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1. TECNICAS MICROANALITICAS
1.1. DISPERSION DE ENERGIA DE RAYDS X

El procesi e operacian de estos espectrometros
e psguematia en b Fig 1 El cemento basicon e
vl diiector de 5 (L) Estios son estrugiuras cris
ppinas de silicio impurifon cell berackmente oon
dteames dil grape U del Sistema Periddice, aks
e el o o € indio, Bl degector progiamente
dichin so obfiene 2l compensar o defoco de
corga COtlT de estes Impurezss con la cargn
sipirtada por olras mpuresas, s coales s
porrmalmente de i

El hae de olectrones i barme @ mnuests
generi un sefiil de rayos X que Lega e umi e
tuna de el I tranecs oo el ¥ ||".'J-’.I| il
flitector Si {147 donde =e croan ures eeetrin:
husern.

El mamero de pares croados, 10 65 I warii-
i ol canaa eldtrica, o proporcional gl ener
i del foton detectado. Este hecho (nediam el
pes it T iiflizErian de ostos deaciores oomo
syt de medida de b energla de los folones
Apdicands un campo eléctricn gl detector e pro
vorsl L denorminadn “polaracion inversa” gl
baree Inocargs eléctrics, generatks por el i,
haeia e circoli extorior que ks iranslonma v
transporo. i Sistema registrador,

1.1.1. Andlisis cualitative. El an:ilisis cualitatyg

pred basado en el hiocho, deseubierio por Moseloy

(e gpuee b lendo of mismo elemisnio comi infi-
caindo, aparecen les oikmas Hiveas espectraies o
ur longitud de onde determbnada, 6 que quiere
elesiar, cpue la bongitod e oncks o frecuencie ) de fa
radliacicn emitida es funckdn ded nimero alimice.
Estor queda Follgads en b ley de Moselky:
wEmK{Z—4&]

El riimmese de lineas excitnclas se va haockendeo
s compplefcoa imesfida que s comiplica 2 asiree
b akdmicn Fig 2
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FIGURA 2 Espectros caracterlsticos def magnesio,
cloro, manganeso ¥ plata. (hoidseth)

FIGURA 1. Esquama de un espectrimedn de disper-
s de energla de rayos X (EDG).

[Rerclo qques on ol gistomna deteeioe.registeador
utilizadi por o ECS, s neas espeeirales apars
eon en forma de plens s menos anchos v uee
debido noesta anchra es impnstbie detectar los
kil

L adturs aprosximada delos eos o ure Ran
lim, o5 wna informacion imgortante pass identifi-
car bos elementos, v gue coalguéer variaciin de
gy valores mbubades pary cslas abturas relativis,
piueds ser interpretade como e identifcacicn
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e oo rome 8 influenci oo oun sesgndo
lemenian,

1.1.2. Analisits cuantitative (ZAF). Casting, en

1561, propone un mitodo pera obtener gnaliss

quirmieos . cuantitatives de somas misrosedpicas

previdanenie seleccionadas, uiilBgmds dispositivos
fptl o comvenciomides & elortranleos
La ecuncicn propuesue por Castang sifve de

Exase para ol meétodo ZAF esid sctuadimente Bien

Cormprobada, = hien sigue siendo abdeio de esty

i e glguinos aspectios de los que cabe destacar

las corrécciones regueridas pars dlemsnios

ligeros

El' métds ZAF englob tres eferios Tundi
mentales gque es preciso considersr & la hora de
cudeular log iptensidades de 108 picos con fnes
cLaniisnvgs, Estos fennres son:

— Factor & que tiene on cuenta b freecidn do
elevtrones retrodispersados v o alicto do fro
mudte de Jos clectrones en e interor de lu
imiiestra Este etor £ se denoming “Taclor de
e widmien”

= Factar I de Muorescencia, tene en coeni i
raciacion X caractertstice de oros elomenios
de la muesira, v la redieidn X contioua,

— Fartor A de absoresbn. tiene en egenta |og
fenidmscnas de absoradn de la radiacidn X en
ol Iterior o [ =,

La ecuacion de correceiin se puede expresar

i 3 Traemvc

Ol = [ ZAFY: Ki

sierudn Ci, In coneeniracionn e @i por centn e

pizn dol-elomimnio amalisac, Ki s reedn de ingon

sidedies de' Ly radincion camcteri=tion del ele-
foento en la muesies v o palron, esi os
Ki = T1/1

El mieroandlisizs por ENS oftece msulizalos
comparables o oteos méodas de analiss, pe
absorcitn atdmica, si oz patrones presentan
caractorisicas somoantes que permitan aplicar
con fabifidd la correccidn ZAF, Esta implica,
principalments, g rango de smpesicidn gl
iz sermejonte, bpos de onlece igendes, esiruo
tura cristaling apgdboga v proparicicn de T miss.
tra equinvalenie

Cuando b4 olgencidn de patrones que cum
plan lag condiciones menaonadas o os posibie,

B FECUrTE 4 patrones formacos por elementos

puros, heende L correcciones quo Gene en

voente o tpoode enlace, i ocompesicidn v la
i=truchura erestaling, Wa consderaciones fodneas,

Lo resultados, 0 estis cisas, s =000 srmicuan

ltitives, pero 5o precision ¥ freciessiemente suq

exactied junto con sus casi pulas explEncies
cxperimentales, hace gue Segn Surmamepis
valbosos,

FIGURA 3. Esquema de un espactrdmetrs de disper-
sitn de kngitudes de onda de rayos X (WOS)

1.2, DISPERSION DE LONGITUDES DE ONDA

DE RAYDS X

El wmillisis de i allacion X emitida por la moes

Iri =0 realizn mediante cspectromotros de disper

s de lorggiudes de gnidh, Estos esporirometros

conktan deun eristd anaflzador, Fue o, tallado

des formn gues los plancs o difraccion queden

priaralelos aosu superhiois v utilize, normalnes e,

i chteictor proporcionl,

P gque ed dingudo deemorgenciia ] 1) o oy
ravos X no lens gue e ciombiar o Angalo
e Brage, los-angules de incidoneia v peflesion
sobpe o orlgtl shudizador debon ser idénticns. v,
dedermgks, L i lensidad recibidn &n el depectar thenn
quie sor maAximd, Bl osisteme de deteceidn ool
Curmplie s serie de reguisiios, goe aces e s
meramics s relat@amaesnie 1:;;||11|Hir_=_'jd.u Esins
recwisitig S0
A e el erstal pnalkander eguidiste de g

Tuere de rayvos X v del ceterster:

B Qe Do cristaies analmmdores sein ourcrkes,
sigslendi los principics de Jehann v Jolians:
sou, Jor o Doplice dese of punto de imgsicto
dol b soboes- B iwessten, o ciigdal inodizadog
¥ el detecior ¢ enedentren sofre unn hipold
fiew cireanfirrencia, densminada eireuals doe
Hinwlanad, Fige, 4

El niimers de cspecirdineirms, gque e i
Iraverhn et Lo eberoseopivs gue s fobrean es de
dog, cordiciona ol nomers de elementos gue pac
chen elererminmrss shmalansamente, Cadie wno de
olloa dispone de wn mesaiesmo manoal o i
T que pertnile caimbdar of anguio gue fonme
el cristal anabizador con el hag de ravos X, pars
recoder por consigulenie la totalicad de s ks
cicnies X ernitices gt B miero-iees bombardeadi

En la adeecicin o erstal analisulor el primer
Ciecthor s berer on euenila es su esgpacido, Exngoneeil
paari ol andlisis o s radinciones die lengita o

401 Es o Seulo e furmna ba vailizesin. % guee v o ol
snlisehir vor b sl ok ki e
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FIGURA 4. Circulo de Rowland

omcka Bargs Celsmenins lporas b g5 comoenkenie o
e de cristabes anabizadones de efevide espa
el Irveragmentss pard s radiaciones de loog-
g de ancda corts ee pblizin analimdores con
recluckln espacinde. En indos o cesos se crabs di
esatar drgoles de incideneiin muy elevicos o muy
bajus, plics o visen perjuicto de lo resoiacicnodel
e SR T

Lo eficlciencia o ldomeddnd de an cristad ansl
wdor, e el andtisis de un dederminada ele
e, s inlde neemslmente por el vidor ge i
relaciin paco-londo
1.2 1. Andlisis cualitativo. Pary analizir el com-
pesn haz de rayns Xogoe se produce en el pamiio
de Li rester que e bombardeads por los el
fromes, se desplassn s eostales iz g
[ex Livges e s eje de deshuamento. A desplaes
il iz, Fig 4, warda fo cistancia de d&stea la
fuembe che rayos X sl comn ¢ dngulo con el que
&5 rreeonlicia I racdizcddin ol I|::||1'|:||_.’,i'!||51i-e'a, rar liy
(e en ol tsnseursn del andlists oncontramoy
Ui cierlo niimers de poskciones pors las cuales
s PEcowenn na cleris radiacion X en el debector,
Eatre 1o cistaticia Ly 6 entre este dngule oe
emcrgeneis Oy la Tongited de onda y de daradia
cign dilencticds exites sogan L ley de Bragg las
Polachones

Nk
o

b
2d
domde Tt es ol redio del cironls de Bosdand v o e

el espacisck interplimar Jed cristal analizsdor

L=R (1]

sen B= (2]

Puesto que en Loda imoments sé conoeen L
v B, medante lbs expresionss (136 (27 pode
mas dederminar ke longited de onda de §as dife
pertes rodiaclones quie legen @ deteetor ¥ por
tande los elemenios presentes-en el micro
volumnen Biirnbeardenda

1.2.2. Analisis cuantitativo, 1Tno ver que e cono

cei dog elemenics prezentes en lo muestro por el
andlists cualicative, 5= puede efectuar el aniliss
cuaniitative, Para este tipe de anilisis es priciso
disponer de pEtrones de mposicidn eonooida,
pUesta e, e primern apErosireion, s oo

tracicn de un elemento cualguieren b sustanci
abjeto def andlisis, se oblene compasndn ks
intepsidades de dos radiaciones X eorespondien

s £ T riestra y en el pacnin, Asl pues, sl A es
f intensidad emitida por Ly muoestrd para una
lirwza detormibnada ded elemento A e TEAT T gene

rucda e el patedn pa it inisma Fneacdel mismo
clementa In comcentracion de dicho elements en
B tniesiea CAosiene dadis por n eewseidn

LA

I A L S
AT Ty
dontle C{LA) es la concentracion del e¢kanionbo A
e el pratron, Exprestin andfogn a la utifizada on
el andlisis cuantitativo por B105

Evidentements, los determingclonss g2 LA ¢
I0a0, tenen gue hacerse enclas msmas condiclo
nes pars poder ser comparsdas. By declr, ¢
poternicial de aceeracion, ka intensidad de sonda, la
posteidn del orlstal anehzider con respecto ol
fuente ele fapos X, e ineluss laonatueales v ool
espesar e ik metEizamion, deberin ser dléntis
o ambas deierminaciones

Como patrones poeden unilizarse compues
os de composicion guimice cercanm @ la de o
miestra o elepieilos puros S otllisn patrones
del primer grupe. las correcesones de matr S0
friey peuetias, por o gue pueden ser eeeimpdnza
cag por curves de calibracion o por Térmlas
etpineas, Por el contranio s s usan elementos
purcs se Uil s correcciones ZAF mensiona-
das anteriormente para ol microandlisis { EDSY,

2. ESTUDIO COMPARATIVO DE EDS Y WDS

L BT presents ventifas netas frente o la WIS,

patrticularmmenie, en o estudio de muestras hete

rogdiicas policristalings, gue, sintdlicamento, a8

pudrinn resumir en los puriiy SEnican s

— Positilidiad de berrer un Grca ¥y obfensr uni
corpasieion quimica mwia e aorisma corno
peiso previe i un estudie mis fino,
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Drgmeten miinima gt del-dren analzsls de 5
i e 4 BLS fremte o 200 mnm en el WHE,

— Hapldeoz de oporpeiin, ddencidn de restltadoe
o minatos [ EDST rente o decsnas de men
tois WIS}

— Grun egaetitad & prectsin del drea analkseda
poir L Faeilbehad e vustapesicidn de la o
pberaidy con e asliels | EDS) frone o Lis
il thbwrentes o e calidad di msgen
ilirmienssanes del dsimetro dal b (WD5S

— Dteceadn simuoldanea de os fianes de todo o
paprectTo o eneriin EINE) frenie o o detes
cicn de gn silo dpo de fetenes seleccionadis
por Bl eristal snalizador {WIHS),

Estas wentijas s ven counporsiclis por ons
sepie e ineonverientes oue. de maner andile,
s pdrin resumir an Jos siguientes:

— Posibilickad G deteeerdn de elementos de 224,
et o5 lodos bos clemientos o & reayor o
it egue el Be (WS ] Trentea lz positilsdad de

doeteceicn de olementos eon & 2 11 (BN y
sighaienites ] cwnncko o detector diessilicio deng
voniang de Be o con %26 00 v siguiontes
cuarncks el detoctor e e vorbi

— Resoiucion de energiss del onden de Gooy
CW1S0 Trente g 1440 0% | ELeST que perinite o la
privmeri ohileser unes eSS mas welos y
ahn silapramlemio G ples
Cisdems e deteceidn peaeneamenie e de
e e pert u Fgu b detecrai OWES
feente e un sistema de derscen can fendpne
nag indeseables que s peesontan de lorim
hakatual yoebe los que s pueden destacie Jog
denominades “pleds die escape”, “apllamiestn
e prulsos" dispueraicn de electrones del ldce
promiario, sobapiomiento e pivos sy livs efocios
i ubsoreicn de o ventanea die B on ool BETS,

— El Emite de deseecidn e igual o maenor gue
ALLEES, PR 3 Trenee s LRSS, RIS
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Ingeneria Civil /63




