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El microscopio electrdénico se ha convertido en una de las herramien-
tas mds versitiles con la que puede contar un cientifico dedicado al
estudio de las propiedades de los materiales. Un microscopio electrd
nico analitico combina alta resolucidén con sistemas que permiten rea
lizar varios tipos de experimentos "in situ'", sistemas de andlisis =
quimicos y sistemas de observacidn por transmisién y barrido. Con el
objeto de ilustrar el uso de estos sistemas y sus aplicaciones, se -
presentan en este trabajo experimentos realizados '"in situ". Los ex-
perimentos estidn relacionados con uno de los problemas actuales de -
la rama de las propiedades mecidnicas de los materiales y es el de los
mecanismos que permiten a un material lograr un estado superpléstico.
La superplasticidad consiste en que algunos metales con granos finos
y de dos fases, pierden Rrécticamente toda su resistencia mecinica a
una cierta temperatura. Actualmente se acepta que el mecanismo prin-
cipal es el deslizamiento de un grano sobre otro, en lugar del desli
zamiento de un plano atdmico sobre otro, como sucede en los metales™
cristalinos convencionales. Se muestran resultados de: pruebas de -
tensién realizadas dentro del microscopio; cambios de composicidén -
producidos por la deformacidén dentro del mismo grano, asi como obser
vaciones de la microestructura realizadas por difraccidén, campo cla~

© Sociedad Mexicana de Ciencia de Superficies y de Vacio

Yo y campo obscuro.

INTRODUCCION

Cuando un haz de electrones incide so
bre un sdlido ocurren un gran nimero de
eventos que se representan en la Fig. 1,
cada evento nos proporciona una diferen-
te informacidn acerca del sdlido en cues
tién. Parte de la informacién se origina
por medio de la radiacidn que atraviesa
y parte por la radiacidén que emerge de la
superficie de la muestra. Entre las ra-
diaciones que emergen de 1a superficie -
se encuentran los rayos X caracteristi-
cos, que se obtienen cuando electrones
incidentes con suficiente energia, sacan
un electrdn de la capa "K" de un atomo -
perteneciente al s6lido originando un ra
yo X caracteristico al saltar un electrén
de un nivel energético superior al hueco
dejado en la capa "K". Este rayo X es -
prédcticamente una huella digital del éato
mo que lo origind, por lo cual al ser -
analizado nos puede revelar la composi--
cibén del drea o volumen en donde incidid
el haz de electrones.

Con los electrones retrodispersados -
y los electrones secundarios, se puede -
formar una imagen de las regiones que to
que el haz. Para formar una imagen de una
drea dada se requiere que el haz '"barra"

148

esta area, lo cual se logra por medio -
de un sistema semejante al usado en un

tubo de rayos catddicos. La gran venta-
ja de este sistema es que se logran imd
genes tridimensionales, es decir apare-
cen en foco los relieves de la muestra,
ademéds de lograrse poderes de resolucidn
del orden de 2nm cuando se utilizan e-

lectrones secundarios. Los electrones -
secundarios difieren de los retrodisper
sados principalmente en su energia, la
cual es menor en los secundarios. Debi-
do a esta baja energia y su amplio es-

pectro de valores, los electrones secun
darios nos dan informacidén sobre la to-
pografia y cristalografia de la muestra.

Los electrones Auger, son un tipo de
radiacidén que nos brindan informacién -
acerca de las capas mds superficiales -
de la muestra. Este electrdn se produce
cuando un rayo X caracteristico saca un
electrdén de una capa L del mismo atomo.
El electrdn asi producido es un electrén
Auger y posee una energia cinética ca-
racteristica del atomo y del nivel cudn
tico que lo origindé. Para que exista -
una eficiente emisi6n de electrones Au-
ger es necesario hacer incidir el haz -
de un &ngulo agudo.
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Fig. 1. Eventos de reaccién e interac-
cién ocurridos cuando un ha§ )
electrdénico, choca con un so0li-

do.
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- Fig. 2. Diagrama esquemdtico que nos - .
- describe el concepto de Micros- Fig.
copio Electrdnico Analitico.

3. Diversas etapas de la deforma-
cién "in situ" de la aleacidén Cu
-21A1-Cu. a) Estado inicial. b)
Deformacidén del 25%. Aparecen 11
neas de deslizamiento en la su--
perficie de los granos "A". c)
Deformacidén del 140%.
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En el caso en que la muestra sea del
gada, es decir con un espesor entre 100
y 200 nm, tendremos la posibilidad de -
obtener informacién de electrones que -
atraviesan la muestra en forma de elec-
trones transmitidos, los cuales pasan -
por el sélido sin sufrir alteraciones o
difractados, los cuales interaccionaron
con la red cristalina. Estos electrones
al pasar por un sistema adecuado de len
tes magnéticas nos permiten formar una
imagen del interior del sélido. Hay dos
mecanismos importantes que nos propor-
cionan el contraste en la imagen: a)lLos
electrones difractados, son detenidos -
por el diafragma del lente objetivo y -
no contribuyen en la formacidén de la -
imagen. A esta imagen se le denomina de
campo claro. Por el contrario la imagen
de campo oscuro se forma interceptando
el haz transmitido y dejando pasar los
difractados, en esta forma lo que apare
cia oscuro en campo claro aparece bri-
llante en campo oscuro. b) Otra forma
de obtener imagen es a través del con-
traste por fase. Los efectos del con-
traste por fase son importantes cuando
se intentan resolver detalles de la ima
gen menores a 1,5 nm. E1 método consis-
te en dejar pasar por la abertura del
diagrama algunos o todos los haces dis-
persados por la muestra, permitiéndoles
asi interaccionar con el haz transmiti-
do para formar una imagen en la cual, -
las diferencias de fase presentes en los
electrones al salir de la muestra, se -
convierten en diferencias de intensidades.
Con este método es posible la resolucién
directa de las posiciones atémicas, cuan
do los detalles a resolver son de mis de
1,5 nm, el método pierde importancia.

electrénico analitico,
microscopio electrdni-
co de transmisidén convecional, modifica-
do con un sistema de barrido que le per-
mite trabajar en el modo convencional de
tranmisién (MET) o por transmisién-barri
do (METB), con mdédulos de andlisis que -
le permiten una rédpida conversién a mi-

croscopia electrdénica por barrido (MEB),
a espectrometria por andlisis de la ener
gia de los R.X. emitidos por la muestra
(en inglés EDX) y a espectrometria por a
nialisis de la pérdida de energia de los

El microscopio
es bédsicamente un

electrones transmitidos {(en inglés EELS).
El sistema se representa grificamente en
la Fig. 2.

Ademds de los mbédulos descritos ante-
riormente, la potencia del microscopio -
analitico se ve incrementada con el dise
fio de portamuestras que permiten defor-~
mar la muestra "in situ'", calentarla has
ta 1200°C o enfriarla hasta -268°C, in-_
clinarla en dos ejes o rotarla con el ob
jeto de acomodar los planos cristalinos™
importantes en posiciones de méximo con-
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conjunto de todas estas he-
rramientas disponibles en un solo apara
to, le dan una increible gama de aplica
ciones en el campo de la ciencia de los
materiales.

traste. El

En el presente trabajo, se ejemplifi
can algunas aplicaciones de la microsco
pia analitica, mostrando los avances -
realizados en la investigacidn, sobre -
mecanismos de deformacidn superpléstica
en aleaciones In-21Al1-2Cu y Cd-17Zn.

DETALLES EXPERIMENTALES

Las probetas para realizar los expe-
rimentos "in situ'", fueron cortadas de
laminas superpldsticas de las aleaciones
Zn-21A1-2Cu y de Cd-17Zn. Las dimensio-
nes de las probetas fueron: Zmm de ancho,
0.5 mm de espesor y 6 mm de largo. Las -
observaciones de la deformacidén se reali
zaron Gnicamente en el modo de barrido -
con el objeto de poder observar los me-
canismos de deformacidén en un sbdlido.
Las observaciones por microscopia de -
transmisidn requieren una muestra con -
espesores menores a 200 nm, lo cual no
es representativo de 1o que pasa en un
s6lido real. Al -terminar la deformacién,
la cual fue mayor al 120%, se adelgaza-
ron las probetas para ser observadas por
microscopia electrdnica de transmisidn y
microandlisis. La deformacidén se realizd
a temperatura ambiente, que corresponde
a una temperatura hombéloga (relacidn en-
tre la temperatura en grados absolutos,
de fusidén y la de deformacidén) de 0,4 -
para Zn-Al-Cu y de 0,55 para Cd-ZIn. Se
ha observado que la superplasticidad apa
rece en las cercanias de la temperatura
hombéloga de 0,5.

RESULTADOS Y DISCUSION

La presente investigacibén aunque in-
conclusa nos muestra, la gran variedad
de experimentos que pueden realizarse -
con un microscopio analitico y la impor-
tancia de éste en las investigaciones en
el 4rea de la Ciencia de Materiales.

Las Figs. 3 y 4 nos muestran la super
ficie de la muestra en diversas etapas -
de la deformacidén. Cuando la deformacidn
alcanza el 25% se observa el inicio de -
una separacidn entre granos, producida -
por el efecto de deslizamiento de los -
granos, esta separacidn es una consecuen
cia de la necesidad de incrementar la su
perficie del sélidol, durante la deforma
c¢idn pléastica. En la aleacidén Zn-Al-Cu -
es posible observar en algunos granos -
marcados "A", Fig. 3, la aparicidén de 11
neas de deslizamiento, cldsicas de una -
deformacién asistida por dislocaciones,
este efecto no fue observado en la alea-
cidén Cd-Zn, en donde la deformacidn se -
realiza exclusivamente por deslizamiento
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Fig. 4. Diversas etapas de la deforma-

cién "in situ" de la aleacibn -

Cd-Zn. a) Estado inicial. b) De-
formacidén del 35%. c) Deforma--

cién del 100%. En la regidn mar-
cada "B" empiezan a surgir granos
de las capas inferiores a la su-
perficie. d) Deformacidén del 125%
En la regién "B", ha emergido -
completamente un grano.

Grano de aluminio, mostrando la

aparicion de subfronteras de gra
no, las cuales pueden ser las -
causas de la fragmentacidén de -
los granos durante la deformacidn
superpléstica. Aleacidén Zn-Al-Cu
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de granos. Al incrementarse la deforma-
cién es posible observar que las grie-
tas formadas por la separacién de gra-
nos no crecen y fracturan al material -
como clésicamente sucede en un metal con
mecanismos de deformacién por disloca-
ciones. En este caso se observa que los
granos se van separando y surgen nuevos
granos de las capas inferiores del s6li
do, Fig. 4c y 4d, los cuales llenan los
huecos dejados por la separacidn y emi-
gracidén de los granos. Este acto fue su
gerido por Gifkins2, como una correccidn
a la teoria para explicar la deformacién
superpldstica de Ashby3. La proposicidn
original, planteaba la emergencia de un
grano, el cual por mecanismos de difu-
sién acomodaba su geometria para llenar
perfectamente el hueco dejado en la su-
perficie. En nuestras observaciones ex-
perimentales, encontramos que el grano
emergente conserva su geometria al cu-
brir el hueco, dejando pequefias cavida-
des por no tener las dimensiones exac-
tas del hueco. Es de esperarse que este
fenémeno se repita en las capas inferio
res no visibles desde la superficie,
dando origen a la cavitacidén observada
en todos los materiales superplidsticos
después de una deformacién. Por' compara
cidén del estado final e inicial, pode-
mos darnos cuenta que los granos son -
mas finos, concluyéndose que existe un
proceso de rompimiento de los granos du
rante la deformacidn superpléistica.

Las observaciones realizadas por mi-
croscopia electrdénica por transmisién,
nos permiten observar que los granos -
iniciales en especial los de aluminio -
han sufrido subdivisiones que se pueden
apreciar por la aparicién de subfronte-
ras de grano, Fig. 5, las cuales con el
esfuerzo adecuado pueden iniciar un des
lizamiento, originando la refinacién de
los granos observada por MEB. Por medio
del microandlisis practicado en cada -
subdivisién del grano de aluminio fue -
posible determinar que el silicio, que
viene como impureza en el aluminio, emi
gra hacia los granos marcados 2 y 4, -
Fig. 5, ya que en éstos detecta y en -
los otros no. Estas subfronteras de gra
no no aparecen en los granos antes de -
la deformacidén, por lo cual concluimos
que los esfuerzos a los cuales estidn su
jetos los granos, inducen estas subfron
teras y al mismo tiempo favorece la di-
fusidén de los dtomos de silicio (impure
zas) de una regidén sujeta a altos esfuer
zos a una regidén menos esforzada. Las -
muestras de Cd-Zn aln no han sido obser
vadas. -
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CONCLUSIONES

La deformacidn de las aleaciones In-
21A1-2Cu y Cd17Zn, se deforman utilizan
do mecanismos de resbalamiento entre <
granos, observindose una ligera contri-
bucidén de deslizamiento entre planos en
algunos granos de Zn, en la aleacidén Zn
-Al-Cu, debido a que la temperatura ho-
méloga de deformacién es inferior a 0,5.

La superficie del material se incre-
menta durante la deformacidn, por medio
de la emergencia de nuevos granos, de -
las capas inmediatamente inferiores a -
la superficie. Se ve la necesidad de mo-
dificar el mecanismo de Gifkins, propues
to para este fendémeno. -

Se observa una disminucién en el tama
fio de grano, al progresar la deformacidn
Esto puede pasar por la formacién de sub
fronteras en el interior de los granos,
las cuales después de formadas, se desli
zan creando fragmentaciones de los gra-_
nos iniciales.
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