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Resumen

Se sintetizaron tres muestras del sistema semiconductor cuaternario Cdoe7-yMno33CryTe (y = 0,05; 0,10; 0,15) mediante la
técnica de fusion directa de sus elementos constituyentes. EI tamafio medio de cristalito y la microdeformacion de la red se
determinaron a partir de analisis de difraccién de rayos X, empleando el método de Williamson—Hall. Los resultados eviden-
cian un adecuado crecimiento cristalino y una buena calidad estructural, observandose una disminucion del tamafio medio
de cristalito con el incremento de la concentracion de Cr. Las micrografias fueron obtenidas mediante microscopia electro-
nica de barrido en modo de electrones retrodispersados. La eficiencia de la segmentacion automatica se evalué utilizando el
plugin Trainable WEKA Segmentation (TWS) integrado en ImageJ, mediante la métrica de exactitud, compa-rando los resul-
tados con las zonas de segregacion identificadas en mapas elementales obtenidos por espectroscopia de dispersion de ener-
gia. Los resultados muestran que el desempefio del método depende fuertemente de la topografia de la muestra, siendo mas
confiable en regiones planas y con buen contraste. Ademas, se presentan las proporciones segmentadas para cada muestra,
lo que permite discutir las limitaciones y el potencial de la técnica en el anélisis de materiales semicondutores complejos.

Palabras claves: difraccion de rayos X, método de Williamson-Hall, tamafio de cristalito, microdeformacion de la red, seg-
mentacidn automatica, ImageJ, andlisis de microgréfias.

Abstract

Three samples of the quaternary semiconductor system Cdo.s7-yMno.33CryTe (y = 0.05, 0.10, 0.15) were synthesized using the
direct melting technique of their constituent elements. The average crystallite size and lattice microstrain were determined
from X-ray diffraction analysis using the Williamson—Hall method. The results reveal adequate crystalline growth and good
structural quality, showing a decrease in the average crystallite size with increasing Cr concentration. Micrographs were
obtained by scanning electron microscopy in backscattered electron mode. The efficiency of the automatic segmentation was
evaluated using the Trainable WEKA Segmentation (TWS) plugin integrated in ImageJ through the accuracy metric, compar-
ing the results with segregation zones identified in elemental maps obtained by energy-dispersive spectroscopy. The results
indicate that the performance of the method strongly depends on the sample topography, being more reliable in flat regions
with good contrast. Additionally, the segmented proportions for each sample are presented, allowing the limitations and
potential of the technique in the analysis of complex semiconductor materials to be discussed.

Keywords: X-ray diffraction, Williamson-Hall method, crystallite size, lattice microstrain, automatic segmentation, ImageJ,
micrograph analysis.
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1 Introduccién

Los materiales semiconductores magnéticos (MSM) se
obtienen a partir de semiconductores convencionales me-
diante la sustitucion parcial de &tomos no magnéticos en la
subred cationica por iones magnéticos, tales como cromo,
hierro, manganeso y cobalto. Esta modificacion estructural
permite el control simultaneo de las propiedades electrénicas
y magnéticas del material, lo que abre nuevas perspectivas
para el desarrollo de dispositivos avanzados, incluyendo me-
morias no volatiles, circuitos I6gicos basados en espin y dis-
positivos de estado solido reconfigurables. En este contexto,
el creciente interés cientifico y tecnoldgico en estos sistemas
radica en la posibilidad de integrar funcionalidades electro-
nicas y magnéticas en un Unico material, ampliando su po-
tencial en aplicaciones espintronicas (Dietl, 2010; Villarreal
etal., 2012, 2013; Wolf et al., 2001; Yoon et al., 2006).

En los Gltimos afios, la investigacion se ha orientado hacia
sistemas cuaternarios codopados con metales de transicion,
donde combinaciones como Mn-Fe o Mn-Cr permiten un
ajuste fino de las propiedades estructurales y magnéticas. En-
tre estos sistemas, el Cdi.xyMnyCryTe ha mostrado particular
relevancia, reportandose temperaturas de Curie (Tc) de hasta
362 K parax =0,37 ey =0,10 (Hwang et al., 2013). En estos
materiales, el comportamiento ferromagnético se atribuye a
las interacciones de intercambio entre los iones magnéticos,
siendo la concentracion relativa de cada elemento un factor
determinante en la temperatura de Curie y la magnetizacion
(Hwang etal., 2013; Irie etal., 1995; Shen etal., 2009;
Verma et al., 2022).

Desde el punto de vista estructural, estudios de difraccién de
rayos X han demostrado que el sistema Cd1.x.yMn,CryTe cris-
taliza en estructura clbica tipo blenda de zinc, con una dis-
minucion lineal del parametro de red al incrementar la con-
centracion de Cr, en concordancia con la ley de Vegard. Este
comportamiento sugiere la incorporacion sustitucional de Cr
en la red huésped de CdTe (Hwang et al., 2013). Sin em-
bargo, en muestras policristalinas se ha evidenciado la for-
macidén de fases secundarias, particularmente Cr,Tes, cuya
fraccion aumenta con el contenido de Cr (Villarreal et al.,
2026). Asimismo, el andlisis microestructural mediante mi-
croscopia electrénica de barrido (MEB) revela que el incre-
mento de Cr induce variaciones significativas en la microes-
tructura 'y en la composicion local, favoreciendo procesos de
segregacion mas pronunciados a mayores concentraciones.

No obstante, la interpretacion visual de las micrografias
MEB puede verse limitada por factores como la topografia
de la muestra, efectos de sombreado, grietas, fracturas y su-
perposicion de fases, lo que dificulta la identificacion precisa
de heterogeneidades. En este sentido, las técnicas de segmen-
tacién de iméagenes basadas en aprendizaje automatico han
emergido como herramientas robustas para la clasificacion
de regiones en funcién de patrones de textura, contraste y

morfologia, mejorando la reproducibilidad y sensibilidad del
analisis (Lormand et al., 2018; Mallick et al., 2016; Salum
etal., 2022). Entre estas herramientas, el software ImageJ
destaca por su amplia validacidn en la literatura y su versati-
lidad, gracias a la integracion de multiples plugins. En parti-
cular, el médulo Trainable WEKA Segmentation (TWS)
constituye una técnica de aprendizaje supervisado para la cla-
sificacion de pixeles, basada en algoritmos como Random
Forest. Aunque originalmente fue desarrollado para aplica-
ciones en bioimagen, su flexibilidad permite su adaptacion a
problemas de caracterizacion de materiales (Arganda-Carre-
ras et al., 2017).

Sin embargo, el caracter semiautomatico del TWS implica la
intervencion del usuario en etapas como la seleccién de re-
giones de interés y la definicion de clases, lo que puede in-
troducir variabilidad en los resultados, especialmente en ima-
genes con morfologias complejas o bajo contraste. Por ello,
resulta fundamental evaluar cuantitativamente su desempefio
y establecer las condiciones en las que proporciona resulta-
dos confiables (Fan et al., 2012; Fan & Lee, 2015; Iglesias,
2017; Kim et al., 2016).

Por otra parte, es importante distinguir entre el tamafio de
cristalito y el tamafio de grano. Mientras que el tamafio de
grano observado por MEB puede incluir multiples dominios
cristalinos, el tamafio de cristalito corresponde a regiones
coherentes de difraccién y se determina a partir de técnicas
como la difraccion de rayos X. Métodos como Scherrer, Wi-
lliamson—Hall y el refinamiento de Rietveld son ampliamente
utilizados para este propdésito.

En este contexto, el presente trabajo tiene como objetivo de-
terminar el tamafio promedio de cristalito y la microdeforma-
cion de la red cristalina mediante el andlisis de difraccion de
rayos X utilizando el método de Williamson—Hall, asi como
evaluar la eficacia del médulo Trainable WEKA Segmenta-
tion en la identificacion de zonas segregadas en micrografias
del sistema Cdo,67-,yMno33CryTe (0,05 <y <0,15). Asimismo,
se analiza el desempefio del método frente a distintas morfo-
logias y la influencia de factores como la topografia y la ho-
mogeneidad de las muestras sobre la confiabilidad de la seg-
mentacion, con el fin de delimitar los contextos mas

adecuados para su aplicacion en el analisis microestructural.

2 Procedimiento Experimental
2.1 Sintesis de las muestras del sistema

Las muestras policristalinas de Cdo,e7.yMno33CryTe fue-
ron sintetizadas mediante la fusion directa de los elementos
constituyentes en ampollas de cuarzo evacuadas y previa-
mente sometidas a pirdlisis, con el fin de evitar reacciones
indeseadas entre el material y el recipiente de cuarzo. Estas
ampollas fueron dispuestas verticalmente en un horno
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resistivo y calentadas hasta alcanzar la completa liquefac-
cién. Durante la fase liquida, las ampollas se agitaron peri6-
dicamente para favorecer la homogeneizacion del material,
tal como se reporta en la referencia (Villarreal et al., 2026).

2.2 Determinacion estructural. Difraccion de rayos X

Para la caracterizacion estructural mediante difraccion
de rayos X (DRX), se pulverizaron mecanicamente en un
mortero aproximadamente 100 mg de cada muestra hasta ob-
tener un polvo fino y homogéneo. El material se deposito so-
bre un portamuestras de fondo cero, utilizando una fina capa
de vaselina como agente fijador. Los patrones de DRX en
polvo se registraron a temperatura ambiente, en modo de re-
flexion 6/8, empleando un difractémetro EMPYREAN equi-
pado con un tubo de cobre (radiacion CuKa y CuKp: A1 =
1,5406 A y A = 1,5444 A), operando a 40 kV y 40 mA. Las
mediciones se realizaron en el rango de 10° a 90° en 26, con
un paso de 0,02° y un tiempo de conteo de 1 s por paso. El
silicio se utilizd como patrén externo para la correccion ins-
trumental. El andlisis cuantitativo de los patrones de difrac-
cién se llevo a cabo mediante el método de Rietveld, lo que
permitié obtener los parametros estructurales y evaluar la ca-
lidad del ajuste.

Durante el andlisis de los patrones de DRX, se observd un
ensanchamiento de los picos de difraccién. Este fendmeno
puede originarse no solo por la contribucién instrumental,
sino también por efectos microestructurales intrinsecos al
material, como el tamafio medio de cristalito y las deforma-
ciones de la red cristalina. Para separar y cuantificar estas
contribuciones, se aplico el método de Williamson—Hall en
su forma simplificada, asumiendo un ensanchamiento isotré-
pico, descrito por la ecuacion:

B cos(0) = (kA/D) + 4¢ sen(0) (D)

donde B corresponde al ancho a media altura (FWHM) del
pico de difraccion, en radianes y corregido por el ensancha-
miento instrumental; 6 es el &ngulo de Bragg (en radianes); k
es el factor de forma (= 0,9); A (= 0,15406 nm) es la longitud
de onda de la radiacion incidente; D representa el tamafio me-
dio de cristalito; y ¢ corresponde a la microdeformacion
(strain) de la red cristalina.

2.3 Analisis microestructural. ldentificacion de segre-
gado usando ImageJ

La microestructura de las muestras fue investigada mediante
un microscopio electrénico de barrido (MEB), modelo JEOL
JSM-6610LV, operando con una tensién de aceleracion de
15 kV. Asimismo, se realizaron analisis por espectroscopia
de energia dispersiva de rayos X (EDS, por sus siglas en in-
glés: Energy Dispersive Spectroscopy). Dado que las mues-
tras presentan caracter metalico, no fue necesario someterlas

a un proceso de metalizacion. El preparado consistio en la
fijacion de las muestras sobre stubs utilizados como soporte
dentro de la camara del microscopio.

En cada una de las tres muestras se obtuvieron micrografias
con un aumento de 600 veces, empleando el modo de elec-
trones retrodispersados (BEC, por sus siglas en inglés: Ba-
ckscattered Electron Composition). El contraste observado
en las micrografias resalta las variaciones en el nimero at6-
mico de los elementos presentes. En este contexto, regiones
con distinta apariencia, tales como granos dispersos a lo largo
de la superficie, fueron seleccionadas para su analisis me-
diante EDS, junto con regiones homogéneas de la matriz cris-
talina. Este analisis permitié ademaés la obtencion de mapas
elementales correspondientes a cada uno de los elementos
guimicos en las micrografias.

Las micrografias obtenidas presentan una resolucion de
2560x1920 pixeles y fueron procesadas sin la aplicacion de
correcciones previas. El analisis de imagenes se realizé inte-
gramente en el software ImageJ, empleando el plugin TWS,
accesible a través de la ruta Plugins — Segmentation — Trai-
nable WEKA Segmentation. En cada micrografia, las regio-
nes de interés fueron seleccionadas manualmente y clasifica-
das en dos clases: Clase 1, correspondiente a las zonas de
segregacion (regiones granuladas), y Clase 2, correspon-
diente a la matriz cristalina continua. Una vez completado el
entrenamiento, el clasificador se aplicé a las tres microgra-
fias, generando las respectivas mascaras de segmentacion.
Estas mascaras fueron convertidas a 8 bits (Image — Type
— 8-bit) y posteriormente binarizadas (Process — Binary —
Make Binary). En las imagenes resultantes, los pixeles blan-
cos representan las zonas clasificadas como segregacion de
cromo, mientras que los pixeles negros corresponden a la ma-
triz cristalina del material. Finalmente, las regiones segmen-
tadas fueron cuantificadas mediante el comando Analyze —
Analyze Particles, lo que permitié extraer pardmetros como
area total, &rea media, nimero de particulas y fraccion super-
ficial.

La validacién de las segmentaciones se llevo a cabo mediante
la comparacion directa con los mapas elementales de cromo
obtenidos por EDS, los cuales se utilizaron como referencia
para evaluar la fidelidad del proceso de segmentacion. Tanto
las micrografias segmentadas como los mapas elementales
fueron ajustados a la misma resolucién mediante ImageJ y
convertidos a formato binario. EI desempefio de la segmen-
tacion realizada con TWS se evalu6 utilizando la exactitud
como métrica cuantitativa. A partir de la superposicién de las
imagenes binarizadas, se realizo el conteo de pixeles correcta
e incorrectamente clasificados mediante el comando Image
Calculator (Process — Image Calculator), empleando opera-
ciones logicas entre la imagen de referencia (mapa EDS) y la
segmentacion generada por TWS. Las operaciones utilizadas
fueron AND, OR y Subtract, permitiendo identificar las
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categorias de verdaderos positivos (VP), falsos positivos
(FP), verdaderos negativos (VN) y falsos negativos (FN).

La operacion AND se utilizd para determinar los verdaderos
positivos (VP), es decir, los pixeles clasificados como pre-
sencia de Cr en ambas imagenes. Los falsos positivos (FP) se
obtuvieron a partir de la interseccidn entre laimagen segmen-
tada y la inversion del mapa elemental, representando regio-
nes identificadas por TWS como ricas en Cr, pero no confir-
madas por EDS. Los falsos negativos (FN) se determinaron
mediante la interseccidn entre la inversion de la imagen seg-
mentada y el mapa elemental, correspondiendo a regiones no
identificadas por TWS, pero detectadas por EDS. Por altimo,
los verdaderos negativos (VN) corresponden a las zonas
donde ambas imégenes indican ausencia de Cr, pudiendo ob-
tenerse directamente o como la diferencia entre el total de
pixeles y la suma de VP, FP y FN.

El conteo de pixeles en cada categoria se realizé mediante el
comando Measure (Analyze — Measure), configurado para
cuantificar Gnicamente las areas correspondientes a los pixe-
les blancos. Para garantizar la validez de la comparacion, las
imagenes fueron previamente alineadas y redimensionadas
cuando fue necesario. El conteo de los pixeles resultantes de
cada operacion ldgica se realizd6 mediante la herramienta
Measure (Analyze — Measure), tras la generacion de las
imagenes intermedias. A partir de estos valores, fue posible
calcular la exactitud (o precision) segun la ecuacion:

Exactitud = (VP + VN) / (VP + VN + FP+ FN)  (2)
que expresa la proporcidn de pixeles correctamente clasifica-
dos (VP y VN) con respecto al total de pixeles.

3 Discusién y Resultados
3.1 Tamanio de cristalito y microdeformacion de la red

La Fig. 1 presenta el refinamiento Rietveld final para el
sistema Cdg67.yMnoa3CryTe. Parte del anlisis estructural de
estos materiales ya ha sido reportado previamente (Villarreal
etal., 2026), y se retoma aqui con fines de comparacién y
discusion de los resultados. Los refinamientos estructurales
se realizaron utilizando 4000 puntos de intensidad y 15 refle-
xiones independientes, considerando un total de 26 parame-
tros instrumentales y cristalogréaficos, lo que condujo a indi-
ces de confiabilidad considerados excelentes. El analisis
estructural reveld la presencia de dos fases cristalinas en los
compuestos estudiados: una fase principal correspondiente a
la estructura tipo blenda de zinc (grupo espacial F-43m, No.
216) y una fase secundaria asociada al compuesto binario
Cr2T93.

De acuerdo con los resultados del refinamiento Rietveld, la
fraccion en peso de la fase secundaria aumenta con el

incremento de la concentracion de Cr. Asimismo, se observa
que la constante de red del sistema disminuye linealmente
con el aumento de la concentracion de Cr, en concordancia
con la ley de Vegard, descrita por la relaciéon a = (6,432 -
0,219 y) A. Este comportamiento sugiere que los iones de
Cr sustituyen parcialmente los sitios de Cd en la red huésped
de CdTe, al menos hasta una concentracion del 15%.
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Fig. 1. Refinamiento Rietveld para el sistema Cdo7.yMnossCryTe: (8) y =
0,05; (b) 0,10; (c) 0,15.

Las Tablas 1 y 2 presentan los parametros obtenidos a partir
del anélisis de los difractogramas para las muestras con y =
0,05; y =0,15, respectivamente. En el caso de la compaosicién
cony = 0,10, el ajuste mediante el método de Williamson—
Hall resulté estadisticamente no significativo, evidenciado
por un valor reducido del ¥ y una deficiente correlacion li-
neal, lo que compromete la validez de los parametros micro-
estructurales estimados (tamafio de cristalito y microdefor-
macion). En consecuencia, dichos resultados fueron
descartados del analisis cuantitativo y no se incluyen. La
muestra patron (instrumental) empleada en las mediciones de
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DRX fue el silicio. En la Tabla 3 se reportan los parametros
obtenidos del Silicio.

Tabla 1. Datos obtenidos para el compuesto Cdg 62Mno33CroosTe.

hkl @ (rad) FWMH (rad) Beor (rad) Bcos(0)  4sen(0)
200 0,24154 0,00164 0,00084 0,00081 0,95680
311 0,40789 0,00174 0,00105 0,00097 1,58668
400 0,49857 0,00182 0,00117 0,00103 1,91269
422 0,62602 0,00200 0,00135 0,00109 2,34368
333 0,67061 0,00209 0,00137 0,00108 2,48585

Bcor = (Bobs2 - Binstz)llz; Bohs =FWMH de Ia muestra;
Binst= FWMH de la muestra patron.

Tabla 2. Datos obtenidos para el compuesto Cdg 5,Mng33CrgsTe.

hkl 0 (rad) FWMH (rad) Bcor (rad) Bcos(0)  4sen(0)
200 0,24231 0,00209 0,00154 0,00150 0,95978
311 0,40923 0,00232 0,00186 0,00171 1,59161
400 0,50053 0,00544 0,00526 0,00462 1,91956
422 0,62827 0,00666 0,00649 0,00525 2,35098
333 0,67308 0,00706 0,00688 0,00538 2,49359

Tabla 3. Datos obtenidos para la muestra patron (Si).

hkl 0 (rad) FWMH (rad)
111 024819  0,00141
220 041277  0,00138
311 048974  0,00140
400 0,60327  0,00148
331 0,66593  0,00157

En la Fig. 2 se presentan los diagramas de Williamson—Hall
para los compuestos analizados. A partir de la ecuacion (1),
se estimaron el tamafio medio de cristalito (D) y la microde-
formacidn de red (¢) considerando el modelo de deformacion
uniforme. Para el compuesto Cdo62Mno 33CroosTe se obtuvie-
ron:. D = 210 nm y ¢ = 1,8 x 10% mientras que para
Cdo,52Mng33Cro 15 Te se determinaron: D =83 nmy g =29 x
1073, La reduccion de D con el incremento del contenido de
Cr sugiere un aumento en los mecanismos de ensancha-
miento asociados a tamafio finito, asi como una mayor con-
tribucion de tensiones internas, lo que limita la coherencia
cristalina. Este comportamiento puede atribuirse a la incor-
poracion sustitucional de Cr en la red tipo blenda de zinc del
CdTe, generando campos de deformacion locales debido a la
diferencia de radios i6nicos y a la consecuente distorsion de
la celda unitaria. Asimismo, la presencia creciente de la fase
secundaria Cr,Tes (cuya fraccion en peso aumenta de 0,15%
a 2,78%) puede actuar como centros de nucleacion

heterogénea o como barreras al crecimiento, favoreciendo la
reduccidn del tamafio de los dominios coherentes de difrac-
cion.

En cuanto a la microdeformacion, el incremento de ¢ con la
concentracion de Cr indica una mayor distribucion de tensio-
nes de red, asociada tanto a defectos puntuales (sustituciona-
les y vacancias) como a la interaccidn entre fases. No obs-
tante, los valores obtenidos se mantienen dentro de un
régimen bajo (10— 107%), lo que sugiere que el sistema con-
serva un nivel moderado de desorden cristalino. En conjunto,
el analisis W-H evidencia un compromiso entre tamafio de
cristalito y microdeformacion, coherente con los resultados
de refinamiento estructural por DRX y consistente con un
material policristalino de buena calidad estructural, aunque
progresivamente afectado por la incorporacion de Cr.
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Fig. 2. Gréficos de Williamson-Hall para los compuestos
Cdo,62Mnog,33Cro0sTe y Cdos2Mnga3CroasTe.

3.2 Identificacion de segregado mediante ImageJ

En las micrografias obtenidas por MEB en modo BSE,
el contraste composicional esta determinado por el coefi-
ciente de retrodispersion electronica (n), el cual depende
aproximadamente del ndmero atdmico promedio (Z) de las
fases presentes. Asi, regiones con mayor Z presentan mayor
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rendimiento de electrones retrodispersados y se manifiestan
con mayor intensidad (contraste brillante), mientras que re-
giones con menor Z aparecen mas oscuras. Las imagenes, ad-
quiridas a 600 veces en areas seleccionadas aleatoriamente,
permiten una evaluacidn representativa de la morfologia y
heterogeneidad composicional superficial. Las zonas de bajo
contraste, excluyendo aquellas asociadas a contribuciones to-
pograficas (efecto de inclinacién local, bordes, microfractu-
ras y escalonamientos), se asignan a segregaciones enrique-
cidas en Cr, en concordancia con la menor Z efectiva de
dichas regiones en comparacion con la matriz. Esta interpre-
tacion fue validada mediante analisis EDS puntual y mapeo
elemental, evidenciando una mayor concentracién de Cr en
estas areas, lo que sugiere la formacion de fases secundarias
tipo CryTey (Villarreal et al., 2026).

En la Fig. 3a (y = 0,05), la microestructura presenta una to-
pografia relativamente uniforme, con baja densidad de domi-
nios de contraste oscuro, lo que indica una limitada segrega-
cién composicional. Sin embargo, la presencia de variaciones
topogréaficas locales introduce contribuciones al contraste
gue pueden degradar la relacion sefial/ruido en procedimien-
tos de segmentacién automatizada. En la Fig. 3b (y = 0,10),
se observa un incremento en la fraccién areal de regiones os-
curas, acompafiado de una mayor complejidad topogréfica,
lo que genera una superposicion entre contraste composicio-
nal y topografico; este efecto es particularmente relevante en
zonas préximas a defectos superficiales, dificultando la cla-
sificacion basada Unicamente en intensidad. Finalmente, en
la Fig. 3c (y = 0,15), se evidencia una elevada densidad de
precipitados oscuros, distribuidos de manera mas homogénea
en la matriz, lo que es consistente con un aumento en la frac-
cién volumétrica de fases secundarias ricas en Cr. A pesar de
la mayor rugosidad superficial, el contraste Z es suficiente-
mente pronunciado, permitiendo una discriminacion mas ro-
busta entre fases. En este contexto, la segmentacién mediante
TWS se ve favorecida por la mayor separabilidad estadistica
de las clases en el espacio de caracteristicas, mejorando la
precision en la cuantificacion de las segregaciones.

Fig. 3. Micrografias x600 obtenidas en modo BEC correspondientes a las
tres muestras: (a) y = 0,05 (b) 0,10 (c) 0,15.

El andlisis de las imagenes obtenidas en modo BEC eviden-
cia una correlacion directa entre el incremento de la concen-
tracion de cromo en la composicion y el aumento tanto en la
cantidad como en el tamafio de los segregados. Las regiones
oscuras se vuelven progresivamente mas numerosas y defini-
das a medida que aumenta el contenido de cromo. Mientras
gue la muestra con y = 0,05 presenta escasas zonas de

segregacion, las muestras con y = 0,10 e y = 0,15 muestran
una presencia significativamente mayor de estos segregados.
Estos resultados cualitativos son coherentes con los datos ob-
tenidos mediante EDS y seran analizados con mayor detalle
a través de la segmentacion por TWS y el estudio de los ma-
pas elementales de cromo.

La Fig. 4a presenta la segmentacion realizada en la muestra
cony =0,05, evidenciando una buena correspondencia visual
con las zonas de segregacion ricas en Cr, en concordancia
con el mapa elemental (Fig. 4d). No obstante, se observan
algunas limitaciones del algoritmo, particularmente en las re-
giones central e inferior de la imagen, donde marcas lineales
(posiblemente originadas por microarafiazos o estrias) fueron
clasificadas erroneamente como zonas segregadas. Estos ac-
cidentes topograficos, que no presentan un incremento en la
concentracion de Cr, generan errores en la clasificacion por
TWS debido a su similitud textural con los segregados. En la
muestra con y = 0,10 (Fig. 4b), ademas de la persistencia de
pequefas estructuras topograficas mal clasificadas, se ob-
serva una region oscura en el cuadrante inferior que fue seg-
mentada como segregacion, pero que no se corresponde con
el mapa elemental de cromo (Fig. 4e). Esta area podria estar
asociada a una sombra producida por una topografia mas pro-
nunciada o a la presencia de contaminantes residuales en la
superficie. Dado que el TWS se basa en patrones de textura
y contraste para realizar la segmentacion, regiones oscuras
con una distribucidn de pixeles similar a la de las verdaderas
zonas de segregacién pueden ser confundidas con estas.

Fig. 4. Comparacion entre las imagenes segmentadas por TWS (a, b, ¢) y
los respectivos mapas elementales de Cr obtenidos por EDS (d, e, f) de las
muestras analizadas.

Finalmente, la segmentacidn de la muestra cony = 0,15 (Fig.
4c) presenta una mayor concordancia con el mapa elemental
(Fig. 4f). Aunque la superficie de la muestra contiene diver-
sos accidentes topogréaficos, estos no generaron artefactos de
contraste significativos, lo que favoreci6 el desempefio del
algoritmo. La distribucién de los precipitados segmentados
coincide en su mayoria con las regiones de alta concentracién
de cromo, lo que indica un mejor rendimiento del TWS bajo
estas condiciones.

Los valores de exactitud obtenidos para las tres muestras
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analizadas fueron similares, situdndose entre aproximada-
mente el 65% y el 70%, como se muestra en la Tabla 4. Esta
proximidad indica que no existe una relacién directa entre la
exactitud y la concentracion de cromo en las muestras, lo que
sugiere que el desempefio del algoritmo TWS no depende de
manera significativa de la variacién composicional dentro del
intervalo estudiado. En las muestras y = 0,05 e 0,10, se ob-
servo que regiones asociadas a accidentes topograficos fue-
ron clasificadas erroneamente como zonas de segregacion,
tal como se ilustra en las Fig. 4a y 4b. Este tipo de error pro-
bablemente contribuyd a la reduccion de la exactitud, eviden-
ciando que el método requiere superficies con una topografia
mé&s homogénea para lograr un mejor desempefio.

A pesar de que la exactitud no es elevada, el nivel alcanzado
resulta suficiente para identificar tendencias generales, como
la observacidn de que el incremento del coeficiente estequio-
métrico de cromo conduce a una mayor proporcion de la su-
perficie cubierta por zonas de segregacion. En este sentido,
el método se muestra adecuado para analisis comparativos y
cualitativos del comportamiento morfoldgico. Sin embargo,
esta precision no es suficiente para la cuantificacion exacta
del &rea ocupada por las zonas segregadas ni para el célculo
individual del rea de dichas regiones.

Tabla 4. Valores de exactitud obtenidos para cada muestra segmentada por

TWS.
Muestra (y)  Exactitud (%)
0,05 64,6
0,10 64,9
0,15 69,5

Ademas, se observa que el aumento del coeficiente estequio-
métrico de cromo esta asociado a un incremento progresivo
de la fraccién superficial ocupada por zonas de segregacion.
Esta tendencia confirma que el aumento en la concentracion
de Cr favorece la formacion de regiones ricas en este ele-
mento, evidenciando una caracteristica inherente al proceso
de sintesis de las muestras. La Tabla 5 presenta los valores
porcentuales obtenidos mediante el anélisis de imégenes en
ImageJ, mostrando claramente la relacion directa entre el in-
cremento de la concentracion de cromo y la expansion del
area superficial ocupada por los precipitados.

Tabla 5. Porcentaje de la superficie ocupada por zonas de segregacion para
cada muestra.

Muestra (y) Area ocupada por segregaciones (%)

0,05 4,2
0,10 6,4
0,15 8,7

Conclusiones

Se determind el tamafio medio de cristalito y la defor-
macion de la red para los compuestos cuaternarios
Cdo,62Mno33CroosTe y Cdos2Mno3sCroasTe. Los resultados
obtenidos mediante el método de Williamson—Hall indican
un buen crecimiento cristalino y una adecuada calidad estruc-
tural de los materiales. Se observéd que el incremento en la
concentracion de Cr promovid una disminucién del tamafio
medio de cristalito, efecto que puede estar asociado tanto a
una mayor homogeneidad estructural como al aumento en la
cantidad de fase secundaria (Cr,Tes) presente en los com-
puestos.

El método de segmentacion supervisada basado en aprendi-
zaje automatico, implementado mediante el plugin Trainable
WEKA Segmentation, demostré un notable potencial para el
andlisis de micrografias en modo BEC, permitiendo identifi-
car y comparar tendencias relacionadas con la formacion de
zonas segregadas. Los resultados evidenciaron que el desem-
pefio del algoritmo esta fuertemente condicionado por la to-
pografia de la muestra: en las dos primeras muestras, regio-
nes asociadas a accidentes topogréaficos fueron clasificadas
incorrectamente como segregaciones, lo que redujo la exac-
titud de las segmentaciones. En contraste, la tercera muestra,
que presentaba un relieve més homogéneo y un buen con-
traste quimico, mostro resultados més consistentes y una ma-
yor correspondencia con los mapas elementales de cromo ob-
tenidos por EDS. Los analisis cuantitativos indicaron una
exactitud entre el 65 % y el 70 %, valor suficiente para iden-
tificar tendencias generales de variacién morfoldgica, aunque
insuficiente para mediciones métricas precisas de las areas
segregadas. Asimismo, se observé que el aumento de la con-
centracién de Cr favorece la expansion de la fraccion super-
ficial ocupada por zonas de segregacion.
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