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RESUMEN

Se dan a conocer los mapas de contornos de extincion
obtenidos con muestras delgadas (~ 1000 A) de titanio
y de mica separadamente, por observacion al microsco-
pio electrénico. Se sefialan las semejanzas y diferencias
con el método de las lineas de Kikuchi, pues ambos
presentan la geometria y simetria del cristal en estudio.
Se indican las ventajas y desventajas de cada uno de
estos métodos.

INTRODUCCION

Los mapas de contornos de extincion’

constituyen una herramienta de trabajo
muy Gtil para la microscopia electronica de muestras cristalinas. Permiten una
rapida determinacion de las simetrias de ciertos cristales, aun diminutos, imperfec-
tos o combinados; lo cual es una ventaja sobre el método de rayos X. Es posible
obtener grupos puntuales de cristales de estructura dificil y determinar estructu-
ras en la forma mas completa posible?. Ha sido muy importante su aplicacién en
un estudio sobre la cristalografia y defectos en el crecimiento epitaxial de titanio
sobre mica, realizado por J. Steeds y J. Eades®, 1973.

Los contornos de extincion se observan al microscopio electronico en pelicu-
las delgadas monocristalinas cuyos cristales son curvados, ver Hirsch y col.}; la
forma esférica es la ideal para obtener un mapa de contornos que reproduzca

exactamente la estructura cristalina y las simetrias del cristal,
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Los contornos de extincion o lineas de igual inclinacion son aquellas lineas
(o areas) oscuras que aparecen con la imagen de campo claro y que corresponden
a algunos planos de la muestra que estan cerca de la orientacion de Bragg. La for-
macion de las lineas se debe a que en esa region hay una alta intensidad difractada
y por lo tanto, llegan menos electrones a la correspondiente imagen de campo
claro.

Si la curvatura de la muestra es uniforme, Fig. 1, los contornos toman la

forma de lineas paralelas, una linea corresponde a g, ., y la otra a su inverso

Fig. 1. Esquema que muestra la formacion de los contornos de extincion de una muestra

curvada,
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~¢hel = £ik1- La separacion entre las dos lineas que forman el contorno hkl es
proporcional al g, . | del plano correspondiente. La intensidad de los contornos
depende: del espesor de la muestra, de la absorcion, de la energia de los electrones

incidentes y de la estructura cristalina. La intensidad relativa de los contornos

1 es decir, cuando el factor

aumenta cuando se reduce la distancia de extincion
de estructura Fy,; aumenta. Esto implica que, en muchos casos, los contornos de
menor separacion, correspondientes a bajos valores de lg;;;l, son los mas intensos.

En una muestra que tiene la forma de un casquete esférico, los pares de
lineas paralelas que forman los contornos son casi rectas y se pueden observar
varios contornos que atraviesan simultaneamente la imagen en diferentes angulos.
La interseccion de éstos forma una estrella caracteristica, en cuyo centro la direc-
cion del haz coincide con el correspondiente eje de zona; la estrella tiene la
simetria del eje de zona, ya que la simetral de cada contorno es la proyeccion del
plano cristalino correspondiente.

En general, al inclinar la muestra cambia la posicion de los contornos, pero
si la muestra se inclina alrededor de un eje perpendicular al plano (kki), (o sea,
paralelo al vector g, ;) la posicion del contorno correspondiente se mantiene fija
con respecto a la imagen de la muestra. Es evidente que una capa en forma de
casquete esférico produce una imagen cuyos contornos forman una red (mapa),
que tiene las mismas propiedades que la proyeccion estereogrifica de los planos
cristalinos. Por lo tanto, el mapa de contornos de extincion es una imagen de la
geometria (o sea, de la cristalografia) del cristal, en igual forma que los diagramas

de lineas de Kikuchi®.

MATERIAL Y METODOS

Para obtener los mapas de contornos de extincion se ha dispuesto del microscopio
electronico Philips EM 300, que funciona en el Departamento de Fisica de esta
Facultad. Se ha equipado con platina goniométrica y dos portamuestras: uno
rotatorio y otro de doble inclinacion; con este equipo ha sido posible observar
una misma region de la muestra, inclinindola con respecto al haz incidente.

Mediante giro e inclinacion de la muestra se ha obtenido el mapa de contor-
nos de extincion. Debido a que la muestra tiene una curvatura adecuada solo en
pequefias variaciones de angulo, el mapa se construye mediante un compuesto de
muchas fotografias de la misma region de la muestra, obtenidas en distintas
orientaciones.

Las peliculas monocristalinas de titanio fueron preparadas en una planta de
ultra alto vacio (2 x 10 torr), por crecimiento epitaxial sobre mica, segin el
método indicado por Griitnbaum y Schwarz®, 1969. En estas peliculas, el titanio,
cuya estructura es hexagonal compacta, crece con su eje ¢ perpendicular a la
superficie de la mica y con uno de los planos { lﬁOf del titanio, paralelo al (020),
que es el plano espejo de la mica. (Se puede asignar una celda pseudo hexagonal a
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la mica, en tal caso es uno de los planos {1010 L).
Las muestras para la observacion al microscopio electronico fueron prepara-

das de peliculas de titanio cuyo espesor era 700 A aproximadamente, mediante
clivaje casi total de la mica, en aire. La observacion se efectuo a 100 kV.

Para obtener las micrografias se usod el portamuestras rotatorio, que permite
seguir los contornos radialmente desde el polo [0001].

Las liminas delgadas de mica de aproximadamente 1000 A de espesor,
fueron preparadas por clivaje con scotch tape en aire. Se cubrieron con una del-
gada capa de oro, para evitar la carga electrostatica en su observacion al micros-
copio electronico. Las regiones con superficie esférica adecuada a la observacion
de los contornos de extincidn se obtuvieron calentando la muestra con el haz de
electrones.

Para obtener el mapa de contornos superpuestos de titanio y mica, se usaron
las mismas muestras de titanio mencionadas anteriormente, clivando la mica en tal
forma que su espesor fuera superior al del titanio para obtener contornos de
intensidad semejante. Se observo mica de 1000 A y Ti de 700 A de espesor.

RESULTADOS

Para el titanio se obtuvo el mosaico de Fig. 2 constituido por micrografias que
representan unos 3° cada una;abarca una region hasta unos 40° con respecto ala
direccion [0001] (que es paralela al haz incidente cuando la superficie de la
muestra es perpendicular al haz). El polo [0001]}, de simetria hexagonal se ve en
la parte superior del mosaico. Debido a la simetria, en el mosaico se presenta solo
un sector de 60°, comprendido entre dos planos vecinos de la familia { 1120 }
Un plano de la familia{lOTO}aparece como eje de simetria de ese sector.
Los angulos entre contornos que se cortan se pueden medir sobre la micrografia
y el angulo entre polos se determina mediante el gonidmetro.

En el mosaico que aqui presentamos, se observan contornos de diferentes
aspectos: diferencias en intensidad y en ancho; algunos contornos de muy baja
intensidad, apenas visibles: son, por ejemplo, los correspondientes a la familia de
planos { 4131 } . Por motivos experimentales el mapa de contornos s6lo se puede
observar hasta 48° de inclinacién de la muestra con respecto a la direccion
[0001]; el Gltimo polo que se puede observar aparece en el extremo inferior del
mosaico, Fig. 2, y corresponde al [0111).

El diagrama de contornos presentado en Fig. 3 se trazo basandose en los
datos experimentales y los teoricos calculados. Se construyo la proyeccion este-
reografica del titanio como base para la confeccion del mapa de contornos,
(calculado), que se traz6 por comparacion con el mapa experimental,

La proyeccion estereografica se obtuvo mediante los angulos de los vectores

:g.(hkil) con una direccién fija: la del vector g(1010).
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[ 0001]

Fig. 2. Mosaico de micrografias que representa un sector de 60°, hasta unos 409 desde el
polo [0001], correspondiente al mapa de contornos de extincién obtenido para las
peliculas de titanio de 700 A de espesor.



160 REVISTA DEL IDIEM vol. 13, n© 3, diciembre 1974

PAYEE N
o g Q@
g: '{’,b '133 Ny ® 2
oS Z >
j ,’b N e
121 § &
o = 4
N
313,
/
3032 "9
202!
%
1010 A =
/) w |
\f,\; 2
s XX E— UL, 2
é’. * 07 1202
& -
oct 2g0¢
-~
) v, 1
Qe %>
&Y SR
~y 2
.:: 63‘\% ° - r 3
S A
g N

Fig. 3. Diagrama que presenta los contornos de extincion y polos correspondientes al mapa
de titanio de la fig. 2, (Este diagrama ha sido dibujado en base a la proyeccion este-

reografica del titanio).

Para los calculos se aplicaron las expresiones dadas por Okamoto y Thomas®,
aplicadas a la estructura del titanio. Los valores de las constantes: a = 2.95 A y
c=4.686 A fueron tomadas de las Tablas ASTM”.

Para indexar los contornos y los polos se utilizd el sistema de 4 {hdices de
Miller-Bravais, Okamoto y Thomas®, Los anchos de los contornos se dibujaron a
escala de acuerdo con los valores calculados de los g(hkil) y considerando los
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datos experimentales. En el diagrama no figuran los contornos de la familia de
planos { 4131 } ;

El mosaico de Fig. 4 muestra la zona central del mapa de contornos de la
mica. Las micrografias fueron obtenidas a 100 kV y mediante el portamuestra de
doble inclinacion que, en el caso de la mica, resultd adecuado para seguir los con-
tornos. Cuando el haz de electrones incide perpendicularmente a la muestra, es

casi paralelo a la direccion [103];el eje de zona [001] esta desplazado 5911’ de la

> [103]

Fig. 4. Mosaico de micrografias que presenta una parte del mapa de contornos de extincidn
obtenido con peliculas de mica de aproximadamente 1000 A de espesor, centrado en
el eje de zona [103] hasta 129 del plano espejo.



0\

REVISTA DEL IDIEM

vol. 13, n© 3, dicicmbre 1974

s

§ <
]
»
% o
2 &
N S
> :: e ~
Y
O
\ o
l -
w
51
NK‘ D) B .
"
ﬂ
less!
i y :
ot
N J 3 <2
Sw 37
> .
. 531‘
é’e,‘
o ) =
”:;\ J)
/i
. P
) ‘%
J4 é.t’aj
s

Fig. 5. Diagrama que presenta los polos y contornos de extinciéon de la mica, correspondiente

al mapa de |la fig. 4.
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normal en la estructura monoclinica de la muscovita, cuyo grupo espacial es
C2/m y tiene su eje de doble simetria paralelo a la superficie con un plano espejo
perpendicular, que es el plano (020).

En la region que muestra el mosaico se observa claramente el plano espejo
(020) y la simetria con respecto a éste, y sobre él aparecen de derecha a izquierda
los ejes de zona [001), [103], [102], [101]. La region que se observa en este mapa
abarca hasta aproximadamente 12° en la direccion perpendicular al plano espejo
y alcanza las proximidades del eje de zona [112].

En el mapa se observan algunas lineas de 22 y 3%F orden, cuyas separaciones
corresponden al doble y triple del espaciado de las de primer orden.

El diagrama de Fig. 5, fue trazado en igual forma que el anterior. Se constru-
yo la proyeccion estereografica de la mica con la direccion [103] aproximada-
mente en el centro.

Los valores de las constantes fueron tomados de Radoslovich® y Bragg y
Claringbull®: a=5.19 A, b =8.995 4, c=20.097 Ay $=95°11".

El mapa experimental de contornos de extincion de la mica presenta nume-
rosas lineas, pero en el diagrama se han dibujado solo las principales. Con otra
serie de micrografias, que aqui no se muestran, se ha deducido un mapa que
presenta numerosos contornos de débil intensidad. El diagrama construido con
estos datos, y considerando los calculos tedricos, presenta una simetria casi hexa-
gonal, tomando como centro el polo [001].

La zona central del mapa de contornos superpuestos de titanio y mica, fue
utilizada por J. Steeds y J. Eades®, para estudiar las franjas de moiré que sdlo son
visibles en determinadas orientaciones de los cristales, tales como las reflexiones
1120 del titanio que coinciden con las 060, 331 y 331 de la mica'®. Estas orienta-
ciones se pueden ubicar facilmente a partir del mapa de contornos superpuestos.
La region central muestra claramente la superposicion del polo [0001] del titanio
y el eje de zona [103] de la mica; el plano espejo de la mica (060) coincide con el
(1120) del titanio, asi como también los otros planos { 1150} del titanio, aparecen
desplazados ligeramente de los planos (331) y (331) de la mica. Se distinguen
también las estrellas o ejes de zona [101] y [001] de la mica, en los que se obser-
van los contornos mais caracteristicos, (ver Fig. 3a y 3b de referencia 3). En Fig. 6
se reproduce una de las micrografias utilizadas en la construccidon de este mapa.
Los contornos del titanio presentan un aspecto granuloso, debido a desorienta-
cion de los cristales en torno a un eje en el plano de la superficie.

El diagrama de Fig. 7 representa la region central del mapa de contornos
superpuestos, construido segin las micrografias, los valores de los angulos, los
Zhkil ¥ Snip considerando la celda hexagonal para el titanio y monoclinica para la
mica.

El eje de zona [103] esta ligeramente desplazado del [0001] del titanio (con
linea de puntos.en Fig. 7) en 13.6’ sobre el plano espejo y los contornos 331 y
331 de la mica, desplazados en 11.9° con respecto a los 1120 del titanio.



164 REVISTA DEL IDIEM vol. 13, n© 3, diciembre 1974

VIOIN

Fig. 6. Micrografia de una muestra compuesta de titanio y mica, que representa el eje de
zona [013] de la mica y en la cual sc observa la superposicién de los contornos 1210

{contornos granulosos) del Tiy 331 de la inica (desplazados en 11.9°),
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Fig. 7. Diagrama correspondiente al mapa de contornos de extinciéon del titanio sobre mica.
El polo [0001] del titanio esti desplazado 13,6’ del efe de zona [103] de 1a mica sobce
su plano espejo (las lineas enteras corresponden al diagrama de contornos de la mica,
y las lineas de puntos corresponden a los contornos del titanio).

DISCUSION

Hemos dicho que el mapa de contornos de extincion presenta la misma geometria
y simetria del mapa de lineas de Kikuchi®, ambos representan la cristalografia
de la muestra, y en ambos casos la identificacion del diagrama de una region locali-

zada de la muestra, con una parte del mapa, indica la orientacién de dicha region.
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Hay ciertas diferencias, que anotamos a continuacion:
a) Las intensidades relativas de los contornos no varian al cambiar la orien-

tacion de la muestra, en tanto que en las lineas de Kikuchi, varian en funcion de

—e

los valores de g (parametro de desviacion).

b) Las lineas de Kikuchi se observan en el plano del diagrama de difraccion,
y los contornos se observan directamente en el plano de la imagen.

¢) Laslineas de Kikuchi se ven s6lo en muestras gruesas y bastante perfectas,
en cambio, los contornos de extincion se pueden observar en muestras de cualquier
espesor, siempre que sean transparentes; y se observan hasta en las mas delgadas,
pero solo pueden ser observados si la muestra es algo curvada.

d) La separacion o distancia entre las lineas que forman un par de lineas de
Kikuchi se mantiene constante a lo largo de ellas y tiene una magnitud propor-
cional a El, y la razon entre las separaciones de dos pares de lineas se mantiene
también constante, como la razon entre los [g! respectivos, independientemente
de la forma de la muestra. En cambio en los contornos de extincion, si la muestra
no es perfectamente esférica, la distancia entre el par de lineas que forman el
contorno varia con la curvatura de la muestra, igualmente sucede con las razones
entre anchos de diferentes contornos.

Las ventajas y desventajas del empleo de ambas técnicas son las que se expo-
nen en seguida.

a) Se puede usar los contornos de extincion para cualquier muestra curvada,
aunque no sea perfectamente esférica, en cambio, los diagramas de Kikuchi solo
se observan nitidamente en muestras planas y relativamente perfectas. Los contor-
nos son de especial utilidad en muestras delgadas, que por lo general tienen su
superficie curvada, y con las cuales no se pueden obtener lineas de Kikuchi.

b) Ya que los contornos se observan en el plano de la imagen, es muy facil
mantener la misma region de la muestra al inclinarla, mientras que utilizando las
lineas de Kikuchi (para mantener visible la misma region de la muestra al cambiar
su orientacion) hay que alternar entre la imagen y el diagrama de difraccion, lo
cual es incomodo y dificil.

¢) Una desventaja del método de contornos reside en la dificultad de encon-
trar regiones de la muestra suficientemente esféricas, ya que, si la muestra no
presenta esta forma, resulta dificil la confeccion de los mapas; pero si se dispone

de un mapa conocido, el método permite la determinacién de orientaciones aun

en aquellos casos en que la muestra no es esféricall.

d) La forma invariable de los detalles de los contornos con la orientacion ha
permitido a J. W, Steeds'?, determinar potenciales atomicos, al comparar los de-
talles de los contornos con imagenes computadas. Esto no se puede hacer con las
lineas de Kikuchi.

e) La separacion constante de las lineas de Kikuchi permite determinar la
longitud de onda, o sea la tension de aceleracion (dada la estructura cristalina),
o determinar el parimetro de red (dada la tension)*.

En resumen, los mapas de contornos de extincion tienen las mismas utilida-
des generales de los mapas de lineas de Kikuchi, seialados por G. Thomas®.
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El mapa de contornos se puede emplear con éxito en los casos en que debido a
las caracteristicas de la muestra no se puede obtener diagramas de Kikuchi.

El mapa de contornos de extincion al igual que el de las lineas de Kikuchi,
permite determinar la orientacion de una muestra o inclinarla hasta una orienta-
cion deseada (por ejemplo para determinacion de vectores de Burger, para trabajos
en haz débil, etc.). Aparentemente el método de contornos de extincion es espe-

cialmente facil y Gtil en el caso de muestras complejas y de mas de una fase, tales

como las de titanio y mica estudiadas.
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EXTINCTION CONTOURS IN THIN TITANIUM AND MICA FILMS

SUMMARY:

Extinction contour maps are presented, which were obtained in the electron
microscope, with thin (~ 1000 A) titanium and mica films. Comparisons with
the use of Kikuchi lines are given. Both methods represent the crystal geometry
and symmetry. The advantages and disadvantages of each are described.





