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Aumento x Resolucao (lateral)

e O ©

Olho humano — 0,1 mm

Microscopia Otica — 0,5 um

Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) — 1 - 4 ym
Microscopio Eletrdnico de Transmissdo (MET)—-0,8 - 1,4 A
Microscopio de Ponta de Prova (SPM)—0,3 A




Interacao Eletron-Amostra

Feixe coerente incidente

Elétrons retroespalhados Eletrons secundarios
Raios-X Caracteristicos

Raios-X Continuos
Elétrons Auger

Luz




Illuminating source R Y
(electron gun) :

Light source (lamp)
/——“ g9

Condenser lens

Condenser lens

Objective lens aperture
Scanning coils
Obijective lens

Intermediate lens .
Specimen

: Detector
Projector lens

Scanning circuits

Eyepiece

Fluorescent
screen

Human eye

CRT

Optical microscope Transmission electron microscope Scanning electron microscope

Image formation

Jeol



Microscopia Eletronica de Varredura







Microscopia Eletronica de Varredura
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No MEYV, o aumento ¢ dado pela
relacdo entre as dimensoes varridas
na amostra ¢ as dimensdes da tela.




"Spot Size” e Resolucao

Signal Output Levels:
Line Profile -
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Line Profile -
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GUN CROSSOVER

CONDENSER
LENS

CONDENSER LENS
CROSSOVER

OBJECTIVE
LENS

SPECIMEN
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>SPOT SIZE = LARGER< >SPOT SIZE = SMALLER<
*[SHARPNESS = POORERJ* *[SHARPNESS = BETTERJ*
>PROBE CURRENT = LARGER< >PROBE CURRENT = SMALLER<
SIGNAL = LARGER SIGNAL = SMALLER
S/N RATIO = BETTER S/N RATIO = POORER

'[SNOWINESS = LESS]' "[SNOWINESS I MORE]'

WEAKER CL STRENGTH STRONGER CL STRENGTH

Jeol CONDENSER LENS SYSTEM



Detectores de Elétrons Secundarios

Incident electrons
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Collector Voltage
+300 - +500 3 O;L‘ i —— -+ Secondary electrons

— Backscattered electrons

» Detetor de Everhart-Thornley




Cintilador utilizado € um YAG (yttrium-aluminium garnet)
dopado com Ce, para obter menor tempo de decaimento (ns
ao invés dos us do ZnS)

Ganho da fotomultiplicadora de 10", dependendo de gtos n
dinodos estao presentes

Ganhos de 108 sdo comuns, logo o nivel de ruido é baixo

Velocidade de resposta compativel com as taxas de imagem
de TV

Bx eficiéncia energética (1 e- de 100kV gera 4.000 fétons)



Eletrons Secundarios — Topografia

ElectroScan

» Profundidade de Campo >> Resolucao




Eletrons Secundarios — Topografia

Gota de Au aplicada por “jet spray
Electroplating”.

Thalamoporella stapifera.




®Contraste s6 BSE

® Contraste BSE+SE

observador observador
Feixe Fonte " " ': Feixe L [y
difusa’ | | [ |
de luz Y Fonte W vyy
k £ .' Luz
L refletida

ApenasBSE atingem o
detector.

refletida

Analogo Optic o
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BSE e SE atingem o Andlogo Optic o
detector.



Eletrons Secundarios — Topografia

AT

» Analise de falha em cabo de aco.




Eletrons Secundarios — Topografia

Dendritas em um vazio de fundicao
da superliga 718.
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Placa de Armodon
(UHMW-PP) submetida a
Impacto balistico.

18kU Z2080m







Projection Distortion
Scan

Scan
Excursion on ——>
Specimen

Tilt Axis

1

re——————>| % :
Tilt Axis

Scan Excursion

on Specimen

Comparison of Scan Excursions for 0 = 45°

f€————>1 Parallel to Tilt Axis
f€——————>| Perpendicular to
a Tilt Axis

Goldstein

55° com correcao



Imagem de Elétrons Retroespalhados

»Contraste de Z

Goldstein




Detector de ez de Estado Solido

Incident electrons

"ﬂ
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>_.5 | Composition 5,
Semiconductor : -~
detector , Addlto /l 1 1bage
| | o Topography
‘; | —.| image
I_—““Subtraction

Specimen

» Detector de Estado Solido
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Sensivels apenas a elétrons de alta energia
Faceis de fabricar e baratos
Podem ser fabricados em qualquer forma plana

Alta eficiéncia energética (1 e de 100kV gera
28.000 pares)

Grande ruido de fundo



Detector de ez de Estado Solido

Composition image (COMPQ) Topography image (TOPO)




Imagem de egge

BSE Topo

BSE Compo SR




Secundarios x Retroespalhados

» Topografia com baixa
resolucao
» Contraste de Z




Elétrons Secundarios
Os vér@ sinais

SE-IV
—» SE-IM

SE
> SE-II | detector
> SE-1
BSE-I




Detectores de Elétrons Secundarios

O

Objective
pole

S b . .
E ' Light pipe
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cathode
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Specimen

’ /Y J IPM tube

|

; : ?Dynodes

— Anode

to Display




Detectores de Elétrons Secundarios




Uma visao comparativa dos varios sinais

v

WD16mm

S

25 kV LEI 25.0kV x1,000 10pm

E, influence on the SE image FEI
lateral detector




Uma visao comparativa dos varios sinais

E, influence on the SE image

In-lens detector




E-T lateral

E-T in lens




EDS — “Energy Dispersive Spectroscopy”




X-ray

AN

Detector de Raios X (SiLi)
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Cada par elétron-buraco consome 3,8 eV

Goodhew et all




Detector

. |
Charge = Electronic Digital :
pulse components] siguel- Y |
| 1 :
| |

X-rays
Sample

Electron
column

Cada foton gera um pulso de voltagem

Os pulsos gerados sdao amplificados e digitalizados num
intervalo de tempo, 1t (10-50 us), ou constante temporal

Os pulsos sao separados em diferentes canais com
resolucao energetica de 20 eV



Um menor t implica em
maior numero de f"‘"‘J
contagens por segundo
(cps), mas com menor
resolucao energetica

Voltage

X-ray Induced —
voltaos step

— Charge restore

(TempoTOtal — TempoVivo )

TempoMorto%o =
TempoTotal

x100%

Time

)



Silicon Drift Detector (SDD)

Refriado por Efeito Peltier
Resolucao ~ 145 eV
Maiores taxas de contagem (~100.000 cps)

n+ signal collection anode ———— p-iype

Inner p-ring diffusion

Outer p-ring—

flow line for

electrons \
Front-side ff / /

electrode structure

n-type
diffusion

Incident radiation
4 -6 mm




Resolugcao energetica ~
148 eV

Melhor resolucao
energetica ~ 127 eV

5-10.000 cps
-196°C (N, Liq)

Resolugcao energetica ~
140 eV

Melhor resolucao
energetica ~ 123 eV

1.000-100.000 cps
-25°C (Termoelétrico)



Permite a analise qualitativa da composicao quimica

Permite a realizacao de analise de composicao atbmica semi-
quantitativa

Permite a realizacao de mapeamentos para localizacao de elementos
quimicos

1500

't

500 ) Zn
2 > Ca Fe Cu
0

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
Energy (keV)




> Neste caso, a energia do foton de R-X é
avaliada através do seu comprimento de onda.

» O comprimento de onda é avaliado através
da difracao por um monocristal com angulo
de posicionamento variavel.

> Lei de Bragg

nA =2dsenf




EDS

> Rapida analise qualitativa

> Facil de usar

> Barato

> Baixa resolucao energética (150 eV)
> Alto limite de detectabilidade (1%)

> Baixa detectabilidade de elementos
leves

1.8 2.0 2.2 2.4 2.6 2.8 KeV

WDS

» Analise qualitativa lenta

» Exige muitos cuidados com
alinhamento

» Caro

» Alta resolucao energética (5 eV)

» Baixo limite de detectabilidade (0,01
%)

» Excelente detectabilidade de
elementos leves



Resolucao
e origem

INCIDENT ELECTRON BEAM
(ELECTRON PROBE)
Di
of the Source of
X - Ray (Elemental
| Information)
Diameter
of the Source of
Backscattered Electron (Atomic Number
Information e
e ————
Diameter
of the Source of ("Edge Effect"
Electron
Senm,w Information)
SPECIMEN SURFACE Depth of the Source of
Secondary Electron
Information
(~ 5 nm or less)
Depth of the Source of
Backscattered Electron
Information
(~1/3 total depth
or less)
Depth of the Source of
X - Ray
Information




Pattern Center

Camera Length

SEM
EBSD Geometry

electon beam

Phosphor
— Coating

Carmera

»~ Alargura das bandas esta diretamente relacionada ao espagamento
interplanar.

» O angulo entre as bandas corresponde ao angulo entre os planos
cristalinos.

» A posicao das bandas esta ligada a posicao dos planos.



NiCo Nanoestruturado Eletrodepositado

Bastos et all 2006
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NiCo Nanoestruturado Eletrodepositado
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(b) Damaged specimen (d) 5 kV Tilt angle: 45° x1,400







A deposicao de Au, ,
Ag, Pt, Ni e Cr por
“sputtering” proporciona
boa resolucao, mas
Dode representar um
problema em EDS e em
amostras sensiveis.

A deposicao de C por
evaporacao costuma
resolver este problema.

— Target

— Low Vacuum




ao em Baixa Voltagem

Observac
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Observacao em Baixa Voltagem

» Todo material possui uma voltagem onde ocorre o
equilibrio de cargas, em geral entre 0,5 kV e 5 kV.




Observacao em Alto Vacuo

» Canhao de elétrons,
coluna e camara
permanecem a pressao
de vacuo em torno de
10°¢ Torr

= High Vacuum

l ‘":L/Pump

1% 4
Mechanical
Pump

Sample Chamber
10° Torr




Observacao em Baixo Vacuo

b Valve

s Z Gauge

Pump

» Detector de Everhart-
Thornley precisa ser
desligado.

> A uUnica imagem
disponivel é de elétrons
retroespalhados.

v Manual Valve

G2 /4
e
e G4 .

EC2 ECT
10 Torr 10" Torr o
Regulator vio

Sample Chamber Vglve{ & Auxiliary Gas

10 Torr Ve Water Vapor
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MEV Ambiental

» Novos

detectores
permitem a
observagao da oo | o
imagem de @
elétrons ® \/e
secundarios em ® ®
baixo vacuo.

-

Electrons

Positive lons

* f Gas Molecules




Ambiental x
Baixo Vacuo

Vacuum in Torr
(1 Torr = 133 Pascal = 1.33 mBar)
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(minimum for liquid water)




Ambiental x Baixo Vacuo

Vacuum in Torr
(1 Torr = 133 Pascal = 1.33 mBar)

|
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107 to 10° 01 02 05

ESEM  [sEandsse] [ Secondan and Backscatored Elocton imaging |
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CSEM -  (minimum for liquid water)




Ambiental x Baixo Vacuo
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Ambiental x Baixo Vacuo
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Ed. Plenum, New York, 1996.

Clarke, A. R. e Eberhardt, C. N., “Microscopy Techniques for Materials
Science”, Ed.CRC, 2002.

Apostila da Jeol - MET
Apresentacao Jeol EM 2100F
Apresentacao Gatan

Site EDAX ( )

Site www.x-raymicroanalysis.com
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