UNIVERSIDADE FEDERAL DO PARANA (UFPR)

CENTRO DE MICROSCOPIA ELETRONICA (CME) / SETOR DE CIENCIAS BIOLOGICAS
SERIE DE APOSTILAS TECNICO-DIDATICAS — CARACTERIZAGAO DE MATERIAIS
APOSTILA N° 02 | MODULO: MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)
TITULO: MODULO Il — TEORIA DO MEV E TECNICAS ACESSORIAS

Autor: Gabriel Kavilhuka Metzger

Cargo/Lotagao: Técnico de Laboratério / Microscopia Eletronica (CME/UFPR)

SIAPE: 3071808

Area de Concentracdo: Caracterizacdo Microestrutural e Nanotecnologia

2. Teoria do MEV e Técnicas Acessorias

2.1 O Feixe de Elétrons e a Amostra: O conceito fundamental do Volume de
Interacao ("A Pera")

Quando o feixe de elétrons primario atinge a amostra, ele penetra no material e sofre
milhares de colisbes com os atomos do material. Essa dispersao de energia cria uma
regido de excitacdo abaixo da superficie conhecida como Volume de Interacgao,
entender esse volume de interagdo € de suma importancia para escolher os melhores
pardmetros para sua analise.

Devido a forma como os elétrons se espalham lateralmente e em profundidade, esse
volume geralmente assume o formato de uma gota ou uma pera.

Por que isso é importante?

O tamanho e aforma dessa "pera" determinam a resolugéo espacial da sua analise.

Se ovolume deinteracgao for grande, o sinal vira de uma area muito maior do que o ponto
onde o feixe esta focado.

Isso significa que, mesmo com o feixe focado em uma particula de 10 nm, se o volume
de interacao tiver 2 ym, vocé coletara informacdes da particula e de tudo o que estd em
volta e embaixo dela.

O que define o tamanho da "Pera"?

Ovolume deinteracédo ndo é uma grandeza fixa, mas uma regido dindmica que se molda
conforme o controle do operador e a natureza da amostra.



A Influéncia da Tenséo de Aceleracéo (kV)

O primeiro fator determinante é a Tenséo de Aceleracao (kV), pois esta fornece a energia
cinética para os elétrons. Elétrons disparados com alta energia (20-30 kV) vencem a
resisténcia dos atomos e penetram em camadas mais profundas no material, criando
um volume de interagcdo maior. Em contrapartida, baixas voltagens (1-5 kV) limitam a
interacdo a superficie extrema, resultando em uma "pera" pequena e rasa, ideal para
observar detalhes morfolégicos finos que se encontram na superficie da amostra.

e Baixo kV (1-5 kV): O volume é minusculo e concentrado na superficie. E a
configuracao ideal para ver a topografia real (nanoparticulas, porosidade fina)
sem a interferéncia de sinais vindos de dentro da amostra.

e Alto kV (20-30 kV): O volume se expande significativamente. Embora gere mais
Raios-X (bom para analise quimica), aresolucao espacial daimagem pode piorar,
pois elétrons que emergem de regides profundas e laterais acabam "borrando"
os detalhes da superficie.

O Numero Atémico (Z) como Barreira Fisica

Somado aisso, o Nimero Atdmico (Z) da amostra funciona como uma "barreira" fisica.
Entender esse equilibrio é essencial para o operador decidir se deseja priorizar a
profundidade da informacéao ou a resolugao da superficie.

e Amostras de Baixo Z (Ex: Polimeros, Carbono): Os atomos estdo mais
"espacados" eletronicamente. O feixe encontra pouca resisténcia e penetra
profundamente, criando um volume de interacdo largo e profundo. Nesses
materiais, o feixe costuma causar mais danos térmicos por ficar "preso" em um
volume maior.

e Amostras de Alto Z (Ex: Ouro, Platina): A alta densidade de nucleos e elétrons
promove colisdes imediatas. Os elétrons do feixe sdo freados e espalhados
guase instantaneamente ao tocar a superficie. O resultado € um volume de
interagcdo muito mais compacto, raso e lateralmente confinado.
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Figura 2. Esquema sobre a influéncia da Tensao de aceleracéo dos elétrons e do niimero
atdbmico do material no volume de interacao dos elétrons com a amostra.

A Estratificacdo dos Sinais (Quem sai de onde?)

Dentro dessa "pera", diferentes sinais sdo gerados em diferentes profundidades.
Podemos imaginar isso como as camadas de uma cebola:

Camada Superficial (1-10 nm): De onde saem os Elétrons Secundarios (SE) e elétrons
Auger. Como vém apenas do topo, oferecem a melhor resolugao de imagem.

Camada Intermediaria (100 nm — 1 uym): De onde conseguem escapar os Elétrons
Retroespalhados (BSE). Eles vém de mais fundo e carregam informagao sobre a
composigao.

Volume Total (1-5 pym): De onde sdo emitidos os Raios-X (EDS). E a maior regido de todas.

Atencao: E por isso que a resolugdo da anélise quimica (EDS) é sempre pior do que a
resolucao daimagem (SE). O sinal quimico vem de um volume muito maior!
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Figura 3. Volume de interagao dos elétrons com a amostra e o local da geracao de cada

sinal utilizado no MEV.

2.2 AFisica das Colisdes e os Sinais Gerados (SE e BSE)

Dentro do volume de interagédo, o elétron do feixe viaja em alta velocidade e colide com
os atomos da amostra. Existem dois mecanismos fundamentais de colisdo. Cada um

gera um tipo diferente de elétron que sera coletado pelos detectores.

Entender a diferenga entre Espalhamento Elastico e Inelastico é o que separa um
operador que apenas "tira fotos" de um analista que sabe interpretar o contraste da

imagem.

1. Espalhamento Elastico: A Origem dos Elétrons Retroespalhados (BSE)

Para entender o espalhamento elastico, imagine o seguinte cenario:

Analogia: Vocé joga uma bola de ténis com forga contra uma parede de concreto.

Abola atinge o alvo eretorna paravocé com quase a mesma velocidade e energia,

mudando apenas a sua dire¢ao.

Na fisica do Microscoépio Eletrénico de Varredura (MEV), é exatamente isso que acontece

guando o feixe atinge a amostra.



O Mecanismo de producéo de sinal BSE

O elétron do feixe, carregado negativamente, viaja em direcdo ao 4tomo e passa muito
préximo do seu nucleo (que possui carga positiva). Devido a forte atragdo coulombiana,
a trajetdria do elétron é drasticamente desviada. Ele realiza uma curva tdo acentuada
que acaba sendo ejetado de volta para fora da amostra.

Como o nucleo é muito mais massivo que o elétron, quase ndo ha perda de energia
cinética nesse processo — por isso o chamamos de espalhamento elastico.

Esse "ricochete" gera o sinal que conhecemos como BSE (Backscattered Electrons).
Suas principais caracteristicas séo:

e Alta Energia: Diferente de outros sinais, os BSE mantém uma energia muito
préoxima a do feixe original (kV selecionado).

e Alcance Profundo: Devido a sua alta energia, eles conseguem escapar de
regides mais profundas do volume de interagdo antes de serem detectados.

Resumo Pratico: No modo BSE, se vocé ver uma particula branca brilhante em um fundo
cinza, vocé sabe imediatamente que aquela particula é quimicamente mais pesada que
o fundo.

2. Espalhamento Inelastico: A Origem dos Elétrons Secundarios (SE) e Auger

Agora, imagine um cenario diferente:

Analogia: Imagine jogar a mesma bola de ténis em um monte de lama. A bola
transfere sua energia para a lama e para. Alama, por sua vez, "espirra" para os
lados. No MEV, isso é o espalhamento inelastico.

O Mecanismo de producao de sinal SE e Auger

Neste caso, o elétron do feixe colide com a nuvem de elétrons (eletrosfera) dos
atomos. Ele transfere parte de sua energia para esses elétrons.

e Elétrons Secundarios (SE): Um elétron da amostra recebe energia suficiente
para ser "arrancado" do atomo e escapar do material.

e Elétrons Auger: Quando o SE sai de uma camada interna, deixa um "buraco".
Para estabilizar o a&tomo, um elétron externo cai para esse buraco. A energia
dessa queda, em vez de virar luz, "chuta" um terceiro elétron para fora: o elétron
Auger.

Suas principais caracteristicas sao:

e Baixa Energia: Sao elétrons muito fracos (SE < 50 eV).



e Superficialidade Extrema: Como tém pouca energia, s6 escapam se forem
gerados na "pele" da amostra. Os elétrons Auger sdo ainda mais sensiveis, vindo
apenas das primeiras camadas atdmicas.

Resumo Pratico: O sinal SE é o seu mapa de relevo. Ele brilha em quinas e pontas
(Efeito de Borda), revelando a topografia. Ja o elétron Auger funciona como uma
"impressao digital" da quimica da superficie, mas exige detectores especificos por ser
um sinal muito sutil.

Vamos focar mais nos elétrons SE e BSE.

Quadro Resumo: SE vs. BSE

Caracteristica Elétrons Secundarios (SE) Observagoes e Limitagoes
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Figura 4. Comparagado de uma mesma regido usando SE (morfologia) e BSE
(composicao quimica).

Para fechar a triade de sinais fundamentais gerados no volume de interacao, o
subcapitulo 2.3 foca na analise guimica. Enquanto os elétrons (SE e BSE) nos ddo a
visdo, os Raios-X nos ddo a identidade da matéria.

2.3 Raios-X Caracteristicos e a ldentidade Quimica

Diferente dos elétrons secundarios e retroespalhados, que sao particulas, os Raios-X
caracteristicos sdo ondas eletromagnéticas de alta energia. Eles sdo o subproduto de
um evento de ionizagdo novolume de interagao e servem como a "impressao digital" dos
elementos presentes na amostra.

Como os Raios-X sdo gerados?

Este processo ocorre em trés etapas rapidas apds uma colisdo inelastica:

lonizacdo: Um elétron do feixe atinge um elétron de uma camada interna do atomo da
amostra (camadas K, L ou M), expulsando-o e deixando um "buraco" (vaga).

Transicao Eletronica: O atomo fica instavel. Para corrigir isso, um elétron de uma
camada mais externa "salta" para preencher essa vaga interna (salto quantico).

Emissdo de Féton: Como o elétron da camada externa tem mais energia que a
necessaria para estar na camada interna, ele precisa liberar esse excesso. Essa energia



€ emitida na forma de um féton, para a energia na faixa que estamos observando esse é
um féton de raio-X caracteristico.

Por que sdo chamados de "Caracteristicos"?

Cada elemento quimico da tabela periédica possui niveis de energia unicos. Portanto, a
diferenca de energia entre as camadas é especifica para cada elemento.

Se o detector capta um féton com a energia exata da transicdo do Ferro, o software
identifica Ferro.

Se a energia corresponde ao Ouro, ele identifica Ouro.
O Volume de Emisséao e a Resolucéo Espacial

Conforme vimos no tépico 2.1, os Raios-X sdo gerados em quase todo o Volume de
Interacdo (a parte mais profunda e larga da "pera").

Atencao: Isso gera uma limitagédo importante. Se vocé estiver analisando uma particula
minuscula (ex: 100 nm) que esta em cima de uma base de aluminio, o feixe atravessara
a particula e gerara Raios-X também no aluminio. No seu espectro quimico, aparecera a
particula e o aluminio, pois o sinal vem de um volume que engloba ambos.

Técnicas Associadas: EDS e WDS

A detecgdo desses Raios-X permite transformar o MEV em um laboratério quimico
através de duas técnicas principais (que serao detalhadas em capitulos posteriores):

EDS (Espectroscopia de Energia Dispersiva): E o detector mais comum. Ele "conta" os
Raios-X de todas as energias ao mesmo tempo, gerando um espectro com picos de cada
elemento.

WDS (Espectroscopia de Comprimento de Onda Dispersivo): Mais lento, porém muito
mais preciso para detectar elementos em baixissimas concentragdes (tracos).

Resumo do Sinal: O Raio-X caracteristico ndo é usado para formar a imagem visual que
vemos na tela em tempo real, mas sim para realizar o mapeamento quimico e a
quantificagcao elementar da area observada.

Para completar o estudo dos sinais quimicos, abaixo nos aprofundaremos nos dois
métodos principais de captura de Raios-X. Embora ambos utilizem o fenbmeno que
vimos anteriormente (a emissao de fotons por transigao eletrénica), a forma como
"enxergam" esses fotons € o que define a precisao da sua analise.

Quando o feixe de elétrons interage com a amostra e gera Raios-X, precisamos de um
detector que processe essa radiagao e a transforme em um espectro quimico. Existem
dois caminhos principais para isso:

1. EDS (Energy Dispersive Spectroscopy)



E o método mais popular devido a sua rapidez e versatilidade. O detector (geralmente
um cristal semicondutor de silicio) fica posicionado préximo a amostra e coleta todas
as energias de Raios-X simultaneamente.

e Como funciona: O detector mede a carga elétrica gerada por cada féton de Raio-X que o
atinge. O software converte essa carga em um valor de energia (keV).

e Vantagens:

o0 Analise instantdnea: em poucos segundos vocé tem um panorama de
todos os elementos da amostra.

o Permite fazer Mapping (mapas coloridos) de grandes &areas com
facilidade.

e Limitagdes: Tem menor resolucdo de energia, o que significa que picos de elementos
diferentes que estdo muito préximos (como Enxofre e Molibdénio) podem se sobrepor e
causar confusao na analise.
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Figura 5. Espectro de EDS com os picos apontados de cada elemento quimico, bem
como o peso percentual de cada um.

2. WDS (Wavelength Dispersive Spectroscopy)

O WDS é o método "especialista". Em vez de medir a energia de todos os fétons de uma
vez, ele utiliza as propriedades ondulatérias do Raio-X (comprimento de onda) para
filtrar um elemento por vez.



e Como funciona: Ele utiliza um cristal difrator de geometria conhecida. Somente os Raios-X
com um comprimento de onda especifico (
AA

) conseguem ser refletidos pelo cristal e chegar ao detector (seguindo a Lei de Bragg).
Para mudar o elemento analisado, o cristal precisa se mover mecanicamente.

e Vantagens:
o Altissima Resolugado: Consegue separar picos que o EDS mistura.

o Sensibilidade a Tragos: Detecta elementos em concentragbes muito
baixas (até 10 ppm), enquanto o EDS s6 enxerga acima de 1000 ppm.

e Limitagdes: E muito mais lento e exige que a amostra esteja perfeitamente plana
(polida).

Tabela Comparativa: Qual escolher?

Caracteristica EDS (Energia) WDS (Comprimento de onda)
Velocidade Muito rapido (segundos) Lento (minutos por elemento)
Resolugao de pico Moderada (~130 eV) Excelente (~5-10 eV)
Limite de detecgao ~0,1% (1000ppm) ~0,001% (10ppm)

\ Uso principal Triagem e mapeamento geral Quantificagao de precisao

Conclusao: O EDS é o seu "primeiro olhar" quimico para entender a amostra de forma
global. O WDS ¢ a ferramenta de precisao utilizada quando vocé precisa de certeza
absoluta sobre elementos em pequenas quantidades ou quando ha sobreposicao de
picos.

O EBSD é o que leva o MEV para o campo da metalurgia fisica e ciéncia de cristais. Aqui,
o interesse ndo é aforma ou a quimica, mas sim a geometria da organizagao atémica.

2.4 Difracao de Elétrons (EBSD): Nogcdes sobre orientagao cristalografica
A técnica de EBSD (Electron Backscattered Diffraction) transforma o MEV em um
difratbmetro. Enquanto o EDS diz de que a amostra é feita, o EBSD diz como os atomos

estdo organizados no espaco e em que direcdo os cristais estdo "apontando”.

O Fenbmeno Fisico: Linhas de Kikuchi



Para que o EBSD funcione, a amostra deve ser inclinada em um angulo de
aproximadamente 70°. Quando o feixe de elétrons atinge os planos atdmicos do material
cristalino, os elétrons retroespalhados sofrem difragcao (seguindo a Lei de Bragg).

Nota Operacional: Devido a essa inclinagdo extrema de 70°, a imagem observada no
monitor sofre uma distorgdo geométrica (parece "esticada"). O software de aquisicao
realiza uma correcdo matematica em tempo real para projetar os dados corretamente,
mas o operador deve estar ciente de que qualquer instabilidade na altura da amostra
(WD) afetara drasticamente a precisdo da indexagao dos cristais.

Esses elétrons difratados saem da amostra e atingem uma tela fosférica, gerando um
padrao de bandas geométricas conhecido como Linhas de Kikuchi.

Cada conjunto de linhas representa um plano cristalino especifico.

O software analisa o cruzamento dessas linhas e identifica instantaneamente a fase do
cristal e sua orientacao espacial.

O que 0 EBSD nos permite ver?

A partir da varredura ponto a ponto, o sistema reconstréi mapas coloridos onde cada cor
representa uma orientacao cristalografica diferente. Com isso, podemos extrair:

Tamanho e Formato de Grao: Diferente do contraste visual, o EBSD identifica o limite de
grao pela mudanca de orientagao atémica.

Identificacdo de Fases: Distinguir entre minerais ou ligas que possuem a mesma
quimica, mas estruturas cristalinas diferentes (ex: Ferro Alfa vs. Ferro Gama).

Textura Cristalografica: Descobrir se os cristais de uma chapa metalica estao alinhados
apos um processo de laminagao.

Deformacao Residual: Mapear areas de estresse dentro do material, onde a rede
cristalina esta "torta" ou deformada.

Requisito Critico: Preparagdo da Amostra

O EBSD é extremamente sensivel a qualidade da superficie. Como a difragdo ocorre nos
primeiros nanémetros da amostra, qualquer camada de deformacéo ou 6xido deixada
pelo lixamento impedira a formagao das Linhas de Kikuchi. Por isso, amostras para
EBSD exigem um polimento quimico-mecéanico (coloidal) ou polimento eletrolitico
perfeito.



Figura 6. a. Mapa de EBSD mostrando a orientacdo dos grdos de um material. b.
Mostrando que a regido da superficie delimitada na fig.6a. faz parte de uma amostra
cristalina.

Para fechar o conjunto de sinais gerados no volume de interagdo, o subcapitulo 2.5
aborda a Catodoluminescéncia (CL). Diferente dos sinais anteriores que focam em
particulas (elétrons) ou radiacdo ionizante (Raios-X), a CL lida com a emissao de luz
visivel (fétons de baixa energia).

2.5 Catodoluminescéncia (CL): Analisando propriedades Oopticas e
eletrbnicas

A Catodoluminescéncia ocorre quando o feixe de elétrons incide sobre um material e
este responde emitindo luz (fétons que podem estar no espectro visivel, ultravioleta ou
infravermelho).

O Fenbmeno Fisico: Excitagao Eletrbnica

O processo é semelhante ao que acontece em ldmpadas fluorescentes ou antigos
monitores de TV de tubo:

Excitacdo: Os elétrons do feixe transferem energia para os elétrons do material,
promovendo-os da Banda de Valéncia para a Banda de Conducao.

Recombinagao: Quando esses elétrons "caem" de volta para o seu estado fundamental
(preenchendo alacuna deixada na banda de valéncia), eles liberam o excesso de energia
na forma de luz.

O que a CL nos permite analisar?



Este sinal é extremamente sensivel a variagdes sutis na estrutura eletrénica do material,
sendo indispensavel em areas especificas:

Geologia e Mineralogia: Permite visualizar zonas de crescimento em cristais (como
diamantes ou quartzos) e identificar impurezas ou "elementos trago" que nao
apareceriam no EDS, mas que alteram a cor da luz emitida.

Semicondutores e Optoeletronica: E usada para mapear a eficiéncia de LEDs e células
solares, identificando defeitos na rede cristalina que prejudicam a performance do
dispositivo.

Ciéncia de Materiais: Ajuda a identificar a distribuicdo de dopantes e tensdes internas
em materiais ceramicos.

Instrumentacéo: O Espelho Coletor

Como a luz é emitida em todas as diregdes, o MEV equipado para CL utiliza um espelho
parabdlico ou eliptico que "abraca" a amostra. Este espelho coleta os fétons e os
direciona para um detector de luz ou para um espectrOmetro, que separa as cores
(comprimentos de onda) da luz emitida.

Resumo Final dos Sinais (Capitulo 2)

Agora vocé conhece o "pacote completo" de sinais gerados pela interagao feixe-
amostra:

Analise Informagao Principal

Elétrons Secundarios Imagem de Elétrons SE Topografia (Forma/3D)
Elétrons . .
Retroespalhados Imagem de Elétrons BSE Composigao (Contraste de Z)
Fotons de Raios-X S/W Identificacao de Elementos
Caracteristicos =L £ (Analise Quimica)
Difracao de Elétrons Cristalografia (Orientacao de
EBSD
Retroespalhados Atomos)
~ Fétons de Luz Catodoluminescéncia Propriedades Opticase |
Q Eletronicas /,-
~— —

Para fechar o Capitulo 2, precisamos entender que o ambiente dentro da camara do
microscopio dita quais amostras podemos ver e com que qualidade. A escolha do
"modo de vacuo" é o que permite ao MEV ser tao versatil.

2.6 Modos de Operacao do MEV: Alto Vacuo, Baixo Vacuo e ESEM



O feixe de elétrons nao viaja bem através do ar (ele colide com as moléculas de oxigénio
e nitrogénio e se dispersa). Porisso, o interior do MEV precisa ser evacuado. No entanto,
o nivel dessa "limpeza" do ar define o modo de operacao. Primeiro é necessario entender
um dos maiores inimigos da imagem de MEV, o fendmeno de charging ou carregamento.

O Fenémeno de Carregamento (Charging)

e Analogia: Imagine uma rodovia (a amostra) que recebe um fluxo constante de
carros (elétrons do feixe). Se a rodovia for de asfalto (condutora), os carros
passam e seguem caminho. Se a rodovia estiver bloqueada ou for um beco sem
saida (isolante), os carros comegcam a se acumular. Logo, o excesso de carros
cria um congestionamento tdo grande que novos carros hdo conseguem nem
chegar perto, sendo repelidos antes mesmo de tocar o chao.

O Mecanismo: A pegaonde é colocada aamostrano MEV é aterrada para que os elétrons
quando absorvidos pela amostra possam escoar. Quando o feixe atinge uma amostra
isolante (como plastico, papel ou tecidos biolégicos), os elétrons ndo conseguem
escoar para o aterramento do equipamento. Eles ficam "presos" na superficie, criando
um campo eletrostatico negativo.

e Consequéncia Visual: Esse acumulo gera um brilho branco intenso e instavel na
imagem, que muitas vezes "treme" ou sofre distorcbes geométricas,
impossibilitando a analise.



SEM HV: 15.0 kV WD: 7.30 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: BSE 100 pm
View field: 554 ym  Date(m/d/y): 11/28/23 CME-UFPR

Figura 7. Foto com efeito severo de carregamento.

Se estiver acontecendo carregamento na amostra é necessario ou tornar essa amostra
condutora, através de metalizagdo ou usar um outro modo do microscépio. Veremos
melhor a necessidade de metalizagao no capitulo 3 de preparagédo de amostras.

1. Alto Vacuo (Conventional SEM)

E o modo padrao e mais utilizado. Nele, quase todo o ar é removido da camara
(pressoes abaixo de

10-210-2
Pa).

O que acontece: O feixe de elétrons viaja sem obstaculos, garantindo a melhor
resolucao possivel e maior nitidez.

Quando usar: Amostras condutoras (metais), amostras ndo-condutoras que foram
metalizadas (ouro/carbono) e materiais inorganicos estaveis.



Desvantagem: Amostras umidas ou bioldgicas "explodem" ou murcham, e materiais
isolantes sofrem o efeito de charging (carregamento) € um brilho excessivo que estraga
aimagem.

2. Baixo Vacuo (Low Vacuum)

Neste modo, o microscopio permite a entrada controlada de um pouco de gas
(geralmente N,) na caAmara.

O que acontece: As moléculas de gas colidem com o feixe e se tornam ions positivos.
Esses ions sao atraidos para a superficie da amostra e neutralizam as cargas negativas
acumuladas.

Quando usar:

Materiais Isolantes: Polimeros, cerdmicas, papel e tecidos que nao podem ser
metalizados.

Informacao Preservada: Quando o recobrimento com ouro ou carbono ocultaria
detalhes nanomeétricos essenciais da textura original.

Amostras de Colecao: Casos de amostras Unicas ou raras (ex: fésseis, pegas
historicas, colegdes entomolégicas) onde a metalizagao seria um processo
destrutivo ou permanente.

Vantagem: Permite analisar a amostra em seu estado original, sem o recobrimento de
ouro.

Desvantagens:

A resolucao é levemente inferior ao Alto Vacuo devido ao espalhamento do feixe pelas
moléculas de gas (efeito "skirt").

O Efeito "Skirt" (Saia): Esse fendmeno ocorre porgue os elétrons do feixe primario
colidem com as moléculas de gas presentes na cAmara antes de atingirem a amostra.
Essas colisdes "espalham" parte dos elétrons para fora do ponto central, criando um
halo ou "saia" de elétrons ao redor do feixe focado, o que reduz levemente a nitidez e o
contraste da imagem se comparado ao alto vacuo.

Restricdo de Detector: Em modo de Baixo Vacuo, o sinal principal utilizado é o de
Elétrons Retroespalhados (BSE). Isso ocorre porque o detector de elétrons secundarios
padréo (ETD) sofreria descargas elétricas na presenca de gas.

Nota: Para ver secundarios (SE) em baixo vdcuo, é necessario um detector especial
(como o GSED ou LFD), caso contrario, a analise fica restrita ao BSE.

3. ESEM (Environmental SEM / SEM de Ambiente)



E a tecnologia mais avancada para amostras "dificeis". Utiliza detectores especiais que
funcionam em pressdes muito mais altas, frequentemente usando vapor de agua como
gas de camara.

O que acontece: O ambiente é mantido em uma pressao que impede a agua da amostra
de evaporar.

Quando usar: Amostras totalmente hidratadas, biolégicas frescas (plantas, insetos
vivos, células sem fixagao), liquidos, ou para observar processos em tempo real (como
a secagem de uma tinta).

Vantagem: Elimina quase totalmente a preparagao de amostras biolégicas complexas
(secagem em ponto critico, desidrataco).

Resumo de Decisdo: Qual modo escolher?

Se suaamostra é... Modo Por que?
Metal, Condutc!ra ou pode ser Alto Vacuo Para tera maJur'na resolugao
metalizada possivel

Polimero, Ceramica, Bioldgica e nao . . Para evitar o carregamento sem
. Baixo Vacuo X .
pode ser metalizada precisar metalizar

Para manter a estrutura hidratada e
original

Biologica Fresca/Umida ESEM

2.7 Engenharia do Sistema: Emissao, Coluna e Deteccéo

Neste subcapitulo, deixamos de lado a amostra para entender o hardware. O
desempenho da analise depende da coeréncia do feixe e da eficiéncia dos transdutores
(detectores).

A. Fontes de Emissdo de Elétrons (Catodos)
O "Canhao de Elétrons" é o conjunto que abriga a fonte, o Wehnelt e 0 &nodo. Afonte de
elétrons (catodo) pode operar por dois principios fisicos:

Emissao Termibnica (Tungsténio e LaBs):

Filamento de Tungsténio (W): Um fio capilar em "V" aquecido por efeito Joule até ~2700
K. A energia térmica supera a funcao trabalho do metal, liberando elétrons. E robusto,
mas possui baixo brilho e um grande espalhamento de energia (~2 eV), o que limita a
resolugdo em altos aumentos.

Hexaboreto de Lantanio (LaBs): Um cristal cerdmico de baixa funcao trabalho. Produz
um feixe muito mais brilhante (maior densidade de elétrons) e dura cerca de 10 vezes
mais que o tungsténio. Requer um vacuo superior para evitar a oxidagao do cristal.

Emisséo por Campo (FEG - Field Emission Gun):



Utiliza um cristal de tungsténio extremamente agudo (raio de curvatura < 100 nm). Um
campo elétrico intenso extrai elétrons por tunelamento quantico.

. Vantagem Técnica: O feixe € quase monocromatico (espalhamento < 0.3 eV) e possui
brilho altissimo, permitindo um spot size sub-nanométrico. E a escolha definitiva para
analises de ultra-alta resolucao.

B. Optica Eletrénica e Gestao de Corrente

A coluna utiliza lentes magnéticas para demagnificar o crossover da fonte até a
superficie da amostra:

Lentes Condensadoras: Atuam diretamente na Corrente de Sonda (Probe Current). Ao
aumentar a forca da lente, descartamos mais elétrons no diafragma, diminuindo o
didmetro do feixe (spot size).

Trade-off: Menor corrente = Melhor resolucéo espacial, porém menor razao sinal/ruido.

Lente Objetiva: Responsavel pela convergéncia final. O controle da Abertura da Objetiva
é vital para gerenciar a aberracao esférica e a profundidade de campo.

C. Detectores e Transducéo de Sinais

Para transformar o sinal eletronico em imagem digital ou dados cristalograficos, o MEV
utiliza detectores especializados para cada nivel de energia e tipo de interacao:

1. Detector Everhart-Thornley (ETD)
E o padrao para a captura de Elétrons Secundarios (SE).

e Funcionamento: Composto por uma grade coletora (polarizada positivamente
para atrair SE), um cintilador (que converte elétrons em foétons) e uma
fotomultiplicadora (que amplifica o sinal luminoso em sinal elétrico).

e Perspectiva: Sua posicao lateral favorece o sombreamento topografico, criando
a percepcgao de profundidade.

2. Detector de Estado Sdlido (BSE)
Especializado em Elétrons Retroespalhados.

e Posicionamento: Geralmente um dispositivo semicondutor posicionado de
forma anelar (como um anel) logo abaixo da peca polar (pole piece), para
capturar o maximo de elétrons que "ricocheteiam".

e Versatilidade: A segmentacdo do anel em quadrantes (A, B, C, D) permite
processar imagens em Modo Composig¢ao (A+B), somando os sinais, ou Modo
Topografia (A-B), subtraindo os sinais para realgar o relevo.



3. Detector de Raios-X (SDD - Silicon Drift Detector)

Utilizado para a técnica de EDS (Espectroscopia de Energia Dispersiva).

Tecnologia: Utiliza um campo elétrico radial em um chip de silicio para direcionar
as cargas geradas pelo impacto dos Raios-X para um pequeno dnodo central.
Vantagem: Isso permite taxas de contagem altissimas — essencial para
mapeamentos quimicos rapidos — com baixissimo ruido eletrénico.

4. Detector EBSD (Electron Backscatter Diffraction)

Diferente dos outros, este detector busca o padrao de difragao dos elétrons.

Mecanismo: Utiliza uma tela de fésforo inclinada. Quando o feixe atinge uma
amostra cristalina inclinada (geralmente a 70°), os elétrons sofrem difracao (Leis
de Bragg) e formam as Linhas de Kikuchi.

Informacéo: Permite mapear a orientagcio dos graos, identificar fases cristalinas
e medir deformacdes no material.

5. Detector de Catodoluminescéncia (CL)

Captura a luz visivel (fotons) emitida pela amostra quando excitada pelo feixe.

Funcionamento: Utiliza um espelho coletor (frequentemente parabdlico) que
direciona a luz emitida para um sensor éptico ou espectrémetro.

Aplicacdo: Fundamental em geologia e semicondutores para detectar
impurezas, dopagens ou defeitos estruturais que ndo aparecem nos outros sinais
eletronicos.

Fechamento Técnico: A qualidade da sua micrografia € um equilibrio entre o brilho da

Fonte, a estabilidade do vacuo e a eficiéncia quantica do detector. Alterar o kV ou a

corrente sem entender a sensibilidade de cada um desses componentes é subutilizar a

capacidade total do equipamento.
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Figura 8. Esquema basico de um MEV. Comecgando pelo emissor de eletrons, passando
pelas lentes e aberturas, chegando na cAmara onde temos a amostra e os detectores.
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