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Breve historia de un TEM......

JEOL Modelo JEM-2100 plus

Caracteristicas:
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Canon de electrones con filamento de
hexaboruro de lantano (LaB6)

Voltaje de aceleracion maxima de 200 kV, con
control de paso y voltaje minimo de 20 kV
Unidad de barrido (STEM)

Lente objetiva que permite ultra alta resolucion
(0,19 nm)

Detectores  incorporados para  obtener
Imagenes en los siguientes modos: campo
brillante (HREM), campo oscuro anular de alto
angulo (HAADF-TEM), campo oscuro (DF) y
campo brillante (BF) con resolucion de 0,5 nm.
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Breve historia de un TEM

JEM-21 00Plus OXFORD AZTEC ENERGY TEM

MICROANALYSIS SYSTEM

X-Max™ Silicon Drift Detectors for TEM X-MaxM 100 TLE

Breakthrough detector technology
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Organizacion

SERVICIO DE MICROSCOPIA ELECTRONICA

El Servicio Centralizado de Grandes Instrumentos (SeCeGrin)
CCT-CONICET Santa Fe

Sistema Nacional de Microscopia _ Turnos

COMITE de SEGUIMIENTO ACADEMICO GRUPO DE OPERACION,
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-Dra Romina Ghirardi (INALI) Mantenimiento: Héctor Ortiz
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JEOL 2100 Plus

] i -
dpecifications
Configuration Ultrahigh resolution™? High resolution™ High specimen tilt™! Cryo™! High contrast™
(UHR) (HR) (HT) (CR) (HC)
Resolution(nm)
Paint 0.1%4 nmm 0.23 0.25 0.27 0.31
Lattice 2.14 NnNm 0.14 0.14 0.14 0.14

#1 : Specify either configuration (UHR, HR, HT, CR or HC) when ordering the JEM-2100Plus.

* MODULO STEM
* Detectores BF, DF, HAADF
* 2 Portamuestras: single tilt y doble-tilt (Be para EDS)

o E DS OXfO rd X-Max™ Silicon Drift Detectors for TEM

Breakthrough detector technology
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JEOL 2100 Plus
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Por qué electrones?

Resolucion: La distancia mas pequeiia que se puede resolver.

Microscopia de Luz Visible

Criterio de Rayleigh

Luz visible : e 550 nm (verde)
r=300 nm
0.614 0.614 0.614
T = — — . ~ .
usin g NA~1 300 nm = 1000 (@
r : resolucién ¢ Como podemos mejorar  laresolucion?

A : longitud de onda

u : indice de refraccion delmedio i

f : semi-angulo de colecciénde las lentes Reduciendo 2
NA : Apertura numeérica
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Por qué electrones?

IMPORTANTE: No podemos construir un microscopio

electrénico “perfecto”:

La resolucion es peor que la longitud de onda

« Efectos de la Fuente de electrones \ltaje de 3
Tt Aceleracion (kV) (nm)
« Imperfecciones de las Lentes 100 0.00370
(Aberraciones) |
+ 200 0,00251
 Inestabilidades mecanicas 400 0,00164
I seoL2100riis | © Cafion: LaBg
i « Pieza Polar: 0,19000
i Ultra-High 1000 0,16000
, Resolution
INTEC | .+ C,=05mm 3000 0,14000
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High-Angle

Bright Annular
Field- TEM Dark Field
Holography InCOherent Electron
Bright Field Energy-Loss

Energy- Spectroscopy

TEM ield- TEM

Electron X-Ray Energy
tomography Dispersive
Spectroscopy

Dark Field-
TEM

Incoherent
Bright Field
X-Ray Energy
FIB / SEM Dispersive
Spectroscopy
Weak-Beam
Dark Field

Electron
Backscattered

INTEC Diffraction
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Coherent Convergent Probe
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TEM
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VEWTEEIES

HR-TEM
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Materiales

Diffraction Patterns

* Nd,Fe4B : Different incident beam directions



STEM

Distribucion de tamanos de particulas

MODO STEM-HAADF

« Variaciéon masa,
 Variacién espesor,
« Ambas.



STEM

5. WIAPAS
COMPOSICIONALES

Pefiles de distribucion de elementos en una muestra Distribucion de fases en un catalizador
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J.C. Hernandez-Garrido et al. Journal of Materials Chemistry A 1(11), 2013, 3645-3651
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Analisis nano-estructural
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Materiales

EJEMPLO: SIC crecido epitaxialmente sobre membranas de Si.

(@)

Patron de difraccion Imagende Campo Brillante (BF)

Imagen de Campo Oscuro (DF) Imagen de.Campo b-spUro (DF)
(022) Si | -« (022 sicy -




WV EICREES

Three observation modes
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Bright field, Dark field and High Resolution images



Materiales

e Super lattice reflections



Materiales

STEM + EDS = Mapeo quimico
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Cortesia: Prof. Calvino (Cadiz, Espaiia)



Nanomateriales

Materiales con nano-poros
1‘.5—10 nm
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Nanomateriales

Nanocapsulas poliméricas con
incorporacion de nanoparticulas
magnéticas (MNP)

;é'_-".' S Particulas hibridas
; ' : Poliestireno - Polibutadieno

Las particulas presentan una fase
interna de Polibutadieno con multiples
oclusiones de Poliestireno

Nucleo liquido
compuesto por

ZAY NI . (o4
Z¥En acidos grasos
Coraza de MNP
polimetacrilato
de metilo

Polibutadieno

— 100 nm

Tincion positiva con 0s0O,



Nanoparticulas Metalicas

Los colores de las nanoparticulas metalicas
Imagenes TEM de nanoplatos de Ag dispersas en un medio dieléctrico estan

dominados por la absorcion plasmodnica de

superficie localizada, la oscilacidn colectiva de
los electrones en la interfase metal-dieléctrica.

(a) (b)
J

TP 13

200 400 600 800 1000 1200
Wavelength, A/nm



Nanomateriales

Tomografia electronica

Ver Video
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Stage movement

Click here

Specimen: Zebrafish



Biologia

Specimen: Rat hippocampus 500 nm



Nanoparticulas en una bacteria

Tomografia

Materials Science/Life Science Interface: Magneto-tactic Bacteria

reconstruction

Magnetic
microstructure
(electron

S .
3 ...-‘

holography)

HAADF image

D Membrane
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Study of the

oy 3\\?: .e' ) A'LH84501 crystal habit
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Magnetite crystals in bacteria strain MV-1, in The quality of the reconstruction allows both
this preperation the cell is preserved the crystallites (yellow) and the exterior cell
surrounding the crystals. wall (green) to be to be resolved



Ca,(PO,), / Calcium phosphate

« Crohn’s disease is a chronic and debilitating
inflammatory condition of the ileum and colon
that afflicts a growing proportion of the
Western population.

The precise cause is unclear but
dietary, lifestyle, genetic and
pathogen related factors have
all been proposed to be
important.




HAADF-STEM




CATALISIS

Catalisis Heterogénea

Reacciones en superficies
Ejemplo de convertidor catalitico




CATALISIS

Pd-Au/CeO,
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Frecuencia
Frecuencia
Frecuencia
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CATALISIS EN NANOPARTICULAS

Modelo estructural de una particula de Au
soportada en una superficie de tipo
(111) de Ce-Zr en proyeccioén [110].

(111)

Imagenes HREM representativas
en vision perfil de nanoparticulas
de Au presentes en el catalizador
Au/CTZ-MO.

(100)

Cubo-octaedro



CATALISIS EN NANOPARTICULAS

Modelos representativos de
nanoparticulas de Au truncadas

Imagen HREM de una nanoparticula de Au por la mitad de diferentes
truncada por un plano superior al tamafos. Los numeros que se
plano mitad (a), de una nanoparticula de Au con un muestran en las particulas
crecimiento irregular (b). Modelos indican los nUmeros de
representativos de nanoparticulas de Au truncados coordinacion.

por un plano superior al plano mitad (c).



Técnicas de Microscopia en Nanociencias

Nanoparticulas Metalicas Soportadas en Catalizadores

Tomografia

NP de Co

[001] ‘axis’




HR-TEM

2.35 A - Au (1 1 1) '::\‘-::::.\::
225A-Pd(111)
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CATALISIS

STEM-HAADF
+ EDS

HIAABDE Pd
. Spectra from Area #1

Spectrum
Modelled

150

Intensity (Counts)
Intensity (Counts)

100

1Z 20 2.5 3.0 35

Energy (keV) Energy (keV)
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Nanoparticulas con Morfologia Controlada

Cubic Er;0,

Autoclaving

Temperature/°C
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MORFOLOGIA CONTROLADA

w

30 nm

TOMOGRAFIA

(100)
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MORFOLOGIA CONTROLADA

1) Nanocubos de CeO, 2) Superficie reestructurada

0, (5%)/He
@ 600 °C
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MORFOLOGIA CONTROLADA

0, (5%)/He
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MORFOLOGIA CONTROLADA




