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Tabla 4.2. Parametros cristalograficos y datos del afinamiento del compuesto SroNbOsy,Ni_g,
obtenidos por difraccién de rayos X.

Datos cristalogrdficos
Grupo espacial I4/mmm (N° 139)
a (A) 4.0491(2)
¢ (A) 12.5955(6)
Z 2

Coordenadas atomicas
atomo | pos.Wyckoff x/a y/b z/c oc. B(A2?)
Sr de 0 0 035394(11) 1 1.90(6)
Nb 2a 0 0 0 1 1.91(5)
N(1) 4c 0 05 0 0.5 0.9(2)
O(1) dc 0 05 0 04 0.9(2)
0(2) de 0 0  0159(8) 1 2.8(3)

Distancias de enlace (A)

d(Nb-N,0(1))(x4)(A)  2.025
d(Nb-O(2))(x2)(A) 2.015(1)
d(Sr-O,N(1))(x4)(A)  2.736(1)
d(Sr-0O(2))(x1)(A) 2.442(1)
d(Sr-0O(2))(x4)(A) 2.868(1)

Datos del afinamiento
A () 1.540598
rango 20, tiempo adq. 5° <20 <115°, 15 h
Ny, Neefiy Niper (9 3457, 70, 60
P,, P;, P, ® 13,8, 7
RBragg:s RF, X 5.69, 4.85, 13.0
Ry, Rup, Rexp © 18.2, 23.6, 6.47
f, (@) 2.5
(a) Np, Nyesi, Niresi se refieren al ntimero de puntos experimentales, nimero total
de reflexiones y nimero de reflexiones independientes respectivamente.
(b) P,, P;, Py corresponden al nimero de pardmetros de perfil, pardmetros depen-
dientes de la intensidad y pardmetros globales afinados, respectivamente. Se ha utili-
zado una funcién pseudo-Voigt para el ajuste del perfil, y se han realizado correcciones
de asimetria y de orientaciéon preferencial. La orientacién preferencial y la asimetria
se corrigieron mediante las expresiones March-Dollase y Berar-Bardinozzi respectiva-
mente.
(¢) Los factores-R convencionales (Ry, Ruwp, Rezp) se calcularon utilizando correccién
de fondo. (véase ref. [200] para definiciones).
(d) Las desviaciones estdndar de la tabla estdn multiplicadas por el pardmetro de
Pawley f, para obtener valores con mayor significado fisico (véase ref. [200] para
definiciones).
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INTENSIDAD (Unidades Arbitrareas)
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Figura 4.13. Diagramas de difraccién de neutrones observado y calculado para la fase
SroNbO3.25Np.72. La segunda fase corresponde a la perovsquita STNbO2N [125].
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Tabla 4.3. Parametros cristalograficos y datos del afinamiento del compuesto SroNbOsy,Ni_,

obtenidos por difraccién de neutrones.

Datos cristalogrdficos
Grupo espacial I4/mmm (N° 139)
a (A) 4.0506(2)
¢ (A) 12.5936(9)
Z 2
Coordenadas atomicas
dtomo | pos.Wyckoff  x/a y/b z/c oc.
Sr de 0 0 0.3532(3) 1
Nb 2a 0 0 0 1
N(1) dc 0 0.5 0 0.36(3)
0(1) 4c 0 0.5 0 0.64(3)
0(2) de 0 0 0.1604(6) 1
Factores de Temperatura(®
atomo 10° By 10° By 10% fs3 B, (A?)
Sr 16(2) 16(2) 1003 0.87
Nb 7(2) 7(2) 6(3) 0.42
0, N(1) 7(3) A(3)  14(3) 0.54
0(2) 26(3) 26(3)  21(9) 1.59
Distancias de enlace (A)
d(Nb-N,0(1))(x4)(A) 2.025
d(Nb-0O(2))(x2)(A) 2.020(9)
d(Sr-O,N(1))(x )( ) 2.743(3)
d(Sr 0(2))(x1)(A) 2.428(9)
d(Sr-0(2))(x4)(A) 2.8693(6)
Datos del afinamiento
A () 1.2253
rango 26, incremento 6° < 260 < 116°, 0.05°
Ny, Nyt ® 2200, 133
P,, P;, P, (© 11,12, 1
RBTagg, RF, X 3.3, 4.9, 2.8
R,, Rup, Rexp @ 14.1, 12.5, 7.48
£, (¢ 2.9
(a) De acuerdo con la expresion: exp[f(hzﬁn +k2B20+12833+2hkB12+2hiB13 +2klB23)].
En todos los casos B12 = 13 = P23 = 0.
(b) Np, N,cs; se refieren al nimero de puntos experimentales y niimero total de reflexio-
nes respectivamente.
(¢) Py, P;, Py corresponden al niimero de pardmetros de perfil, pardmetros dependientes
de la intensidad y parametros globales afinados, respectivamente. Se ha utilizado una
funcién pseudo-Voigt para el ajuste del perfil, y se han realizado correcciones de asimetria
y de orientacién preferencial. La orientacién preferencial y la asimetria se corrigieron
mediante las expresiones March-Dollase y Berar-Bardinozzi respectivamente.
(d) Los factores-R convencionales (Rp, Rwp, Rezp) se calcularon utilizando correccién
de fondo. (véase ref. [200] para definiciones).
(e) Las desviaciones estandar de la tabla estdn multiplicadas por el pardmetro de Pawley
fp para obtener valores con mayor significado fisico (véase ref. [200] para definiciones).
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Como parametros iniciales se utilizaron los obtenidos mediante difraccion de
rayos X. El factor de ocupacién se fijé a la unidad para el Nb y se afiné para el resto
de los atomos. Las ocupaciones para el Sr y el O(2) no se desviaron del valor inicial
después del primer ciclo de afinamiento, por lo que se fijaron a la unidad para los

ciclos posteriores.

Con la finalidad de determinar la sensibilidad del método para la determinacion
de las posiciones de nitrégeno, se calcularon dos diagramas de difraccién de neutrones
utilizando los parametros de perfil afinados y la longitud de onda del experimento
(A= 1.2253 A) Para el célculo del primer difractograma se situaron los dtomos de
nitrégeno en las posiciones ecuatoriales (4c), y los 4&tomos de oxigeno en las posicio-
nes axiales (4e). El segundo difractograma se calculé con los dtomos de nitrégeno
ocupando la posicién axial (4e). Los resultados se muestran en la figura 4.14 donde
también se ha incluido el difractograma experimental. La reflexiones cuya intensidad

estd mas afectada por las posiciones de los dtomos de nitrégeno se han indexado e

Experimental
002
e

INTENSIDAD (Unidades Arbitrareas)
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Figura 4.14. Diagramas calculados de difracciéon de neutrones para el compuesto SraNbO3z.28Ng.72
con los atomos de nitrégeno ocupando las posiciones ecuatoriales y axiales del octa-
edro de niobio. El difractograma experimental se muestra abajo, y en él se indican
mediante flechas las reflexiones mayormente afectadas por la posicién de los atomos
de nitrégeno.
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indicado mediante flechas. Las intensidades de las reflexiones 002, 110, 022, 116,
130 y 136 son muy sensibles a la posicién del nitrégeno porque los correspondientes
planos cristalograficos contienen las posiciones 4c (planos (002) y (022)) o bien las
posiciones 4e (planos (110), (116), (130) y (136)). El mayo factor de difusién de
neutrones del nitrégeno (9.36 fm) con respecto al del oxigeno (5.81 fm) provoca un
aumento de la intensidad de las reflexiones 002 y 022 cuando este dtomo se sitia en
la posicién ecuatorial y, un aumento de las intensidades de las reflexiones 110, 116,
130 y 136 cuando ocupa la posicién axial. La comparacion de estos difractogramas
con el experimental permite situar de forma inequivoca el nitrégeno en las posiciones
ecuatoriales (posicién 4c). Las ocupaciones de los dtomos de oxigeno y nitrégeno se

afinaron con la restricciéon de ser complementarias en esta posicién, lo que condujo

=

1 O,N(1)

a )
Figura 4.15. Diagrama ORTEP de la celda unidad para el compuesto SraNbOs3 28N 72, con elip-
soides de temperatura con probabilidad del 75 %.
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a los valores de 0.64(3) y 0.36(3) respectivamente. La perovsquita STNbOoN [125] se
introdujo en el afinamiento como fase secundaria teniendo en cuenta la presencia de
un pequetio pico de impureza alrededor de 260= 30°. En la figura 4.15 se presenta el
modelo estructural obtenido que incluye los elipsoides de temperatura.

Las distancias de enlace observadas por difraccién de neutrones son muy préxi-
mas a las determinadas mediante difraccién de rayos X y a las que presenta la fase
SroTaO3N, si bien se pueden observar con respecto a esta fase diferencias pequenas
en los pardametros de celda y en las distancias de enlace Sr-O,N (tabla 4.4). Te-
niendo en cuenta que los radios iénicos del Nb(V) y del Ta(V) son idénticos!, estas
diferencias se podrian atribuir al menor contenido de nitrégeno (con radio idnico
ligeramente mayor que el oxigeno [20]) en el compuesto de niobio, o también a la

presencia de Nb(IV) (con radio iénico ligeramente mayor al del Nb(V)).2

Tabla 4.4. Comparacién de algunos pardmetros cristalograficos de SraNbO3.28Ng.72 con respecto

a SroTaO3N.
parametro SroNbO3 95Ny 72 | SroTaO3zN
a (A) 4.0506(1) 4.04127(3)
c (A) 12.5936(9) 12.6073(2)
2.428(3) 2.451(1)
d(Sr-O,N) (A) | 2.743(1) 2.728(1)
2.8693(6) 2.864(1)

La composicién afinada es SroNbQO3.98Ng 72, que corresponde a un estado de oxi-
dacién formal de +4.72 para el niobio, lo cual implica la existencia de un 72 % de
Nb(V) y un 28 % de Nb(IV). Para la muestra utilizada en el estudio por difraccién
de rayos X se consideré la estequiometria SroNbOs gN obtenida por andlisis quimi-
co y termogravimétrico, que difiere en el contenido de oxigeno y nitrogeno de la
estequiometria determinada por difraccién de neutrones. Ambas formulaciones dan
lugar a un estado de oxidacién formal similar para el niobio, de +4.6 (SraNbO2 gN)
y +4.72. Las diferencias en los contenidos de nitrégeno y oxigeno obtenidos median-

te andlisis quimico o difraccién de neutrones pueden atribuirse a la presencia de la

U r(Nb(V))en=s = 0.78 A, r(Ta(V))on=s = 0.78 A [20]
2 ;(NbIV))on=s = 0.82 A [20]
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impureza STNbOsN que se observa frecuentemente en estas muestras. La perovsqui-
ta SNbO,N presenta un contenido mayor en nitrégeno que la fase n= 1,3 por lo
que daria lugar a un aumento en la concentracién de nitrégeno total de la mues-
tra analizada. Por otra parte, la relacién Sr/Nb que se determiné por Induccién de
Plasma Acoplado (pag. 47) es inferior a la determinada en la fase SroNbO3.28Ng 72
a partir de datos de difracciéon de neutrones. El mismo argumento expuesto para
las diferencias observadas en el contenido de nitrégeno y oxigeno es valido también
en este caso. Como ya se ha indicado, la impureza de fase perovsquita (Sr:Nb, 1:1)
da lugar a una disminucién de la relacién de concentraciones de estos metales en la
muestra (Cs,/Cnp = 1.9) respecto al valor esperado para la fase SraNbOg328Ng 72
(Csy/Cnp = 2). Como se detalla en el apartado 4.6 esta impureza ha sido detectada
como un intercrecimiento en muestras de SraNbOs4,Ni_; v Sr3NbeOs1,Nao_, por
microscopia electrénica de alta resolucion (HREM). En algunos cristales los dominios
observados de fase STNbO2N son de algunos nanémetros y podrian originar difusién
coherente lo que explica la observacién de esta impureza en el diagrama de difraccion
neutrones. Asimismo en otros cristales se observan intercrecimientos recurrentes de

esta impureza, lo que también explica los resultados de analisis quimicos.

4.6. Estudio microestructural de la fase SroNbOs3, . N;_,

Las imégenes preliminares de microscopia electrénica de alta resolucién se ad-
quirieron en el microscopio Philips CM30 a 300 kV. En las figuras 4.16 y 4.17 se
muestran dos microfotografias adquiridas a lo largo del eje de zona [010] en las que
se observan defectos planos en la direccién perpendicular al eje ¢. La resolucién de
este microscopio no permite determinar la estructura atomica de los defectos, por lo
que se observaron las mismas muestras en el microscopio de 400 kV JEM del Centro
de Microscopia Electrénica y Ciencia de Materiales (EMAT, Amberes).

En la figura 4.18 se presenta una imagen de microscopia electronica de alta
resolucién correspondiente al eje de zona [010] obtenida en este microscopio. Las
imégenes calculadas a partir de los parametros de la tabla 4.3 para distintos valores

de foco y espesor concuerdan con distintas partes de la imagen experimental. En la

3 Concentraciones calculadas de N: SroNbO3 25N .72, 3.05 %; StNbO2N, 6.18 %.
Concentracién de N determinada por anélisis elemental: 4.08 (7) %.
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10 nm

Figura 4.16. Imagen de microscopia electrénica de transmisién de la fase SraNbOgz4,N1_, segin
el eje de zona [010].

[010]

Figura 4.17. Imagen de microscopia electrénica de transmisién de la fase SraNbOgz4,N1_, segin
el eje de zona [010].
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Figura 4.18. a) Imagen de microscopia electrénica de alta resolucién correspon

de electrones correspondiente

_z. Inset: imagen calculada para un valor
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figura 4.19 se muestran las imagenes calculadas para distintos espesores de cristal
con un valor de foco de -57 nm, en el que se puede comprobar el buen acuerdo con
la imagen experimental. La imagen simulada con un valor de foco de -57 nm y un

espesor de 7 nm se presenta insertada en la figura 4.18a. Los puntos més brillantes

No Sy

5nm

7 nm

8 nm

Figura 4.19. Imdgenes calculadas para la estructura n= 1 segtin el eje de zona [010] con un valor
de foco de -57 nm.

corresponden a los 4&tomos de estroncio y los menos intensos a los 4tomos de niobio.
El cristal estudiado en este caso presenta intercrecimientos de otros miembros de la
familia (SrO)(SrNbOgy,Ni_;), lo que da lugar a lineas difusas en las direcciones
perpendiculares al plano ab en el diagrama de difraccion de electrones correspon-
diente (4.18b). En algunos cristales se observa exclusivamente el contraste de la
figura 4.18, mientras que en otros cristales éste se observa conjuntamente con otros
contrastes debidos a diferentes tipos de defectos estructurales. Una representacion
esquematica de la imagen simulada para la fase n= 1 se presenta en la figura 4.18c,

donde los dtomos de estroncio se indican como puntos negros y los de niobio estan
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situados en el centro de los octaedros.

En la mayoria de los casos se han observado intercrecimientos a lo largo del
eje ¢ de otros términos de tipo Ruddlesden-Popper como en la figura 4.20. Estos
defectos ofrecen un mecanismo para la acomodaciéon de desviaciones locales de la
estequiometria nominal, y se han observado frecuentemente en éxidos con estructuras
de tipo Ruddlesden-Popper [201-204].

Figura 4.20. Imagen de microscopia electrénica de alta resolucién de la fase SroNbOsz4,Ni_, en
la que se observan intercrecimientos recurrentes de otros miembros de la familia
(Sro)(SrNb02+zN]71)n.
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En la figura 4.21 se presenta una imagen de uno de estos intercrecimientos.
Mediante la simulacién de imagenes pudimos determinar que se trataba de un in-

tercrecimiento de la fase n= 2, de composicién ideal Sr3NboOsNs. La simulacién de
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Figura 4.21. Imagen de microscopia electrénica de alta resolucién de la fase SraNbOsy,Ni_, en
la que se observa un intercrecimiento de la fase n= 2. Inset: imagen calculada para
un valor de foco de -57 nm y un espesor de 7 nm.

la imagen de esta fase se obtiene al eliminar una de las columnas de octaedros de
niobio perpendiculares al eje ¢. Al no existir datos cristalogréaficos sobre esta fase asf
como términos con n>1, la simulacién de imégenes de estos compuestos se realizé

utilizando modelos estructurales analogos al de la fase n= 1. La imagen calculada
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que proporcioné un mejor acuerdo con el contraste observado se presenta insertada
en la misma figura (valor de foco -57 nm, espesor 7 nm). Como en la figura 4.18, los
puntos mas intensos corresponden a los atomos de estroncio y los menos brillantes a
los 4tomos de niobio. Para ilustrar como se realiza este tipo de andlisis, en la figura
4.22 se presentan las imagenes calculadas para distintos valores de foco y espesores.
Si observamos un punto concreto de una de las simulaciones, vemos que su inten-
sidad varfa al cambiar el valor de foco y/o el espesor de la muestra, lo que implica
que a priori no es posible asignar las posiciones atémicas a puntos determinados de
las imagenes experimentales. Observando las imagenes en detalle se puede apreciar
que una de las simulaciones que mas se aproxima a la imagen experimental es la
correspondiente a un valor de foco de -600 A y un espesor de 80 A. Al calcular las
iméagenes alrededor de estos valores (valor de foco= -600 A, espesor= 80 A), obser-
vamos que el valor de foco que mejor se corresponde a nuestra imagen es de -570 A,
como se muestra en la figura 4.23a. Para esta simulacién se relacionan los puntos
de mayor intensidad con los atomos de estroncio, pero ello viene determinado por el
valor de foco y el espesor. Considérese, por ejemplo, que para un espesor de 3 nm la
intensidad de estos puntos seria inapreciable y los més brillantes corresponderian a
los de niobio. Asimismo es importante apreciar que para el valor de foco elegido las
iméagenes simuladas concuerdan con distintas regiones de la imagen de la muestra,
caracterizadas por distintos espesores. En la figura 4.23b se presenta el esquema del
defecto. Los atomos de estroncio se representan con puntos negros y los de niobio se

sitian en el centro de los octaedros.

En la misma muestra SroNbOsy,N;_, también se han observado intercrecimien-
tos de términos de la familia (SrO)(SrNbOg4;Ni_;), con n>2. La fotografia de
microscopia electronica de alta resolucién que se presenta en la figura 4.24 corres-
ponde a un cristal de la fase n= 1 en la que se ha observado un intercrecimiento
del miembro n= 4. La interpretacién de dicha imagen se presenta en la figura 4.25,
en la que se muestra la mejor simulacién para una pequena regiéon de esta imagen

experimental, para un valor de foco de -57 nm y un espesor de 8 nm.

Asimismo se ha observado el intercrecimiento de dominios contiguos de distin-
tos miembros de la familia Ruddlesden-Popper (SrO)(SrNbOs,Ni_,), de érdenes

superiores. En la figura 4.26 se presenta la imagen experimental y la simulacién
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Figura 4.23. a) Series focales para la simulacién del intercrecimiento de la fase SrsNbyOsN2 con
un valor de foco de -57 nm. b) Interpretacién de la imagen observada: b1) Regién de
estudio de la imagen experimental; b2) Imagen simulada para un espesor de 7 nm y
un valor de foco de -57 nm; b8) Representaciéon esquemédtica.
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Figura 4.24. Imagen de microscopia electrénica de alta resolucién de una muestra de la fase
SroNbOs34.Ni_, en la que se observa el intercrecimiento de la fase n= 4. Inset:
imagen calculada para un valor de foco de -57 nm y un espesor de 8 nm.

End

Figura 4.25. Interpretacién de la imagen observada a) Regién de estudio de la imagen experimen-
tal; b) Imagen simulada para un espesor de 8 nm y un valor de foco de -57 nm;
c) Representacién esquemética en la que se observa la fase n= 4. La notacién p se
utiliza para enfatizar que son dominios locales de miembros de orden superior, y por
lo tanto se pueden considerar como regiones de p bloques perovsquita.
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correspondiente e interpretacién se muestra en la figura 4.27. Como en el caso an-
terior no se presentan las series focales utilizadas para el calculo de la imagen de
microscopia electrénica de alta resolucion, ya que al tratarse de un defecto local,
no es posible apreciar ninguna variaciéon de espesor en la imagen experimental que

contiene este tipo de defecto.
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Figura 4.26. Imagen de microscopia electrénica de alta resolucién de la fase n= 1 en la que se
observan intercrecimientos de las fases n= 2 y n= 3. Inset: imagen calculada para un
valor de foco de -57 nm y un espesor de 7 nm.

Se ha observado frecuentemente que estos intercrecimientos tienen lugar a través
de fronteras en escalén, indicadas mediante flechas en la figura 4.28. La imagen cal-
culada para un espesor de 8 nm y un valor de foco de -57 nm se presenta en la figura
4.29b donde se puede apreciar el buen acuerdo con la imagen experimental 4.29a. Al
igual que en todas las imagenes observadas anteriormente, los puntos mas brillantes
corresponden a columnas de dtomos de estroncio y los menos intensos a columnas
de atomos de niobio. En general nos referimos a atomos de estroncio o niobio, pero
serfa mas exacto utilizar el término “columnas de atomos”, ya que la microscopia
electrénica de alta resolucién no permite la observacién de un sélo atomo sino de

una columna de dtomos perfectamente alineados. En la representacion esquemaética
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Figura 4.27. Interpretacién de la imagen experimental de la figura 4.26 a) Regién de estudio de la
imagen observada; b) Imagen simulada para un espesor de 8 nm y un valor de foco
de -57 nm; ¢) Representacién esquemética en la que se observa la presencia de las
fases n= 2 y n= 3.

de esta imagen (Fig 4.29c) se observa el intercrecimiento de los miembros n= 2, n=
3 y n= 4 de la familia (SrO)(SrtNbOsg,Ni_4),, indicados como p= 2, p= 3 y p=4
respectivamente. Tal como se ha indicado anteriormente, la simulacién de imagenes
de HREM de las fases con n>1 se ha realizado a partir de modelos estructurales
analogos al de la fase n= 1.

El término n= oo corresponde a la fase perovsquita STNbOsN, que ha sido ob-
servada muy frecuentemente en estas muestras. En la figura 4.30 se presenta una
imagen de HREM que presenta dominios de esta fase, asi como la imagen calcu-
lada que mejor se ajusta a la observada experimentalmente (espesor= 5nm, valor
de foco= -57 nm). En este caso, contrariamente a lo que se ha observado con ante-
rioridad, ambos dtomos metalicos (Sr, Nb) corresponden a los puntos mds intensos
en la simulaciéon. En la figura 4.31a se muestra el andlisis de imagen realizado. En
la figura 4.31b se presentan las series focales de esta fase para espesor de muestra
variable y un valor de foco constante de -57 nm. Esta figura permite comprobar el
buen ajuste de la simulacién, ya que la imagen calculada para un espesor de 3 nm se
correlaciona bien con la observada en los bordes de la muestra (de menor espesor).

Por otra parte, se observa que para un espesor de 7 nm la intensidad de los dtomos
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de niobio disminuye y en la imagen sélo se distinguirian los d4tomos de estroncio.

74

il " o " B @ OF oA @ "o R W OEWoE W e W
¥ 8 & % ¥ 8 % "% mRR"ROWRE AW RET B "T BN "R " "=

._-.-_.I..I_-_-tllt_-lilltt-!iillil
. N B B A B B B E R B EE B -

e - A EEEEEEE FEE RS E R R R EaOE
itllillluilllilclla-_-__._..__4..!-

P E S G F 9 & 8§ 8 " FVa s AT TEeE REYawE W
L R B B B B R EE RS B EEREREEE R DR EEE BB BB

& EN 4 & F @ F W a8 W Fe ST T W
-_li_'_ll_.l_li_l.l LB B B B B

. & & & L T " Yy g waw
'l..'._.-..ll.'-_

@ Ae @ F RS- SR AW W WE W EWE @R E
" e 00 F e Fe " W ]"eoE s Y O w AR A A EEERETY

L LA B F E E B S & 8 B & Ba oy E E s 88 K L B B BN RN
R ORRR RN R ROY R oEoW W OR R F S OW OF(W W OR OROY OEON WS

L B B E N B R EEE LS N B E RS EE R EIEE S ENREEREN®E ]

l.-.'.I‘i-l.l.l_l_‘_i..lilill.l..‘l_al_I_..__- ‘ . .. . - .l la.l..i...l - .N“
. %

ll.l-l..l_.l.l.lllill.ll_“l_“ e T e s

w ¥ % & 8 @ » W T R
. B B N B @ @ W e % 8 & 8 N

A E R R E R RN & B

. ¢ ‘-_.ii_.l_l - 4 9" " B e @ nw
-Iiit_l_ll_i\filillo @ 5 & % % & W " m 8

l#l_llll‘ikditill‘iii_illlillliln_
TR TR YRR TeTE wYw R Y

tlitdiliill-_-4¢-4¢.n -0.
[ ll&‘lllllilll..‘.il_..-ll_.l.‘-_ -
ate

._.._.._..,..-.___-.-.-._t._...-_,-_.«...-.__.-t.._.ittt-..-.l
B B L R b R S ¥ %Y """ TR RS .

lliilliliaiaiiidaa4_-4_-4'!.-1!._-._
l.‘..!‘.‘..“‘..“i - - " 5 8 B

1 en la que se

observan fronteras en escalén, indicadas mediante flechas. La zona seleccionada para

el estudio estd delimitada por un rectdngulo (Fig 4.29).

Figura 4.28. Imagen de microscopia electrénica de alta resolucién de la fase n
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Figura 4.29. Interpretacion de la imagen experimental de microscopia electrénica de alta resolucion
mostrada en la Fig 4.28. a) Ampliacién de la zona donde se observa la interfase en
escalén, b) Imagen calculada para un valor de foco de -57 nm y un espesor de 7 nm,
c) Representacién esquemética.





