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RESUMEN

El efecto espejo es producido con electrones en el microscopio electrénico de barrido (MEB) y su
origen estd en la acumulacion de carga electroestatica en las muestras no conductoras. Esta
acumulacién de carga en el area donde incide el haz electronico, convierte la superficie de una
muestra aislante en reflectora de electrones y da lugar a una imagen espejo tipo convexa en donde
se observan los componentes del MEB localizados en el interior de la cAmara del microscopio. La
muestra aislante, al ser irradiada con el haz de electrones a voltajes de aceleracion mayores a 15
KV, atrapa electrones, y hace que la superficie se cargue eléctricamente con signo negativo.
Entonces, al realizar una subsecuente incidencia de electrones a bajo voltaje (menores de 5 kV),
la superficie cargada repele (“refleja”) los electrones incidentes y éstos forman la imagen espejo
de los componentes de la camara. Esta imagen se obtiene tanto en el modo de electrones
secundarios como de electrones retrodispersados, y puede ser amplificada. Después de un tiempo
(el tiempo de descarga), la imagen regresa a la observacion “normal”. El efecto se repite al
retomar las condiciones iniciales a 15 0 20 kV.

Desde su descubrimiento, el efecto espejo no ha pasado de ser una simple curiosidad cientifica, y
varias personas (los técnicos de las compafiias fabricantes de microscopios electronicos), lo usan
para reparaciones técnicas de los componentes de la cdmara del MEB. No se dice nada de las
caracteristicas de la muestra que lo producen salvo que ésta debe ser no conductora. En este
trabajo de tesis se realizd el proceso que permite encontrar parametros eléctricos de las muestras,
como lo son la permisividad eléctrica ¢ y la conductividad eléctrica o del material. Todo este

proceso se realiza en un material que se encuentra en boca de todos: el diente humano.

Palabras Claves: MEB, FEG, Efecto de carga, Material dieléctrico, Diente humano.



Abstract

The mirror effect is produced with electrons in the Scanning Electron Microscope (SEM) and its
origin is in the accumulation of electrostatic charge in non-conducting samples. The
accumulation of charge on the area where the electron beam strikes the surface of an insulating
sample, converts it into an electron reflector which results in a convex mirror image where the
SEM components located inside the microscope chamber are observed. When irradiated with the
electron beam at acceleration voltages greater than 15 kV, the non-conducting sample traps
electrons, and its surface is electrically charged with negative sign. Then, by performing a
subsequent incidence of low voltage electron beam (less than 5 kV), the charged surface repels
("reflects”) the incident electrons and they give place to the mirror image of the components of
the chamber. The convex mirror image is obtained both in the mode of secondary and
backscattered electrons. After a time (the discharge time), the image returns to the "normal”

observation. The effect is repeated when the initial conditions return to 15 or 20 kV.

Since its discovery, the mirror effect has gone as a simple scientific curiosity, and people (the
manufacturing-electronic-microscopes-company’s technicians), use it as visual tool for technical
repair and maintenance of the components in the SEM chamber. Nothing is said about the
characteristics of the sample that produce it except that it must be non-conductive. In this work,
we carried out the process that allows to know the electrical parameters of the samples, such as
their electrical permittivity € and the electrical conductivity . All this process is also done in the
material that is in our mouth: the human tooth.

Key words: SEM, FEG, Charge effect, Dielectric material, Human teeth.
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Capitulo I. INTRODUCCION
Los materiales dieléctricos, han sido estudiados mediante diferentes mecanismos que determinan
sus propiedades dieléctricas. Existen muchas propiedades de los materiales que son estudiados
mediante una perspectiva de la mecéanica clasica. Otros mecanismos, se basan en el estudio del
comportamiento de un capacitor de placas paralelas, para determinar sus propiedades dieléctricas
[1]. Los materiales aislantes con alta complejidad en su estructura interna, dificilmente se logra
conocer sus propiedades dieléctricas. El diente humano (esmalte y dentina dental), es un ejemplo
de material, que presenta distinta porosidad y una diferente microestructura entre el esmalte y la
dentina humana [7]. En este trabajo de tesis, se utilizé una técnica de MEB, que permitié estudiar
el comportamiento dieléctrico de una muestra aislante, ain cuando es porosa. Sin embargo, para
conocer la técnica, se estudié el comportamiento de una muestra aislante en el MEB.
El microscopio FEG-MEB es uno de los equipos ampliamente usados para analizar estructural y
quimicamente los materiales de interés. La Unica condicion para la observacion de imagenes es
que la muestra sea preparada de tal forma que conduzca a tierra los electrones que son atrapados
en su superficie durante la observacion. En el caso de muestras metélicas, esta condicion se
satisface plenamente. En el caso de muestras no conductoras es necesario cubrir la superficie de
interés con una capa delgada de un material conductor, y evitar asi el bien conocido efecto de
carga [13].
El efecto espejo electronico fue observado por primera vez en 1970 [14, 20], y ha recobrado
enorme interés recientemente por sus potenciales aplicaciones en el &rea del microscopio MEB.
Croccolo y Riccardi [17, 21] han dado una descripcion detallada de este efecto. Ellos, inclusive,
han reportado este efecto espejo para el caso de usar iones en lugar de electrones ya que lo
observaron en un MEB equipado con un Focus lon Beam (FIB). En el afio 2000 se reportd
ademas un efecto llamado “pseudo espejo” [15].
El efecto de espejo electronico en MEB se produce facilmente en muestras no conductoras y sin
recubrimiento de pelicula delgada de material conductor. Para esto se irradia primeramente la
muestra con electrones a alto voltaje de aceleracion, y los electrones secundarios producidos por
el haz incidente y los electrones incidentes mismos quedan atrapados en la muestra, por lo que la
superficie de la muestra presenta una carga neta negativa [15]. Inmediatamente después se genera

una imagen usando electrones a bajo voltaje, y ya que la superficie de la muestra presenta carga
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negativa, al interaccionar ésta con los electrones del haz incidente con energia cinética
suficientemente pequefia (con el voltaje de aceleracion menor) son repelidos (“reflejados™) en
diferentes direcciones. Asi, los electrones interaccionan con la superficie de los diferentes
componentes que se encuentren dentro de la camara del MEB, produciendo electrones
secundarios que son registrados por el detector de electrones secundarios del MEB, y se produce,
al final, la imagen especular de los componentes dentro de la cdmara.

La calidad de la imagen producida en un espejo electronico depende de varios factores, entre los
que se encuentran, por ejemplo, la distancia de trabajo y las imperfecciones en la superficie de la
muestra aislante [11].

En este trabajo de tesis se analiza el efecto espejo y se presenta el proceso que permite encontrar
pardmetros dieléctricos de las muestras, como lo son la permisividad dieléctrica € y la
conductividad eléctrica o del material a partir de este fendmeno. También se detallan las

caracteristicas de las imagenes espejo observadas en funcion de los pardmetros del microscopio.

1.1 Justificacion
En la actualidad el espejo electronico ha despertado un gran interés en el ambito de la
Microscopia Electronica de Barrido de Emision de Campo (FE-MEB) y en el estudio de
materiales. Una amplia gama de aplicaciones se pueden conseguir usando a la técnica
desarrollada. Actualmente en el microscopio FE-MEB es muy comun el uso de bajos voltajes
para obtener imagenes de alta resolucion en la superficie de las muestras no conductoras. El
efecto de carga en la superficie de las muestras hace que la Optica electronica esté expuesta a
efectos Opticos. Los materiales dieléctricos son altamente susceptibles a presentar el efecto de
carga al irradiar su superficie con electrones producidos a altos voltajes, por lo que se recomienda
su observacion con voltajes bajos. Tres aspectos son considerados en este trabajo:
w+ El efecto espejo aprovecha que una superficie de la muestra cargada negativamente con
electrones generados a alto voltaje sea capaz de reflejar los electrones del haz incidente
generados a bajo voltaje.
w Las muestras que presentan el efecto espejo son no conductoras.
w+ Actualmente se utiliza el efecto espejo para observar si algin dispositivo dentro de la

camara del microscopio MEB se encuentra dafiado o contaminado.



Por lo tanto, en este trabajo de tesis se considera que el efecto espejo se puede usar en el estudio

de las propiedades dieléctricas de los materiales como lo son la permisividad eléctrica € y la

conductividad eléctrica o del material, lo cual permitira realizar su caracterizacion eléctrica.

El efecto espejo puede ser estudiado mediante el comportamiento de un capacitor por que....

Unicamente ha sido utilizado como una herramienta de trabajo para los de mantenimiento.

Con los resultados obtenidos se tiene un sustento en el que el efecto espejo se esta utilizando como una

tecnica de caracterizacion que necesita seguir siendo estudiada para determinar mas propiedades

dieléctricas en los materiales.

1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo general

Estudiar el comportamiento del efecto espejo en materiales no conductores (diente humano) en

funcién de los diferentes parametros experimentales del microscopio electronico de barrido y de

las propiedades eléctricas de la muestra misma para obtener informacion que permitan dilucidar

sus caracteristicas dieléctricas.

1.2.2 Objetivos particulares

v

Identificar las caracteristicas experimentales minimas necesarias para la produccién del
efecto espejo.

Estudiar el comportamiento del efecto espejo en materiales dieléctricos conocidos y
relacionarlo con sus propiedades eléctricas.

Estudiar el comportamiento del efecto espejo en el diente humano y relacionarlo con sus
propiedades eléctricas.

Obtener a partir de las caracteristicas experimentales del efecto espejo las propiedades

dieléctricas de los materiales dieléctricos no conocidos.

1.3 Hipotesis

Las caracteristicas experimentales del efecto espejo permite el conocer las caracteristicas

dieléctricas de los materiales no conductores. Debido al comportamiento que tiene la constante

dieléctrica, con la carga libre y la carga de polarizacién, que determinan las propiedades

dieléctricas de los materiales mediante el efecto espejo.



Capitulo I. MARCO TEORICO

2.1 Materiales dieléctricos

Un material dieléctrico es un material aislante con una baja conductividad eléctrica (o << 1 S/m)
pero que tiene la propiedad de formar dipolos bajo la accion de un campo eléctrico. Es decir, los
materiales dieléctricos son aislantes, pero no todos los materiales aislantes son dieléctricos.
Ejemplos de materiales dieléctricos son el vidrio, la cerdmica, la mica, el papel, la porcelana y la
baquelita, asi como el aire y el nitrégeno.

Las propiedades eléctricas y electronicas de los materiales, se explican de forma gréafica por

medio de las bandas de conduccion y de valencia separadas por una brecha de energia £,

correspondiente a las energias prohibidas para los electrones, Figura 2.1 (a). Los electrones de la
banda de conduccién actian como un transporte de cargas. Asi, los materiales con electrones en
la banda de conduccion (electrones libres) son conductores. Los materiales sin electrones libres
en la banda de conduccion son aislantes. En los materiales dieléctricos los electrones ocuparan
preferentemente los espacios de la banda de valencia y la banda de conduccién estara vacia,
Figura 2.1 (b).

Si un electron en la banda de valencia es suplido por uno de igual o mayor energia que £, el

electrén podra pasar a la banda de conduccién, Figura 2.1 (c). Un campo eléctrico fuerte se puede
suministrar la energia necesaria a un electron para ascender a la banda de conduccion. Asi, el

material conduce carga en lugar de almacenarla, Figura 2.1 (d).
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Figura 2.1. Mecanismo de bandas para explicar el comportamiento de conduccion o no
conduccion en los materiales [1].

El vacio es, por tanto, aislante. Los cuerpos que mantengan todos los electrones ligados a sus
atomos son aislantes. Sin embargo, a temperatura mayor al cero absoluto siempre existen

electrones libres en todos los cuerpos. Cuanto menor sea su concentracion de electrones libres, el
4



material es mas aislante eléctricamente hablando. Por eso, se tienen buenos o malos materiales
conductores y buenos o malos materiales aislantes. Los metales son buenos conductores, pues
tienen muchos electrones libres. El cobre y el aluminio son buenos conductores. El vidrio, la

mica y ciertos plasticos se encuentran entre los mejores aislantes.

2.1.1 La constante dieléctrica

La diferencia entre un material aislante y un material dieléctrico, es su capacidad para formar
dipolos y almacenar carga (polarizacion) (Figura 2.2). La constante dieléctrica K o permitividad
relativa €, , se manifiesta en la capacidad total de un condensador eléctrico: cuando se inserta un
material dieléctrico entre las placas del condensador, la capacidad de almacenamiento de carga
del condensador aumenta. La relacion entre la capacidad en el vacio C, y la capacidad con el
dieléctrico C (el incremento de la capacitancia o bien por la carga almacenada en virtud del

medio dieléctrico) es indicada por la constante dieléctrica:

K=8r:Q £:£:1+X (2.1)

Q - Co &
Donde, ¢, es la permitividad del vacio 8.85x10™"*C?/Nm®y ¢ es la permitividad absoluta del
dieléctrico y y es la susceptibilidad eléctrica. Ya que el incremento de la carga almacenada es

debido a la polarizacién del medio dieléctrico por el campo aplicado, la permitividad relativa es,
entonces, la capacidad que tiene el medio dieléctrico para formar dipolos. Esta separacion entre
las cargas negativa y positiva resulta del momento dipolar inducido llamado polarizacion [1], tal

y como se presenta en la Figura 2.2.
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inducido en un campo

Figura 2.2. Grados de polarizacion del anidn por la presencia del cation, [1].



La rigidez dieléctrica es el limite de la intensidad del campo eléctrico en el cual el material pierde
su propiedad aislante y se convierte en conductor. Por lo tanto, la cantidad de carga que puede
colocarse en un conductor depende de la rigidez dieléctrica. Los materiales dieléctricos suelen ser
utilizados como un medio de aislamiento entre conductores a diferentes voltajes para prevenir la
ionizacion del aire y por lo tanto descargas disruptivas entre conductores [1]. La disrupcion o
ruptura dieléctrica se presenta cuando el campo eléctrico en un dieléctrico es suficientemente
grande, entonces comienza a arrebatar electrones a las moléculas y el dieléctrico se convierte en
conductor. La rigidez dieléctrica del aire a 1 atm es aproximadamente 3x10°N/C.

Por ejemplo, la maxima carga que puede soportar un conductor esférico de radio 1 mm es:

Er*  (3x10°N/C)(10° m)?
K 9x10°Nm?/ C?

Q= =3.3x10"°C =333pC (2.2)
2.1.2 El fenébmeno de polarizacion de acuerdo a su caracter ionico.

La constante dieléctrica también es afectada por el peso molecular, la forma de la molécula y la
direcciéon de sus enlaces. Si se considera que los electrones forman una nube alrededor del
nucleo, la nube electrénica de un anién es mas susceptible de ser deformada (polarizada) ante la
presencia de una carga (Figura 2.3). En los cationes hay menos electrones en la nube que
protones en el ndcleo. Por esta razén, los electrones estan més atraidos hacia el nacleo y la nube
es mas dificil de deformar. Cualquier especie cargada (cation-anion) puede, en un principio,
provocar polarizacidn en una especie vecina. Como los cationes son mas pequefios, su densidad
de carga es mayor y la polarizacién es mayor. Asi un cation puede polarizar a otra especie mas
facilmente que un anién, pero un anioén se puede polarizar mas facilmente que un catién. Por lo

tanto, el cation se considera como la especie polarizante y el anion es la especie polarizable.

Figura 2.3. El origen de la polarizacion [1].

La Figura 2.3(A), presenta el enlace ionico sin polarizacion. En la Figura 2.3 (B) se indica el

enlace iénico parcial (con polarizacion), mientras que la Figura 2.3 (C) indica el enlace covalente



polar. Cuando un catién polariza considerablemente la nube electrénica de un anion el caracter

electroestatico del enlace disminuye, aumentando el grado de covalencia.

2.1.3 Propiedades fisicas de los materiales dieléctricos
El comportamiento dieléctrico de un material no conductor ha sido estudiado mediante la
ecuacion de un capacitor de placas paralelas:

g A  g(1+x)A eKA

d d d
Se sabe que, ¢ es la permitividad absoluta y que, g, es la permitividad en el vacio, K es

C= (2.3)

permitividad relativa del material, y es la susceptibilidad del material, A es el area de la placa y
d es la distancia de separacion entre placas. Por lo tanto, cuando existe un material entre las
placas, la capacitancia hace que la carga almacenada se incremente por un factor K, la constante
dieléctrica del material. La constante dieléctrica K =1+ =¢/¢, siempre es un valor mayor o
igual que 1 (ya que y>0), tiene su valor es independiente de la forma y tamafio del capacitor, y
su valor es diferente para diferentes materiales. Por lo tanto, K,y y & son los pardmetros

necesarios para describir el comportamiento dieléctrico de un material.
La Figura 2.4 (a) muestra el capacitor de placas paralelas con espacio libre entre ellas y la Figura
2.4 (b) presenta la insercion del material dieléctrico entre las placas. La Figura 2.4 (c) presenta la
polarizacion del material dieléctrico entre las placas paralelas.

Dielectric

(a) (b) | | (c)

+Q -0
\
N

¥
LI O B N |

TFIAT IS F 5T

e fsv3al
-
{ T 1 [N |

—
-—
= e—t—

!
Vv

-

Figura 2.4. Capacitor de placas paralelas, el capacitor con dieléctrico y el campo eléctrico
generado entre placas, [1].

El incremento de la capacitancia es debido a la polarizacion del medio en el cual las cargas
positivas y negativas son desplazadas con respecto a sus posiciones de equilibrio. Las distintas
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superficies del medio dieléctrico adquieren diferentes densidades de carga que se relacionan con
la capacidad de polarizacion en el material. Un concepto importante en el estudio de los
materiales dieléctricos es el momento dipolar p, el cual es una medida de los efectos
electroestaticos de un par de cargas opuestas +Q y —Q separadas por una distancia finitad , y
definida por:
p=Qd (2.4)

Sin embargo, la carga neta es zero. Esto implica que el material dieléctrico entre las placas del
capacitor también interacciona con el campo eléctrico generado. De hecho, la polarizacion es

proporcional al campo aplicado:
p=¢,XE (2.5)
De aqui, la susceptibilidad eléctrica y es la constante de proporcionalidad entre el campo

eléctrico aplicado y la polarizacion eléctrica inducida: cuanto mayor sea y mayor polarizacion se

consigue con el mismo campo eléctrico. Para el vacio x =0.

La Tabla 2.1, muestra distintos materiales propuestos a diferente constante y rigidez dieléctrica.

Tabla 2.1 Constante y rigidez dieléctrica aproximada de algunos materiales conocidos. A menor
valor de la constante dieléctrica, mejor aislante.

Rigidez
Material dieléctrico Constante dieléctrica
dieléctrica kV/mm
Vacio 1 20-40
Aire 1.00051 3
Cereal (Froot Loops) 1.2
PET ((C10HgO4)2)n 34 17-300
Vidrio (SiOy) 7.5 118
Hoja de acetato 5.0 200
(celulosa)
Resina epoxi (circuitos 4.7-5.7 1000-2000
electronicos)
Esmalte dental humana Fkkx
Dentina dental humana 8.6
Hidroxiapatita 7.4-11.4 100
Alumina Al;O3 5.9 13.4-16.7
Zirconia ZrO, 26 9.0
TiO; 80-100 4




Usando el teorema de Gauss, la expresion general que relaciona el campo eléctrico constante (el

campo eléctrico promedio) con la carga libre, Q, y la carga de polarizacion Q, es:

fE-ds =E=é(Qe +Qp)=éQm. (2.6)
El vector de desplazamiento eléctrico D se define como:
D=¢g,yE+P (2.7)
Fuera del material dieléctrico, D y E tienen la misma direccién y su magnitud difiere por el

factor ¢€,, es decir:

D=¢E (2.8)
Dentro del material dieléctrico, se tiene:
g [E-dS = [D-dS— [P-dS =Qy (2.9)
Pero,
[P-ds=-q; (2.10)
Entonces,
[D-dS=Q -Qs =Q, (2.11)

A mayor carga de polarizacion, menor carga libre. Por lo tanto, si conocemos la densidad de
cargas libres entre las placas de drea A del condensador y el valor de ¢ del material dieléctrico,
se obtiene el valor de E.

1
AKg,

1
E_A_SQe - Qe (212)

Lo que indica que el campo eléctrico es directamente proporcional a la carga libre e inversamente
proporcional a la constante dieléctrica. Algunos capacitores son disefiados para trabajar a bajas
frecuencias, y otros tienen un rango de frecuencia de trabajo. Todos los capacitores exhiben
pérdidas cuando son usados en algun circuito eléctrico. Una propiedad definida de un medio
dieléctrico no es unicamente su habilidad de incrementar la capacitancia, sino su comportamiento

como aislante o baja conductividad que hace las cargas no se desplacen de una placa a otra [1].



2.2. El diente humano

Dentro del conjunto de materiales aislantes eléctricamente hablando, se encuentra el diente
humano. Se ha observado experimentalmente que el esmalte dental humano no es conductor pero
se vuelve conductor a una temperatura de 300 °C [3]. No se sabe aun si la dentina dental humana
presenta el mismo comportamiento. Por otro lado, ¢es el diente humano un material dieléctrico?,
¢lo es el esmalte, lo es la dentina, 0 son ambos?. Estas son preguntas que se pretende responder
en el presente trabajo de tesis.

El diente esta formado por tres tejidos mineralizados: el esmalte, la dentina y el cemento (Figura
2.5). La mineralizacion bioldgica es el proceso en el que ciertos tejidos acumulan grandes
cantidades de minerales y forman cristales, esto otorga rigidez en huesos y dientes [7]. El
componente mineral o inorganica del diente es el fosfato calcico llamado hidroxiapatita (HA,
Cayo(PO4)s(OH),).

— Esmalte

Coronad | [ ~Mwmlv -l ) )

\ L& ‘.—/v—— Dentina

Pulpa

Cemento

Membrana
periodontal

Nervio y
suminjstro
sanguineo

Figura 2.5. Estructura del diente humano [7].

2.2.1. Estructuray caracteristicas fisicas del diente dental humanao.
El esmalte dental humano es transparente y es el Unico tejido del cuerpo humano altamente
calcificado con menor contenido de material organico. El esmalte lo producen células Ilamadas

ameloblastos. El esmalte estad constituido por una matriz organica en 1% (lipidos y proteinas),
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agua en 3%, y matriz inorgénica, la hidroxiapatita, en 96% [6]. También presenta pequefias
concentraciones de potasio, magnesio, hierro y fllor. La estructura bésica del esmalte estd
representada principalmente por cristales de HA.

Los cristales forman los prismas del esmalte (Figura 2.6), los cuales presentan 6um de espesor y
se dirigen desde la conexién amelodentinaria hasta la superficie del esmalte. Los prismas estan
recubiertos con una capa delgada de lipidos y/o proteina que juega un papel importante en

mineralizacion.

WD16.1mm 20.0kV x1.5k 30um

Figura 2.6. Estructura del esmalte dental humano [5].

La dentina dental humana compone la mayor parte del diente y es el segundo tejido mas duro del
cuerpo. Es amarillenta y se compone de 65% de su volumen de cristales de hidroxiapatita [6]. Las
células que producen dentina se llaman odontoblastos. Estas células se localizan en la periferia de
la pulpa y sus extensiones citoplasmaticas, procesos odontoblasticos, ocupan espacios parecidos a
un tanel dentro de la dentina, que se conocen como tubulos dentinarios (Figura 2.7). Los tubulos
dentinarios se extienden de la pulpa a las uniones de la dentina con el esmalte (en la corona) o en
el cemento (en la raiz) [7]. A diferencia de los ameloblastos, los odontoblastos conservan su nexo
con la dentina durante toda la vida del diente.
En peso, la dentina se compone en 65% de hidroxiapatita (aunque el tamafio de cristal es menor
que en el esmalte). El colageno representa un 20% de la dentina. El citrato, el condroitin sulfato,
11



las proteinas no colagenas, el lactato y los lipidos representan un 2 %. El 13% restante lo ocupa el
agua. La tabla 2.2 muestra algunas propiedades de la dentina humana.

30kvy 2.00k x

Figura 2.7. Estructura de dentina dental humano, [7].

2.2.2. Comportamiento del diente humano en funcion de la temperatura

Cuando se somete un diente a diferentes temperaturas se presentan cambios estructurales. Su
estructura permanece intacta hasta 200°C. Después de los 300°C comienza a presentar cambios
de color, fisuras y grietas (alrededor de 400°C). En los 600°C el diente se puede carbonizar
(reducido en carbon vegetal). Alrededor de los 1200 °C la hidroxiapatita es transformada en
fosfato tricalcico [8].

En 1999 Reyes-Gasga y col. [3], reportaron que el esmalte dental humano presenta cambios
dréasticos en susceptibilidad eléctrica, en conductividad y en sus propiedades estructurales cuando
se calienta en vacio o aire. En el aire, alrededor de los 300°C, el esmalte dental humano presento
la transicion aislante-conductor y se demostré que su conductividad cambia drasticamente y su
resistencia eléctrica disminuye de 10" a 10°Q. Es decir, el esmalte pasa de un estado aislante a
un comportamiento de cerdmico super-iénico.

Esta transicion, primero evidenciada en el vacio por observaciones in situ de microscopia

electronica, fue completamente determinada por la técnica de espectroscopia de impedancia. Los

12



experimentos de difraccion rayos X realizados durante el calentamiento in situ indicaron que no

existe cambio de fase durante la transicién aislante-conductor.

Tabla 2.2. Propiedades del esmalte y la dentina.

Propiedades Esmalte Dentina
Densidad 2.96 g/cm3 2.1 g/cm3
* Compresion *
Madulo de elasticidad | 60-120 GPa 18-24 GPa
Limite proporcional 70-353 MPa 100-190 MPa
Resistencia 94-450 MPa 230-370 MPa
* Tension *
Madulo de elasticidad 11-19 GPa
Resistencia 8-35 MPa 30-65 MPa
Resistencia a la 90 MPa 138 MPa
cizalladura
Resistencia flexible 60-90 MPa 245-280 MPa
Dureza 3-6 GPa 0.13-.51 GPa

El efecto espejo puede ser utilizado para conocer las constantes dieléctricas del esmalte y dentina

dental humanos y conocer si el diente humano es un material dieléctrico o solo aislante a

temperatura ambiente.
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2.3 EL EFECTO ESPEJO, REVISION DEL ESTADO DEL ARTE

2.3.1 Espejos.

Un espejo plano forma la imagen virtual del objeto que se encuentra frente a él. Esta imagen da la
impresion de encontrase detras del espejo. El espejo curvo, por otra parte, puede formar la
imagen virtual o real del objeto dependiendo de la distancia a la que se encuentre el objeto del
espejo. El espejo esférico que presenta una curvatura respecto a la ubicacion del objeto, se le
conoce como convexo [9].

La Figura 2.8 presenta el esquema de un espejo convexo donde la imagen real d, reduce su
tamafio a d,, dando un campo de vision mas amplio. El rayo que pasa por el centro de la esfera
c, se refleja sobre su mismo eje. El rayo que pasa por otro punto del plano espejo, se refleja en la
direccion del foco f . La imagen virtual de tamafio d; se forma, donde los rayos se cruzan y el

tamario es menor que la imagen real.

Figura 2.8. Representacion de la formacion de imagen en espejo convexo [9].

En la literatura los autores coinciden en que el espejo electronico formado por el efecto espejo en
la superficie de la muestra no conductora es del tipo convexo, por lo tanto, se describira con
mayor detalle.

La ecuacion de los espejos convexos de radio R es:

1_z2_ 1 (2.13)

1
_+_
L, L R f
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Donde, L, es la distancia del objeto a la superficie del espejo, L; es la distancia de la superficie

del espejo a la imagen, f es el foco del espejo. Ademas la amplificacion es dada por:

M, =

4 I o1
do| |1,

Donde, d, es el tamafio real del objeto, d; es el tamafio del objeto en la imagen. Por lo tanto, el
espejo convexo siempre formara imagenes virtuales y mas pequefas que el objeto (Figura 2.8).
Cuando el haz de electrones interactia con la superficie de la muestra, ésta queda cargada
negativamente. Por lo tanto, al disminuir la energia del haz incidente, se produce un "reflejo" de
electrones con direccién a los vectores de la superficie gaussiana (Figura 2.9). De esta forma se

estipula que el reflejo de electrones sea de manera radial y el tipo de espejo que se manifiesta sea
convexo [10].

d
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Figura 2.9. Representacion del Espejo convexo debido a una carga —Q en MEB.
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2.3.2 El efecto de la carga.

La Figura 2.10 presenta una muestra no conductora que es "cargada" con electrones de alta
energia. Una vez cargada, indica que, al irradiar la muestra con electrones de baja energia, éstos
son reflejados por la carga almacenada en la superficie de la muestra.

La carga producida en el espejo electronico puede ser suficientemente estable como para durar
largos periodos de tiempo [11], y la durabilidad dependeré de la cantidad de cargas acumulada en

la superficie de la muestra.

Figura 2.10. Imagen espejo formado usando una esfera de teflon, [11].

La Figura 2.10, es la imagen adquirida a través del efecto espejo donde se observa el interior de
la cAmara de un MEB, dando un amplio campo de imagen [11]. El orificio que se observa en la
parte central de la imagen corresponde a la apertura de la pieza polar, por donde sale el haz
electronico. En este caso, para formar la imagen se us6 una esfera de teflon como muestra.

La cantidad de carga almacenada en la superficie de la muestra se puede obtener mediante la
medicion de la corriente del haz electronico 1. (la corriente de emision del filamento) al irradiar
la muestra y t; el tiempo durante el cual se irradia la muestra, la carga total incidiendo sobre la
muestra es:

Qi = Iiti (2'15)
Cuando una carga Q se almacena en la muestra, es necesaria una contra-carga positiva que se

induce en el soporte de la muestra a tierra dada por:

Q, =kQ (2.16)
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Donde, k es el factor de influencia electroestatica la cual es dependiente del espesor, la

permitividad dieléctrica y las caracteristicas eléctricas de la muestra [12].

2.3.3. Espejos electronicos.

+ Espejo formado con microscopia convencional (MEB).

Los electrones inyectados y atrapados en la superficie de la muestra presentan, por lo tanto, carga
eléctrica negativa con respecto a tierra. Es tal la carga acumulada que llega a igualar la del haz
incidente (alrededor de 20 kV). Como resultado, el haz sera "reflejado™ antes de alcanzar la
superficie, escaneando el interior de la cAmara del microscopio [13].

La Figura 2.11 presenta el efecto de la cantidad de carga en la imagen de la pieza polar. Aqui se
usé una esfera de vidrio sin recubrir [13]. Aunque es interesante que, en ciertas condiciones el
instrumento sea capaz de formar una imagen por si mismo, en algunos casos el mayor interés es
el tipo de deformacién que presenta la imagen. La imagen andmala es asimétrica y puede tomar

diversas formas y tamarios, y puede conducir a una mala interpretacion de la imagen [14].

SO oy

Figura 2.11. Imagen espejo del interior de la cdmara de un FEI PHILIPS XL-30 MEB, [13].

Cuando se usa un rubi sintético, por ejemplo, el efecto es observado en un plano de crecimiento.
Es hasta el momento de alcanzar la reduccién del voltaje de aceleracion para alcanzar la tension
fundamental en la superficie de la muestra cuando la imagen se comienza a distorsionar. Si el
voltaje se reduce alin mas (tipicamente a 5 0 6 kV para 6xido de magnesio), fuera de la imagen
distorsionada se forma la imagen de electrones reflejados Figura 2.5 (A), que a veces crece en
tamafio con la disminucion del voltaje y también se vuelve menos distorsionado.

La Figura 2.12 (A), presenta una micrografia de magnificacion 12 x con voltaje de aceleracion de
2 kV, mientras que la Figura 2.12 (B) presenta la magnificacion 17 x con voltaje de aceleracién
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de 3 kV. Obsérvese el cambio que se genera en la imagen. La imagen espejo puede llegar a ser
muy distorsionada y tomar formas muy retorcidas.

Figura 2.12. Imagen espejo formada usando un monocristal de 6xido de magnesio [14].

Por lo tanto, es necesario realizar una evaluacion sistematica de los aspectos geométricos de la
imagen espejo en funcion de los pardmetros operacionales del microscopio y caracteristicas de la
muestra para el analisis de la dependencia de la imagen con los electrones primarios que
interacttan con la superficie cargada de la muestra, el analisis de la trayectoria resultante de los

electrones reflejados en y hacia la cdmara del microscopio [10].

+ Formacién de imagen pseudo espejo
Un pseudo espejo se forma con muestras dieléctricas en forma de particulas o aglomerados o
granos que se encuentran depositados y dispersos sobre la superficie del porta muestras. Asi, la
imagen espejo es formada por separado en cada una de las particulas (granos), dando la
apariencia de tener muchos espejos. Dependiendo del tamafio de particula, el efecto espejo puede
ser observado como una mancha obscura.
El pseudo espejo es producido a partir de diferentes factores [15]:

1) La energia de los electrones incidentes no es adecuadamente aterrizada y reduce la

probabilidad de que el detector colecte informacién.

2) El campo eléctrico interfiere con el detector durante la coleccidn de electrones.
En la Figura 2.13, la mancha oscura en el centro corresponde a la distorsién comentada. Los

nameros 1y 2 indican las manchas provocadas imagen de la apertura de la lente objetiva.
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Figura 2.13. Imagen espejo obtenida en la superficie inhomogénea de alimina (Al,Os), [15].

2.3.4 Ecuaciones que describen el efecto espejo.
+ Polarizacion lineal
La fuerza de repulsion o atraccion entre cargas, la fuerza electroestatica, es dada por la ley de

Coulomb. Sea la particula 1 con carga ¢, y la particula 2 con carga g, entonces la fuerza sobre la

particula 1 es:
F=k % r* (Ley de Coulomb) (2.17)

Donde, r"es el vector unitario a lo largo de un eje que se extiende entre las dos particulas, rla
distancia entre ellas y k es la constante de coulomb [9]. Aungue las cargas en un dieléctrico no
pueden moverse libremente, se presenta un desplazamiento de éstas cuando se aplica un campo
eléctrico externo (la polarizacion del material dieléctrico) [2].
El vector de polarizacion 3 generado por el desplazamiento de las cargas D con el campo
eléctrico E en un material dieléctrico es [1, 16]:
D=¢,E+P (2.18)
El momento dipolar inducido p,, en el dieléctrico depende directamente del material dieléctrico
en el campo eléctrico E:

Pin = oE (2.19)
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Donde, oE es la polarizacion dependiente del campo eléctrico inducido. EI momento dipolar por
molécula en un material dieléctrico esta relacionado con la susceptibilidad y,. La polarizacion
queda definida como:
p=¢,x.E (2.20)
Sustituyendo la ecuacion (2.20) en la ecuacion (2.18) podremos referirnos a un medio isotrépico,
homogéneo y lineal en:
D=¢s,E (2.21)
Donde, €, = (1+7,) sabiendo que ¢, es la permitividad relativa, sustituimos términos:
Por definicion, la permitividad del material €, es definida en funcion de la permitividad del
espacio libre €, y la susceptibilidad y,, nos queda quee =g, .
Por lo tanto, D=¢E (2.22)

El potencial electroestatico en el punto r formado por un campo externo inducido en un punto r

debido a una carga Q, atrapada en la superficie del material dieléctrico con una permitividad € es

dada por [4]:

KQ
V.. = e 2.23
3¢ 4dne,r ( )

Donde, K es la constante dieléctrica (equivalente a ¢, ).

La condicion esencial que indica la ecuacion (2.22) se deriva de las paredes puestas a tierra de la
camara de vacio del microscopio que se supone sea el momento suficiente de la muestra para ser
considerado en el infinito. Con esto, el centro de la carga almacenada genera superficies
equipotenciales y esféricas de tal manera que se considera el tiempo de descarga por medio de un
factor de magnificacion y por la variacion del plano focal al momento de iniciar la descarga. Se
puede determinar la carga almacenada si se consideran estos términos en la ecuacion (2.22)

Q, =16me, %%VSC (2.24)

Donde, % es un factor de amplificacion (del diametro del orificio de la pieza polar real d, con

la imagen virtual del efecto espejo d', y L es la distancia de trabajo a la cual se obtiene la

imagen.
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De la ecuacién (2.20), aplicando la ley de Gauss se obtiene que las expresiones para 2.25 (a) el
vector del flujo que pasa a traves de una superficie gaussiana esférica de radio r, 2.25 (b) el

vector del campo eléctrico, y 2.25 (c) el vector de polarizacion [4] sean:

a) DoQ ) E=-RQ% 1 P KR (2.25)
4ng,r 4dnee 1 €, 4nr

Otra definicion para la carga total almacenada es:
Q& =Q.+Q, (2.26)

Solo falta determinar Q;. Se tiene que Q, =Q; —Q,, pero como se desconoce la carga total

almacenada Q;, asi que se usa la definicion de polarizacion donde P = _Q% para la carga de

polarizacion Q, (es negativa debido a que se considera una carga que se acumula para producir

un campo electroestatico negativo y r es igual a 1). Asi que:

1, K 1
a) Q,=-(1--) Qg 4nr? — b) Q, =—-(1-—)KQ, (2.27)
€, 4nr €,
La sumatoria de las cargas totales Q; queda expresada como:
1
Q=Q, +(—(1—8—)KQ6) (2.28)
Simplificando Q, se obtiene:
1
QT = Qe |:1_ (Sr __)Kj| (229)
8[‘

Ahora, sustituyendo el valor de Q,, de la ecuacion (2.24) en la ecuacion (2.29)

Q; =16mg, LiVSC {l— (e, —i)K} (2.30)
Kd' €

r
De acuerdo a como se manifiestan estas ecuaciones se observé que la carga total acumulada
depende directamente de los parametros del microscopio y de las propiedades de los materiales.
Las expresiones también indican que la carga libre es una variable que participa mucho para la
formacion del efecto espejo, mientras que la carga de polarizacion sirve para conocer las

propiedades de los materiales.
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+ Trayectoria del haz electrénico y carga atrapada

F. Croccolo y C. Riccardi [17] usaron un haz de iones focalizado (FIB) (como el que se observa
en la Figura. 2.14) para deducir el efecto espejo producido por una carga positiva con iones de
alta energia (30 kV) seguido de iones con menor energia (5 kV). Aqui la carga atrapada en la

superficie de la muestra no conductora es positiva.

Lontinuous Dynode
Electron Multiplier (CDEM) e— column

Solid State BSE
3a* column Detector (SS-BSEC
\ / GIS - SCM
Everhart-Thornle \
detector (ETD) Y// '\ IR-CCD Camera

A GIS - Pt deposition

Sample Stage

Figura 2.14. A) Esquema de los componentes que se encuentran dentro de la cdmara del FIB-
MEB, B) imagen de la cAmara del FIB-MEB, [17].

En el equipo FIB, cuando se irradia una muestra no conductora con iones de energia cinética £,

la interaccion genera electrones, algunos de los cuales son detectados por el detector de
electrones secundarios y se formaran asi las imagenes. Los iones que se quedaron estaticos en la
superficie, estdn neutralizados por electrones, donde la suma de estos dos sucesos genera una
carga neta positiva cuya cantidad depende del rendimiento de electrones por el ion incidente, la

intensidad del haz de iones y el tiempo de irradiacién de acuerdo a la siguiente relacion [17].

Q) =Qi°°{1—e('i’} (2.31)

Donde Q~(t), es el limite de saturacion de la carga de positiva para un largo periodo de
irradiacion, mientras t; es el tiempo constante de la carga positiva el cual esta dado por la
relacion:

{ = Q”
' 1+o(AV) -,

(2.32)
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Donde, |, es la corriente del ion y o(AV;) es la densidad de carga la cual depende del (alto)

voltaje de aceleracion del haz incidente. Nétese que de este modo se pueden calcular mediciones
de carga mediante la técnica del efecto espejo.
En la Figura 2.15, considera una carga puntual estacionaria en el punto C y un haz de electrones
a lo largo de una linea entre A y B. Dado que una carga puntual estatica para una muestra
dieléctrica con una permitividad relativa €, es el mismo para 2 cargas en el espacio libre:

(;le) (2.33)
Por lo tanto, la fuerza de repulsion de Coulomb entre el haz electronico y la carga atrapada toman

la forma:
(2.34)

Donde, res la distancia entre la carga almacenada y haz de electrones, A, es una constante

definida por:

1

e (2.35)
2ne, (e, +1)

Hassan N. y colaboradores [18], propusieron un modelo que permite conocer la trayectoria del
haz electronico incidente mediante derivadas de los parametros presentados en la Figura. 2.15

(A). La trayectoria resultante es hiperbdlica, tal como se indica en la Figura. 2.15 (B).

Probing Electrong”m,

4"

Trapped
Charge e
Qg .-

Figura 2.15. Disefio geométrico de la derivacion de la trayectoria del haz electrénico en funcion
de la carga almacenada, [18].
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Capitulo ITI. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

El procedimiento experimental a realizar en este trabajo de tesis consistio de tres etapas

principales y 5 actividades basicas, tal y como se presenta en la Figura. 3.1.

(" wClasificacion de materiales )
Obtencion del efecto : parala observacion del EF.

[ espejo "Proceso de carga/descarga
(Circuito RC).
\_ /
(" Voltaje de aceleracion. )
Estudlo de los »Resolucion.
parametros del EF en : » Amplificacion.
[ materiales con cte. »Distancia de trabajo.
dtelecmca conocida \ "Corriente del haz incidente.

Estudio del efecto espejo d . Mét"df’ d?;f actor
en el diente humano de ampliacion.

Patron de referencia del s Temperatura.
comportamiento de "Carga almacenada.
diversos materiales 'Cte. dieléctrica.

Figura 3.1. Diagrama general del proceso
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3.1. Obtencion del efecto espejo.

En la obtencién del efecto espejo es necesario determinar qué tipo de material lo permite
observar, y bajo queé criterios debe de prepararse la muestra, asi como el tipo de microscopio a
usar.

Como se comentd en la seccion 2, la observacion del efecto espejo requiere de un proceso de
carga con un haz electrénico generado con un voltaje superior a 15 kV seguido de la observacion
del material con un haz de electrones generado con un voltaje menor a 5 kV.

Considerando que el efecto espejo depende de los pardmetros electronicos del microscopio
durante el proceso de carga con alta energia y que la retencién de la carga depende de las
propiedades de los materiales, estos ultimos requieren del andlisis para ser clasificados como

"buenos”, "regulares” o "no adecuados” en la observacion del efecto espejo.

3.1.1 EI MEB

La cantidad de carga electronica que se suministre a la muestra dependera del tipo de filamento,
del voltaje de aceleracion de los electrones (la energia de los electrones), asi como del tamafio de
la seccion transversal del haz electronico.

En la actualidad existen tres tipos de filamentos para el MEB: de tungsteno (W), de hexaboruro
de lantano (LaBs) y de emision de campo (FEG). El tipo de filamento que use el MEB determina
su nombre. EI microscopio que usa el filamento W, solo se conoce como MEB, el que usa LaBg,
se indica como LaBs-MEB, y el FEG se indica como FEG-MEB. La Figura 3.2 indica las
caracteristicas principales de estos filamentos [13].

De las caracteristicas indicadas, aquellas que son de interés para conocer la cantidad de carga

electronica suministrada a la muestra es la densidad de corriente J. (numero de electrones por
area) y el tamafio de la seccidn transversal del haz electrénico generado d,. Esto implica que en

un MEB con filamento de W genera un haz con J. =1.75 %mz’ corriente emitida total de 100
MA y con seccion transversal de d, = 100 um; un MEB con filamento LaBs genera un haz con
J.=25 %mz , corriente emitida total de 10 pA y con seccion transversal de d, = 10 um; y un
MEB con filamento FEG genera un haz con ~J. =10° %mz , corriente emitida total de 1 pA
con seccion transversal de d, = 10 nm. Cabe comentar que en el caso del filamento FEG y
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dependiendo de los valores de las aberraciones cromatica y esférica, la corriente emitida total por
el filamento disminuye hasta aproximadamente 4 pA al llegar a la muestra.

El haz electronico, al interaccionar con la muestra, producird un conjunto de sefiales que seran
usadas para generar las imagenes del MEB. Entre ellas se encuentra la generacién de electrones
secundarios, electrones retrodispersados, rayos X, etc. El parametro que interesa para conocer la
cantidad de carga electrostatica suministrada a la muestra es el tamafio del volumen de

interaccion.

Filamento de tungsteno

T,=2700° K Area de emision: 100x150 pum?
J.=1.75 Alem? B =5x10%Alem?2Sr
A_=60A/m* K o =042-0.08rad

E, =456V

Vida: ~50h enun vaciode 1052106 Torrs

Filamento L, B;, <110>

T.~ 1800-1900° K Area de emision: unos atomo

J_=25A/lcm? B = 2-3x10% Alem?Sr
[_L=10uA

A _=40A/cm* K a=0.015rad

E,=24eV

Vida: 200-500h en un vacio de 107 Torrs

Filamento de emision de campo, W<111>

T, ~ Temperaturaambiente Area de emision:un atomo
J.=10%10° Alem? B =5x107 Alcm?Sr
1= 1 HA

EC=
Ew=43eV
Vida: varios afios en unvacio de 102 Torrs

Figura 3.2. Caracteristicas fisicas de los filamentos usados en el MEB para generacion del haz de
electrones [13].

La Figura 3.3 presenta el volumen de interaccion simulado para una muestra de cobre con
inclinacion de 45°. El tamafio del volumen de interaccion es determinado por el factor de frenado
RE que se define como la distancia z, a la cual el haz electrénico penetra en la muestra. El factor

de frenado se define como:

RE = cho—(d—Ej_ dE (3.1)
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Que depende de la densidad de corriente y la seccion transversal del haz electrénico incidente y
de las propiedades de la muestra como son su nimero atomico y propiedades electro-magnéticas.
En materiales conductores. Los electrones que interactian con la muestra, se distribuyen en toda
la superficie con direccion a tierra. En materiales no conductores, el volumen de interaccién

queda atrapado en la superficie de la muestra.

1.3%

15 1 1 | 1 1 1 1 1
089 071 053 036 0.18 0.00 0.18 0.36 053 0.71

Mm

Figura 3.3. Volumen de interaccion y el factor de frenado RE, [13].

El microscopio de barrido FEG JEOL JSM-7600F se usO para la obtencion del efecto espejo
(Figura 3.4).

3.1.2. Clasificacion de materiales para la observacién del efecto espejo.

En este trabajo se consideran s6lo materiales aislantes solidos enlistados en la Tabla 2.1. El
estudio del efecto espejo con relacion a los parametros del microscopio son clasificados para
poder definir bajo qué condiciones los materiales pueden producir la imagen espejo. La

preparacion de las muestras se describe a continuacion.
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Figura 3.4. Microscopio de barrido FEG JEOL JSM-7600F.

w Cereal Froot Loops.

Esta muestra es fragil, porosa y en forma de anillo. Esta compuesta de un 46% de azUcar cuya
constante dieléctrica es 3. La constante dieléctrica del froot loop es modificada por el azucar,
colorante y otros componentes que reducen su valor sefialado en la Tabla 2.1. La constante
dieléctrica del cereal es de las méas bajas, se estudia mediante el efecto espejo en MEB para
comparar la relacién de conductividad eléctrica y su comportamiento dieléctrico.

El azlcar y colorante se encuentra mayormente en la superficie (Figura 3.5). Un fragmento de la
zona de fractura de la parte interna del anillo es preparado para observar su comportamiento con
el efecto espejo.

El fragmento de anillo de froot loop de aproximadamente 5 mm, fue colocado en un porta objetos
cilindrico de laton, y asi poder observar el comportamiento del efecto espejo en las zonas de color

blanco (azlcar) que se observan en la Figura 3.5.
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1 : : _"~

Figura 3.5. Imagen de cereal froot loops.

+ PET.
El PET usado fue un fragmento de una tapa de garrafon de agua (una ldmina con dimensiones de
17x6x1 mm); el valor de constante dieléctrica es un poco mayor que la del Froot Loop. EI PET es
considerado una muestra ideal para ver el efecto espejo de forma inmediata debido a que no
presenta porosidad. La muestra se coloco en 2 posiciones diferentes Figura 3.6 (A) directa al haz
de electrones y B) debajo de un metal, posicion indirecta donde no esta expuesta al haz de

electrones.

+ Hoja de acetato de celulosa.
La hoja de acetato es similar al caso del PET pero la hoja de acetato muy delgada. Para evitar
hacer contacto con el metal (porta muestras), un fragmento de hoja de acetato es montado sobre
una superficie flotante (Figura 3.7), y evitar que se afecte el proceso de carga y/o descarga

electroestatica.
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Soporte Metal

Figura 3.7. Montaje hoja de acetato para observarse en MEB.

La hoja de acetato de celulosa tiene una rigidez dieléctrica muy baja. Durante el proceso de carga
con electrones de alta energia, el material adquiere un potencial elevado y se convierte en
conductor. Con dicha técnica se comprueba que se produce una descarga eléctrica, que modifica
los pardmetros como magnificacion, resolucion y el tiempo de visibilidad de la técnica del efecto

espejo.

+ Resina Epoxi (circuitos electrénicos).
El encapsulado de un circuito electronico esta formado por distintos materiales como son el
cuarzo y una fina capa de resina epoxica que sirve de forro para proteger al chip electrénico de la
temperatura, humedad, etc. Ademas tiene una rigidez dieléctrica elevada que impide que se
formen arcos eléctricos durante su funcionamiento. El circuito electrénico a observar con el
efecto electronico es un temporizador monolitico con nomenclatura NE555. Las superficies que
se observaron son la zona de fractura y la superficie del encapsulado (Figura 3.8). Ademas de que

es pequefio y fue apto para montar en los porta muestras de microscopia electronica de barrido.
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Figura 3.8. Montaje encapsulado circuito integrado NE555 en MEB.

w Diente humano.

Una pieza molar dental humana fue seleccionada, ya que la capa del esmalte es mas gruesa que
otras piezas dentales. Esto permite la preparacion del esmalte y dentina dental humana (Figura
3.9). En el caso del esmalte, los prismas del esmalte se pueden observar orientados de manera
transversal y longitudinalmente. En el caso de la dentina, la muestra fue vista en relacion con los
tubulos dentinarios. La muestra fue colocada de tal manera que los tdbulos dentinarios se
observen ven en posicion transversal o longitudinalmente. Esto permite analizar el
comportamiento del efecto espejo en las dos diferentes posiciones. Ya que se ha reportado que el
esmalte presenta cambios en funcidn de la temperatura, se busco ver el efecto espejo a diferentes
temperaturas de calcinacion: 25°C, 700°C y 1200°C.

+ Hidroxiapatita, alimina, zirconia y titania.
La hidroxiapatita es sintética en forma de polvo y la cual se prepar6 en forma de pastilla para que
la superficie quedara lisa y ademas poder controlar el espesor adecuado para la observacion del
efecto espejo. Al igual que el diente humano, la hidroxiapatita también se someti6 a un proceso
de calcinacién de 25°C, 700°C y 1200°C. La formacion del efecto espejo ayudo a interpretar si

hubo un cambio en sus propiedades dieléctricas.
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15.0kV LEI

Figura 3.9. Diente humano. Montaje a 25°C en MEB.

Los polvos de la alimina, la zirconia y la titania fueron preparados de la misma manera que la
hidroxiapatita, en forma de pastilla y con las mismas condiciones de espesor. Sin embargo, la
alumina, la zirconia y la titania solo fueron analizadas a 25°C con la finalidad de obtener un
resultado de estas diferencias de constante dieléctrica. De estos materiales, la titania es un

material que tiene un valor alto de la constante dieléctrica.

+ Mecanica del comportamiento de tiempo de carga/descarga
Ya que el efecto capacitivo es considerado el mas adecuado para la clasificacion de los materiales
del efecto espejo, el tiempo de carga/descarga es un factor muy importante. Entonces, el tiempo
de carga/descarga dependera de la capacidad que tiene el material para poder polarizarse y
retener cargas electroestaticas bajo los siguientes puntos:
= Durante este procedimiento se compar6 el tiempo de carga/descarga en muestras con
diferente constante dieléctrica de la Tabla 2.1. Se analizaron ademéas el comportamiento
de la imagen espejo durante el tiempo de descarga en estos materiales.
= El tiempo cero de descarga (el tiempo de descarga inicial) se considera el momento en
que la imagen del efecto espejo se formo, mientras que el tiempo final de descarga se
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considera el momento en que la imagen del efecto espejo desaparece y se recupera la
imagen normal de la superficie de la muestra.

» En la dentina y esmalte dental humano, se implementd un procedimiento de
carga/descarga a diferentes tiempos para observar su comportamiento dieléctrico en
condiciones iniciales a temperatura ambiente donde no existe ningln tratamiento de la
muestra.

= Se relaciond el comportamiento del efecto espejo con el modelo de un capacitor (circuito
RC), donde se determinaron las variables que se presentaron durante los procesos de
carga y descarga. Considerando la relacion del tiempo efectivo que dura en cargarse el
capacitor mediante una fuente externa, con el tiempo que dura en cargarse la muestra
dieléctrica después de ser irradiada por un haz de electrones de alta energia. Este tiempo

dependera de la forma y propiedades electrénicas de las muestras.

3.2. Estudio de los parametros del EF en materiales con cte. dieléctrica conocida.

En este trabajo se pretende que el efecto espejo pueda ser utilizado como una técnica de
caracterizacion de materiales dieléctricos. Sin embargo, se tiene que considerar varios aspectos
de comportamiento tanto en el microscopio como en los materiales con un valor de constante
dieléctrica conocida, para establecer los factores que influyen la formacion del efecto. Durante
esta actividad se usaron las diferentes técnicas de coleccion de electrones del MEB. Asi que se
tomaron iméagenes de electrones secundarios, retrodispersados y rayos X caracteristicos, para

mejorar el estudio de la técnica con respecto a los parametros operativos.

« Voltaje de aceleracion.
El voltaje de aceleracion es un pardmetro importante en la formacion del espejo electronico. La
superficie de las muestras se irradia en alta o baja energia. Se observo que a alta energia (20 kV),
la superficie de la muestra almacena la mayor carga electroestatica. Se tomaron imagenes a
distintos voltajes de aceleracion para analizar el comportamiento del efecto espejo y ver el

momento en que se hace presente el efecto.
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«+ Amplificacion
Pardmetros como el voltaje de aceleracion se alteraron para observar la amplificacion que
presenta la medida real. Este pardmetro permitié relacionar la imagen real formada por la
dispersion de electrones (donde la cota de referencia es calibrada en el equipo) y la imagen espejo

producto del reflejo de electrones (donde la cota de referencia se tiene que calibrar).

« Distancia de trabajo
La distancia de trabajo es un parametro importante que permite relacionar el radio del campo
electroestatico que se formd. Mientras mas grande sea la distancia de trabajo mayor area de

visibilidad con el espejo electrénico.

w+ Corriente del haz incidente
La densidad de corriente determina la resolucion de las imagenes. Esta corriente se toma en
cuenta con relacioén a la corriente de emision del filamento FEG. La corriente de emisidon cambia

con respecto al voltaje de aceleracion.

+ Resolucion
La resolucién del microscopio FEG usado fue de 1 nm. En esta actividad se obtuvo una imagen
donde se pudieron medir la resolucion que se puede llegar con el espejo electronico tomando en
cuenta las mejores condiciones de los parametros electronicos. En esta actividad también se
observa que la resolucion de la imagen espejo esta ligada a la capacidad que tiene el material para

retener las cargas electroestaticas.

3.3 Estudio del efecto espejo en el diente humano

«+ Método de factor de amplificacion.
El objetivo es asociar el plano focal imagen con el tiempo de descarga. La imagen espejo que
muestra el orificio del didmetro de la pieza polar al momento de iniciar la descarga, tiene un
plano focal diferente a cuando la descarga termina. Como ya se comentd anteriormente, el efecto
espejo desaparece cuando deja de haber carga electroestatica en la superficie que fue irradiada
con el haz de alta energia. Entonces se considera el tamafio de los dispositivos de la imagen

virtual (pieza polar) con el tiempo de descarga para analizar su comportamiento.
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3.4 Patron de referencia del comportamiento de diversos materiales.

En esta actividad, se analiz6 el comportamiento del efecto espejo y los factores que influyen para

su formacion. Los resultados que se presentan son de acuerdo a los siguientes criterios:

w Temperatura.

4 experimentos con diferentes voltajes de carga fueron implementados. Cada experimento tuvo
las mismas condiciones de distancia de trabajo, diametro del haz y tiempo de exposicion. El
tiempo de exposicion al haz electronico de alto voltaje fue de 10 minutos, 4 veces. Cuando
terminaron los 10 minutos de exposicion se tomo el tiempo de descarga medido. Una vez
terminada la descarga, se repitio 4 veces sumando 40 min de carga por cada uno de los
experimentos. Esto también se realiz6 en el caso de cada una de las temperaturas de calcinacion
de 25°C, 700°C y 1200°C.

w+ Carga almacenada.
Con este factor se considera que la cantidad de carga electroestatica almacenada depende
directamente de la energia del haz incidente y la capacidad que tiene el material dieléctrico para
poder conservar dicha carga. Se implementaron tiempos de irradiacion con alta energia, hasta que

la imagen espejo aparecio, para cada material propuesto de la tabla 2.1.

+ Constante dieléctrica.
La constante dieléctrica es un factor muy importante debido a que se pudo observar que tan
rapido es el material para poder formar dipolos eléctricos (polarizarse). Con el efecto espejo se
pretendio obtener una relacion de la capacidad de almacenamiento y la velocidad que tiene los
materiales propuestos en la Tabla 2.1 para poder polarizarse y asi formar la imagen espejo.
En el esmalte y la dentina se obtuvieron imégenes a diferentes temperaturas de tal manera que se

discutieron los resultados para comprobar cualquier cambio en la constante dieléctrica.
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Capitulo IV. RESULTADOS

El efecto espejo dependid de varios parametros los cuales se lograron clasificar entre los que
corresponden directamente de microscopio y los que corresponden directamente de la muestra.
En esta seccion se comentaran los parametros del MEB directamente involucrados en la
obtencion y calidad del la imagen obtenida por el efecto espejo.
Se recordara que la calidad de la imagen del efecto espejo se reduce a la forma y calidad de la
imagen de la pieza polar de la lente objetiva. Los parametros del MEB de los cuales depende la
calidad de las imagenes obtenidas son el voltaje de aceleracion de los electrones que conforman
el haz electrénico, la corriente del haz y el tipo de detector usado (electrones secundarios o
electrones retrodispersados).
El procedimiento experimental para obtencion del efecto espejo se llevo a cabo con 2 procesos
importantes con muestras dieléctricas:

1. Proceso de carga electroestatica (haz electrénico de alto voltaje).
El proceso de carga electroestatica en la superficie de la muestra se obtuvo con el haz electrénico
generado por un alto voltaje de aceleracion (=15 kV). Este proceso de carga se implemento
modificando diferentes variables que fueron el tiempo de irradiacion, la corriente del haz
incidente, tomando en cuenta que el volumen de interaccién depende de los parametros
operativos del microscopio y de la conductividad eléctrica de la muestra.

2. Proceso de descarga electroestética (haz electronico de bajo voltaje).
El proceso de descarga electroestatica se produce cuando la muestra es observada con el haz
electrénico generado con bajo voltaje de aceleracion (<5 kV). Este voltaje se seleccion6é tomando
en cuenta la capacidad que tiene la muestra aislante para retener el flujo de cargas
electroestéticas.
Se observo que cuando el flujo de carga es bajo, y si la muestra es aislante, el voltaje de
aceleracion para observar el efecto espejo puede ser méas elevado (arriba de 5 kV), dando como
resultado periodos prolongados de duracién del efecto espejo. En cambio cuando el material tiene
un valor de constante dieléctrica alto (mas conductor), el efecto espejo se observa durante un

corto periodo de tiempo y con voltajes de aceleracion menores a 1 kV.
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4.1 Circuito RC: proceso de carga/descarga

El comportamiento de carga/descarga de un material estd directamente relacionado con el
funcionamiento de un capacitor. Por lo tanto, es de gran utilidad describir el crecimiento y
decaimiento de la carga en un capacitor. EI comportamiento del voltaje en funcion del tiempo
esta relacionado con el comportamiento de carga/descarga del circuito RC [13].

En el circuito RC de la Figura 4.1, cuando el interruptor se encuentra en Sy, el capacitor se carga.
A medida que aumenta la diferencia de potencial % entre las placas del capacitor, la rapidez de

flujo de carga en el capacitor disminuye. Q, es la carga en el capacitor. Por lo tanto:
\Y Q. IR (4.2)

. : . \Y
Inicialmente, la carga Qes cero y la corriente |1 es maxima. Entonces,ent =0, Q=0¢e | =—.

A medida que aumenta la carga en el capacitor, se produce una fuerza contra-electromotriz %

que se opone al flujo adicional de carga y la corriente | disminuye. Tanto el incremento de la
carga como la disminucion de la corriente son funciones exponenciales, por lo que la carga

instantanea es:

+ Vk-

Vr - c_— V.

|'|_|_

Figura 4.1. Andlisis del diagrama de un circuito RC que indica el método para cargar y descargar
un capacitor, [13].

_t
Q=CV(-e ®)  4bien: Q=CV, 4.2)

mientras que para la corriente es:

t

| :%(e_RC) (4.3)
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1 .

Por lo tanto, la carga Q se eleva en (1—=)=0.637 veces su valor en una constante de tiempo
e

t=RC. Asi, la carga de un capacitor aumenta y se aproxima a su valor maximo Q. =CV,

pero nunca lo alcanza. Al mismo tiempo, la corriente disminuye | :EOB?, aproximandose a

cero. Por razones précticas, se considera que un capacitor esta totalmente cargado en 5 veces la

constante de tiempo (5RC).
Q

Para la descarga del capacitor, el interruptor se coloca en S,. En este caso _E: IR . La carga

decae cOmo:

t

Q=CV(e ") (4.4)
Mientras que para la corriente decae cOmo:
vV -L
l=——(e F° 4.5
R (e *°) (4.5)

Por lo tanto, en un circuito RC, el proceso de carga/descarga presenta una funcién diente de
sierra, como la mostrada en la Figura 4.2., y por lo tanto, con la capacidad de retener la carga
durante un determinado tiempo. Este circuito RC esta relacionado con el fendmeno del efecto

espejo ya que su comportamiento es muy semejante.

r  0.=100%

Q. =63.7%

>
° T {

Figura 4.2. Superficie potencial -V (comportamiento de carga), [13].
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De acuerdo a los resultados obtenidos del comportamiento en el efecto espejo durante el proceso
de carga/descarga. Se observa que existe una relacion entre el comportamiento del circuito RC de
la Figura 4.2 con el procedimiento para obtener efecto espejo.

Sin embargo, se considera un analisis electronico del circuito RC, para poder determinar los
valores de los componentes.

La Figura 4.1 muestra un anélisis por ley de kirchhoff durante el proceso de carga/descarga,

donde la suma de todos los voltajes de cada componente eléctrico es igual al del voltaje de la

fuente.
a) V,=V,+V. Donde: b) Vk=IR y ¢) V. :% (4.6)
Sabemos que:
C=KC,, 4.7)
Considerando que:
C, = SOTA (4.8)

Podremos determinar la capacitancia de acuerdo a las dimensiones del dieléctrico que se esta
irradiando en el microscopio.

Existen dos consideraciones para relacionar el voltaje de aceleracion con el voltaje de la fuente
del circuito RC:

1) Al cerrar el interruptor Sy, inicia el procedimiento de carga. Se considerd que el voltaje de la

fuente es el voltaje de aceleracidn de alta energia del microscopio electrénico de barrido.

2) Al cambiar al interruptor S,, inicia la secuencia de descarga. Se considera que la resistencia

gue descarga al capacitor en el circuito RC, es la condicién gue se tiene para observar el efecto

espejo en el microscopio electrénico.

Por lo tanto decimos que: t=RC Yy de acuerdo a la Figura 4.2, RC = 0.637V,

Por lo tanto:

o 0637V,

= (4.9)
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4.2. Analisis de los parametros del MEB en el efecto espejo.

Los resultados que se obtuvieron en el estudio de los parametros que influyen en la obtencion del

efecto espejo por parte del MEB ayudaron a comprender el comportamiento del efecto espejo y el

efecto de la carga sobre la superficie de los materiales aislantes.

4.2.1 Voltaje de aceleracion

En microscopia electronica, el volumen de interaccion producido por el haz incidente en una

muestra depende directamente del voltaje de aceleracion. Sin embargo, cuando se hace referencia

a la interaccidn de una muestra aislante con el haz de electrones, a menudo se presenta una gran

distorsion en la superficie irradiada conforme se incrementa el voltaje de aceleracion. Los

resultados obtenidos en referencia de este pardmetro sobre la observacion del efecto espejo

indican los siguientes puntos:

A

La distorsion genera un exceso de electrones que se acumulan a medida que el voltaje de
aceleracion aumenta.

El radio del campo electroestatico que se genera debido a la acumulacion de carga
negativa sobre la superficie de una muestra aislante es directamente proporcional al
voltaje de aceleracion y al tiempo de exposicion.

El voltaje de aceleracion que se requiere para obtener la imagen espejo es de
aproximadamente el 25% del voltaje de alta energia con que se irradio la muestra aislante
(para materiales de constante dieléctrica menor a 8).

Una vez que haya suficiente carga electroestatica acumulada en una muestra dieléctrica, el
tamarfio de la imagen espejo depende directamente del voltaje de aceleracion.

Las imagenes del efecto espejo pueden ser producidas usando tanto electrones secundario

como electrones retrodispersados usando sus respectivos detectores (Figura 4.3).
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Figura 4.3. Imagenes del efecto espejo con electrones secundarios y retrodispersados con 2 kV y
0.5 kV.

4.2.2 Resolucion

En microscopia electronica se sabe que en una muestra conductora la resolucion depende
directamente del voltaje de aceleracion (aparte del tipo de filamento y la dptica asociada). En el
caso del efecto espejo, la resolucion también depende de la cantidad de carga electroestatica
acumulada. La resina del circuito NE555, como se vera mas adelante, es un gran ejemplo del
material que acumula carga superficial con facilidad y la retiene por tiempos muy prolongados.
En la Figura 4.4 se puede observar el limite de resolucion de la imagen formada con el efecto

espejo. En la Figura 4.4 (C), la resolucion es de alrededor de 200 micras.

Figura 4.4. Resolucion del efecto espejo con el circuito NE555.

4.2.3 Amplificacion y distancia de trabajo

Se ha visto anteriormente que el efecto espejo es de tipo convexo. En la figura 4.5 se observa que
el valor medido de la barra no corresponde con el tamafio de la imagen real. Es decir, la
amplificacion de la imagen del efecto espejo no corresponde a la indicada por el software del
MEB. Por tal motivo se necesita una re- calibracion para que la barra corresponda a la imagen de

electrones secundarios real.
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Los espejos de tipo convexo forman una imagen virtual que reduce su tamafio considerablemente.
El electron primario de baja energia que va en direccion del centro del &rea de barrido, seré
reflejado sobre su mismo eje. El electron que lleva una direccién alejada del centro del area de
barrido sera reflejado a un angulo diferente de su eje debido al radio de la curva provocada por el
campo electroestético.

En Figura 4.5 (A y B), se observa el incremento de tamafio de la pieza polar; a medida que el
voltaje de aceleracion disminuye, el tamafio de la imagen incrementa. Por otro lado, en la Figura
4.5 (C y D), se observa que a medida que la distancia de trabajo aumenta, el tamafio de la imagen
disminuye. En la Figura 4.5 (A y C) se tienen las mismas condiciones de parametros operativos
pero el material y tiempo de exposicion fueron diferentes de tal manera que en la imagen presenta
una gran diferencia de tamafios.

En ambos casos los rayos o electrones deben cumplir con la ecuacién de newton para un espejo
convexo [9]:

1.,1_2_ 1 (4.10)

L, L R f
Donde, L, y L, esladistancia del objeto y de la imagen a la superficie del espejo. La ecuacion

que nos indica los aumentos que se tienen en la imagen espejo esta dada por:

(4.11)

Considerando que d, y d, es el tamafio objeto y de la imagen.

En el sistema del MEB L, = WD donde, WD es la distancia de trabajo. Ademas, es posible

conocer R, el radio del espejo convexo que encierra la carga Q:

R = 2LMy (4.12)
@+My)

Sabiendo que K. =34 y K. =4.7-5.7, se logré ver una diferencia de tamafio de la

imagen virtual que forma el espejo convexo con electrones como el de la Figura 4.5.
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1.00xV SEX - X 25 SEX

Figura 4.5. Efecto de la magnificacion y la distancia de trabajo en la imagen del efecto espejo.
Las imagenes corresponden al PET indirecto y al circuito NE555.

En la Figura 4.5 (A) se tiene una medida del orificio de la pieza polar (imagen virtual)
d, =0.53mm, sabiendo que dicho orificio (imagen real) mide d, =3.5mm. En este caso se tiene
una relacion de M, =-6.6x. Por lo tanto, aunque la Figura 4.5 (A) fue tomada a 25 X, el espejo

convexo redujo su tamafio 6.6 veces. Por otro lado, la Figura 4.5 (C), fue tomada también a 25 x
y se redujo a 28 veces su tamafio real. La Figura 4.5 también indica que estas diferencias se

deben a las propiedades dieléctricas de cada muestra.

También es necesario comentar aqui que el radio del espejo convexo R que encierra la carga Q

aumentara al disminuir el voltaje de aceleracion de los electrones de baja energia (los
correspondientes a <5 kV) debido a que al tener los electrones menor energia, la carga encerrada

los "reflejara" a distancias mayores entre ellos y la carga.
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4.3 Uso del efecto espejo en la clasificacion de los materiales dieléctricos.

Como se comento en la seccion anterior, el efecto espejo depende de varios parametros los cuales
se pueden clasificar entre los que corresponden directamente de microscopio y los que
corresponden directamente de la muestra.

En la literatura [13-15, 17, 20] se comenta que en el caso de la muestra, el efecto espejo depende
de la geometria [18,21, 24] y de la constante dieléctrica [16, 23,26] de la muestra. Sin embargo,
no se ha reportado el rango de valores de la constante dieléctrica de la muestra capaz de formar el
efecto espejo. Otros pardmetros importantes son: la rotacion e inclinacion de la muestra, asi como
su preparacion.

Los resultados obtenidos en la obtencion del efecto espejo han servido para clasificar los
materiales que son propuestos en la Tabla 2.1. El procedimiento seguido para obtencién del
efecto espejo se llevé a cabo en dos etapas con muestras dieléctricas: el proceso de carga
electroestatica (haz electrénico de alto voltaje, arriba de 15 kV) y el proceso de descarga
electroestatica (haz electronico de bajo voltaje, abajo de 5 kV). Un pardmetro importante es el
tiempo de observacion del efecto espejo (tiempo de descarga).

En la literatura se mencionan de manera general que las muestras que pueden producir el efecto
espejo son los polimeros [22]. Con el comportamiento de la técnica del efecto espejo se logré la
clasificacion de los materiales dieléctricos que ayudan a obtener la constante dieléctrica y se

presentan a continuacion.

4.3.1 Proceso de carga/descarga del cereal Froot Loop.

La superficie del fragmento de anillo de froot loop de aproximadamente 5mm, Figura 4.6 (A). Se
irradio con alta energia (20 kV) es muy porosa y, por lo tanto, la irradiacion no es distribuida
uniformemente sobre su superficie. En la Figura 4.6 (B), se sefialan algunas zonas blancas, que
indican una mayor concentracion de electrones atrapados en estas zonas por el llamado efecto de

borde. Estas zonas son las que dieron origen al efecto espejo.
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Figura 4.6. Proceso de carga en un froot loop.

La muestra del froot loop se irradié durante 2 minutos con el haz incidente a 20 kV, se observé
con amplificacion de 25 x y corriente de emision de 90.4 pA. Entonces la carga suministrada a la
muestra por el haz incidente fue:

Q=(90.4pA)(120s) =10,848uC ~11mC (4.13)

La imagen del efecto espejo fue tomada con la sefial de electrones secundarios.

El efecto espejo se intentd observar por primera vez con un voltaje de 1 KV y una corriente de
emisién de 105.8 pA, sin embargo, la imagen espejo no se formd, Figura 4.7 (A). Se repitio el
proceso pero con un periodo de irradiacion de 10 minutos a mayor amplificacion para mejor
enfocamiento del haz de electrones en la zona de interés.

El resultado fue una imagen espejo con electrones secundarios de la pieza polar muy difusa y
deformada, Unicamente en la zona irradiada (indicada por la flecha), pero con un voltaje de
aceleracion de 0.5 kV a 25 x y a 38 mm de distancia de trabajo

El tiempo de descarga que dur6 la pequefia imagen espejo sefialada en la Figura 4.7 (B), fue de
20 minutos, el tiempo de carga/descarga (se considera que el final de la descarga es cuando

desaparece por completo la imagen espejo).
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Figura 4.7. Proceso de descarga en froot loop.

4.3.2 Proceso de carga/descarga del PET.
La observacion de la lamina de PET con dimensiones de 17x6x1 mm consistio en dos
experimentos donde la superficie del PET se irradié primero de manera directa y un segundo
experimento donde la muestra de PET se “irradio" de forma indirecta, tomando en cuenta que la
muestra se coloco en diferente posicion.

1. Irradiacion directa a la superficie de la muestra.
En el primer experimento la superficie del PET esta expuesta directamente al haz de electrones
Figura 4.8 (A). Se coloc6 mediante un soporte de metal con una altura de 9 mm.

Figura 4.8. Proceso de carga/descarga directa en PET.
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La Figura 4.8 (A) muestra la superficie del PET a 50 X, con una corriente de emision de 84.0 pA,
tiempo de carga de 10 min, voltaje de aceleracion de 15 kV. Entonces, la carga suministrada a la
muestra por el haz incidente fue:

Q = (84pA)(600s) = 54,400uC ~50mC (4.14)

La Figura 4.8 (B) presenta el momento inicial del efecto espejo a 1.5 kV, 50 X, corriente de
emision de 95 pA. La imagen fue captada inmediatamente después de cumplir los 10 min de
carga con 15 kV.

El proceso de descarga duré 90 min., 9 veces mas el tiempo de descarga que se obtuvo en el froot
loop.

Es importante comentar aqui que la superficie de la muestra de PET es muy lisa, lo que implicd
que la imagen espejo se observara con buena resolucion, Figura 4.8 (B). No se presento la
formacion de arcos eléctricos durante el proceso de carga o descarga; se considera que es la
rigidez dieléctrica elevada un factor importante que impide que se genere un corto circuito.

La méaxima carga que puede soportar una esfera de PET de radio 1 mm es:

_EP (300x10° N2)(10°* m)’
k 2.7x10° Nm

=100nC (4.15)
CZ

Después de realizar el experimento de la Figura 4.8 en 50 X, se disminuy6 la amplificacién y se
observO un recuadro muy parecido al que se forma en muestras que presentan depdsito de
hidrocarburos dejando un cuadro oscuro. La Figura 4.9 (B), presenta la zona producida por la
carga electroestatica residual.

La Figura 4.9 (A), sefiala la pequefia porcion donde se formé la imagen espejo, y donde se puede
apreciar que el circulo esta deformado. El centro del circulo tiene un contraste mas oscuro y

representa el centro del orificio de la pieza polar de la columna del microscopio.
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WD 38.0mm 15:44:20

Figura 4.9. Residuos de cargas electroestaticas en PET.

Notese que en la Figura 4.9, la distorsion que forma la pieza polar y el cuadro indicado es con
alta energia 15 kV, donde la imagen fue tomada inmediatamente después de que se disminuyé la
magnificacion de 50 x a 25 x.
2. Irradiacion indirecta a la superficie de la muestra

En este experimento se irradio una superficie conductora, con fines de estudiar el efecto que tiene
la trayectoria de los electrones incidentes sobre la muestra cuando no son aterrizados (puestos a
tierra). Para este experimento, un cilindro de laton (que tiene buena conductividad eléctrica) es
aislado del porta-muestras con la muestra del PET (ver Figura 4.10). En la superficie del cilindro
de latén se puso un indicador con tintura de grafito “MEB”. Por debajo del cilindro esta el
aislante de PET, sujetado con cinta de grafito doble cara al porta-muestras JEOL, como se
observa en la Figura 4.10 (B).

En la Figura 4.10 (A), presenta el momento en que se esté irradiando la superficie del material
conductor con 15 kV; se observa una imagen nitida a 25 x de las iniciales “MEB”, sin ninglin tipo
de distorsion. El tiempo de irradiacion con 15 kV fue de 5 min, con una distancia de trabajo WD=
38 mm. Posteriormente se redujo la energia del haz primario a 5kV.

En la Figura 4.11 (A), se observa que el indicador “MEB” desaparece y la pieza polar en la

imagen del efecto espejo.
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Figura 4.10. Proceso de carga indirecta en PET.

El tiempo que dura en ser visible el efecto espejo fue de aproximadamente 16 min. Durante la
descarga, en el minuto 15, Figura 4.11 (B), se observa como la pieza polar va desapareciendo. Se
presenta, ademas, un incremento muy considerable del tamafio de la pieza polar, a pesar de que
en las tres imagenes fueron adquiridas con la magnificacion de 25 x. La Figura 4.11 (C), indica el
momento en que la imagen espejo desaparece y los indicadores “MEB” se hacen visibles de

nuevo, formando una imagen de electrones secundarios con 5 kV.

Figura 4.11. Proceso de descarga indirecta en PET.

El almacenamiento de carga estd directamente relacionado con el dispositivo electrostatico
Ilamado capacitor. Por lo tanto, es de gran utilidad describir el crecimiento y decaimiento de
carga en un capacitor (diente de sierra), [13]. Este comportamiento del voltaje en funcién del
tiempo, Goldstein lo relaciona como un comportamiento local del circuito RC.

Los resultados que se obtuvieron en el PET de forma indirecta, se puede asemejar con un
capacitor con dieléctrico (PET) donde las dos placas lo conforman el porta-muestras y el cilindro,
que son paralelos entre si. De la misma manera que funciona un capacitor de placas paralelas, se
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ha visto que la polarizacion electrdnica se lleva a cabo por medio de esa diferencia de potencial
que existe entre los dos metales y el dieléctrico. ElI porta-muestras estd conectado a tierra
positivamente. Y el cilindro de laton en conjunto con el haz de electrones primario forma la parte
negativa del capacitor, que polariza al material dieléctrico PET, debido a esa diferencia de

potencial.

4.3.3 Proceso de carga/descarga de hoja de acetato de celulosa.

La hoja de acetato tiene una constante dieléctrica casi igual a la del PET, pero con una rigidez
dieléctrica menor que la del PET. Los resultados que se obtuvieron durante el proceso de
carga/descarga en el acetato fueron vistos mediante la Figura 4.12. La superficie de la hoja de
acetato se irradié a 15 kV durante 5 minutos a una amplificacion de 50 x, distancia de trabajo de
38mm y corriente de mision de 80.8A. Entonces, la carga suministrada a la muestra por el haz
incidente fue:

Q =(80.8uA)(300s) = 24,240uC ~24mC (4.16)

Notese en la Figura 4.12 (A), La pieza polar se hizo visible sin necesidad de disminuir el voltaje
de aceleracion el cual se obtiene una imagen de tipo pseudo-espejo. Sin embargo, existié una
mezcla de imagenes donde la superficie del acetato de manera difusa también es observada en
conjunto con la sombra de la pieza polar.

La explicacion a este fendmeno es que el campo electroestatico negativo que se forma refleja una
pequefia porcion de electrones antes de generarse una descarga eléctrica y otra porcion genera
dispersion electronica en la superficie del acetato. Como resultado de esto, una mezcla de sefiales

vistas por el detector de electrones secundarios LEI.

Figura 4.12. Proceso de carga/descarga en la hoja de acetato a 5 kV.
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Una vez que se irradio la superficie de la hoja de acetato con electrones de 15 kV, se disminuye
el voltaje de aceleracién a 5 kV como se ve en las Figuras 4.12 (B-C), aunque se obtuvo un
tiempo relativamente corto de descarga (cuando la imagen espejo desaparece) de 17 segundos.

Un segundo experimento fue realizado pero ahora se irradiéo 1min con 15 kV. Después se obtuvo

la imagen espejo con 1 kV como lo muestra la Figura 4.13.

Figura 4.13. Proceso de carga/descarga en la hoja de acetato a 1 kV.

En la Figura 4.13 (A), durante el periodo de carga con 15 kV, se observé nuevamente la sombra
de la pieza polar pero ahora con mayor distorsion. El espejo se hace visible a 1 kV, Figura 4.13
(B); notese que esta imagen presentd puntos blancos pequefios producidos por la gran distorsion
que genera el propio campo electroestatico. La Figura 4.13 (C) presenta el radio del campo
electroestatico al momento en que la imagen espejo va desapareciendo. También se observo un
desplazamiento de la imagen sefialado por el sentido de la flecha. El tiempo que tard6 en
desaparecer la imagen espejo a 1 kV fue de 8 minutos con 30 segundos. Esto permitié que se
pudiera tomar el detalle del desplazamiento mostrado en la Figura 4.13 (C), que involucrd a un
flujo de cargas electroestaticas que fueron atraidas por la parte positiva (tierra fisica del
microscopio).

El proceso de carga con alta energia 15 kV tuvo un resultado de comportamiento diferente al del
PET. En la literatura no se tiene reportado el comportamiento presentado en la Figura 4.14.
Cuando se irradio con alta energia de forma parcial la hoja de acetato, se observaron destellos, los
cuales produjeron sombras en la imagen de la pieza polar y un cambio de tamafio y forma. En la
Figura 4.14 (A) se sefialo con circulos los puntos blancos que indican los destellos por la gran
distorsion electroestatica. En la Figura 4.14 (B), se indico con flechas las lineas oscuras que se

capturaron inmediatamente después de que se produjo el arco eléctrico.
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Figura 4.14. Influencia de la rigidez dieléctrica (proceso de carga).

Como bien se sabe, la rigidez dieléctrica del acetato es 11 kV/mm, y se estimé que con 15 kV, el
haz de electrones sobrepaso la resistencia dieléctrica del material y se formé un arco eléctrico. Un
proceso ciclico durante el tiempo de carga con alta energia se llevd a cabo debido a descargas
eléctricas que ocasionaron que se rompiera la resistencia dieléctrica del medio. EI campo
electroestatico antes de que se formara el arco eléctrico se estimo que es de un radio mayor al que
se tiene después del arco eléctrico. Por lo tanto, la capacidad para retener las cargas

electroestaticas fue limitada por el valor de la rigidez dieléctrica del material.

4.3.4 Proceso de carga/descarga de resina epoxi (circuitos electronicos).

El encapsulado de circuitos electronicos utiliza una resina de tipo epdxica que tiene un valor de
constante dieléctrica entre 4.7 y 5.7. De acuerdo a su valor de constante dieléctrica, los
fabricantes de estos encapsulados los disefian para trabajar con altas frecuencias en el rango de
temperaturas entre -50°C y 150°C. La rigidez dieléctrica del encapsulado es alta. Este disefio fue
elaborado para no interferir en la respuesta del circuito interno y tenga un funcionamiento 6ptimo
[19]. Se implemento la técnica del efecto espejo en dos zonas del encapsulado para el circuito
NESS55E y se obtuvieron los siguientes resultados:

e Superficie zona exterior.

El circuito integrado fue colocado de tal manera que la superficie exterior fuese expuesta al haz
de electrones (Figura 4.15). Se us6 un porta-muestras JEOL que cuenta con una tapa de cobre
donde se tiene un orificio central de 5mm que permite dejar expuesta la superficie exterior del
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Integrado NE555. Sobre la tapa de cobre se colocd con cinta doble cara de carbon una rejilla
también de cobre de uso en microscopia de transmision (TEM). La rejilla fue doblada a 45 grados
Figura 4.15 (A) con la intencién de observar la superficie del enmallado durante el efecto espejo
en la superficie del circuito integrado.

El proceso de carga se llevo a cabo con electrones de 15 kV a diferentes tiempos. La zona
irradiada fue el centro del circuito integrado a 50 x sefialada en la Figura 5.10 (B).

Notese que la tapa del porta-muestras JEOL de la Figura 4.15 (A) tiene la funcion de aterrizar los
electrones acumulados y mejorar la conductividad eléctrica sobre la superficie. Sin embargo,
cuando se obtiene la imagen espejo, los electrones atrapados no se desplazan con facilidad a

tierra a pesar de que la tapa de cobre tiene esa funcion.

Figura 4.15. Superficie zona exterior NE555.

Una serie de imagenes espejo con diferentes voltajes de aceleracion fueron mostradas en la
Figura 4.16.

Durante la observacion del efecto espejo, hay electrones que se reflejan en la direccién de la
rejilla. En las Figuras 4.16 (B y D) se observa la pieza polar y los dispositivos dentro de la
camara del microscopio. En la Figura 4.16 (C) se observo la orilla del orificio de la tapa de cobre
sefialada y la rejilla de MET vy la cual coincidio exactamente con el area donde se observo la
imagen del efecto espejo. Los tiempos de descarga fueron siempre muy prolongados, a pesar de

que se obtuvo imagenes espejo con 10 kV.
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Figura 4.16. Efecto de amplificacion en superficie exterior NE555.

Obsérvese que con la disminucion del voltaje de aceleracion, Figura 5.11 (D - F) la amplificacion
de la pieza polar de la lente objetiva se increment6 en la imagen espejo. F. Croccolo, C. Riccardi,
llamaron a ese fenémeno “factor de ampliacion” e intentaron relacionar la carga total almacenada
Qt, con la amplificacion de la pieza polar.

Con el circuito integrado se obtuvieron tiempos muy largos de observacién del efecto espejo, tal
que fue posible usar la técnica de analisis del MEB, por ejemplo el analisis quimico energia
dispersiva de los rayos x (EDS): se obtuvieron los espectros de EDS puntuales en distintas zonas
como se observa en la Figura 4.17. Los puntos marcados con numero en la imagen espejo
corresponden con el indicado en el espectro de EDS. El punto nimero 1 y 2 indican la
composicion de la rejilla de cobre. El punto nimero 3 corresponde a la cinta de carbono. El punto

namero 4 corresponde a la tapa de cobre del porta-muestras JEOL.
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Figura 4.17. Espectros de EDS obtenidos con el efecto espejo en circuito integrado NE555.

Los tiempos prolongados de duracion del efecto espejo en el encapsulado NE555 hicieron
inclusive posible hacer uso de la técnica de mapeo elemental por EDS, los cuales son que son
mostrados en la Figura 4.18.

Figura 4.18. Mapeos quimicos de la técnica de EDS obtenidos con el efecto espejo en el circuito
integrado NE555.
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En este proceso se irradio el encapsulado Unicamente por 10 minutos con 15 kV, y los mapeos
elementales se obtuvieron con el efecto espejo a 5 kV durante 5 minutos. La Figura 4.18 (A)
muestra en conjunto los tres elementos principales (Cu-C-0), y en la Figura 4.18 (B — D) se
observa la imagen de electrones secundarios de fondo y la distribucion de los elementos
presentes. En la zona que esta por la parte de atras de la rejilla se observo una circunferencia con
una parte brillante en el centro correspondiente al detector de rayos x BRUKER. Sin el efecto

espejo, esa zona estaria mostrando la superficie del encapsulado inclinado 45°.

e Superficie zona interior (fractura).

Una ventaja del uso de la técnica del efecto espejo se presenta en la Figura 4.19. La Figura 4.19
(A), presenta el efecto espejo en pleno de los componentes de la camara del microscopio y la
rejilla de cobre a 50 x se observa en un extremo. La Figura 4.19 (D) presenta la superficie del
circuito durante su irradiacion con 15 kV, es decir, sin efecto espejo. La Figura 4.19 (B), presenta
unicamente la rejilla con la imagen espejo a 39.1° de inclinacién, mientras que la Figura 4.19 (E)
presenta la imagen de rejilla en detalle pero sin efecto espejo. Una imagen de la rejilla a 70° de
inclinacion sin el efecto espejo se presenta en la Figura 4.19 (F), la cual se encuentré en un
angulo semejante con la Figura 4.19 (B). Esto ultimo indica una ventaja en el uso del efecto
espejo: sin necesidad de inclinar mucho la platina se puede lograr obtener iméagenes de muestras
que estén en los alrededores.

Notese ademas que, considerando que la rejilla mide 3 mm, en las Figuras 4.19 (B y F) la escala
y amplificacion son diferentes. Debe de existir un arreglo de calibracion para que la
magnificacion y la barra de referencia correspondan para cada imagen espejo a una escala real.
En la Figura 4.19 (C) se observa con mayor claridad el cambio de tamafio de rejilla que existe
entre la imagen de electrones secundarios real y la imagen “espejo”. Existe un limite de zona a
partir del cual los electrones ya no son reflejados. El reflejo que provoca el campo electroestatico
termina y da lugar a una dispersion de la superficie de la tapa de cobre que tiene una superficie
rayada (grabada con lineas). Las lineas presentan angulos de hasta 90°. Aqui se pueden apreciar

también el momento en que la imagen espejo se va haciendo visible al inclinar a 39.4°.
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La resina del circuito integrado NE555 fue partida por mitad y se extrajo el circuito para dejar el
espacio libre y analizar unicamente el comportamiento del efecto espejo en la zona de fractura de
la resina, y asi poder comparar el comportamiento del efecto espejo con la superficie exterior. La
Figura 4.20, presenta la comparacion de la zona de fractura con el recubrimiento de cobre sin
distorsion (A) y la zona sin el recubrimiento de cobre (B), donde en la muestra se observaron
zonas blancas y deformaciones de la pieza en los costados con una gran distorsion.

La muestra se irradio sin metalizar a 20 kV, 38mm de distancia de trabajo a 25 x durante 2min. El
proceso de descarga (observacion del efecto espejo) se implementd para diferentes valores de
voltaje. En la Figura 4.21 (B-E), se observo el comportamiento del proceso de descarga. Los
voltajes que se utilizaron para observar el efecto espejo fueron de 3 — 9 kV.

Imagenes con efecto espejo

Figura 4.19. Comparacion de las imagenes con/sin el efecto espejo en el circuito integrado
NE555.
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Figura 4.21. Efecto espejo en NE555, zona de fractura, proceso de carga/descarga.

El tiempo que tard6 la imagen espejo en desaparecer (tiempo de descarga) fue de 9 min. En la
Figura 4.21 (B), se observa que la pieza polar esta ligeramente distorsionada. En cambio, en las
imagenes a mayor voltaje de observacion del efecto espejo (B — F), la parte central de la imagen
empieza a dividirse en 2 partes. Dos imagenes espejo se hacen visibles, conforme la carga va
disminuyendo. Este efecto es producido por espacio libre (hueco) que existe. Por lo tanto, esta
ranura afecta el flujo de descarga de tal manera que la descarga eléctrica se produce del centro del
hueco hacia afuera del NE555 en dos sentidos distintos, produciendo la division de la imagen

como formada por dos espejos.
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4.4 El efecto espejo en el diente humano e hidroxiapatita.

Como ejemplo de la aplicacion del efecto espejo para la obtencidn de datos experimentales de la
muestra que lo produce, se analiz6 por esta técnica al diente humano y a la hidroxiapatita. El
diente humano se compone de la dentina y el esmalte, y la componente inorganica del esmalte y

la dentina es la hidroxiapatita [7].

4.4.1 Comportamiento del EF en dentina dental humana a 25°C.

La dentina dental humana tiene una estructura porosa. La estructura de poros (los tdbulos) estan
orientados de la pulpa a la unién con el esmalte (union amelodentinaria, Figura 4.22). En este
apartado se presentd el comportamiento del efecto espejo considerando la orientacién de los
tibulos dentinarios. Cuando el tubulo dentinario estd observandose paralelo al haz de electrones
(vista frontal didmetro del tubo), entonces se dice que se encuentran en posicién vertical Figura
4.22 (A). Cuando el tabulo se observa en la direccidn perpendicular al haz de electrones, se dice

que el conjunto de tabulos dentinarios se observan en posicion horizontal Figura 4.22 (B).

e
s e o R

N

Figura 4.22. Dentina dental humana. Los dibujos indican la orientacion de los tibulos

dentinarios.

El experimento del efecto espejo se dividié en dos tipos de observaciones de acuerdo a la
superficie de analisis. El area que se irradio durante el procedimiento de carga y descarga fue a

una magnificacion de 230 x en ambos casos:
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1). Comportamiento del efecto espejo con tubulos dentinarios en posicion vertical.
La dentina dental humana tiene un valor de constante dieléctrica de 8.6. Diez experimentos
fueron realizados para observar cuanto tiempo tardo en hacerse presente el efecto espejo y como

se comporta la carga electroestatica.

Tabla 4.1. Comportamiento de carga y descarga en dentina vertical a 25°C.

Dentina vertical

J  Pardmetros Exp Exp Exp Exp Exp Exp Exp Exp Exp Exp
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Magnificacion 230 230 230 230 230 230 230 230 230 230
(X)
WD 38 8 38 8 38 8 38 38 38 38
(mm)
Voltaje carga 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20
(kV)
Voltaje descarga 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
(kV)
Tiempo carga 10 10 20 20 30 30 60 10 10 10
(minutos)
Tiempo descarga 0 0 5 12 20 32 430 435 450 560
(segundos)
Modo de Operacion LM LM LM LM LM LM LM LM LM LM
Detector e- e- e- e- e- e- e- e- e- e-
Sec Sec Sec Sec Sec Sec Sec Sec Sec  Sec
Tamafo del haz de e 9 9 9 9 9 9 9 9 9 9
i de emision carga 81.6 81.6 824 824 84.0 832 832 84.0 84.0 82.2
(HA)
i de emision descarga | 97.0 97.0 96.8 96.8 97.6 96.8 968 97.6 97.6 95.6
(HA)
Carga suministrada 49 49 99 99 151 150 300 50 50 50
(nC)

En el primer y segundo experimento, bajo las condiciones indicadas en la Tabla 4.1, se observo
que a 10 y 20 min de carga con 20 kV, el efecto espejo a 1 kV no se observd en ninguna de las

dos distancias de trabajo (WD de 38 y 8 mm) usadas.
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Un tercer experimento donde se tuvo un total de 40 min de carga con 20 kV, indicoque el efecto
espejo si se formd. La imagen de la pieza polar se hizo visible solo por 5 segundos y después
desaparecio. Cabe comentar aqui que la imagen de la pieza polar durante el efecto espejo, en
todos los casos que se observo, se presentd siempre distorsionada en cierta medida (Figura 4.23).

En el experimento 4, nuevamente se a cargd 20 min, dando un total de 60 minutos de carga con
20 KV, alternando nuevamente la distancia de trabajo. Como resultado de esta carga
electroestatica si_se formd el efecto espejo con 1 kV, pero ahora con una duracion de 12
segundos.

En el experimento 5y 6, se tiene un total de 120 minutos de carga con 20 kv en la misma area de

la dentina a 230 x con 38 y 8 mm de distancia de trabajo. El efecto espejo se mantuvo visible por

un periodo de 32 segundos hasta desaparecer.

En el experimento 7 se incremento el tiempo de carga a 180 minutos con 20 kV a una distancia

de trabajo de 38mm. El efecto espejo se hizo presente con un tiempo de 430 sequndos (7 minutos

y 10 segundos). Esto se debid a que hubo un incremento considerable del proceso de carga, lo
que dio tiempo de visibilidad del efecto espejo mucho mas prolongado que al inicio de los

experimentos.

WD=38mm

DIV ERY

— 100pm TIMM
WD 8.0mm 18:08:46

X 230 1.00xV LEX M

Figura 4.23. Imagen del efecto espejo en la dentina dental humana.
Del experimento 8 al experimento 10 de la tabla 4.1, se hizo una nueva secuencia con tiempos de

10 minutos de carga. En este momento se considerd que existe una carga remanente acumulada

que provocd un incremento de tiempo en la descarga. El efecto espejo se observd durante 7

minutos 15 segundos, 7 minutos 30 sequndos, v 9 minutos 20 segundos, respectivamente. Por lo
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tanto, la carga electroestatica se fue sumando con la inyeccion de la nueva carga que dependera
del tiempo como se observa en los experimentos 8, 9 y 10 de la Tabla 4.1.

La Figura 4.23 indica como el tamafio de la pieza polar disminuye con la distancia de trabajo, a
pesar de que la magnificacion se redujo de 230x en la Figura 4.23 (A) hasta 100x en la Figura
4.23 (B). El efecto espejo se formd con 1 kV y las imégenes mostradas corresponden a los
experimentos 5 y 6. La pieza polar aument6 su tamafio con la distancia de trabajo, por el efecto

del cambio de plano focal, caracteristico en el espejo de tipo convexo.

2) Comportamiento del efecto espejo con tibulos dentinarios en posicion horizontal.
En este punto se realizaron 4 experimentos para obtener la imagen espejo a una misma distancia
de trabajo, de 38mm, y un mismo voltaje de aceleracion, de 1 kV, y asi poder comparar el

comportamiento de la dentina colocada en posicion vertical y en posicion horizontal (Tabla 4.2).

Tabla 4.2. Comparativa de carga/descarga en dentina en posicién h y posicion v a 25°C.

Dentina Dentina
vertical horizontal
4 Parametros Expl Exp2 Exp3 Exp4 Expl Exp2 Exp3 Exp4
Magnificacion 230 230 230 230 230 230 230 230
(X)
WD 38 38 38 38 38 38 38 38
(mm)
Voltaje carga 20 20 20 20 20 20 20 20
(kV)
Voltaje descarga 1 1 1 1 1 1 1 1
(kV)
Tiempo carga 10 10 10 10 10 10 10 10
(minutos)
Tiempo descarga (segundos) 6 8 12 17 4 5 7 8
Modo de Operacién LM LM LM LM LM LM LM LM
Detector e- e- e- e- e- e- e- e-
Sec Sec Sec Sec Sec Sec Sec Sec
Tamario del haz de e’ 9 9 9 9 9 9 9 9

La orientacion relativa de los tubulos dentinarios, produjo un efecto de carga electroestatica con
un comportamiento del proceso de descarga no muy diferente. Sin embargo, hay que considerar

que los parametros operativos como es la corriente de emision y la posicion de la muestra no son
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exactamente los mismos. Esto quiere decir que puede existir una pequefia variacion que puede
modificar los resultados. Cuando el haz de electrones incide directamente sobre la direccion del
hueco del tubulo dentinario (vertical), es muy probable que dicho haz penetre una mayor
distancia. Esto provocé que los tiempos en la posicion vertical sean ligeramente mas

prolongados.

4.4.2 Comportamiento del EF en esmalte dental humano a 25°C.
Para este material se desconoce en la literatura los valores la constante y rigidez dieléctrica. Con
la técnica del efecto espejo se pretendio ver que tan vulnerable al efecto de carga es el esmalte

dental.

Figura 4.24. Muestra del esmalte dental humano 230x vertical.

La superficie sefialada en la Figura 4.24, indica el momento en que se esta irradiando con 15 kV a
una distancia de trabajo de 38mm WD, durante un periodo de 1 hora. Después de esta irradiacion,
se procedid a disminuir el voltaje de aceleracion a 1 kV. Sin embargo, a pesar de este periodo de

radiacion, no se produjo la imagen espejo.

En un segundo experimento con 15 kV sumando una hora méas de carga (es decir, 2 horas de

irradiacion) tampoco se logro obtener la imagen espejo.
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Se incremento el voltaje de aceleracion a 30 kV durante 1 hora (sumando 3 hrs de irradiacion en

la misma area). Se disminuyé el voltaje de aceleracion a 1 kV y la imagen espejo tampoco se

formo.
De acuerdo al comportamiento que hubo durante el procedimiento para obtener la imagen espejo,

posiblemente no se formo el efecto espejo, debido a que el material tiene la capacidad de

polarizarse con mayor facilidad mejorando su conductividad eléctrica. Si el material se polariza

con mayor facilidad quiere decir que la constante dieléctrica es elevada.

4.4.3 Comportamiento del EF hidroxiapatita sintética a 25°C

La hidroxiapatita sintética que se utilizo fue elaborada por el método de precipitacion. A partir
del polvo se obtuvo una pastilla con una presion de 14 toneladas quedando un espesor de
aproximadamente 1mm.

La constante dieléctrica de la hidroxiapatita esta un poco por encima del valor de la constante
dieléctrica de la dentina dental.

Se inicid la secuencia de carga con 20 kv por 1 hora, la imagen espejo no se formd a pesar de

haber utilizado un voltaje de muy baja energia de 0.5 kV. Se repitié el procedimiento ahora con

30kv durante 3 horas, se disminuyd el voltaje a 1 kV y la imagen espejo no se formo.

4.5 Implementacion del método de factor de ampliacion.

Hassan N. Al-Obaidi y colaboradores observaron que el tamafio del orificio de la pieza polar es
importante para calcular la cantidad de carga eléctrica almacenada. Asi que implementaron la
técnica del “Método de factor de amplificacion”, para determinar la cantidad de electrones
acumulados en una muestra de PET.

Se ha visto que una de las diferencias entre el PET y la dentina del diente humano es la
porosidad. Por lo tanto, los resultados que se presentan a continuacién fueron implementados en
la dentina dental humana a 25°C usando el proceso indicado en el método de factor de
ampliacion. Uno de los puntos es que se ha variado el voltaje de la imagen espejo en vez del

tiempo de exposicion.
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Figura 4.25. Uso del método del factor de ampliacién del EF en dentina humana en posicién v. a
25°C.

Se ha visto que los parametros operativos del microscopio influyen en la cantidad de carga que

puede almacenar un material dieléctrico. La ecuacion (4.17) relaciona los parametros operativos,

con la carga total almacenada esta dada por [28]:

_ g 4L,
Q= d—OEVsc (4.17)

Donde, d, es el diametro real de la pieza polar (3.5mm) y d, es el diametro virtual que se
observa en la imagen espejo, L, es la distancia de trabajo, V. es el voltaje de aceleracion usado

para observar el efecto espejoy A, es la constante que relaciona la permitividad del vacio con la

constante dieléctrica del medio donde:

A,J = 27'[80(8r +1) - (418)
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Los experimentos consistieron en irradiar la superficie de la dentina dental humana en posicion
vertical con una alta energia de 20 kV y bajo las siguientes consideraciones:

v Se inici6 con un tiempo de carga con 20 kV durante 1h.

v Después se realizaron 4 periodos de carga de 10 minutos, cada 10 minutos se disminuia el
voltaje para capturar la imagen espejo a (1 kV, 2 Kv, 3 Kv y 4 kV) dando un total de
tiempo de carga por 1 h 'y 40 min.

v La captura de las imagenes espejo fueron tomadas rapidamente antes de que la imagen
desapareciera.

En la Figura 4.25 se puede apreciar que los didmetros del orificio de la pieza polar variaron en
funcion del voltaje de aceleracion usado para obtener la imagen espejo. Inmediatamente se

observa que existe una relacion constante para cada voltaje V. .
. ., ., . _ 2
continuacion se muestra esa relacion, sabiendo que g, =8.85x , que €, =8.6 en
A cont t | biend , =8.85x10%2C - =86

la dentina dental humana, y que el didmetro real del orificio de la pieza polar es d, =3.5mm para

el JSM-7600F para cada uno de los experimentos que conformaron la Tabla 4.3 se tiene:

EXP 1 Figura (A): ==> Q,=1.InC

EXP 2 Figura (B): ==> Q,=1.96nC
EXP 3 Figura(C): ==> Q,=2.83nC
EXP 4 Figura (D): ==> Q,=3.29nC
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Tabla 4.3. Efecto del tamafio de la imagen durante la descarga en la dentina dental humana en
posicién v a 25°C.

Dentina vertical

4 Parametros Exp 1 Exp 2 Exp 3 Exp 4
Magnificacion (X) 230 230 230 230
WD (mm) 38 38 38 38
Voltaje carga (kV) 20 20 20 20
Voltaje descarga (kV) 1 2 3 4
Tiempo carga (minutos) 70 10 10 10
Modo de Operacién LM LM LM LM
Detector e- Sec e- Sec e- Sec e- Sec
Tamario del haz de e (JSM-7600F) 9 9 9 9
Q: (nC) 1.10 1.96 2.83 3.29
di (um) 47.56 42.27 40.65 35.5

Los experimentos arrojaron valores de carga electroestatica cuando el voltaje es variable. Notese
que en el experimento 4 de la Tabla 4.3. Se observ6 un incremento de la carga electroestatica que
es directamente proporcional al tamafio de la pieza polar, mientras que en la Figura 4.25 (D) se
observa que la pieza polar es mas pequefia que la Figura 4.25 (A).

El incremento de carga se debe a que en la imagen espejo se sigue observando aun cuando la
energia del haz reflejado es mayor. Con un mayor tiempo de exposicion con 20 kV hubo
suficiente carga electroestatica, como para formar una imagen espejo con un haz de electrones de
un nivel de energia mas alto.

A medida que aumenta la distancia virtual d; observada en la imagen del efecto espejo, la carga

libre (electroestatica) disminuye.
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Tareq H. y colaboradores, muestran la maxima concentracion acumulada de electrones en la
superficie del PET (Figura. 4.27), los resultados indican que el nimero de electrones incrementa
con el potencial [28]. Los resultados de los autores relacionan la carga total almacenada con el
diametro de la columna del microscopio. Esto permitié comparar con los resultados obtenidos en
la Figura 4.26 en la dentina y ademas comparar los diametros obtenidos del PET de la Figura
4.27.

4kV
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Figura 4.26. Comportamiento de Carga en funcion del tamafio de la pieza polar de la lente

objetiva observado a medida que el voltaje de observacion del efecto espejo disminuye en la
dentina dental humana en posicién v a 25°C.
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Figura 4.27. La carga atrapada VS el didmetro de la columna en el PET, [28].
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4.6 El efecto espejo y la temperatura en el diente humano e hidroxiapatita

Reyes-Gasga y colaboradores observaron que cerca de los 300°C el diente humano mejoraba su
conductividad eléctrica [3]. Por lo tanto, en esta seccion se consideraron dos temperaturas
adicionales para observar el efecto espejo: 700°C y 1200°C. Esto permitio ver la influencia que
tiene la temperatura en la carga almacenada y la constante dieléctrica de los materiales del

diente humanao.

4.6.1 El efecto espejo en dentina y esmalte humano a 700°C.

En esmalte y dentina a 700 °C, se observo que al incrementar del tiempo de carga con 20 kV,
aparecen destellos (descargas eléctricas) en la imagen con mayor frecuencia.

Los arcos eléctricos se generan cuando se sobrepasa el voltaje de ruptura del dieléctrico. Esto
provoca una variacion de los tiempos de descarga con cierta incongruencia. Si en cada destello se
genera una o varias descargas eléctricas, se altera la cantidad de carga almacenada y, desde luego,
el tiempo de descarga se ve también afectado.

La descarga electroestatica se manifestd en conjunto con la rigidez dieléctrica del medio [1]. Los
resultados indicaron que a medida que la temperatura incrementa la resistencia dieléctrica
disminuye debido a la presencia de las descargas.

En la Tabla 4.5 se presentan los resultados que se obtuvieron en el esmalte dental humano
después de someterlo a un tratamiento térmico a 700°C. Estos difieren de los reportados el diente

a 25 °C. El esmalte dental humano a 25°C, no formd la imagen espejo. Sin embargo, a 700°C la

imagen del efecto espejo se hizo presente, aungue la imagen de ésta fue de forma irreqular. Los

tiempos de descarga en esmalte y dentina también fueron irregulares.

Los datos presentados en la Tabla 4.4 y 4.5 indican que los 4 experimentos hacen un total de 40
minutos. Después de los 40 min el efecto espejo se comportd de manera no lineal con respecto al
tiempo de descarga. Todo esto se atribuye de cierta manera a que tanto la superficie del esmalte
como la de la dentina sufrieron dafios, provocando grietas y porosidades después del tratamiento
a 700 °C
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Tabla 4.4. Comportamiento del efecto espejo en funcién del tiempo de carga/descarga en la
dentina humana en posicion v. a 700°C.

Dentina vertical T=700°C

{  Observacion tcarga tdescarga Imagen (MEB)
(min) (min)
10:00 17:30
Exp 1 (4 kV) 10:00 8:20
10:00 11:10
10:00 1:30
10:00 0:08
Exp 2 (5kV) 10:00 0:10
10:00 0:14
10:00 1:17
10:00 2:54
Exp 3 (6 kV) 10:00 2:23
10:00 0:20
10:00 0:36
10:00 0:05
Exp 4 ( 7kV) 10:00 0:08
10:00 0:26
10:00 0:30

4.6.2 El efecto espejo en dentina y esmalte humano a 1200°C

El comportamiento de la imagen del efecto espejo y del tiempo de carga y descarga para las
muestras del esmalte y la dentina a 1200°C son presentados en las Tablas 4.6 y 4.7,
respectivamente.

En el experimento 2 se aprecia que el efecto espejo no se formd, en el caso de la dentina 1200°C

(Tabla 4.6) a pesar de llevar méas tiempo de carga que el experimento 1. Sin embargo, el efecto
espejo se observa con mayor calidad en la dentina a 1200°C, y con tiempos promedio mas

prolongados que en la dentina a 700°C.
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Los resultados presentados en la Tabla 4.7 indicaron que el esmalte a 25°C tiene mayor
conductividad eléctrica que la dentina a 1200°C. A temperatura ambiente el material tiende a
formar dipolos con mayor facilidad. Esto facilita el flujo de cargas haciéndolo mas dieléctrico
mientras que el efecto espejo es mas dificil de que se forme. Conforme la temperatura incrementa
los defectos en el material incrementan tales como grietas y porosidades, de tal manera que el
flujo de cargas disminuye, reteniendo una gran cantidad de electrones que producen un radio

electroestatico caracteristico como para formar la imagen espejo.

Tabla 4.5. Comportamiento del efecto espejo en funcién del tiempo de carga/descarga en el
esmalte dental en posicion v. a 700°C.

Esmalte vertical T=700°C.

J  Observacion tcarga tdescarga Imagen (MEB)
(min) (min)
10:00 0:01
Exp 1 3 kV) 10:00 0:00
10:00 0:01
10:00 0:00
10:00 6:00
Exp 2 2 kV) 10:00 14:00
10:00 18:00
10:00 23:00
10:00 0:38
Exp 3 3 kV) 10:00 2:30
10:00 2:30
10:00 5:20
10:00 0:10
Exp 4 (4 kV) 10:00 0:14
10:00 0:15
10:00 0:17
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Tabla 4.6. Comportamiento del efecto espejo en funcion del tiempo de carga/descarga en la
dentina humana en posicion v. a 1200°C.

Dentina vertical T=1200°C.

{  Observacion tcarga tdescarga Imagen (MEB)
(min) (min)
10:00 7:12
Exp 1 3 kV) 10:00 11:37
10:00 37:94
10:00 60:10
10:00 0:00
Exp 2 (4 kV) 10:00 0:00
10:00 0:00
10:00 0:00
10:00 2:36
Exp 3 (5kV) 10:00 5:11
10:00 10:32
10:00 15:11
10:00 8:12
Exp 4 (6 kV) 10:00 16:32
10:00 23:28
10:00 30:13

La carga electroestatica depende directamente del tiempo y del voltaje de irradiacion. En la
Figura 4.28 (A), muestra dos areas de la dentina a 1200°C que fueron irradiadas con distintos
voltajes de aceleracion. El final de la descarga se observo con 3 kV en la Figura 4.28 (D). Al
inicio de la descarga se observo una sola imagen espejo Figura 4.28 (B), a medida que el tiempo
pasa las cargas se empiezan a separar. Dos imagenes espejo mostraron los componentes del
interior de la cAmara del microscopio. La carga -Q; Figura 4.28 (D) fue irradiada con alta energia
por 10 minutos, mientras que la carga -Q; fue irradiada por 5 min. En la Figura 4.28 (F) indica

cuanto se desplazo la carga marcada como zona blanca que fue al rededor de los 2 mm.
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Figura 4.28. Comportamiento entre 2 cargas puntuales en dentina 1200°C.

4.6.3 El efecto espejo en HPA a 700°C y 1200°C.

Se ha visto que la HPA a 25°C, aun con periodos de tiempo de carga prolongados no fue posible
obtener el efecto espejo. Sin embargo, un proceso de calcinacion a 700°C hizo que el fendmeno
del efecto espejo se hiciera presente. Esto se presenta en las Tablas 4.8 y 4.9.

La Tabla 4.8 indica el tiempo que dura el efecto espejo en desaparecer. Una imagen
representativa por cada experimento es capturada cuando se tiene el mayor tiempo de exposicion
con alta energia. La secuencia del primer experimento de la Tabla 4.8 indica del momento en que

la imagen espejo se hace presente. Para este caso fue de 40 min de carga con 20 kV. Al término

de los experimentos se tuvo un total de 190 min de carga. Esto ayuda a que la imagen espejo se

observe en mayores voltajes.
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Tabla 4.7. Comportamiento del efecto espejo en funcion del tiempo de carga/descarga en el
esmalte dental humano en posicién v. a 1200°C.

Esmalte vertical T=1200°C.

{  Observacion tcarga tdescarga Imagen (MEB)
(min) (min)
10:00 4:35
Exp 1 (4 kV) 10:00 11:20
10:00 17:35
10:00 17:55
10:00 1:00
Exp 2 (5kV) 10:00 0:46
10:00 0:12
10:00 1:00
10:00 2:00
Exp 3 (5.5 kV) 10:00 5:00
10:00 4:00
10:00 3:48
10:00 0:00
Exp 4 (6 kV) 10:00 0:12
10:00 0:32
10:00 1:09

En la Tabla 4.9 para la HPA a 1200°C se present6é un comportamiento muy parecido al de la

dentina. En el experimento el tiempo inicial para obtener el efecto espejo fue al minuto 30. Una
vez que la imagen espejo se hizo presente inici6 la secuencia de irradiacién en una misma area a
230 x por periodos de 10 min con una imagen espejo en 5 kV, 5.5kV, 6 kV y 7 kV.

La HAP presento un incremento de tamario de grano en su estructura al calentarla a 1200 °C. En
principio se observo una estructura porosa, donde los poros estan interconectados. Cuando el haz
de electrones incidié sobre un poro, la trayectoria de los electrones cambid y la carga

electroestatica aumento por leyes de gauss para una superficie cerrada que involucra las paredes
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internas y externas de un hueco debido a la porosidad y su interconexion. Nétese que en la Tabla
4.9, la imagen espejo esta deformada debido a las grietas que modifican la superficie.

Tabla 4.8. Comportamiento del efecto espejo en funcion del tiempo de carga/descarga en la HAP

a 700°C.
HPA T=700°C.
J  Observacion tcarga tdescarga Imagen (MEB)
(min) (min)
40:00 0:01
Exp 1 (1 kV) 10:00 6:10
10:00 12:39
10:00 21:6
10:00 1:35
Exp 2 2 kV) 10:00 6:30
10:00 12:53
10:00 8:13
10:00 4:15
Exp 3 B kV) 10:00 5:34
10:00 7:28
10:00 9:20
10:00 4:29
Exp 4 (4 kV) 10:00 3:40
10:00 4:25
10:00 6:00
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Tabla 4.9. Comportamiento del efecto espejo en funcion del tiempo de carga/descarga en la HAP
a 1200°C.

HPA T=1200°C.

{  Observacion tcarga tdescarga Imagen (MEB)
(min) (min)
30:00 0:10
10:00 0:15
Exp 1 (5kV) 10:00 0:14
10:00 1:45
10:00 0:37
10:00 1:22
Exp 2 (5.5 kV) 10:00 1:41
10:00 2:25
10:00 1:50
10:00 2:10
Exp 3 (6 kV) 10:00 2:48
10:00 2:40
10:00 1:07
10:00 1:57
Exp 4 (7kV) 10:00 2:18
10:00 2:20

En la HPA a 1200°C, al inicio del proceso de carga se observaron un conjunto de irregularidades.
Una de ellas fue que la acumulacion de cargas electroestaticas, se presentaron en la superficie de
la pastilla. En la Figura 4.29 se observa una serie de imagenes con angulos diferentes durante el

proceso de carga y descarga.
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1kV \ 2kV tilt=70° - 5kV tilt=70°

Figura 4.29. Comportamiento de cargas irregular en HPA 1200°C.

La Figura 4.29, muestra una perspectiva diferente de la superficie de la muestra, que se manifesto
con zonas blancas donde se llevé a cabo la experimentacion de los resultados de la Tabla 4.9. El
proceso de irradiacion fue realizado con un didmetro de haz de 20, en el microscopio JEOL JSM
7600F. Las zonas blancas aparecieron a diferentes energias del haz incidente. En la Figura 4.29
(C), se observaron varias imagenes espejo de manera puntual con 2 kV. En la Figura 4.29 (D, E y
F) con 1 kV, 2 kV y 5 kV, a un angulo de 0° y 70° de inclinacion, se observé el radio R del

espejo producido por el exceso de la acumulacion de la carga libre en la superficie.
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4.7 Carga almacenada

Los resultados que se obtuvieron en el esmalte y la dentina a 25°C, 700°C y 1200°C, indicaron
que a medida que incremento la temperatura, la imagen espejo sera visible y aparentemente el
material sera capaz de retener mas las cargas electroestaticas. Sin embargo, la pieza polar en la
imagen espejo es mucho mas pequefio que el didmetro de la pieza polar observada en la muestra a
temperatura ambiente. Se ha reportado que la carga almacenada es directamente proporcional al
tamano de la imagen espejo [14, 16, 18, 20, 23 y 28].

A medida que incrementa el tiempo de exposicion con el voltaje de carga (el haz de alta energia),
los efectos de carga electroestatica también incrementa.

En la Figura 4.30 se observé una capa de carbono sobre la superficie externa del esmalte 700°C
qgue se manifestd con un color violeta. En la Figura 4.30 (D), se observan zonas blancas que
indica el volumen de interaccion del haz de electrones de alta energia (20 kV) producto de la
carga electroestatica. Las zonas blancas, son la superficie de carbono que se formd a esta
temperatura. Esa capa de carbono es un residié de la parte organica que contenia el esmalte.

En la Figura 4.30 se observa que solo una cara del esmalte a 700°C contiene una gran cantidad de
carga electroestatica retenida con la que se forma la imagen espejo al voltaje de observacion
indicado en las Figuras 4.30 (B, C, E y F). La misma muestra fue colocada de manera distinta en
la Figura 4.30 (D), la superficie aterrizada con tintura de carbono es la cara opuesta a la que se
irradié con alta energia, derecha de la Figura 4.30 (D-F). Los resultados también indican que las
zonas blancas, donde se presentd la carga almacenada se formaron después de 160 min de
irradiacion con 20 kV.

Los defectos provocaron que los electrones de alta energia no puedan moverse facilmente. Las
grietas que se presentaron en la superficie del esmalte, fueron debido a las altas temperaturas y
son el primer lugar donde el efecto espejo se empieza a formar de manera parcial. Un conjunto de
bordes provoca una acumulacion de cargas, debido al fendmeno que se le denomina efecto de

punta.
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Figura 4.30. Comportamiento de Carga vs volumen de interaccion en esmalte 700°C.

4.8. Constante dieléctrica

A partir de los resultados obtenidos, se observd que a medida que el valor de la constante
dieléctrica incrementa, la capacitancia aumenta, por tanto, la formacion de dipolos sera mayor. Si
la formacion de dipolos es mayor el material serd méas conductor de electricidad. Mientras mas
grande sea la constante dieléctrica, se requerird de un haz de alta energia mas grande y un tiempo
de exposicion mayor, para poder generar una carga libre con un radio caracteristico como para

formar la imagen espejo.

4.9. Alcance del efecto espejo

v El tamafio de la imagen de la pieza polar es caracteristico de cada constante dieléctrica,
sin embargo, la imagen del efecto espejo se formo6 con mucha dificultad a una constante
dieléctrica K>8.

v" En un rango de K<8, la técnica se utilizé para determinar parametros eléctricos de los
materiales.

v' En base a los resultados, el efecto espejo se puede utilizar como una herramienta de
trabajo donde se requiera ver si algln dispositivo esta dafiado, cuando K~ 4.
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Capitulo V. DISCUSION

Por los resultados obtenidos es obvio que el efecto espejo depende de pardmetros que podemos
clasificar en aquellos inherentes al MEB y aquellos que pertenecen a la muestra misma. Queda

claro que la muestra debe de ser lo més aislante posible para obtener el efecto espejo.

5.1. El espejo convexo

Debido que el espejo electronico que se formo es del tipo convexo, en la imagen espejo la escala
y ampliacion fueron diferentes con respecto a la escala real en el MEB. Lo cual es de esperarse en
un espejo convexo ya que la amplificacion M, es siempre <1, siendo igual a 1 s6loen S, =0.
Ademas, el tamarfio del orificio de la pieza polar en la imagen espejo se incrementa a medida que
el voltaje de aceleracion disminuye, y ésta disminuye a medida que la distancia de trabajo
aumenta. Esto se explica por el hecho de que la distancia de trabajo L, es el valor de S, en la
ecuacion del espejo convexo: al disminuir el voltaje de aceleracion, los electrones del haz
electrénico tienen menor energia cinética y son "repelidos™ por la carga eléctrica contenida en la

esfera de radio R, por lo que R aumentay L, disminuye.

5.2. La constante dieléctrica

Se observo que si la muestra es aislante, ain cuando el flujo de carga sea bajo, el voltaje de
aceleracion para observar el efecto espejo puede ser mas elevado (arriba de 5 kV), dando como
resultado periodos largos durante el cual se observe la imagen del efecto espejo. En cambio,
cuando el material es un dieléctrico con valor alto de la constante dieléctrica, el efecto espejo se
observa durante un corto periodo de tiempo y con voltajes de aceleracion menores a 1 kV.

La constante dieléctrica permite hacer una diferenciacion clara entre un material aislante y un

material dieléctrico. La constante dieléctrica se define cémo:

K=— (2.1)

Donde, ¢, es la permitividad del vacio y € es la permitividad del material dieléctrico. Un

material es aislante si K >1 , mientras que serd mas dieléctrico cuando K — oo.
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El efecto espejo se observd excelentemente en las muestras de la Resina Epoxi que se utiliza en la
fabricacion de circuitos electrénicos, en las cuales K= 4.7-5.7 con rigidez dieléctrica, RD, entre
1000 y 2000 kV/mm y el PET (K=3.4, RD=17-300 kV/mm).

La superficie de la muestra de PET es muy lisa, como resultado la imagen espejo se observd
mejor e implica que cuando la muestra es plana, mejor fue la calidad en la imagen espejo.
Ademaés, no se presento la formacion de arcos eléctricos durante el proceso de carga o descarga,
una indicacion de que no se alcanzé la rigidez eléctrica. El tiempo de carga con 15 kV fue de 10
minutos de carga y el tiempo de descarga fue de hora con 30 minutos.

Aun si se usa una capa de PET como material aislante para aislar muestras conductoras (tal y
como se uso en el presente trabajo), se producen excelentes imagenes del efecto espejo. El tiempo
de irradiacion del conductor con 15 kV fue de 5 min, y el tiempo de descarga fue de 16 minutos.
En la muestra de la Resina Epoxi, el efecto espejo presentd una serie de imagenes muy nitidas del
espejo con diferentes voltajes de aceleracion. El proceso de carga se llevd a cabo con electrones
de 15 kV. Los tiempos de descarga fueron siempre muy largos, a pesar de que se obtuvo
imagenes espejo con 10 kV, tal que fue posible usar la técnica de analisis del MEB; por ejemplo,
el analisis quimico energia dispersiva de los rayos x (EDS): se obtuvieron los espectros de EDS
puntuales en distintas zonas

La hoja de acetato (K=5.0, RD=200 kV/mm) fue otra de las muestras que presentan excelentes
propiedades para la observacion del efecto espejo. La superficie de la hoja de acetato se irradié a
15 kV durante 5 minutos y la imagen de la pieza polar se hace visible sin necesidad de variar el
voltaje de aceleracion para obtener reflejo de electrones con baja energia. Cabe hacer mencion
aqui que, se produce una mezcla de imagenes donde también es observada en conjunto con la
sombra de la pieza polar. Una vez que se irradio la superficie de la hoja de acetato con electrones
de 15 kV, se disminuye el voltaje de aceleracion a 5 kV y se obtuvo el tiempo de descarga de 8
minutos con 30 segundos.

Los tres materiales anteriores, el PET, la resina epoxi y la hoja de acetato, permiten concluir que

materiales con constante dieléctrica K <8 son excelentes para trabajar el efecto espejo.

5.3.La Qlibre y la onlarizaci(’)n

Un parametro importante en la observacion del efecto espejo es la cantidad de carga almacenada

en la muestra aislante para la formacion del espejo convexo. Aqui hay un punto importante de
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discusion. Es natural pensar que mientras mas carga libre se almacene mejor imagen del efecto
espejo se observara. Solo materiales con K <8 producen excelentes imagenes espejos. Por otro
lado, mientras més grande sea el valor de K, mayor cantidad de carga almacenada. Es decir:
Q=CV =KCV (4.2)
Asi, mientras mayor sea el valor de la constante dieléctrica, mayor carga almacenada se tendra.

Sin embargo, recordemos que la carga total generada tiene la forma:
QTotaI = Qlibre + QPoIarizaci()n (226)

La Q. es la parte de la Q,,,, responsable de la formacion del efecto espejo. La Qp,parisacion €S 12
parte de la Q,,, Qque polarizara el material, y mientras mas grande sea K, mas facil se polariza el
material y aumentara el valor de Q,..i,acisn - POr 10 tanto, mientras mas dieléctrico sea el material,

menor el valor de Q. -

Esto explica los resultados obtenidos con la dentina dental humana (K=8.6), el esmalte dental
humano (K=?, RD=?) y la Hidroxiapatita Sintética a (K=7.4-11.4, RD=100 kV/mm) a 25°C.

En la dentina, en el primer y segundo experimentos, con 10 y 20 minutos de carga con 20 kV, el
efecto espejo a 1 kV no se observd. Al irradiar una vez mas, con 40 minutos de carga con 20 kV,
el efecto espejo si_se observd, aunque la imagen de la pieza polar se hizo visible por solo 5
segundos. Cabe comentar aqui que la imagen de la pieza polar en el efecto espejo siempre se
observd distorsionada en cierta medida; y la orientacién relativa de los tubulos dentinarios con
respecto a la direccion del haz electronico no produce con un comportamiento diferente en el
proceso de descarga.

Al cargar nuevamente la dentina durante 20 minutos adicionales, dando un total de 60 minutos de
carga con 20 kV, la imagen del efecto espejo con 1 kV dura 12 segundos. Por lo tanto, existe una
carga remanente acumulada que provoca un incremento del tiempo de descarga.

Al acumular 120 minutos de carga con 20 kV, el efecto espejo se mantiene visible por 32

segundos. A 180 minutos de carga con 20 kV, la imagen del efecto espejo se observo durante 7

minutos y 10 segundos!!. Seguidamente el efecto espejo se observo con un tiempo de descarga de

7 minutos 15 sequndos, 7 minutos 30 segundos, y 9 minutos 20 sequndos, respectivamente.

En el esmalte, por el contrario, aunque su superficie se irradié con 15 kV y 30 kV durante mas de

2 horas, no se produjo la imagen espejo. Lo mismo sucedi6 en el caso de la hidroxiapatita. A
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pesar de irradiar la hidroxiapatita con 20 kV por 1 hora, la imagen espejo no se formd. Se repitié
el procedimiento con 30 kV durante 3 horas, se disminuyd el voltaje a 1 kV y la imagen espejo

no se formo.

Estos resultados en el esmalte y la dentina dental humana, y la hidroxiapatita a 25 °C indican que,
la dentina es la més aislante de los tres. Comparando el esmalte con la dentina, el esmalte forma
mas dipolos y, por lo tanto, su constante dieléctrica debe ser mucho més grande.

Actualmente, el valor de la constante dieléctrica del esmalte no ha sido reportado. Pero un
experimento sencillo con un condensador de placas paralelas con y sin esmalte funcionaria muy
bien para medirla. Esta muy bien podria estar en el rango del valor de K para la hidroxiapatita
(K=7.4-11.4, RD=100 kVV/mm), ya que el esmalte es cerca de 96% de hidroxiapatita.

5.4. El efecto de borde y el efecto del pseudo-espejo

El hecho que el esmalte y la hidroxiapatita presentaran el efecto espejo después del tratamiento
térmico a 700 y 1200 °C, se debid a la presencia del efecto de carga. En microscopia electronica
es bien conocido que, en los bordes de las muestras en forma de puntas, en forma de escalones y
en formas esféricas, se presenta la acumulacion de carga, Figura 5.1. Cuando un material tiene
puntas, en ellas se acumula la mayor cantidad de cargas eléctricas. En un material conductor, las
cargas se distribuyen facilmente en su superficie ya que, siendo cargas del mismo signo, al
repelerse tratan de alejarse entre si. En un material aislante o dieléctrico, al vencer la permitividad

que les rodea, pueden escaparse produciendo descargas eléctricas.

Figura 5.1. Efecto de puntas. Comportamiento de la carga en puntas, escalones y esferas.

El efecto de la acumulacion de carga en puntas o bordes explica el porqué en el esmalte y dentina
a 700°C y 1200°C. Se observan destellos (descargas eléctricas) en la imagen con mucha
frecuencia. Todo esto se atribuye a que tanto la superficie del esmalte como la de la dentina

después del tratamiento a 700 °C sufrieron dafios, provocando grietas y porosidades. La imagen
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del efecto espejo se hizo presente aunque ésta fue de forma irreqular; estas imagenes fueron un

ejemplo claro del efecto llamado pseudo-espejo, donde la imagen espejo se forma en forma las
particulas, aglomerados o granos que se encuentran en la superficie de las muestras, dando el
efecto de que las imagenes son formadas por muchos espejos. Los tiempos de descarga en
esmalte y dentina también fueron irregulares. El efecto espejo se observa con mayor calidad en la
dentina a 1200 °C y con tiempos promedio de descarga mas prolongados que en la dentina a
700°C.

El efecto de borde explica también el porqué cuando dos areas de la dentina a 1200°C fueron
irradiadas, y al inicio de la descarga se observa una sola imagen espejo, pero a medida que el
tiempo pasa las cargas se empiezan a separar, y se presentan dos iméagenes espejo.

El efecto de borde también explica el comportamiento de la hidroxiapatita cuando la imagen
espejo se hace presente a 700 y 1200 °C. La imagen espejo esta deformada debido a las grietas
que modifican la superficie. Al inicio del proceso de carga se observd un conjunto cargas
electroestaticas que se presentan en la superficie de la pastilla.

El efecto de borde también explica los resultados observados en el Cereal Froot Loops
(Kellogs)(K=1.2, RD=?). La superficie del fragmento de anillo de froot loop es muy porosa Yy,
por lo tanto, la irradiacion no es distribuida uniformemente sobre su superficie. Existen zonas
blancas, que indican una mayor concentracién de electrones atrapados en estas zonas por el
efecto de borde. Estas zonas son las que dieron origen al efecto espejo, igual que en el caso del
esmalte, la dentina y la hidroxiapatita. Aqui también el resultado fue una imagen espejo difusa y
deformada en la zona irradiada.

El efecto de borde también explica las caracteristicas de la imagen espejo observado en la resina
del circuito integrado NE555 cuando fue partida por mitad. En las imagenes del efecto espejo, la
parte central de la imagen empieza a dividirse en 2 partes. Y se obtuvieron imagenes claras del
espejo pero deformadas. El efecto de borde dio origen a las zonas blancas, distorsiones y
deformaciones de la pieza en los costados de la ranura que contenia la muestra del circuito.

El efecto de borde nos indica otra caracteristica que debe de cumplir la muestra aislante cuando
vaya a ser usada para producir la imagen espejo dentro de la técnica del efecto espejo: la muestra

debe ser completamente plana y sin grietas o defectos.
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CONCLUSIONES

La constante dieléctrica

Los materiales con constante dieléctrica baja son excelentes para observar el efecto

espejo.

La Qe ¥ 12 Qpyarizacion

Mientras mas dieléctrico sea el material, menor el valor de Q. -

En la dentina dental humana existe una carga remanente acumulada que provoca un
incremento en el tiempo de descarga.

Entre el esmalte y la dentina dental humana, y la hidroxiapatita a 25 °C, la dentina es la
mas aislante de los tres.

Es altamente probable que el valor de la constante dieléctrica del esmalte sea cercano a la
constante dieléctrica de la hidroxiapatita (K=7.4-11.4, RD=100 kV/mm).

El efecto de borde

El efecto de la acumulacion de carga en puntas o bordes explica las observaciones del
efecto espejo en el Cereal Froot Loops, el esmalte, la dentina, la hidroxiapatita a 700°C y
1200°C, y en la resina del circuito integrado NE555 cuando fue partida por mitad.

La muestra que vaya a ser usada para producir la imagen espejo dentro de la técnica del
efecto espejo debe ser completamente plana y sin grietas o defectos.

El estudio del comportamiento del efecto espejo, desperté un gran interés para la ciencia de los

materiales. Ademas, el presente trabajo de Tesis permitié, implementar una nueva herramienta de

caracterizacion, que nos permita conocer las propiedades dieléctricas en los materiales. Un

estudio mas detallado de la técnica puede llegar a desarrollar un gran nimero de aplicaciones.

Por lo tanto, la HIPOTESIS GENERAL:

"Las caracteristicas experimentales del efecto espejo permite el conocer las caracteristicas

dieléctricas de los materiales no conductores",
es VERDADERA.
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