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Microscopia electronica de transmision para
observar atomos: principios y desarrollo*

Transmission electron microscopy to look at atoms:
principles and development

Héctor A. Calderon**

ABSTRACT: Electron microscopy is an important tool in characterizing nanomaterials. In its high
resolution mode, it is possible to obtain images of the columns of atoms that make up a sample
or if the thickness is a monolayer, images of atoms can be obtained. Normally the product image
has specific intensities that require proper interpretation, additionally there is a need to con-
sider the electron beam interaction with the sample. In this work, some important characteris-
tics of high resolution and atomic resolution electron microscopy are described. Examples are
given with observations in different materials. The beam-sample interaction is given special at-
tention in order to avoid sample damage by an intense electron beam.

KEYWORDS: electron microscopy, atomic resolution, spatial resolution, simple-beam interac-
tion, electron dose.

RESUMEN: La microscopia electronica es una herramienta importante en la caracterizacion de
nanomateriales. En su modalidad de alta resolucion, es posible obtener imagenes de las co-
lumnas de atomos que conforman una muestra, o si el espesor es una monocapa, pueden ob-
tenerse imagenes de atomos. Normalmente, el producto es una imagen con intensidades espe-
cificas, que para ser interpretado correctamente, se debe considerar la interaccion del haz
electronico con la muestra. En este trabajo, se describen algunas caracteristicas importantes
de la microscopia electronica de alta resolucion y de resolucion atomica. Asimismo, se propor-
cionan ejemplos de observaciones en materiales especificos. Se da atencion especial a la inte-
raccion de los electrones con la muestra para obtener imagenes que reproduzcan la distribu-
cion atomica genuina y sin modificacion por un haz electronico demasiado intenso.

PALABRAS CLAVE: microscopia electronica, resolucion atomica, resolucion espacial, interaccion
del haz, dosis electronica.

Introduccion

En el 4mbito del dia a dia se considera que la microscopia en general es un tema
que no requiere mayor esfuerzo. Se trata de tomar fotografias y eso es facil.
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Este enfoque se comparte en peliculas o series de television y se encuentra en
el sentido comtin de muchas personas. Cualquiera puede tomar fotografias. En
realidad, la microscopia tiene relacién con imagenes y cuando se trata de luz
visible quizas en algin tipo de simplificacién, esto pueda “reducirse” a tomar
fotografias. Sin embargo, no hay por qué simplificar el arte de tomar fotogra-
fias en donde la luz y sus efectos nunca pueden considerarse simples. Por otro
lado, la microscopia electrénica sufre de una sobre simplificacién similar, in-
cluso cuando las imédgenes que se obtienen no pueden considerarse fotogra-
fias. En especial, la microscopia electrénica de transmisiéon (TEM) o de trans-
misi6én barrido (STEM) forma imagenes que resultan de la interaccién de los
electrones como radiacién con el objeto o muestra. En algunos casos, las ima-
genes son fruto de fendmenos de interferencia o de dispersién incoherente.
Ademis, el objetivo principal de la microscopia ha sido durante mucho tiempo
determinar las posiciones atémicas en las estructuras que la materia puede te-
ner y para ciertos objetivos relacionarlas con las propiedades de los materiales.
El concepto de resolucién espacial o minima distancia que puede distinguirse
en una imagen represent6 durante mucho tiempo las caracteristicas de los mi-
croscopios electrénicos. Con el desarrollo de correctores de aberracién, la reso-
lucién espacial ha evolucionado a resolucién atémica, es decir, la capacidad
para distinguir el tipo de 4tomos directamente en las imagenes. La microsco-
pia no es simple y se necesita mucho empefio para dominar la técnica y cono-
cimiento de la interaccién entre electrones y objeto para interpretar las image-
nes que se producen.

Este articulo trata sobre el desarrollo de la microscopia electrénica de
transmisién, sus avances y principalmente sobre la necesidad de conocer el
instrumento y el andlisis éptimo de las imagenes para satisfacer el objetivo de
la técnica. Esto es, resolver la posicién y la naturaleza de los d&tomos que cons-
tituyen un objeto a caracterizar. Para iniciar, se describe la fisica del instru-
mento, su construccién basica o lentes que lo conforman y las técnicas de
anélisis, para concluir con varios ejemplos.

Desarrollo de la microscopia

La microscopia electrénica de transmisioén es de importancia especial por su
capacidad para resolver la estructura de la materia y determinar su composi-
cién quimica. Sus metas consisten en determinar el arreglo de &tomos en una
muestra y, al mismo tiempo, determinar la composicién quimica correspon-
diente. Los pardmetros relevantes en esta disciplina son la resolucién espa-
cial, la resolucién analitica y la sensitividad del método.

La microscopia electrénica da inicio con los estudios de Ernst Ruska
quien logra el premio Nobel de Fisica en 1986, por su trabajo sobre los funda-
mentos de la 6ptica de electrones y el disefio del primer microscopio electré-
nico en 1933, con un instrumento capaz de lograr una amplificacién de 400x.
El trabajo teérico de Louis de Broglie inicia el desarrollo del microscopio elec-
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trénico, al encontrar que la longitud de onda es inversamente proporcional al
momento. En 1926, Hans Busch descubre que los campos magnéticos pueden
actuar como lentes al provocar que los electrones converjan a un foco. Max
Knoll y Ernst Ruska desarrollan en 1931 una lente electrdnica a partir de em-
bobinados electromagnéticos que puede usarse para obtener una imagen de
un objeto irradiado con electrones. Al acoplar dos lentes de electrones se pro-
dujo un microscopio electrénico primitivo en 1933, que claramente superé a
los microscopios que usan radiaciones en el espectro visible, es decir, micros-
copios 6pticos (The Nobel Prize in Physics 1986). Las ventajas de usar elec-
trones para generar imdgenes se fundamentan en la gran resolucién espacial
que puede obtenerse. La resolucién espacial es la distancia mas pequefia que
puede distinguirse en una imagen y es directamente proporcional a la lon-
gitud de onda de la radiacién en uso. La figura 1 muestra el concepto de reso-
lucién e ilustra el Criterio de Rayleigh que define a la resolucién.

La minima distancia de separacién d resuelta por un microscopio esta
dada pord = 1/u senO4, en donde 4 es lalongitud de onda utilizada, y senf
resume las caracteristicas del medio (i es el indice de refraccién) y la disper-
sién que se asume a través de una rendija circular. La resolucién y d son in-
versamente proporcionales, por lo cual, este criterio sugiere que para me-
jorar la resolucién es necesario disminuir la longitud de onda y emplear
medios con altos indices de refraccién. En un microscopio éptico que utiliza
luz visible, la resolucién es cercana a 400 nm. Por otro lado, la longitud de
onda de electrones con una energia de 100 keV es de aproximadamente
0.0037 nm. Estas caracteristicas podrian fijar un poder de resolucién ilimi-
tado, pero es necesario considerar la mecanica cudntica que establece las ca-
racteristicas de los electrones como ondas y, por lo tanto, introduce una in-
certidumbre en la determinacién de la posicién. Lo anterior se convierte en
un limite tedrico a la resolucién para los potenciales de aceleracién que nor-
malmente se usan (100 keV a 300 keV) del orden de 0.05 a 0.1 nm. Este li-
mite no fue ficilmente alcanzable debido a otro aspecto técnico de impor-

Figura 1. Resolucion espacial o minima distancia distinguible en una imagen. a) Maximos de intensi-
dad resueltos; b) Criterio de Rayleigh de resolucion; c¢) maximos de intensidad no resueltos.

Resuelto Criterio de No resuelto
Rayleight A

Fuente: Elaboracion del autor.
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tancia. La resolucién espacial se ve limitada por la presencia de aberraciones
en las lentes electromagnéticas. Hasta aproximadamente 2002, la resolucién
real de los microscopios electrénicos solo alcanz6 niveles cercanos a 0.2 nm.

Las aberraciones de las lentes electromagnéticas limitan severamente la
resolucién de los microscopios electrénicos. Las aberraciones mdas impor-
tantes son el astigmatismo, la aberracién esférica, la aberracién cromatica y
el coma. Estas aberraciones han podido corregirse con aditamentos y dispo-
sitivos especiales para alcanzar actualmente una resolucién espacial de apro-
ximadamente 0.1 nm, un valor muy cercano al limite de resolucién tedrico.
La aberracién se presenta en todas las lentes del microscopio electrénico y
actualmente se conocen dispositivos de correccién para dos tipos de aberra-
cién, la cromatica y la esférica, asi como dispositivos monocromadores que
permiten obtener imdgenes con un rango limitado de longitudes de onda. La
aberracién esférica es uno de los factores limitantes mds importantes para la
resolucién espacial de un microscopio electrénico de transmisién. En este
caso, la radiacién electrénica que impacta los extremos de la lente es enfo-
cada en un punto diferente a aquella que cruza la lente cerca del eje 6ptico.
Opticamente la dispersién del enfoque produce imagenes con menor resolu-
ci6én o borrosas. La figura 2 ilustra este efecto, un punto en el objeto (ilus-
trado con P) se convierte en un disco de confusién en M debido a la dife-
rencia de enfoque de los haces. El Telescopio Espacial Hubble también tuvo
este problema y fue necesario corregirlo a través de un dispositivo corrector
de aberracién esférica. La figura 3 ilustra las diferencias en resolucién sin y
con correccién de aberracién esférica para este telescopio. Los efectos nega-
tivos sobre la nitidez y calidad de la imagen se aprecian claramente.

En cuanto a la aberracién cromaética, se manifiesta cuando la radiacién
electrdnica tiene diferencias en el potencial de aceleracién y puede corregirse
también por medio de dispositivos especiales incluyendo correctores y mo-
nocromadores.

Figura 2. Diagrama de la aberracion esférica que provoca un disco de confusion. C; es la constante de
aberracion particular de una lente, o es el angulo de convergencia y M se sitta en el plano de minima
confusion. PG es el plano de imagen gaussiano (rayos paraxiales) y se muestran los frentes de onda
con (linea continua) y sin aberracion esférica (linea punteada).

As M PG
P :"‘ ::‘ = P’

3
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Fuente: Elaboracion del autor.
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Figura 3. Imagenes de una camara de rango amplio en el Telescopio Espacial Hubble. Efecto cualitativo
del efecto de la aberracion esférica en la calidad de la imagen. NASA Servicing Mission SM1. Shuttle
mision: STS-61.
Telescopio Espacial Hubble
M100 Nucleo Galactico
e Wide Field Planetary Camera 2

(WFPC2) NASA

Fuente: Elaboracion del autor.

La microscopia electronica de transmision

Los electrones en su cardcter de ondas pueden usarse para obtener imagenes
en el microscopio electrénico. Existen dos tipos de microscopios electrénicos
de alta resolucién espacial, el microscopio de transmisiéon (TEM) y aquel de
transmision barrido (STEM), aunque en algunos casos, se integran ambas mo-
dalidades en un solo instrumento. En esencia son similares y pueden relacio-
narse a partir del llamado principio de reciprocidad que se ilustra en la figura
4. Las figuras 4a-b muestran que las trayectorias de los electrones y los proce-
sos de dispersién elastica, tienen una simetria inversa en funcién del tiempo;
mientras en el TEM, la iluminacién paralela produce un punto de interferencia
en la imagen (contraste de fase), en el STEM, la iluminacién se enfoca en la
muestra y se produce un punto en el detector. La figura 4c incluye un giro de
180° para hacer més obvio el concepto de simetria inversa. Por supuesto, este
argumento en 6ptica ondulatoria es valido para un haz infinitamente pequefio
y las implementaciones técnicas son de importancia debido a que la fuente de
electrones no es puntual. De esta manera, cuando se usa un TEV, la ilumina-
cién es paralela (figura 4b) y produce una imagen directa desde el primer ins-
tante del tiempo, es tnica y la misma, siempre y cuando el haz no altere la
constitucién de la muestra. Toda la imagen transmitida en TEM se forma al
mismo tiempo y es producto de interferencia coherente entre el haz electréni-
co y las columnas de dtomos en la muestra, asumiendo un material cristalino,
esto es, un interferograma coherente, como se indica en la figura 4b. Un punto
en la imagen representa un maximo de intensidad de interferencia y no coinci-
de con las posiciones atémicas del objeto. En este caso, las lentes se usan para
amplificar la imagen. La imagen no muestra posiciones exactas de los d&tomos
en la muestra sino maximos de intensidad del interferograma, este interfero-
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grama y su contraste de fase, en cuanto a distancias entre maximos de intensi-
dad, tienen valores muy cercanos a aquellos de la red cristalina, pues se forman
picos de intensidad con distancias muy similares a aquellas de la red que dan
origen a la interferencia. Sin embargo, sus caracteristicas y contraste no pue-
den relacionarse de manera intuitiva con la naturaleza de la muestra. De ma-
nera natural es posible lograr una buena resolucién espacial, pero las imagenes
simples de contraste de fase (TEM) contienen un contraste atémico o relacio-
nado con la constitucién de la muestra que puede interpretarse solo cuando se
considera la interferencia. En el caso de un STEM, hay varios métodos de ope-
racién y normalmente se utiliza el campo oscuro con un detector anular para
imagenes con resolucién atémica. En este caso, se obtiene un contraste inco-
herente a altos dngulos de dispersién y que puede relacionarse con la constitu-
ci6én de la muestra, es decir, se tiene contraste Z que depende del namero até-
mico, o sea, dela naturaleza de los 4tomos en interaccion con el haz electrénico.
En consecuencia, el haz electrénico debe enfocarse al minimo tamario posible
y para formar una imagen completa se realiza un barrido en areas selecciona-
das. A menor &drea barrida, mayor se vuelve la amplificacién. La imagen se for-
ma moviendo el haz y procesando la intensidad dispersada en cada posicién
del haz durante el barrido. Entonces, en general se emplea un haz enfocado
para formar imdgenes en una secuencia de puntos y se logra barriendo la mues-
tra en un area predeterminada y acorde con la magnificacién deseada. La in-
tensidad dispersada a altos dngulos de dispersién en un detector anular depen-
de de las caracteristicas de la muestra, ver figura 4b. En resumen, la figura 4
ilustra que en TEM de alta resoluciéon (HRTEM) se obtiene un contraste de la
fase por interferencia y en el STEM se obtiene un contraste Z (nimero atoémi-
co) basado en intensidades dispersadas pero incoherentes y relacionado con la
naturaleza de la muestra. En muchos casos, el TEM y el STEM utilizan correc-
tores de aberracién que van situados como se indica en la figura 4c, y como
consecuencia del proceso de formacién de imdgenes arriba descrito. En el
TEM, la imagen se forma usando una lente objetiva de manera que la correc-
ci6én de aberracién instrumental se realiza en ese punto para lograr una ima-
gen libre de aberracién o corregida. En el STEM, el corrector de aberracién se
coloca en la lente condensadora de manera que pueda corregirse la aberracién
del haz que barre la muestra y la imagen resultante esté libre de aberracién.
Las caracteristicas de los electrones y la correcciéon de aberraciones han
hecho posible alcanzar los limites teéricos de la resolucién espacial. La figura
5 ilustra el desarrollo tecnolégico de la microscopia electrénica como funcién
del tiempo. La fortaleza de los electrones como radiacién es clara y supera a
otras radiaciones como neutrones o rayos X por su mayor brillantez, una gran
resolucién espacial, mayor dispersion eléstica (sin pérdida de energia) y por
su gran interaccién con la materia. Es precisamente en esta tltima parte en
donde la integridad de los materiales nano y microestructurados debe consi-
derarse. No puede asumirse que la explotacién de las propiedades mencio-
nadas al usar un haz de electrones y en el borde de la tecnologia, mantendra
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Figura 4. Tipos de microscopios electronicos con alta resolucion, TEM (Transmision) y STEM (Transmi-
sion/barrido). a) Esquemas de iluminacion en STEM y TEM mostrando el principio de reciprocidad. Las
trayectorias de los electrones y los procesos de dispersion elastica tienen una simetria inversa en el
tiempo. b) Formacion de imagenes en TEM (contraste de fase) y STEM (contraste Z). c) Esquemas de
iluminacion en TEM y STEM incluyendo correctores de aberracion.
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Fuente: Elaboracion del autor.

las muestras con la integridad deseada. En consecuencia, el deterioro de las
muestras nanoestructuradas es un fenémeno adicional a considerar en el uso
de haces electrénicos en TEM o STEM.

La interaccién entre el haz de electrones y la muestra puede generar cam-
bios en las estructuras o arreglos atémicos originales de la muestra. Tales cam-
bios pueden suceder por mecanismos como desplazamientos de dtomos o difu-
sién en intervalos de tiempo muy cortos y son, en consecuencia, dificiles de
detectar. Como se muestra en la literatura (Kisielowski et al., 2001), no hay un
limite minimo para desplazar dtomos de superficies o defectos debido a que las
energias de enlace pueden variar y ser muy pequefias en comparacién con la
energia de los electrones en el haz. En un microscopio electrénico eficiente, se re-
quiere alrededor de 10,000 e”/A2 en el haz para detectar un dtomo de C. En ma-
teria suave, la muestra comienza a dafiarse si la dosis en el haz excede los 20 e/
A2 (biologia). Por lo que existe un enorme intervalo en la dosis entre lo necesario
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Figura 5. Desarrollo de la resolucién en equipos de microscopia. El limite fisico de 1 A se alcanzé hace
una década.
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Fuente: Adaptada de Pennycook et al. (2006).

y el limite de darfio, con un valor de aproximadamente 500 para carbono y de al-
rededor de 50 para dtomos mas pesados. Hay varios métodos para superar este
intervalo entre los que se encuentra el uso de bajas dosis, la crio microscopia, el
uso de placas de fase, microscopia electrénica de tiempo resuelto, entre otros. La
figura 6 cubre algunas de estas posibilidades. En principio es posible producir
imégenes con bajas dosis, reduciendo la iluminacién y el nimero de electrones
que impacta ala muestra. Otro desarrollo probable se encuentra en manipular el
haz en tiempo, por ejemplo, pulsando la corriente y produciendo un haz intermi-
tente con la dosis adecuada. Controlando el nimero de electrones en sitios de la
muestra e intermitentemente en el tiempo har4 posible reducir la dosis de ob-
servacién y obtener imagenes genuinas de las muestras sin dafio alguno. Asi-
mismo, controlando la dispersién de electrones con haces reducidos puede hacer
posible ‘cuantizar’ la interaccién y obtener imagenes sin distorsion en cualquier
muestra. Sin duda, el mejoramiento de cdmaras, haciéndolas de mayor dimen-
sién en cuanto al nimero de pixeles y a su sensitividad permitird también re-
ducir la interaccién con el haz sin mermar la calidad de las imagenes.

Microscopia electronica para materiales
nanoestructurados

Los materiales nanoestructurados requieren de una caracterizacién con alta
resolucién espacial en donde el uso de TEM o STEM en bajas dosis es impor-
tante. La investigacién de materiales puede convertirse en un disefio apro-
piado de materiales cuando se conoce la relacién entre las propiedades y la
estructura, es decir, la posicién y distribucién de los &tomos en el nanomate-
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Figura 6. Resumen de métodos para contrarrestar dafio por radiacion y correspondientes avances
tecnologicos realizados o por realizar en la microscopia electronica.
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de deteccion

Punto en imagen

Fuente: Elaboracion del autor.

rial. En lo que respecta a la posicién de los dtomos, la figura 7 muestra que
un ligero cambio en la distancia interatémica del orden de 0.1 nm puede al-
terar el intervalo de energia (gap) en semiconductores en aproximadamente
50 meV, lo cual equivale al calor de fusién del hielo. En consecuencia, para el
disefio de las propiedades 6pticas de los semiconductores (ingenieria del in-
tervalo) o para las propiedades de nanoestructuras en general, es necesario
poder medir y controlar las posiciones atémicas con una precisién del orden
de picometros. Para lograrlo, la resolucién del microscopio tiene que superar

Figura 7. Precision requerida en la posicion de los atomos.
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1A, lo cual, en el caso del Si, permite observar siete diferentes distancias in-
teratémicas o interplanares; asi, el andlisis puede realizarse con diferentes
ejes de zona o de proyeccién, dando la oportunidad de hacer una caracteriza-
cién en tres dimensiones y adicionalmente reconocer especies atémicas en
las imagenes. Esto es, lograr una resolucién atémica (resolviendo especies
atémicas y posiciones) en adicién a la resolucién espacial. En este objetivo,
es posible mejorar la resolucién espacial con diferentes métodos. En la litera-
tura, la resolucién alcanzada con STEM incoherente ha sido de 0.078 nm
(Nellist, 2016) y con el uso de altos voltajes se llega a 0.089 nm de resolucién
puntual (Mobus, 1997). Usando TEM y la reconstruccién directa de ondas se
alcanza una resolucién de 0.085 nm (Kisielowski et al., 2001) con una com-
pensacion de la aberracién esférica (Haider et al.,1998).

TEM y STEM son dos métodos posibles para alcanzar la resolucién espa-
cial necesaria y para lograr resolucién atémica, lo cual conlleva al control de
propiedades de los nanomateriales al asegurar la determinacién de posiciones
atémicas con la precisién suficiente. En estas técnicas se tienen trayectorias
de electrones y procesos de dispersién eldstica con una simetria inversa en el
tiempo. TEM es ideal para capturar sefiales especificas rapidamente y con un
amplio campo de visién, STEM es ideal para extraer la maxima informacién
de un volumen dado al detectar varias sefiales simultdneamente. La dife-
rencia en su uso se encuentra en el problema especifico a resolver. No obs-
tante, si se cuenta con la suficiente resolucién espacial y con acceso a resolu-
cién atdémica, el principal problema en nanomateriales es caracterizar la
muestra sin dafiarla. El interés se centra, entonces, en controlar la dosis del
haz de electrones, es decir, en conocer cudntos electrones impactan la muestra
por unidad de tiempo y de drea. La dosis con un haz paralelo normalmente se
encuentra entre 1y 10,000 e/A% (TEM) y en el caso de un haz enfocado en
valores de 6 a 600 x 106 e /A% (STEM), lo que se traduce en un intervalo de
tiempo para adquisicién de imagenes de entre 0.1y 10 s para un haz amplio y
entre 1 ms y 100 ms para un haz enfocado. Claramente es muy dificil satis-
facer estos criterios y se requiere una estrategia diferente para disminuir la
dosis que impacta un nanomaterial y emplear las caracteristicas especificas
de TEM o STEM. Resumiendo, en el caso del TEM el contraste puede for-
marse por interferencia entre los haces que llegan al detector, esto es, el con-
traste depende de las diferencias de fase y se le llama contraste de fase, que
puede producirse por el espesor de las muestras y por su composicién ademas
de las aberraciones. Este alcanza valores 6ptimos de alrededor del 20%, lo que
hace el método ideal para muestras delgadas que incluyen elementos qui-
micos ligeros. El contraste de fase utiliza dispersién débil y, por lo tanto, nor-
malmente es necesario hacer simulacién de imdgenes para una interpretacién
correcta. En el caso del STEM normalmente se usa en modo de campo oscuro
anular (con contraste Z) usando dispersién incoherente sobre un detector an-
gular. En esta técnica se integran muchos haces dispersados pero con una
baja eficiencia en el uso de electrones. Las intensidades de los haces difrac-
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tados en imagenes en contraste Z representan apenas un 1% del haz inci-
dente. En general, STEM resulta ideal para elementos pesados o muestras re-
lativamente mds gruesas en comparaciéon con el TEM debido a la naturaleza
de la dispersién incoherente. El contraste Z permite utilizar condiciones de
operacién intuitivas, por ejemplo, para enfocar la imagen.

La interaccién entre el haz de electrones y la muestra debe considerarse de
manera primordial ya que puede propiciar cambios indeseables en la estructura
y arreglo atémico de materiales que deben evitarse durante su caracterizacién
por microscopia electrénica. Todas las condiciones operativas y caracteristicas
de los métodos especificos deben aprovecharse para reducir dicha interaccién y
mantener sus atractivos en cuanto a resolucién atémica y espacial. Estos cam-
bios ala estructura de nanomateriales pueden darse en un instante y pueden no
notarse al operar el equipo, por lo cual es necesario usar condiciones especificas
y que comprobadamente eviten dafio. En la medida de las condiciones descritas,
los microscopios electrénicos actuales pueden equiparse con correctores de abe-
rracién cromatica, esférica y monocromadores en la columna del instrumento.
Tales aditamentos crean un equipo costoso y dificil de operar, pero eso no es su-
ficiente para lograr el objetivo final. El objetivo final es lograr una buena resolu-
cién espacial y una resolucién atémica en nanomateriales pero sin cambios a su
distribucién atémica. En consecuencia, cualquiera que sea el método elegido de
observacién, TEM o STEM, la interaccién haz electrénico-muestra no debe ig-
norarse a riesgo de obtener imagenes de una muestra alterada por el haz.

Reconstruccion de ondas de salida en TEM

Entre los métodos de operacién basados en el TEM se encuentra la recons-
truccién de ondas de salida. A continuacién se describira la reconstruccién
de la onda de salida y su aplicacién para obtener imédgenes de fase y de am-
plitud. Es decir, a partir de la ecuacién de onda de salida reconstruida y por
métodos numéricos en una rutina numérica especifica, se logra descompo-
ner la onda en sus componentes para la obtencién de imédgenes de cambios
de fase y de cambios en amplitud de la onda que entra a la muestra. En con-
secuencia, se obtienen imagenes que caracterizan la muestra. Las imagenes
de fase cuentan con contraste atémico y buena resolucién espacial. La ima-
gen de fase es importante debido a que conserva la mayor parte de la infor-
macién de la muestra. La importancia de la imagen de fase puede apreciarse
en la figura 8 en donde dos imagenes se emplean para generar una imagen de
fase y otra de amplitud. Posteriormente, la imagen de fase de uno de los ob-
jetos se mezcla con la imagen de amplitud del otro. En la imagen resultante
predominan las caracteristicas de la imagen de fase. Adicionalmente, el mé-
todo de reconstruccién de onda de salida permite reducir la deslocalizacién
del objeto que reduce la calidad de la imagen. En algunos casos, la formacién
de imdgenes de interferencia en el TEM pierde algunas frecuencias y se pro-
ducen imagenes deslocalizadas como se ilustra en la figura 9.
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Figura 8. Importancia de la imagen de fase.
11

Amplitude

Nota: Se muestran dos imagenes y su correspondiente fase y amplitud. Al combinar la fase de una
imagen con la amplitud de la otra, la imagen resultante muestra caracteristicas de la fase utilizada.
Fuente: Elaboracion del autor.

La necesidad de hacer una reconstruccién de onda también puede expre-
sarse a través de la funcién de transferencia de contraste. En esta funcién se
mezclan las fases y las amplitudes, y puede utilizarse para estimar a través del
inicio de fluctuaciones, el vector de dispersiéon (q) méximo que puede interpre-
tarse directamente. La imagen que se observa en TEM de alta resolucién
(HRTEM) normalmente es un interferograma de electrones, la funcién de trans-
ferenciay el inicio de sus oscilaciones en funcién de g puede ayudar a determinar
el rango en que inician las oscilaciones y en donde el contraste puede interpre-

Figura 9. Deslocalizacion de imagenes.

Nota: Se muestra una secuencia de imagenes a las que se les ha sustraido diversas frecuencias y
pierden nitidez o se deslocalizan debido a que las posiciones adquieren incertidumbre. La sustraccion
de frecuencias especificas se realiza en la transformada de Fourier correspondiente. La imagen deslo-
calizada se obtiene al realizar una transformada inversa a la FFT incompleta.

Fuente: Elaboracion del autor.



www.mundonano.unam.mx | ARTICULOS DE REVISION | Mundo Nano
https://doi.org/10.22201/ ceiich.24485691e.2020.25.69649 | 13(25), 133-156, julio-diciembre 2020
Héctor A. Calderdn

tarse directamente. El contraste mds alto no siempre es aquel de las posiciones
correspondientes a columnas de dtomos en la muestra, debido a variaciones de
contraste. Estas complicaciones pueden evitarse y subsanarse a través de la re-
construccién de ondas de salida en donde la interpretacién de imagenes es di-
recta. La figura 10 muestra la evaluacién de la funcién de transferencia de con-
traste (FTC) y la consecuente deslocalizaciéon de la imagen para dos voltajes de
aceleracién y asumiendo grafeno como muestra. La imagen de grafeno corres-
ponde al voltaje de aceleracién de 80 keV. Los patrones en la imagen cambian
para una misma configuracién atémica en una escala equivalente a la variacién
inherente de foco Af. Esta variacién de foco se considera estrecha (0.7 — 1 nm)
cuando el ancho o espesor de las muestras normalmente es ligeramente mayor.

Las imagenes mostradas son diferentes entre si, y aunque pueden recono-
cerse la estructura y distribucién atémica del grafeno (hexagonos), se tiene
una fuerte variacién de contraste. Los maximos de intensidad no corres-
ponden a las posiciones atémicas sino al resultado de interferencia. En la fi-
gura 10 puede verse que para alcanzar una resolucién espacial dentro del li-
mite de informacién (FTC sin cambio de signo) es necesario realizar una
reconstruccién de onda. Esta reconstruccién de onda debe hacerse a partir de
imdgenes experimentales y usando una funcién de apertura de la lente para lo-
grar reconstruir la imagen de fase proyectada y la estructura atémica corres-
pondiente. En otras palabras, se trata de una reconstruccién holografica que se
realiza de manera cuantitativa con la ayuda de diversas imdgenes a diversos
enfoques. Este es un problema clasico para resolver el problema de fase u holo-

Figura 10. Funcion de transferencia de contraste (FTC) en relacion con el vector de dispersion
q, para dos energias de aceleracion del haz electronico, 300 keV y 80 keV.

300 kV 80 kV

f=5nm f=6nm

CTF
o [
CTF
[

0
-1 f=7nm 1 f=8nm
f=9nm f=10 nm
0 1 2 0 1 Z Grafeno
Vector de dispersion q (A1) Vector de dispersién g (A7)

Nota: Se muestra la FTC para tres diferentes posiciones de enfoque indicadas en la figura. Los patrones
en las imagenes cambian en una escala relacionada con el ancho de enfoque. El enfoque usado es f.

Fuente: Elaboracion del autor.
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grafia (Lichte y Lehman, 2008) que se esquematiza en la figura 11. Experimen-
talmente, se usa un numero n de imigenes a diferentes desenfoques para
poder calcular la onda de salida (Gerchberg y Saxton, 1972; Hsieh et al., 2004).

La reconstruccién de la onda electrénica de salida es un procedimiento ne-
cesario para recuperar una imagen de la muestra con las posiciones atémicas
precisas. El método forma parte basicamente de holografia en linea, en donde el
objetivo es encontrar la funcién de onda de salida 6ptima ¥, con dos ondas li-
mite en la funcién x? : la onda plana incidente W, y la onda de salida ¥,. El ma-
terial experimental necesario consiste en una serie focal de n imagenes (n > 3).
En esta técnica holografica se realiza una sobreposicién de una onda de refe-
rencia y del objeto y es iterativa empleando un método de entropia méaxima y el
algoritmo de Gerchberg—Saxton, usando una auto correlacién. Hay varias ven-
tajas en el uso de estas condiciones (Hsieh et al., 2004) y se encuentra imple-
mentado en varios paquetes de software, por ejemplo, MacTempass® (Kilaas,
R.). El resultado es una funcién de onda de salida (EWF) y puede usarse para ob-
tener imdgenes de fase y de amplitud que pueden ser interpretadas directa-
mente en cuanto a resolucién atémica. La EWF se encuentra idealmente libre de
desviaciones y artificios en la imagen y se determina exclusivamente con el ob-
jeto y lalongitud de onda del electrén A. Por el contrario, una imagen en alta re-
solucién de TEM (HREM) es una convolucién del objeto y las propiedades del
microscopio como resultado de la aberracién esférica Cy, cromética C, y el desen-
foque Af. El limite de informacién del microscopio no se ve alterado. En este
método, la funcién de onda se reconstruye a partir de una serie de imagenes to-

Figura 11. Técnicas de holografia para resolver el problema de fase (I = ¥¥*). a) Optica; b) 6ptica
electrénica fuera del eje; c) holografia en linea con electrones. Intensidad I, la amplitud de onda en la
imagen ¥ y su conjugado ¥*.
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Fuente: Elaboracion del autor.

-2



www.mundonano.unam.mx | ARTICULOS DE REVISION | Mundo Nano
https://doi.org/10.22201/ ceiich.24485691e.2020.25.69649 | 13(25), 133-156, julio-diciembre 2020
Héctor A. Calderdn

madas en valores de enfoque equidistantes. Es importante enfatizar que la re-
construccién de onda debe realizarse en valores de desenfoque cercanos al des-
enfoque de Lichte. Este valor es ideal para realizar hologramas (Lichte, 1991).
Hay que recordar que la intensidad en TEM es una funcién de la amplitud dis-
persada y que no estd relacionada con la fase de la onda de salida. Se ofrece a
continuacién una comprobacién simplificada de este problema llamado el pro-
blema de fase, y en donde se usa la naturaleza ondulatoria del electrén. La inten-
sidad I en una imagen de TEM de alta resolucién puede escribirse como sigue:

[=WW*=Ae? = Ae®

en donde ¥ y W* son la amplitud de onda y su conjugado en la imagen, res-
pectivamente, y A representa el mdédulo o amplitud con ¢ como la fase. Por
lo tanto, en una imagen de TEM no se recupera la fase y el método de recons-
truccién de ondas de salida ofrece, por lo tanto, una posible alternativa ttil.
En dicho método, es necesario resolver un sistema de ecuaciones y recuperar
la fase de la onda de salida, asi como la amplitud de la misma. Es en esencia
un método hologréfico pero en linea y utilizando imagenes diferentes en lo
que respecta a su desenfoque pero conservando todos los otros pardmetros
del instrumento constantes y bajo control. Detalles de esta técnica pueden
encontrarse en la referencia (Lichte y Lehman, 2008).

La reconstruccién de onda de salida es el método ideal para recuperar la
posicién de los dtomos en un nanomaterial. El microscopio tiene también
que ser caracterizado de manera que todos sus pardmetros importantes se
calibren y conozcan, entre ellos estdn los siguientes: constante de aberracién
esférica C,, ancho de desenfoque Af, dngulo de convergencia del haz electré-
nico, magnificacion efectiva, tasa de muestreo o tamario efectivo del pixel.
Aunque para un usuario obtener esta informacién puede resultar engorroso,
es un trabajo necesario y util para los encargados del equipo que conlleva al
conocimiento y calibracién del instrumento.

A continuacién se ofrecen ejemplos de observaciones en materiales sensi-
bles al haz. En todos estos casos se han usado microscopios con correccién de
aberracién esférica y con monocromador, de manera que la dispersién de
energia alcanza un maximo de 100 meV (Tiemeijer et al., 2012). La ilumina-
cién del haz adquiere una forma elipsoidal como la que se esquematiza en la fi-
gura 12 y se conoce como iluminacién de Nelson. En esta situacién, se pueden
intercambiar altas y bajas dosis en segundos, moviendo el haz a través de los
controles del microscopio. El control de la dosis se puede hacer tanto en direc-
ci6én horizontal como vertical. Durante la calibracién del instrumento a dife-
rentes energias de aceleracién es posible seleccionar la opcién mas conve-
niente en lo que respecta a contraste optimizado o correccién de aberraciones
remanentes. En el caso del microscopio utilizado para los ejemplos siguientes,
se encuentra que 80 keV es la opcién con mejor contraste y que para voltajes
menores, resulta mas complicado corregir aberraciones remanentes. El con-

-



Mundo Nano | ARTICULOS DE REVISION | www.mundonano.unam.mx
13(25), 133-156, julio-diciembre 2020 | https://doi.org/10.22201/ ceiich.24485691e.2020.25.69649
Héctor A. Calderon

Figura 12. Iluminacion para un haz electronico monocromado y enfocado, conocida como Iluminacion
nelsoniana. Dependiendo de la zona del haz enfocado en uso, es posible obtener imagenes con altas o
bajas dosis. En el esquema, la apertura se sitla en la region de la lente condensadora del microscopio.

Haz de ;4
electrones
monocromado y
enfocado

) | Alta
dosis

Baja
— | ]osis
Sin apertura Con apertura

Fuente: Elaboracion del autor.

trol instrumental y sus pardmetros permiten alcanzar un contraste atémico
que diferencie en la imagen elementos pesados de ligeros, es decir, lograr una
resolucién atémica en adicién a una buena resolucién espacial.

La figura 13 muestra imagenes experimentales de grafeno (figura 13a-c)
a diferentes valores de enfoque y con una dosis temporal de 60 e”/A%. Las

Figura 13. Imagenes de grafeno a diferentes posiciones de enfoque. a) +15 nm; b) -9 nm; c)
20 nm; d) FFT de (a).

Nota: Todas las imagenes han sido obtenidas con una dosis temporal de 60 e-/Azs.

Fuente: Elaboracion del autor.
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Figura 14. a) Imagen de amplitud; b) imagen de fase; c) patron de difraccion de una muestra
de grafeno después de reconstruccion de la onda de salida a partir de 40 imagenes
experimentales en una serie focal.

Fuente: Elaboracion del autor.

imdagenes tienen un contraste muy bajo para poder distinguir detalles espe-
cificos; sin embargo, contienen informacién relevante como lo muestra la
transformada de Fourier en la figura 13d. Usando 40 imdgenes en una serie
focal alrededor del desenfoque de Lichte, se obtiene la funcién de onda re-
construida con ayuda del software MacTempass®. A partir de esta onda se
recuperan las imagenes de amplitud y de fase que se muestran en la figura
14a-b. El patrén de difraccién correspondiente (figura 14c) es més intenso
pero idéntico al mostrado anteriormente en la figura 13d. La imagen de fase
tras un filtrado débil produce la imagen en la figura 15a. En estas imagenes
de fase se pueden distinguir claras diferencias de contraste en los mdximos
de intensidad que deben relacionarse directamente con el ndmero de
atomos en cada punto. La imagen de fase representa la proyeccién en es-
pesor de la muestra punto por punto o 4tomo por dtomo. La figura 15b pre-
senta una comparacién entre la simulacién de la proyeccién de la estructura
del grafeno y la imagen de fase. A partir de estas comparaciones es posible
concluir acerca del nimero de dtomos y, en consecuencia, el nimero de
capas en espesor de la muestra, como se indica en la imagen de la figura 15a.
La imagen de fase proporciona todos los elementos para comparar con un
modelo de la distribucién atémica del grafeno y concluir sobre el espesor de
las distintas zonas (Barton et al., 2012). La imagen en la figura 15¢ es una
amplificacién de la zona central de la muestra investigada. Aqui, es posible
distinguir plenamente el contraste atémico y al comparar con la estructura
simulada es posible caracterizar completamente la muestra. Los ntimeros
en la figura 15a indican el nimero de capas de espesor de la muestra para
diversas regiones en la imagen. En la regién de una sola capa puede infe-
rirse una ligera inclinacién de la muestra en regiones cercanas al vacio. El
contraste atémico en esta imagen se relaciona directamente con la inten-
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Figura 15. Interpretacion de imagen. a) Imagen de fase con un filtrado de Wiener débil. Los
nimeros indican la cantidad de capas atdmicas de espesor en la region especifica. b) Modelo
atdomico del grafeno. c) Region central de (a) con contraste atomico. Las diferencias en
intensidad se relacionan con el nimero de atomos que tiene la muestra en un punto dado.
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Fuente: Elaboracion del autor.

sidad relativa de los maximos de intensidad y el nimero de dtomos pre-
sentes. La zona de la monocapa tiene un contraste homogéneo de sus
méaximos de intensidad, la zona de tres capas muestra las diferencias de
contraste correspondientes al arreglo atémico que puede inferirse de la fi-
gura 15b. La estructura del grafeno implica una sucesién de capas atémicas
desplazadas que coinciden en puntos especificos cuando se proyecta en una
direccién especifica como en el caso de este experimento. Hay que recordar
que la imagen mostrada en las figuras 15¢ y 15a se forma como resultado de
una proyeccién de la estructura atémica a lo largo de la direccién del haz
electrénico.

Los compuestos ZnS Bipy son materiales hibridos (organico-inorga-
nico) que han sido desarrollados como catalizadores para fotocatélisis (Ra-
mirez—Rave et al., 2015. La caracterizacién por microscopia electrénica se
realiz6 con éxito a pesar de ser un material extremadamente sensible al haz
electrénico y usando series focales para dar como resultado imagenes de fase
y amplitud. La figura 16a exhibe una imagen experimental con una dosis
temporal de 30 e”/A%s obtenida en una serie focal en el microscopio TEAM
0.5 del NCEM en el Lawrence Berkeley National Laboratory de Berkeley Ca-
lifornia. Este microscopio estd equipado con un monocromador y corrector
de aberracién esférica. Existe un contraste débil en la imagen experimental,
pero la imagen de fase correspondiente (figura 16b) tiene contraste atémico
claro y se encuentra cercana al limite de resolucién tedrico.

Las imdgenes de fase obtenidas presentan la estructura del compuesto
ZnS yla estructura del material organico (bipiridina) que mimetiza al ZnS en
algunas regiones. Las columnas atémicas presentan una intensidad dife-
rente de acuerdo con el peso atémico del elemento mayoritario que las com-
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Figura 16. Compuesto hibrido ZnS Bipi. a) Imagen experimental a un desenfoque de -20
nm. b) Imagen de fase de zona delgada de la muestra con resolucion atdmica; se observan
diferencias de intensidad en las columnas atémicas de acuerdo con su peso atémico. c)
Simulacion sobreimpuesta de la estructura del compuesto ZnS.

Fuente: Elaboracion del autor.

pone. El compuesto orgdnico adquiere la simetria del compuesto inorgénico,
en la esquina derecha de la figura 16b se logra retener al compuesto orgdnico
(la simetria se vuelve difusa) con la baja dosis utilizada. En la figura 16¢, se
presenta la estructura del compuesto inorginico ZnS simulada y sobre-
puesta en la imagen de fase. Este ejercicio identifica plenamente la muestra,
y justifica el andlisis realizado que concuerda con la distribucién atémica en-
contrada experimentalmente.

La figura 17a muestra la zona anterior en un campo de vista mds amplio.
La muestra tiene una seccién muy delgada en donde las dos fases, organica e
inorgédnica pueden observarse en contacto y corresponde a la seccién mos-
trada en la figura 16. Adicionalmente, la figura 17a muestra una seccién que
pierde el ordenamiento estricto del ZnS y que muy probablemente consiste
de una regién puramente orgénica y se identifica con RO. Esta regién puede
conservarse en 40 imdagenes experimentales y observarse en la imagen de
fase como resultado de la baja dosis de electrones en uso, y permite man-
tener la estructura genuina sin afectar zonas tan sensibles de la muestra.
Cualquier aumento de la dosis provoca una reaccién en la regién organica
que termina con la expulsién de materia en esa regién particular. La figura
17b muestra la misma zona después de 10 s con una dosis més alta de 380
e/A%, como resultado de la mediana interaccién con el haz, la regién se ha
comprimido considerablemente pero el contraste atémico y la baja dosis
temporal usada para la serie focal de reconstruccién permite mantener la es-
tructura cristalina sin mayor dafio, aunque con dimensiones reducidas. Un
nuevo ejercicio de aumento de dosis por un tiempo de 5 s provoca un adelga-
zamiento subsecuente y el resultado se muestra en la imagen de la figura
17c. La pérdida de dtomos como resultado de la interaccién con el haz es
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Figura 17. Efecto de la dosis e interaccion con la muestra de ZnS-bipiridina, en todos los
casos se utiliza una dosis temporal de 30 e"/A?s para adquirir 40 imagenes y recuperar
imagenes de fase. a) Muestra sin irradiacion adicional; b) muestra irradiada por 10 s; c)
muestra irradiada 20 s en total. La irradiacion se hace con una dosis temporal de 380 e~/Azs.

Fuente: Elaboracion del autor.

clara y ha afectado considerablemente la muestra. Resulta aparente que el
control de la cantidad de electrones que impactan la muestra es de suma im-
portancia para mantener la estructura genuina del nanomaterial a caracte-
rizar, especialmente en este caso con una muestra sensible.

El desarrollo de baterias recargables de bajo costo con materiales abun-
dantes y simples es de importancia considerable en aplicaciones energéticas
como transportacion eléctrica y de almacenamiento de energia en redes. Las
baterias de Mg representan una tecnologia segura y de alta energia pero
tienen el inconveniente de una gran escasez de materiales adecuados para el
catodo de la bateria, esto se debe a la difusién lenta en estado sélido de los
iones polarizantes y divalentes de Mg (Yoo et al., 2015). Un método para op-
timizar el transporte de Mg consiste en realizar una expansién de intercapas
al nivel atémico, el objetivo es transformar los materiales intercalando resi-
dentes originales inactivos en materiales eficientes para almacenar Mg sin
introducir efectos adversos. En una publicacién reciente, experimental-
mente se intercal6 éxido de polietileno (PEO) en una material inorganico
MoS, para aumentar la distancia intercapas del material de 0.62 nm a 1.45
nm. La figura 18 muestra una imagen experimental en bajas dosis (15 e/
A%s) del compésito PEO-MoS,, y una imagen de fase después de reconstruc-
cién, las capas de material organico e inorganico son aparentes y su espesor
puede medirse con relativa sencillez. La imagen conserva detalles del PEO y
del compuesto inorganico MoS, que pueden correlacionarse a las propie-
dades a través del espaciamiento entre capas, esto y su relacién con el pro-
ceso de sintesis se describe en la publicacion referida (Yoo et al., 2015). Es
importante constatar que la muestra no fue afectada por el haz, a pesar dela
gran sensitividad de PEO al flujo electrénico.

¢



www.mundonano.unam.mx | ARTICULOS DE REVISION | Mundo Nano
https://doi.org/10.22201/ ceiich.24485691e.2020.25.69649 | 13(25), 133-156, julio-diciembre 2020
Héctor A. Calderon

Figura 18. Material compuesto MoS2-PEO para baterias. a) Imagen experimental con un
desenfoque de 0 nm; b) imagen de fase con resolucion atémica.

Fuente: Elaboracion del autor.

Imagenes de STEM

Las imdgenes de STEM de alta resolucién se producen al enfocar el haz en un
punto y registrar la intensidad dispersada en un detector y tienen caracteristi-
cas de contraste Z. Especies atémicas con altos nimeros atémicos tienen una
fuerte dispersién incoherente y el detector anular registra altas intensidades,
esto es, dtomos pesados producen intensidades mas altas que elementos mas
ligeros. La dependencia entre la intensidad incoherente dispersada y el nime-
ro atémico es relativamente regular con Z y puede representarse con una cur-
va. En la aplicacién de técnicas de STEM, también es importante considerar la
dosis de electrones en uso pues, un haz concentrado o enfocado como el que se
emplea en el método, puede alterar la morfologia de los nanocristales (nano-
particulas, nanoalambres o capas nanométricas) en la muestra al promover va-
riaciones en el arreglo atémico de estos. Normalmente, el barrido se realiza
con una dosis baja menor a 100 e/A? s y se aumenta el contraste para mejor vi-
sualizacién traslapando numéricamente las imdgenes. Es decir, se requiere
usar un método de alineacién muy preciso y registrar la intensidad acumulada
en el traslape por cada pixel en la imagen. Se emplean series de 20-40 image-
nes sucesivas adquiridas con barridos rapidos y en idénticas condiciones ins-
trumentales, solo tienen un contraste bajo debido a las bajas dosis en uso. Un
ejemplo de este método se presenta en la figura 19, la cual muestra pozos
cuanticos de CdSe en ZnSe en STEM con resolucién atémica. La geometria de
los pozos cudnticos se presenta en la figura 19a. Durante la sintesis del conjun-
to se emplea, por supuesto, material de soporte y el pozo cudntico de CdSe con
unas cuantas monocapas de espesor entre capas de ZnSe. Las imégenes de
STEM se presentan en las figuras 19b-d, en ellas se observa un contraste dife-
rente para el pozo cudntico ultradelgado de CdSe/ZnSe en campo claro (figura
19b), campo oscuro de alto dngulo (HAAD, figura 19¢) y la imagen con colores
artificiales (figura 19d) para hacer mas clara la geometria del pozo cuédntico. En
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Figura 19. Pozos cuanticos de CdSe/ZnSe. a) Geometria del arreglo de capas depositadas
para formar pozos cuanticos. b) Imagen de STEM en campo claro. c) Imagen de STEM en
campo oscuro de angulo alto (HAAD) en el detector anular. d) Imagen con colores artificiales
y mayor contraste.

a)

2ZnSe 4 min MB
(~300 A)

utaw
CdSe 1ML

2ZnSe 4 min MBE ..
(~300 A)

2ZnSe Buffer
(~5000 A)

Sustrato
GaAs (001)

CdSe/ZnSe
1ML UTQW

Fuente: Elaboracion del autor.

todos los casos, la dosis electrénica usada es menor a 100 e/A? s. La emisién
exciténica de estos pozos cudnticos pseudomorficos con un espesor de algunas
monocapas estructurales (ML) puede ajustarse en el intervalo espectral com-
prendido entre el verde-amarillo y azul. Asi, resultan materiales muy atracti-
vos para emplearse en la fabricacién de LEDS y l4seres. Estructuralmente CdSe
y ZnSe son similares, ambos compuestos son ctbicos y tienen parametros re-
ticulares muy cercanos (az,s. = 0.566 nm; ac4s, = 0.608 nm) por lo que existe
una coherencia perfecta en arreglos de hasta 3 ML. La figura 20 exhibe resul-
tados de simulacién de estas estructuras, indispensables para una correcta in-
terpretacién del trabajo experimental. La figura 20a muestra la simulacién del
arreglo estructural de estos pozos cuanticos, mientras que en las figuras 20b-c
se muestran las proyecciones estructurales de ambos compuestos en la direc-
cién B = [011]. Los modos del STEM se definen anteriormente en la figura 4,
el campo claro se toma con la sefal transmitida directamente mientras que el
HAAD se obtiene usando un detector anular. En las imagenes de la figura 19 se
observa contraste Z con una resolucién de aproximadamente 0.1 nm. Las pa-
rejas de dtomos en la proyeccién corresponden con la simulacién presentada
en la figura 20b para el eje de zona B = [011]. Las columnas de dtomos ricas en
Cd, Se y Zn pueden distinguirse claramente en las imdgenes experimentales e
interpretarse adecuadamente con ayuda de la simulacién.
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Figura 20. Simulacion estructural de pozos cuanticos CdSe/ZnSe. a) Arreglo de estructuras de
pozo cuantico. b) Proyeccion estructural del compuesto CdSe de acuerdo con su estructura
cibica c) Proyeccion de la estructura cristalina del compuesto ZnSe. En ambos casos la
proyeccion se realiza usando la direccion B = [011] como eje de proyeccion (direccion cristalina

paralela al haz de electrones en el experimento). La representacion atémica es como sigue:
Se0,cd@,zn @.

Fuente: Elaboracion del autor.

Comentarios finales

La microscopia electrénica de transmisién es una herramienta ttil en la ca-
racterizacién de materiales nanoestructurados. Esta técnica puede proveer
informacién de importancia acerca de la distribucién de dtomos en un mate-
rial con alta resolucién espacial y con sensitividad a la naturaleza de los com-
ponentes, es decir, una resolucién atémica. Este trabajo se centra en la des-
cripcién y aplicacién de esta herramienta mostrando diversos ejemplos en
los que aplica un método de trabajo con bajas dosis del haz electrénico. Las
ventajas de esta aplicacién son conservar la integridad de los materiales y
poder utilizar el resultado directamente para correlacionarse con las propie-
dades de interés de los nanobloques.
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