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Resumen

La presente investigacion tiene como objetivo caracterizar la estructura
de un tipo de acero mediante microscopia electronica de transmision, estas
muestras han presentado fallas operacionales en la industria.

Lo anterior implica realizar un extenso estudio de microscopia
inicialmente analizando la microscopia Optica para comprender mejor los

principios de la microscopia electronica.

El estudio demanda crear laminas delgadas para su posterior analisis,
considerando la forma mas facil, sencilla y efectiva de prepararlas. La
preparacion de éstas se realiza mediante electropulido, una técnica que
consiste basicamente en erosionar un material mediante reactivo quimico. Para
tal efecto se utiliza el Tenupol-5 un equipo de avanzada tecnologia capaz de
generar laminas de excelente calidad, éste se analiza en profundidad

examinando las funciones involucradas para un proceso exitoso.

Finalmente el estudio se centra en dos tipos de materiales que
presentaron fallas en una conocida industria. Segun los andlisis realizados
mediante microscopia electrénica de barrido y transmisién es posible determinar
una directa relacion entre la macroscopia, microscopia y defectos a nivel
cristalino. El microscopio electronico de transmisién revela detalles de la
estructura interna y detalles ultraestructurales, mientras que el microscopio
electronico de barrido entrega informacion sobre morfologia y caracteristicas de

la superficie.

Es preciso comentar que la nomenclatura del presente trabajo se rige

bajo las normas del sistema internacional de medidas.



Abstract

The objective of the present investigation is to characterize the structure
of a kind of steel by electronic microscopy of transmission, because this
samples had presented operational fails in the industry.

This implicates to make an extended study of microscopy, beginning with
the analysis of the optical microscopy to get a better understanding of the

principles of the electronic microscopy.

The study demands to create thin films to use in further analysis,
considering the most easy, simple and effective way to prepare it. Preparation of
these were done via electropolishing, a technique that basically consists in to
erode a material through a chemical reactive. To get this effect is used Tenupol-
5 which is an advanced technology equipment, capable to generate those thin
films in excellent quality, the process is discussed deeply by examining the

functions involved to get a successful process.

Finally, this study is centered in two types of materials that showed
defects in a known industry. According to the analysis made with the scanning
transmission electron microscope, STEM, it's possible to determinate a direct
relation between the macroscopia, the microscopy and the defects at the
crystalline level. The transmission electron microscope, TEM, reveals details of
the inner structure and ultraestructurals details, while the scanning electron
microscope, SEM, gives us information about the morphology and surfaces

features.

It is necessary to comment that the nomenclature of the present work is

governed under the International Measurement System



CAPITULO |

1.1. Introduccién

Vivimos en un mundo cada vez mas exigente, que presenta desafios
inimaginables a la industria del acero. Actualmente existen innumerables
nuevas composiciones, llamadas superaleaciones. Sin embargo, a pesar de su
excelente calidad presentan nuevas fallas por condiciones cada vez mas
exigentes y extremas.

El presente documento, intenta ser un aporte significativo a la
investigacion del pais genera la inquietud de resolver problemas a nivel de
atomos y a partir de esto crear superestructuras capaz de satisfacer los mas
altos requerimientos de la industria.

La tesis estudia las posibles causas de falla para un tipo de acero de alto
contenido de silicio y una acero inoxidable austenitico, evaluando defectos
puntales y principalmente dislocaciones. Ademas de respuestas que se generan
a nivel de estructura cristalina, vale decir, presencia de inclusiones, defectos
cristalinos, defectos de fabricacion, tipos de precipitados, contaminantes, etc, y
relacionarlas a fallas macroscépicas a nivel de servicio.

Para la caracterizacion de las muestras se utiliza microscopia electrénica
de barrido (SEM, por su siglas en ingles, scanning electron microscope), y
microscopia electrénica de transmision, determinando la correlacion existente
entre ambos estudios.

Considerando lo anterior, el principal problema que se presenta esta en
la preparacion de laminas delgadas para su posterior analisis mediante
microscopia electronica de transmision (TEM, por su siglas en ingles,
transmission electron microscope), ya que de esta etapa dependera en gran
medida el éxito o fracaso de la investigacion. Esto requiere de la vinculaciéon de
personal adecuado, ademas de ensayos involucrando diversos materiales para

determinar las condiciones éptimas de trabajo bajo condiciones dadas.



1.2. Objetivos

1.2.1 Objetivo general
Caracterizar la estructura de aceros y aleaciones mediante microscopia
electronica de transmision de piezas de ingenieria que han presentado fallas

operacionales en la industria.

1.2.2 Objetivos especificos

1.- Implementar una técnica apropiada para preparar laminas delgadas

metalicas para ser observadas en TEM.

2.- Determinar las condiciones 6ptimas y montajes de las laminas delgadas

electropulidas para ser observadas por TEM.

3.- Caracterizar ultraestructuralmente a nivel de cristales, defectos cristalinos

precipitados y morfologia por TEM de las muestras seleccionadas.

4.- Analizar correlaciones entre la caracterizacion ultraestructural de las
muestras y las razones de falla en servicio desde el punto de vista de la calidad

metallrgica de aceros y aleaciones.

1.3. Hipotesis

1.- El comportamiento (fallas) de los materiales se asocian a sus caracteristicas

ultraestructurales (estructura a nivel cristalino).

2.- Una correcta aplicacion de las técnicas de preparacion de las muestras y de
observacion por TEM permite tener antecedentes de la caracteristica del

material a nivel estructural.



1.4. Metodologia de trabajo

Considerando los objetivos de la investigacion, en primer lugar se crea la
necesidad de recopilar a mayor cantidad de informaciébn que sustente
veridicamente la investigacion.

Se hace necesario investigar TEM, conociendo sus principios Yy
funcionamiento. Para comprender mejor esto, asisto a un congreso
internacional de materiales, ademas de participar de un curso de microscopia
electronica de transmision realizado en la Universidad de Chile, dictado por
Alejandro Zuaiiga, profesor de microscopia electronica de esta casa de estudios,
Héctor Calderén y Fernando Ponce, estos ultimos principales impulsores de la
nanociencia mundial.

También es necesario familiarizarse al equipo de electropulido, el
Tenupol-5, desarrollando mdultiples ensayos con diferentes materiales para
conocer y posteriormente tener conclusiones coherentes, veridicas y atinadas
de su funcionamiento.

En la preparacion de muestras se desarrollan multiples ensayos para
determinar la forma mas sencilla, rapida y efectiva de crear laminas delgadas,
considerando nuestros limitados recursos. Dentro de ello, se considera corte
mecanico mediante sierra de precision, un primer adelgazamiento manual para
luego someterlas a electropulido.

Las muestras analizadas corresponden a materiales que han presentado
fallas claramente establecidas, terminando con su vida util. Los aceros elegidos
corresponden a muestras de aceros inoxidables y fundiciones, todas estas
representativas de piezas mecanicas que forman parte del registro de
materiales del Instituto de Materiales y Procesos Termomecanico perteneciente
a la Facultad de Ingenieria de la Universidad Austral de Chile, (IMPT).

Finalmente el analisis se realiza mediante SEM y TEM. Los analisis
mediante TEM se realizaron en dependencias de la Universidad de Chile y otros

en nuestras dependencias.



CAPITULO Il

Materiales de ingenieria

Segun Askeland (1998), los materiales se clasifican en cinco grupos, los
metales, ceramicos, polimeros, semiconductores y materiales compuestos,
cada uno de estos poseen estructuras y propiedades distintas.

Se entiende por estructura todo tipo de ordenamiento interno, que va
desde las dimensiones atomicas (picoestructuras), estructura cristalina
(nanoestructura), distribucion de las fases y cristales (microestructura) hasta la

macroestructura producto de los procesos de fabricacion.

2.1. Estructura del &tomo

El atomo esta compuesto del nicleo rodeado por electrones. El ndcleo es
la parte central del &tomo y contiene particulas con carga positiva, los protones,
y particulas que no poseen carga eléctrica, los neutrones. En la parte exterior
se encuentran los electrones, poseen carga negativa, estan ordenados en
distintos niveles y giran alrededor del nucleo.

Segun Askeland (1998), la masa de un electron es aproximadamente
unas 2000 veces menor a la masa que posee un protén.

Los atomos de un elemento quimico tienen igual cantidad de protones y
electrones, a esto se le denomina numero atémico (Z) siendo este caracteristico
de cada elemento.

Los atomos son eléctricamente neutros, debido a que los elementos

quimicos tienen igual nimero de protones que de electrones.

2.2. Estructura de los materiales
Los materiales en general estdn formados por enlaces de &tomos
llamado arreglo atomico. Cada material tiene un tipo de arreglo Unico que le

entrega propiedades caracteristicas.



Segun Askeland (1998) es posible clasificar cuatro tipos de enlaces en
que los atomos se unen entre si formando un sdlido, en tres de ellos el enlace
se consigue mediante la transferencia de electrones que se produce en los dos

tltimos niveles.

2.2.1. Enlace i6nico

Se produce cuando la capa externa de un atomo se encuentra completa,
este cede electrones a otro atomo, por lo tanto, el primero queda con una carga
eléctrica positiva (cation) y el otro con una carga eléctrica negativa (anion). La

figura 2.1 muestra la unién entre sodio y cloro por enlace iénico.

Electran de
Yalencia
T T T
o L I
Q) 9 ° Q@ 9
2 -

Atomo de Ma Atu:um_u _de iz

Fig. 2.1. Enlace ionico entre Na y Cl, (Askeland 1998).

2.2.2. Enlace Covalente

Se produce cuando los atomos comparten uno o mas electrones de su
capa externa. Esto permite a los atomos completar su orbital externo
produciendo un fuerte enlace entre ellos, debido a la atraccion que ejercen los
ndcleos a los electrones compartidos. La figura 2.2 muestra el enlace covalente

de un atomo de silicio.
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Fig. 2.2. Enlace covalente (Askeland 1998).

2.2.3. Enlace metalico

Los materiales metélicos tienen uno, dos o, a lo sumo, tres electrones de
valencia. En este modelo, los electrones de valencia del sélido no pertenecen a
ningan atomo en particular y son mas o menos libres de circular a través de
todo el metal. Se puede interpretar que pertenecen al metal, formando un “mar
de electrones” o una “nube de electrones”. El nucleo y los electrones que no
son de valencia forman cationes, que poseen una carga positiva igual al total de
electrones de valencia por &tomo. Los electrones libres contrarrestan las
fuerzas repulsivas generadas entre cationes. En consecuencia el enlace
metalico tiene un caracter no direccional. Los electrones libres actian como
elemento de union de los iones cargados positivamente. Fig.2.3. (Callister
1997).

Cationes

I
Mar de electrones de valencia

Fig. 2.3. llustracion esquematica del enlace metélico, (Callister, 1997).



2.2.4. Enlace Van der Waals

Los enlaces de Van der Waals unen moléculas o grupo de atomos
mediante una atraccion electrostatica débil. Muchos plasticos, ceramicos, agua
y otras moléculas estan polarizadas de manera permanente; esto es, algunas
porciones de la molécula estan cargadas positivamente, en tanto que otras lo
estan negativamente. La atraccién electrostatica entre regiones de carga
positiva de la molécula y regiones de carga negativa de una segunda molécula
unen de manera débil ambas moléculas. Fig 2.4. Esto, llamado enlace de
hidrégeno, ocurre cuando una de las regiones polarizadas esta formada de
atomos de hidrégeno. (Askeland, 1998)
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Fig. 2.4. Enlace de Van Der Waals, (Askeland 1998).

2.3. Estructura cristalina

En un material cristalino, los atomos se sitdan en una disposicion
repetitiva periddica a lo largo de muchas distancia atbmicas; es decir, existe un
orden de largo alcance tal que, al solidificar el material, los atomos se sitian
segun un patron tridimensional repetitivo, en el cual cada &tomo esta enlazado

con su vecino mas proximo. (Callister, 1997)

Por lo tanto, la estructura cristalina es un ordenamiento espacial de
atomos, que da lugar a la formacion de una red tridimensional que se obtiene al

unir sus vertices con rectas imaginarias. La figura 2.5 ilustra dicho principio.
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Los materiales solidos se pueden clasificar segun la regularidad con que
sus atomos se ordenan uno respecto al otro, de este orden dependen sus

propiedades mecanicas.

2.3.1. Celda unitaria
Es la unidad estructural fundamental, define la estructura cristalina

mediante su geometria y por la posicion de los atomos dentro de ella. Fig. 2.5.

Fig. 2.5. a) Red cristalina, b) celda unitaria, (Askeland, 1998).

Se identifican 14 tipos de celdas unitarias o redes de Bravais agrupadas
en siete sistemas cristalinos (figura 2.6 y tabla 2.1). Los puntos de la red se han
localizados en las esquinas de las celdas unitarias y, en algunos casos, en

cualquiera de las caras o en el centro de la celda unitaria. (Askeland, 1998)
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zimple en las hases

Fig.2.6. Tipo de celdas unitarias, (Askeland, 1998).

Tabla 2.1. Caracteristicas de los sistemas cristalinos. (Askeland, 1998).

Estructura Ejes Angulo entre ejes
Cubica a=b=c Todos los angulos de 90°
Tetragonal a=b=#c Todos los angulos de 90°
Ortorrémbica azb=c Todos los angulos de 90°
Hexagonal a=b=c Dos angulos de 90°

Un angulo de 120°

Romboédrica a=b=c Todos los angulos son iguales y

ninguno de 90°

Monoclinica azb=c Dos angulos de 90°

Un angulo ((f) distinto a 90°

Triclinica azb=c Todos los angulos son distintos y
ninguno de 90°
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2.3.2. Direccion y planos de la celda unitaria

En materiales cristalinos es conveniente especificar los planos
cristalograficos o alguna direccion de estos, para ello se ha establecido una
notacién basada en un sistema de coordenadas X, y, z, cuyo origen se sitla en

un vértice de la celda unitaria.

Direccion de la celda unitaria

Corresponden a las componentes vectoriales de la direccion a lo largo de
cada uno de los ejes coordenados, reducidos a enteros. La importancia de
identificar direcciones en la celda unitaria se debe a que los metales se
deforman principalmente en direcciones en que los &tomos se encuentran en
planos mas compactos. La figura 2.7 identifica direcciones en una celda

unitaria.

[11]

=

[ oo]

[110]
X

Fig. 2.7. Direcciones [100], [110] y [111]en la celda unitaria, (Callister; 1997).

Planos cristalograficos
Para determinar la orientacion de los planos cristalograficos de la
estructura cristalina se utiliza un sistema de coordenadas de tres ejes, en que la

celda unitaria es la unidad fundamental.

Ciertos planos de atomos en un cristal también son significativos; por
ejemplo, los metales se deforman a lo largo de aquellos planos de atomos que

estan empaquetados mas estrechamente. (Askeland 1998).
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Los planos cristalograficos se especifican mediante los indices de Miller,
éstos entregan la relacion existente entre los planos atdbmicos o cristalograficos
y los ejes de la celda unitaria. Corresponden al valor inverso de las
coordenadas de interseccion del sistema de planos sobre cada eje. La figura
2.8 ilustra el plano BCHG y tabla 2.2, sus indices de Miller.

H — Planao[01 0]

>
B

W

Fig. 2.8. Identificacion del plano BCHG en la celda unitaria.

Tabla 2.2. indice de Miller de la figura 2.8.

Ejes X Y Z
Interseccion o 1 o0
Inverso
A A 7
indice de Miller 0 1 0

2.4. Irregularidades de la estructura cristalina
Los materiales poseen irregularidades o defectos en la estructura
cristalina, estas imperfecciones se pueden clasificar como defectos puntuales y

defectos lineales.

2.4.1. Defectos puntuales

Los defectos puntuales alteran el arreglo perfecto de los atomos
circundantes, distorsionando la red a lo largo de quizads cientos de
espaciamientos atémicos, a partir del defecto. Una dislocacion que se mueva a

través de las cercanias generales de un defecto puntual encuentra una red en
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la cual los atomos no estan en sus posiciones de equilibrio. Esta alteracion
requiere que se aplique un esfuerzo mas alto para obligar a que la dislocacion
venza al defecto, incrementandose asi la resistencia del material. (Askeland,
1998).

Vacancias
Se produce cuando falta un atomo en la red, esto genera un vacio y por

lo tanto una distorsion en la red.

Intersticial
Se produce cuando un atomo de otro elemento 0 una impureza, se ubica

en intersticios existentes entre los atomos del material base.
Sustitucién
Se produce cuando se reemplaza un atomo por uno de otro elemento, y

este posee propiedades y tamario distinto.

La figura 2.9 muestra los distintos tipos de defectos puntuales.
A
k R"
ytﬂ»
%ﬁi 32 tz

Fig. 2.9. (a) Vacancia, (b) Intersticial, (c) Sustitucional, (Askeland, 1998).

2.4.2. Defectos lineales o dislocaciones

Corresponden a defectos en la red cristalina que afectan a una fila de
puntos de la red de Bravais. Estan definidas por el vector de Burgers, que le
permite pasar de un punto de la red al obtenido tras aplicar la dislocacién al

mismo. Se generan principalmente en las direcciones compactas de un cristal y
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son importantes para explicar el comportamiento elastico de los metales, puesto
gue la deformacion plastica puede ocurrir por desplazamiento de dislocaciones.

Es posible identificar dos tipos de dislocaciones de borde y de tornillo.

Dislocaciones de borde

Consiste en un semiplano extra de &tomos que provoca una distorsion
local de la red, como consecuencia los planos laterales son paralelos en un
principio hasta llegar a una zona donde se crea un desplazamiento perdiendo
su paralelismo. Para este caso el vector de Burgers es perpendicular a la linea
de dislocacion.

Dislocaciones de tornillo

Esta dislocacién se crea al aplicar un esfuerzo de cizalla en un cristal
perfecto que ha sido separado por un plano cortante, es decir, es una
dislocacion producida torciendo un cristal, de tal modo que un plano atémico
produce una rampa espiral en torno a la dislocacion. Para este caso el vector de
Burgers es paralelo a la linea de dislocacion.

Semiplano extra
de atomos Vector de deslizamiento
o b de Burgers

Linea de
dislocacion
de borde inea de dislocacion

de cuiia

Circuito de burgers

Fig. 2.10. a) Dislocacion de borde, b) dislocacién mixta, (Smith, 1998)
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2.4.3. Defectos de superficie
Segun Callister (1997), los defectos de superficie incluyen la superficie
externa, limite de grano, limites de macla, defectos de apilamiento y limites de

fase.

Superficie externa

Corresponde al limite de la estructura cristalina, es decir, los atomos
superficiales no se encuentran enlazados con su vecino mas proximo. Por ello
se encuentran en un estado energético superior que los atomos ubicados en el

interior.

Limite del grano

Un grano corresponde a una porcién de material que posee un mismo
arreglo atémico. Como se aprecia en la figura 2.11 el limite del grano
corresponde a la frontera que separa dos granos de diferente orientacion
cristalografica. En la region limite, existe un cierto desalineamiento en la

transicion, desde la orientacion cristalina de un grano a la del grano vecino.

nn000000|6® 2
559200059) 0% ﬁon %%
000000n ':f nn oﬂﬁ
50000 00)n0% 0°
500000420 % 0'3 )

0 Frnntera
0 de grano
o ”n“ﬂ?-, 050
05200000
» 0

Fig.2.11. Disposicion de atomos en la frontera del grano, (Askeland 1998).

2.4.4. Defectos macroscopicos
Este tipo de defectos son posibles de detectar a simple vista o de lo

contrario con una lupa de muy poco aumento. Principalmente se producen en
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los procesos tecnoldgicos de solidificacion del metal en estado liquido en los
moldes.
Los defectos mas comunes en este proceso son las inclusiones de

escoria grietas de contraccion, cavidades y algunas porosidades.

2.5. Analisis metalografico

El andlisis mediante microscopio metalogréfico permite resolver aspectos
relacionados a la microestructura de un metal. Por ejemplo, forma y tamafio de
los granos, las fases presentes ademas de su distribucion, defectos e
inclusiones. Por ejemplo, los constituyentes metalicos que pueden encontrarse
en aceros al carbono a temperatura ambiente son ferrita, cementita, perlita,
martensita. También algunos constituyentes no metéalicos como sulfuros, éxidos

y silicatos.

La figura 2.12 ilustra un ejemplo caracteristico de un analisis sencillo
mediante microscopio metalografico. La muestra corresponde a un acero al

carbono 1045 y una ampliacion de 400X.

Fig. 2.12. Microfotografia de acero al carbono SAE 1045.
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CAPITULO 1l

Preparacion de muestras para analisis metalografico

La metalografia no se reduce meramente al examen visual o
microscopico de los metales, sino que, ahora, comprende todos los métodos
empleados en el estudio de la constitucion y estructura interna de los metales y
de sus aleaciones, asi como la influencia que ambas ejercen sobre las

propiedades fisicas y mecénicas (Greaves, 1966).

La metalografia basicamente trata el estudio de caracteristicas
estructurales o de constitucion de un metal o aleacion, para relacionarlas con

sus propiedades fisicas y mecanicas

3.1. Toma de muestras

De la eleccion de la muestra depende en gran medida el éxito o fracaso
del estudio, ésta debe satisfacer las condiciones de amplitud y representatividad
estadistica, aun cuando su dimension pudiera ser muy reducida. Por ejemplo, si
el estudio corresponde a un control rutinario, es recomendable que la seleccion
sea por métodos aleatorios. Por el contrario, si se investiga la causa de una

falla, la probeta debe estar muy préxima a su hipotético origen.

Cuando se trata de una pieza rota en servicio debe efectuarse el primer
examen de la rotura con una lupa o microscopio si ello fura posible. En otras
palabras, se realizara un estudio que permita conocer las zonas homogéneas,
las partes heterogéneas y en los casos correspondientes la orientacion de las
fibras del metal.

Por consiguiente debe prestarse atencion a la posicion de la muestra con
relacion al sentido del forjado o laminado y en el pulimiento, para respetar, en lo
posible, la seleccién de la rotura y poder observar la estructura de las zonas

inmediatas a las mismas (Sturla, 1951).
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3.2. Corte de las muestras

Si bien las dimensiones de la superficie a examinar varian en cada caso,
es suficiente, siempre que sea posible, disponer de secciones minimas de
10x10mm, y no mayores de 25x25mm, y con probetas con altura de
20mm.(Sturla, 1951).

En la etapa de corte, si el material es relativamente blando puede
realizarse mediante sierra mecanica o manual. Sin embargo, si se trata de
aleaciones fragiles, como fundiciones y algunos bronces ricos en estafio se
pueden romper con un martillo. Las muestras de materiales duros, dificiles de
cortar, tales como aceros templados y aleaciones no férreas endurecidas por
envejecimiento se pueden cortar facilmente con discos abrasivos.

Se debe refrigerar adecuadamente la probeta durante el proceso de
corte, la temperatura producida por el roce puede alterar radicalmente la

estructura original, por lo menos en la superficie obtenida por el corte.

3.3. Montaje de muestras

Cuando las muestras son pequefias o de dificii manejo en las
operaciones de desbaste y pulido, es necesario montarlas en un material
adecuado para hacer posible la preparacion. Estas pueden montarse de tres

formas distintas montaje en frio, impregnacion al vacio y montaje en caliente.

3.3.1. Montaje en frio

Consiste en una reaccion quimica, la muestra se coloca en un molde y
luego se agrega esta reaccion hasta cubrir completamente el volumen entre la
muestra y el molde. Es utilizada preferentemente en el montaje de muestras
sensibles al calor o a la presion.

Hay tres tipos de resinas para montaje en frio, epoxi (menor contraccion,

excelente adherencia y tiempo largo de solidificacion), acrilicas (menor tiempo y
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buena adherencia y son termoplasticos), de poliéster (idéntica a la anterior pero

duroplasticas).

3.3.2. Impregnacién al vacio

Se trata de un montaje de muestras en un equipo sometido al vacio, para
ello se utilizan resinas epoxi de baja viscosidad y baja presion de vapor. Es
utilizado principalmente en muestras de materiales porosos, por ejemplo en
ceramicos o revestimientos aplicados por pulverizacion, de esta manera los
poros se rellenan con resina reforzando esas zonas. Asi se disminuyen los
defectos de preparacion tales como arranques, poros, grietas, etc. La figura 3.1

muestra equipos que permiten esta técnica.

Fig. 3.1. Equipo de impregnacion al vacio, (a) Epovac de Struers, (b) Vacuum

Impregnation Equipment | de Buehler, (Struers,1997 y Buehler, 2006).

3.3.3. Montaje en caliente
El montaje en caliente, es el método més utilizado. Para ello se requiere

de una prensa generalmente hidraulica, como la que muestra la figura 3.2.



Disipador
de calor

Fig.3.2. Bosquejo prensa hidraulica Buehler.

Para el montaje en caliente existen dos tipos de resinas, las

termoplasticas y termoendurecibles.

Resinas termopléasticas

Las resinas termoplasticas se ablandan a medida que la temperatura
aumenta y se endurecen durante el proceso de enfriado, para ello es necesario
una combinaciéon adecuada de temperatura y presion. Estas resinas son
transparentes, si se moldea correctamente puede ser reutilizada sometiéndola
nuevamente al calor.

El tipo de resinas termoplasticas mas utilizadas son el poliestireno,
compuestos de metacrilato de metilo (lucite) y materiales a base de celulosa. La

temperatura requerida para el ablandamiento es de unos 140 a 165°C, en

conjunto con una presion de 2500 a 3500 %Igz .

Resinas termoendurecibles
Los plasticos termoendurecibles, a diferencia de las resinas
termoplasticas, endurecen durante el moldeo a temperatura y presion adecuada

ya que sufren un cambio quimico. La dureza adquirida ya no se altera por



22

temperatura, aun cuando esta se aproxime a la que pudiese causar su
carbonizacion.

La baquelita y los compuestos de anilina y formaldehidos, son las resinas
termoendurecibles mas utilizadas en el montaje de muestras metalograficas. La
figura 3.3 ilustra una muestra metalica montada sobre baquelita.

Para la mayoria de los compuestos de bakelita, la temperatura requerida

para el endurecimiento es de unos 135 a 150°C, en conjunto con una presion

de 2500 a 3500 b/ .
plg

Fig. 3.3. Muestra en baquelita, mediante montaje en caliente.

3.4. Etapa de lijado

El objetivo es obtener una superficie lisa, partiendo de la obtenida en el
corte. Este resultado se obtiene mediante lijado y pulido mediante abrasivos con
tamafio de granos decreciente, generalmente impregnadas con pequefias
particulas de SiC.

Durante la etapa de lijado y pulido es necesario aplicar una presion
moderada sobre la muestra. Una presion excesiva puede producir rayas
profundas dificiles de eliminar, ademas puede distorsionar la superficie del
metal.

Terminado el proceso de lijado se requiere que ambas caras de la
muestra sean paralelas entre si, esto debido a que el haz de luz emitido por el
microscopio debe impactar en forma perpendicular a la superficie, de lo
contrario se crearan distorsiones al ser observadas.

La figura 3.4 ilustra una equipo semiautomatico para lijado y pulido de

muestras, éste cuenta con dos discos de bronce de 25mm de diametro el
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primero cubierto con lija y el segundo con pafio de pulido. Los discos giran, en
un plano horizontal.
También existen equipos de operacion manual, como el que muestra la

figura 3.5. En este caso la muestra se desliza suavemente sobre la lija.

Fig. 3.4. Lijadora y pulidora semiautomética Buehler, perteneciente al IMPT.

Fig. 3.5. Lijadora y pulidora manual Handimet Grinder Buehler, perteneciente al
IMPT.
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3.4.1. Lijado grueso

Es conveniente redondear las aristas en el desbaste, ya sea con
esmeriles, a fin de eliminar los angulos que podrian llegar a provocar la rotura
del papel esmeril o del pafio durante el pulimiento. Por esta razén es preferible
que las probetas sean redondas o al menos que no tengan angulos y cantos
vivos. (Sturla, 1951).

Las primeras etapas de lijado se realizan con papel de lija con tamafio de
granos 120 y 240 respectivamente, su objetivo es obtener una superficie plana,
libre de toda distorsion o huellas producto del corte, y ademas lograr que todas
las marcas del lijado sigan una misma direccion.

El final de esta etapa y de cada una de las etapas posteriores de lijado,
queda determinado por la desaparicion total de las rayas producidas por el
papel inmediatamente anterior. Para reconocer facilmente esta situacion, la
muestra se gira levemente 90° en torno a su eje vertical, de tal forma que las
nuevas rayas sean perpendiculares a las anteriores.

Se debe lijar con suficiente refrigerante para mitigar el calor producido

por el roce, cuidando no generar alteraciones en la superficie.

3.4.2. Lijado fino

Se e realiza semejante al anterior, con la diferencia que esta vez el
proceso se inicia con lija de tamafio de granos 320 y de ésta hacia adelante.

Cada vez que se cambia de lija se opera de la forma descrita
anteriormente, a fin de obtener nuevas rayas perpendiculares a las anteriores.
Cuando la observacion visual de la muestra solo tiene rayas producidas por la
dltima lija empleada y las anteriores se han eliminado totalmente, se procede al
pulido de la muestra.

3.5. Etapa de pulido
El objetivo del pulido es eliminar por completo las rayas producidas por la

dltima etapa de lijado. El éxito y el tiempo empleado en esta operacion
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dependen del cuidado con que se haya realizado el lijado. Por ejemplo, si una
muestra tiene rayas profundas y gruesas que no fueron eliminadas en la ultima
etapa de lijado dificilmente se eliminaran en esta etapa.

3.5.1. Pulido inicial
Se realiza en un plato cubierto por un pafio especial, ademas se afiade

particulas abrasivas para obtener un mejor resultado.

3.5.2. Pulido final

Debe eliminar todas las rayas producidas anteriormente dejando una
superficie uniforme.

Es recomendable aplicar a la muestra una presion moderada y moverla
constantemente del centro a la periferia del disco. Al final de la operacién se
gira en sentido contrario al de rotacién del disco, de esta manera se modifica
continuamente la direccion de pulido y evita la formacion de colas de cometa,
inevitables cuando se pule en una sola direccién y que generalmente arrancan
las inclusiones, se erosiona el metal adyacente y aparecen picaduras y huecos
dejados por dichas inclusiones.

El pulido se detiene cuando la muestra no presenta rayas ni colas de
cometas al observarla en el microscopio con 100 aumentos. Este primer analisis
debe mostrar inicamente inclusiones e imperfecciones del material. Si las rayas
aun existen, es recomendable realizar todo el proceso nuevamente.

En ambas operaciones de pulido se debe utilizar abrasivos, los usados
con frecuencia son la pasta de diamante, 0xido de cromo y 6xido de magnesio.
Siendo la alumina (6xido de aluminio) el mas satisfactorio y universalmente

usado y que presenta los mejores resultados en el pulido final.

3.5.3. Pafios para pulido
La textura superficial de los pafios de pulir varia desde la que no tienen

pelo, como la seda natural y el tejido empleado para cubrir las alas de
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aeroplanos, hasta aquellos con pelo relativamente largo, como el terciopelo y la
pana, que son de aplicacion muy general.
Dentro de los mas comunes y utilizados, se encuentran los pafios de
mesa de billar, pafios de lana de distintas finuras y lonas de diferentes pesos.
La seleccion del pafio de pulir, depende del material a pulir y el propdsito

al cual este destinado el estudio metalografico.

El anexo 1 y anexo 2 da a conocer diversos tipos para lijado y pulido

ofrecidos por Buehler y Struers, respectivamente.

3.6. Ataque de las muestras para su examen microscopico

Consiste en atacar la superficie ya pulida con algun reactivo quimico, su
objetivo es hacer visibles las caracteristicas estructurales de la muestra que se
esta analizando, de tal manera que se pueda diferenciar con claridad su
microestructura. La superficie se debe protegerse de la oxidacion y efectos
atmosféricos que pudiesen afectarles.

Para determinar el tipo de reactivo se debe tener en consideracion el
material y la finalidad que se busca. El anexo 3 da a conocer una tabla para

reconocer el tipo de reactivo a utilizar.

3.7. Lanuevatecnologia

En la actualidad la tecnologia trabaja dia a dia para facilitar el trabajo al
hombre.

Struers y Buehler son dos grandes distribuidores de equipos para
preparacion de muestras, cada uno ofrece una variedad extensa de equipos
automaticos y semiautomaticos.

Struers, por ejemplo, recientemente lanzo al mercado la linea Citopres.
Dentro de sus principales cualidades, este equipo incorpora un sistema de
dosificacion totalmente automatico que permite programar la cantidad de resina
a utilizar disminuyendo las perdidas por mala dosificacién, proporcionando

tiempos mas cortos y facilidad en el montaje. Por otro lado, el Pronto Press
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corresponde a una linea poco mas antigua sin embargo ofrece un excelente
disefio. Reduce el consumo de energia y su eficiencia en comparacion con
prensas convencionales se ha incrementado en un 100%, reduciendo
significativamente la energia necesaria para realizar el montaje, una ventaja

gue ofrecen los equipos con mas de una camara de montaje.

-~ -2

\

{ i

Citopres Pronto Fress-20

Fig. 3.6. Equipos para montaje en caliente Struers, (www.struers.com).

Buehler, por su parte ofrece dentro de su amplia gama de equipos la
SimpleMet, que se ilustra en la figura 3.7. Un equipo de montaje automatico,

con caracteristicas muy similares a los Struers.

SmaphhIet 3000

Fig. 3.7. Equipo para montaje en caliente Buehler, (Buehler, 2006).
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Para lijado y pulido Struers presenta el LaboPol disponible con uno y dos
platos. El LaboForce es una unidad independiente que se monta sobre el
LaboPol y permite tomar las muestras y pulirlas, la gran ventaja de este sistema
es que posee un dispositivo de avance micrométrico que permite regular la
altura de pulido. Al Igual que el anterior el LaboDoser es una unidad

independiente que se acopla al Labopol y permite dosificar los productos de

pulido.

LahoPol | ¢ LaboForce .

Fig. 3.8. Equipo de pulido automatico Struers, (www.struers.com).

Buehler por su parte presenta el Ecomet 250, equipo con similares
caracteristicas a los Struers.

Fig. 3.9. Equipo de pulido automéatico Buehler, (Buehler, 2006).

Finalmente el modular automatic preparation system (MAPS),
corresponde al mas ambicioso proyecto en sistemas de preparacion de

muestras de Struers, conocido a la fecha. Corresponde a un sistema modular
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para la preparacion materialografica completamente automética de cualquier

namero de muestras desde lijado plano, a limpieza y secado final.

Fig. 3.10. Equipos para preparacion de muestras totalmente automatico de

Struers , (www.struers.com).

Buehler, por su parte también ofrece un equipo con caracteristicas

similares al Struers.

Fig. 3.11. Equipo para preparacion de muestras totalmente automatico Buehler,
Buehler, 2006).
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CAPITULO IV

Preparacion de muestras para TEM

La preparacion de muestras para TEM requiere de técnicas especiales.
El objetivo es lograr ldminas muy delgadas, de tal manera de hacerlas
transparentes al paso de electrones.

La preparacion de laminas delgadas para observacion mediante TEM
esta dividida en dos etapas, la primera de ellas es un adelgazamiento mecanico

y luego un adelgazamiento mas fino hasta lograr espesores por debajo de 1um.

4.1. Adelgazamiento inicial
El adelgazamiento mecanico se realiza siguiendo gran parte de los pasos
mencionados en la preparacion de muestras metalogréficas. Para este caso, el

objetivo principal es convertir la muestra en una lamina lo mas delgada posible.

4.2. Adelgazamiento final
Existen dos métodos de adelgazamiento final para laminas que van a ser

observas en TEM, el adelgazamiento ionico y pulido electrolitico o electropulido.

El espesor de la zona de observacion no debe ser mucho mayor de
2000A si queremos que una fraccion considerable de los electrones del haz
pueda atravesar la muestra y formar la imagen (o difraccion), o incluso mucho

mas fina si queremos obtener imagenes de alta resolucion. (Santamarta, 2001).

4.2.1. Adelgazamiento i6nico
Esta técnica consiste en bombardear una muestra metalica con iones
energéticos o atomos neutros, provocando erosiones en pequefias cantidades

en el material. La figura 4.1 ilustra el esquema del adelgazamiento ionico.
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Con esta técnica siempre tenemos una componente de penetracion en el
material afiadida a la de adelgazamiento, aunque es posible minimizarla
inclinando el plano del espécimen hacia la paralela del haz incidente. No
obstante, aunque inclinaciones por debajo de 5° evitan adelgazamientos
preferenciales, eso favorece otros efectos como la implantacion ionica. Este es
un efecto imposible de evitar pero que se acentia a bajos angulos. La
consecuencia es que la zona superficial queda alterada y, a menudo, dafiada
fisicamente, de hecho la capa mas superficial esta a menudo amortizada. De la
misma forma es importante recordar que esta técnica no se aleja demasiado de
los principios de la deposicién idnica, con lo que no es dificil encontrar parte de
material “basura”, que ha sido desprendido y arrastrado de alguna parte,
redepositado sobre la zona observable de la muestra.

Las variables principales que pueden afectar al proceso de
adelgazamiento i6nico son la masa, energia, carga y angulo de incidencia por lo
que respecta al haz de iones, mientras que la densidad de masa, la masa
atomica, la cristalinidad y la estructura atomica, asi como su orientacion, por
parte de la muestra. El Ar es un gas que se utiliza a menudo para bombardear
ya que es inerte, pesado, y que no se encuentra de manera natural en la
mayoria de las muestras. Aunque la penetracion de iones grandes es menor, no
se ha de olvidar que también el dafio es mayor. Adicionalmente es aconsejable
emplear dispositivos de enfriamiento, siempre que sea posible, para el pulido de
cualquier material, ya que en caso contrario se pueden alcanzar temperaturas
en torno a los 200 °C debido al bombardeo por parte del haz i6nico. Ademas, el
enfriamiento ayuda a reducir la contaminacion y el dafio superficial por medio
de la reduccion de la migracion atdbmica. También resulta conveniente usar 2
haces i6nicos y rotar la muestra para evitar asi la tendencia a obtener una

estructura superficial. (Santamarta, 2001).
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Fig. 4.1. Esquema de funcionamiento de un adelgazador i6énico con doble

cafodn, (Santamarta, 2001).

4.2.2. Pulido electrolitico
Consiste en aplicar un cierto voltaje a la muestra, que esta sumergida en
una disolucién anddica, de manera que la intensidad que la atraviesa provoque

un efecto de pulido. (Santamarta, 2001)

Es una técnica muy rapida y efectiva, no produce dafios mecéanicos a la
muestra. Pero solo puede ser aplicado en muestras de buena conductividad

eléctrica.
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CAPITULO V

Técnicas de caracterizacion, microscopio metalografico

El microscopio ha sido la herramientas mas potente en el estudio de la
ciencia, ha llevado al hombre hacia una nueva dimension permitiendo un sin fin
de descubrimientos y ayudando en la evolucion de los seres humanos.

Un microscopio es un instrumento que permite amplificar la imagen de un
objeto pequefio. La palabra microscopio viene del griego que significa:

~1r

"mikro" = pequefio y "scoped" = mirar

5.1. Evolucién del microscopio através del tiempo

No se sabe con certeza quien lo creo, pero probablemente fue
desarrollado a partir del telescopio fabricado por Galileo a inicio del siglo XVII.

A mediados del mismo siglo el holandés Anton Van Leeuwenhoek,
construye el primer microscopio 6ptico, similar al que muestra la figura 5.1, éste
estaba compuesto por una potente lente convexa y un soporte ajustable para

colocar la muestra a estudiar.

Fig. 5.1. Microscopio disefiado por Leeuwenhoek, (FEI Company 2004).

Durante el siglo XVIII continu6 el progreso y se logra obijetivos
acromaticos por asociacion de vidrios flint y crown. A principios del siglo XX se
alcanza el limite tedrico para microscopios Opticos, no consiguiendo aumentos
superiores a 500X o 1.000X. En el afio 1931 Max Knoll y Ernest Ruska
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desarrolla el primer TEM que utilizaba un haz de electrones en lugar de luz,
logrando aumentos aproximados de 100.000X. Mas tarde en 1942 fue

desarrollado el SEM.

Actualmente existe gran variedad de microscopios destinados a
aplicaciones especifica, entre ellos el microscopio 6ptico de luz, el electronico,
el de sonda de barrido y el laser. Sin embargo es el microscopio Optico el mas
utilizado, debido a su facil manejo y bajo costo de adquisicion y operacion. Por
lo tanto, para el estudio de aceros y aleaciones el microscopio metalografico
sigue siendo la herramienta méas usada. Este permite obtener informacion de la
microestructura, por ejemplo, tamafio del grano, y el tamafio, forma vy
distribucion de fases e inclusiones, factores de gran influencia sobre las

propiedades mecénicas de los metales.

Los microscopios de luz principalmente estan compuestos de una parte
mecanica, una fuente de iluminacibn y componentes O6pticos, ademas se
clasifican en verticales e invertidos, esta diferencia se refieren a la orientacion
de la trayectoria de la luz a la superficie de pulido de la muestra durante la
observacion. La figura 5.2 muestra la trayectoria que sigue la luz en un

Microscopio.

Fig. 5.2. (a) Microscopio de incidencia de luz vertical. (b) Microscopio de

incidencia de luz invertido, (ASM international Handbook. Volumen 9, 2004).
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5.2. Parte mecanica
Estos elementos sostienen los componentes Opticos y de iluminacion,

ademas permite los desplazamientos necesarios para el enfoque de la muestra.

Pie, corresponde a la base sobre la que se apoya el microscopio.

Tubo, es el elemento de union entre el ocular y el revolver.

Revolver, pieza giratoria en las cuales se atornillan los objetivos.

Columna, pieza que sostiene el tubo en su porcion superior y por el extremo
inferior se adapta al pie.

La platina, pieza en la cual se coloca la muestra a analizar.

Carro, dispositivo que permite diversos movimientos en un plano horizontal del
Microscopio.

El tornillo macrométrico, dispositivo que permite alejar a o acercar la muestra
del lente a gran velocidad. Este movimiento permite un enfoque rapido de la
muestra.

El tornillo micrométrico: dispositivo que permite alejar a o acercar la muestra del
lente mediante el movimiento casi imperceptible. Este movimiento permite un

enfoque exacto y nitido de la muestra

5.3. Sistema de iluminacién

El sistema de iluminacion para la microscopia de luz considera una
fuente de luz, lentes, filtros, y diafragmas ubicados a lo largo de la trayectoria de
la luz.

Un equipo metallrgico se diferencia de uno bioldgico principalmente en
la forma en que ilumina la muestra. Una muestra metalogréafica es opaca a la
luz, por ello debe ser iluminada por luz reflejada. Estas técnicas Opticas
incluidas la iluminacién de campo oscuro, la microscopia de luz polarizada,
microscopia de contraste de fases y contraste de interferencia diferencial,
utilizan el principio de iluminacion de Kohler, ilustrado en la figura 5.3. Segun el
principio de Kohler, la lente colectora forma una imagen de la fuente de luz en la

primera lente condensadora o en la abertura del condensador iluminado. La
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segunda lente condensadora reproduce la imagen de la fuente de luz en el
plano focal trasero de la lente objetiva después de la reflexion de luz en el
reflector (cristal plano, espejo medio plateado, o prisma). De esta manera la
superficie a visualizar se ilumina uniformemente. Las lentes condensadora y
objetivo forma una imagen de campo radiante que se detiene en el plano
superficial de la muestra.

First image plane

Second Fir=t
condenzer  condenzer Collectors

Light
Saurce

lluminstion  Radiant
condenzer  field stop
aperture

Back focal plane
of the objetive lens

Specimen
Fig. 5.3. Principio de lluminacion de Kéhler, (ASM international Handbook.
Volumen 9, 2004).

5.3.1. Fuentes de luz

El sistema de iluminacion debe ser capaz de iluminar uniformemente la
muestra, ademas debe ser ajustable en intensidad, color, y polarizacién. Una
forma muy utilizada para variar la intensidad de luz es controlando la cantidad
de energia proporcionada a la lampara.

Existe una gran variedad de sistemas de iluminacién para microscopia de
luz, por ejemplo las ldmparas con filamento de tungsteno de bajo voltaje son

muy utilizadas en microscopios de banco.
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5.3.2. Trayectoria de la luz

La lente colectora (condensador), es una lente ajustable, libre de
aberracion esférica y coma, se ubica delante de la fuente de luz para enfocarla
hacia un punto deseado en la trayectoria 6ptica. Delante de esta lente se ubica
un diafragma de campo, este tiene por objetivo minimizar el resplandor y
reflexiones internas dentro del microscopio. El diafragma de campo se detiene
al borde del campo visual, asi que el tamafio del area iluminada se limita al
campo observado para minimizar la luz externa.

Un segundo diafragma con abertura ajustable se ubica en la trayectoria
de la luz antes del iluminador vertical. Al abrir o cerrar este diafragma se altera
la cantidad de luz y el angulo del cono de luz que entra a la lente objetiva. El
ajuste Optimo para esta abertura varia con cada lente objetiva y tiene directa
relacion entre el contraste de la imagen, la resolucion, y la profundidad del
campo. Abriendo esta abertura incrementa la resolucion de la imagen, pero

reduce el contraste y viceversa.

5.3.3. Filtros
Los filtros se utilizan para modificar la luz y con ello facilitar la

observacion, mejorar la microfotografia, o alterar el contraste.

Filtros de densidad neutral
Los filtros densidad neutral se utilizan para reducir uniformemente la

intensidad de luz a través del espectro visible.

Filtros selectivos

Los filtros selectivos se utilizan para controlar el contraste de colores.
Generalmente es necesario para una fiel reproduccion del color en las
imagenes, dependiendo de la fuente de luz usada y del tipo de pelicula. Un filtro
verde o verde-amarillo es muy usado para fotografias en blanco y negro, para

reducir el efecto de defectos de la lente en la calidad de la imagen.
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Filtros polarizados

Los filtros polarizados se utilizan para producir luz polarizada plana (un
filtro) o luz polarizada cruzada (dos filtros girados para producir extincién) para
examinar materiales no cubicos (cristalografia). Los materiales que son
Opticamente anisotrépicos, por ejemplo muestras de berilio, circonio, a-titanio, y
uranio, se pueden examinar en condicion polarizada cruzada sin ser atacadas

con reactivos quimicos.

5.4. Componentes Opticos

Un microscopio esta compuesto por lentes primarias amplificadoras y
lentes secundarias, denominadas objetivos y oculares, respectivamente. Estan
separados por una distancia fija de tal forma que el primero se encuentra en el
punto focal del segundo.

La muestra metalografica se ubica alejada del punto focal frontal del
objetivo, esto permite obtener una imagen primaria real. La distancia a la que se
forma la imagen con relacién siempre al objetivo, depende de la distancia focal
de este elemento y de la distancia a que se encuentra el objeto con relacion al
punto focal frontal del objetivo. Si la imagen primaria producida por el objetivo
se forma a una distancia apropiada, es posible que el ocular amplifique aldn esa
imagen en una cantidad proporcional a su aumento propio.

El objetivo es capaz, por si mismo, de dar una imagen real del objeto,
pero existen oculares como los Huygens, que participan en la formacion de la
imagen.

La lente frontal del ocular, forma un sistema con el objetivo para originar
una imagen primaria en el foco de la lente de salida u ocular. Si la posicion de
esta imagen primaria es correcta, la lente ocular en union con el sistema de
lentes que forman el ojo humano, producen una imagen real en la retina. La
imagen formada en la retina es derecha y no estéa invertida, pero debido a la
forma con que responde el sistema nervioso a las excitaciones de la retina, el

observador tiene la conciencia de que tal imagen es invertida y se encuentra
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localizada en el espacio exterior y a cierta distancia del ojo. Esta imagen en el

espacio, no existe realmente y se denomina imagen virtual.

5.4.1. Objetivos

Debido a su alto grado de influencia en la calidad de la imagen, es
considerado el componente mas importante del microscopio. Su finalidad es
recoger de la muestra la mayor cantidad de luz como le sea posible y
combinarla para producir la imagen. En microscopios de luz reflejada, el
condensador (o la lente colectora) y la lente objetiva son idénticas.

Los objetivos se clasifican de acuerdo a la forma en que han sido
corregidos sus errores de aberracion. Principalmente se utilizan los acromaticos
y los apocromaticos, y otros dos menos importantes, los semiapocromaticos y

los monocromaticos.

Objetivos apocrométicos

Tienen el grado més alto de correccion, poseen una reducida distancia
focal, mayor apertura numérica, generalmente mayor aumento propio,
produciendo de esta manera excelentes resultados. Estan corregidos
cromaticamente para tres regiones del espectro rojo, verde y violeta y
esféricamente para dos colores, verde y violeta. Para obtener su maximo
rendimiento se debe usar con oculares compensador. Entrega muy buenos
resultados al ser utilizado con luz blanca y también con luz verde-amarilla o

azul, logradas por un filtro adecuado.

Objetivos Acromaticos

Son de alta calidad, estan corregidos esféricamente para una region del
espectro, verde y amarillo, y cromaticamente para dos colores, verde y rojo. Por
ello que no pueden dar imagenes con relaciones correctas de color.
Normalmente se les usa con luz filtrada de longitud de onda medias del

espectro, verde-amarillo. Las imagenes con luz roja, azul o violeta son de
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inferior calidad. Por lo tanto, los objetivos acromaticos no son convenientes para

fotomicrografia de color, excepto en ampliaciones bajas.

Objetivos semiapocromaticos
Los objetivos semiapocromaticos o también conocidos como objetivos de
fluorita proporcionan un alto grado de correccion a la aberracion esférica y

cromatica, por lo tanto, producen muy buenas imagenes.

5.4.1.1. Propiedades de los objetivos

Apertura numérica

La abertura numérica del objetivo (NA), es una medida de la capacidad
de luz que recoge un objetivo. Matematicamente expresa el cono soélido de luz
que la lente condensadora arroja sobre la muestra y que capta el objetivo, se
expresa segun la ecuacion 5.1. De su magnitud depende en gran medida la
claridad de la imagen y la resolucién de los detalles finos, es decir, cuanto
mayor sea la apertura numérica de un objetivo mayor sera su resolucion. Sin
embargo, para que se cumpla esta condicion es necesario que NA de la lente
condensadora sea igual o mayor que la NA del objetivo.

Existen objetivos disefiados para utilizarlos con una pelicula de aceite
entre la muestra y su lente delantera. Estos tienen un NA mas alta captando
mayor cantidad de luz, y en consecuencia es posible visualizar pequefias

diferencias en la reflectividad de la muestra.

NA = usena [5.1]

Donde u, es el indice de refraccion minimo del material que se

encuentra entre la muestra y la lente, pudiendo ser aire o aceite y « es el
angulo medio de los rayos de luz oblicuos que entran en la lente delantera del

objetivo. Lo anterior se ve ilustrado en la figura 5.4.
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Fig. 5.4. Comportamiento de la apertura numérica de un objetivo seco y otro de

inmersién en aceite, (Ordoiiez, s.f.)

Aumentos

Cada objetivo posee un aumento propio caracteristico. EI aumento total
depende de los aumentos propios del objetivo, ocular y la distancia que los
separa. Todos los objetivos salvo aquellos que estan corregidos para longitud
infinita, estdn proyectados para una longitud determinada de tubo entre 160 6
250mm aproximado.

El aumento inicial alcanzado en el examen visual de un objeto puede
determinarse con aproximacion aplicando la ecuacion 5.2. Sin embargo, no
incluye factores que influyan en la resolucion, tales como el grado de correccion

de los objetivos y de la agudeza visual del microscopista.

L z} 0 [5.2]

Donde, T es la longitud del tubo del microscopio, f es la longitud del

objetivoy p es la potencia de ampliacién ocular.

Poder de resolucion
Corresponde a la distancia minima ( X,,, ) que se distinguen claramente

dos puntos como unidades separadas, depende principalmente de NA y de la

longitud de onda de la luz empleada en la iluminacién. Si toda la apertura del
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objetivo queda bafiada por la luz, el poder de resolucion se puede expresar por

segun la ecuacion 5.3.

Xmin :L = kj’ = A
2NA 2usena

[5.3]

Donde, A es la longitud de onda de la luz empleada y k es la constante
de proporcionalidad relacionada con el grado de superposicion de dos puntos
para que puedan ser resueltos por el ojo humano.

k =05 6 0,61 (ASM international Handbook. Volumen 9, 2004)

Usando la ecuacion [5.2], es posible determinar que el limite de

resolucion para un objetivo con un NA=14 es aproximadamente 0,2um Para
ver lineas o puntos con una separacion de 0,2um, la ampliacion requerida debe

ser determinada dividiendo la capacidad de resolucién del objetivo por la
capacidad de resolucion del ojo humano, las cuales son dificil de determinarse
bajo las condiciones de observacion.

Abbe utiliz6 un valor de 0,3mm en una distancia 250mm, esta es la
distancia Optima para la vision del ojo. Para una luz con longitud de onda
promedio de 0.55um, la ampliacion requerida es 1100 veces el NA del objetivo.
La figura 5.5 muestra la relacion para k =0,61 y cuatro longitudes de onda de

luz.
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Fig. 5.5. Relacion entre la resolucion posible con un microscopio de luz
incidente y el NA del lente objetivo, (Volumen 9 of the ASM, 2004)

Profundidad de campo o profundidad de foco

Es la distancia a lo largo del eje Optico en la cual los detalles de la
imagen se observan nitidamente. Los factores que influyen en la resolucion
también afectan la profundidad del campo, pero en direccién opuesta. Por lo
tanto, se debe alcanzar una relacion entre estos dos parametros, ésta se hace
mas complicada mientras aumenta la ampliacion.

La profundidad del campo (T, ), se puede expresar como lo indica la

ecuacion 5.4.

[ 2 \AZ?
T oA NAD [5.4]

f NAZ
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Mediante la ecuacion 5.4 es posible afirmar que la profundidad de campo
aumenta a medida que el NA disminuye y a medida que la longitud de onda de

la luz utilizada aumenta, también lo hace la profundidad de campo (figura 5.6).
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Fig. 5.6. Relacion entre la profundidad de campo de la imagen producida, con el
NA del objetivo y la longitud de onda de luz usada, (ASM international
Handbook. Volumen 9, 2004).

5.4.1.2. Defectos en lentes

En un sistema Optico es imposible eliminar completamente los posibles
errores, al reducirlos aumenta su complejidad y los costos. Los diversos tipos
de aberraciones incluyen, aberracion esférica, aberracibn cromatica,

astigmatismo, coma, distorsion, color lateral y la curvatura del campo.
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Aberracion esférica

La aberracion esférica se produce cuando la luz de un punto en el eje
optico se refracta con mayor intensidad en el centro o en la periferia de la lente,
esto significa que el aumento que presenta la lente en el centro no es igual al de
sus bordes, como muestra la figura 5.7a. En consecuencia, no hay una sola
longitud focal para la lente y el resultado es un enfoque poco nitido. Este
defecto puede reducirse usando una abertura que restrinja el uso de la parte
central del objetivo, como muestra la figura 5.7b, aunque también el disefio de
la lente puede corregir en parte este problema.

Por otro lado puede ser corregido mediante una lente compensadora,
pero la correccion del lente es eficaz solo para una longitud de onda de color
especifico.

Lente

Eje dptica —
Fuente de luz

Fig. 5.7. Aberracion esférica, (ASM international Handbook. Volumen 9, 2004).

Aberracion cromética

Se produce debido a que la longitud focal de la lente varia con el indice
de refraccién, es decir, cuanto mas corta es la longitud de onda de la luz visible
gue los atraviesa, la imagen violeta o azul del foco, se produce mas cerca de la
cara de salida de la lente que la imagen roja, que depende de la longitud de
onda de la luz, esto se traduce en que la distancia focal cambiara para diversos
colores de luz. La separacion de una imagen para cada longitud de onda
presente es focalizada en diversas distancias de la lente, aberracion cromatica

longitudinal ilustrada en la figura 5.8. Por otra parte, la ampliacion varia con la
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distancia focal, alterando el tamafio de la imagen, aberracion cromatica lateral,
figura 5.9.

La aberracién cromatica provoca falta de nitidez, claridad y alrededor de
la imagen aparecen halos coloreados. Este tipo de defecto es inevitable en una
lente simple, pero puede ser corregida parcialmente en un sistema, tal como un
objetivo, si sus lentes elementales estan formados por vidrios 6pticos distintos y
de algunos minerales, cuyos poderes dispersivos y sus indices de refraccion
sean diferentes.

Los objetivos acromaticos estan corregidos para dos regiones
seleccionadas del espectro, generalmente el rojo y el verde.

Los apocromaticos estan corregidos para tres regiones del espectro,

generalmente rojo, verde y violeta.

White light A

Optical axis

_ +_ —_— —_—
Eje dptico
Green

Fig. 5.8. Aberracion cromatica longitudinal, (Volume 9 of the ASM, 2004).

Fig. 5.9. Aberracion cromatica lateral, (ASM international Handbook. Volumen
9, 2004).
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Distorsion

Aberracion de una lente que provoca que la imagen aparezca deformada
a causa de un incremento o descenso gradual del aumento desde el centro
hasta el contorno de una imagen, en consecuencia, las imagenes de lineas
rectas aparecen curvadas. La figura 5.10 muestra la distorsion en una imagen

causada por la curvatura de campo.

Maormal Pincushion Barrel

image image image

Fig. 5.10. Distorsion en una imagen, (Volume 9 of the ASM, 2004).

Coma

Aberracion que se produce debido a que los rayos que parten de puntos
que estan fuera del eje 6ptico no convergen, por ejemplo la imagen de un punto
no aparece como un circulo diminuto, sino que puede hacerlo como un grafico
en forma de pera, carente de buena definicion. Si la aberracion de coma se

produce en el centro del campo es posible deducir que el objetivo esta dafiado.

Curvatura del campo

Este tipo de aberracion produce una imagen curvada de un objeto plano,
debido a que el centro y los limites de la imagen se enfocan a distancias
distintas. Por lo tanto, cuando la parte central de la imagen esta claramente

enfocada los limites del campo parecen quedar fuera del foco, y viceversa.

Astigmatismo
Aberracién de la lente por la que las lineas verticales y horizontales se
enfocan en dos puntos distintos en el eje 6ptico. La imagen se define con

claridad en algun lugar entre los dos puntos mencionados.
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5.4.2. Ocular

Es un sistema de lentes cuya finalidad es aumentar la imagen primaria
producida por el objetivo y hacerla visible como imagen virtual o proyectada
como real, como sucede en fotomicrografias, generalmente a 250mm del ojo,
(ASM international Handbook. Volumen 9, 2004).

El ocular de campo amplio tiene un campo visual ancho y una distancia
focal, se usa con pocos aumentos generalmente para examinar secciones
amplias de la muestra. El ocular estandar tiene un campo visual de 24mm de
diametro; los oculares de campo amplio para objetivos planos tienen un campo

visual de 30mm de diametro, la figura 5.11 muestra el esquema de un ocular.

—  —

(a)
Fig. 5.11. (a) Ocular de campo visual estandar (24mm). (b) Ocular de campo
amplio (30mm), (ASM international Handbook. Volumen 9, 2004).
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Fig. 5.12. (a) Ocular estandar. (b) Ocular de alto punto, (ASM international
Handbook. Volumen 9, 2004).

La ampliacion total del microscopio se obtiene multiplicando la ampliacion
maxima del objetivo (Mo) por la ampliacion maxima del ocular (Me). Si se

utiliza un sistema de acercamiento o un fuelle, la ampliacion se altera.
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CAPITULO VI

Técnicas de caracterizacién, microscopia electrénica

Gran parte de las nuevas tecnologias que se desarrollan y que se
insertan en el mercado actual, estdn basadas en componentes
nanoestructurados.

Se habla de materiales nanometricos al tratar dimensiones menores a
100nm, al contrario de materiales convencionales tienen un tamafio de grano
entre mil y cien veces mas pequefios, lo anterior se traduce en un significativo
aumento en la fraccién de intercaras y fronteras de grano por volumen. Esta
caracteristica influye principalmente en las propiedades fisicas y quimicas del
material.

Por lo tanto los avances tecnologicos inevitablemente requieren de
adelantos principalmente en el manejo, sintesis, caracterizaciéon y modelado de

materiales de escala nanomeétrica.

6.1. Microscopio electrénico de transmision

En el capitulo anterior se menciona que la potencia para aumentar una
imagen en un microscopio optico esta limitada no solo por la calidad de los
lentes, sino también por la longitud de onda de luz que se utiliza para iluminar la
muestra.

Para muchos propositos, es conveniente pensar en luz como radiacion
electromagnética con una longitud de onda A y en electrones como particulas
subatémicas. Ambos tipos de descripcion (onda y particula) se aplican a la luz y
a los electrones, de esta manera, la luz se puede describir en términos de
fotones o como radiacion de longitud de onda de unos 400a 700nm, mientras
que los electrones también pueden ser considerados como radiacidbn con
longitudes de onda, utiles en microscopia aproximadamente entre 0.001 y
0.01nm.
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En gran parte la Optica electronica se asemeja a la Optica de luz, la gran
diferencia entre electrones y luz, viene dada por sus longitudes de onda. Como
consecuencia de esto, TEM adquiere propiedades muy favorables para la

investigacion.

TEM utiliza un haz de electrones que incide sobre una muestra y de la
interaccion de éstos con los atomos de esta muestra, surgen sefiales que son

captadas por detectores o bien, proyectadas directamente sobre una pantalla.

6.1.1. Componentes de TEM
El sistema 6ptico-electrénico de TEM esta constituido principalmente por
un cafibn de electrones, lentes magnéticas, sistema de vacio, sistema de

visualizacién o pantalla fluorescente y un sistema de registro. Figura 6.1.

Camara de emision
izhnet
Fnodo

Selenoides de alineamianto
del cafion

Lente Condensadora 1

Lente Condensadora 2
fpertura de Condensador

| 1 - Astigmador de condensader
Selenoides de deflexian del haz
—~ hiestra

Fr  Astigmadoer de objetivo

Lente Condensadora 3

Fpertura de objetiva
Lenite objetiva
Apertura de difraccion
Lente de difmacciin

Fetigmador de difraccién

Lente intermedia ; ;
L Selenoides de cieme
Lernte proyectora 1

Lente proyectora 2

Binocular

Cristal de plomo
Partalla pequefia
Pantalla principal

l-Camara de proyeceion

Fig. 6.1. Partes de un microscopio electronico, (Rosado, 2006)
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Cafon de electrones

Corresponde a la fuente emisora de electrones, se ubica en la parte superior
de la columna. Esta constituido por un filamento (catodo), un cilindro con una
apertura central llamado cilindro de Wehnelt que rodea al filamento y tiene un
potencial ligeramente mas negativo que éste. En la parte inferior el cilindro de

Wehnelt se ubica el anodo.

El filamento, generalmente de tungsteno, se calienta hasta unos 2700°C.
producto del paso de la corriente. Al crearse una gran diferencia de potencial
positivo entre el catodo y anodo, los electrones son extraidos y acelerados
hacia el anodo pasando por la apertura circular central de éste, de esta forma

un haz de alta energia es emitido hacia la columna del microscopio. Figura 6.2.

Filament
source

Filament =

Wehnelt
Cylinder

Electron Beam

i
High Yaoltage

Generator
Anode .

i

Fig. 6.2. Esquema corte transversal del cafion de electrones en un TEM,
(FEI Company 2004).

Sistema o6ptico

El sistema de lentes esta formado por lentes condensadora, lente objetivo,
lente intermedia y lente proyectoras.

Las lentes condensadoras principalmente limitan, controlan el diametro y
angulo de convergencia del haz que incide sobre la muestra y todo lo necesario

para obtener una muy buena iluminacién sobre ésta.
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La lente objetivo esta ubicada ligeramente debajo de la muestra, y ésta
forma la primera imagen. Es considerada el componente mas importante del
microscopio electrénico, ya que cualquier defecto serd magnificado y
transmitido al resto del sistema. Por lo tanto, de ésta depende en gran medida
la resolucién final.

Las lentes intermedia y proyectora son las encargadas de amplificar la
imagen proveniente de la lente objetivo y finalmente proyectarla en la pantalla

fluorescente.

Sistema de visualizacion y registro

Corresponde a una pantalla fluorescente recubierta por pintura de fluoruros
de Zn y Cd, que fluoresce cuando es bombardeada por electrones, generando
una imagen en el rango de las longitudes de onda visible.

Los electrones tienen un comportamiento semejante a la influencia de la luz
sobre el material fotografico, este principio es utilizado para registrar las
imagenes, para ello es necesario sustituir la pantalla fluorescente por una
pelicula fotografica ubicada en la parte inferior de ésta. La mayoria de los
equipos poseen camaras que permiten grabar imagenes digitales y fenbmenos

dinamicos, informacién adecuada para procesamiento y analisis posteriores.

Sistema de vacio

Se debe mantener un vacio total en el interior del microscopio, desde el
cafon de electrones hasta la pantalla fluorescente, incluyendo la camara
fotografica. De lo contrario, los electrones serian desviados o detenidos por
moléculas de aire existentes en la columna, dada la escasa energia cinética de
estos. Lo ideal para TEM seria remover todo el aire de la columna, pero esto es
imposible. Ademas los electrones solo se comportan semejantes a la luz al ser
manipulados en vacio.

Otra importante razén de mantener un alto vacio, es que de esta forma se

puede incrementar la vida util del filamento, de lo contrario puede sufrir
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oxidaciéon reduciendo significativamente su vida util y afectando su capacidad
para emitir electrones.

Cabe mencionar que el vacio mas elevado se encuentra alrededor de la
muestra y del cafidn de electrones, mientras la camara de proyeccién y el sitio
en donde se ubica la cadmara fotografica, generalmente se encuentran a un

vacio menor.

6.1.2. Resolucion en TEM

La resolucion se puede definir como la distancia mas cercana entre dos
puntos que se puedan ver claramente a través del microscopio como entidades
separadas. Por lo tanto, una lente ideal debe tomar cada punto de un objeto y
representarlos exactamente como puntos en una imagen.

Rayleigh propuso un criterio que funciona en la gran mayoria de los
casos Y se ha utilizado extensivamente desde entonces.

El criterio de Rayleigh dice que cuando el maximo de intensidad de un
disco Airy coincide con el primer minimo del segundo, entonces en ese instante
se puede distinguir dos puntos. Este principio se da a conocer mediante la
figura 6.3, en la cual las distribuciones de intensidad de cada uno de los
agujeros de alfiler se demuestran por separado con lineas llenas; el perfil
combinado de los dos agujeros de alfiler que actlan junto se muestra con linea
punteada.

De este principio es posible determinar el limite de la resolucion

como d/Z.

Las aberturas del microscopio se refieren normalmente en términos del
semi-angulo «, (Figura 6.4). De aqui es posible derivar la teoria de difraccion

como la siguiente relacion:

i= 0614 [6.1]
2 usena

1
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Donde, 1 es la longitud de onda de la luz, x es el indice de refraccion

del medio entre el objeto y la lente objetiva y « corresponde a la apertura

semiangular de la lente. Pero notar que, usena corresponde a la apertura

numeérica (NA) de la lente.

Intensity

i [ Po— Distance
)

Fig.6.3. Intensidad de los anillos Airy a partir de dos agujeros de alfiler vecinos,
(ASM international Handbook. Volumen 9, 2004).

Chjetive

lens Ohbjetive

aperure

Fig. 6.4. Definicion del semi-angulo «, (ASM international Handbook. Volumen
9, 2004).

Debido a que las lentes en un microscopio electronico son campos
magnéticos, hay un cambio insignificante en el indice de refraccién pues los
electrones pasan a través de cada una de estas lentes. Por lo tanto, para

calculos de la dptica electrénica puede asumir x=1. Ademas, el angulo con el
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cual los rayos necesitan ser desviados generalmente son muy pequefios, y la
aproximacion sina=tana =« en radianes, ver figura 6.4. Para TEM
generalmente « =0.1rad a un grado muy alto de exactitud.

Por lo tanto, la resolucién tedrica del microscopio electrénico libre de todo

tipo de aberracion, se puede escribir como:

= 2614 [6.2]

(24

Segun la ecuacion [6.2], para aumentar el poder de resolucion, se debe

reducir A 0 aumentar « .

Segun el capitulo anterior, mediante Optica de inmersion en aceite

(#=15), el sina =087,y luz violeta (A1 = 400nm), la resolucion tedrica asciende

alos 0,2um.

Por lo tanto la Unica forma de mejorar la resolucion es utilizar un tipo de
luz con una longitud de onda mas pequefia puesto que NA no se puede

aumentar mas alla de ~15.

Longitud de onda

En los afios veintes se descubri6 que los electrones acelerados, se
comportan en el vacio como la luz. Viajan en linea recta y tiene una longitud de
onda que es unas 100.000 veces mas pequefia que la luz. Ademas se encontro
que los campos eléctricos y magnéticos tienen el mismo efecto sobre los
electrones que el que tienen las lentes de los espejos de vidrio sobre la luz
visible, (FEI Company 2004).
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La relacion entre la longitud de onda 4, de una particula de masa m,

moviéndose a una velocidad v, esta dada por la ecuacion DeBroglie.

[6.3]
mv
Donde, h es la constante de Plank, h ~ 6,626 x107** Joule e segundos

Ademas un electron de carga (e), y masa (m), al pasar a través de una

diferencia de potencial de V tiene una energia cinética igual a:

%mv2 =gV [6.4]

Donde, e es la carga del electron (e =1,6x10"°*Coulomb), m es la masa

del electrén (m=9,11x10*gramos) y V el voltaje acelerador de los electrones,

expresados en joules/coulomb

De [6.4] se obtiene v

_ 2eV [6.5]
m

Reemplazando [6.5] en [6.3] la longitud de onda queda expresada en

términos de masa, carga y voltaje de aceleracion, como lo muestra la ecuacion
6.6.

h
N [6.6]

1=

El cuadro 6.1 muestra como se comporta idealmente A respectoa V .
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Tabla 6.1. Comportamiento de A con respectoa V .

V (KeV) Anm v(10°km/s) VIV o
10 0,0123 59,2673 0,1976
50 0,0055 132,5259 0,4418
100 0,0039 187,4199 0,6247
200 0,0027 265,0518 0,8835

Segun [6.6] 4 es inversamente proporcional a V , es decir, a medida que
se aumenta la cantidad de voltaje, la longitud de onda disminuye.
Ejemplo, para 100KeV los electrones tendran un A =0,0039nm. Al

reemplazar estos valores en [6.2], entrega la resolucién tedrica, libre de toda

aberracion para estas condiciones de voltaje.

0,61x0,0039
I’l = T nm

r, =0,024nm

La resolucién tedrica aproximada de 0.02nm, es incluso menor al
diametro de un atomo. Sin embargo, debido a las aberraciones de las lentes no

es posible obtener dicha resolucion.

6.1.3. Aberraciones

La proyeccion de imagen No-ideal es causada por imperfecciones en la
geometria de los campos que refractan y también por las caracteristicas
inherentes en la radiacién (electrones) usadas para formar imagenes.

Al igual que las lentes electrostaticas, las lentes magnéticas sufren
defectos producto de algln tipo de aberracion. Estos incluyen la aberracion
esférica, la distorsion, la curvatura del campo, el astigmatismo, y el coma.

Debido al efecto de rotacion de campos magnéticos en electrones, las
lentes magnéticas ademas sufren distorsidn anisotropica, astigmatismo

anisotropico y de coma anisotropica. Ademas, otros factores que pueden dar
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lugar a defectos de la imagen incluyen la aberracion cromatica y aberracion
cromatica rotatoria.

Este tipo de defectos se pueden predecir por argumentos tedricos, sin
embargo, en la practica, las lentes reales también sufren otros defectos en la
imagen como resultado de imperfecciones en alineacion de las lentes en el

instrumento, distorsiones debido a los campos perdidos, entre otros.

Aberracion esférica

La aberracion esférica constituye uno de los factores principales que
limitan la resolucion en TEM. Es causado por el campo de la lente que actia de
manera no homogénea sobre los rayos alejados del eje 6ptico. Mientras mayor
es la distancia a la que se encuentra un electrén con respecto al eje, mayor es
la fuerza de enfoque hacia ele eje. Como consecuencia un objeto punto se
convierte en un disco en la imagen

Puesto que las lentes electromagnéticas son siempre convergentes, no
es posible reducir los efectos de errores en la imagen con combinaciones de
lentes positivas y negativas con diversos indices refractivos al igual que en un
sistema éptico.

o

Lens = F— Wavefronts

— wiith

-== without
Spherical aberration

as=Path difference
due to wave aberration

_ E
raf;;f‘mm. - chﬁ ':IIZI
d's, min Plane of least
confusion
d's,6=2CsadM Gaussian
image plane

4

Fig.6.5. Aberracion esférica, principal factor limitante de TEM.
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La ecuacion 6.7 da a conocer el limite de resolucion de TEM, incluyendo

la aberraciéon esférica.

C,ea’
aesf. — 2

r [6.7]

Donde, C,corresponde al coeficiente de aberracion esférica.

El cuadro 6.2 presenta valores para estimar graficamente como influye

C, enlaresolucion, « (en radianes).

Tabla 6.2. Limite de resolucion debido a la aberracion esférica. r . (nm)

C,(mm) a=10" a =107 a=10" | a=5x10"
0,5 250 0,250 0,00025 | 0,0313
0,6 300 0,300 000030 0,0375
0,8 400 0,400 0,00040 | 0,0500
1,0 500 0,500 0,00050 | 0,0625
15 750 0,750 0,00075 | 0,0938
2,0 1000 1,000 0,00100 | 0,1250

De esta manera, en ausencia de otros tipos de aberraciones u otros
factores (por ejemplo, efectos de la difraccion), la resoluciéon puede mejorarse
notablemente reduciendo la aberracién esférica. Lo anterior es posible lograrlo
limitando eficazmente la abertura de la lente objetiva, usando una abertura
objetiva pequefia o un haz electronico altamente enfocado.

Sin embargo, se ha demostrado que a medida que « disminuye, la
resolucion es limitada por los efectos de difraccion.

Usando los mismos valores asignados a « en el cuadro 6.2 y segun el

criterio de Rayleigh, la ecuacion 6.1 se estima la resolucion.
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Resolucion limitada por difraccion, (criterios de Rayleigh; 2 =0,0037nm

para electrones 100kV).

d 0,611

1
Y2 usina

Tabla 6.3. Resolucion limitada por la difraccion

a r,(nm)
0,100 0,0238
0,010 0,2380
0,001 2,3790
0,005 0,4760

Luego la abertura optima, «,, , Se consigue al igualar las ecuaciones 6.1

y 6.7.
3
C.a” 0,614 [6.9]

S

2 usena

Donde, sena =a para « es muy pequefiay x =10 para el vacio.

De [6.8] se obtiene Ao,

%
' C

Reemplazando [6.9] en [6.7], el limite de resolucion esta dado por
[ =058xC4A" [6.10]

El cuadro 6.4 presenta el calculo de «, (radianes)y r,, (nm),

considerando C,.
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Tabla 6.4. Abertura 6ptima y limite de resolucion considerando C,

C.(mm) | &,y (radianes) | r,. (nm)
0,5 9,88x107° 0,241
0,6 9,44x10°° 0,252
0.8 8,78x10°° 0,271
1,0 8,31x10°° 0,286
1,5 7,50x1072 0,317
2.0 6,98x10"° 0,341

Aberracion cromética

La aberracién cromatica esta relacionada con la energia y longitud de
onda de los electrones, debido a que el haz no es monocromatico.

Producto de las variaciones de tensién, es posible que se produzcan
perdidas de potencial, variando con ello la velocidad de los electrones emitidos
por el catodo, lo anterior da lugar a un haz electrénico no monocromatico
produciendo A levemente diferentes, como lo muestra la figura 6.6. Como
resultado se obtienen imagenes superpuestas con diferentes magnificaciones,
es decir, imagenes borrosas.

Mientras que en un microscopio de luz las aberraciones cromaticas y
acromaticas son posible corregirlas usando una adecuada combinacién de
lentes, al usar lentes magnética esta opcion se hace muy dificil, por lo tanto,
este tipo de aberracion se pueden eliminar virtualmente usando electrones de

una gama de longitudes de onda lo mas pequefia posible.
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Fig.6.6. llustracion de aberracion cromética en un lente. La A azul tiene un
punto focal menor a A roja, provocando un punto de confusion en C, (ASM

international Handbook. Volumen 9, 2004).

Astigmatismo

Es producido principalmente por un campo magnético no uniforme. Se
presenta cuando el lente tiene diferentes distancias focales dependiendo del
plano de viaje de los electrones. La falta de simetria rotacional del campo hace
gue aparezca este tipo de defecto. Lo anterior da como resultado imagenes
alargadas hacia una direccion.

6.1.4. Interaccion de los electrones con la muestra

Como se ha mencionado, en TEM se bombardea una muestra muy
delgada con un haz de electrones de densidad de corriente uniforme. Como se
aprecia en la figura 6.7, parte de los electrones son transmitidos, otra parte son
dispersados y otra parte da lugar a interacciones que producen distintos
fenébmenos como emision de luz, electrones secundarios, electrones Auger,
rayos X, etc. Cada una de estas sefiales puede emplearse para obtener
informacién sobre la naturaleza de la muestra, es decir, morfologia,
composicion, estructura cristalina, estructura electronica, etc.

Para producir la transmision de electrones a través de la muestra es
necesario que ésta sea muy delgada, es decir, transparente a los electrones. Es

recomendable utilizar muestras muy delgadas de no mas de unos 100nm de
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espesor grosor ya que cuanto menor sea el espesor de la muestra mejor

calidad de imagenes se puede obtener.

Los electrones son facilmente detenidos o desviados por la materia (un
electrén es casi 2.000 veces mas pequefio y mas ligero que el atomo mas
pequefo). Por ello es que el microscopio tiene que estar al vacio y por ello que
los especimenes han de ser muy delgados para que puedan ser vistos con
electrones. Tipicamente, el espécimen no debe tener un grosor mayor de unos

cientos de nanometros, (FEI Company 2004).

Haz
Catodoluminiscencia de electrones Electrones de Auger
fluz visihle) incidenta

Ertis e B Electrones secundarios

(bremsstrahlung)

- Electrones retrodispersados
Rayos ¥ caracteristicos P

oY

L J ————p Calor

Corriente que
circula par
la muestra

Electrones dispersados elasticamente

Electrones transmitidos v electrones
dispersados inelasticaments

Fig.6.7. Interaccion del haz de electrones con la muestra.

Al incidir el haz de electrones sobre la muestra, interactda con ella y se
producen diversos efectos que son captados y visualizados en funcion del

equipo utilizado.
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Electrones secundarios

Se producen cuando un electréon del haz pasa muy cerca del nucleo de
un atomo de la muestra, proporcionando la energia suficiente a uno o varios de
los electrones interiores para saltar fuera de ésta. Estan ubicados muy cerca de
la superficie, por ello le es muy facil escapar. Por lo anterior proporcionan una
valiosa informacion topogréfica de la muestra, y son los utilizados
principalmente en SEM. Estos electrones poseen muy poca energia,

generalmente debajo de los 5eV .

Electrones retrodispersados

Se producen cuando un electron del haz choca frontalmente con el
nucleo de un atomo de la muestra, siendo rebatido en sentido contrario fuera de
ésta. La intensidad de dicho efecto varia proporcionalmente con el nimero
atomico de la muestra. Por ello se utilizan para obtener un mapa con

informacidn sobre la composicion superficial, también es muy utilizado en SEM.

Electrones Auger

Al ser expulsado un electron secundario, otro electrén del &tomo mas
externo puede saltar hacia el interior para llenar este vacio. El exceso de
energia provocado por este desplazamiento puede ser corregido emitiendo un
nuevo electron de la capa mas externa. Estos son los llamados electrones
Auger, y son utilizados para obtener informacién sobre la composicion de

pequefas partes superficiales de la muestra.

Rayos X

En lo descrito anteriormente, el exceso de energia también se puede
balancear mediante la emision de rayos X, éstos son caracteristicos de cada
elemento de la muestra. Se utilizan para obtener informacion sobre la
composicion de ésta. A diferencia de los electrones Auger de baja energia, los
rayos X proporcionan informacion analitica de un volumen considerable de la

muestra.
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Electrones transmitidos o no dispersados
Son aquellos que atraviesan la muestra integramente sin interactuar con
ella. Son inversamente proporcionales al espesor de la muestra y producen las

zonas mas claras o brillantes de la imagen de transmision.

Electrones dispersados elasticamente

Corresponde a aquellos que son desviados de su trayectoria original por
los atomos de la muestra sin perder energia, y posteriormente transmitidos a
través de ella. En materiales cristalinos, estos electrones son desviados en un
angulo fijo que viene marcado por la longitud de onda del haz y la distancia
entre los planos atomicos de la muestra (Ley de Bragg), proporcionando
imagenes de difraccion de electrones que revelan importantes detalles sobre la
estructura espacial de los atomos en la muestra observada. La interferencia de
estos electrones con los transmitidos aumenta dramaticamente el contraste y

son esenciales para obtener imagenes de alta resolucion.

Electrones dispersados inelasticamente

Aquellos que son desviados de su trayectoria original por los atomos de
la muestra con pérdida de energia, siendo posteriormente transmitidos o bien
dispersados nuevamente. Los que son dispersados por segunda vez
elasticamente forman las llamadas lineas de Kikuchi, de gran importancia en el
estudio de estructuras cristalinas. Estos electrones también son utilizados en
espectroscopia de pérdida de energia de electrones (EELS), que proporciona
informacién tanto de los elementos presentes en la muestra como de la

naturaleza de sus enlaces.

6.1.5. Formacion de laimagen
El calculo de imagenes se traduce en calcular amplitudes de ondas
electrénicas en el plano imagen, el plano focal de la lente objetivo y la superficie

de salida de la muestra.
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Generalmente es necesario dividir el célculo en modelizacion de la
estructura cristalina de la muestra, calculo de la funcion de onda a la salida de
la muestra y el calculo de la misma funcién en el plano imagen tras imponer los
efectos de la lente objetivo en la onda electronica de la superficie de salida de la
muestra.

En primera instancia se asemeja a lo que comiunmente se hace en Optica
mediante la aproximacion de Fresnel de la ecuacion de la difraccion de
Rayleigh-Sommerfeld, en la que el objeto es reemplazado por un numero
infinito de fuentes puntuales secundarias que emiten ondas esféricas, con una
amplitud compleja igual al producto del frente de ondas incidente por la
transmitancia del objeto. Este método ofrece una solucién directa de la integral
equivalente a la ecuacion de Schrodinger dependiente del tiempo.

Luego de calcular la funcién de onda electronica es necesario tener en
cuenta la influencia de la lente objetivo. La distribucién de amplitudes del
diagrama de difracciéon en el plano focal de la lente objetivo se calcula mediante
la transformada de Fourier de la funcion de onda a la salida de la muestra,
modulada con un factor de fase asociado a la aberracion esférica y el defoco de
la lente:

w(UY) = Sy (x,y) e T(U,Y) [6.11]

Donde 3 representa la transformada de Fourier, T(u,v) la funcion de

transferencia de la lente y u,v son coordenadas en el espacio reciproco.

La funcién de onda en el plano imagen viene dada por la transformada

de Fourier inversa:

i =3 U)o T@u,v)] [6.12]



68

Finalmente la distribuciébn de intensidad en la imagen, se obtiene

multiplicando la funcion de onda en el plano imagen por su conjugada:
= G = (Y o (6 ) [6.13]

6.1.6. Equipo utilizado, El Hitachi H-700h

El departamento de microscopia electrénica de la UACH cuenta con un
poderoso equipo, el Hitachi H-700h, que se da a conocer en la figura 6.8 y 6.9,
6.10. Mide 2,65 metros de altura y es uno de lo mas sencillos en su tipo. En su
etapa de instalacion no requiere de salas modificadas, solo una sencilla
conexion a los servicios publicos, es decir, la electricidad y el agua.

Posee una capacidad de descarga de electrones de 200Kv, que se
realiza por un sistema acelerador multi-etapa en el que la alta tension se divide
etapas de 33kv maximo. Gracias a su gran poder el Hitachi H-700h ofrece
numerosas ventajas, dentro de ellas es capaz de generar electrones de
longitudes de onda muy pequefias generando una excelente resolucién en la
imagen, ademas su gran potencia le permite penetrar muestras relativamente
mas gruesas, etc.

Una de sus mayores ventajes es que permite multiples modos de
funcionamiento, no s6lo TEM, sino también STEM, SEM, andlisis elemental con
EDX y EA, espectroscopia, difraccién, entre otros. El disefio del H-700h es
anico ya que permite todos estos modos de funcionamiento sin
reposicionamiento de la muestra. Las imagenes se pueden ver en un monitor,
ademas de guardarlas para un posterior analisis.

Generalmente la muestra se mantiene perpendicular al haz, en una
estacion de analisis o gonidmetro que permite propiedades como modificar el
angulo de incidencia del haz, sin modificar pardmetros analiticos ni posicion
actual de la lente objetivo.

Por udltimo la columna del equipo esta disefiada para soportar ultra alto
vacio, lo anterior significa que sus componentes principales son fabricados para

soportar dicha condicion, lo que permite mantener una limpieza absoluta de la
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columna. La columna se evacua mediante un poderosos sistema de bombeo y
se mantiene a un vacio en el entorno de 107.
El anexo 6 entrega las especificaciones técnicas de este poderoso

equipo.

Fig. 6.8. Microscopio Hitachi H-700h.

Fig.6.9. Columna Hitachi H-700h.
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Fig.6.10. Monitor y controles H-700h.

6.2. Microscopio electronico de barrido (SEM)

Un microscopio electronico de barrido, es un equipo muy similar a TEM,
utiliza un haz de electrones que inciden sobre una muestra, y de su interaccion
con ésta, surgen sefiales que son captadas por diversos detectores. Permite la
observacion y caracterizacion superficial de materiales organicos e inorganicos,
entregando informacién de la morfologia superficial de la muestra analizada.

Su funcionamiento consiste en recorrer una muestra con un haz muy
concentrado de electrones muy similar a lo que ocurre en una pantalla de
television. Los electrones del haz pueden dispersarse de la muestra o provocar
la aparicion de electrones secundarios. Los electrones perdidos y los
secundarios son recogidos y contados por un dispositivo electrénico situado a
los lados de la muestra. Cada punto leido de una muestra corresponde a un
pixel en un monitor, por lo tanto cuanto mayor sea el nimero de electrones

contados por el dispositivo, mayor sera el brillo del pixel en la pantalla.
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Actualmente los SEM, son capaces de producir imagenes
tridimensionales realistas de una superficie con resolucion de 1lnm y pueden
ampliar facilmente objetos aproximadamente a 300.000X. A lo anterior se suma
la facilidad para preparar muestras, el Unico requisito es que sea conductora,
pueda soportar el vacio y el bombardeo electrénico, sin embargo las muestras
no conductoras es necesario cubrirlas por una capa conductora, por lo general
oro. Este recubrimiento debe ser suficientemente grueso para que circule
corriente eléctrica, pero a la vez muy delgado para que no tape sus

caracteristicas superficiales, por lo general no mas gruesas que unos 10nm.

6.2.1. Partes de un SEM

SEM esta constituido principalmente por un cafién de electrones, lentes
magnéticas, sistema de vacio, sistema de refrigeracion, porta muestra, unidad
Optica-electronica, detectores de sefales originadas en la muestra, un sistema
de visualizacion o pantalla fluorescente y un sistema de registro. En la figura
6.11, se observa un esquema de SEM.

Filament Source

Wehnelt aperture Fllamert
Fil ament

iah Voltage 1
Wennelt aperture g;,:.rm Ao
-
Anoe o -
Watuum
Wehnelt aperture
Electron beam
Electromagnetic lens l l
Vatuum Scan Generaor
Deflection coll = ! —|
Electromagretic lens [ ] Deflection coil
Watuum
Eignal
Specimen % r=jamplifier]
X \'{\. A
g . Image on
B fluorescent screen
I—E'" o Tv monitor

Fig.6.11. Esquema de un SEM, (Electron Microscopy, FEI Company 2004).
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Cafon de electrones
El cafion de electrones es muy similar a un TEM. La diferencia esta dada
por el voltaje de aceleracion de los electrones, que pudiesen variar entre 200 y

30.000 voltios, dependiendo de las caracteristicas de la muestra a observar.

Lentes electromagnéticas

Las lentes electromagnéticas tienen como funcién focalizar y reducir al
minimo el haz de electrones producido por el flamento y dependiendo del
voltaje de aceleracion penetra la muestra, determinando un volumen de
interaccion haz/objeto de una forma aproximada, de donde se desprenden
electrones secundarios, retrodifundidos y rayos X, ademas de otras radiaciones.

La resolucion se relaciona directamente a las dimensiones de la zona de
observacion en la muestra excitada por el haz primario. La intensidad de las
sefiales emitidas esta influenciada por las dimensiones de las zonas de donde
ellas se generan, y por la capacidad de absorcion de la muestra, lo que a su vez
esta determinado por su composicion y la energia de los electrones del haz
incidente.

Como la energia de los electrones secundarios es muy baja, éstos son
totalmente absorbidos al atravesar una distancia aproximada de 10nm. Por lo
tanto, s6lo una pequefia parte del volumen contribuye a emitir electrones
secundarios que pueden llegar al detector. Las dimensiones de esta seccion
son ligeramente mayores que el diametro del haz incidente. Reduciendo el
diametro del haz que incide sobre la muestra, se reducen las dimensiones del
volumen excitado, y se mejora la resolucion. Normalmente el haz de un SEM
tiene unos 8nm de diametro, y la resolucion obtenida es de aproximadamente
10 a 20nm, dependiendo de la naturaleza y condiciones de la muestra tanto
como el voltaje de la operacion y tamafio de la abertura del diafragma.

La resolucion de la imagen de electrones secundarios se reduce al
disminuir la tension de aceleracion de los electrones incidentes. En la resolucion

influyen también otros factores como el tipo de muestra, el tipo de electrones
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con que se trabaja, el tiempo de exposicion, la contaminacion, las vibraciones

eléctricas y mecanicas, etc.

Sistema de barrido

Generalmente se ubica cerca de la ultima lente condensadora. El haz de
electrones se mueve en lineas rectas superpuestas, barriendo la superficie de
la muestra en un area rectangular. La misma sefial que se aplica a las bobinas
deflectoras, se utiliza para barrer en forma sincronizada el haz del tubo de rayos
catodicos, produciéndose asi una correspondencia punto a punto, entre la
superficie de la muestra, y la pantalla donde se observa la imagen.

Finalmente SEM incorpora uno o varios sistemas de deteccion capaz de
captar el resultado de la interaccion del haz con la muestra y transformarlos en
la informacion requerida. Generalmente SEM esta dotado con detectores de
electrones secundarios SEI (Secundary Electron Image), que permiten obtener
imagenes de alta resolucion. Detectores de electrones retrodispersados BEI
(Backscattered Electron Image), que permiten obtener imagenes de la
topografia superficial y composicion. Detectores de energia dispersiva EDS
(Energy Dispersive Spectrometer) que permiten recolectar los Rayos X
generados por la muestra y realizar diversos analisis e imagenes de distribucion

de elementos en superficies pulidas.

Porta muestra
Se ubica en la base de la columna y permite realizar desplazamientos en
coordenadas X e Y de un plano horizontal de la muestra, rotacion sobre el

propio plano de la muestra e inclinacion en su plano horizontal.

Sistema de proyeccién o visualizacién de las imagenes

Las imagenes se proyectan en dos tubos de rayos catddicos de alta
resolucion, que funcionan en sincronizacién con el barrido electrénico de la
muestra. Uno de ellos, para observacion visual, tiene una pantalla de gran

persistencia
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Sistema de Vacio

El Sistema de vacio en SEM es similar a TEM, de hecho en ambos tipos
cumple la misma funcién. Como se comento en 6.1.1 es necesario mantener
una columna de alto vacio para obtener un haz de electrones uniforme y
permitir un libre desplazamiento de éstos a través de la columna.

Segun la capacidad de generar vacio los equipos se clasifican en
microscopia electrénica de barrido de bajo vacio (LVSEM), y microscopia

electronica de barrido de alto vacio (ESEM.

Sistema de refrigeracion

El sistema de refrigeracion esta destinado a enfriar las bombas que
generan gran cantidad de calor y las lentes magnéticas que también se
calientan producto del paso de corriente eléctrica a través de ellas. Para esto se
hace circular agua previamente tratada y filtrada o nitrégeno, en equipos mas
modernos. Lo anterior implica que el equipo tener incorporado una unidad de

refrigeracion que permita completar éste ciclo.
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CAPITULO VII

Procedimiento experimental

La parte mas complicado de todo el proceso de investigacion presentado,
esta precisamente en la etapa de preparacion de laminas delgadas.

En el presente capitulo se da a conocer el equipo de electropulido, y el
modo de empleo para fabricar laminas delgadas. También se aclaran sus

funciones y variables para controlar el proceso.

7.1. Preparacion de laminas delgadas para TEM

7.1.1. Procedimiento inicial
El procedimiento inicial se realiza siguiendo la mayoria de los pasos
mencionados en la preparacion de muestras metalogréficas. Para este caso, el

objetivo principal es convertir la muestra en una lamina lo mas delgada posible.

Corte de la muestra

En este proceso se acentla la necesidad de conseguir cortes de laminas
muy finas. La figura 7.1 presenta el equipo para corte de precision
perteneciente al IMPT, capaz de generar laminas por debajo de los 0.1mm de
espesor. El corte se controla mediante un tornillo con avance micrométrico y el
aserrado lo realiza un disco abrasivo muy delgado capaz de generar cortes
exactos. Estan fabricados con particulas de diamante entrelazadas con el metal
a lo largo de su diametro exterior. La concentracion de particulas de diamante

esta en directa relacion con el tipo de material que se requiere cortar.



Fig. 7.1. (a) Sierra de precisién Buehler, (b) tornillo de control de avance, (c)

disco con abrasivo de diamante.

El objetivo de conseguir laminas lo mas delgada posible en el proceso de
corte, se debe principalmente al ahorro de tiempo su preparacion. Légicamente

si en el proceso de corte se obtiene una lamina de 0,5mm de espesor, el tiempo
invertido en adelgazarla hasta 0,lmm sera mayor que si se hubiese cortado a
0,3mm.

En consecuencia, la importancia en la eleccién del disco de corte es
fundamental, para ello las empresas distribuidoras de este tipo de productos
ofrecen una guia de seleccion rapida, en donde el espesor obtenido en el corte,
esta en directa relacion con el diametro del disco.

El anexo 4 presenta una guia ofrecida por Buehler y Struers, en ella el

fabricante asegura que es posible obtener cortes de laminas de hasta 0,15mm.
Durante la investigacion se ha comprobado que en el equipo antes

mencionado, implementado con un disco de 4" es posible obtener laminas de

0,3mm aproximadamente.

Adelgazamiento manual

Seguido al proceso de corte, la lamina se monta en bakelita siguiendo los
pasos mencionados en la preparacion de muestras metalogréficas (figura 3.3).
Luego el proceso continda en la pulidora (figura 3.4), para adelgazarla y obtener

el minimo espesor posible.
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Generalmente entre 0,11-0,15mm aproximadamente, debido al fuerte

roce entre la ldmina y el disco de pulido, la baquelita se desprende complicando

fabricar manualmente laminas de espesor menor a 100um.

Como consecuencia se utiliza un pegamento, capaz de mitigar en parte
dicho problema. Para este caso, Loctite Super Bonder.

La siguiente etapa de adelgazamiento se realiza utilizando la pulidora
manual Handimet Grinder de Buehler, que se muestra en la figura 3.5. En ésta,
la lamina aun adherida a la bakelita se desliza muy suavemente desde arriba
hacia abajo, teniendo mucha precaucion de no romperla. De acuedo a lo

anterior es posible lograr laminas de espesores cercanos a las 50um.

Al finalizar la etapa, la lamina esta fuertemente adherida a la bakelita,
para retirarla no es posible someterla a grandes esfuerzos ya que es muy
probable que se rompa quedando inutilizable y muchas horas invertidas en
producir una sola lamina haya sido en vano.

Debido a la probleméatica anterior se decide aplicar paulatinamente
temperaturas menores a 30°C. Esto es suficiente para romper la fuerte unién
existente entre ambas, sin producir dafios.

En la figura 7.2 se aprecian laminas obtenidas mediante este
procedimiento. La figura 7.3 muestra la medida exacta obtenida mediante un

micrometro de una lamina, se observa un espesor de 50um.

~
- D
\

Fig. 7.2. Laminas obtenidas por adelgazamiento manual.
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huestra delgada

(a) {s)
Fig. 7.3. (a) Muestra delgada montada en un micrometro, (b) tambor del

micrometro, medida del espesor de la lamina.

7.1.2. Adelgazamiento final

El proceso de electropulido se inicia al alcanzar un espesor manual muy
pequefio, idealmente menor a 100um y se obtiene siguiendo los pasos
mencionados anteriormente. La importancia de lo anterior se grafica en las
figuras 7.4 y 7.5. A medida que el material es erosionado el angulo g,
disminuye, generando cufias excelentes para TEM. La figura 7.4 se presenta
como ejemplo hipotético del comportamiento que presenta una lamina bajo

dichas condiciones, g, menor a £, debido a la evidente diferencia de espesor

entreay b.
A A :
Reactivo Reactivo Feactivo Reactivo
Porta Jets ﬁl Porta Jets Porta Jets Porta Jets
I L L1 I |
Muestra Muestra
a b

Fig. 7.4. Variacion del espesor en una cufia (a) lamina delgada (b) lamina

menos delgada.
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Fig. 7.5. Variacién de la zona delgada con respecto al espesor.

Luego esta lamina es posicionada en el porta muestra, como se observa

en la figura 7.6.

~

i
Fig. 7.6. Montaje de ldminas al porta muestras.

7.2. Equipo de electropulido

Para el desarrollo de la investigacion se utilizé el TenuPol-5, que se
muestra en la figura 7.7. Este es un equipo de Gltima generacion y avanzada
tecnologia, disefiado especialmente para la fabricacién de laminas delgadas.

El equipo incorpora una célula fotoeléctrica como regulador de
sensibilidad para detectar la formacién del orificio, cuando éste se produce
inmediatamente y en forma automatica interrumpe el proceso. Lo anterior
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significa que el flujo de electrolito se detiene inmediatamente para prevenir la
pérdida del area delgada.

El equipo cuenta con dos lanza chorros (jets) de diametro igual a 3mm,
que bombean directamente cada cara de la muestra. Su objetivo es erosionarla
hasta lograr un pequefo orificio generalmente en el centro de ésta, o en su
defecto en algun punto cercano. Los bordes de los orificios son llamados cufias

y son éstos lo suficientemente delgados para permitir la observacion por TEM.

Fig. 7.7. Equipo de electropulido TenuPol-5, perteneciente al IMPT.

Antes de iniciar el proceso de pulido es necesario familiarizarse con el

equipo. Las figuras 7.8 y 7.9 muestran algunas partes del TenuPol-5.
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20066 &® @
Fig. 7.8. Equipo de electropulido TenuPol-5, (Struers, 2003. TenuPol-5

Instruction Manual).

A. Unidad de control.
1.- Unidad de control, panel frontal.
2.- Switch On/Off.

B. Unidad de pulido.

1.- Recipiente para electrolito.
2.- Tapa del recipiente.

3.- Bomba.

4.- Orificio para termometro.
5.- Carcasa de proteccion.

6.- Porta muestra.

7.- Célula de pulido.
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® @006
Fig. 7.9. Panel frontal TenuPol-5, (Struers, 2003. TenuPol-5 Instruction Manual).

2.- Iniciar proceso.

3.- Finalizar proceso.

4.- Scrolls para subir y bajar dentro del mend, y fijar el valor de los parametros.
5.- Aceptar parametro.

6.- Aceptar menus ubicados en la parte inferior de la pantalla.

7.- Abortar o salir del menu.

7.2.1. Inicio del software
Al encender el equipo la pantalla inicial se ve como la figura 7.10, antes
de empezar a trabajar es necesario configurarlo de acuerdo a los

requerimientos deseados.

MAIM MEML

FTFA

I[;]I

°C

STRUERS USER MAMUAL COMFIG.
METHODS METHODS FUMCT.

Fig. 7.10. Pantalla inicial, (Struers, 2003. TenuPol-5 Instruction Manual).
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Las cuatro opciones presentadas por el equipo de analizan a continuacion.

7.2.2. item 1, configuracién

CONF IGURAT I0OH

A =] E|=| CORLPFast.s
22

anguage !
+5°0C
33°C
15=

Edit
. F2 Elect., F3 Elect. F4 RO,
E Formula Hame FUMFP

Fig. 7.11. Opcion de configuracion, (Struers, 2003. TenuPol-5 Instruction

Manual).

Permite asignar contrastes a la pantalla, el idioma del mendq,
temperaturas y el tiempo que tome la bomba para entrar en funcionamiento
antes de iniciar el pulido.

Ademas,

F1, permite definir los valores por defecto del equipo.

F2, permite conocer la formula de cada uno de los electrolitos Struers.
F3, permite ingresar un electrolito distinto a los que el equipo trae.

F4, ajustar la bomba.

7.2.3. item 2, funciones manuales

Permite cambiar electrolito, limpiar el equipo y calibrar la bomba. Para
cambiar el tipo de electrolito automaticamente el equipo solicita limpieza, sin
embargo esta opcion también se puede llevar a cabo manualmente, mediante la
opcion CLEANING.
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MAHUAL FUNCTIONS

e el CHRNGE ECECTROLVIE |
m-n"’ CLEAMING
ﬁgil‘%ﬁ PUMP

Fig. 7.12. Opcion funciones manuales, (Struers, 2003. TenuPol-5 Instruction

Manual).

Ir a la opcion REMOVE ELECTROLYTE, presionar Enter y luego seguir
las instrucciones hasta el final, el proceso puede ser abortado en cualquier

instante presionando Esc.

CHAMGE OF ELECTROLYTE

Femowe Electrolyte: HS

Lit't the polizshing unit.
Flace it in the container
with water.

Femowe the present elec.

Press ENTER when readd for the
next step or Esc to abort.
i Mext step Esc: Hbort?

Fig. 7.13. Instrucciones para cambio de electrolito, (Struers, 2003. TenuPol-5

Instruction Manual).

La ultima opcién que permite este item es ajustar la bomba. Esta es una
forma manual de activarla, usar las teclas UP/DOWN para ajustar el flujo de

electrolito.
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MAHUAL FURMCT IOMS

FUMF EUNHIHNG
Adjust flow rate: [135]

Use &7 to adiust the flow rate.
i Esc: ﬂbartg

Fig. 7.14. Instrucciones para ajustar el flujo de electrolito, (Struers, 2003.

TenuPol-5 Instruction Manual).

7.2.4. item 3, Métodos establecidos por struers

STRUERS METHODS

M. Le Hig

5 ste HE *
8.7 Low C-steel @18 A2 @
H.4 Low C-steel @AM HZ *
B8.5 Low C-steel B3MM HE *
.6 Impax 45HEC @18 HZ @
B.7 Impax 45HEE B3 HZ *
H.8 Imgax 45HREC @3MM [=15] *
H.9 anium o18mm HE &
+a.1a Titanium @AM A3 *
I N

Fig. 7.15. Opciones disefiadas por Strues, (Struers, 2003. TenuPol-5 Instruction

Manual).

Esta opcion nos presenta una serie de programas ya disefiados y
evaluados, listos para ser utilizados satisfactoriamente. Son propios del equipo
y no pueden ser modificados, pero si copiarlos presionando F1 y luego pegado
en algun item de USER METHODS.
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7.2.5. item 4, métodos disefiados por el usuario

USER METHODS

et et et e et e
= 0=l

m

=

o

"-Il'

W

=

m

o+

=

[}

(v

8 Empty method

ﬂ FZ F@EEE F3 Fq :"EJHME.

Fig. 7.16. Opcion disefiadas por el usuario, (Struers, 2003. TenuPol-5

Instruction Manual).

Permite ingresar variables para lograr manualmente un adelgazamiento
exitoso. La figura 7.17 muestras dichas variables.
F4 permite asignar nombre al programa para posteriormente

diferenciarlos sin mayor problema.

H SCAN FE F'LIHF' F3 HDEIL_IE Fq SAUE

Fig. 7.17. Variables a controlar, (Struers, 2003. TenuPol-5 Instruction Manual).

7.2.6. Electrolito
Para electropulido de metales se utilizan principalmente reactivos
qguimicos. Por ello, su manipulacion debe ser bajo estrictas medidas de

seguridad, ya que éstos podrian ocasionar severos dafios a la salud.
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Sin embargo Struers distribuye reactivos preparados, que obedecen a los
requerimientos de distintos materiales, disminuyendo asi el riesgo en la
manipulacion. Este tipo de reactivos solo se vierte al recipiente.

El anexo 5 es una guia de seleccién entregada por Struers, en ella se
puede elegir el reactivo de acuerdo al tipo de material que se desea trabajar.

Consultado el anexo 5y de acuerdo al tipo de material, se obtiene que el
electrolito adecuado para desarrollar la investigacion es AC2.

Considerando la peligro que pudiese causar una mala manipulacion es
necesario conocer la ficha técnica del producto presente en el anexo 7, en éste

se da a conocer propiedades y composicion del reactivo utilizado.

7.2.7. Voltaje
Esta opcion regula el voltaje de pulido, que puede variar desde
0,1V hasta los 100V .

El voltaje es una de las variables mas importante y compleja de controlar.
No debe ser demasiado, de esta manera el resultado se traduce en una
perforacion muy rapida, dificultando el control de espesor de la lamina, llevando
en la mayoria de los casos a la destruccion total de ésta. O demasiado
pequefo, de esta forma solo se produce un atague quimico sin obtener mayor
éxito.

El control de dicha variable se debe principalmente al tipo de aleacion.
Por ejemplo, para una aleacién de aluminio, 35V pueden ser demasiado y es
probable que la muestra a los pocos segundos sea destruida totalmente. En
cambio, para un Inoxidable este mismo voltaje le puede significar solo un
ataque quimico. Por otro lado al aumentar el voltaje, también aumenta la
temperatura de trabajo llegando facilmente y muy rapido al limite recomendado.
Este repentino aumento de temperatura puede provocar dafos irreparables al
equipo.

A lo largo de la investigacion, cuando fue necesario, el serpentin fue
conectado a una red de agua con temperatura aproximada de 20°C, evitando

altas temperaturas producidas en pruebas desarrolladas a un alto voltaje.
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7.2.8. Temperatura recomendada
La temperatura del equipo puede variar entre los—50 a 35°C, para un
buen funcionamiento se recomienda mantener la minima temperatura posible.
Para la temperatura al interior del recipiente es monitoreada a través de un
termometro inserto en él, esta informacion se puede visualizar en la pantalla.
Tenupol-5 incorpora un sistema de refrigeracion, éste consiste en un
serpentin ubicado al interior del recipiente por el cual debe circular algun liquido

refrigerante.

7.2.9. Tiempo de pulido

Esta opcidn determina el tiempo que la pieza sera sometida al pulido. Es
posible asignar un intervalo definido o simplemente una opcion automatica. Bajo
la primera opcidn, el equipo se detendra de acuerdo al tiempo asignado.

Sin embargo, Polishing Time: No Limit asegura que el adelgazamiento

dependeré solo de la cantidad de luz percibida por el sensor

7.2.10. Cantidad de luz necesaria para detener el equipo

La opcion Light Stop Value, mide la cantidad de luz que pasa a través del
agujero que se forma en la lamina, como consecuencia controla directamente el
espesor de ésta. Es posible determinarla en forma automatica o asignarle un
valor manualmente.

En cuanto a la opciéon AUTO, la célula fotoeléctrica mide constantemente
la cantidad de luz emitida, por lo tanto cuando la muestra sea lo suficientemente
delgada y permita que un pequefio haz de luz pase a través de ella, el proceso
de pulido se detiene automaticamente. El equipo muestra el valor alcanzado
bajo estas condiciones.

También es posible asignar manualmente un valor cualquiera entre
0-4096. Si el proceso de pulido se detiene en un valor cualquiera, el agujero
puede ser demasiado pequefio o demasiado grande y las cuias dificiimente

seran Optimas para TEM.
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Una muy buena opcién, aunque poco precisa, consiste en realizar una
prueba con una lamina delgada y para un préximo ensayo asignar un valor
levemente mayor al arrojado con la opcion AUTO, pues éste es generalmente el

valor mas bajo necesario para perforar la muestra.

7.2.11. Gréfico del proceso de adelgazamiento

Corresponde a wun grafico actualizado de la operacion de
adelgazamiento. Al asignar la opcion AUTO, se exhiben los dltimos tres minutos
del proceso. El equipo permite fijar estos tiempos entre 10 segundos a 30
minutos.
7.2.12. Opciones de flujo

Permite establecer la velocidad de flujo durante el proceso, ésta puede
ser flujo simple y flujo combinado. La primera establece una velocidad
constante en todo el proceso, mientras que la segunda opcidon permite regular

la velocidad gradualmente.

7.2.13. Rango de flujo de electrolito en la bomba
Permite determinar la velocidad de flujo del electrolito con que se atacara

la muestra.

7.3. Preparacion de laminas delgadas
Una vez analizado en extenso detalles del TenuPol-5, existen las

nociones basicas para realizar someter una muestra a electropulido.

De acuerdo a los multiples ensayos realizados es posible afirmar que en
TenuPol-5 es necesario controlar principalmente dos de sus variables, como se
ilustra en la figura 7.18. De esta manera el adelgazamiento dependera solo de

la luz que capte la célula fotoeléctrica.
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npty method

Ho Limit
Huto

T

[y,
= =0 MO

Fl SDHH FE F'IJHF' F3 HEILI:J'D Fq SHUE

Fig. 7.18. Variables principales en TenuPol-5 (Struers, 2003. TenuPol-5

Instruction Manual).

La figura 7.19 muestra una lamina realizada mediante el procedimiento
antes mencionado bajo dichas condiciones a un voltaje de 50V. La lamina
presenta un orificio levemente alejado del centro y alrededor presenta cufias

excelentes para TEM.

Cirificio

Fig. 7.19. Lamina preparada por electropulido.
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Capitulo VIII
Analisis Mediante SEM

Finalmente y debido principalmente a los altos costos del electrolito, ya
que se necesita un tipo para cada material se decide trabajar solo con dos
ejemplares de aceros, correspondientes a muestras obtenidas de equipos
pertenecientes a una empresa local. Ambos con fallas en servicio plenamente

identificadas.
8.1. Analisis del rotor

La primera muestra corresponde a un rotor metélico astillador. El andlisis
demanda determinar las causas y mecanismos de su rotura, ademas evaluar

las condiciones de falla para prevenirlas en el futuro.

éstas se observan en la figura 8.1.

La empresa proporciond un conjunto de partes fracturadas del astillador,

Fig. 8.1. Partes de rotor fracturado con fisuramiento superficial.

Para el andlisis de falla se observan muestras tal como se sacaron de
servicio y a otras se les realiza una limpieza ultrasonica para evidenciar
posibles microfisuras en el material.

Es preciso mencionar que el andlisis de falla y su evaluacion se basa en

las recomendaciones de la ASM (American Society for Metal, USA).
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De un conjunto de microanalisis quimico efectuado al rotor se tiene que
el material posee un alto contenido de silicio. Este tipo de aceros por lo general
son muy resistentes pero fragiles ante solicitaciones dinamicas, su laminacion
se hace dificil y generalmente queda con grietas en los bordes.

La figura 8.2 registra la presencia de dichos elementos y la tabla 8.1, su

respectivo porcentaje.

Spectrum 20

] 1 2 3 4 5 B 7 8 9
ull Scale 10575 cts Cursor: 0.000 ke ket

Fig. 8.2. Microanalisis quimico del rotor.

Tabla 8.1. Componentes obtenidos mediante microanalisis en rotor.

Elemento | % Peso | %Atémico
CK 1.33 5.69
OK 0.98 3.16
Al K 0.52 0.99
SiK 0.64 1.17

MN K 151 1.42
Fe K 95.02 87.58
Total 100

Al observar mediante microscopia las partes fracturadas es posible ver
un gran fisuramiento superficial que avanza en el espesor del rotor. En la
superficie se detecta la presencia de un sustrato muy fino de particulas que

cubre la zona de falla, que se observa en la figura 8.3. Las fisuras evidencian
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una falla por desgaste superficial, microdeformaciones y microfracturas que dan

lugar a grietas que avanzan y se propagan ante las solicitaciones mecanicas de

operacion del rotor. Ver figura 8.3b.

Fig. 8.3. (a) Sustrato en zona de fractura, (b) Microfisuras superficiales con

microfracturas por desgaste ante cargas o golpes mecanicos.

Al interior de las grietas se aprecia desprendimiento de material, como

también columnas, del orden de 100-150xm, que cruzan las fisuras en torno a

las cuales ha ocurrido la remocion de material, permitiendo el avance y su

crecimiento. Figura 8.4.

Fig. 8.4. (a) Desprendimiento por microfactura y desgaste en el borde de grieta,

(b) Columnas que atraviesan las fisuras.
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Un microanalisis quimico en la zona de fractura mediante microsonda
electronica, permite obtener un mapping atomico determinando que las
pequeias columnas al interior de la grieta son ricas en silicio y muy pobre en
hierro, a diferencia del resto del contorno que registra hierro, manganeso y

silicio, como lo muestra la figura 8.5.

f BO0um 1 Electron Image Si Kai

Mn Kal Fe Kal

Fig. 8.5. Distribucién atémica de silicio, hierro y manganeso en zona de

fractura.

El microandlisis evidencia en la zona de fractura elementos como S, Ca,
Cu, Sn y muy pequefios porcentajes de cobalto y molibdeno. Es decir, por un
mecanismo de desgaste a nivel superficial del rotor posiblemente por golpes o
impacto se produjo una especie de deshierrizacibn mecanica, quedando mas
silicio enriquecido en el material, el cual es mas duro y resistente. El silicio se
enriquece del orden del 28% —40% disminuyendo el hierro en porcentaje que

van hasta el 28 —46% .
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Fig.8.6. Distribucion quimica de elementos en zona de grieta.

Tabla 8.2. Componentes obtenidos mediante microandlisis en zona de grietas

Elemento % Peso %Atoémico
CK 21.02 40.91
OK 8.77 12.81
Al K 0.51 0.44
SiK 40.34 33.56
SK 0.13 0.09
CaK 0.08 0.05
Mn K 0.39 0.16
Fe K 28.12 11.77
CuK 0.42 0.16

Sn 0.22
Total 100.00

8.2. Analisis falla soporte Inoxidable
La segunda muestra en estudio corresponde a un soporte inoxidable.
Para ésta se adopta similar procedimiento a la anterior. Se analizara con el fin

de determinar el origen y mecanismo de la falla.
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La empresa proporciono el soporte, en la figura 8.7 y 8.8 se aprecia sus
evidentes grietas superficiales.
No fue posible conseguir o acceder al plano (0 esquema) con

dimensiones originales pieza ni especificaciones técnicas.

a b
Fig. 8.7. Soporte inoxidable desprendido del montaje, (a) Vista de frente, (b)

Vista posterior.

De una inspeccion macroscopica de la superficie y zona de corte de la
pieza, se determina que se trata de una pieza de acero fundido. Se observan
grandes fisuras superficiales a lo largo de toda la conicidad interna. En el corte,
segun figura 8.8, se aprecian distintos tamafos de grano de terminacion
superficial y zonas con segregacion por enfriamiento irregular en la fabricacion

de la fundicion.

Srano o
Segregacion

Fig. 8.8. Diferencia de granos superficiales e interior en corte.
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Para determinar el tipo de acero fundido es necesario un microanalisis
EDAX, que se resume en la figura 8.9. Se trata de un acero inoxidable fundido

de alto cromo (~16%) con elementos aleantes en Ni y Mo principalmente, que

confieren al soporte buenas propiedades de resistencia a la corrosion y de

comportamiento a alta temperatura.

Spectrum 1

LIl Scale 10575 otz Cursor; 0.000 kel ke

Fig.8.9. Microanalisis quimico al soporte mediante EDAX.

Tabla 8.3. Elementos obtenidos mediante microanalisis en soporte.

Elemento % Peso %Atoémico
OK 3.56 11.36
Al K 0.35 0.65
Si K 0.65 1.18
ClIK 1.01 1.45
CrK 16.23 15.94
Mn K 1.02 0.95
Fe K 57.03 52.15
Ni K 14.70 12.78
CulL 2.33 1.87
Mo K 3.14 1.67
Total
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Mediante el analisis metalografico se caracteriza la superficie de la
muestra y en corte transversal, para evaluar el grano debido a las
segregaciones observadas y fisuracion superficial. En la figura 8.10 se observa
la microestructura de la parte interna de la muestra, sin atacar, y no evidencia
grietas de ningun tipo. Por su parte, la figura 8.11 deja ver la microestructura en
corte, con ataque quimico y deja en evidencia granos heterogéneos propios de
carencia de tratamiento térmico de la homogenizacién o correcta aplicacion de

modificadores en el proceso de fundicion.

Fig.8.11. Microestructura en corte, con ataque quimico. SEM x 5000.

La microestructura observada es propia de una nucleacion heterogénea
en el proceso de solidificacion y enfriamiento de la pieza fundida. Como

consecuencia de lo anterior se producen contracciones térmicas, de tal forma
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que la superficie queda con tensiones internas que generan, de inmediato o0 en
operacion de la pieza, microfisuras superficiales favorecidas por diferencias en
los tamafios de grano o cristalizacion.

Para evitar esta falla de fundicidon es necesario un tratamiento térmico de
homogenizacién, que por accion de temperatura y tiempo se logre homogenizar
los granos, se controlen las segregaciones y haya difusién de los elementos

para la formacion de fases que conforman el inoxidable fundido.
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Capitulo IX
Anélisis Mediante TEM

Debido a inconvenientes presentados durante la investigaciéon no fue
posible realizar andlisis finos en nuestras dependencias, por lo tanto se crea la
necesidad de buscar ayuda en la preparacién y posterior analisis de laminas
delgadas. Las muestras de acero inoxidables se realizaron completamente en
dependencias del Instituto de Materiales de la Universidad de Chile, apoyados
por el Dr. Alejandro Zufiiga. Mientras que la muestras de acero al silicio fueron
preparadas y posteriormente analizadas en nuestras dependencias

Los resultados se presentan a continuacion.

9.1. Muestras acero inoxidable

Las imagenes obtenidas estan separadas por zonas, zona 1 a la 7,
denotando diferentes zonas dentro de la misma muestra.

El patrén de difraccion corresponde a un eje de zona [011] de un cristal
FCC (austenita), con los siguientes espaciamientos atdmicos medidos
experimentalmente con TEM, y se grafica en la figura 9.1.

(111) — 2,082 A

(200) - 1,810 A
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5 lium

Fig.9.1. Patrén de difraccion de electrones en un material FCC.

Segun el andlisis se trata de una muestra esencialmente policristalina de
grano muy grande, tan grande que para efectos practicos del TEM se trata de
un monocristal de austenita.

La caracteristica mas importante de la muestra corresponde a las
estructuras de dislocaciones observadas. Se observaron tres tipos de
dislocaciones:

9.1.1. Dislocaciones rectas

Lineas de dislocacion paralela a la direccién [111] del cristal de austenita
(Imagenes Zonas 1, 3, 4, 5, 6 y 7). Es probable que se traten de dipolos de
dislocaciones separados por distancias de entre 4 y 8nm.
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9.1.2. Dislocaciones mixtas
Lineas de dislocacion curva, es decir, sin direccion determinada en todas
la Zonas.

9.1.3. Dislocaciones casi-rectas
Lineas de dislocacion perpendicular a la direccion [111] del cristal de
austenita. Estas estructuras corresponden a apilamientos de dislocaciones

como lo muestra la figura 9.10. Es probable que se traten de dislocaciones

totales, del tipo %[110], aunque su naturaleza (borde o tornillo) no fue

determinada.

En la figura 9.2 y 9.3 se observa la presencia de pequefias particulas o
zonas con diferente contraste de entre 2 y 8nm. Probablemente la presencia de
estas particulas se debe a efectos dinamicos de contraste en la imagen debido
a la fuerte condicion de difraccién usada para obtener las imagenes (eje de
zona [011] del cristal FCC de austenita). Ademas, la presencia de estas
particulas no se revela en el patron de difraccion, el cual muestra una monofase
FCC.

2 i

Fig. 9.2. Presencia de elementos extrafios en zona 01.
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Fig. 9.3. Presencia de dislocaciones en zona 03.

La figura 9.4 presenta una confusa estructura de dislocacion con baja
tendencia al desarrollo de las celdas. Segun Cho (2007), figura 9.5, estas
estructuras de dislocacion esencialmente la tendencia de celdas, dislocaciones
confusas y disposicion de dislocaciones, son estructuras tipicos de
perturbaciones creadas bajos cargas LCF para materiales FCC.

Fig. 9.4. Estructura confusa en zona 04.



Fig. 9.5. Estructura confusa, segin Cho, (Cho 2007).

La Fig. 9.6 muestra una imagen de la microestructura, segun Zhang
(2002), figura 9.7, ésta se caracteriza por la disposicion de dislocaciones
planares y defectos de apilamiento. Las dislocacion planares se disponen en
dos direcciones que se intersectan entre si por un angulo de alrededor de 70,5°
(el angulo entre dos planos cristalogréficas (111), formando redes de
dislocaciones. El espaciamiento entre la disposicion de dislocaciones esta en el

rango 200nm —1xm, dependiendo de la orientacion de los granos

5
& W

Fig. 9.6. Redes de dislocaciones en zona 5.
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Fig. 9.7. Microestructura de red confusa, segun Zhang, (Zhang 2002).

Para la figuras 9.8 la caracteristica de dislocaciones en la estructura
austenitica presenta arreglos de dislocaciones planares. Segun Armas (2007),
figura 9.9, la imagen muestra que la actividad plastico dentro de la fase

austenita es casi independiente de la dureza extra exhibida por la fase ferritica.

Fig. 9.8. Dislocaciones en estructura austenitica, zona 06.



La figura 9.10 presenta una significativa acumulacion de dislocaciones.
Segun Gaudin (2004), figura 9.11, la estructura de este tipo de dislocaciones se
desarrollan producto de cargas ciclicas, existiendo una relacion entre las
caracteristicas de las dislocaciones y el comportamiento ciclico de la fluencia en

un estado de equilibrio.

Fig. 9.10. Apilamiento de dislocaciones en zona 7.
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450 nim 280 nm

Fig. 9.11. Apilamiento de dislocaciones, segun Gaudin, (Gaudin, 2004)

La figura 9.12 muestra tonos oscuros posiblemente por cufias demasiado
gruesas. Sin embargo es posible afirmar que la morfologia del material consiste
absolutamente en granos austeniticos con dislocaciones de baja densidad, se
puede apreciar dislocaciones libres y dislocaciones en bandas coplanares.
Segun Frechard 2007, figura 9.13, estas Ultimas se amontonan en las fronteras

de grano o en interfaces coherentes de recristalizacion doble.

Fig. 9.12. Cufia un poco gruesa con presencia de dislocaciones de baja

densidad, zona 07
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Fig. 9.13. Dislocaciones de baja densidad, (Frechard 2007)

9.2. Muestras acero al silicio

En el caso de las muestras analizadas en nuestras dependencias, se
crean multiples conflicto principalmente en la preparacion de las laminas
delgadas. A pesar de los esfuerzos realizados no fue posible crear una muestra
suficientemente delgada ideal para nuestro microscopio.

La figura 9.14, 9.15 muestra imagenes de tomadas mediante el Hitachi
H-700h con muy malos resultados, se aprecian grandes contrastes en tonos
oscuros. Posiblemente las laminas aun estan demasiado gruesas, o la
aceleracion de electrones no fue la suficiente. Sin embargo es necesario
mencionar que se trabajo con la mayor minuciosidad tratando de lograr la
maxima eficiencia del equipo.

Por lo tanto para este equipo la Unica opcion es crear laminas mas
delgadas. Sin embargo a pesar de los esfuerzos, mediante el TenuPol-5 fue el
mejor resultado obtenido.

Se presume que el equipo tiene una seria falla operacional que no me

permite adelgazar mas las muestras.
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Fig. 9.14. Imagen Obtenida mediante el Hitachi H-700h.

La figura 9.15 muestra fotografias de distintos sectores de las cufias
claramente son demasiados gruesos y como consecuencia se notan tonos
excesivamente oscuros. Por lo tanto el voltaje utilizado no fue suficiente para
gue los electrones atravesaran la muestra, en definitiva es una pésima muestra

para este microscopio.

Fig. 9.15. Imagen de cufias obtenida mediante el Hitachi H-700h.
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Conclusiones
De acuerdo a los objetivos planteados y la investigacion realizada es
posible concluir:

1. La investigacion de materiales mediante TEM, depende en gran medida de la
creacion de buenas laminas delgadas, de ahi la importancia y la dedicacion

minuciosa que se debe prestar a esta etapa.

2. TenuPol-5 es un equipo de Ultima generacion que permite generar muestras
de excelente calidad de acuerdo a lo requerido por TEM. Sin embargo, presenta
falencias importantes, por ejemplo, no permite un control absoluto del proceso

exigiendo un gran dominio en su manipulacion.

3. Mediante los mdltiples ensayos en TenuPol-5, es posible concluir que el
tiempo de pulido es inversamente proporcional al voltaje y directamente

proporcional al espesor de la muestra.

4. Las condiciones Optimas de montaje para laminas delgadas obedecen
estrictamente al espesor de ésta, se recomienda espesores por debajo de

100um, asegurando un proceso de electropulido eficiente.

5. No es posible determinar y asignar un tiempo exacto para una determinada
pieza, por ello es recomendable controlar el adelgazamiento mediante la

cantidad de luz que atraviese la muestra.

6. Respecto a la muestra del rotor fracturado, no es posible emitir mayores
comentarios debido a las dificultades de lograr un pulido perfecto, segun el

material. Por lo tanto las imagenes obtenidas por TEM son deficientes.

7. Mediante analisis SEM del rotor, es posible afirmar que las fisuras y posterior
fractura se inician por un proceso de desgaste superficial ante cargas
reiteradas, dando origen a microdeformaciones y microfracturas. EI mapping

atomico en una grieta muestra en su interior una presencia muy pobre de hierro,
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pero gran presencia de silicio. Tomando propiedades de gran resistencia pero

fragil ante solicitaciones de cargas ciclicas.

8. Un andlisis macroscopico a la muestra inoxidable revela mdltiples y
profundas fisuras en toda la superficie. Mediante los analisis SEM es posible
afirmar una evidente falla en su fabricacion, principalmente un proceso de
enfriado no adecuado, generando granos no uniformes, contracciones térmicas

y nucleacion heterogéneas.

9. El analisis TEM de la muestra inoxidable se divide en siete zonas para
conocer el comportamiento en diversos puntos. Cada zona presenta un
apilamiento de dislocaciones, por lo tanto se trata de un material de red no
uniforme con multiples planos desplazados. Dicho apilamiento se asocia a la
accion de esfuerzo y tensiones microestructurales del material producto de
microdeformaciones, posiblemente a partir de tensiones generadas en el

enfriamiento.

10. La accion correctiva a la muestra inoxidable hace hincapié a un tratamiento
térmico de homogenizacién de tal manera que la temperatura y tiempo logren
homogeneizar los granos, se controlen segregaciones y exista difusion de los

elementos para la formacion de fases que componen el material.

De acuerdo a las hipotesis planteadas:

11. Se puede concluir que la relacién entre microestructura (TEM) y las fallas
que presentaron los materiales se focalizan en términos de la composicion
quimica, condicion superficial y esfuerzo-deformacion a que fueron sometidas

las piezas falladas.

12. TEM requiere muestras muy delgadas que sean “transparente” al paso de
los electrones, para obtener buenos resultados. Esto se demuestra mediante la
muestra fabricada en nuestras dependencias, no siendo suficientemente

delgada generando una pésima imagen TEM.
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Anexo 1. Pafos de pulir Buehler, (Buehler, 2006).

Grinding/Polishing i
ANSUCAMI (LIS&)

e Sz o) GAIt Rumber Sie im) Frary
P& 2650 [T] 266.0
Fa0 201.0 2 1860
P00 1620 100 146.0
P20 127.0 120 1D
P80 TE.O0 180 TR0 3
F240 58,5 220 E610 2
P2a0 522 240 5148
P3Z0 462
P60 40.5 280 423 1
P00 36,0 320 3 o
P00 30.2 360 273
Fs00 258
FAOD 218 400 20 i
F 1000 18.3 SO0 182 [ii1]
P1200 153 GO0 145
P 1500 12.6 HO0 122 0CHD
P00 0.3 1000 332
Fra& 8.4 1300 6.5
Panmg* 5.0° -
The st shows vie mipeines for me ame ranges for ANSPCALY praces saner o ANST stwsdavd

FEMY
siancerd Bain SIC partiche e ranpes i i SO0 pr paper. For diner gt ANSFCAMY peoert, e paviichs EIeE

* FEPA gracies Sner Men PTI00 am mol shedsrsized and am graded ol #e discefon of T mendschernr,
Praciin, M piove slamiiedd valini aw drily @ el i gy ik A 8 Sfsrind s

Apex® Quick-Change Magnetic System s a patenled magnelic-based systemn used in
confuiclion wilh either alvasive suihces of polshing clalhs, Apex® consisls af bvo
companents. The first is the Apex® M reusable, long-dde magnetic desc. With a pressune
sensdive adheshe [PEA) acking on one side. the Apex™ M disc can be used oh any
convenlional platen. The second companant is e Apex® B bimetallic piake and i3 used
between e Apex® M disc and any PSA backed abrasive surtace, poishing cloth o otfer
consimathe of chalce.

Slra Catallog Number Prica

& (203mm) 41-27 39608001

0 (254mm)  41-2735-610-001

12 (305mm)___ 41-2736.612.001

147 (350mm]  41-2738-814.001

Sln Catalog Nurmher Price

8" (209mm)____ 41.2739-208-001
W ZEmm)  41-2735-210-001

17 (305mm)  &1.2738.212.001
147 (350mm) 41-2739-214-001

X To Qrder, Call Toll-Free 1-800-BUEHLER (1-800-283-4537)  Effecuve January 1, 2007
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Anexo 2. Pafos de pulir Struers, (Struers, 1997).

Grinding with
Grinding Paper

Silicon carbide (SiC) wet grinding paper for
metallographic grinding. Comes in discs,
gtrips and rollz fitting all machines. High
guality paper which assures an efficient
ahrasion rate and good wearability, provid-
ing optimal resulls in a short time. Availa-
ble in a number of grain sizes according to
FEPA-standards down to 4000 grit.
PG-paper with AL, / ZrO.# graims, for
plane grinding when no grinding stone is
available. Il,--"

Try the
Magnetic Way!

=

Grinding with Diamonds

MD-Piano: A dismond dise for plane grind-
ing materials in the hardness range HV
150-2000. It replaces up to 100 picces of
SiC-Paper and guarantees high, consistent
material removal rates, and maximum flat-
negs. Part of the MD (Mapnetie Dise) sys-
tem, See page 9.

Diamond Pad: A universal sell-adhesive
metal or resin-honded diamond pad for
grinding all types of solid materialz inchud-
ing hard and brittle materials such as
rocks, minerals, ceramics, sintered car-
bides, composites ete.

Diamond Grinding Disc: Bakehte-bonded
grinding disc, especially suited for hard
and brittle materials as well as composites.
Bath are available in several diameters and
grain sizes.

Struers Magnetic Disc System, MD-System, has revolutionised the
{8 way metallographic samples are prepared. A single magnetic disc is
used to support all the consumables needed forgrinding and polish-

ing. Metal-backed grinding and polishing discs are available, meaning an cperator can
quickly and easily change between discs, saving time and operating costs.

MD Grinding Discs: The grinding discs available for the MD-System make it possible to
reduce the typical grinding process involving SiC-Paper to just two steps, and cut total

preparation time,

MD-Piano is a diamond disc for plane grinding of materials in the hardness range HV 150-
2000. It replaces up to 100 pieces of SiC-Paper and guarantees high, consistent material

remoyal rates, and maximum flatness,

MD-Largo and MD-Allegro are Lwo compasite dises for fine grinding. MD-Largo is designed
for soft materials in the range HV 40-150, or composites with a soft matrix. MD-Allegro iz
uged for materials with a hardness higher than HV 160. Apain, a process that required sue-
vessive grades of SiC-Paper can be replaced by a single step, and the use of diamend abra-
sive with the discs puarantees optimum planeness.

MD Polishing Cloths: Struers’ full range of polishing cloths is also available for use with
the MD-System. The cloths have a long life, and the patented laminar strueture ensures

the full benefit of the diamonds.

MD-Concert a high capacity storage cabinet for compact storing of 9 MD preparation sur-

faces completes the system.

Fine Grinding

MD-Allegro iz a maintenance-free fine
grinding disc for harder materials, provid-
ing high removal rate and maximum edge
retention and planeness,

MD-Largo iz designed for soft materials in
the range HV 4{-150, or composites with a
soft matrix. MD-Largo and Allegro are alzo
part of the MD (Magnetic Disc] system. See
page

Petrodisc-M is a composite dise which pro-
vides good edge retention and

planeness.

DP-Plan is a fine grinding cleth for most
standard preparations. All these prepara-
tion dizcs are uzed with DP-Suspension or
DP-Spray for one step fine grinding.
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MD-Polishing Cloth Selection Gulde

Cloth Characteristics Recommended uzse Abrasive range Resilience  Hardness
MD-Plan Coated, woven polyester Fine grinding of ot materal 15-2pum ey low Hard
Pra-polishing of hard materials
MD-Pan Impregnated, non-wowen  FIne grinding of soft material 15-2pum ey low Hard
tochnlcal taxtiie Pro-polishing of hard and brittle materkals
MD-8at  Woven acetat Fine grinding and polishing of ferous metals,  9-1pm Masdiurm Hard
nan tarrous metals, coatings and plastics
MD-Dur  Satin woven natural sk Fine grinding and polishing of ferous metals,  9-1pm Masdiurm Hard
nan farrous matals, coatings and plastics
MD-Dac  Satin woven acetat Pollshing of all materials 9-3pm Mexdium Hard
MD-Mol  Taffeta woven 100 % wool — Pollshing of farrous and non farrous metals = 3Hm High Soft
and palymars
MD-Plus  synthetc nap Ona stap pollshing Tor dntared carbldes = 3Hm High Soft
and stesalks
MD-Floc  Synthetic nap Polishing of all matarkals = 3Hm Very high  Very soft
MD-Hap Syntnetic short nap Firal polkning of all matarials = 1Hm Very high  Very soft
MD-Cham Porous nacprang Fireal palkshing af all matarkls <1 pm Hiah St
Maintenance

The MOD-Consumables are practicaly malmbananca-res which makas tham vary sasy to usa,

MD-Primo & Drief dresaing of the SIC layar 12 necsssary from time to time

MD-Piano for PG & Drief dresaing of the diamond layer 15 necessary from times to tima
MD-Farte A brigf draszing of the diamand layer |5 necessary from tima to ima
MD-Largo Ara wirtually maintananca-res though occaslonal ckaning 13 recammeandad,
MD-Allegra Ara virtually malntananca-res though orcaslonal ckaning 12 racammandad,
MD-Piano for FG & Drief dresaing of the diamond layer 15 necessary from times to tima

MD-Claths

Ho malntenance
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Magnetic supporting disc
Name Dise dia. Dist dia. Dise dia. Dise dia.
350 mm (147) 300 mm (127) 250 mm (107 200 mm (8”)
M D-Dilzc DEMFI DEMAL DEMIF DEMLA
02426833 02426018 02426919 02426820
Grinding surfaces for plane grinding
Name Application HV Abrasive/  Grit Dise dia. Dise dia. Dise dia. Dise dia.
Band 350 mm 300 mm 250 mm 200 mm
147 24 (107 8"}
MD-Primo Sart 40-2500  SIGS 120 MARCE MARNA MARFI MARDT
120 materaks Rasin 40800118 40800087 40800086 40800085
MD-Primo Sart 40-250  BIGS 220 MARBD MARAK MARIF MARTO
220 materiaks Rasin 40800119 40300090 40800089 40800008
MO-Plana Nan ductila =150 DiEmond) B0 MANPY MANPA MANPI MANPD
a0 mtarials Rasin 40800116 408007100 40800099 408000498
KM D-Plang Mon ductil =150 Damaond/ 120 FAAMAL MANIF MANTO
120 materaks Rasin 40800083 40800092 40800097
KM D-Plang Mon ductil =150 Damond/ 220 PANCK FARA MANFI MANOT
220 materiaks Rasin 40800117 40300095 40B000ES 408000894
M D-Farta Mon ductik =40 Damond’ 120 MAFAK MAFIF MAFOT
120 materfaks Nickal 40800103 4080m02 40800101
Grinding surfaces for fine grinding
Hame Application HV Abrasive/  Grit Disc dia.  Dise dia. Dise dia. Disc dia.
Band Grain 350 mm 300 mm 250 mm 200 mm
size a7 {127 (107 Y]
MO-Largo Sart =40 * rom 9 MALBD MALAK MALIF MALTO
materiaks tfo3pm 40500141 40500099 40500098 40500047
and
COMmpoelts
MO-Allegro &Il matarlals =150 - rom 9 MADBOD MADAK MADIF MADTO
toGpum 40500140 40500067 40500066 40600065
KM D-Plang All matarials =150 Damond/ &00 MANEL MANIL MANOL
GO0 Rasin 4800107 4080006 40800105
M D-Plang All matartals =150 Diamond/ 1200 MANLE MANLI MANLD
1200 Rasin 4800 o7 4080M0G 40800105
Other consumables
Name Application HV Abrasive/  Grit Dise dia. Dise dia. Dise dia. Dise dia.
Bund Grain 350 mm 300 mm 250 mm 200 mm
size 14 {127 o Y]
MD-Fuga Adnashe dizc 30-goo == #0- MUGMA MLIGFI MUGTO
far SIG-Papar 4000 4800023 49000022 48900021
MO-Rondo  Adapter far &l Al RONBOD RONAL ROMIF RONLA
usawih 40503083 40503002 40503001 40603000
salf-adhasive
pollshing elaths
Palishing cloths
Name Disc dia. Disc dia. Disc dia.
300 mm (12°) 250 mm (107} 200 mm (&)
K D-Flan MEPLA MLUIPL& MAPLA
4500088 40500087 40500088
M D-Pan MEPAN MLIPAN MAPAN
40500402 4050041 40500400
MD-Sat MESAT MLUISAT MASAT
40500408 40500407 40500406
M D-Dur MEDUR MUDUR MADUR
A40E000TE 40500075 40500074
M D-Drac MEDAL MLUDAC MADAL
40500073 40500085 40500071
MO-M MEMOL MUMOL MAMOL
40500079 40500078 40500077
MD-Plus MEPLU MUPLU MAPLL
4050000 40500050 40500089
MD-Fic MEFLD MLIFLO MAFLD
4500405 40500404 40500403
MO-Map MENAP MUNAP MANAP
40500082 40500081 40500080
M D-Cham MECGHE MLUGHE MACHE
40500004 40500003 40500002
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Anexo 3. Tabla de Reactivos para ataque Quimico, (ASM international
Handbook. Volumen 9, 2004).

No.of Name of Composition Comments Ref
etchant  etchant
1 Nital 9698 mL ethanol Most common etchant for iron, carbon, alloved Ref
steels, and cast wron. Reveals alpha grain 4
24 ml nitric acid boundaries and constituents. The 2 or 4% solution  p
(HNO:) 1s conunonly used. Use by immersion of sample for 648
up to 60 s.
2 Picral 4 g picric acid Recommended for structures consisting of ferrite Ref
((NO,);CsH:OH) and carbides. Does not reveal ferrite grain 4
boundarnies and martensite as-quenched. Addition P
100 mL ethanol of approximately 0.5-1% zephiran chloride 648
improves etch rate and uniformity.
3 Glyceregia 3 parts glycerine For austenitic stainless steels and cast irons. Ref
(modified) Reveals grain structure; outlines sigma and 4
2 parts hydrochloric carbides. Mix fresh: do not store. Use by swabbing. p
acid (HCI) Heat up to 30 °C (120 °F) when etching time at 20 634
°C (70 °F) does not bring results.
1 part nitric acid
(HNO;)
4 Alkaline 2 g prcric acid Immerse sample m solution at 60—70 °C (140-160 Ref
sodium picrate  ((NO;);CsHOH)) °F) for 1-3 mun. Colors cementite (Fe;C) dark 4
(ASE) brown to black, depending on etching time. P
23 g sodium hydroxide 646
(NaOH)
100 mL distilled water
5 Elenmm [ 50 ml sat. aq. sodium  Immerse sample for 40-100 s. Reveals phosphoms  Ref
thiosulfate segregation (whate): colors fernite blue or red; 4
(Na:5,0:-5H,0) martensite brown; cementite and austenite are P
unaffected 642
1 g potassium
metabisulfite (K;5,0:)
[ Beraha CdS 240 g aq. sodmm Tint etch for wron, steel, cast wrons, and fernitic and  Ref
thiosulfate martensitic stainless steel Dissolve in order shown. 4
(Na:5,0:-5H,0) Allow each to dissolve before adding next. Allow  p
to age 24 hoat 20 °C (70 °F) 1n a dark bottle. Before 644
30 g citric acid use, filter 100 mL of solution to remove
(CsHz0+-H,O) precipitates. Preetch with a general-purpose
reagent. Etch 20-90 s: good for 4 h. For steels and
20-25 g cadmium cast wrons, after 2040 s only ferrite 15 colored., red
chlonde or violet. Longer times color all constituents:
(CdCl1;-2 5H;O) ferrite 1s colored vellow or light blue; phosphide,
brown; carbide, violet or blue. For stamless steels.
100 mL distilled water  immerse sample 60-90 s; carbides are colored red
or violet-blue: matrnix, yellow: colors of fernte
vary. Sulfides red-brown after 90 =
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Anexo 4. Tabla para seleccion de discos de corte.

Seleccion discos Buehler, (Buehler, 2006).

" (12.7mm) Arbor Wafering Blades for IsoMet® Low Speed, IsoMet® 1000, 2000,
4000 and 5000 Saws, with one dressing stick, packaged one per box

Use with  Catalog

Recommended Use Diameter Thickness Saws” NMumber Price
Series 30 High Concentration | 5" (127mm) 0307 (0.76mm) 1k, 2k 4k, 5k 11-4239
Diamond for use with polymers, | . ]
rubber, and other soft, gummy 77 (178mm) 0307 (0.76mm) 1k, 2k, 4k, 5k 11-4241
materials® 87 (203mm) .035” (0.9mm) 4k, 5k 11-4242
Series 20 High Concentration | 5- (127mm) .020” (0.5mm) Al 11-4215
Diamond, for aggressive general
sectioning of ferrous materials 7 (178mm) 0257 (0.6 mm) 1k, 2k, 4k, 5k 11-4237
and nonferrous materials 8” (203mm) 035 (0.9mm) 4k 5k 11-4238

3" (76mm) 006" (D.15mm) All** 11-4243
Series 15 High Concentration | 4” (102mm) 012" (0.3mm) All 11-4244
Diamond, for routine use, metal " " .
matrix compasites, PC boards, 5 (127mm) 015" (0.4mm) All 11-4245
bone, titanium, thermal spray 6” (192mm) 020" (0.5mm) 1k, 2k, 4k, 5k 11-4246
coatings 77 (178mm) 025" (0.6mm) 1k, 2k, 4k, 5k 11-4247

87 (203mm) .035" (0.9mm) 4k, 5k 11-4248
Series 20 Low Concentration | 57 (127mm) .020” (0.5mm) All 11-4225
Diamond, for use with hard tough
material_s{ stru;tyral cgra_]micsl 77 (178mm) 025" (0.6mm) 1k, 2k, 4k, 5k 11-4227
boron nitride, silicon nitride 8” (203mm) 035 (0.9mm) 4k 5k 11-4228

3" (76mm) 006" (0.15mm) All** 11-4253
Series 15 Low Concentration 47 (102mm)  .012" (0.3mm) All 11-4254
Diamond, for use with hard brittle . )
materials, structural ceramics, 5" (127mm) 015" (0.4mm) All 11-4255
glass, elecironic subsirates, 6”7 (152mm)  .020" (0.5mm) 1k, 2k, 4k, 5k 11-4276
alumina, zirconia, concrete

77 (178mm)  .025" (0.6mm) 1k, 2k, 4k, 5k 11-4277

87 (203mm)  .035" (0.9mm) 4k, 5k 11-4279
Series 10 Low Concentration 3" (76mm)  .006” (0. 15mm) All** 11-4283
Diamond, for use with medium to| . " .
soft ceramics, electronic pack- 5" (127mm) 015" (0.4mm) Al 11-4285
ages, GaAs, AN, and glass fiber | 77 (178mm) 020" {(0.5mm) 1k, 2k, 4k, 5k 11-4287
reinforced composites 8 (203mm) 035" (0.9mm) 4k 5k 11-4288
Series 5 Low Concentration 3" (Ff6mm) 006" (0.15mm) Al 11-4298
Diamond, for use with soft friable 5 (127mm) 015" (0.4mm) Al 11.4205

ceramics, composites with fine
reinforcing media, CaF,, MgF,,
and carbon composites

“LS =isoMet Low Speed 1k = Isoldet 1000 2k = IsoMet 2000 4k = isolMet 4000 5x = [solet 5000

For appropriate selection of dressing sticks for use with the [solet Diamond Wafenng Blades, see page 12.
** 3" blade provides best cut on the IsoMetf LS Saw.
# Senes 30 Blades do not come with dressing stick as they do not require dressing
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Seleccion discos Struers, (Struers, 1997).

p =y

Select the correct i

cut-off wheel

1. G0 upwWards on tha y-axis of 1ha owarvien b ihe
riggiit il o find the hasdness walus of your M —— —
mistarisl

2. Mowve 1o Eha right, until o Cross the cul-ol1 whesl
al tis your spplication, If you only hake ans: -
malerial o cud, lind the wheel wheee your malerials
Pasciness |5 placed as close to the middle a5 possible,
Fog two or mane malsrials, sae If you can Tind a whesl
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Anexo 5. Electrolitos distribuidos por Struers (Struers, 2003).

Specification

Electrohte A2 Alum inium
Iran
Mickel
Silver
Steel
Tin
Titamium

M artensitic Steel
Elecrolyte A3 M alyhacd enm
Titanium
Yanadium
Zirconium

Eledrolyte A5 Stainless Steel
C hromium
Hafnium
Mikel
Titanium

Cast Iron
Eledrolyte LC2 M agnesium
kel
Steels

Electrolye D2 Brasz
Copper

Gold

Brazs
Eledrolvte ES Broes
Carbon Steel
Cast Iron
M aterials with
strongly
Waryving sructural
elements
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Anexo 6. Especificaciones técnicas, (Hitachi, 1981)

Specifications

Accelerating valtage:
Magnifieation:

75, 100, 150, 175, 200 kv

Ultra Zoom ™ Sysiom, 45 steps

Side BNty stage Top entry stage

High resolulion mode

| 7,000~ 360,000 | 1,000 — 550,000

Lo iy e 1008 = 500x 00 ~ 100,000x
__ Suiecied area 15.5.) 4,000 ~ 120,000x | 4,000 ~ 200,000x
Sean mode 50 260w
Resalu tion: -
Sicla gntry $lage Top entry Klags

Cryatal lnttice

Z.042 (0,204 neni) 1054 10,148 nmd

Point 10 point

3.0A (D3 nm)

Electron diffraction:

Carreri lengih

Selected area mode

200 ~ 1,600 mem | sicka eniny siaga)
200 = 1,300 mm {10p antry stagal

High disparsion mode

OB~ Zm

High restlution moda

470 mm

Eloctron gun:

Condenser lens:

Specimen chamber:

Specimen
anticontamination
devices:

Objective lans:

Srocond specimen
chamber:

Multi-stage accelarator, salf-bias, DC
filgment heating system
Electromagneatic beam alignmeant,
automatic airlock sysmem

Double condenser lens system

Spot size variable in 5 steps;
2-3-4-5-10 urn dia.

Electrarmagnetic stigmator for

2nd condanser lans

Click stop type movable aperture

with 4 epenings

Choice of two spacimen entry systema
either top aniry of side entry

Liguld nitregen cold trap built in

the @vacuating manifald far the
specimen chambser

Liguid nitrogen cold fnger

1o be positionad within objective
leng polepizce gaph

Liguid mitrogen cold trap for camera
chamber available a5 an option
Electramagnetic stigmator, click stop
type movable aperture with 4 openings
Focusing wabbler gnd stepwise
focusing system

Click stop type field limiting
apariure holder (eption)

Specirmen survey halder accommodating
B specimens an grids {option for 1op
antry instrument anly) with sirlock

Exposure meter:

Camara system:

Vacuum system:

Safery devices:

Manitoring system:

Beam current detection system with
beam current readout provisions
Lamp display system Tor aptimum
BXpOsUTE
Fully automated exposura mater system
linked with shutter
Shutier spead: 1/2 ~ 32 sec. |7 sieps)
Autamatsc film feeding linked with
shutter (double exposure prisvention
and manual ovarrida)
Film size: 825 mm x 118 mm,

314" x 4", or

80 mm x 120 mm cut film
Mo, of films: 22 sheets per loading
Exposure sire (single or two expasires
per film) slector operable from outside
the vacuum
Unexposed 1ilm number indicator system
Autcematic airlock system and fllm
degiccator
Autamatic recording system of film
number, accalerating voltaga, lens
mode and magnification
Fully automated sequence control
Ultimate vacuum:  ~107" Torr
Oil ditfusion pump: 570 litersfsee x 2
Liquid nitrogen codd trap: 1,000 oo
Buffer tank: Built in
Fore pump: 160 Heers/imin, x 3
Vacuum gauges: Pirani gauga x &

Penning gauge x 1

Safety devices for power Interruption,
water interruption (with alarml, OF
heater failure, vscuum failure, over-
current, electron gun discharge,
lemparature rise of power ransistors,
and pre-evecuation failure for each
pre-evacuarion chambar
Ewvacuation system operation indsator
pan
Lans apesating condition indicator
pane
Electron gun gas pressure indlcator

Nowe: Winen ordering, plesss specify type of specimi staga, aithar
L #n ey aF side aniry systom

STANDARD EQUIPMENT

Main instrument. , . .
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Erwironmanti

Hoom temperature: Less
than 30°C

Hurnidity: Lass than 7%
{RH]

Pawer:

Single-phaso, AC 90, 100,
1145, 400, 220, 240V
£10%, BOVGOHzZ, 0.6 KWVA

Water:

Flow. 4 litara/min
Prassgures 06~ 2 K
Tempoaturne. & ~ 25 C
10~ 20°C (When EDX
svstmm it installod. |
Tap/iaucat 10mm 0.0,
Dirainage: Matural driwn
Py

DEmentione & weight:
Main instrument:

1R W) & 1280d) x
65N e, 1,260 kg

N
)

P supply umit:
GBlw) x BT(dh x
53ih] &n, 100 kg

Fore pump: G0{w) = 481d] x 30(hlem, 80 kg {for 3 sets)

Air compressen. 570wl x 25000 € 53h) em, 27 kg

GPTION

L ACCESSORI

ES

tor: S0(w) x 42(d) « S8(h] cm, 180 kg

L
e

ALl T T
L T —
HEEE e — ]

[ e . HM_]

e

)

[T e ]

- i
L — T T

|-lll1-un—.u--.- 3 -l
| et s e

s ]
g LT TR |

¥

g

|-Hl'rn4u pr—— Ié_L——'—'
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[T ] = ey

G HITACH!

SPECIFICATIONS OF MAJOR
ACCESSORIES

1. H-T001 ewcontric side entry gonio-

meter stage
Tilt nngler +60" with H-50015 singly
it !;ulder
+2h" with EDX, EA,
pdiffrpcyion systems.
Resolution: 2,044 (0,204 nm) in TEM
mada
2. HF010A scanning eleciron imagy
accessory (cambined with H-7001
g e e Shige )
Resolution: 154 (1.5 nm) in STEM mode
Z0A (3.0 mmi in SEM moda
2044 0,204 nmb in TEM

miade

Operating voltags. 75, 100, 150, 175 =
200 kY

Magnification: 100 ~ Z00,000x
feontinudusly varabic

Spociman il

3. H-5D01R specimen rotating

: halder 360"

cHALkon:
Tilt angle. +56"

A, HS001T temite holder

MAnaismisim -Innq'.mcrdd:-r.nhmnum: 26
Tilt angle: 255

5. H-S001H heating holder

Faating tempacature: B00°C

Tilt angly; 40"

g H-5001C cooling MHﬁL

Coaling tempeature: -120°C

Tilt angle a5

7. HEID double il hodder
Tiltegle. =457 (for both X el Y Exes)

B, HEB00E bulk specimen holder

Lpecanen w20 LR 24 [h) mm
Tilt wh 220
8. HBMNEAM EDX specimien holder wik
EMRCITHIN CUTTe
Tiltangle, 226°
10, H-GO0VEBA EDX bulk specsmen
hobder with specimen curment readoul
Specitram sizel 15 x4 x 1.5 (hl mm
11, H-7006 high angée niting devico
Hasshution: 3AA (erysal Baticel o TEM
rimipid
Magnification: G600x ~ 360,000k
Titt amgla:
Aziruth; 3807
12, H-7008 high resolution electran
dil fraction holder
Resodution indax- 1 x VT for high
rEsoditson elil,
2w 1T far hagh
dizparsion difl,
Camery hength' 470 mm thigh resalution
ifl,]
0.5 m = 2n (high
dlisparginn ditf |

(Aigararion regsved |
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Anexo 7. Propiedades quimicas electrolito AC2, (www.struers.com)

Formado por AC2-1, AC2-1l, AC2-IlII.
Electrolito AC2-1

Identificacion Hazards
El producto esta clasificado como: F; R11 XI; R41

Composicion e Informacion de los componentes

El producto contiene: solventes organicos y agua.

% CAS-No.: | EC No.: Nombre Quimico | Clasificacion Hazard
65-85 | 64-17-5 200-578-6 | Etanol F;R11

5-20 71-23-8 200-746-9 | Propano-1-ol F; R11, Xi; R41 R67
<10 148-24-3 205-711-1 | Quinolin-8-ol Xn; R20/22

<10 77-92-9 201-069-1 | Acido Citrico

<5 7732-18-5 | 231-791-2 | Agua

Medidas de primeros auxilios

Quemaduras: limpiar inmediatamente con abundante agua. Mientras limpia
quitar la ropa de tal manera que no se adhieran al area afectada. Llamar
ambulancia y continuar limpiando con abundante agua durante transporte al
hospital.

Inhalacion: trasladar al afectado al aire fresco y guardar descanso.

Contacto de la piel: quitar la ropa contaminada lavar con abundante agua
Contacto con los ojos: lavar inmediatamente con abundante agua por unos 15
minutos. Quitar cualquier lente de contacto y abrir los parpados extensamente.
Si las molestias persisten trasladarlo al hospital llevando la ficha técnica del
producto.

Ingestion: lavar inmediatamente la boca y beber abundante agua, mantener al
afectado bajo observacion. No inducir al vomito. Si las molestias persisten

trasladarlo al hospital llevando la ficha técnica del producto.
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Ambiente: no se espera que el producto sea peligroso al ambiente.

Control a la exposicién y proteccion personal

Proteccién personal: El equipo personal de proteccidon se debe elegir segun
estandares de CEN y bajo colaboracién del proveedor de equipos de proteccion
Equipo respiratorio: En caso de ventilacion inadecuada y una larga exposicion
se debe utilizar equipo respiratorio. Utilizar equipo respiratorio con filtro de gas,
tipo A2. Careta antigas con canastillo de vapor organico.

Proteccion de manos: Guantes resistentes al desgaste.

Proteccién de ojos: usar anteojos resistentes al desgaste/protector de la cara.
Proteccidn de piel: ninguna precaucién especial.

Caracteristicas fisicas y quimicas
Aspecto: liquido descolorido

Olor: olor de alcohol

pH: no relevante

Punto que hierve: 85°C

Punto de destello: 12°C

Limites de la explosion: 2 12%
Densidad relativa: 0.84

Solubilidad: Miscible con agua.

Otros datos: VOC (sustancias orgénicas volatiles): 706 g/l (calculados) (*)

Electrolito AC2-II

Identificacion Hazards
El producto esta clasificado como: Xn; R20/21/22 R32
Composicion e Informacién de los componentes

El producto contiene: Agentes corrosivos y agua
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% CAS-No.: | EC No.: Nombre Quimico | Clasificacion Hazard
95-100 | 540-72-7 208-754-4 | Sodio tiocianato Xn, R20/21/22 R32
0-5 7732-18-5 | 231-791-2 | Agua

Medidas de primeros auxilios

Inhalacidn: trasladar al afectado al aire fresco y mantenerlo bajo observacion.
Si las molestias persisten trasladarlo al hospital llevando la ficha técnica del
producto.

Contacto de la piel: quitar la ropa contaminada lavar con abundante agua y
jabon.

Contacto con los ojos: lavar inmediatamente con abundante agua por unos 15
minutos. Quitar cualquier lente de contacto y abrir los parpados extensamente.
Si la irritacion persisten trasladarlo al hospital llevando la ficha técnica del
producto.

Ingestion: lavar inmediatamente la boca y beber abundante agua, mantener al
afectado bajo observacion. Si las molestias persisten buscar ayuda medica
llevando la ficha técnica del producto.

Ambiente: no se espera que el producto sea peligroso al ambiente.

Control a la exposicién y proteccion personal

Proteccién personal: El equipo personal de proteccidon se debe elegir segun
estandares de CEN y bajo colaboracion del proveedor de equipos de proteccion
Equipo respiratorio: En caso de ventilacion inadecuada y una larga exposicion
se debe utilizar equipo respiratorio. Utilizar equipo respiratorio de particulas, tipo
P2.

Proteccién de manos: Guantes resistentes al desgaste.

Proteccién de ojos: usar anteojos o protector de la cara.

Proteccién de piel: ninguna precaucion especial.

Caracteristicas fisicas y quimicas

Aspecto: polvo blanco




Olor: no disponible

pH: no disponible
Punto de fusién: 287°C

Punto que hierve: no disponible

Punto de destello: no disponible
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Limites de la explosion: no disponible

Densidad relativa: no disponible

Solubilidad: soluble en agua

Otros datos: VOC (sustancias orgéanicas volatiles): 0 g/l (*)

Electrolito AC2-Ill

Identificacion Hazards
El producto esta clasificado como: O; R5, R8 C; R35

Composicion e Informacion de los componentes

El producto contiene: Agentes corrosivos y agua

%

CAS-No.:

EC No.:

Nombre Quimico

Clasificacién Hazard

100

7601-90-3

231-512-4

Acido Perclorico
60%

R5 O;R8 C;R35

Medidas de primeros auxilios

Inhalacion: trasladar al afectado al aire fresco y mantenerlo bajo observacion.

Si las molestias persisten trasladarlo al hospital llevando la ficha técnica del

producto.

Contacto de la piel: quitar la ropa contaminada lavar con abundante agua.

Contacto con los ojos: lavar inmediatamente con abundante agua. Quitar

cualquier lente de contacto y abrir los parpados extensamente.

Si la irritacion persisten trasladarlo al hospital llevando la ficha técnica del

producto.
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Ingestion: lavar inmediatamente la boca y beber abundante agua, mantener al
afectado bajo observacion. Si las molestias persisten buscar ayuda medica
llevando la ficha técnica del producto. No inducir al vomito.

Ambiente: no se espera que el producto sea peligroso al ambiente.

Control a la exposicidon y proteccion personal

Proteccion personal: El equipo personal de proteccidon se debe elegir segun
estandares de CEN y bajo colaboracion del proveedor de equipos de proteccion
Equipo respiratorio: En caso de ventilacion inadecuada utilizar equipo
respiratorio.

Proteccién de manos: Guantes resistentes al desgaste.

Proteccién de ojos: usar anteojos o protector de la cara.

Proteccién de piel: usar delantal resistente al desgaste en caso de

salpicadura.

Caracteristicas fisicas y quimicas

Aspecto: liquido incoloro

Olor: acre

pH: no disponible

Punto de fusién: 160°C

Punto que hierve: no relevante

Punto de destello: puede ser explosivo por sobre 75.
Limites de la explosién: no disponible

Densidad relativa: no disponible

Solubilidad: soluble en agua

Otros datos: VOC (sustancias organicas volatiles): 0 g/l.
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