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La Microscopia Electronica de
Barrido para el estudio del
Patrimonio Historico.

Nueva seccion del Departamento

Rosario Villegas Sanchez
Asesor Técnico del Departamento de Andlisis

Centro de Intervencion del IAPH

Resumen

El Instituto Andaluz del Patrimonio Histérico ha crea-
do la Seccidn de Microscopia Electrénica de Barrido
(siglas en inglés SEM) dentro del Departamento de
Andlisis, lo cual permite ampliar y agilizar la realizacion
de andlisis para identificacion de materiales y el estu-
dio morfolégico de muy diversas muestras. El equipo
instalado es el modelo JEOL Jsm-5600LV con microa-
nalizador Oxford modelo INCA Energy 200, y el equi-
po de preparacién de muestras Bal-Tec SCD-005.

Para alojar dicha Seccién se han llevado a cabo obras
de ampliacién del Departamento de Andlisis, con las
que se han dotado todas las instalaciones técnicas
necesarias para el funcionamiento del equipo.

Palabras clave

SEM / MEB / LV-SEM / Microandlisis / EDX / Patrimo-
nio Histdrico

de Analisis

INTRODUCCION

La microscopia, en general, es un conjunto de técnicas
que permiten ver objetos muy pequefios, no observa-
bles a simple vista. La resolucién de un microscopio, es
decir, el tamafio del objeto mds pequefio que es posi-
ble distinguir; es proporcional a la longitud de onda de
la radiacién utilizada para iluminar la muestra. La prime-
ra en desarrollarse fue la microscopia dptica, que utiliza
la luz visible; dada la longitud de onda de esta radiacién,
sélo pueden apreciarse particulas de tamafio superior a
unas decenas de micras (105 m).

La microscopfa electrdnica empezd a utilizarse, en el
modo de transmisién, en los afios 30 y posterior-
mente en los 60 se construyeron los primeros mi-
croscopios de barrido comerciales. Actualmente la
resolucién del SEM es del orden de 40 A, pudiéndo-
se obtener aumentos tedricos de 300.000x. Esta es
una de sus ventajas sobre la microscopfa dptica, sien-
do otras la gran profundidad de campo, es decir,
mantener enfocados puntos con alturas muy diferen-
tes, y la vision estereoscdpica de las muestras.

OBRAS DE INSTALACION

El alojamiento de la seccién de microscopia electré-
nica se ha efectuado en una zona anteriormente sin
uso dentro del edificio principal del Instituto. Se trata
de un drea residual de una de las dos salas de expo-
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Figura |. Planta de la
Sala de Microscopia
electrénica

Figura 2. Corte vertical
de las instalaciones

siciones, concretamente la que se encuentra debajo
de las oficinas de Direccién y Administracidn. Esta
sala se extiende hacia el Este y el Sur, ocupando par-
te de la crujfa occidental del Claustro de Legos de la
Cartuja de Santa Marfa de las Cuevas, hasta llegar a
las actuales dependencias del Departamento de
Andlisis. La zona donde se ha ubicado tiene una su-
perficie de 20 m2 y una altura libre de 7,10 m, con
diversos huecos y ventanas tanto en planta baja co-
mo en la segunda.

El programa desarrollado se compone esencialmen-
te de los siguientes dmbitos:

— Sala de microscopia electrdnica y microanilisis,
capaz para contener dichos equipos y para la es-
tancia habitual de una/dos personas.

— Zona de despacho para uso de dos personas,
que se ha construido en planta alta aprovechan-
do la doble altura de dicho espacio.

— Espacios para almacenamiento del recipiente de
nitrégeno liquido y botella de nitrégeno a pre-
sién y para el alojamiento de la maquinaria de
acondicionamiento de aire, asi como la disposi-
cién de los correspondientes cuadros eléctricos.

El disefio general del conjunto, debido a las caracte-

risticas de su ubicacidn, ha perseguido que su reper-
cusidn visual exterior sea practicamente nula.
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Constructivamente se ha procurado minimizar el
impacto de la intervencidn, para lo cual se ha reali-
zado una estructura metdlica ligera autosustentable,
a base de perfiles soldados o atornillados, que va
apoyada sobre la soleria original previa disposicidn
de unos durmientes de tablero de particulas de ma-
dera aglomerada con cemento. De este modo, los
anclajes a las masas murales y demds fdbricas pree-
xistentes son exclusivamente puntuales y de cardc-
ter secundario.

Estos tableros de particulas con aglomerante cemen-
ticio presentan una excelente estabilidad dimensio-
nal, resistencia mecdnica y contra el fuego, habiéndo-
se empleado tanto como elemento estructural,
constituyendo el suelo de diversas zonas, como de
revestimiento de distintas paredes.

La sala de microscopfia se ha dotado de un falso sue-
lo técnico, para facilitar la ejecucién y el manteni-
miento de la red de refrigeracién del microscopio
electrénico, asi como las de alimentacidn eléctrica de
los distintos equipos. Se han instalado paneles absor-
bentes acusticos en las paredes, preparados perfo-
rando los tableros lisos de empleo general y trasdo-
sdndolos con lana de roca.

La instalacién de aire acondicionado estd compuesta
de un acondicionador-bomba de calor condensado
por aire y una red de conductos de impulsién fabrica-
dos con paneles de fibra de vidrio forrado exterior-
mente con aluminio, siendo el retorno por plenum.

La alimentacidn de energia eléctrica se efectda a par-
tir de un cuadro principal, del que se alimenta a su
vez otro secundario (mdquinas térmicas). El primero
de los cuadros tiene toma de tierra independiente
del resto del edificio. La iluminacidn artificial se re-
suelve con luminarias dotadas de ldmparas fluores-
centes con reactancias electronicas.

Se han extendido hasta estos locales las redes ya
existentes de voz y datos, deteccién de intrusismo y
alarma de incendios.

Nota: Tomado del Proyecto Bdsico y de Ejecucidn
“Adaptacion parcial de la crujia oeste del Claustro de
Legos para su uso como Seccién de microscopia electro-
nica del Departamento de Andlisis”, redactado por Pe-
dro Rodriguez Pérez y M* Luisa Marin Martin, arquitec-
tos, y Carmen Ferrera Sdnchez, arquitecto técnico. La
obra ha sido realizada por la empresa Joaquin Pérez
Construcciones.

FUNDAMENTOS DE LA MICROSCOPIA
ELECTRONICA DE BARRIDO

La microscopfa electrdnica se basa en dos hechos.
Por una parte, De Broglie, en 1924, postuld la duali-
dad onda-particula: a una particula en movimiento se
le puede asociar una onda, cuya longitud depende de
su masa y de su energfa. En el caso de los electrones,
esta longitud es mucho menor que la de la luz visible,
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por lo que el poder de resolucién de un microscopio
que utilice electrones como radiacién de iluminacién
es mayor que el de uno dptico.

Posteriormente, en 1926 Brusch demostrd que se
pueden emplear campos eléctricos y magnéticos co-
mo lentes para controlar un haz de electrones u
otras particulas con carga, comenzando asf la ptica
electrdnica.

En 1939 se construyd el primer microscopio electrd-
nico de transmisién con una resolucién 100 veces
superior a uno déptico. Después de la Il Guerra Mun-
dial el desarrollo ha sido muy rdpido, primero con
los de transmisidn de alta resolucidn y a partir de
1965 los de barrido.

Configuracion del microscopio electrénico
de barrido

El elemento mds importante del equipo es la colum-
na en la que se produce y se mueve el haz de elec-
trones. Los electrones se obtienen, en el caso mds
frecuente, por calentamiento de un filamento y se
extraen de él por la atraccién de un campo eléctrico
débil. El filamento puede ser de wolframio o hexa-
fluoruro de lantano. Los electrones que se obtienen
asf se aceleran posteriormente para su paso por la
columna bajo la accién de una diferencia de poten-
cial que puede tener un valor maximo de 30.000 vol-
tios. En toda la columna debe hacerse un alto vacfo,
para evitar que los electrones choquen con los dto-
mos de gas que pudiesen existir en dicho espacio.

Los electrones salen del cafidn como un haz diver-
gente que se focaliza y condensa por medio de una
serie de lentes magnéticas y aperturas. Al final de la
columna existe un dispositivo magnético que induce
en el haz el movimiento de barrido sobre la muestra.
Las lentes de objetivo enfocan el haz para conseguir
que tenga la seccién mds pequefia posible al incidir
sobre la superficie de la muestra. Esta estd colocada
sobre un soporte que puede moverse de diferentes
formas (rotacién, inclinacién y traslacion en los tres
ejes) para observar cualquier punto de la muestra y
con distinta inclinacién.

La cdmara donde se coloca la muestra, igual que el
cafidn, se encuentra en vacio. En los SEM convencio-
nales, este vacio debe alcanzar valores muy altos, del
orden de 104 Pa; en los modelos de dltima genera-
cién, denominados de bajo vacio o presidn variable,
la presidn de trabajo en la cdmara de muestra en es-
te modo puede ser hasta de 270 Pa.

Cuando los electrones inciden sobre la muestra se
producen diversas interacciones, que dan lugar a una
serie de fendmenos, que pueden utilizarse con dis-
tintos fines analiticos. Para ello, en la cdmara se insta-
lan diversos detectores que recogen los distintos ti-
pos de sefial que se producen. En la figura 3 se
representan las distintas sefiales emitidas por la
muestra, siendo las mds utilizadas las siguientes.

|.- Los dtomos que forman la muestra emiten
electrones secundarios como consecuencia del
choque del haz de electrones. Estos electrones
secundarios tienen poca energfa, por lo que sdélo
pueden proceder de una fina capa superficial y
son los que se usan para la observacién de la
morfologia y topografia de la muestra (microsco-
pfa propiamente dicha). Esto se debe a que la
cantidad de electrones secundarios emitidos por
la muestra depende mucho del dngulo de inci-
dencia del haz de electrones y, por tanto, de su
relieve superficial.

2.- Los electrones del haz penetran en la muestra y
después de ceder parte de su energfa a ésta re-
troceden y salen de la superficie; se produce la
emisidn de electrones retrodispersados, de muy
alta energfa, que proceden de zonas mds inter-
nas. La produccién de electrones retrodispersa-
dos estd relacionada con el ndmero atémico de
los &tomos que forman la muestra, de manera
que este haz se puede utilizar para obtener da-
tos sobre la composicion elemental de la mues-
tra. Normalmente se emplea produciendo ima-
genes con distintos tonos de gris que informan
sobre la composicidn de cada zona.

3.- Las transiciones de electrones que se producen
en los atomos de la muestra provocan la emisién
de Rayos X, cuya energia es caracteristica de los
elementos presentes en ella, por lo que se pue-
den utilizar para identificar dichos elementos; pe-
ro ademds, la cantidad de fotones de cada ener-
gfa emitidos es proporcional al nimero de
dtomos de cada tipo existentes. Por lo tanto, es
posible realizar un andlisis cualitativo (para ele-
mentos de ndmero atdmico superior a 10) vy se-
micuantitativo (con una precisién aproximada del
10%). Como el haz de electrones se puede enfo-
car de forma muy fina, es posible analizar areas
muy pequefias, incluso puntuales.

La formacidn de imdgenes no es comparable a la de
una imagen Optica, sino que se construye a partir de
las sefiales que emergen de la muestra. En los dife-
rentes detectores se convierten en sefiales eléctricas
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Figura 3: Interacciones
del haz de electrones
con la muestra
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Figura 4. Microscopio
electrénico del IAPH
(Fotografia Eugenio
Ferndndez)

que, a través de un amplificador; se llevan a un tubo
de rayos catédicos donde se produce la imagen (de
forma parecida a la televisidn convencional). Asf pue-
den obtenerse distintas imdgenes segun la sefial que
se esté utilizando, pudiéndose incluso combinar dos
tipos de sefial. Actualmente la imagen también se di-
gitaliza para su posterior tratamiento. El aumento
con que se observa la imagen se obtiene en funcidn
de la relacién entre el tamafio de la zona que barre
el haz de electrones en la muestra y el de la imagen
en el tubo de rayos catddicos; cuanto menor sea la
zona barrida mayor es la amplificacidn.

Preparaciéon de muestras

Dada la gran variedad de aplicaciones de la micros-
copfa electrdnica de barrido, existen numerosos ti-
pos de muestras que pueden estudiarse, cada uno
de los cuales requiere distintas técnicas de prepara-
cién. En todos los casos se deben tener en cuenta
tres consideraciones.

La superficie debe estar limpia, ya que esto es lo
que se observa. Debe conservarse la morfologfa ori-
ginal; si se estudia una muestra que contenga agua o
gas, al someterla a vacio puede encogerse o defor-
marse, por lo que las muestras bioldgicas deben fijar-
se, deshidratarse o secarse. Por ultimo debe evitarse
que las muestras se carguen electrostdticamente; el
haz de electrones que irradia la muestra en su mayor
parte se acumula en su superficie y si ésta no es con-
ductora se carga. Para evitar esto, se puede recurrir
a tres modos de trabajo con muestras no conducto-
ras: se recubren con algiin material que sf lo sea (oro
o carbono), se observan con un voltaje de acelera-
cién bajo o se utiliza el modo de bajo vacio. Cuando
se recubren las muestras, debe procurarse que el es-
pesor del recubrimiento no sea excesivo, ya que se
perderian detalles de la superficie.

En el Departamento de Andlisis se ha instalado un
equipo de metalizacién de muestras, marca Bal-Tec mo-
delo SCD-005 con la unidad de sombreado de carbén
modelo CEA-035. Con él se procede a la preparacién
de muestras no conductoras (madera, estratigrafias de
peliculas pictdricas, piedra, morteros, etc.), que son una
gran parte de las analizadas. Consta de dos partes, una
para recubrir con oro y otra para carbono.
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MICROSCOPIA DE BAJO VACIO (LV SEM)

Este modo de trabajo se estd instalando en los mi-
croscopios de barrido mds recientes. En el sistema
convencional, tanto el cafidn como la cdmara de
muestra se mantienen a la misma presion, alto vacio.
En los equipos que incorporan el método de bajo
vacio o presion controlada se instala un sistema de
bombas de vacfo adicional, de manera que una se-
gunda forma de trabajo consiste en mantener una
presién mas alta (entre | y 270 Pa) en la cdmara de
muestra que en la columna. En estas condiciones las
moléculas del gas que rodea la muestra se ionizan
por los choques con los electrones y consiguen disi-
par la carga que se acumula en ésta; de esta forma,
es posible observar un material no conductor sin ne-
cesidad de metalizarlo. Asi mismo, se pueden estu-
diar muestras con agua o con otro tipo de fluido.

Con este modo de trabajo sélo es posible detectar los
electrones retrodispersados y no los secundarios, ya
que debido a su baja energia son absorbidos y frenados
por las moléculas del gas. Con el detector de retrodis-
persados es posible obtener tres tipos de imdgenes, la
composicion, es decir, diferentes tonos de gris segin la
composicion elemental de la muestra, la topogréfica, el
relieve de la superficie, y la combinacién de ambas.

El equipo que se ha instalado en el IAPH es un mo-
delo JEOL JSM-5600LV. Es un equipo de presién va-
riable, siendo las condiciones de trabajo en cada mo-
do las siguientes:

Alto vacio: Presién 7 x 104 Pa, utilizando una
bomba difusora y una rotatoria de dos etapas.
Bajo vacio. Presién 6 a 270 Pa, ajustable manual o
automdticamente, empleando otra bomba rota-

toria independiente.

El voltaje de aceleracién es de 0,5 a 30 kV, pudiéndose
ajustar desde 500 a 3.000 V en pasos de 100 V'y desde
3 a30kV en pasos de | kV. La platina portamuestras
permite la instalacién de diversos portamuestras y estd
dotada de movimiento en los tres ejes, de rotacién y de
inclinacién. Tiene cuatro velocidades de barrido.

La resolucion de imagen es de 3,5 nm para electro-
nes secundarios y 5,5 nm para electrones retrodis-
persados, siendo los aumentos de |8 hasta 300.000.
Los detectores instalados son de electrones secunda-
rios y de electrones retrodispersados, con el que se
obtienen tres tipos de imagen, de composicidn, to-
pogrdfica y la mezcla de ambas.

El control se realiza con ordenador y sistema opera-
tivo Windows NT, estando también equipado con un
teclado auxiliar convencional. Se pueden grabar las
condiciones de trabajo, hasta 20 usuarios con 100
procedimientos cada uno.

MICROANALISIS POR ENERGIAS
DISPERSIVAS DE RAYOS X

Uno de los detectores que pueden instalarse en la ca-
mara de muestras es el espectrdmetro de energfas dis-
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persivas de Rayos X, que también puede emplearse en
el modo de bajo vacio. La energfa de los Rayos X que
emiten los distintos d&tomos presentes en la muestra es
caracterfstica de cada elemento; su deteccidn y el poste-
rior tratamiento de estas sefiales hacen posible la identi-
ficacion de la composicion elemental de la muestra.

La espectrometria de energfas dispersivas es actualmen-
te la técnica de microandlisis mds utilizada. Como detec-
tor se usa un semiconductor de Si(Li) que capta los Ra-
yos X emitidos por la muestra, transmitiendo una sefial
eléctrica proporcional a la energfa de la radiacién a un
amplificador, del que pasa a un analizador multicanal. Es-
te analizador debe calibrarse previamente con una
muestra patrdn, de manera que posteriormente puedan
identificarse los elementos presentes en la muestra. El
detector Si(Li) debe mantenerse a una temperatura
muy baja, para lo cual se emplea nitrégeno liquido.

El tratamiento informdtico de las sefiales permite la reali-
zacién de andlisis de diferentes zonas de la muestra: toda
la superficie que se esté observando, una linea, un drea
seleccionada, o un punto. También es posible obtener
los mapas de distribucién de un elemento determinado
en la superficie de la muestra, y combinar mapas corres-
pondientes a distintos elementos para conseguir infor-
macidn sobre la distribucion de compuestos.

El sistema de microandlisis por energfas dispersivas de
Rayos X que se ha instalado en el IAPH es el modelo
Oxford INCA Energy 200. Estd constituido por un de-
tector de Si(Li) con un drea de deteccién de 10 mm2y
una resolucién de 138 eV, pudiéndose detectar desde
Berilio a Uranio. Se puede realizar andlisis de area, de Ii-
nea o puntual. Los espectros adquiridos pueden compa-
rarse entre s o con referencias y los picos se identifican
y etiquetan automadtica 0 manualmente. Igualmente pue-

den realizarse mapas de distribucién de elementos,
combinando los mapas individuales. Se controla a través
de Windows NT, con el software INCA Energy 200.

APLICACIONES DE LA MICROSCOPIA
ELECTRONICA DE BARRIDO AL ESTUDIO DE
LOS BIENES CULTURALES

La microscopia electrénica de barrido se emplea pa-
ra el estudio morfoldgico y/o el andlisis elemental de
numerosos materiales constitutivos de bienes cultu-
rales, de productos y agentes de deterioro o de tra-
tamientos de conservacion.

El microandlisis permite identificar pigmentos y cargas
en peliculas pictdricas a partir de sus composicidn
elemental, pudiéndose observar también las caracte-
risticas texturales de las distintas capas que forman la
policromfa: tamafio de los granos del pigmento, espe-
sor de las capas, mezclas de pigmentos, etc.

En los objetos textiles es muy Util para el estudio de
diversos materiales, como hilos y otros elementos
metdlicos, en los que se puede estudiar la forma de
elaboracién del hilo, la composicién del metal o las
alteraciones que presente.

En el caso de los materiales pétreos y similares (ce-
rdmica, piedra, mortero, etc.), asi como sus produc-
tos de alteracidn (sales solubles, eflorescencias, cos-
tras de reaccidn con la atmdsfera, etc.), puede
obtenerse la composicién quimica de los minerales
que los forman, incluso de aquellos que estén en
proporcién muy baja y no puedan detectarse por
técnicas como la difraccidn de Rayos X, ya que el mi-
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Figura 5. Estratigrafia de pintura
Figura 6. Hilo metdlico

Figura 7. Chapa metdlica
Figura 8. Piedra caliza tratada con
un consolidante
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Figura 10. Mapa
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croandlisis puede realizarse en un punto. Combinan-
do la observacién de las formas cristalinas que se
presenten con el microandlisis pueden identificarse
numerosos componentes minerales.

Similar es la aplicacién en el caso de los metales, pu-
diéndose obtener la composicidn de las aleaciones y
observar la estructura metalogréfica: tamafio de gra-
no, porosidad, etc., asi como de sus productos de
corrosion. La preparacion de las muestras en forma
de seccidn perpendicular a la superficie permite ob-
servar las diferentes capas de corrosién que existan,
su textura y composicion.

Otras aplicaciones posibles serfan la caracterizacién
de tintas, identificacién de maderas o carbones, la
identificacion de pdlenes, el estudio de huesos y
otros restos bioldgicos en yacimientos arqueoldgicos
o paleontoldgicos.

Por lo que se refiere al estudio de tratamientos, es
posible estudiar el efecto de distintos tipos de trata-
mientos en diversos materiales: la eficacia de trata-
mientos biocidas observando los microorganismos
después de la aplicacidn, o bien sus efectos secunda-
rios sobre el sustrato a través de la aparicién de po-
sibles subproductos. Los tratamientos consolidantes
o hidréfugos para piedra pueden estudiarse perfecta-
mente ya que forman una pelicula superficial cuyas
caracteristicas (recubrimiento de los granos minera-
les, penetracion en la piedra, uniformidad de su dis-
tribucidn) son indicativas de su posible comporta-
miento frente a los agentes de deterioro.

En definitiva, la microscopfa electrénica de barrido es
una herramienta muy poderosa cuyas aplicaciones al
campo del Patrimonio Histdrico son amplisimas, que-
dando aquf recogidos tan sélo algunos ejemplos.
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