de lipo electr·oc;tútico, u lravés de los 

núcleos cm·gados posltlvrui.entc y lo~; c:lecl.l·oncs negativos de las nubes 

electrónicas de Jos átomos. El blanco cn¡_;cndr·a un carnpo ülcctrostállco 

local, que dcsvia las t.n1yect.orias de los elc:clrones del haz incidente. 

SI la muestra es un cristal perfeclo y c~;U•., por tanto, formado por 

átomos distribuidos pcri6dlc<:i.mente. no q11edct más que un conjunto 

discreto de direcciones espaciales para llLS cuales la intensidad del 

haz electrónico es no-nula: son las dtr·ecciones de dlfracclón. As!, 

el cristal es "visto" por los electr·ones a tnwés de un potencial 

electrostático que, en pl'imera aproximación, puede tornarse como igual a 

la suma de los potenciales de los átomos aislados. Ello equivale a 

:i~<;preclar los efectos de enlace. 
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En la hipótesis de un crlslal pcrfect.o, el potencial 

electrostatico es periódico. Estas tntcracctonm; son intensa!;. lo que 

1rupllca un reduc!do poder- de penelrüclón de los electrones y la 

necesidad de trabajar con muesl1·••S rr.uy delgadas (de espesor inferior a 

!OOOA). Ja fucnm de las lnt,(·t'accloncs cl¡;niflca l<¡mbién que la muestra 

A nivel de lc1 cnra post0rtor~ "k l:J.. r:~up~:trn., los haces son 

retomados por cual.ro lenlr."' di,,;t l rndas a p!'oduel r· el aumento por etapas 

sucesivas. La prlmec·a lente, ln lente objut iva, produce una figura de 

difracción en su plano foca! l;:';1;::en. El aun;r.,nto de có;ta prlmct'a 1ma¡::en 

efi <.kd ord(~n de 100. l..ar; otr~~Lt:t trc!.i lente~~ electroma.gnt:ticas están 

situada~; más allú d.: la knte obJet.lva y :,,,c:,;tll'~'1 el ;iumcnto ulterior· 

hasta val or'cs del ord"n dt! un m ! 11 ón. 

Pura el estudio d0 c.upcc·flcl.:n;, la m!crofü:opla clo::ctr6nica ck: 

lransralslón (¡frece ua.A .;::;;:\. nr;lpl l~ de tl!cnicns tanto en la forma de 

utlllzación del rnlcr·o~1cup1c como r.n la. f)~~cp;;.1·::icl6n rie 1atj iuu\.:;.t:--~q 

Ejemplo:; do la!> pl'imcras :;on: alta resolución (1), análisis de los 

ofecloi; finm; del pe<tr6n de d!fracclón (2), conll'<1:;te topográfico (3), 

anál ls1s de contrnste de ~·ra:1j:c5 d<' espesor· en condlclón de h;.tz d6bl 1 

(4) etc ... , cada un;1 de la;; cuales puc•de se>r utllizada pttra cxa1<1li1:::t1' 

peiiculas delgadas o part.lculas pequeñas finamente dispersadas. Las 

técn1cr1s de preparación de rnucstr·as Incluyen: métodos de 1·eplicas (5), 

decoración superficial (5,G, 7), métodos de prcpru·ac16n de muestras de 

perfil (5, 8) métodos de prcpan1cl6n de muestras por ataque 

clectroqulm!co o lónlco muntcnlcndo la superficie de intcC'éS protegida 

etc ... 

Combinaciones de técnica~; de pr·eparac1ón de muestras y formas de 

empleo de 1 mlcroscop1o han per1:11t Ido obtcnel" resul tactos como la 

determinación de la estructura de éscaloncs de altura monoalómlca en 

las superf1c1es de halogenuros alcalinos, determinación de la 

estructura de bandas de deslizamiento de algunos metales esforzados, 

determinación de la estructura escalonada de particulas pequeñas de 

algunos mclal<;s nobles etc ... 
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En la microscopia electrónica de bii!'rldo, un fino lm.z de 

electrones se enfoca sobre la superficie de la rnue,;l1·11. !3ob1nas de 

deflcxlón colocadas al prlnclp!o y al final de las lentes causan que el 

hfl.7. electrónico sea barrido :, t1·;,vé~; <1" Ju c;upcrf!c!e dé· la r.iueslnt en 

pantalla dr: lelcvl,;ión. Lü cun·ícrit<· que ¡;; .::' ;, l 1-;•v(•:.; dt> las bobinas 

de b~r-rido conllnúa a trnv(:c; d0 las tJC•bl1k:;.. ·:k rJ,.,fie:d6n de un tubo de 

rayos catódico~, llll rcclúrir,ulo 

En un mlcrof;cop\o elecLr·ónlco de b:uTido t iplco Pl haz pr·o1•enlent.t: 

dC>l ca.fían electrónico s•~ cnfoe:'. en un :1r•)<t d•.' l:: 111uc·:.:lnt de ;drcdcclor· 

de lOOA de d\¡1melro. los <'lcdr·onc'; 

ser detectados y la serial n.·-:;ult~rnle es a1npl!flcadi• y utlllzadn. tXH'<t 

modular el brl l lo del lubo d" r·ayo,-; cnlódico!>. Como "1 h<iz lncldc 

instantanc::uncnte sob!'c un :\rea 1rny pequcha de ln !iUp1,rflcle, es po::lble 

utilh,-u l;;::; :--::~''-''' X y folones para obt.cnc:r !nfo!'lnadól\ quimica de cada 

punto de la superficie. 

El cont•aste en c:l mlcr·oscoplo cdcctrónlco de barrido es afectado 

por muchos faatores. El ntu~ero de e lectronc:; secundv.:·tos dPpcndc 

fuertemente del ángulo de lncllnaclón, de la región ¡; obser·var y n1uy 

frecuentemente de \¡; presencia de bor·dcs agudos. La c!'iciencla de 

producción de electrones Sl)C\ln<lt\l'ÍOS depende de Jo'> elementos 

p..'U'tlculares ¡wesente:; en la zona donde lncld0 l'l haz, de las 

supel'fic!es cristalográficas expuestas, de la funclón de trabajo y de: 

la pre;;encia de cap~~.s Rdso!'!Jid<is. Lc1s dHen,ncia.s d•: conl.ra~;Le dependen 

de la ganancia del :implific:vJor. Por toda~; estas ra:wnc,; uno puede 

equi vacarse al 1 nterprc:tn.r bo1'<lcs y ár·ca~ e larus J' obscura~~ corno 

1nrormacl6n topográfica. Los p::i1·cs eslereoscófJicos son net;csarios ¡w.r·n. 

una buena lntcrprelación cual ilativa <k las mk1·ofolo¿;n1fías, pero r;u 

resolución vertical c~;tá l im!tach n alrededor de miles de anstrongs. 

Entonces no es posible ver escalones monoalómlcos. tlo obstante, es 

probablerncmle el método más usado para examinar· la topografía de J:; 
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superflcle de las muestras, por lo que se hun dcsarrol lado 

microscopios de barTldo de alta resolución (9), y slstcma~; para la 

obtención de patrones de e lcd1·oncs r·et.rodl spcrmidos ( lO) y de 

canali:zaclón de e lectroncs ( 11) con los cuales se pu<Jdt) obtener la 

orientación crístalográflc~~ dP ta riut.:~;lra. 

Tul vez el más conocido de lo~; !.-;lr~tt.:f:',¡1s <h: mlcrv~;cJpío di;- barrido 

de alta resolución, e:; el que ~;r_· ull l lz;, N1 cornblnaclón con un 

microscopio de Lr·asm!:;ión, p;11·u dt>1' crn:,o I't>:,;u!t.n.do un micro:;coplo 

clectl"ónico de trusrrilslón con b;:tr!'lrb. [,;l.t· t icnc muchas ventajas r;obrc 

el micr·w:;c.:.plo .. ¡,~ct.rónlco d.2 tr'i1sinlslón conv,,llcior.ai, por· ejemplo: 

para mu0st.rr1~; grt:e:-:;a~:•, ln l"'\~Galuclt')n t:::; r:-,._;Jor' dcbiüu a qt¡;~ no hay 

lentes •Jo formación Je ir:~:t~~l!nes dt:·~;pu<~::; de la mut:Glr~1 ( 12). y entonces 

h•lY menos efectos de <>berrnclú!l c1·01:iál lea nsoc lados con la gran banda 

de eni::-reta e.le los elec...:trone:-1 1nclú::;tic~ilente difJpcrsados. Adem~1s, la 

ckbldo u. 

p:mtalla 

fluorescente o en uri;i pl;1cé'. foto¡:l'úfica puede ser· ruan!pulrrda muy 

cf!clcntc:::·.~nt<• para ;r.ejon.u• ('[ conlr'<ti>tc o permitir análisis y 

pr·ocesado dt! la ! magcll; dl r>ponl<~ndo adcr,:ús ele lu pvt. i bl l l dt•d r!e oblennr 

patrones de dlfracclón de nreas entre SO y 200Á de dl<imetro, Jos cuales 

son conocidos como patrones de mlc1'0-nlcr·o dlfnicclón. 

Otra tarea emprendida por· los rnlc1'oscoplstas, es el desarrollo de 

técnicas de microscopia electrónica, espec!ficas para el estudio de la 

estructura supcrfl cial. En esta ó.rea se hüll logrado recicntemcnle 

gr'andcs avances {13). Algunos desarrollo'> diflel'nn fuer·lerncnte de la 

microscopía eleclrónica convencional, tanto en Ja instrumentación como 

en los prlnelpios de inlerprelaclón { l:J, l'l). otros, sólo requieren 

pequeñas modificaciones de cqulpo y la tarea de lnlerprelación se puede 

considerar con base a teo!'las ya. existentes { 13). 
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En esta. tesis se rcportn la manera en la que se dcsarrol lan en un 

microscopio elcctr6nlci de transmisión com'•onclon¡ll, l:J.s técnicas de 

microscopía elcctPónica especificas p::tra estudio de estructura 

superficial c•mocidar; cv;,;o difracción de ell'clrones t•efleJndos de, alta 

cnerp,la (DFHAE) y r.ilcroscopia (>le.::Lrónlc;1 de rc:i'lc·;dón (MEHJ. Se 

consideran l..i1I~ibil!n las c..:.~t.:::-:~,")r~(:::: dt: r:sa~·; tt:cnicas Ji..u·a ei ca~;o en el 

que el instr-urn1~nto tr.1baje lHt tr¡lnsinísí6n con harr1do, l~:~ ,·;urdes son 

conocidas co1r.o mlcr·o~;copia ekr;tr·ónica <k rd']e;dón ¡xw lnrrldo (MEHfl) 

y mlcr·o-mkro díf'r;icci6n de r!lcctr·orw:; l«~f'leJ:cdos de alta cnereia 

(~1¡10FHAEl o simple!!H'nt.c r:iicro-r.il<:i-o 1·c:f'h:;.;ioín. 

El Lrnb¡ijo se dlvld" en cualr·o capitulo,;. En el p1·lme!'o se exponen 

los rud l menlos bá!; leo!·; de la di fr·c,ccl !in de electrones reflejados dc 

alta en;,,rgia y la micro!;cop\<\ elcctr·ón\ca (k rcfkx16n necesarios para 

lnt1:1·prctar lnnto l..:,:; ¡:oo•t 1·onec; (k dlfracclón corno el cont¡-aste de las 

lrnagencs. en el segundo ;;(! delul ta hi. n:1nt.~ra pn:lct!c;:!. rk~ rcal lza.r las 

técnicas y algunos !!'!(~todos de preparación de mucslr;is, en ,,¡ tcr·cero se 

describen algunos de los resultados obtenidos y en el cu¡trlo se dan las 

concluslonc!l y perspedlv::i.s íl que conduce todo el trabajo anterior. 

V 
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CAPITULO MICROSCOPIA ELECTRONICA 

O E R E ¡: L E X 1 O N. 

I. 1. - ANTECEDENffS. 

En 1927 Dav ! sson y J lcv::ridu a cabo una serle de 

experimento~> en lo~; cuales S(: hacía lncid11· un haz tk electrones de " 

75 cV en dirección c;i.:-;l nor·rnal a ln !>ur,.~·1·í'!clc ck un sól !do y se median 

lus lnten!~lduJJt.~:; d~.~ lt1;; elc.:ctr·~)fl(!~~ rct1·0Ji~>pr:r~;ad,:i~·1, t.k::-;cubrierot1 la 

difracción de 

exp.-..~rlrnc·nto5_:; pr-üVt'L:ria. d: .. • ltt1a ~ip1'01-~ln1aci,J11 v~~l lo: .. ~t al lmpurl~1ntt· 

problema de definir la po~,iclón pn:•;ls;, de los úloJr.C>s en las 

expcriJu.::ntos- ';f:- cstablcc!t:ron lo~; JJ:·i1t·.:~;:~~.1 -:-~ dt~ ltt t(~cnica dr.: 

d\fracclón de elcctron•~~; de b'lj~t en.;rgia, CC!I• la cu"I se h;m h<:cho un:i_ 

gran cantidad de estudios de sup;:rflcles. 

En olros ex1).~ri::.~entos 1 Davis~;vn y C-er·rnc:1· u:.~:.u·c1 n cli!<:lr-ones en 

lugar de rayos X para r·cpetlr· el cxpc>rimento de dispenii6n de Comptom 

(16). es decir, hlclel'on incidir un haz r·asante de clcclr·oncs sobre su 

muestf'a y observaron Ja difracclón de lo~ mismos. Upo de 

técnica se conoce como dlfracclón de elect.r·oncs reflejados de alta 

energia y constlluye una alle!'nativa a la técnica de difracción de 

electrones de uaja cn..,rgía par·a oblencr· lnfo1'macl6n cslruclural 

superficial. Tlcne Ja ventaja de que posee mayor· rcsv 1 uclón angular y 

puede resolver' parámetr·os de rl:d más finos (17). La desventaja de esta 

técnica es que la incidencia Pasante r·equicre de ~;uperf'icles muy 

planas que son dlf'ícl les de obtener, por· lo que recientemente ( 13, 17) 

se ha optado por desarrollar lu difracción de electrones de energía 

media (1-lSKeV). El la permite ángulos de lncldenc!a mayores y 

consecuentemente da flexlbllldad en la planarldad requet'lda de la 



Por olra parte, está bien establecido que el contraste en 

microscopia elcctr6nict1 de \r<UJsmlsi6n convc11do1nl (HET), es 

fundamenlalmentc un contraste ll{)f' d lfr·acc; ón ( cun al ta rc<;o l uc 1611 la 

situación CLl dU'ercnte)1 entonce!";, t·L'~ulL., qut~ l.J.:·;ucitt1h~ ~~ ... :~\Ja u110 de 

los tipos de d\frr,,:clón ant"'' D<>'fl':\onc,dw;, tny un lípo de mic1·oc;copla 

electrónica. Aclu:llmente se cnctienlr;,n (~ll cvoltwlón h 1:\lcroscopía 

electrónica do b:1J~!~-; encrgitL~;. 1:--, mir:t'(y;1·0¡.ia t.·l1.·ct r·onlr·a 1.k· eflel'gias 

medias y la mlcro~-~copia ell'Cli-únic~~ de c·lt~ct:·un1·::; r·t!!'lvJado~; de alta 

energía. L;J última conDclch cofd> m!cr·o~;co¡,1a clcctrónlc:t de r·eflexión 

(f-'gr{}, e~: lí:.~, fll!" •::f'~ enc~11••nt J'il i\('t 1nlrr.;;nt t! r:1<'!~; dc~.;;J.r'J'Ol lad~.~ entre las 

antes mencionadas y c:~:j a la que dcdicar·t.:~r:10~; la:~ ~;iguír:nle'.i púe1nas. 

La microscopia cleclr6n\ca de transrnl!iión HI:.T se puede' consldeni.r· 

como wm tccnica experimental complt:ta, en el º'entldo de que la teoria 

dlnf1mlca <le la difracción propo1·cic>11~' u¡u º''"L' lc61·ic<> fir'<11cc para l;.; 

forma de interacción enlrt: Jos elecl1·01i<::; transn1ilidos y la líluestr·a. 

Para la micro::;copia eleclrónica Je l'f.:flc~;-.:.l6r, 110 se puede hl.!.cer una 

afirnt."lclón nnáloga a la anterior-. ya que no existe una leoría general 

con ba..s(· t~n 1 a cu~l Ge pueda pre de el r, en forrn~t pr·f~c ~~.;a, qlil" es lo que 

observaremos luego de que un ki.z <lr, clc·clror1e:s haya Incidido ca~:i 

paralelo a la sup-.oPflcle. No obstante lo anlerlor-, par·a HEH existe un 

conjunto de dec;cripcloner; <le comportamiento, algunas de las cuales son 

análogas a las <le HET y otras en las que la situación geom0.tr1ca induce 

respuestas que no tienen paralelo para HET, enriqueciendo así el tipo 

de lnforrr.ución que puede propordon:>.r un m!t:"T'o\;coplo ,,Jecl rónlco. 

En lo que s l guc S<> hace un pequef10 resumen de 1 os fundame11l os qu" 

existen actualmente para la interpretación de las micr·ogral'las y 

patrones de difracción a Incidencia rasante en una superficie. 
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I.2.- LEY DE ORAGG. 

En la difracción de electrones por crlstalcs, los haces soii 

dispersados sclectlv<tment.e por los planos reticulares a condlclón de 

que ln longllud de onda, las dlst::uici::l.!> lnlcwplan<1rcs y la dirección de 

propagación satisfagan la ccuac lón de llmgg: 

donde k y k
0 

son los vecturns J0 onda de los h<ices difractado e 

Incidente respectivamente y ges un vector de la red reciproca. 

Para transfl\islón, la ley de Ikagg cx¡wesa que cuando las 

ampiilt11 • .h::;, J0 dt::;;;2~::lt'.:-~ ñr-h1dn~.:; a un nún!er·o rnuy erandc de centros 

dispersor~::; t;i Lu;¡Jus en lv:; r.0rJ~s d•:-- un nrreglo pcr iódlco esláu en fase 

perfecta, el conjunto ele di1·eccloncs cspacialc;; en lG.S que esto ocurre 

corresponden o. nodos de la red recíproca. 

Para difracción de ekctrone(; rd.leJ1dos de ::lta cncr¡;\f\ (DERAEl 

se puede eslabl('Cer una ccuat.:l6n anú.log~1 a la ley de Bragg. Esto se 

hnce tomando en cuenta que cuando un lmz electrónico lnclde en forma 

casi paralela a una superficie, e~, reflejado dcspues de haber penetrado 

unas cuanlus capas atómicas. E:ntonces la nmesl1·a se comporta corno un 

cristal bidimensional en el plano de la. superficie, para el cual su red 

r-ecíproca consl~;le de un conjunto de l1"-rras lnfln1tas paralelas entre 

si y perpendiculares u la supcrflcle. Por lo que el análogo de la ley 

de Bragg para DEIW' es: 

K' 
~ 

G 

donde Kj y Kij son las componentes paralelas n la superf1c1e de los 

vectores de onda de los haces difractado e Incidente y G es un vector 

de la red reciproca de la. red bidimensional. 
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Por otra parte, aunque la Je;¡ de Bragg para difracción de 

electrones en tran5mlslón predice todos los hflce5 difractados, no todos 

estos son observables de manera slmult<>mm en MF:T. Fm·a determinar los 

haces difractados observables ~e consideré.L sé.l1,) dlsp-ursión elástica, es 

decir: 

de donde se deduce que el vector de onda del haz t.rw1smi tido y los 

vectores de onda de todos los posll.ilús haces difractados se encuentran 
1 

scbr~ 1" "'"l""rflcle de una esfera (c:;f1•ru de E>1:1Jd) de radio ---;¡:--· 

Es decit', e 1 conjunto de los haces ob:;ervablcs está determinado 

por los puntos de inler5eccion de le ,,,;fer'¡;, de Ewald y 1a red 

rac!prcca. 

Para electrones acelerados por una diferencia de ¡:;olencial grande, 

la esfera de E\.l°ald tiene un ruello muy grancte (,\ es muy ¡;equeña), de 

tal manera qu<' una vecindad del origen de la red reciproca puede 

aproximarse 1r.cc.liunte un plano, es decir el patl'ón de difracción que 

a.parece en la pantul la o en la placa fotográfica cmTesponde a tm plano 

de la red recíproca. 

En conclusión, la esfera de Ewald junto con los conceptos de Ja 

ley de Bragg y la red reciproca, proporcionan una conslr·ucción directa 

de la distribución geométrica de de los haces difractados y su relación 

con el haz incidente. 
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Entonces es Importante contar con la construcción de Ell'ald a la 

que da origen DEflAE. Para el Jo rccorde1:1os q\le la sllpcrflcie es 

periódica en dos dlr.:ens!oncs y que por lo tanto su red r•:ciproca 

com:;lstc de lln conjunto de tnrTas ¡x;r·pcndlcul;:ire~; ;1 la superficie. Con 

estas consid~raclones y tenlendo en cuenta que cJ car.o dt~ intct'és es 

aquel en el qui~ la Jin:cc!ón del k12 Incidente coinchle con un Pjc de 

zona ele la s11pt:1·flclc d'.,J 'Tl,;tal, se Uenc: que la dirección del haz es 

perpendicular a una fila de lit red 1·"ci¡.;roca. Entonces Ja csf0!'a <le 

Ewald eorta a tJic!,;~ fl !:.\ t"°'il 1m cit·(·ulo, r.~;i, lo~·; hacl~~J Jlfractudos 

COrrcSfX>ndiente:; í1 lJJl;J. f! la Jt: 1;1 r·ed l'l'CÍproca J1() St.: i?OCUt:Uli'<.1ii. tn 

principio no~; p<:r-r:1U.e dlfercr.ci<w a lo:; bcice:; de: DEllAE de lo!> h'1cos de 

dlfracc1on e11 tr·an~ulYiíón, ya que e!;1 o~ ull. li:-10~~¡ conser~vartu1 su arreglo 

reguli\r cararti..:·r-isllco. O~cf'') rn1'~lodo p.._'l.ra dlst.lneulr los dlfcrcntüs 

tipos de haces se logra hackndo G " O en la ecuación de llrugg µara 

DERAE. entonces: 

de donde el haz especular Juega un papel análogo al del haz directo en 

transmisión. Por· lo tanto, cu<U1do se Inclina el haz incidente, los 

haces del patrón de dlfracc!ón se mueven unos con respecto a otros, 

lo cual difiere del caso de tr·ansmislón, donde el patrón de difracción 

se mueve rlg!d<unente como un todo cuillldo se inclina el haz. La 

conclusión anterior taiul.J!én ';e p11ede obtener anallza.ndo la Figura 1.1, 

donde S<~ ilustran esquemát.icarnentc Ja conslrucc!ón de la esfera de 

Ewald y un patrón de DEHAE. 
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FIG. 1.1 (a) CON5THUCC!ON r:soutttATICA oc !.A ESl'EllA Df. EWJ.LD (!O) 

(h) l!ODf.LO DI-: PATílOH (l}; OEUAE ( 19) 

Para obtener· algunas otras características del patrón de DERAE, 

consideremos el eje de zona coli;o el -.~j{: 2 y el eje X en la superflcle. 

Entonces la componente Z de todos los VE·ctores de onda correspondientes 

a wia fl la de la red 1·eciproca es la mlsma y s1 suponen.os dispersión 

elástica obtenemos: 

+ + 
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'I de la ley de Brugg para. DEME 

de tal forma que: 

K' 
X 

K 
X 

G 

2K G 
X 

E.'1torP~ los máXlmos de difracción ocurrirán pum los valores de K' 

lns condiciones ~nt~r·iorcs. fut· haz 

incidente lentll'á una cierta cxlenslón y en lug<cr d" i;,.j;;ir::o~; puntunlcs 

tendremos una cierta. <lislr·ibuclón de !nten~;id<ld (en TEM cslc punto se 

ditit.:utc en tpr·m!nos de la distribuclón dc dispe1·,·;!6n 1_:,n ct espnclo 

reciproco). Cunsldercmo~; que el lw.z Incidente Uern: í'<.J1't.><1 clrculfu· con 

centro en { Kx' 

circulo son: 

K ) y radio r, 
y 

las ecuaciones pat·arnétr·lcas de •:slc 

X = Kx + rcosO 

y 
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substituyendo <m las expresiones ante:-ion1s 

K ~ K + rcoso + G 
X X 

.., 
.~ 

K 
y 

?. 2 
(Ky • rsenO) · - 2(Kx + rcosO)G - G 

y entonces para G o 

K K + rcoso 
X X 

K -(K • rscnOJ 
y :¡ 

esto es, el haz reflejado es clrcuial'. P¡ira c\mlquler· otra G el haz 

correspondl<mle estaré. dcfonndo. Entonce,; todo:.; l•):., t:aces, Pxcoplo el 

espcculr.tr p;:i.ra el que G = O, ap<u·ecer·l.tn d\storslor.ndos en el patrón de 

DERAE. La <ll:;Lorsllm de lo,; h:t<:('S ,,,; de ¡:;.wtlcul;w lmpr.1!'lancié\ para 

estudios de difr;icc!ón en :·eflcxl6n en co11diclon de ha;'. convergente 

( 113)' 

Entonce!;, para el c¡¡so de la dlfr;:u.:ción de ('kt:tr·on1,s reflejados 

de alt'1 ener·gía, la ley de Bt«,¡3g y la cort't!!c•pund!.:ntc e!;f0ra de Ewatd 

l1npo1·tantes del patrón de OUlA[, é:ín •:mlúq;o, <'.l \¡;ual <JUe p:i.ra el c<\SO 

de la dlfracción ch.:ctr·61üca en lr·an:;mlsión, u11 H:oddo lan simple como 

éste no es capaz de cxplic<ir ol1'ao; crn«tclc1·i'.>lic11s del patrón de 

dlfraccl6n. E:n el párrafo siguiente haremos una c:-:posición simple de 

las consecuencias que llene la rc!'racclón de electrones p:1ra los casos 

especifico de Ju dlsposícl6n gcom&lr·ica dt! la mlcr·oscopia clectrónic'1 

de reflexión y la difracción de el1.:cLr0r;c;s reflejados de all<1 energía. 

La refracción es lmportanle par;:; DEHAE y MEf\ ya que la refracción y la 

gcomctria induclrtm la apa!'ición de puntos l:Xtra en el patrón de 

dlfracclón y variaciones en las intensidades de los haces de Bragg. 

Entonces la refracción influye en el patrón de difracción y en el 

contraste de las Imágenes. 
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l. 3. - RESONANCIA 

En óptica está bien establl'c\do que, cuando la luz se propaga 

desde un 11\ed 1 o que es ópl 1 cam<:ntc 1;ós denso hac \u otro que es 

óplicurounlc rr,cno'.> dc·nso, ocun·e 1rn;1 1·eflcxlon en le. lnt<:rfu'.;cconocldu 

cooo l't:!flüxl~.n int<.:r·rn. f';-¡ c·r,l•! r,nsn existe un ánzulo de lncldcncla 

critico ºe' por· abaJo del cual no hay buz tr·an'.;mlt!do; es decir, ocur-re 

reflexión total lnlcrna 

Pa1·u. dt·Lerrnln;¡¡· el ángulo en tico corL'lldcremo:; la ley de la 

refraeclón para .:.ngulos. r::cdldo,-; con rcsp:~cto al plano de la Interfase: 

de donde se ve que la condlclón que se debe satisfacer es q11e et = 

O (al ángulo de incidencia para el cual esto ocurre se le conoce como 

i!lngulo critico y se le designa por Oc) es decir, que a lo más, el haz 

transmitido sea paralelo a la Interfase, por lo quu: 

cos() 
e 

Por· otra parte, de acuerdo al teorema de De Broglle, para 

electrones acelerados por una diferencia de potencial V en el el vacío. 

h 

;-v I 
l + 

9 

e V 

2m c2 
o 

fil j 



y cuando penetran er. un racdlo de potencial Interno lJ: 

h 

e(V+Ul 
---2 

2m e 
o 

Aplicando a eluctronr.•!> b relación oblenld;:i dn la óptica pard 

el ángulo crítico en lncldencla interna oble:ncrnos: 

Considerando que para muchos materiales U esta entre 5V y 30V 

y V está entre 20KV y lOOKV para difracción de electrones reflejados de 

alta energía y mlcroi;copla elect.rónlca cte 1·eflvxl6n podemos aproximar 

la relación anterior por: 

coso 
e 

lo cual nos permite evaluar en forma aproximada los Intervalos de 

valores del ángulo critico para los potenciales Internos promedio y 

voltajes de ace!craclón cunsiderados. En la siguiente tabla se muestran 

los resultados que hemos obtenido al evaluar los intervalos del ángulo 

critico, para el hn.z especular, dentro de las aproximaciones 

::e!"~ 1 nnadas, usando las fórmulas anterior-es. 



TABLA 1.1 

POT~NClAU:~i HHfJniGS Dnm: ~3 Y 30 cV, 

Co1:iparando estos valores de Oc con los an¡¡ulos de lncldencla 

cor:unmt:-ntc usadO!J pa..I·ü. DEHAE y Hl-.H {-..'et· ~··J.L!2. 1. ?) Vt':mos que hay 

ángulos de lncidcnclc1 rncnorc;; al ángulo cl'i lico, q,1,:, !;atlsfacen la 

condlc!ón de fJ1·a¡;r,, c;;to eé;, ¡i;u-a cierto,; trnr,ulos de incidencia llabran 

haces dlfr·r1C:tados que corr«n ptiralelo~; o casi p1u·aleios a Ja 

superficie, y en pr-lnciplo únlca1nent e pu•:dcn sal i1· dd cristi\J en una 

cara ¡x!r¡X!ndlcular al httZ. En u,rinlnos de la tcorb or.dulalrwlü, el haz 

electrónico establece un cainpo de onda!; supcí'f'icialcf> estaclonarias, 

modulad<>s con la {X'riodicldad de J¡, superficie crl:.;t;din;,. 

Este fenómeno de estableclmlcnto de un campo ondulatorio 

superficial os conocldo como "resonancia supc1·flclal por dispersión" 

o simplemente como "resonancla". par«.1 hacer nolai· el fuerte 

acoplamiento que debe haber· cntr·e el h<lZ incldenle y los estados 

electrónicos superficiate~;. Este ¡icoplamiento se manifiesta 

cxpcrimcnlalmenle por un incremento 1·cpenllno de l« intensidad, cuando 

un haz difractado de Brn.gg cruza una l lnea de Ki kuchl ob! lcua a la 

superficie del cristal (20). Es decir en csl<1s condiciones se 

rr.anifiesta la existencia de r:cflcxloncs secundarlas para orlentac!ones 

especificas. Cxa111iuc111U~ ~w: ::·0~0 mñ.s u fondo este hecho. 

I 
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Por medio de cálculos se ha encontrado (21 l que h¡iy dlfcrenc1as 

de fase en la!.> Intensidades de las corrientes de n,;;on:>ncili a lo l¡u·¡:¡o 

de diferentes columna!; atómicas. E';l.as dlfcr·encl<>s de fase se han 

relacionado con diferencias en la;.; fuor·;:~"; d(: di~;pcr·'.;lón de los 

potenciales aLúm1t:o5. Entonce:~;. la di~;Lrlbucion de ioLL·n:;ld~dcs de 

corr 1 •·nt.c ch~ t"'t:Sona.nc lu está afee lada tan t. o pc11· c· l n.1Tct;lo atór:-.1 co de 

la superficie COlííO p:n~ E..;u c·~;tr"tjCtur-~ i:~l•.::cu~onicn. .. .. 1.h.!1,;I1·. ln 

dlstr~ibución de irtt,~n$idadr::; de o~orTientc d;:; rc;;un;!rtc~~L no sólo será 

paralela n. los planos !·;u¡:i<,~I"flclalc~-; sino que e~;; í,idernás f;~tralela ti. las 

f1105 atóml C~l!; en <1'.; lo'.; pi nnrn;. 

Para vc1· las lmpl icacloncs qui: llenen las aflr1nz,clone'.~ anteriores, 

pensemos quo :>e establecen ondas que oscl larán ¡:x:r·iódlc::inwnte entn' 

la ca¡;a atómica cxlcrn<.t y la b:wrcr«1 ele potenclal supel'f'lclal. Cuando 

lo. cncreia dP la onciu. t,.~;1"1;.;!:::::- 1::•_ !"~1 l·f,! de potc·nci<il ~:;Upt;;·f~cial de l:.\ 

capa externo., un paquele J0 0r.d~ c.'T!'fl'll'tt huela el v<.lciü. Dicho 

paqUi;tc, dc¡y~ndlendo de las condlclonc!:; lnlduks d•} cxcttaclón tales 

como ángulo de incldcncla y energía del ri:,.;:. !11cldcntc, porlrá 

manifestarse como un hc;z d<.! 1·t:,,0n~..r.ch CC'n lntr.nsidad comp:trable a ln 

de un huz de Bragg ( 20) o s,; combi mu·a ..:u 11 l c.s ondll!> prcv iament.e 

reflejadas para formar la onda total de rci'lexl6n como es el caso de 

las obscrvaclones exp.:fflmcnlales antes menc:iom1das. 

Como vcrcmo!> m:'.l.s adelanle, muc~hos de los 1•asgo~; generales del 

contrar;te en MER se pueden e:,pl icar con bllena aproxir.i.<tclón .:::onslderando 

una combinación de difracción de Bragg y resonancia. Mienl1·as tunto, 

pasamos a exponer al¡:¡unas otras características de las lmagenes de MER 

y los patrones de DERAE. 
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l. 4. - PEtlETRACION, FACTOR DE ACOHTAM!ENTO Y HEDIDA ANGULAR. 

SI representamo5 al haz clcclrónlco l ncldcntc ~')f' cxp(lk · r). e:; decir 

como 11na onda pi<uk•, el vi:·ctor· de onda k puede ser separado en 

componentes paralela 1':
11 

y pcr¡icnd!cular kL a. k. ~;uperflcle. Si el 

ángulo entre el v<:clor ce uwh !nddent.e k y la superficie es denotado 

por O entonces: 

y 

de donde, conslderarando en primera aproxlmaclón que la cnergia E del 

elcctron es lt-;:..:::il :!! r!l()dulo c1mdrado del vector de onda (E = jkj2J, 

tenemos que: 

representa la cnergla de penetración do la superficie. 

Por otra parte, un objeto de longllud L observo.do desde una 

d!recclón que li:iga un ángulo O con &! se verá de longitud LsenO, de 

manera que si usrunos esle areumcnlo para micro5copia electrónica de 

reflexión tendremos que : 
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es un faclor de acorla.mlento ("foreshorlenlng factor" en Inglés) con el 

que se verán las lmagcnes en la dlrccci6n del huz lncldenlc. 

Por otra, parle el acor·l::.miento rio tiene efecto en la dlrcccl6n 

~rpcnrliculu.r al iia:r, y cBltJnc1::i cu:111d1) se r:1ld'..! en la n1cro,sra.fio. un 

f1ng11lo a cori r"especlo a la d!reccl6n del haz lncldcnlc, este ángulo 

está relac!ormdo con el angulo r·eal fl en ¡;, é;llpt0r·f"\cle por la fórmula: 

tnn/3 t~!fHX St~nu 

f.nlonces, de acuerdo con nuestra e;,po~;icl6n, lw; técnicas de 

d!fraccl6n de dect1·on"s 1·eflejaclos de al la cner¡:¡ln y ra!croscopla 

clectrónlcn. de r•.:flexlón ;;on "';p0clflcas de las prlrneru.s capas 

superflciale.s '/ los dt:tal les de lns r.11crogt·afic.::s están nc.:orludos por un 

cierto facto1· en la dirección del haz Incidente. Esto a su vez 

itlduct: lti. w.:cc:..;iJad de cocr~;~:cl6n p:i..r:i l~ ::::'didn angulnr. Como 

consecuencias lmporlanle~; del acortamiento, lent,mos que la d\fcrcncla 

en ampllrtcacion~s longltudlml y liilerill dru·ri en lé"; mlcr-ogril.fl::is 11nn 

apariencia casi horizontal de las ondulaciones superficiales. 

sólo se esper·a observar· un 

conjunto unldlrr.em;ional de fra.njas en la dl1·ecclón paralela al haz. 

La Tabla l. 2 muestra algunos valores que hemos calculado para la 

energla de penctrac16n y el factor de D.cortamlento para vol t<J.jes de 

acelcruclón de 20, 40, GO, 80, y 100 KV (que son los voltajes de 

acelerac Ión en el JEOL-lOOCX), Esto se hl :t.o considerando imagen de haz 

especular y las ecuaciones las ap!·o;dmaclones expuestas en esta 

sección. En la Tabla l. 2 se pueden observm· los Intervalos de voltaje 

de aceleracl6n y ángulo de Incidencia, qw:, P"rmiten que la energln de 

penetración se encuentre entr·e 10 y GOO eV, que es el intervalo de 

energlas comúnmente aceptado para que la penetración sea de sólo unas 

pocas capas monoátomlcas o monomoleculares (22). 
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8 

8.5 

. 1396 

. 1484 

7.18 

6.76 

TABLA l.2 

ENEm;IA DE PENt~mAC!ON (eV) 

387.2 774.4 1161.6 15118.8 1936.2 

436.Q 873.8 1310 17'17. 8 2184. 7 

9 . 1571 6. 38 .\89. ·1 l ~70. 8 11158 

~~5- : ~;~----;;;- --~~:~-;J~.:~~-j~~~---
ln57. 6 2447 

2!'19. 2 2724 

2•112 3015 
--~ 

EHEHG!A DE l'Ellf.THACIOll Y FACTOfUJJ: ACOBTAHIEITTO 

l PARA HAZ ESPECULAHl PAflA VOLTAJES DE 

ACELEH>.C!ON DE 20, 40, 60, BO Y\00 r.v. 
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l. 5. - CONTRASTE 

El método básico para oblener Imagen en MEfl consiste en colocar· 

una apertura objetiva que per;;¡\la pasar unic<•J•1<rnte al h<1z (o a los 

haces) que estema!:; l11le1•cs<1dos en utlíí.'al' p:wci forr..ar• la Imagen. Si 

el haz ut! l \zndo es el haz <::ipccular not> rcfcr·lmo:> a la !rnagen como 

una imaren de c:¡m¡-xJ cla{\) en !o:EH, Ml tt:_:~111:0~; n.lgu11 (Jl.i o h:i:: d!r(~rr.os que 

;inúloEo al us~~do en HLT. ~;{.do que p:!ra Mi:.i1 L'=- iro~:...!~:d·i~~ 1.i del hrtz 

r·cflejaJo t>S dcd [\!~;r:10 of'd('li qtH.' !a de lo:; otr-ns h::1ccs (20) y udemtis la 

posición de la «¡xortura invierte y h:icc v;u·ial' el ancho del contraste 

de lo~; escalone~; (23,;:•l). 

Por otra parti:, si tenemos l:n cuenta la disposlc!ón gcornótrlca 

para MER y qw! los dli'w.clros connmes para lo,•; hace~¡ de electrones son 

de! nnien de micras, ~;e p\lt:dc Inferir que; se cubr\1·<i una p;·ofundldt\d de 

c<~p<.l di:- ob~;er·1¡:icióu dt: l:.t r:iw.:::;tr:\ d~ d.cceud~:: ;;e :::h~rn~ Entonces, sólo 

una estrecha ballda de la 

enfoque, ten!endu ;ulemas un~' r·cglón de solwc-enfoque (overfocus) y otra 

de to.jf.)-i:onf'oriuc (undcrfucw:;) en en.da una de lafi cuales el enfoque varln 

de man.::r·a cont \ ntm Las di fer-entes zon'-ís Je enfcq•v' se 11 ustran 

csquemát kamenle en la Flgura l. 2. 
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FIG. 1. 2 LA Dl~POSICIO/I GEUH!:Tf!ICA Y U. fl!Mli'TliCI llU. 

l!AZ PRO!JUCUI EN LA !MAGDI UllA GAMA 

AKPl.11. DE CllNfJIC!OllES Dt: Dif'OQIJF. (251. 

Podemos entonces consldcrrtr que los ra,;gos pr·lncipales del 

contraste en MEH provienen de la dl~>lPlbuclón de intensidades en los 

haces que pueden ser de Ilrar,g o de resonancia, combinados con efectos 

de difracción de Fresnel. 

La evaluación de cada una de estas contribuciones al cuntraste, s•J 

ha real izado principalmente a p:irtlr de oL;ervacloncs exp•'rimenlales. 

Por ejemplo: las observaciones de irn:'.lgcnes de escalones anchos y 

fuertes en las part•"s al tas, que se v<J.n estrechando y debi 11 lande 

gradualmente hacia las parles bajas de las micr·ograflas, se han 

asociado con el enfoque decreciente desde las partes allas hasta las 

partes bajas (23). 

17 



Asimismo, la observación de qrn~ el dcbil contraste de un escalón 

enfocado !;e rc::i.lza con;,ldcrablementc con un ligero cambio en el 

cnfo\11.Je. rnl entras quo los escn l oncs externos r.1\J~~;tr:an cas t rJ l ml smo 

nivel dr, contraste fw:rle, r;c .,,q,: le;, ·.·.·,:1~!•i•'r·:1111lo que la alteración 

que sufre t:l fn.:ntc de onda o.l ~~(:!' r·cflcJ1do por unn ~1uperf!cic es ia 

descomposición de dicho fr.,,nt•~ de <.lflth\ lncldcntc <.:ll i'r'<~rtl•'S de onda 

r;ecundar1os que difieren en L1,;c, y qu•., l11r,; dlfcre11cl~<S de fase <le la 

or.d<J. clr!clrónlca se deben « lo:-; cr;calonc:; en la su¡x:l'l'ldc. E'ntonces 

cuando !:.:e f'oi·na 1 G. i i::at.::(:n ~;e ~;up·:?i'J,..Jl i'..: cor: ! n l ntcn:3 i d~~d hon:vi_;enea de 

la SUfl'~rflch, un contra,;tc· de 11 ne;;:; e lar·o-obscur·o que corTe•>pondc al 

prlroor máxiu;o y ndnlr~o ck lntcr•fcrcnel:.1 de; J··~ ondas secundaria:; 

1<coorada!> en 11lvclc:; diferentes de la :;upcrficle (2:J), al corr•imlento 

de fase que ~ufn:- la ondd. J ... ~!~·) '.-~ la refle:,lón ~;e le conoce como 

difracc!6n de Fresnel y ;ll cuntr::i.st ,. t1': lnterfen;nc!'1 d1.' ond<is ccn 

grado t.il J'crente dé~ corT l rnlenl o como cont r·ast.e <fo Frcsnc J. 

Observaciones corno la anterior han permitido calcular el 

contraste de escalones en P'"'H· considerando una onda plana incidente 

transml t ida a través d1J un objclo de fa.se que t lene una punta. Los 

resultados de la! cálculo indican un contraste antislm&trico blanco y 

r12gro qu.., es cero para incidencia en el úngulo de Braee y que se 

Invierte con el cambio de fase y con ul desenfoque (26). Entonces el 

contraste de <'Scalones puede r;er expl !cado por medlo de los 

corrlmlenlos de fase de la onda electrónica en dicho:; escalones y el 

signo del escalón (arriba o abajo) del contraste de !mugen en 

sobre-enfoqt1e ( overfocus) y bajo-enfoque { underfocus) de acuerdo a la 

regla delineada en la Tabla l.3. 
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TABLA 1.3 

1-COIITHt.STE DF:.-E~~L:!! EH co~:.=~ON DE: 

E.sCALO ---- ---- --- - -·-·· ~~- --·----

SOBftE-DIFOQUE ¡ flAJO-EllFOQUE 

ARH!BA-~1-.. --;¡::-;-------- ------r--;v~~.JA -------------

' i 
1 ¡ 1 ' i SUPEHlOl\ onsi:UHA ! C'l AHA 

F!l.AIJJA 1 ¡, 1 ~RAIJJA - - 1 

-~-i--~-L __ 111rr:íuon c~A:~---- _
1 

____ i_'.J~ER~-~¡~ ~l~:~~--
' ABAJO FHA!l.JA FhAIUt\ 

SlJPDllOR C:LAilA SUPt:HIOH OBSCUHA 

FHAN.JA Fl\AIUA 

!'lFFH!OH Cl AHA 

_________ ¡ _____________ -- ---- _______ _J ____________________ _J 

GUIA PAHA VETEHMlH.\íl t:t. SENTIDO ut U.6 EÁ¡\LO~!~S 

Qllf; APAllECEH l:H !.AS !XAG!JIES m: Krn A PAílTIH o:: 

SU COITTRASTE 

La regla de la tabla anterior ya habla sido obtenida 

experimentalmente (24) y las referencias a franjas claras y obscuras 

corresponden a la obcervaclón del pr\;ncr mixlmo y el primer mínimo de 

la difracción de Fresnel. 

Ahora hagamos un poco m:l.s especificas las caracleristlcas del 

contraste al tipo de haz usado para hacer la Imagen. 

Las imégenes formadas con una reflexión de Elragg son muy déb! les, 

~ro siguen la regla de dependencia en el enfoque antes expuesta. 
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En las Imágenes correspondientes a una reflexión fuerte de 

resonancia, las protubern.nclas y dr:prcsloncs su¡xirflcialcs dan ambas el 

mismo tipo de conlra.:;le de ! in••u:-; obscura,-¡ y l:l únlcu dependencia con 

el enfoque, es que 

regionr.~s de~;enfocadéts q1Je •:n !u reglón enfocada (;'.O). 

ampl iwncntc ri~portado h:::l.St¡:¡ u.h0Vi1). el conti·u..;;tc es :r:ás fucrt(! y se 

conservan les ra:jí~Os da dery,:ndenc 1 a ca o 1 enfoque prr.:v í aJnt~ntc 

e;..;pl icudus; no ob~ila.nl<-•, ~;t: h:_\ eticont1·udo. p;i1·u 1;1 rPglón de enfoque, 

escalone~; ab~1jo r1<1nt lt:ncn un cunt.r'at_1te oL~curo r:1á:7 fí..!t~t'te (¿,t)j. Lo 

CW.\l, dado que el cont1·a~;t.e do r:~Jckdón nü dcb~ e::;; lar re.fer-ido a su 

sentido p;-u---a la condlci~')n di: (·nf\)qu·.~. cunduce ~' 1._~>..:¡1l 1cnr (~~;te contraste 

escalón hacia arTiba. E:;t.:1 int,~r·r·u¡.><.:iún <.Te;:, lnm<:dlat;:irncnlc después 

del escalón hGc1a ab;:i.,ju. u¡~ ~!!"'~'- düHdt~ no hay h~1z de resonancia área de 

secun<brla solwe la ¡xwclón del haz reflejada ck:;,Jc, dicho csc;.don (ver 

Figura l. 3). Con~::1Jcuenlern~:ntt~. el úr'ea nparecerú obscura. Este 

comporlamienlo ,,,,10 es ob!;,;¡•vablc• cu<tndo el contraste de de:scnfoque se 

minimiza, ya que de otra fonia la l Inca obscur·a del tirca sin reflexión 

secundar! a s1• pi crdc entre la franjns de Fresn•~ l, formnd¡;s a lo largo 

del escalón. Por olru parle, cslc ti¡xi de conln;sl<) de r,rd'oque prueba 

qU(! el haz de ro:sonancia c;c p1·opaga únicamente en la'; primeras (y 

probablemente sólo en la primera) capas atómicas super·ficio.lcs. 
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J)f, nr~.O!lAHACl A. 

Por otra ptll't•!, se ha reportado que b<1clcndo imagen con más de dos 

haces úC'l patrón de DEP~\E de Si 7 X 7, ~e p\lf:dcn ob:;ervar franjas con 

PM.f>GC ln..l"flt en los que corre~;ponden npx·ox i ;;.::idnt1ent. t· (-t fr~njas Ut~ red partt 

dl8ha e~;truclur·:.l. (;~7). A!·;t111t(:no ;;:: i:.1.~::. :i:~ 1-.\,~rt:t (l~-.;lructu!·a obse·rvada 

re:::om>ncla (20); ¡xir lo qw~ ot1·0 punto que queda pu1· Investigar 

alta resolución en MFJL 

Las cx¡Josiclonc~; ha~;ta aqul real i~~ud;ts l. icnc:rt mttr; bl(!rt un caracter 

empS..ricot sin embargo, cre<:mofi qut; son lrnporla.nl.es en tanlo que cumplen 

con una doble función que consiste pr!mer·o, en proveer de medios 

slmples p;•rn expl ica1· la!; obs1;f'vacloncs cxperl r1wntales y segundo en 

señ.alaf" cuales deberán ser los r·umbos a scgui1· p.J.ra ~;ent.nr· la técnica 

en bases f i i·mes. Es lo último lo tralaf'emos de hat.:C'r evidente en la 

siguiente sección, con la que cer!'amos esta presentación sobre 

microscopia eleclPónlca de reflexión. 
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1. 6. - ESTAD'J ACTUAL Dí:: LJL:SAP.P.ULLO úE MEH. 

En Ml.I el problema del cálc•.Jlo del c,mlrnste d<: unn imagen 

consiste en la obtencl<Jn de la !'unción d•: onoa Hri al flnal de l;:... 

muestra. Para obtener T( r l se co1J'.'.; idt:ntr1 e lcctr·orv:s de energía cV 

(do:ndi:: ue" r:s la carg~i del electr·nn '.;'VI,~} r.-1tPnr:i;\l dt-~ tlCP.leraclón), 

moviéndose LaJo la ir~f'll1(;i1Ci<.i. d~.: ur1 1.·ot.cn·-~'.t~ U~r·) cit..·bidü ~d crisla.l 

de Shrodlngc1· atkctr:.d;, ;1 e:;t."'" cowilc:ioncs. 

dcsnrrol lo slr;li lu.1· p:.ir·a Mi.K El h:\Z en lr1r·idvr:ci;1 r·;i:;;1nle 
º1 c:s 

dcfleclado p1~ l ti:(~ r.:11:1(~ n t í_: p<JI' L'l pot•mcia l ,·;up<'rf le in l y lueEo es 

dispersado por l~l polencla.l voJu¡.i(·lr·\co. r:l n:~-:ultíid:-:--i t;et.o de ambi-;.~; 

dlspc-r~;lon~s (:!:, la ~~l:pa.r·;!ci<)!I J1_! la uno~1 itH:idi!!lle en l1<.1.":1 .. ·~-; 1·t~fl1..:jn.do~:.. 

superficial y 1 uer,o resol ver· la ecua e i ón d(• StH'ód í ngt•r con 1 as 

energía [ 

superficie es mucho mayur· qu<: la compon2rlle perp·.'ndicul:.u· (E,, >;. 
11 

E.Ll. Entonces, aunque la,; e;-:perlenclas de MCT nos Indican ,,¡ camino u 

seguir, la difer·L·ncla de condiciones da una gran complejidad al 

problema y conduce a optar por· consídera1· sltuaclonc-~; slmpllficadas. 

Así por ejemplo se han logr·ado olilener· Ldr,unos resul lados cua.nt i tat. í vos 

sobre el contraste de composición química desde un punto de vista 

puramente clnemático (29) . 
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tllfUtEHTES TIPOS or Ol5PF:w.>IONES f.I{ 

KER. 

Ei1 otra l ínua de lnvcst l¡:acl6n se ha considerado un potencial que 

pcl'1:1lle obtencl' un sh;lema dl: cct1acionco; dlftwenclal •. :,; equivalentes a 

la ecuación de Shr·odlnge1· (El). n:sobicndo este sistema de "cuadonus, 

soluclonf~S ~.•on empleada~; po~;t0rior·ri1t:r1le pa1~;1 cfectuiir· calculos en los 

que se pro::d ice la pr·est~T~c i a dt! hacvs p1· l ff,ar· i o:; y !-;',:CLtnd;:.tr· \os de Bi·agg y 

En otros deoiél!Tollo,; !-;e iia cmplc<ido el mi:Lodo multicapas (30) (Ve!' 

por ej•;mpl o (?. i ¡.oara una c;-:posici6n amplia de dicho método), pa!'a 

simular· la modulacl6n pror,re!dva de la onda elcctr6nlca pani. 

lransmlslón <'nlre capa,; en,;\ perpendiculares rd haz lncldenlc. Lo cual 

permite que la dislribuclón de lnten,;idadcs de la onda pueda ser 

de y entonce!;, investigar las 

modificacio11e!; pr·og1'eslvéi.s del céimpo de ondas sleuiendo cualquier 

defecto 0 c<-tinbío de estr-uctur·ü.. Esto es u;uy imporlante, ya que las 

técnicas de r·efle:<iún !ion al Lamc11le sen,;\ t ivas a defectos superficiales 

y es en el e!;t.udio de •)stos donde encuentran sus pf'inclpales 

aplicaciones. [,;te método proporcion<i infor·macl6n sobre ca!'aclerísticas 

de difnicclon, r·esonancia e lm<lgen de superficies con defectos. 
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Siguiendo Ja misma l incu. dt:l p~1..rc;.iCo ;rnt1.·r·!or. se han 

concentrado c~;fucrzos en 1'1 estudio de J;:, rcsonar1cla :;uper·ficial, 

consiguiendo expl lcu.r los mccanl1;1;,os df! formación de la onJa rcflcjadéi 

y demo!;t.rnr la ~..:cnsibílidad t.h.: 1.;;. ucdu. ~ .. u¡,i;rflciál :! 1:1 estructurc1< 

crlt:;lalogrttfica. y c:lcctr·ónic~!. (21). l.o q11•: ri·~rml h! h;:.c~r· comp~u'acione;; 

con rosul la.dos c:<pcrlt:entale:-:; en 1n~; q 1ir: ~Jt: cutt:bln\1n t.t.·cnlchs de 1ma.gcn 

de tft:R con cspt:ctro~copia dr: per·db~.~), dt: L'lll:'I'>:,íá th: t:ll.: ... :U·.::iric~~ (H.EELS c!1 

lnglú-s}. En r.-:-se mi:-;t-:-,c; f'f.:pur·tc ~~t; 1·c1;.:_¡.r·c::.>. la ni::c>_·:.:ld:1J cit: ::q:d icnr l:1 

teoría dinrú11ic;\ dl' l~ <tit 1·rtt:c1on, l~u;Lt1 J ..... J. o. t.:>·J·I •. >.: 

cquival(•nle a }a Je local it:: 1J.:16n td_cníc~.:.. pnr· mir~r·ü::;copta U•.: contraste 

por- can;1li?ación (t.u:m:MI "r' in¡:l<::;;J. 

Flnalinenl~-,~ 1:n el i:=-u11A~·! '.·;1_· il;l 1ntent:1,j•:. 1¡¡1a rrim1:r·;:,1._ ap1·u:..:i1nu1.:lóo 

en la cJclunnlni~ción de un~\ t.r:nri<'I. gen<:: .. ~d del contra.~ .. Jle de imneen en 

HER (31 ); raodclamlo el pnl."!>'.'lal pr·uy<~cli~•do r",;dlante el potencl¡\l 

cristalino pr'oycctado multiplicado por una !unción de cc;cal6n unit;i.rlo 

el patrón de difracciOn, oblenido a 1J<..i.1·l l~' .... k l;_i,, ;.ip~T:d;.i.'1ci 1)~1 •it'.: nhjeto 

débil de fase, h:.1 pcnnitldo exprc::;¡_u· dicho patr·6n como una ndición de 

térnli nos. 
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CAPITULO 11 CONSIDERACIONES EXPERIMENTALES 

11. 1. - !NTHODtK:Cl01l. 

Fara real lzar cxpcr!mcnt()s d': microscopía electrónica de reflexión 

h:iy que considerar do~: a;;p•xtos ¡ll'inc!palcs: las caracter·lsticas que 

debi! satisfc,.:::cr el f'1icr·u:ocur!o clectr6nlco y la preparación de Ja 

su¡:x:rf!clc a exumln;·,r. 

E!? o<;!;, parte d._, l¡, lcslé' hacemo~; notar que la única conJición 

qUu dcb~'\ ~;at.isf'UCCt• UH ralCr"O;ier·piP ClCt:\.:·ú111\,,:, ~·.~ tr•;tnsmlslón 

corwcnclonal, pa1·n que ~:<.· pucd:m i·eal izar en L:l Ja::; l\·r;nica" de 

mlcroscopia electr·cnka de i·cfk,:lon HEH y de difracción de' electrones 

1·;,fl.::jv.c:!os de· al ta energla DfJ\AE, es que ~;e pueda orknt<u· a la 

p:~rnl e la n.l Ocscrlb1rnos Lrcvc:::0ntf~ las 

caractl~rh>l lcüs del mic:r·oscoplo electrónico dd !FUNAM, en el cual 

ademtl.s de lus técnicas HER y !l[fo\E est"1r1 a nuestrn alcance las técnicas 

de mlcroscopiil elcclr6nica de rcí'lüxión por· b:J.rrido HEHB y dü 

m!cro-mlcro dlfracdón de d.-.ctroncs reflejados de alta cncrgia 

µpDEHAE. !Jcscf'i l.ii 1.10s el métod•o du col o cae ión de rnu&,;tra.s cmp !cado en la 

oi:Jlt:nc!on du 1iu~str·os dn.t.os, asi como su,; limltacioncs y unv. posible 

solución. D·~scribimos lo::; ¡.woccdlmienlos Süp,Uidos pa.ra ilace1· HER, 

IJEHAf, HUill y p¡1fl[il.f,E ¡xu·a flncdment" describir· los métodos usados 

para preparar· las su¡xwficics cmpleudas en los experimentos. 
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II.2.- EL HIC!\OSCOP!O ELECTHON!CO 

Un rn1croscopío clcctrónlco de trunsmlsl6n convenclonal en el que 

se puedan orlentar el po1·l<.1muustra;:; con resp'!Clo al haz en ángulo:; 

hasta de " 5°, es un i nstru:ncnto adccwvio para desarro 11 ar tccnlcas di: 

difracción y de imagen de é lt:-.:trJL~::.; !"~~r; (•J:tdnc~ d~ nl ta cncr·gia de 

superficies de muer;t.ra.s volur;:ótricíJS. 

Para lo8rar· la oL;un·ación d·: lmit¿'.('nt's y palroncs de ref'lexl6n se 

requiere coloc;u· la t1u"str·:i con !11 superflcl" de interés casi paralela 

al haz, sin bloquc<1r la colurn1a. 

La orlentabllld<i.d mut.u:.t enlt·e la mucslra y el haz el•:clrón\eo se 

p•.•nn,~ rnn,;l<learar como el principal requ·~rlmlento de equipo y es lo que 

pcr:.;iítc le• nhtf.'nción de los i.ln¡;ulos de indJcncl:'. adecue<dn,1 dol naz 

sobre la superficie. Eslo pet'mite que haya difracción de elcctron0l; 

reflejados de alta cncrgi<.;. La forma d'" colotó•dtin de la muestra 

n\ lnt.,rvalo de ánr;ulos <le ur·lcnl ación ncccsnrios sea 

pequeño y que los hacüs dil'r;:,.ctado,; puedan entrar en el ~;istcrna de 

fortk'lción de Imagen del microscopio. 

El microscopio clcclr·ón\co del lFUNAM u,; un JEM-lOOCX, con 

volLajes de aceleración de 20, 40, 60, 80 y 100 KV y un intervalo de 

ampl ificacloncs entre 330X y 250000X en 23 etapas. La resolución 

aproximada entre líneas es de GA, o! dirunclro mí1i!mo de h;:,.z de 0.7¡1m, 

la capacidad de movimiento de la muestra de ± :mm en el plano X-Y y 

0.5mm en el eje Z y posibilidad de lncllnación del haz mediante lentes 

deflectoras electromagnéticas de ha~;ta G
0 

en cualquier dirección. 

Cuenta además con un gonl6mct1'0 de entrada lateral que permite lncl lnar 

la. muestra ±60° para el cual se cuenta con portamuestras ordinario, de 

elongación, de calentamiento y de rotación. 
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Asimismo cucnla con un sistema de barrido AS!D-40, cor\ el cual se 

pueden hacer l mágencs de e lcctroncs secundarios e lmagcncs de 

transmisión por barrido. Al frenar el barrido, el d!amctro del lmz es 

de i::zooA lo que pcr1:1l te obtener pal hines de nlct·o-m!cro difracción de 

tales áreas. 

Enlcmc.i:; ,,¡ mlcror;r.op\o eleclrónl(;o del que: ::;c dlspone rebuza 

:.i::.pl \ar.:cnlc bs m.:ce::;\dadc:; tninlma:; de equipo para hacc1· MEH y DEHAE. 

Por olra part.•'· J;:i. urild<1d AS!D-41J nos ¡,._,,.,,.~~e Jc::;,t:-roJ Jcu· ln l6cn!c<J.S 

cqulvalc:nl.t; u lit t::..i.r1·1(k} por transt;1}~;ión. l:t c;ua.l !.it.:~ eonoce como 

mlcro:;copia de rPflcxlón por· b;;rl'ido MUUl y la lécnlc<.> equivalente a la 

de micro-micro <llfrüccit'n: n [í\ que no~::ntros llawarnos rnlcr~o-mlcro 

difracción <k cleclrone:; n:Clt.',jndos de alta em:rgia µ¡iDERAE o 

slmplemenle mic1·0-rnlcro r·cf!c:dón. 

11 . 3. - COLOCAC ION DE LA Mll\·.S !fül 

Se han n'porturlo eXJlt't'lmentos c:n lo~; que se estudlan las 

superficies de parliculas de algunas ;,,\era~; d'' diámetro usando 

técnlcus de mlcl'oscopla clcc!.r6nica de reflc:<lón. Las particulas para 

estos estudl os son obtenida:'; por evaporación y soportadas en rejl llus 

de cobre cub ! cl'Las con carbón ( I8, '.l2). 

En olros ei:pcrlmenlos se t1'1n estudiado la~; st1pe1·flcies de muestras 

macroscópicas. para el lo ha f;l do neces<J.rio di se fiar portumucstras 

especiales (a fln de satisfacc·1· el parald ismo cnt1·e !:t. muestra y el 

h<.iz y,.¡ "" bloqueo de la coiul1lna), 0 modif'Jc¡~r el po>tarnuestras con el 

que se cuenle (23, 33, 31). rlosotrcs, estamos í ntcrcsados en este úl tl mo 

tlpo de mucst1·as, entonces nos avocamos " resolver el pr·obicma de 

coloc¡..c ión de la muest!'a para este caso. 
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Como ante!:ó se dijo el ml,todo más adecuado de colocación de la 

rnucslra macroscópica depende del porlamue»trai; con !.! l que se cuent<;. 

Pura el JEH-lOOCX, ..:on gon\ótcdf'o de cntr'ada latcf'al. el porlamucstraf; 

ordinario consiste de una vrtf'llla de "'.l:J cr.i de longitud (Figura 2.1.1) 

con un compartimiento en lu punta (Fi8lH'« ;<,lb). I::n c:sc compart imlento 

se pueden colorar di Vérso!~ retenc·dores de iil\H~~;tr·a de ~:s X ~; X 3 mm. El 

intercambio de rr:tcnednrc~.; dt: i'.lWJ~~;tra e~ ::1uy ~;cw...:i 1 !u, y .. 1. qtte el 

su.)ctndor r:n l" f l 17tll'" ?. . l.li, ¡111"d" I'" t t'r><•r·:;c en l r~ di n.:cc i 6n qw: 

indica la flecha p~i.ra anpl l;;r· la longitud del curr.¡""'l !miento. Una \'CZ 

colocad<J el rctcncdcw desee.do en la poJ;icl<m 2, ba!;la con prcslomll' 

11germcntc en :l para que el ~;uj¡_·t.ador vudva a su posición orlglnal. 

Con las cn.raclcríst 1ca~; del portarnuestras antes expuestas, se 

decidió la colocacl6n tlc l<• muestra macroscópica mediante el cambio del 

retenedor de t'cji l las común (Figura 2. le) por un" modif'lcaclón de 

retenedor de muestras volurr,ctrlcai:. Este con'.;l~;tc en un;\ pieni. de latón 

con dos perforaelof'lL\S dt~ Jmm de d\t\rn1-~t.ro y una ranura lateral (te imm de 

uncho y 2mm de profurtdldad, que lntcrr>eeta, de mrrncra t.r1n¡;unt.c, a las 

perforaciones y es p~lt'alclt1 al (;_je dt~ lncl inaclon del por·t.amuestrus 

(Figura 2. ld}. La ranura lalct·al pe1·milt:· colocar do'.; muei;tr·as de 10 X 2 

X 1 mm con SUE> superficies e<:'.;\ paral<'lar; al ha;>: en la ;wria de las 

perforaciones, con lo cual se logra que los hace~; <llfraclados por las 

superficies penetren en el sl~;lema de formación de imáge!lcs del 

microscopio. 
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FIG. 2.1 
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La for1nu de colocación de muestras u.riles dc~;crlt<1 fui; la empleada 

para la obtención de los datos rcportadm; 011 esta tc!;ls (Cupitulo Ill). 

Esto nos rcsldngló a variar la indlnaclón d<~ la r;;;•c:stra con respecto 

al h<iz sólo mediante lll\:t rotación ul1·cdcd0r de un eje pctrulelo al 

portn.muc~¡trn.s (incllnaclón) F!¡:;ura 2 2il. Por lo anterior so dlflcultó 

alcanzar oxp.,r·l ~,-::ntalt:!~lil<~ la cnnc!lclón de hace!; de Hi·agg rci'o1·zaclos 

con haces de r«:sonancla, ya CJlh: esto úl t lmo rcqt1le1·c que la muestra se 

pueda rot.rw alre,kdor dd eje 0ptlco del rl\crnsc'.oplo Fi¡;ura 2.?.h. 

(b) 

ORIO!T/.lillO A u. tílJESTHA COfl: (•) INCLIH~C!UHb, (\,) :w:Lrn.<.c1nm:s 

Y HúTAClOXU.i. 

La res! r!cclón de oricntabl J !dad de J¡, '"u''';~r·::i r.:\cr·oscóplca se 

supera actl1almcntc, en nuestr·o labor<i.to1·!0 con el montaje d.: muestras 

de "' lxlxl mm sobre rcjl ! la!; comunes de cobre de 3. 05 mm de diámetro, a 

las que se les retira parle del cnmal lado {f'lgur-a 2. 3). Las muestras 

asi preparadas se montan en un portamucstras Je rotación. 

fJG. 2.3 KOHTAJt: DE HlJf.STHAS Df. HE!l DE !XIX! mm 

E.11 REJILLAS DE Cu DE '.l rrm DE: DIAllETRO 
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! l. 4. - DI FllACCION DE ELECTRONES HEFLEJAOOS DE ALTA ENERGIA V 

MICROSCOPIA ELECTHONICA DE REFLEXION. 

En un mlcroscoplo electrónico do transmisión convcnclorm.l se 

pueden obtenor patrono!; ele di fracc Ion de electrones r·eflcjaclos de alta 

energla e lmtigenes de 1:\lcro1:copla dcctrónlca de rcf'lcxlón mediante el 

siguiente proc:t:dl~iienlo: Una vez alineada el mtc1·or;coplo, se procedo; a 

colocar un'1 muestra con la :>upe1·flclc de Interés r1w<iif.,la al haz, esto 

:;e· he.re "ºne·! nndo ,¡,, ;iripllf'lcaclón, empleando alguna ca.ractcristlca 

de la superficie cou:o ¡;uía; ltwgo e><.' cawbla el mlcr·oscoplo al modo 

difracción y :;e procede a \ncl lnar la 1::tw,;t.ra lcntur.:cnlc hasta obtener 

un patrón de DEHAE. Ot: e'.ilc ¡mtr·ón :;e :;ciccclona un haz pnr·a hacer 

Imagen, el haz S(decc\onado se n¡wo:drc:t ril e.Je óµLlco del microscopio 

lnclln;:.udo u:1 p(ico 'Cf•<; ln mt1t~ntra (aJu:;t.., ¡;rue:;o) y !>e termina de 

ubicar en ü l 1ne11 n:.i.ndr; el haz con lo'.; dcf lcct.r;rc'.; de lmz que se 

emplean en HET para h.:ccer cur:po ob";curo (cr;nt.roles Tll..T), finalmente se 

Introduce una apcrtur;i. obJeUva centrad" en el eje óptico y se regresa 

,.¡ modo de ampllf1cacl6n para obt<Jncr la lr..:igen de MEH. El 

procedimlAnto se Ilustra graflcamcnle en d dl::.csr:.u:.z.. do bloques de la 

Figura 2.4.. 

Nótese que esta técnica es muy similar u la do campo obcuro de 

alta resolución de HI:.I y que es rcl<ttlvumúntc simple de llev<u· ,;. cabo. 

Como se mencionó en el capltt:lo l. los ho.ces de dlfraccl6n por 

reflexión son muy dóbl lci;, esto, en c0njunto con la llml tación 

mencionada para conseguir refuerzo de los haces de Bragg con haces de 

resonancia, Liene corno consecuencia que los t lernpos de exposición para 

la obt,mclón de las mlcrogruflas sean lru·gos; con lo que se introducen 

problcmé\s adicionales como contaminación y movimiento por 

calentamiento, por· lo que ~;e optó por tomar unicamente lmagenes de haz 

especular (cumpo claro en 11Ef\J, 

La expos iclón del párrafo anterlor Indica que la información que 

podemos obtener es llml lada, ya que la di recci6n de observación es 

única y no podernos recurrir a haces de difracción de orden alto con los 

que se logran linigenes de mayor resolución y con menor factor de 

"·"""t.amlenlo. 
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lHCL.lllE LA HUESinAJ 

"ASTA QUE APAREZCA 

EL PATílOH Dl UEHAE 

-~¡---

f!G. 2.4 DIAGRAMA DE BLOQUES DEL PROCEDIMIENTO 

SEGUIDO PARA HACER HER. 
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I! 5. - HIC!10··HICRO DIFMCC!Otl D!:: ELECTHONES H.lJ'LEJAOOS DE ALTA 

ENERGIA Y HICHO!:-XOPIA ELECTHON!CA DE REFLEXION POH BAHHJOO. 

La unidad ASID-40 del microscopio elcclrónico del !FUNM1 permitió 

que se llevaran a cabo experimentos de microscopia e!cctrónlca de 

reflexión por barrido HFJlB. En el los. un haz elcctr·ónlco d" " lüOA de 

diámetro se enfoca y bnrrc casi paraielo :3ülwe la sur)\~J'flctc de interl~s 

y una pon:io11 dd p<.:u·o11 de dir raccion :;upcr·!'\c\ai se colecta p«ra 

un L ubo de rayos 

catódicoc;. E'.;la unl(h<l d•1 opclón a f'rcn:u· el tnz y a regular su 

diámetro cntn: :iO y ?.OOA con lo c1i;d se pu"rkn obl•:l\t:r ¡iat1·on"s de 

,. ., t r•~,.-.,.,_,, rn .....,,.nrlr>n 
i· -- - . ·-··~·...... ....~ , ........... - •• 

su analogla con los p;itron•~s de mlc1·0-r.1\cr·o dlfracci6n en t1·ansmisi6n, 

a estos los llamwnos patron(.·~j di: rnicr·o-r:ücrlj dif'raccíón U1· electrones 

reflcxlon. 

El procedlmlenlo para obtene1· una lmap,cn de MEHíl e~~ muy simple y 

se puede resumir ·en los slgulentes pasos: Prlfü!ro hay que obtener una 

Imagen de electron.::s ~;ecundarios, para orientar la superficie de 

Interés par·alela al haz procurando que dlch:i lmagen no cubra mas al la 

de la ml tad de la pantalla del tubo de r·ayos c;it6dlcos, despucs se 

Inclina la superficie al ángulo di.!seado y se pasa al modo d·J electrones 

transml t idos en lu unldad ASID-•10, un l lgero aju5te en enfoque nos 

permite observar en el tubo de rayos catódicos Ja Imagen de MERB del 

área seleccionada. 
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El procedimiento para obtener un patrón de micr·o-mlcro dlfrncc\6n 

de electrones reflojados de alta energía es completamente análogo ul 

ut1llzado en la obtención de patrone::> de micro-micro difracción en 

transrnlslón; por lo cual f;e r-;ml lc ul leclo¡· al n:mu:1l dt> opcraclón de 

la unidad AS!D-4Ll, del cual se pueden !~ugulr· !ns instrucciones que se 

dan para hacer micro-micro d!fr<.1cc16n. con In única variante de que 

para mlcro-olcro difracción de electrones 1·.,flejc1d0c; de ulta <'.'nergla, 

se ui 11 lzn la 11r.ngcn de h'EPJl. 

El empleo d'] bü.rrido e kclrónico con lt~cnlcas de reflcx lón tr<u! 

aparejada una p{:rdida do r·csoluclón, sin cml.nrgo, dicha perdida de 

resolución se cor4x:nsa con la facl l idad par·u. hacer Imagen, Jn(!UOI' dai\o 

a la mucslrn., mayor flcx!bllidad un el ánr;ulo de Incidencia y mejor 

ident!flcacl6n dL' contrlffilnu.c1ón superficial por polvo u otr•i.s 

impurezas. Adlclomümcntc el empleo de un ha?. electrónico estacionarlo 

mu:¡ f\no proporciona información de zonas mejor local Izadas. 

JI. 6. -PllEPARACION DE MUESTRAS 

La Incidencia ram:intc del haz en la microscopía electrónica de 

reflexión Impone al menos dos condiciones restrlcllvas al llpc de 

muestras que pueden ser observadas por este tipo de técnica. 

Primer·o, la super-riele debe ser muy suave, es declr las muestras 

con protub<Jra.nc\::ls no son adecuadas porque el haz puede ser bloqueado o 

fuertemente rctrodlspersado, y cualesquiera de estos efectos irá en 

detrimento de la calidad de la Imagen. Segundo, la superficie debe ser 

limpia para asegurarnos que lo que estamos observando es la superficie 

de interés. 
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La regul¡;_rldad de lr1 superficie de la mucsl1·;i :;e puede obtener u 

nivel atómico para muchos ma.terirdc,; y lo que es realmente un problema 

d!fici l es la obtención de ~>uperf!cics \Implas ya qu" cstus son 

runbtcntnl y ;;un por scgt'<:gaclón tncía d la de las !npu1·ezas del 

volulíien, 

hnn 11 ~~vado a CL\b-~J 

utlllzando pt'"'.>!onc:s en el nlcroscoplo cnt1·e 10-,G y !0-
7 Tnrr·, {lfl). El 

último rcport<: 1·cfe1·1do, lr1dlea que e'.; poslblc u'.;ludiar r;u~"1rflclcs 

observaciones de quo lus Íli•f,UI'•cz:c:; '.::6\•> allc;ran l i¡;erl•:r.c:nl<: ul 

conti·aste do '.;t:pcr·f\clt:'.; dü plnt!no [JS) y <fo que capar; t\d';orbldas de 

al te1·an 

crítlcamcntu la onda de rcsonanci<> :oupd·f':c!n! (?l), nos han alentado 

a cstudhw superficies m~dianle técnicas d<~ 1·ef!exlón de electrones 

ull llzando mucst1·a~; que ~~~ depos l tnn o llmplan a pres iones 

relal lvamenlc al tris y que '..;on cxpu<>st'"'s al medio ttmblcmtc para 

trunsferldas al microscopio electrónico. 

A cont.lnuación listamos algunos de los métodos existentes para 

preparar mucsl1'us adecuadas para estudios p0r técnicas de reflexión de 

electrones. 

a). - Cl ivaje In situ. Eslc método está limitado a aquellos 

materiales y planos en Jos que el cllvaje es posible, incluye muchos 

materiales iónicos y covalentcs y algunos metales (Be, Zn, Br, Sb); 
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b). - Elcctropul !do, pul !do quirn!co y at¡iquc !6nlco. En este llpo 

de técnicas se debe culd<ir· que el pul !do !;ea homogen•:o, ec.; úccl1-, qt1e 

no ocurra ataque prcfercnclal o h<1ya ;:i.parlclón de un cr·ite1· de ataqllc, 

este t l po de métodos puede set· u:;ado para nelalcs y ,;cmlconductores; 

e). -Tratamientos de pul !do con un trflt.amknl.o <:lcllclonal de 

recocido cr1 vn.rio. En c~1t.e Cí;.::.o el pr-c~ .. ,_.,,~1 d;~ r·eC"ocido activa la 

d1fusl6n qut• !>U<iviza l<i !;up0rf\cle, (;~; <r.uy üU! cu;rndu .el pulido es 

d!ficll, ~r·o tiene v;i.rtas üii'k._1;::"·:L·: •:n\r"' \:,,; qu" se pued(;!l 

ll'Jencionar que si;, aci.lva prcf'er·cncLdc;enl1' !;i. :;egn:¡pci6n supcrfic1'1l de 

iL1pUI'üZttS, ~-;e acl i Yi.\ 12. ndsor·ción <l~: ga:;f;:, !'l;~;idu.:ili;:;, y 'en algunos 

protuberancias en la superf'lcle; 

d). - Tralr-,i.micnt.o~~ lérrdco~-; en at.¡r.ó~;fcrn.s ro<luctoras u oxldnntcs. 

En este Ci'.lSO se [tCO!:;lumb1·u. alti..:r11a1· los recocidas con dec<.\p~ldo de lu:.-; 

Impurezas 1ned!antc bo13b~trdco i6nico, este e!; un proc,•so muy lento; 

e}.- Deposito d•J pdlcul;is del¡::ada!> sotwc sustr·atos ~1uy lisos. Las 

pcliculas de mayor· inlercs son las c1·ccid"'; qiltaxlalmcnte sobre 

sustratos de cllv¡:¡,jc ?r·~tr(ltadlJ:..~. la película. puede~ ser observada sln 

desmontarla del sustJ·ctlo, Jo qu" t kne la venlaja ele que se le 

Introducen alteraciones minirr.ao;; 

f). - Part \cu las pcquefü1!; sobre su suslr'1lo. Ln ventaja de usar 

técnlcns de microscopía do reflexión, par<l l<:l observación directa de la 

estructura de la supcrflcle y las partículas pequet1as sobre la 

superficie, es que hace posible especificar la lnterTelaclón entre las 

pa.rt1<:ulas dcposlta<l<:i.s y Ja estn1ctura superficial del sopor·te; 

g).- Esferas de "' .1 rnrn de diámetro oblenldas por fusión de 

alambres. Estas muestrúS tienen la ventaja de que su geometrla permite 

una intcrprelac16n simple de las imágenes observadas (35). 
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l.Y.! estos r:if:todos de prepr.racion heroos elegido Hlg1mos como son 

elcctropulldo de C11, pulido químico de Si )1 Ge, cllvajc de Ju cara 

(001) de NaCl. credmlent.o d¡, pe! lcuia': de Al sobre vldr·lo y de Au 

sobre la cara (001) de NiJCI, vldT'io, y el crecimiento de una pcllcult1 

blcrlstal lna de tlg sobre N.Jr:l. Todas estas son básicamente técnicas 

convencionales de pre¡mrad0n ch: c1uc"tra.,-; para microscopía de 

transmisión, por lo que, sólo cono v\a de ejemplo, describimos 

Una pleZ<J. de Cu co~.crci:>I de ¡o¡;:i;,:;! rc;.1 ~;e pulió mcc:ínlcamentc con 

lijas cada vez rr:ú:> fln:;~; hr,;;la l lcsar ;·, l iJa GOO y l\wgo ''ºª alurnlnn. de 

hasta . O~) p::i. La. pi e:~u. fut~ l ~,· ... ·J.d~t La.Jo clkJr-r·o de· ::~gun. de~; t t l nda y luego 

r:;e colocó como áoodo de 1.:na cub:i 1:lcctrol i t ica con una ::;oluclón de 66~~ 

alcohol eti ¡ ico y :n:' ;i<:ido ¡¡\ L1·lco " ui;~ Jlf\:r<'nc\n 110 ¡;otcncinl de 10 

V por un mlnut.J. Flnalrc1;11le se recoció a DOO ºe por 30 minuto:.; a una 

pres l 6n de 10 -
4 Ton-. 

ambiente, luef'o de lo cual fuó t.ransfel'lda lnrnedlatamente al 

microscopio electrónico. 
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CAPITULO 111 R E S U L T A D O S 

En este capltuto se dcscrl ben los ti p.Js de muestras empleados y 

las imágenes obtenidas. En todos los casoo, el voltaje de aceleración 

empicado fué- dc 100 KV y la ctir·•:ccló1> de 1nc!dcne'la del haz se Indica 

mediante las marcas de mnpl !flc1lcl6n. 

II I. l. - Mfof Al.E:S 

Hay un amplio campo de la ck•ncia d<: materiales donde Ja 

naturaloz« f1sica Je l;;s su¡;,.,:·ficlr•'' '"; lmpor·ta:itc. Por ejemplo, en 

la fr«ctu!'a por fatlr,r,t, l<>s grietas nud•:1111 en lu su¡icr·ftr:ic del 

material y la velocidad a la qu.: nuclc¡in c:;L\ fuerlct;r·nte lnflucncladt\ 

por los del~d h•!; topogr-úflco:; dt' la,_; ';upcd'kiecJ. Entonces es 

metales. Inir::larno~¡ entonces nu1~st1·;.\ <l;:: I'Csul ta dos, 

!'eflrléndorms a la mue!;tr·a Ji: Cu, .::uyo ;,/:todo de pn:parac\ón fue 

anLerlormenlc d.:.scr!to. 

La Figura 3. 1 es una lnng<:n de MEH L'n Ja que se aprecian una buena 

cantidad de escalones supcrflchdes, cuyo contrn.slc es de llneas 

aprox!mad;1menlc paral.e las entre si. El espuclarnlento enlr·e líneas es 

rnuy uniforme, en promedio de 2. 4 µm, que cor!'e!lpondc al ancho de lns 

terrazas que sep;1ran escalones sucesivos. Tal reguln.rldad en el ancho 

de las terrazas, en conjunlo con una serle de desenfoques en los que no 

hay cambios notables en el contraste, Indican que la topografla está 

compuesta de esca.Iones muy scmeji.1ntcs, J' nos n.t1~cvcmos a aventurar, 

apoyados en la leo ria de caracter! st leas de st1perf i c les de metales 

(36), que SE) trata de escalones de al tur·a muy pequeña, del orden de 

pocos planos atómicos. En esta micrografla se han marcado con (h) una 

elevación y con (dJ posibles dislocaciones lntersectando la superficie 

(24). 
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Una cuestión que queda aun por discutir ;;,s l;i. fr>ncción de capas 

de óxidos y de Impurezas segrcga'1as hac\a la Gu,::c:·flcle. La mlcrograna 

Indica que de existir, estas car.as son w1lfvroics; es decir, cubren a la 

totalidad del área observada y su cs~sor es constante. Entonces salvo 

posibles fenómenos de reconstrucción, dicha!; capas reproducen la 

topografia del matorl~l de Interés, es decir nos dan repllcss 

superficiales mucho mas precisas que las convenclonnles. 

t'lG. J. 1 

La Figura 3.2 es una lmag;~n ampllrtcada de un área sclccdonada de 

la micrografía anterior. En ella podemos notar la llnea de enfoque (e) 

caractedzada por su contraste prácticamente nulo que confirma que las 

alturas de los escalones deben en efecto ser del orden de• unos cuantos 

planos atómicos. Asimismo se confirma la ob!.lervaclón del contraste de 

l !neas para le las (p) que deben corresponder a escalones entre terrazas 
han hecho notar ademas 

llenas o practicamente llenas. Se 
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Irregularidades ( 1 l en algunas 1 incas de escalón; el orig<'n de esla~; 
1 rregul ar ldad<>s puede ser tanto la prcscnc i a de terrazas Incompletas en 

el plano paralelo a la superficie, como la existencia de una canl\dad 

grande de vacune 1 as en el borde de la terraza y aún la pre(;cnc 1 u de 

núcleos de ga5cs qulml::;orbldos o flslsodildos en los bordes de los 

esca! ones o en las terrazas. Un rasgo r::üs, que ha s 1 do señalado con 

(t), es la Intersección de dos lineas que son paralelas en algunos 

t.raiios; e~;tc contraste también puede tener diversos orlgenes, como el 

ascenso o descenso gradual cnt re terrazas suces i vus (escalera entre 

terrazas sucesivas) o una elevación mayor que l<i de Ja terraza, debido 

al nacimiento de un escalan y la co1T"i;pondlentc Intersección de la 

superficie con una dislocación (24) y es otra posibilidad para el 

contraste de terraza incompleta. 

f!C.3.2 
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j 

Para. hacer· clariw estas poslbles !nterpreluciones, en la Figurn. 

3. 3 se presentan csque:rátlcruncnte lo'."; e lcmento~; topograflcos antes 

mencionados; aunc¡ue, como se expl lcó, la imagen presentada. (Figura 3. 2) 

no es suflclente para deducir 1a distribución exacta de estos 

elcll!enlos. 

ESCALON LLENO 

ESCALON LLENO 

TEIUWA I NCOHPLCT A 

TEMAZA Cütl VACANCIAS 

ESCALE!lA 

f!G 3.3 llDDELO TEHTATIVO OE LA SUPE!lf!ClE DE Cu 
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I l. 2 . - SEM 1 CONDLX:TOHES 

Otro tipo Interesante de slslemas son los semiconductores, por lo 

que se preparó mcdlante el mismo método, una mue~;Lra de Si. Sin embargo 

el recocido en este vacio relativamente pobre, parece haber activado 

la adsorción de lmpurezas, lo qw: produce que l<tS contrlbucloncs de 

transmisión sean tan fuertes que npanta) lan el c:ontrastc de reflcxlón. 

Entonces se recurrió al pulido mecanlco con alurnlna de hasta .05 µm. F.n 

la Flgura 3. 4 se mueslrr.i una imagen de HER de una muestra preparada por 

este método. Asociamos el conti·aste a l::i. llmltts.clón en pulido, es decir 

suponemos que Ja línea es un rayón de la alúmina y que los puntos 

brillantes corresponden tanto a crlstltlltos de alumina como a algunas 

otras Impurezas adht:rldas a Ja supe1·flc!e. 
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de Si d barTldo con un hit/. de apn¡x\macbmcnl•· lOOA dt· dlt1rnet 1·0 nos 

permit!! ob~;erw11· un conjunto de llnea!> pcqJcndlculan:s a la di1·ec<'\6n 

del hctz, CCJ!l espaciamientos 11-rcgularcs que varlan desde 1 hasta 5 ¡1m. 

As i ml smo, se puedt;: ob!·iL!r·v·:1r 1 ~1. pres ene\ a de part l cu l ns de tamar\o m<ls o 

menos 1mlformc c~otwe la !iuperflcle, con lo cual se corroboran las 

obsc1·vac l oncs ante!; 1nd1 cadas. 

Alguno!; r·asgon mas f 1 nas son un par de rayados que han s Ido 

Indicad<.•!; 1:nn !Incas e Identifico.dos con (r
1

) y (r
2

J; el espaclamlcnlo 

entre l ínc::is en estos rayados es de "' . 15 ¡1m. El aspecto de est,; 

conjunto de- l incas finamente espaciadas es de ondulaciones que co1·tan 

al rayado pr·inclpal. El ángulo de r
1 

y r
2 

con respecto o. la dl1·ecc!ón 

de !ncldenda del haz medido dlrecla1nentc en la r.ilcnigru.fla e~; de 4S
0 

y 

el ángulo entre r
1 

y r
2 

medido dlrcctamenle en la rnic1'ut;r-c,nu. e::; d" 

90°. Entonces, l\Úll sin m<Jd!r los ángulos reales, ambos r·ayndos hacen un 

mtsoo ángulo con 1-cspccto rd haz, y e';ta sir:·,clriu. no:; sugiere que los 

r<•ya<lof; corresponden"ª u 1 gún tipo di; dcfectO!;. 
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1 

La técnica KEHB no pcrm\tc alcanzar untt mejor· resolución de las 

líneas antes mencionadas, por lo que se hizo un nuevo Intento de HEH 

utilizando esta vez Ge pulido primero con alumlna hasta de .OG µm y 

luego con un<>. solución de 90% acldo nltf'lco y 10% ac\do fluorhldrlco. 

Una \!llagen de HER del Ge as\ procesado se ve en la Figura 3.6. en ella 

se aprcclü.11 algunu.5 terrazas anch"5 pero debido al ruido provocado por 

las Impurezas adsorbidas no se pudle1·011 h••cer observaciones mas 

detalladas. 

flG 3.fi 
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¡¡¡,3.- CHlSTAI. !UN!CO 

Como nuestros resultados para semiconductores no reproducen 

rcsul tados prevlamenle reportados ( 23 l, se decidió rccurr l r a una 

supcrflc\c que ya fuera plana y que no presentara una adso1·cl6n tan 

rápida de \mpu1·ezas. lA elegida, fue la cara (001) de NaCl el \vado, con 

la cual se pudo hacer la lm<igcn de ME!Ul mosteada en la Figu1·a 3. 7. 

Mcl!l2.s. deteniendo el haz se logró el patrón de micro-micro d\fracclón 

de elcct.rones refleja.dos de alta energía mostrado en la Figura 3.8. El 

hecho de que una buena parte de la Imagen esle enfocada y que en el 

patron de pµ lJEllAE ap;,.rezcar: gran cantidad de l\nea5 de K\kuchl, nos 
pcrfl 1 r;uperflclal del NaCl. En la Figura 

perfl l supcrflcl<il. Aunque como 

puede otJ~;crv;:ir!;•; en la figura 3 7, en la!i terrazas planas con conlraste 

claro se observa la pr·esenc\a Je rasgN; lopogrti.flco finos que no 

del ineamns en el perfl l. 

r·¡G. J,7 



f(G. 3.D 

La Figura 3.9 muestra un modt:l0 Je perfil sur*rf\clal obtenido a 

partir de la zona enfocada de la micrografía de la Flgw·a 3. 7. Para 

construir dicho perfil se ha seguido el criterio de considerar que las 

b110do.s obscuras más cstrecho.s y de Igual espesor son límites entre 

escalones y que las bandas anchas son zonas de falla de haces de 

resonancia. Asimismo, se hace notar que en la ultima terraza ancha 

hemos dibujado un pico con el que Indicamos el nacimiento de un 

escalón, lo que slgnlfica un punto de sal lda dt' una dislocación a la 

superficie. 
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La figura 3. tO corr·espondc a ol1·0 a~;pcclo de la misma muest1·a, en 

ella se pueden apreciar mesetas con bordes suaves. que Indican 

varlacl6n continua entre niveles ctlfe1·ei.lt:c;. t.::;\r.\'31nn, dichas mesetas 

van reduciendo su tamaño conforme se e levan. 

f!G.3.10 
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I I 1. 4. - Pt:LIC\,~_AS DU.GADAS 

I lI. 4. 1. -ALUMINIO/VIDRIO 

La Figura 3. 11 es una Imagen de ME!Ul que corresponde a una 

película de .41 formada por evaporación sobre w1 sustrato de vidrio 

comercial. F.n ella se pueck• apreciar que hubo competencia de 

crecimiento entre los núcleos de .41, los cuales alcanzaron diámetros 

entre 300 y 1000 A. Dentro de los limites de resoluclón que tenemos, 

se puede rrprecl.u- que los núcleos tuvieron cierta tendencia a 

comportarse cc)mo esferas duras, colocadas sobre una supurflcle plana; 

es decir, hay lugares como los i nd 1 cadas c. on (a) y ( b) donde hubo 

cierto orden entre núcleos. Entone.es, la t.opografla de la pellcula en 

las zonas de coalescencla e11tre núcleos debe estar compuesta de 

ondubciorws de allura del 01·Jen de los radios de los núcleos, es decir 

entre t:io y ~;oo A 

1111;~_,l!i-~~-. 
" 

f!G. 3.11 
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Para explorar lus po(;lbl l lda<les de la tccnlca en el anal isls del 

creclr<llcnto epi l<1:dal de películas, se creció una pel ic•1la delgnda de 

Au usando como ~;ustrato la cara (001) de NaCJ el lvada. En la Figura 

3. 12 se muestra una fotografia de MERB en la que se aprecian bandas 

ancha•·., lo que llódlca que hubo aumento en la extensión de las terrazas 

en compan1ción con ,,¡ N.iCl cllvado. Esto lo asociamos con el proceso 

térrnlcc de pre:tr·alanl cnlo d•)l sustrato y aunque en este caso la 

ampliflcac:lón es meno!', la" dimensiones y rasgos generales de 

comporl.íimit:nto dt; lo nü:.:]cos ~-;on slrri\ li:u·es a los de la pcl icula de Al. 

La F\gtwa :i l:j curTespondc a un patrón de difracción tomado en Jas 
la película c~1 

reflc:dón que se 
condicione::.; tk DE!tAE, el patrón indica que 

po:; 1 ble cont t'I buci ón por policri;;tal i11a, la única 
uprccln t.•s un l Íé3ero ensanchamiento en alguna~·; zonas de tus anl l lo!;. 

llilo 1100> lndit:a que; la lrrcgultlf'ldad de Ja pel lcula t lene como 

con!;ccuncla que la conlrlbuclón m:1s Importante al p~•tr·ón de dlfr·acclón 

sea ele haces lramJIUdos. r:n la Flgur·c. '.l. 1·1 :;e muesl1«t la misma 

pelicula en modo MEH, t:n la qlle :>t: observa une; pDTlc de urn t.L:1Taza y 

un contraste corTe:;pondlcnte <l crecimiento crlstal lno aleato!'\o. 

FIG 3. 12 
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lll.5.-HATEf\lAL AHOl\FO 

Se ha reportado rec1cnter:cnle un móloclo pr1ra ia determinación del 

orden de COl'lo alcance promedio <.'n la superficie de un material amorfo 

u::;ando DERAE (31). ~:l nicr·o:;copio ulíliz.,du ¡i<tr;, -::~;to:; ~:<p:.:r!mcntos 

-6 trabaja a 10 1orT, voltajf: dt! acele1-;11.:i6n de G!í i'.V y diá1:1et.1·0 del hr1z 

aspectou rr:or·foló¡:;lcos de la r;upi~r·f\cié con c:sludlo:; de dlt"racclón como 

el antes descrlto. Desde luego, tal e::ten:;ión consllluy.:• en :;i misma un 

- ...... ¡_ ...,_ -~ -~ :f \.,,lJ,,._Vi11.#~_. al f'llno;; sdialainlcnlos 

al respecto. 

La Flgura :J. ltl es unu i11tagt:11 Je :.rcrn; .. -:2 un '/!drlo cornE>rcial, la 

naturaleza de los cúmulos que se ven en la topografía no e,; clara, ya 

q11e puede lrat:u·se de preclplta<los de una o varia'.; de las multiples 

fases del vidrio, y sólo liac1.:rnos notar su uniformidad que puede ser una 

manifcstac ión de la m¡;nor- variedad ne arTegloo: atómicos cspecl f leos en 

las superficies con respecto al volumen en silica vldr'iosa. 
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FIG 3.15 

Por otra parle, en dos dlrnem;lones cobra importancia el poder 

delermllll.II' una funclon de correlación unidimensional a partir de 

experimentos de difracción (38). l'r·obablemenle esta sea más correcta si 

el área de difracción es pequeíia; enlences la micro-micro difracción de 

electrones reflejados de alta cnergia puede constl tulrse como una 

herramienta ulternatlva Importante. En lü Figura 3. 16 mostramos un 

patrón de mlcro-r.1lcro difracción de electrones reflejados de alta 

energía de un área de "' 200 A de dlár..elro, la presencia de puntos bien 

definidos Indica que el orden en las superficies amorfas debe ser mayor 

que los 20 A que sugeridos parn tres dimensiones (37). 
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flG. 3.16 

Finalmente, para la obtenr:lón de lu lmugen de la Fleura 3.17, se 

numcntó la lncl !nación y In nmp! lflcaclón empleadoG en la obtención de 

la imagen 3. 15; con estos cambios se hace notoria la existencia de un 

contraste (n.) d..., 1 lneus prácticamente uniformes en su tono de gris, y 

de un contr·aste (b) de l lnc;ir; obsl!uro-cJa!'a~;. E11Lonces algunas 

preguntas lnm(cdlnta!:i que quedan abiertas ~>0n: ¿Exl,;ten otros l!pos de 

contraste como linca5 claro-obscuras?; ¿Cuál de los contr·astcs 

observados corresponde n crest<t5 y cuál a val les superficiales?; 

¿Corresponderán algunos de estos contrastes a defectos supcrflclales 

como mlcrogrlctas o campos de esfuerzos?; ¿t lene sentido hablar de 

resonancia electrónica pal'a superficies amorfas? etc .. 
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ne. 3.1·1 

l ll. 6. - FRONTERAS DE GRANO 

Finalmente se empleó un bicrlstal de NaCl (crecido por un método 

reclentemenle dcsar!'ol lado en el !FUNAH (39) l para crece!' una pel lcula 

bicristal lna gruesa (o:lOµm) de Ag. En este caso se aprovechó el hecho 

de que la pel icula se desprendió del sustn.tto, para observarla del lado 

de creclrnlento lnlclal (réplica) y del lado lle c1·eclrnl"nt.o flnal. Las 

imágenes se presentan por parc'j<is de ME[l y MERO lo que nos perml te 

hacer algunas comparaciones entre ambas v~cnlcas. Las Ftgu1·as 3. 18 y 

3. 19 corresponden a Imágenes de MEB y MERB de la zona de crecimiento 

Inicial de la película blcrlslal lna. Las Figuras 3. 20 y 3. 21 muestran 

la misma zona que 1'15 anler-iol'f!S en MEB y HERB respectivamente, pero 
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del lado de crecimiento. Er1 tudos lof; casos se hace notar Ja exii.;tc11cia 

de c\crt.:i <.lr-reglo de banda~; transvcr·salcs a la l inca d•! b fronlcn1, 

que aún debi&ndose a a¿_:ent.es üxlernos u ln fronlcr·a serian muy 

MEB y p0ra MDHJ (~n LJ..'.'_l p;1n:j:v~ corr·c,:;pDnúicnte:> dP ii;1:\g~:w~:1 y el angulo 

Pntrt! 1 inf:iJ.3 de un }; . .1.do y olr~1J de la f'runte1·a taobí6n e~; sirni lar en 

mL'dic i ón h:.l rc-:.;u t tri.do i 11tL·t'f:;;a.nt~·__., ¡_:l11·qu;~ en lUY\ I!<Cd.ida di recta de 1 

blcf"lstt·d d!:.'.' N,iCl utl l i:Dniu p .. 11 ~~ .. :r~: .. :.~í~ 1:.1.. ¡"•1 \.·-~:11:, s•_: ha encontrado 

que O = 1B
0 

y enloncc:;·; dcn!.l'o dv \;\ inc1.:r·tidt1mbrü de las medidas 

podcrno~; aflnnar qHt:~ lDs b:~nda:; e~;tún r·t~l.:lci..Jnact<J.:-.> ;-t ct·t~clmiento 

cpitaxial en di1·ccdlrn (00\l. Se tiene en•onc.:;s l;:i. ¡10!·>ibilidad de 

cu1e;;.el'-~u~c 1 ;::e~:~::~(· ··~t~ t/·cnlca 11lgu que t.~ólo si.: logrrt en rnicroscopla 

poder medir' díi·ccLtmente de i<i micr'ografi;\ el ó.ngulo do dcsorientaci6n 

entre grano:_' vecinos. Olr·o ras¡;o fue: qu" \<t distancia cnl¡·,• l inf'r,!; de 

cscaion L1·al!>:>V..e1·s"lc; :J. !::.. frnnt,.r·a cambia de 3 ¡m en e:l lado de 

crcclmienlo inicial hnstu ~ ~rn1 vil d !::ido de crt•rimicnto final. Es 

decir, la película va reduciendo su r·ugosidacl. Esto es Importante 

porque lns pe! iculas blcr·islal inas de .1g se usan como sustrato pn.ra el 

crecimiento de una película d.., "' GOO A de Au y esta logra mejor 

blcrlstulinldad y cpitaxia si el sustrato es liso (39,40). 
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No obstnnte estas caracterlstlcas de i:qulvalencla de Información 

de HERB y MEB, debemos señt~lar que el origen del contrasle (electrones 

secundarlos en HE!l y e!eclronr:s rcflcj11dos en ME!ill) nos dicen que las 

Imágenes de MEH!l son C1áS e:ipcdflcas de la superficie. Entonces, en 

HEHB hay r;,cjor· resoluclón de caracterhllcas sup•:rflclales. Obscrvcse 

por eJcmplo que la Imagen de ME!Ul de la Figura :1. l\J muestra un 

contrasl1) claro en los bordes el cual puede deberse u la exislenciu de 

una fase diferente en los bordes de los escalones, (e!>la f;.ise podria 

ser el producto de rcacc!otle!l en la Interfase de crecimiento) o 

lmpurezar; adquiridas durante el manejo de In ¡x!licula y aun a la 

tr·a!lf;mi'>lón de algunos hnccs por los bordes. Pero fuer-.: cual f\ll:re !>U 

origen, dlficl lmente se puede observar en la lm;1gcn de HEfJ d•! la Fisura 

3. 18. Las últlnoas conclusiones cobran Importancia sl cor:iparamos las 

Imágenes de lw; Flgw·u;; 3.20 '/ 3.21, ya que en cc:tc Cll.!;o, ;;alvo el tono 

del contraste, no hay dlfcrenclas notables entre la,,; imagenes. 

Entonces es pr·obabll' que para Huperficles rugosa~; i¡1:; lmfl.genen de MERB 

presenten ademó..s de la cont!'ibuclón por trans1üsl6n (ver· capitulo ll) 

una cont.rlbuclón lmporlant.c por clcctl'Oncs r·etrod!spersados. 

flG 3.20 
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f"IG. 3.21 

Final Izamos la presentación Je n.:sultado~ !nc!endo \l',IS slgu\ent<~S 

consideraciones de las perspectivas de MEHB y MER para el estudio de 

fronteras de grano. 

Un modelo reciente de estructw·a de la frontera de grano (4?.) 

propone variaciones del espaclamlento de los planos paralelos a la 
elaborado, la microscopia 

frontera. Entonces, en un trabajo mas 

electrónica de reflexión puede proporcionar información directa de alta 

resolución en MER o Indirecta via variaciones en la rugosidad 

superficial con la distancia a la frontera, que permita evaluar la 

exactitud del modelo, y aún cuando el modelo de variación de distancia 

entre planos no fuera aceptado, estos experimentos serian impor·Lantes, 

ya que permil\r-lan comparar Jlr·ectamente con algunos modelos (43) 

acerca del proceso del desarrollo del microrrelicve en el Jugar donde 

sale a la supcrf lcle la frontera de grano. 



lfO 6Elf q.· 
1 a ril!l'H U1l'lrll't'ii61 
~J~ ~ir.1LlliZ! l i.~J~l~ 

ESTA TESIS 

CAPITULO IV CONCLUS ONES y PERSPECTIVAS -

IV. 1. - CONCLUSIONES 

El trabajo presente const l tuye sólo un primer esfuerzo por 

desarrollar en nuestro 1;1boratorlo una serie de técnic<lS novt:do~ms 

hcr~am1cnta putenciaJ d,.:_, anrd \::;i~-;. a esl(! rtJ~;pecto s<.! obll1Vo lü que a 

continuación Sü resume. 

convencional (corno el del IfUtli\Hi ''" i'act lbtc ootcner lr:fonnnclón 

acerca de lel..s super·ficle~: de mater~;:.,i.;~ p(1r mc:dio de: Hieroscopia 

electr·onlca du rd'!c:d6n, rnlcr-oscori1a ekctrónka de rt::fl.::xlon por 

2. - Los e:<¡;er\ m'Jlllos l lt::vados a cab·~ !''.:producen adecuadamente 

rcsul tri.dos obtenidos en otros Lf'H.Üi..t.J .... ~ (:JO), co:::J son ll\ 

dctermlnaci6n de la topografia superficial en mt:lales. f.n oti·os campos 

como el de semiconductores, nuestros r·osul tados no reproducen 

observaciones como la de superficies reconstruidas, lo cual nos ha 

servido como Indicativo de las limltaciones al Upo de estudios que 

podemos real iz::i.r con el equipo y Jos métodos de preparación de muestras 

que hemos descrito en el capítulo III. Por otra parte, a despecho de 

los daños por rl1diac ión, se h:1J1 obtenido lmagenes de mlcroscop1a 

electrónica de reflexión y bar'rido y patrones de micro-micro difracción 

de la superficie de balogenuros alcai inos y vidrio comercial. Asimismo, 

se ha explorado el campo de crecimiento de pel icu 1 as delgadas, tanto 

sobre un amorfo (aluminio/vidrio) como el crecimiento epltaxial de una 
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pel icula de oro sobre un halogenuro nlcallno. Finalmente se ha 

real izado un experimento en el 

crecimiento epiluxlal con ur.:J. 

que se ha combinado el e,;ludio de 

lécnlcn rcc lcntemente dcsarrol lacta 

(39,40) para la oblenclón de fronteras de grano con orlentaclón 

prcdctcrmi nada. Lo cual, en cunJunt1..i cün ob.,,;ervl~c iones de a::~b:is caras 

de la pcl icula, nos coloc.:i. en F:)!;lclóJ: ch:: compel Ir con nttcslros 

recursos en lnvcsllzacloncs referentes a problemas de crecimiento 

epi taxi al y fronteras de arano. 

En r·csurn,,11, se han desa1Tol lndo Uwnlcas que, combinadas con las 

ya cxistenlcs en 1;uest1·0 labo1'alorlo, ulwen una ~>t:rlc de altcrnnti vas 

para atacar desdcc un punlo de vista novedoso, lanto problemas 

reclentemcnlc apm·ecidos en la ciencia de mater·\alcs como probleman 

r.lf\s!cos no cor;,plclamcnLe claí'lfíc;\dos. 

IV. 2. -PEHSPECTIVAS A wruno 

En la bibliografía especial !zuda ( 17) se plaul ea que como técnica 

c·xpeí'lmento.l la microscopia clectr6nlca de reflexión debe ser 

t...owpleiHcHta.Ja con unz... lntcrp1,ct~clén t~6r-!ca adect'~'-':Jt' (ff~l cont.rnsle. 

F..sto es, faltan por desarrollarse modelos teóricos de interp1·etaclón 

del contraste (que se· encuentre al menos en el mismo ni ve! que los 

rlesarrollados p'1I'a microscopía electrónica de trasmisión convencional) 

para entender adecuadamente las lm:\genc~; obtenidas. 

Atfornás, se deben desarrollar técnicas ya desarrolladas en 

1·1!croscopia eleclr61üca de lransmislón y lraspasaf'!as a reflexión, de 

ins cuu.lcs podemos cil<•.r: alta resolución, contraste de fase, contraste 

topográfico, hnz convergente y mlcrnscopia de Lorcntz, hrn cuales 

permitan pasar del estudio de supe-redes (27, 29) al de estructura 

:i.tóm!ca superficial, y a un estudio desde ufl punto de vlsto. 

coc-.ple~:lmcnle crlginal de interfases, microlopografía de superficies y 

dominios "lagnétlcos superficiales respeclivamente. 
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Una técnica que puede snr val !osa y complementarla serla el 

procesamiento digital de imágenes ya que por cjcrr:plo nos permitiría 

llevar a enfoque óptimo el arco. total d•· ok;er·vacl6n. 

Lo a.ntcr-lnr Gólo scrú }X)slble mcd1a.ntc- una gran cantidad de 

trabajo. p< .. H .. lo que !'.:e e~;~n.}ra qu-:- cr;ta lt.~sis desp1e;~tt'· lnterés en este 

t1po <lt: l'L{;~:·'.·'·1 :; PXp1 •rl11L:ntalc!:;; cc;rr;o t·jt-~r.1pln de alcuno:.; e:t\periwentc~ 

1.- Er1 el a!'ea de !;1 ep\la>:ia, las caractcrlzadoncs de densidad 

de' df--ft~clos en peJ iculas T't)lal lvar:;t!nle g1~ue;;:;.ts, lule:·; como lu~-; de 

circuitos de potl'ncia de e~;tado sol iJ» y d·~t(·ctore~J !;<: ha.ct:•n con MET. 

Sin embn.r¡;o Ja pel icula y el sustrato (que por lo gencr .. tl tambi6n es 

otra pelicula gruesa) son frecuentem"hte aJte¡·;dos por ecnlarn!naclón de 

los reactivos d1.~ utaq1w y ataque!; ¡wcí\·!·enc!alcs en el pro<.:eso de 

adelgaz~u;;iunto. Entonces, l;. :::::.'!"'"'""oía electrónica de n:flexlon es 

una alternativa que evita ,:c;tu::; pr·0hler.l<is y ¡;uedc d:w un tí¡.N de 

información alternativa equiv<i.lente. 

2. - En cati.l.ll!;ls la caracterlzaciú11 de p;irtículas pequeñas 

(menores de IOOOAJ ha sido trudlclonalmente llevada a cabo con 

técnicas de haz Llébl l, las cuales complcmenLadus con ava..tic:es teóricos 

recientes (<1). han UI'rojado y arrojarán um,, gran cantidad de 

información estructural. Sin embargo, el annllsls de partículas 

relatlvrunentc grandc;s (de algunas micras de diámetro) se restringe al 

MES; el cu<d, dchldo a su baja resolución en profundidad, lo m:is que 

puede proporcionar son distrtbuc!ones de tam<J.Üo:>. En e~;le campo la 

mlcroscopia electrónica de reflexión ha probado que puede dar 

información topográfica y estructural d•~ ln.lcs particulc.s ( 18, 32). 
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3. - En mda 1urg1 a se ha ana 11 zado el des 11zam1 en to provocado por 

esfuerzos usando HET y lecnlcas (!<;, repl lea;; (G) y en otros casos HEB, 

las técnicas de rcpl lc'1!:; ;idoleccn de posl bles d1~forf1\acloncs ajenas al 

esfucpzo orlglnalrocnle aplicado, rnlentpas que el MEB tiene baja 

resolución, t!S decir~ UJnbos proccdímientos e~1LÍ11 se1-iuil'1i.;nlü llmltndos. A 

este respecto, lt\l_i lécnlcns de rcflex~6n evitan a~bos problemas 

;,;1.·,1i:1:-1t:....· l¿¡ i.ip! lc::tclon de est'Ut.:f':l0'..1 y ul.J~,et'vCi....:iún ln slt.u con Wl 

portarr.ue~,, t r;lc, ack».:u:;.do, 

4. - En el arca de if1\pluntac16n de Iones, se han l lev:i.do a cabo en 

el departri.mcnto de c;;lado s6l Ido del lFUNAM una serle de pruebas de 

nitrun;ci6n lónlca de aceros naclon<llcs y se han caracterizado mediante 

cspcctr·oscopía de electrones Augcr (1\11), lo cual ha art·ojado 

resultados muy lmporlantc!J. SI n embargo, la cnracterl zaclón estructural 

mcdlant.e KET u 100 Kv ha cncontr·ado scrlDs llmltac!ones de preparación 

<le IDlh~slf'tl.. En este t~)n:i se h:!n r1~rtt-'1rtad.(1 t:!·:;tu(itos de 1a est1·uc;LLH't1 

superficial medlanle dlfnicclón de haces rn~;antcs de rayos X, los 

cuales ofn:c:en le< venta.];>. ele un traba.Jo de prep~lrución mínimo de la 

mueslra. No ob!;lante, hay que rccor·dar que lodo expedmenlo de 

dlfrncclón ,;ólo ofn:cc Información promedio del área de difracción, y 

dado que las U:cnlca!; de formación de imáeene!·; de rayos X con alta 

resolución es aun un campo rwáclicamcnte sin exploración, se proponen 

como alternativas ventajo!las las t6cnlcas de reflexión de eleclronl's. 

En r..:sumen en esta lcsls se han desarrollado técnicas de 

microscopia electrónica cuya Pesoluci611 lutePtll se encuentra entre la 

de mlcroscopí<> elcclronica de lransmlslón y la de la microscopia 

eleclrónlca de barTido pero cuya rcsolucl6n vertical es comparable a la 

de las lccnlcas más clesarrol ladas papa estudio de estructura 

superficial como se puede ver de la Tabla 4. l. 
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TABLA 4. 1 

TW~i-¿;-¡~:SOLUCIOtJ -·-¡-·;~~e-~; ON___ RESOL~--¡;! 
VEHT!CAL HOíU7.0NTAL TOPOGRAFICA 1 
APROXIMADA AP!\O:\ll·t\DA (tJIGSTHOf<S 1 

~~~~?:¡: -+~G:TJ1D.'_".l. ··-[AJIG"._':_ll0l1S_1_ -~~~l~00~-1 

l 
•····-··1hu,J.c.,, : \OuO 4 4.00d 

~l::r:~:;~;~;::~I ~~~r~ __ ~' --·---·--··------- ----f---------.......... ---f ·-··-.. ·--·------
. ~ .. 'í . ' . - ; /\ ' ! 

-::~,~:;--~~ºº·--~--.: __ . - ·-~~-~:_ __ 
Ef.FCTHON 1 CA 4. ¡ 8 :1G 

BAJA ENEf\G l A 

HICROSCOPIA 1 
TlJNEL DE 1\ 1\ 16 
'/liú' - .. -

\~-;¡,~~~:, -1---·· ~----~----.. ---Jl ___ 4. __ ·--r-1:-_J-1 
DE CAMPO 
----- ------------------- -·---

TABLA CU!!PAHAflVA m; LA fiESOLUCIOH LH!:IL\L y vrnnr.AL [lf. ALGUNAS 

TECNICAS PAílA ESTUDIO DE ESTHt!CTUllA SUPE!lflC!Al. 

Para finalizar, p<)driumos decir· que este trabajo presenta una 

panorrunica de un área de la microscopia electrónica lcue no ha sido 

explotada en toda su extensión y que es muy promisoria a futuro. 
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