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La aparicion del microscopio electronico de
barrido comercial (SEM, por sus siglas en in-
glés) se remonta al ano de 1965, varios anos
después de que Siemens y Halske comercia-
lizaron el primer microscopio electrénico de
transmision (1939) (TEM, por sus siglas en in-
glés). En el caso particular de México, el primer
microscopio electronico instalado fue un SEM
de la marca RCA modelo I-MC-1 con un vol-
taje de aceleracion de 30 kV [1]. Este tipo de
microscopia ha avanzado rapidamente cons-
tituyéndose en una técnica indispensable en
el estudio de diversos materiales tales como:
metales, ceramicos, materiales compuestos,
semiconductores, polimeros y minerales. Un
microscopio electronico es un instrumento
que utiliza electrones en lugar de fotones o
luz visible (como lo hace el microscopio 6p-
tico) para la formacion de las iméagenes de la
superficie de la muestra. En un SEM un haz
de electrones focalizado escanea o recorre la
superficie de la muestra, produciéndose asi
varias sefnales que pueden ser colectadas por
diversos detectores y que contienen informa-
cion acerca de la topografia de la superficie y
de la composicién de la muestra.

Actualmente, los nuevos SEM pueden conse-
guir una resolucién menor a 1 nanémetro (nm),
siendo 1 nanémetro la millonésima parte de un
milimetro, por lo que son llamados “microsco-

pios electronicos de barrido de alta resolu-
cion” (HR-SEM, por sus siglas en inglés). Para
obtener una alta resolucioén, el haz de electro-
nes del microscopio debe ser uniforme, cohe-
rente y muy fino. Entre mas pequefio sea el
diametro del haz de electrones, mayor sera la
resolucion espacial, por lo que podemos ob-
tener mayor y mejores detalles de la superficie
de las muestras. Por lo tanto, una de las partes
esenciales del microscopio electrénico es la
fuente emisora del haz de electrones. Un SEM
convencional utiliza una fuente de electrones
con un filamento de tungsteno, lo cual origina
que el diametro del haz sea igual o mayor a
200 nm, limitando su resolucién. En cambio,
un HR-SEM utiliza como fuente de electrones
un candn de emision de campo que propor-
ciona un haz muy focalizado con un diametro
entre 10 y 25 nm, o que mejora notablemente
la resolucion espacial. Esto, ademas, permite
trabajar a voltajes muy bajos, que en el caso
de un SEM convencional no es posible; o que
ayuda a minimizar el efecto de la carga en las
muestras que no son conductoras y a evitar
danos en muestras que son sensibles al haz.
Otra forma de aumentar la resolucion es utili-
zando una fuente de electrones llamado “ca-
todo frio”. Este candn de emision de campo
permite que el haz tenga un diametro entre 3y
5 nm, lo que significa un aumento considera-
ble en la resolucién espacial de las imagenes,



ademas de una resolucion mejorada a bajos
voltajes de aceleracién para reducir el dano de
la muestra. En los Ultimos anos, el uso de ba-
jos voltajes de aceleracion en el SEM ha hecho
posible observar las capas superficiales mas
externas de las muestras mientras se utilizan
simultdneamente uno o mas detectores adi-
cionales para adquirir varios tipos de informa-
cion sobre la muestra.

A continuacion, se describen algunos ejem-
plos de diversos materiales obtenidos bajo
diferentes condiciones de operacion de un
microscopio electronico de barrido con emi-
sién de campo de catodo frio. La Figura 1
muestra las imagenes obtenidas utilizando
bajos voltajes de aceleracion (3 kV). Las iméa-
genes fueron obtenidas de nanoparticulas de
PdPt soportadas en carbén Vulcan, las cua-
les son empleadas como electrocatalizadores
en celdas de combustible de alcohol directo
que convierten la energia quimica en energia
eléctrica, proporcionando asi una fuente de
energia limpia y eficiente para aplicaciones fi-
jas y moviles. La Figura 1a muestra la imagen
obtenida con electrones secundarios (SE),
donde se aprecia la topografia del material, la
cual corresponde a particulas con un tama-
Ao aproximado de 100 nm que corresponde
a carbon Vulcan, asi como nanoparticulas del
orden de 20 nm que corresponden al cataliza-
dor (PdPt). Por otro lado, la imagen de la Figu-
ra 1b es obtenida mediante electrones retro-
dispersados (HA-BSE), en la que se aprecia
una diferencia de contraste, donde las nano-
particulas de PdPt presentan mayor brillantez
debido a la diferencia en nimero atémico con
respecto al carbdn de soporte. Asimismo, es
posible sumar las imagenes anteriores para
una mejor visualizacion, donde la Figura 1c
muestra la imagen obtenida sumando las se-
nales SE+HA, donde claramente se observa
la buena dispersién de las nanoparticulas so-
bre el carbén de soporte.
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Una de las ventajas que ofrecen los microsco-
pios electréonicos y en especifico un SEM es
poder obtener la composicidon quimica de los
elementos presentes en la muestra mediante
el detector de rayos X de energia dispersiva
(EDS, por sus siglas en inglés). La Figura 1d
muestra un espectro de EDS donde los ele-
mentos Pd y Pt son relacionados con el elec-
trocatalizador, el elemento C proviene princi-
palmente del carbén Vulcan, el elemento Cu
proviene del porta-muestra utilizado y el ele-
mento O del medio. Por lo tanto, a través de
imagenes de SEM se logré observar una ade-
cuada distribucion de las nanoparticulas PdPt
sobre el carbén Vulcan de soporte, lo cual es
fundamental para obtener una mejor interac-
cion entre los sitios activos con las especies
reactivas durante la reaccion de oxidaciéon de
los alcoholes, logrando un buen desempeno
del electrocatalizador [2].
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Figura 1. Imagenes de SEM de catalizadores PdPt soportados en
carbon Vulcan, a) imagen de electrones secundarios, b) imagen
de electrones retrodispersados, c) imagen conformada por la

suma de a) y b), d) espectro de EDS mostrando la composicién
de las nanoparticulas.

Como se menciond anteriormente, una de las
aplicaciones de SEM es en la caracterizacion
de materiales biolégicos. La Figura 2 muestra
dos imagenes de SEM obtenidas a un volta-
je de aceleracion de 1 kV de diatomeas, las
cuales son un grupo de algas unicelulares que
constituyen uno de los tipos mas comunes de
fitoplancton. Dichas diatomeas estan incrusta-
das en la superficie de una placa metalica la
cual tiene un recubrimiento polimérico. Pun-
to interesante aqui es que la muestra no se
tuvo que metalizar debido a las condiciones
de operacioén vy tipo de microscopio utilizado
(emision de campo de céatodo frio).
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Figura 2. Imégenes de SEM de diatomeas obtenidas a bajos
voltajes.

Finalmente, algunos microscopios SEM de
emisién de campo vienen equipados con tec-
nologia de desaceleracion del haz de electro-
nes. En muestras sensibles al haz de electro-
nes o muestras no conductoras, la tecnologia
de desaceleracion de haz logra una mayor
resolucion y un mayor detalle de la superficie.
La Figura 3 muestra las imagenes de SEM ob-
tenidas en modo de desaceleracion del haz de
electrones de nanoparticulas de polimetiimeta-
crilato, también conocido por sus siglas como
PMMA, el cual es un polimero termoplastico.
Dichas nanoparticulas se encuentran decora-
das con nanoparticulas de SiO, y fueron em-
pleadas como recubrimiento polimérico de un
acero inoxidable 304SS para evitar la corrosion
del material en ambientes marinos [3]. Cabe



senalar que, a pesar de que la muestra no es
conductora y se observan algunas zonas con
efecto de carga, no fue necesario metalizarla
debido a que la energia de impacto se reduce.
Se puede apreciar claramente los detalles su-
perficiales con una muy buena resolucion de
las nanoparticulas de SiO, con un tamano pro-
medio de 20 nm sobre las nanoparticulas de
PMMA con un tamarno promedio de 100 nm.
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Figura 3. Imégenes de SEM de nanoparticulas de PMMA-SIO,
obtenidas mediante la técnica de desaceleracion del haz de
electrones.
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En conclusion, la microscopia electrénica de
barrido permite la caracterizacion y observa-
cion de muestras soélidas mediante imagenes
obtenidas con electrones secundarios y retro-
dispersados. Se pueden analizar una amplia
gama de materiales como metales, cerami-
cos, poliméricos, hibridos, compuestos y bio-
l6gicos. El uso de bajos voltajes nos permite
obtener mayor informacion sobre la superficie
de los materiales analizados. Se puede deter-
minar el tipo y la cantidad respectiva de los
elementos quimicos de la muestra, ademas
de mostrar como se distribuyen en la super-
ficie mediante el andlisis por EDS. La tecnolo-
gia de deceleracion del haz de electrones nos
permite analizar muestras sensibles al haz de
electrones sin destruirlas.
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