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ResumEn
El uso de la técnica de microscopia electrónica de transmisión (MET) representa un gran reto para el análisis de materiales, ya que los resultados dependen de la calidad de preparación de muestras. En el caso de las películas delgadas de óxidos sobre substratos metálicos, la diferente velocidad de adelgazamiento que muestran ambas fases, supone una limitación importante. En este trabajo, se pretende obtener una metodología mediante técnicas convencionales de preparación de muestras (desbaste, pulido, adelgazamiento) y con una novedosa técnica de ataque selectivo mediante un haz iónico (FIB-SEM), con el fin de facilitar la observación de intercaras en sección transversal  metal/recubrimiento en MET. Para lo anterior, se utilizó un sustrato de acero inoxidable 304L con un recubrimiento de óxido de aluminio y uno 316L con recubrimiento de óxido de cromo obtenido por la técnica de deposición física de vapores (PVD) a condiciones ya establecidas como óptimas. Las muestras frágiles y heterogéneas que resultan del corte y pulido presentan mucho desgaste y perdidas de material cuando se utiliza el método convencional de adelgazamiento; lo cual, dificulta la observación y obtención de resultados satisfactorios, sobre todo en la sección transversal. La técnica FIB es menos destructiva y permite observar mayor área de la muestra y mejora la posibilidad de análisis de las fases e intercaras presentes.

1. Introducción 

Las propiedades de los recubrimientos están intrínsecamente relacionadas con su microestructura, por lo tanto, la caracterización microestructural de estos se vuelve extremadamente importante [1]. A pesar de que existen muchas técnicas de caracterización mediante las cuales se pueden analizar los recubrimientos, como DR-X, AFM, XPS, microscopia electrónica de alta resolución y óptica; estás solo permiten el análisis superficial topográfico. El análisis estructural interno se limita a imágenes de HRSEM poco definidas, de secciones transversales del recubrimiento fracturado [1]. La microscopia electrónica de transmisión (MET) provee de mayor detalle acerca de la microestructura de los recubrimientos, incluyendo estructura cristalina a muy alta resolución. Sin embargo, las muestras en MET requieren una preparación exhaustiva para obtener láminas muy delgadas que sean transparentes al haz de electrones. En el caso de los recubrimientos, estos deben ser preparados en la sección transversal, lo cual permitirá el análisis de las interfaces y variaciones a través de los espesores en la microestructura. Las láminas de sección transversal de recubrimientos, son comúnmente preparados uniendo cara a cara los recubrimientos y desbastados manualmente hasta obtener una lámina de 50 μm aproximadamente. Lo anterior no garantiza que el área sea lo suficientemente transparente al haz de electrones y que sea la región deseada del recubrimiento [1]. El microscopio de haz iónico focalizado (focused ion beam, FIB) es una técnica de preparación de muestras de zona especifica que puede producir láminas con dimensiones desde 15-20 μm de ancho, 10-15 μm de altura y aproximadamente 100-150 nm de espesor a partir de metales, aleaciones, cerámicos, minerales, vidrios y materiales orgánicos [art 2]. Por tanto, en el presente trabajo se pretende obtener una metodología mediante técnicas convencionales de preparación de muestras (desbaste, pulido, adelgazamiento) y FIB-SEM, de películas delgadas de oxido de cromo y oxido de aluminio sobre acero 304 y 316, obtenidas por deposito físico de vapores, con el fin de facilitar la observación de intercaras en sección transversal metal/recubrimiento en MET.

2. PARTE EXPERIMENTAL
Las películas de Cr/Al2O3 y Cr/Cr2O3 se obtuvieron mediante reactive magnetron sputtering, con un blanco de Cr en una atmósfera de O2+Ar; aplicando una potencia de 50 W con un flujo graduado de oxígeno a 1sccm/5 min. 
La preparación tradicional de las muestras para MET se llevo a cabo como se muestra en el diagrama de la figura 1. Los cortes de sección transversal de las películas se realizaron en un Microscopio de doble haz, modelo Quanta 3D FEG de presión variable, marca FEI (figura 2). En este microscopio se utilizó un inyector de para depositar platino sobre el área de interés y un cañón de iones de galio para realizar las erosiones;  las cavidades realizadas tuvieron las dimensiones siguientes: 20 x 2.6 x 3 μm. Se utilizaron diferentes corrientes de erosión desde 15, 1, 0.5 hasta 0.3 nA para reducir el efecto cortina. Las imágenes presentadas en el trabajo fueren obtenidas con el dentro del mismo microscopio donde se realizaron los cortes. 


[image: ]
Figura 1. Diagrama del proceso convencional de preparación de muestras para MET.
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Figura 2. Esquema del microscopio FIB-SEM

3. resultados

La figura 3 muestra la imagen de MEB del orificio obtenido del proceso de electropulido de la muestra con la película Cr/Cr2O3; a la cual se le realizó un microanálisis muy cercano al orificio para corroborar la existencia de la película en la zona mas delgada para poder analizarla en MET.
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Figura 3. Esquema del microscopio FIB-SEM


La figura 4 muestra la las imágenes de MET de las zonas fracturadas de la película de Cr/Al2O3 obtenida del proceso de electropulido. Se puede observar que hay zonas gruesas que no son suficientemente transparentes al haz de electrones; así como algunas zonas totalmente transparentes que sobre salen entre las grietas, que se sugiere es la película sin sustrato. Además se puede observar la morfología columnar de la película.
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Figura 4. Imagen de MET en campo claro de la película Cr/Al2O3 obtenida por electropulido.


[bookmark: _GoBack]Las figuras 5 y 6 muestran la secuencia del proceso de corte transversal mediante el FIB-SEM para cada una de las películas de interés: Cr/Cr2O3 y Cr/Al2O3 respectivamente. Se observan las capas que constituyen al recubrimiento desde el sustrato, la capa de adhesión de cromo y la película de óxido…
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Figura 5. Corte transversal de la película Cr/Cr2O3 obtenida de FIB-SEM
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Figura 6. Corte transversal de la película Cr/Al2O3 obtenida de FIB-SEM


4. CONCLUSIONES
La técnica FIB es menos destructiva y permite observar mayor área de la muestra y mejora la posibilidad de análisis de las fases e intercaras presentes.
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Figure 6.1. Dual Beam Column Arrangement (image courtesy FEI Company)
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