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IMAGEM ELEMENTAR NO MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA
Denise Ortigosa Stolf*

RESUMO

Durante a fase de producdo ou andlise de materiais, mostra-se necessario analisar a sua
microestrutura. A analise microestrutural é extremamente importante, pois permite: entender
as correlagdes entre a microestrutura e as propriedades do material. O Microscopio Eletronico
de Varredura (MEV) € um dos instrumentos mais utilizados para essa finalidade que, apesar
da complexidade dos mecanismos para a obtengdo da imagem, o resultado é uma imagem de
muito facil interpretacdo. O aumento maximo conseguido pelo MEV fica entre o Microscopio
Otico (MO) e o Microscopio Eletronico de Transmissdo (MET). A grande vantagem do MEV
em relacdo ao MO é sua alta resolucdo e, quando comparado com o MET a grande vantagem
do MEV esté na facilidade de preparacdo das amostras. Além disso, a elevada profundidade
de foco (imagem com aparéncia tridimensional) do MEV e a possibilidade de combinar a
andalise microestrutural com a microanalise quimica sdo fatores que em muito contribuem para
0 amplo uso desta técnica. Dessa forma, o Microscopio Eletrénico de Varredura tornou-se um
instrumento imprescindivel em diversas reas como na ciéncia e engenharia dos materiais,
geologia e eletronica. Este trabalho foi desenvolvido com o objetivo de transmitir aos usuarios
dessa técnica seus principios basicos de funcionamento e sua aplicacdo para a caracterizacao
de materiais através da analise de uma fina camada de tinta prata sobre o porta amostra do
MEYV e também de concreto leve.

Palavras-chave: Microscopio eletrénico de varredura. Elétrons. Microestrutura.

1 INTRODUCAO

O Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) é geralmente utilizado para
observacBes de amostras espessas, ou seja, basicamente ndo transparentes a elétrons. Ele
fornece imagens com grandes aumentos da superficie de um material, sendo esta imagem
similar ao que poderia, hipoteticamente, ser vista pelo olho humano, se ele fosse capaz de
enxergar com grandes ampliacdes. Este aspecto ajuda a simplificar bastante a interpretacdo de
imagens.

A razdo principal de sua utilizacdo esta associada a alta resolucdo que pode ser
atingida, atualmente da ordem de 2-5nm, e a grande profundidade de foco, resultando em

imagens com aparéncia tridimensional.
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Informacdes topologicas podem ser obtidas utilizando-se elétrons de baixa energia, da
ordem de 50 eV, e informacgdes sobre nimero atdbmico ou orientagdo podem ser obtidas
utilizando-se elétrons de alta energia. Também, é possivel ainda obter-se informacGes sobre
dominios em amostras magnéticas ou utilizar-se sinais em virtude da condutividade induzida
pelo feixe de elétrons e luz catodoluminescente, para a caracterizacdo e analise de falhas de
dispositivos semicondutores. Além disso, 0 MEV possibilita a obtencdo de informacGes
quimicas em &reas da ordem de microns, DEDAVID (2007).

2 PRINCIPIOS DE OPERACAO

Uma fonte de elétrons é focada (no véacuo) formando um feixe concentrado, que é
varrido sobre a superficie da amostra. As imagens no MEV séo construidas ponto a ponto, de
modo similar a formacdo de uma imagem de televisdo. Quando os elétrons atingem e
penetram na superficie, eles interagem com o0s atomos da amostra, resultando na emissdo de
elétrons ou de fotons.

Uma quantidade razoavel dos elétrons emitidos é coletada por detectores, cujos
impulsos, com maior ou menor intensidade, sdo usados para modular o brilho de um tubo de
raios catodicos. Os impulsos de entrada no tubo variando em x-y séo sincronizados com as
voltagens de deflex&o do feixe eletronico, de maneira que cada ponto que o feixe atinge na
amostra € mapeado diretamente em um ponto correspondente da tela, produzindo uma
imagem da superficie da amostra.

O aumento do microscopio é simplesmente a relacdo entre a area varrida na amostra
(ajustavel pela variacdo da voltagem que controla a deflexdo do feixe eletrénico) e o
comprimento da linha de varredura sobre o tubo de raios catodicos, que é fixa, WATT (1985).

Quanto menor a area varrida na amostra, maior o aumento observado na tela.
3 DESCRICAO DO MICROSCOPIO

O MEV, esquematizado na Figura 1, consiste basicamente de duas partes
fundamentais: o gabinete de comando, que fornece acesso a todos os tipos de comandos e
ajustes necessarios ao seu funcionamento, e 0 microscépio em si, que € a parte que realmente
interessa, onde encontra-se a coluna eletronica, a cdmara de amostra, 0 sistema de vacuo e, 0

sistema de formac&o de imagem e tipos de sinais.
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Figura 1- Esquema de um equipamento de MEV (Zeiss DMS 960), onde: 1) canhdo de
elétrons; 2) cilindro de Wehnelt; 3) anodo; 4) Bobinas de alinhamento do feixe; 5) lentes

eletromagnéticas (condensadoras); 6) lente objetiva.
Fonte: RODRIGUES (1997).

3.1 Coluna eletronica
A coluna eletronica consiste de um tubo de cobre com didmetro interno igual a 1mm,

contendo os seguintes componentes: canhdo de elétrons, lentes eletromagnéticas e, bobinas de

varredura e lente objetiva.
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3.1.1 Canhéo de elétrons

O canhéo de elétrons fornece a fonte de elétrons. Estes elétrons sdo gerados em um
catodo (filamento que pode ser de tungsténio ou de hexaboreto de lantanio-LaBg, 0 qual €
aquecido e os elétrons sdo emitidos devido ao efeito termoidnico) e acelerados por uma
diferenca de potencial que varia entre 0,5 e 30kV na dire¢cdo de um &nodo. Os elétrons
gerados sdo focados em primeira instancia pelo cilindro de “Whenelt” (um dispositivo em
formato cilindrico que possui um orificio de Imm de didmetro e fica a Icm do anodo), que é
carregado negativamente para esta finalidade.

O filamento encontra-se imerso num vacuo de 10* Torr (caso o filamento seja de
lantanio, o vacuo deve ser de 10 Torr), de acordo com STOKES (2008).

Existe também outro tipo de fonte para a geracdo de elétrons que é a de emissdo de
campo, que foi introduzida recentemente e utiliza um campo elétrico muito forte em um
filamento de tungsténio com uma ponta extremamente aguda. O forte campo elétrico é capaz,
nestas condicOes, de extrair elétrons mesmo a baixas temperaturas. O brilho desta fonte de
elétrons € 10 vezes superior ao do filamento de LaBg, 0 que gera imagens muito mais nitidas e

com resolugao superior.
3.1.2 Lentes eletromagnéticas

As lentes eletromagnéticas tém a funcdo de colimar o feixe eletronico, chegando a
uma resolugdo minima de 7nm, fenémeno denominado demagnificacdo ou fracdo de reducao.
Cada lente tem uma determinada abertura com a funcdo de limitar a divergéncia do feixe.
Normalmente o MEV tem de duas a trés lentes condensadoras, as quais na maioria dos
microscopios sdo controladas automatica e simultaneamente.

O funcionamento das lentes eletromagnéticas pode ser comparado ao de uma lente
Otica. Elas ttm uma moldura de material magnético com uma geometria adequada para que o
campo resultante concentre o feixe eletrénico.

A diferenca é que uma bobina de cobre induz um campo elétrico adicional e variével,
cuja acdo resulta em uma forca que atua no elétron e modifica sua trajetoria, definindo o plano

focal da lente, que depende da corrente que passa no solenoide.
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3.1.3 Bobinas de varredura e lente objetiva

Dois pares de bobinas de varredura sdo, em geral, localizados dentro da lente objetiva,
com a funcdo de varrer o feixe de elétrons, nas dire¢des x e y, sobre uma area na superficie da
amostra, enquanto as lentes objetivas fazem a focalizagdo do mesmo.

Dentro das lentes objetivas existe um disco de platina com um pequeno orificio, de
aproximadamente 100um, que serve para limitar a largura angular do feixe, reduzindo-se
assim os efeitos de aberracdo, e para melhorar a profundidade de campo na imagem.

De acordo com Goldstein et al. (1992) a distancia focal da lente objetiva é ajustavel
para focalizar o foco do feixe na superficie da amostra. No MEV, geralmente fixa-se 0s
planos focais das lentes condensadoras variando-se apenas o da lente objetiva. A distancia da
superficie da amostra a parte inferior da lente objetiva € chamada de distancia de trabalho
(WD), e quando esta distancia varia, a corrente da objetiva deve ser ajustada para continuar
focalizando o feixe sobre a superficie da amostra.

Pequenas distancias de trabalho séo usadas para conseguir-se uma melhor resolucéo
das imagens, enquanto grandes distancias de trabalho melhoram a profundidade do campo. A
distancia de trabalho e a abertura da lente objetiva determinam o angulo de convergéncia do

feixe.
3.2 Camara de amostra

A camara de amostra consiste num espaco com vacuo localizado abaixo da coluna

eletrdnica e contém o0s seguintes componentes: detectores e porta amostra.
3.2.1 Detectores

Existem alguns tipos de detectores, adequados aos sinais de: elétrons secundarios,

elétrons retroespalhados, raio-x e corrente da amostra.

3.2.2 Porta amostra
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O porta amostra consiste numa base de formato circular contendo orificios onde se

encaixam as amostras a serem estudadas (a quantidade depende do fabricante).
3.3 Sistema de vacuo

O vacuo é produzido em uma bomba difusora ou turbomolecular de dois estagios (a
difusora € menos comum nos microscopios mais modernos), apoiada por uma bomba
mecanica rotativa. Uma vez que a bomba turbomolecular pode operar somente apds um pré-
vacuo, usa-se a bomba mecéanica para evacuar previamente ou fazer um bombeamento

grosseiro na camara de amostra antes de acionar a bomba turbomolecular.

3.4 Sistema de formacdo de imagem e tipos de sinais

A interacdo de um feixe de elétrons de alta energia com a superficie da amostra resulta
na emissao de elétrons e raios-x com uma faixa de distribuicéo de energia e, em alguns casos,
com emissdo de radiacdo catodoluminescente que possui energia menor que raios-X. Os
elétrons gerados pela interacdo do feixe priméario com a amostra podem ser divididos em trés
tipos: secundarios (SE), retroespalhados (BSE) e Auger, DEDAVUD (2007).

As imagens no MEV podem ser geradas com dois sinais diferentes, elétrons
secundarios e elétrons retroespalhados, os quais sdo produzidos por mecanismos diferentes e
sdo diferenciados convencionalmente por suas energias. Quando um elétron primario de alta
energia interage com um atomo, ele pode sofrer espalhamento ineléstico ou el&stico com os

elétrons do atomo.
3.4.1 Imagem por elétrons secundérios (SE)

Em uma colisdo inelastica parte da energia do elétron primario € transferida para outro
elétron. Se a quantidade de energia transferida for muito pequena (menor que a funcdo
trabalho do elemento), o elétron ndo pode ser emitido. Se, porém, a energia exceder a funcédo
trabalho, o elétron € emitido e pode escapar do material.

Elétrons emitidos tendo energia abaixo de 50eV sdo chamados de secundarios. Esses
elétrons vém da superficie da amostra e sdo 0s mais importantes para a formacdo da imagem
no MEV. Elétrons secundarios produzidos em regides mais profundas sofrem colisdes
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inelasticas adicionais, abaixando sua energia e ficando aprisionados na amostra, LYMAN
(1990).

3.4.2 Imagem por elétron retroespalhados (BSE)

Elétrons retroespalhados sdo aqueles que deixam a amostra com energia superior a
50eV. Esses elétrons sdo de alta energia, basicamente a mesma do feixe primario, e séo
aqueles elétrons primarios que foram espalhados elasticamente (sem perda de energia
cinética) pelo ndcleo do atomo. Estas colisbes também podem ocorrer apds o elétron primario
ter perdido parte de sua energia (uma pequena parcela) devido ao espalhamento inelastico.
Quanto maior 0 numero atdbmico (Z) do material € mais provavel a ocorréncia de um
espalhamento elastico.

Entdo, quando o feixe eletrdnico é varrido de uma regido de baixo Z para uma regido
de alto Z, o sinal devido aos BSE é aumentado e consequentemente o brilho na tela aumenta.
Produz-se desta forma contraste na imagem devido a diferengas da composigéo da amostra.

4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para essa experiéncia utilizou-se 0 MEV/Leo-440, cujo resumo de suas caracteristicas
estd apresentado no Quadro 1. No MEV em questdo, para a analise das amostras, foram
utilizados: filamento de hexaboreto de lantanio (LaBg), vacuo de 10° Torr no canhdo e vacuo

de 10°® Torr na cAmara de amostras.

Fonte (canhdo) de elétrons: filamento de LaBg (hexaboret
lantanio) ou W (tungsténio)

3 lentes eletromagnéticas

Beam shape: afilador eletrostatico

Bobinas de foco e alinhamento

Energia (voltagem de aceleragdo do feixe): 300 a 30kV (ajustav
passos de 10V)

Corrente do feixe: 1pA a 1A

Porta amostra: eixo x (100mm), eixo y (120mm), eixo z (58
rotacdo (360°); inclinagdo (0 a 90° - na direcdo do detector de S
Cémara de amostra Detector: de elétrons secundarios (SE), de elétrons retroespal
(BSE) e de raio-x (para analise)

Bobinas de deflexdo do feixe

Coluna do canhdo: valvula de isolamento entre a coluna e a c3
para evitar quebra do vacuo

Coluna eletrénica

Sistema de vacuo
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Bomba idnica: atinge o vacuo da ordem de 10~ Torr (esta bor
necessaria para o filamento de LaBs, que exige um vacuo melhd
for usado o filamento tradicional de W, a bomba turbomolg
seria suficiente
Camara de amostra: bomba turbomolecular - atinge vacuo da @
de 10°° Torr, bomba mecanica - auxiliar da turbo

A coluna permanece normalmente em alto vacuo, mantida
bomba. As vélvulas de isolagdo entre a coluna e a camarg
normalmente mantidas fechadas. Essa valvula s6 é aberta p
procedimento de troca de filamento, quando todo o vacuo do sig
é quebrado e todas as bombas desligadas. Para recuperar 0 Vad
Sistema de bombeamento bombeamento é feito inicialmente com a bomba mecénicg
turbomolecular, até atingir um vacuo da ordem de 10™° Tor
entdo, as valvulas de isolacdo sdo fechadas e a bomba idnica é |
para continuar a bombear a coluna, até alcangar um vacuo mg
Recomenda-se normalmente um valor minimo de vacuo (10
de ligar a bomba ibnica

Quadro 1- Resumo das caracteristicas do MEV Leo0-440
Fonte: ELECTRON MICROSCOPY LTD (1997).

As imagens foram obtidas através do detector de elétrons secundarios, sendo que
somente em uma micrografia foi utilizado o detector de elétrons retroespalhados. As amostras
analisadas foram:

a) tinta prata sobre a superficie de um porta amostra do MEV, usando o0s seguintes
parametros: voltagem de aceleragdo (EHT) de 10 kV, distancia de trabalho (WD) de 21mm e
corrente de aceleragdo (Probe) de 100pA.

b) concreto leve (argamassa + agregado), usando 0s seguintes parametros: EHT = 10kV,
WD = 13mm e Probe = 50pA. Embora na maioria dos casos é usado uma corrente 100pA,
devido ao fato do concreto ser um material ndo condutor e a amostra ndo estar recoberta com
uma substancia condutora (ouro ou carbono), ocorreu um carregamento negativo nas areas da
amostra sob o feixe, causando um brilho excessivo na regido. Para solucionar esse efeito foi
necessario diminuir-se a corrente de aceleracdo para a obtencdo de uma boa imagem do
material.

Antes da abertura da cdmara de amostras para inserir a amostra no seu interior, é
preciso desligar o feixe de elétrons e ventilar a mesma com nitrogénio seco. Em seguida,
usando-se sempre luvas plasticas para evitar o contato da amostra com poeira, € possivel
inseri-la no carro de amostras, o qual é capaz de inclinar (de 0 a 90°), elevar (58mm na
direcdo z) e de ser rotacionado em adicdo as translagdes x (100mm) e y (120mm), que é muito
util para examinar varias amostras sequencialmente, através da mesa giratéria.

O ajuste da altura ou movimento na dire¢do z é usado para controlar a distancia de
trabalho. Apds fechar e evacuar a cdmara de amostras e observar se o vacuo esta adequado,
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pode-se iniciar a operacdo. Deve-se entdo, ligar novamente a alta tensdo e a corrente do

filamento.

Ajusta-se o feixe, a magnificacdo e o foco para localizar as regides de interesse da
amostra. Para obter uma imagem com boa resolucdo, o primeiro passo a ser feito é localizar-
se um pequeno ponto na regido da amostra escolhida e foca-lo com uma alta magnificagéo
(10000 vezes ou mais).

Assim como nas imagens dos microscopios 6ticos, ap6s a imagem do MEV ser focada
em alta amplificacdo, ela estd em foco para qualquer magnificacdo mais baixa desde que a
posicao das lentes objetivas ndo tenha mudado.

Usando-se agora a magnificacdo desejada e ajustando-se os parametros como o brilho
e 0 contraste, ou o0 que for preciso para atender as necessidades do que se deseja analisar,
executa-se uma varredura lenta para que a imagem fique nitida na tela e livre de qualquer
ruido. Antes de salvar a imagem congela-se a varredura da tela. O préximo passo é tirar

fotografias das micrografias desejadas.

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados para a experiéncia sdo apresentados a seguir.

a) tinta prata sobre a superficie de um porta amostra do MEV

As micrografias da tinta prata sobre um porta amostra do MEV estdo apresentadas nas Figuras
2e3.

Através da Figura 2 observa-se que a tinta ndo se apresenta de maneira homogénea,
pois contém placas descontinuas em sua composi¢do, provavelmente devido a suspensdo das
particulas em solucdo. Na Figura 3 pode-se observar uma mesma regido da amostra para

quatro magnificagdes distintas: 100x, 500x, 1000x e 10000x.

b) concreto leve (argamassa + agregado)

As micrografias do concreto leve estdo apresentadas nas Figuras 4 a 8. Pode-se
observar, através das figuras que o concreto leve é formado por dois materiais distintos. O

agregado, composto por argila expandida em agua, € mais poroso que a argamassa.
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Na Figura 8, que foi obtida com o detector de elétrons retroespalhados, nota-se que a

noc¢éo de profundidade € perdida.

Figura 2- Imagem da tinta prata no MEV Leo 440: magnificacdo de 300x; detector SE
Fonte: Dados da pesquisa.
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Figura 3- Imagem da tinta prata no MEV Leo 440: magnificagdo de 100x, 500x, 1000x e
10000x; detector SE.
Fonte: Dados da pesquisa.

EHT-16.00 kU ‘ = 43 mn Mag
300pn.  p—, Photd: No.-314 Detector= SE1

Figura 4 - Imagem do concreto leve no MEV Leo 440: magnificacio de 100x; detector

SE.
Fonte: Dados da pesquisa.
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A% W Mag- 288 X
Phote No.=315 Detector= SE1

Figura 5- Imagem do concreto leve no MEV Leo 440: magnificagdo de 300x; detector SE.
Fonte: Dados da pesquisa.

EHT-10.00 kY T WD= 13 mm 3.00 K X
10pn  p— Photp No.=317 Detector- SE1

Figura 6- Imagem do concreto leve no MEV Leo 440: magnificacio de 3000x; detector SE.
Fonte: Dados da pesquisa.
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EHT-10.90 kU W= 13 “Mag= 1.88 K X

30pn  fp—y Detector= SE1

Figura 7- Imagem do concreto leve no MEV Leo 440: magnificagéo de 1000x; detector SE.
Fonte: Dados da pesquisa.
e e a8

@

1.08 K X
Photo: No.=318 Detector= QBSD

Figura 8- Imagem do concreto leve no MEV Leo 440: magnificacio de 1000x; detector BSD.
Fonte: Dados da pesquisa.

6 CONCLUSAO
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A partir dos resultados das experimentacOes realizadas, bem como das
correspondentes discussdes, concluiu-se que 0 MEV mostra-se um 6timo instrumento para
visualizacdo topogréafica (superficie) em magnitudes superiores as do microscopio otico.

Porém, deve-se ressaltar que quando se trata de amostra de material bioldgico, uma
voltagem de aceleracdo de 10kV é muito alta, a amostra pode queimar, ocorrendo a destruicao
de suas cadeias de carbono.
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