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Aguja para
colocar
Lente la muestra
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Uno de los
primeros
Microscopios

Una visita. Museo del microscopio




Ernst Ruska y Max Knoll construyeron en 1931 el
primer microscopio electronico de transmision

Un microscopio nos da
una imagen enfocaday
aumentada de lo que a
simple vista no podemos
ver.

VS

Microscopio optico y lentes
opticas
Funciona con luz visible

Microscopio electronico y
lentes electromagnéticas
Funciona con electrones




ESQUEMA DEL MICROSCOPIO ELECTRONICO

Microscopio Electronico de Transmision (TEM)
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CANON DE ELECTRONES (Filamentos)

Canones termoidnicos

Wolframio

Canones de emision de campo (FEG

Wolframio LaB,




A la distancia minima que puede distinguirse con un
microscopio entre dos objetos o detalles se le llama poder
de resolucion, y este parametro depende de la longitud de
onda de la luz con la que iluminemos los objetos

Microscopio optico. Longitud de onda de los fotones 400-800 nm

Funciona con luz visible

| |
400nm 500nm 600nm 700nm

Microscopio electronico. Funciona con electrones.

Los electrones en el microscopio electronico viajan a una velocidad préoxima a la
de la luz y llevan asociada una onda electromagnética (al igual que la luz
visible). La longitud de onda asociada es extremadamente pequeia.

Voltage de aceleracion A (nm) no A (nm) Velocitad (x10° m/s)
(kV) relativista relativista
100 0,00386 0,00370 1,644
200 0,00273 0,00251 2,086
400 0,00193 0,00164 2,484

v v

E d d | . , El electron a esa velocidad se comporta como
norme poder de resolfucion una particula relativista.




EVOLUCION DE LA RESOLUCION
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Aberraciones producidas por las
lentes electromagnéticas:

Aberracion esféerica
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Aberraciones producidas por las
lentes electromagnéticas:

Aberracion cromatica

x Chromatic Aberration
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Spherical aberration: the problem of edge deflection

Specimen

Converging
lens

Image

/ Lo

The refractive power of lenses

is stronger at the edge than
dose to the optical axis.
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In optical microscopes, a diverging lens ensures that A complex system of electromagnetic lenses, the so-
the edge deflection of the converging lens is correctad. called hexapole corrector, compensates edge deflection
in an electron microscope.
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-..It is an integrated
laboratory
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Esquema de como interaccionan los
electrones con la muestra

¢, Qué podemos hacer con un microscopio electrénico?

Haz de electrones incidente

-Ampliar la imagen utilizando los electrones
“rebotados” (secundarios). Vemos la
topografia/morfologia de la muestra. SEM
-Ampliar la imagen utilizando los electrones
transmitidos. Podemos ver forma, tamario,

Electrones
Rayos X secundarios

Ny

contrastes entre distintas zonas y aumentar la
imagen hasta ver los atomos. TEM Muestra a analizar

-Como las ondas electromagnéticas dan lugar a
interferencias (difraccion) podemos saber como se
ordenan los atomos en los cristales. La estructura.
-La composicion quimica analizando los rayos X
emitidos por la muestra.

-El estado quimico con el espectro de pérdida de
energia de los electrones.

-Mapas elementales

Todo ello en la escala NANO

AN

Haz trasmitido

Haz difractado

v



LENTES INTERMEDIAS (Modo Imagen y Modo Difraccion)

Lente
objetivo

Lentes
Intermedias

Muestra

MODO IMAGEN

Muestra

Lente | g
objetivo /
Plano focal trasero
Lentes
Intermedias

MODO DIFRACCION



Imagenes con el microscopio electronico de transmision

Nanomateriales y Nanotecnologia

ST=350°C 2 7

Nanoparticulas de PdRu
embebidas en una silice
mesoporosa

Resolucion atdmica en
un material LiCoO,
para baterias de litio



Imagenes con el microscopio electronico de transmision

Alta resolucién clasica

| Imagen del ata resoluciéon de
una nanoparticula de CdS




ESTUDIO DEL SISTEMA Pt/Ce, ;Tb, ,O,

Alta resolucidn clasica

5 nm

La técnica HREM
demuestra
estructuralmente
la formacion de
la fase CePt;

CePt;

quimica

Necesitamos
Una confirmacion

Ce(.gThy ,0,

Métodos Fisicos de Anélisis de Capas Finas y Superficies de Sélidos



STEM-HAADEF: Z- Contrast Image

Meso-porous Silica MCM with PdRu embeded nanoparticles

P. A. Midgley et al Ultramicroscopy 96, (2003) 413-431.



STEM-HAADEF: Z- Contrast Image

Interface Pd/SrTiO,

atom positions
mr

HAADF-STEM
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Structural model matches well with the proposed model based on




Cs corrector 300kV STEM

*0.083 nm

Perfect silicon 110 dumbbell

Cristal de Si.
Si atomic structure
(dumbbells)

110; 110;
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Quadrupole and Sextupole lenses
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Chemical information by X-

Ray Energy
Dispersive
Spectroscopy
(EDS)

Chemical and electronic

information through EELS:
Electron Energy
Loss Spectroscopy



EELS spectroscopy / EFTEM

primary electron
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EELS: fundaments
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EELS: Examples
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EELS: Examples

White lines L,y L5 of the metals transition
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High spatial resolution EELS

Ni nanoparticles embedded i

n a carbon matrix.
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Imagenes con el microscopio electrénico de transmision

Oro, platay oro otra vez: Nuevas nanoparticulas para diagnéstico medico.
La superficie de las nanoparticulas de plata muestra una resonancia cuando se
irradia con luz —una propiedad gque se explota para hacer biosensores.

Sin embargo las nanoparticulas de Ag tienen tendencia a oxidarse en ciertas
soluciones acuosas lo que limita las aplicaciones bioldgicas de estas particulas.

La nanoparticula de la figura tiene 23
nm de didmetro, tiene un nucleo de
oro, luego una corteza de plata y una
segunda capa de oro.

Las nanoparticulas son estables en
soluciones salinas y se comportan
igual que las que no tienen la cubierta
de oro como sensores biomoleculares.

23 nm

Imagen del una nanoparticula (Au@Ag)@Au
Mapa elemental: verde-oro, rojo-plata



Energy Filtered Images: EFTEM, chemical mapping

FELMI TU Graz
EF TEM-investigation of SIC-precipitates in a SiSN4-crystal
TEM-hright field lmage RGB-image
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Imagenes con

el microscopio electronico de transmision

Zero I«

hole

MWCNT

Material composite de nanotubo de carbon de
multipared y nylon (polimero)



Imagenes con el microscopio electronico de transmision

Intensity
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Energy (eV)
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Ti

Espectroscopia de un solo atomo de La (La
- M,5) dentro de un cristal de CaTiOg4




Investigacion en el ICMS: Un catalizador mas barato para
producir hidrégeno

+aire
—>Hidrogen0 —— Energla

“‘Limpia”

Catalizador para la produccion de

Co-B . ,
NaBH, +2H,0 —  4H, +NaBO, 18§nerg130L055272V o hidrogeno basado
en nanoparticulas de cobalto.

Intensity / a.u




Investigacion en el ICMS:
Estructuras nanoporosas
a la carta

N-K edge

O-K edge
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“Estructuras nanoporosas a la carta”. Micrografia de un material que contiene
nanoburbujas capaces de cambiar sus propiedades. Podemos ver que hay
Nitrogeno atrapado en las nanoburbujas.



La difraccion de electrones

BRIGHT DOTS will DARKNESS results

appear where wave where crests and g
crests intersect and troughs meet and

reinforce each other. neutralize each other.

Difraccion de un cristal de oro. El orden de los atomos en un cristal da interferencias
constructivas y destructivas y produce las imagenes de difraccion de los electrones.

La dualidad “onda-corpusculo” (onda-particula) propuesta por “de
Broglie” se pudo demostrar experimentalmente al poderse medir la
difraccion de los electrones. Las particulas se comportan a su vez como
una onda.



In 1982, Dan Shechtman’s
. electron microscope cap-
Shechtman’s actual tures a picture counter to all
diffraction pattern logic. The ten bright dots in
) each circle tell him he is
looking at tenfold symmetry.
But conventional wisdom
says this is against the laws
of nature.

Figure 4

The Royal Swedish Academy of Science. The Nobel Price
in Chemistry 2011

En 1982 Dan Shechtman encuentra en el En 2011 Dan Shechtman recibe el premio
microscopio electronico de transmision una Nobel de Quimica por el descubrimiento
simetria imposible para cualquier cristal de los “cuasicristales”.

conocido. Descubre los “cuasicristales” Aleacion de Al con 10-14% Mn obtenida

por solidificacion rapida

9



In the mid-1970s the mathematician
Roger Penrose manages to create an
aperiodic mosaic, with a pattern that
never repeats itself, using only two
different rhomboid tiles: one fat and
one thin. |

thin rhombus 5 rhombus

d. fivefold

In 1982, Alan Mackay experimenis
with a model, where he puts
circles representing atoms at
intersections in Penrose’s mosaic.
He illuminates the model and
obtains a tenfold diffraction

_ pattern.
+#% Modelo o NE Mackaysitheoretical
o o Lo e i diffraction pattern
&/ atémico de un Sy :
cuasicristal de A In 1984, Paul Steinhardt and Dov Levine
§ P & AR connect Mackay’s model with Shechtman’s
Ny AQ'AI < deptels actual diffraction pattern. They realize

that aperiodic mosaics can help to explain
Shechtman’s peculiar crystals.

The Royal Swedish Academy of Science. The Nobel Price
in Chemistry 2011

Un cuasicristal es una forma estructural que es ordenada pero no periodica. Se forman patrones que llenan
todo el espacio aunque tienen falta de simetria traslacional. Mientras que los cristales, de acuerdo al clasico
teorema de restriccion cristalografico, pueden poseer solo simetrias rotacionales de 2, 3, 4, y 6 pliegues, el
patrén de difraccion de Bragg de los cuasicristales muestra picos agudos con otros érdenes de simetria, por
ejemplo de 5 pliegues. La secuencia de Fibonacci es regular pero nunca se repite aunque sigue una regla
matematica. Los atomos en un cuasicristal se colocan de manera ordenada y los quimicos pueden predecir
como se ordenan los atomos en un cuasicristal. Este orden es diferente del orden periddico en un cristal.



http://es.wikipedia.org/wiki/Estructura
http://es.wikipedia.org/wiki/Orden
http://es.wikipedia.org/wiki/Redes_de_Bravais
http://es.wikipedia.org/wiki/Cristal
http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Teorema_de_restricci%C3%B3n_cristalogr%C3%A1fico&action=edit&redlink=1
http://es.wikipedia.org/wiki/Ley_de_Bragg
http://es.wikipedia.org/wiki/Plata
http://es.wikipedia.org/wiki/Aluminio

Una importante leccion para la Ciencia

La historia de Dan Shechtman no es para nada Unica. Una y otra vez en la historia
de la ciencia los investigadores han tenido que defender sus nuevas ideas frente
al “conocimiento establecido”. Uno de los criticos mas duros de Dan Shechtman y
sus cuasicristales fue Linus Pauling, premiado a su vez en dos ocasiones con el
Premio Nobel. Una mente abierta y la capacidad de cuestionarse y preguntarse
el porqué son los motores de la investigacion.

En 1992, la “International Union of Crystallography” cambio la definicion de cristal.
Definicion anterior: “Una sustancia en la cual los atomos, moléculas 6 iones
constituyentes estan ordenados de manera regular repitiendo patrones tri-

dimensionales”.
La nueva definicion: “Cualquier solido que muestre esencialmente un diagrama de

difraccion discreto’.

Una compafia sueca produce un acero reforzado con particulas de cuasicristales.
Se estan desarrollando aplicaciones en recubrimientos anti-adherentes para
sartenes y en motores diesel.



Nuestro nuevo microscopio... coming soon
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