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RESUMO

A microscopia eletronica de varredura (MEV) surgiu da necessidade de caracterizar
materiais na escala de nanémetros, considerando que até entdo, os microscopios opticos
conseguiam alcancar resolucdes apenas na ordem de micrémetros. Desde o inicio do século XX,
muitos estudos foram realizados por diferentes cientistas para que se chegasse ao modelo de
microscopio eletronico de varredura usado nos dias atuais. Foi a partir das descobertas, como por
exemplo, o fato desse tipo de microscopio permitir analisar diferentes tipos de amostras, que a
MEV se tornou uma das principais técnicas de caracterizacdo no ramo da ciéncia. Logo, tendo
em vista a relevancia desse equipamento, é de suma importancia que os pesquisadores tenham
conhecimento acerca da sua parte instrumental. Desta forma, o presente trabalho buscou mostrar
como um microscépio eletronico de varredura funciona, explicando cada um dos seus principais
componentes e dando um panorama geral sobre a Optica eletronica, que esta diretamente ligada
ao assunto. O primeiro componente apresentado foi o canhdo de elétrons, em que se falou sobre
os canhdes de emissdo termibnica e 0s de emissdo por tunelamento, além dos trés tipos mais
comuns de filamento: tungsténio (W), hexaboreto de lantanio (LaBe) e field emission gun (FEG).
O segundo componente foi o sistema de lentes, onde foi descrito como as lentes operam e 0s
possiveis efeitos de aberragdes. Por fim, o texto mostrou o terceiro componente que sdo 0s
detectores, explicando qual dispositivo é usado para cada um dos dois sinais mais comuns
gerados durante o processo de varredura, que € o sinal de elétrons secundarios e o de elétrons

retroespalhados.

Palavras-chave: canh@o de elétrons; lentes eletrostaticas; lentes magnéticas; microscopia

eletronica de varredura; optica eletronica.
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ABSTRACT

Scanning electron microscopy (SEM) arose from the need to characterize materials on
the nanometer scale, considering that until then, optical microscopes could only achieve
resolutions of the order of micrometers. Since the beginning of the 20th century, many studies
have been carried out by different scientists to arrive at the model of scanning electron
microscope used today. It was from their discoveries, such as the fact that this type of microscope
allows analyzing different types of samples, that SEM became one of the main characterization
techniques in the field of science. Therefore, given the relevance of this equipment, it is extremely
important that researchers have knowledge about its instrumental part. With this in mind, the
present work seeks to show how a scanning electron microscope works, explaining each of its
main components and giving a general overview of electronic optics, which is directly correlated
to the subject. The first component presented was the electron gun, which talked about thermionic
emission guns and tunneling emission guns, in addition to the three most common types of
filament: tungsten (W), lanthanum hexaboride (LaB6) and field emission gun (FEG). The second
component was the lens system, where it was described how the lenses operate and the possible
effects of aberrations. Finally, this work describes the third component, which are the detectors,
explaining which device is used for each of the two most common signals generated during the
scanning process, which are the secondary electron signal and the backscattered electron signal.

Keywords: electron gun; electrostatic lenses; magnetic lenses; scanning electron microscopy;

electronic optics.
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1. INTRODUCAO

A palavra microscépio ¢ derivada das palavras gregas, micros e skopeo, e significa olhar
0 que é pequeno. Ou seja, um microscopio consegue examinar detalhes que séo invisiveis a olho
nu. Os primeiros microscépios conhecidos usavam a luz visivel para iluminar uma pequena area
da amostra e obter imagens com uma resolugdo na ordem do comprimento de onda da luz
envolvida no processo. Este tipo de microscépio ficou conhecido como microscépio optico e o
fato de ele usar luz visivel permite alcancar resolugdes na faixa de micrometros.*

Com o avanco da ciéncia, criou-se um grande interesse em encontrar maneiras de
caracterizar materiais na escala de nandémetros, ndo mais apenas na ordem de micrébmetros como
era feito até entdo. Foi dessa necessidade que surgiu o primeiro microscépio eletrénico de
varredura e a sua histdria inicia-se com a descoberta da dptica eletrénica. Na década de vinte, o
fisico alemdo Hans Busch estudou a trajetoria de particulas carregadas em campos elétricos e
magnéticos axialmente simétricos. Ele conseguiu mostrar que esses campos poderiam atuar como
lentes e isso foi fundamental para a criagdo da Optica eletronica geométrica.?

Na mesma época, o fisico francés Louis de Broglie introduziu a ideia da dualidade onda-
particula para a matéria. Ele postulou que uma particula em movimento, como por exemplo um
elétron, possui um comprimento de onda associado ao seu momento linear, apresentando,
portanto, comportamentos de natureza ondulatdria. Tanto essa descoberta, quanto os estudos
realizados por Bush, contribuiram para a construcdo da microscopia eletrénica de varredura
(MEV), revolucionando a ciéncia moderna.??

Mais tarde, na década de trinta, Ernst Ruska, um fisico alem&o, comecou a trabalhar com
microscopia eletrénica. Com ajuda do seu grupo de pesquisa e usando como base o trabalho de
de Broglie, Ruska descobriu que os comprimentos de onda dos elétrons, usados como fonte de
energia nos microscopios eletrénicos, eram cinco ordens de grandeza menores que 0
comprimento de onda da luz usada nos microscépios opticos. Ou seja, ele observou que os
microscopios eletronicos tinham o potencial de atingir resolu¢cdes melhores que os dpticos.

A partir de suas descobertas, Ruska trabalhou com o engenheiro elétrico alemdo Max
Knoll e, juntos, eles estimaram o limite de resolu¢do de um microscépio eletrénico. Eles usaram
0 comprimento de onda dos elétrons ao invés do comprimento de onda da luz e conseguiram
chegar em um limite teorico de 0,22 nm, valor que foi comprovado experimentalmente quase
meio seculo depois. Em seguida, em 1931, os dois cientistas construiram o primeiro microscopio

eletronico de transmissdo, em que um feixe de elétrons é incidido na amostra e passa através dela



para gerar uma imagem. O trabalho com a microscopia eletronica de transmissao (MET) rendeu
ao Ernst Ruska o prémio Nobel de fisica em 1986.

Quatro anos depois, em 1935, Knoll introduziu o conceito da microscopia eletronica de
varredura com a publicacdo das primeiras imagens obtidas por varredura de um feixe de elétrons
sobre a superficie de uma amostra. Durante o experimento, ele ndo usou lentes eletronicas para
diminuir o didmetro do feixe, resultando em um limite de resolucdo de 100 nm. Ja em 1938,
Manfred von Ardenne, outro fisico alem&o, construiu o primeiro microscopio eletronico de
transmissdo de varredura, figura 1.1, acoplando bobinas de varredura em um microscopio de
transmissdo. A ideia era conseguir obter imagens de amostras espessas, 0 que era uma limitacéo

da MET devido aos efeitos de aberragdo cromatica.*

FIGURA 1.1 - Primeiro microscépio eletrénico de transmissao de varredura.

Fonte: UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham, Switzerland:
Springer, 2018.

A construcdo do microscopio de transmisséo de varredura se iniciou em 1936, com a
contratacdo do von Ardenne pela Siemens. A empresa queria investigar a possibilidade de usar
uma sonda eletrbnica para evitar a aberragcdo cromatica observada na microscopia de transmiss&o.
Foi entdo que o fisico alemao publicou um estudo detalhado sobre sondas eletrdnicas produzidas
por lentes magnéticas e, a partir disso, ele ndo apenas conseguiu construir o primeiro microscopio
eletronico de transmissdo de varredura, como produziu um feixe de elétrons com diametro de 4

nm, usando lentes magnéticas.*®



Apesar do avanco, como na época ndo tinha detectores adequados para capturar o sinal
gerado, as imagens produzidas por esse tipo de equipamento eram de baixa resolucédo, ficando
ainda atras da resolugdo alcangada pela MET. Isso fez com que von Ardenne permanecesse na
area apenas cerca de dois anos e, segundo relatos, o microscépio desenvolvido por ele foi
destruido em um ataque aéreo ocorrido em Berlim durante a segunda guerra mundial. Apos esses
episodios, em 1942, aconteceu, de fato, a constru¢cdo do primeiro verdadeiro microscopio
eletronico de varredura, pelo engenheiro russo-americano Vladimir Zworykin em Nova Jersey,
nos Estados Unidos.*®

De acordo com a literatura, Zworykin construiu um microscépio com duas lentes
magnéticas que tinham como objetivo produzir um feixe de elétrons com didmetro muito
pequeno para a atingir a amostra, justamente para obter um limite de resolu¢cdo melhor do que o
obtido por Knoll anos antes. O engenheiro conseguiu atingir seu objetivo, 0 equipamento
apresentou uma resolucdo de 50 nm que, embora fosse um valor abaixo do observado na
microscopia de transmissdo, fez com que a microscopia eletronica de varredura comegasse a
ganhar espago entre os cientistas.>*

Nesse contexto, o professor Charles W. Oatley, do Departamento de Engenharia da
Universidade de Cambridge, teve acesso ao trabalho desenvolvido por von Ardenne e decidiu
explorar a microscopia de varredura por acreditar na capacidade que a técnica poderia oferecer
dentro do ramo da microscopia. O primeiro microscopio feito por ele contou com a ajuda de seu
aluno David McMullan e era similar ao microscépio desenvolvido por Zworykin, ambos
conseguiram chegar em uma resolucdo de 50 nm. No entanto, foi a primeira vez que se observou
caracteristicas tridimensionais em imagens de MEV.

Depois disso, outros microscopios de varredura foram construidos sob a supervisdo de
Oatley e as melhorias descobertas ao longo dos anos em seu grupo de pesquisa, levaram a
construgdo do primeiro microscopio eletrénico de varredura comercial, pela empresa Cambridge
Scientific Instrument Company, em 1965. Este equipamento foi denominado como “stereoscan”
e além de apresentar uma boa profundidade de foco, tinha uma resolugédo na faixa de 15-20 nm.

A figura 1.2 traz uma ilustragio desse microscopio.®



FIGURA 1.2 - Primeiro microscépio eletronico de varredura comercial, "stereoscan”.

Fonte: BRETON, B. C.; McMULLAN, D.; SMITH, K. C. A. Advances in imaging and electron physics:
volume 133. 1st ed. San Diego, CA: Academic Press, 2004.

Apds o primeiro microscopio comercial, 0s equipamentos inventados nos anos seguintes
tinham resolucdes cada vez melhores. Nas décadas de setenta e oitenta, a resolucao foi melhorada
para a faixa de 7 a 5 nm, enquanto nas décadas seguintes, conseguiu-se alcancar resolugdes de 3
nm e de até 1 nm®, como ¢ observado em muitos modelos de microscopios atualmente. A partir
dai a microscopia eletrénica de varredura tornou-se uma das técnicas mais eficazes no que diz
respeito a caracterizacdo de materiais organicos e inorganicos na escala de nandmetro a
micrémetro.

Portanto, sabendo o contexto em que a técnica surgiu e tendo em vista a relevancia dela
para ciéncia, € importante entender o funcionamento da microscopia eletrénica de varredura em
termos de instrumentacdo. Nesse sentido, esta monografia tem como objetivo mostrar os
principais componentes de um microscopio de varredura e explicar como cada um deles
funciona, elencando conceitos fundamentais da dptica eletrdnica, visto que eles estdo diretamente

ligados ao funcionamento deste tipo de instrumento.

2. ASPECTOS FUNDAMENTAIS DA OPTICA ELETRONICA

2.1. Analogia Optica-mecanica

Em 1831, o fisico e matematico irlandés, William Rowan Hamilton, descobriu uma

relacdo entre a dptica geométrica e a mecanica classica, criando o que se conhece hoje como



analogia Optica-mecanica. Hamilton comparou a trajetéria de um raio luminoso se movendo em
um meio heterogéneo, com indice de refracdo n(x), com a trajetéria de uma particula se
movendo sob a acdo de um campo de forca conservativo descrito por um potencial V(x). Ele
mostrou que a trajetéria de uma particula, segundo a mecanica classica, € igual a trajetéria de
um raio luminoso, de acordo com a dptica geométrica.’

Uma das principais aplicagdes da analogia dptica-mecénica é a dptica eletrénica, em
que um feixe de particulas carregadas, como por exemplo um feixe de elétrons, é tratado como
se fosse um feixe de luz, usando campos de forcas para desviar e focalizar o feixe. No caso de
um feixe de elétrons, pode-se usar tanto campos eletrostaticos, produzidos por lentes
eletrostaticas, como campos magnéticos, produzidos por lentes magnéticas.’

Em relagdo as lentes eletrostaticas, tem-se como exemplo, a lente de abertura, a qual é
formada por um eletrodo plano com um pequeno orificio circular que separa duas regides de
campo distintas. Quando o campo penetra pela abertura, as superficies equipotenciais existentes
formam protuberancias para fora do orificio. No momento em que o elétron passa pela lente,
ele sofre a acdo de uma forca F num determinado ponto P, a qual tem uma componente radial

(ue aponta para o eixo, resultando em um efeito de focalizagdo, como ilustrado na figura 2.1.”

FIGURA 2.1 - Lente de abertura.

Fonte: NUSSENZVEIG, H. M. Curso de fisica basica: otica, relatividade, fisica quantica (volume 4). 2. ed.
Séo Paulo: Blucher, 2014.

Em um microscopio eletrénico de varredura, emprega-se tanto lentes eletrostaticas
quanto lentes magnéticas. Em geral, as lentes eletrostaticas sdo usadas para gerar o feixe de

elétrons e alterar sua energia. Ou seja, elas sdo usadas principalmente para definir a fonte do



feixe eletrdnico nos microscopios que se usa feixes de elétrons. Por outro lado, as lentes
magnéticas ndo podem ser utilizadas para alterar a energia de um feixe eletrénico. Elas séo
usadas preferencialmente para definir a colimacdo e a focalizacdo do feixe de elétrons, uma vez

que apresentam menores aberracfes opticas, quando comparadas com as lentes eletrostaticas.

2.2. Lei de Helmholtz—-Lagrange

A figura 2.2 mostra um arranjo tipico da acéo de uma lente sobre um feixe de particulas

carregadas.

FIGURA 2.2 - Representacéo da Lei de Helmholtz-Lagrange.

Vv, )
v, v, o
6, H
— —— — — lr?,
e
ObjEto Lente eletrostética Imagem
E, E;

Fonte: Adaptado de MOORE, J. H.; DAVIS, C. C.; COPLAN, M. A. Building scientific apparatus. Cambridge
University Press, 2009. 4th ed. New York: Cambridge University Press, 2013.

O objeto da figura é o ponto de onde saem os raios de um feixe de particulas carregadas
e a imagem € 0 ponto em que os raios, apés sofrerem a acao da lente eletrostatica, se encontram.
Neste contexto, tem-se que o feixe sai da regido a esquerda da lente, com uma certa energia (E1)
e uma certa divergéncia (8,) e vai para a regido a direita da lente, com outra energia (Ez) e outra
divergéncia (63). A alteracdo dos parametros ocorre de forma que a relacdo da divergéncia,
tamanho e energia do feixe entre o objeto e a imagem € conservada, sendo descrita pela lei de
Helmholtz-Lagrange®:

1/2

1/2 1/2
61 1‘1 El == 92 1‘2 EZ/ == 93 I‘3 E3/ (1)



A lei de Helmholtz-Lagrange € uma lei de continuidade, ou seja, 0s ganhos e as perdas
estdo sempre em balanco de forma que haja conservacédo de energia. Por exemplo, se a energia
do feixe de particulas carregadas diminui ao passar da regido V1 para V3, a divergéncia precisa
aumentar. A forma geométrica da lente eletrostatica representada na figura 2.2, na pratica, €
feita com trés eletrodos, ou seja, ha a aplicacdo de trés potenciais diferentes. Os potenciais V1
e Vs correspondem as energias inicial e final do feixe, enquanto V- se refere ao potencial de
focalizacdo. O potencial V2 é o responsavel pela divergéncia ou convergéncia dos raios, 0s
quais entram na lente a partir da posigéo ry e sdo focalizados no plano da imagem na posicao rs.

Se a diferenca entre V1 e V3 € muito grande, o feixe de particulas carregadas tera uma
divergéncia muito grande e esta situacdo deve ser evitada, pois quanto maior a divergéncia do
feixe, isto é, quanto mais distante ele estiver do eixo Optico, mais efeitos de aberracfes a lente
apresentara. 1sso impacta diretamente na focalizacédo dos elétrons, pois as aberrac6es produzirdo
um feixe com didmetro maior do que o desejado e de dificil colimacdo. Como sera discutido
adiante, em um microscopio eletrénico de varredura, utiliza-se primeiro duas ou trés lentes
magnéticas que auxiliam na diminuigdo do feixe para entdo, usar uma lente que o focaliza sobre
a superficie da amostra. A ideia por tras da aplicacdo desses potenciais intermediarios (lentes

intermediarias) é justamente evitar grandes divergéncias e, portanto, efeitos de aberracdes.

2.3. Lentes Eletrostaticas

Uma lente eletrostatica é constituida de dois ou mais eletrodos axialmente simétricos
que, quando polarizados eletricamente, produzem superficies equipotenciais com formatos
semelhantes aos das lentes Opticas. Esse tipo de lente pode ser usado para extrair, focalizar,
acelerar ou desacelerar feixes de particulas carregadas como por exemplo, um feixe de elétrons.
Neste caso, as particulas carregadas tém energia na ordem de keV (kilo elétron-volts) e suas
velocidades variam ao longo da lente. A configuracdo geométrica mais comum na construgao
de uma lente eletrostatica ¢ a cilindrica, a qual pode conter dois ou mais elementos.®*®

A lente de dois elementos, ilustrada na figura 2.3, € formada por dois eletrodos coaxiais
cilindricos polarizados nas tensfes V1 e V.. Na prética, tipicamente, a separagdo dos eletrodos
estaentre 0,1 e 0,5 D (D = didmetro do cilindro maior), mas isso pode variar bastante em fungéo
dos objetivos da lente. Em geral, todas as dimensdes de uma lente, como a distancia entre os
cilindros e o comprimento dos eletrodos, sdo medidas em relacdo ao diametro do cilindro maior,

ou seja, a unidade utilizada é D.



FIGURA 2.3 - Lente de dois elementos.
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Fonte: Elaborada pela autora.

Com esse tipo de lente, € possivel alterar a energia do feixe, controlando a razéo V2/V1,
mas ndo se pode alterar a posicdo de focalizaco.? Isso esta relacionado com a quantidade de
eletrodos que a lente possui. Para criar uma regido onde ha uma descontinuidade do campo, a
lente precisa ter dois eletrodos, cada um com um potencial, a fim de gerar uma diferenca de
potencial (AV). Com um tnico AV, se controla uma tnica variavel, que no caso da lente de dois
elementos é a varidvel energia. Além disso, as propriedades focais desse tipo de lente dependem
dos diametros dos cilindros, do espacamento entre eles e da razdo entre as energias cinética
final (amostra) e inicial (catodo) das particulas carregadas (E2/E1).

Ja a lente de trés elementos é formada por trés eletrodos coaxiais cilindricos polarizados
nas tensdes V1, V2 e V3, 0s quais também sdo separados por uma distancia tipica de 0,1 a 0,5
D, como mostrado na figura 2.4. Neste caso, como hé trés potenciais diferentes e, portanto, dois
AV, ¢ possivel controlar duas varidveis. A lente de trés elementos possui uma vantagem em
relacdo a de dois, que é o fato de conseguir produzir uma imagem de um objeto fixo em um
plano de imagem fixo. As propriedades focais das lentes de trés elementos s&o determinadas
pela razdo entre as voltagens aplicadas nos eletrodos, ou seja, pelas relagdes V2/Vie Va/Vi.

Quando V3/V1 ¢ igual a 1, a lente é conhecida como lente unipotencial ou lente Einzel 81011



FIGURA 2.4 - Lente de trés elementos.
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Fonte: Elaborada pela autora.

Na lente Einzel, as voltagens do primeiro e terceiro eletrodo sdo iguais (V3 = V1),
enquanto o potencial do segundo eletrodo € ajustado de acordo com a particula carregada de
interesse. Esta lente serve apenas para focalizar e ha duas condicGes de foco: V2/V1> 1 e Va/V1
< 1. A condigdo V2/V1> 1 é preferivel, visto que a desaceleracdo das particulas no eletrodo
central pode gerar efeitos de aberracdes.®%! Em contrapartida, quando V3 é diferente de V1,
além de controlar o foco (através do potencial V-), a lente permite acelerar (Vs> V1) ou
desacelerar (V3 < V1) o feixe de elétrons. Esse tipo de lente recebe o nome de lente zoom.

2.4. Lentes Magnéticas

Uma lente magnética, figura 2.5, é formada por uma bobina de cobre com fios enrolados
em formato de hélice, a qual é mantida dentro de uma cobertura cilindrica feita de ferro. No
centro do cilindro, hd uma lacuna onde estéo localizadas pecas polares, 0 eixo Optico e a regido
por onde passa o feixe de elétrons. Ao aplicar uma corrente i na bobina, gera-se um campo
magnético simétrico no espago existente entre as pegas e este campo possui uma componente
radial (Br) e uma longitudinal (BL), que s&o, respectivamente, perpendicular e paralela ao eixo
Optico. Quando os elétrons que estdo fora do eixo interagem com 0 campo magnético, a
componente radial faz com que eles se movam em direcdo ao eixo Optico em espiral, até

convergirem em um ponto focal fora da lente.>*2
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FIGURA 2.5 - Lente magnética.

Furo

Pecas polares

Lacuna Linhas de campo

(~+— Feixe de elétrons

Casca cilindrica de Fe

Furo
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Linhas de campo

Enrolamentos da bobina

Fonte: Adaptado de UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham,
Switzerland: Springer, 2018.

A componente radial produz uma forca rotacional nos elétrons e, consequentemente,
fornece a eles uma velocidade rotacional que faz o feixe encurvar para o eixo 6ptico e cruzé-lo.
O desvio do caminho dos elétrons acontece porque a direcdo do movimento ndo é paralela as
linhas do campo magnético, mas sim, perpendicular. Se caso as linhas do campo fossem paralelas
ao movimento dos elétrons, nenhuma forca seria exercida sobre eles e, portanto, os elétrons
continuariam a viajar, sem desvio, ao longo de seus caminhos. Isso acontece quando um raio de

luz atravessa uma lente de vidro pelo centro (ndo ha deflexdo).

2.5. Distancia Focal e Desmagnificacdo

A distancia entre o ponto em que os elétrons comecam a curvar em dire¢ao ao eixo até o
ponto onde eles cruzam o eixo é chamada de distancia focal (f). Trata-se de um parametro que
ndo e fixo, ou seja, a distancia focal pode ser alterada com a variagdo do potencial nas lentes

eletrostaticas ou com a variacdo da corrente aplicada na bobina nas lentes magnéticas. Essas
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alteracdes determinam quanto o didmetro do feixe de elétrons pode ser diminuido para atingir a

amostra.>? A distancia focal ¢ dada pela seguinte equacdo matematica:

- =

)

T IR
Q|

A variavel p representa a distancia entre o objeto e a lente eletrénica, que pode ser tanto
eletrostatica quanto magnética. J& a variavel q ¢é a distancia da lente até a imagem. Esta relagédo
entre objeto, lente e imagem se repete a cada efeito de lente dentro do microscdpio, isto &, a
imagem de uma lente torna-se objeto de outra lente, como serd observado ao longo do texto.
Além disso, as variaveis p e ¢ ddo origem a equacdo 3, que descreve 0 processo de
desmagnificacdo (m), em que o diametro do feixe de elétrons é diminuido até chegar na

amostra.>12

m = ¢ (3)

3. COMPONENTES DE UM MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA

Um microscépio eletrbnico de varredura tem trés principais componentes: a coluna
eletrbnica, a cAmara da amostra e o sistema de controle, onde o operador visualiza as imagens
formadas. Mantida sob vacuo, a coluna eletrdnica, que se trata do microscépio em si, é
constituida por um canhao de elétrons, sistema de lentes (condensadora e objetiva) e detectores,

como ilustrado na figura 3.1.51213
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FIGURA 3.1 - Esquema dos principais componentes de um microscopio eletrdnico de varredura com canhdo de

emissdo termibnica.
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Fonte: Elaborada pela autora.

3.1. Canhéo de Elétrons

O canhdo de elétrons tem como objetivo fornecer um feixe estavel de elétrons de energia
ajustavel e com alto brilho. No canhdo, ha um catodo, que é responsavel pela emissao de elétrons
e pode ser de trés principais tipos: filamento de tungsténio (W), hexaboreto de lantanio (LaBs) e
FEG, abreviacéo de field emission gun. Para os dois primeiros tipos, os elétrons sdo gerados por
emissao termibnica, enquanto para o FEG, a emissao ocorre por tunelamento quantico. Uma vez
produzidos, os elétrons sdo extraidos do filamento por uma lente eletrostatica formada por outros
dois elementos: um modulador e um eletrodo de aceleragdo. Todos os modelos de canhéo
possuem, além do catodo, um modulador e um eletrodo de acelerago.>?

O modulador se encontra localizado logo abaixo do filamento e é responsavel por
promover a primeira acdo de lente sobre o feixe criando um crossover, de forma similar a
ilustrada na figura 2.1. Nos canhdes de emissdo termibnica, figura 3.2, o modulador €

denominado cilindro de Wehnelt, e este eletrodo, em geral, estd em um potencial um pouco mais
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negativo que o catodo. Ja em relacdo ao eletrodo de aceleracdo, nos canhdes termibnicos, ele
recebe 0 nome de anodo. O anodo se encontra em um potencial positivo em relagdo ao filamento,

para que os elétrons sejam atraidos em sua direcdo.

FIGURA 3.2 - Canhdo de elétrons termidnico.

k]
c
=
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—t
©
1
)
3

Catodo

w, Wehnelt =
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Fonte: Adaptado de REIMER, L. Scanning electron microscopy: physics of image formation and

microanalysis. 2nd ed. New York: Springer, 1998.

O potencial do modulador junto com o potencial do eletrodo de aceleragdo penetra no
filamento e extrai os elétrons para gerar o crossover, que se trata do objeto que sera focalizado
pelas demais lentes do microscépio até formar uma imagem na amostra. A unido do modulador
mais eletrodo de aceleracdo forma uma lente eletrostatica denominada de lente de imersdo
(objetiva de imers&o). Assim, tem-se que o primeiro efeito de lente em um microscopio eletronico
de varredura € eletrostatico. Vale ressaltar que a extracdo é necessariamente eletrostatica, mas a
focalizacdo do feixe pode ser tanto eletrostatica quanto magnética.

Em relagdo ao cdtodo dos canhdes de emissdo termibnica, tem-se que ele é aquecido
resistivamente por uma corrente elétrica de aquecimento do filamento (if) até um intervalo de
temperatura, o qual € um para o tungsténio e outro para LaBe. A quantidade total de corrente de
elétrons emitida € chamada de corrente de emissdo (ie) € no momento em que 0s elétrons séo
gerados, eles sdo acelerados a uma energia na faixa de 0,1 a 30 keV em decorréncia da diferenca
de potencial (ddp) que ha entre o catodo e o a&nodo. Em geral, o potencial do anodo é ajustado
para o potencial (zero) e o catodo é ajustado em um potencial negativo. Por exemplo, se 0s

elétrons sdo acelerados a 20 keV, o filamento € ajustado a um potencial negativo de 20 keV em
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relacdo ao anodo. Apenas uma parcela da corrente de emissédo sai pelo anodo para percorrer a
coluna eletrdnica e essa quantidade é nomeada corrente do feixe (ip).>1%%3

Falando sobre os canhGes em que a emissdo é por tunelamento, os elétrons séo gerados a
partir da aplicacdo de um potencial negativo na ponta do catodo. Como o diametro da ponta do
filamento é muito pequeno, o campo elétrico formado pela aplicacdo do potencial se concentra
nesta regido. Com isso, a barreira de energia potencial é superada e, portanto, os elétrons sdo
liberados sem que haja grandes aumentos de temperaturas como acontece na emisséo termionica.
Esse modelo é o mais comum no que se trata de filamento FEG, mas ha um outro tipo, que sera
detalhado mais a frente, em que o processo de geracdo de elétrons ndo € por tunelamento, mas
sim pela acdo da temperatura.>*213

Os canhdes convencionais de emissdo de campo sdo formados pelo catodo e por dois
anodos, sendo que o primeiro anodo tem a funcao de controlar a intensidade do campo elétrico
na ponta do filamento (modulador) e o segundo, acelera os elétrons extraidos (eletrodo de
aceleracdo). Um dos desafios deste modelo € concentrar a emissdo de elétrons em um pequeno
angulo solido para que apenas uma pequena fracdo da corrente de emissdo atinja 0 primeiro
anodo, uma vez que se houver um bombardeamento descontrolado de particulas carregadas, a
ponta do filamento pode ser danificada. A figura 3.3 traz uma representacdo desse tipo de canhéo

de elétrons.>1213

FIGURA 3.3 - Canhao de elétrons de "field-emission" convencional.

Fonte: Adaptado de REIMER, L. Scanning electron microscopy: physics of image formation and

microanalysis. 2nd ed. New York: Springer, 1998.
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Existem alguns parametros que sdo usados como medidas de desempenho de um canhéo
de elétrons. O primeiro deles € a densidade de corrente do feixe de elétrons (Jy), que é dada pela

relagdo entre a corrente (ip) € 0 diametro (dp) do feixe, como mostrado na equagao 4.>12

b = —2 4)

Conforme os elétrons sdo acelerados ao longo da coluna, a densidade de corrente do feixe
diminui. Em cada abertura que os elétrons passam, a area da secdo transversal e a convergéncia
do feixe mudam e essas variacdes fazem com que o parametro da densidade de corrente seja
insuficiente para avaliar a eficiéncia do canhdo de elétrons, sendo necessario considerar outros
critérios, como por exemplo, o brilho. O brilho (B) é definido em termos da corrente do feixe de

elétrons emitida de uma determinada area da fonte e do angulo sélido de emisséo (Q), equacédo
5_5,12

B =2 (5)

O brilho se trata do parametro mais importante no que se refere ao desempenho do canhdo
de elétrons porque ele afeta diretamente a qualidade das imagens obtidas e é conservado, ou seja,
a quantidade de brilho em qualquer ponto da coluna eletrénica € igual a da fonte de elétrons, uma
consequéncia da lei de Helmholtz-Lagrange. Desta forma, pode-se considerar que o brilho da
corrente do feixe (in) € 0 mesmo que o brilho da sonda de elétrons que chega até a amostra.
Assim, é possivel substituir a corrente do feixe pela corrente da sonda de elétrons (ip), como

mostrado na equacio 6.5

B =i ©)
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E conhecido da fisica que a divisdo entre corrente e area resulta em densidade de corrente
(J). Portanto, ao dividir a corrente da sonda pela area da fonte, tem-se a densidade de corrente da
sonda e ela é dada pela equacdo 4, como ocorre para a corrente do feixe. Sabendo disso, pode-se

o « «
substituir Xp por Jp, resultando na relagdo expressa pela equagdo 7.5

B=;—pﬂ=%= ] ©)

O angulo solido de emissédo, em unidade de esterradiano (sr), é dado por m a?, em que a
é o0 angulo de convergéncia do feixe de elétrons. Como consequéncia, € possivel substituir Q por

T o na equacio 7, chegando na seguinte expressdo:>t2

dp j_P _ ip _ 4ip
e - = ®)

Em que:
- ip =corrente da sonda de elétrons;
- dp = didmetro da sonda de elétrons;

- ap = angulo de convergéncia da sonda de elétrons.

As variaveis citadas acima ndo mudam independentemente uma da outra, justamente pelo
brilho ser um parédmetro que é conservado. Se houver uma variacdo na corrente da sonda de
elétrons, o didametro e o angulo de convergéncia sao ajustados a fim de manter o brilho constante.
E importante ressaltar que o brilho aumenta linearmente com a tensdo de aceleracio em que o
microscopio opera. Por exemplo, o brilho em 30 keV é trés vezes maior que o brilho em 10 keV.

Um terceiro pardmetro para medir a eficiéncia de um canhdo é o tamanho da fonte de
elétrons. Catodos com &reas de emissdo maiores, geram mais elétrons e essas particulas tém

maior dificuldade em convergir em um ponto por conta das dispersdes, também em virtude da
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lei de Helmholtz-Lagrange. 1sso gera um feixe de elétrons com diametro grande e, portanto, um
brilho baixo, impactando diretamente na qualidade da imagem formada. Ha um sistema de lentes
no microscaopio eletrdnico que ajuda na desmagnificacdo do feixe de elétrons para que ele chegue
até a amostra com um diametro pequeno, no entanto, se este feixe ja for produzido com uma
espessura adequada, o processo € simplificado. O fato do feixe ndo precisar de grandes
desmagnificaces é um ponto positivo, porque conforme as lentes vao diminuindo o didmetro do
feixe, a quantidade da corrente da sonda diminui, e, como resultado, poucos elétrons chegam na
amostra. >2

Além dos pontos citados, um fator importante no que se refere ao canhdo de elétrons é
que para produzir um feixe de elétrons estavel, a corrente de aquecimento do filamento é ajustada
para atingir a condi¢éo de saturacdo, em que pequenos aumentos ou diminui¢cdes ndo interferem
na emissdo das particulas carregadas. A figura 3.4 mostra um gréafico de saturacdo de um canhao

de elétrons em que o catodo é um filamento de tungsténio.>*?

FIGURA 3.4 - Gréfico representando a condi¢do de saturacdo de um filamento de W.

PONTO DE
OPERAGCAO

Corrente do feixe, i,

Corrente do filamento, i;

Fonte: Adaptado de GOLDSTEIN, Joseph et al. Scanning electron microscopy and X-ray microanalysis. 3rd
ed. New York: Springer, 2003.

3.1.1. Filamento de tungsténio (W)

O filamento de tungsténio é feito de um fio de tungsténio, dobrado em formato de V e
com uma ponta de aproximadamente 100 um de diametro. A figura 3.5 traz uma representacéo
desse filamento. Ele é barato e apresenta uma boa performance para a obtencdo de imagens de

baixa ampliacdo e/ou microanalise de raios X, que se trata de uma técnica acoplada ao
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microscopio eletrénico de varredura. Os elétrons séo gerados por emissédo termidnica e para que

eles sejam liberados, o filamento € aquecido resistivamente a uma temperatura entre 2000 e 2700
K.5‘12‘13

FIGURA 3.5 - Imagem de microscopia eletrdnica de varredura de um filamento de tungsténio.

/,"" >

Fonte: UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham, Switzerland:
Springer, 2018.

Quando o filamento € aquecido, a ponta do fio tende a resistir a passagem de corrente e,
por isso, torna-se a parte mais quente do catodo. Ou seja, esta area do metal recebe mais energia
térmica que as demais e tal energia é tdo alta que supera a funcdo trabalho do tungsténio, fazendo
com que os elétrons deixem o material. Os elétrons sdo emitidos de uma area de 100 um x 150
MM que, por ser consideravelmente grande, da origem a um feixe de elétrons com didmetro

grande.>!213

3.1.2. Hexaboreto de lantanio (LaBs)

Este tipo de catodo é feito de um monocristal cerdmico refratario de hexaboreto de
lanténio, de cor roxa, com 0,5 mm de comprimento e uma ponta de aproximadamente 100 pum
de didmetro, ilustrado na figura 3.6. O cristal geralmente é produzido com orientacdo
cristalografica <100>, em que ha um certo grau de simetria. Em decorréncia da superficie da
substancia ser simétrica e plana, os elétrons sdo gerados de forma uniforme durante a vida Util

do catodo.>1213
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FIGURA 3.6 - Imagem de microscopia eletrdnica de varredura de um filamento de hexaboreto de lantanio.

Fonte: UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham, Switzerland:
Springer, 2018.

Como este material apresenta alta resistividade elétrica, ele ndo pode ser aquecido
diretamente, portanto, a liberacdo de elétrons ocorre por aquecimento indireto do filamento. O
monocristal € colocado sobre uma haste de carbono grafite ou rénio, a qual é construida de forma
que a corrente de aquecimento passe por ela e garanta a emissao de elétrons, mas nao entre em
contato propriamente com o catodo. Uma ponteira de carbono é usada como suporte para manter

este aparato no lugar, assim como ilustrado na figura 3.7.51213
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FIGURA 3.7 - Desenho ilustrativo de um filamento de hexaboreto de lantanio.

4= Monocristal de LaBg

Haste de carbono
grafite ou rénio

Ponteira de carbono w——p

Fonte: Adaptado de GOLDSTEIN, Joseph et al. Scanning electron microscopy and X-ray microanalysis. 3rd
ed. New York: Springer, 2003.

Cétodos feitos com hexaboreto de lantanio sdo aquecidos em um intervalo de temperatura
entre 1400 e 2000 K. Acima dessa faixa, a vida Gtil do filamento é comprometida, isto porque,
em condic¢des de superaguecimento, o hexaboreto evapora e tende a se depositar na abertura do
cilindro de Wehnelt, obstruindo a passagem de elétrons. Além disso, € necessario usar um vacuo
adequado, que neste caso, deve ser superior ao utilizado nos filamentos de W, ou seja, menor que
10" Pa (~ 10 Pa). Esta é uma forma de prolongar a vida Gtil do catodo e impedir a formagéo de
6xidos volateis.>213

Hé& algumas vantagens intrinsecas do hexaboreto em relagdo ao tungsténio, as quais fazem
com que os canhdes do monocristal sejam considerados melhores. A primeira vantagem é que 0s
canhbes com hexaboreto de lantanio fornecem de cinco a dez vezes mais brilho que os de
tungsténio, o que proporciona imagens com boas resolugdes. Uma segunda vantagem é que a
vida util do filamento é maior, com cerca de 1000 horas, quase o triplo da quantidade alcancada
pelo W. Outra vantagem esta no fato da funcdo trabalho do hexaboreto (¢, = 2,7 eV) ser inferior
a do tungsténio (¢, = 4,5 eV), resultando em maiores emissdes de elétrons em uma mesma
temperatura de aquecimento.>1%13

Apesar dessas vantagens, é importante pontuar que embora haja catodos melhores que
outros, no que se trata de microscopia eletronica de varredura, a escolha de qual filamento usar
é muito guiada pelo tipo de imagem que o operador deseja coletar da amostra. Por exemplo, se 0

objetivo é obter imagens de baixas amplifica¢des, um filamento de tungsténio é uma boa opgéo
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para atender a demanda. Ou seja, ndo precisa usar um filamento mais sofisticado ou mais caro,

se um que possui uma manutengdo mais simples ja resolve o problema.

3.1.3. Field emission gun (FEG)

O filamento FEG, representado na figura 3.8, é feito de um monocristal de tungsténio no
formato de um fio com uma ponta de didmetro igual ou menor a 100 um. Como ja citado, a ponta
muito fina faz com que o campo elétrico que surge da aplicacdo de um potencial negativo se
acumule nesta regido. Consequentemente, o catodo libera uma maior quantidade de corrente de
emissdo e tem um brilho de quase mil vezes o brilho do filamento de tungsténio. Além disso, o
tamanho da ponta faz com que o feixe de elétrons produzido ja tenha um diametro muito pequeno,

ndo necessitando de grandes desmagnificaces e resultando em imagens de altas resolucdes. >*2

FIGURA 3.8 - Imagem de microscopia eletrdnica de varredura de um filamento FEG.

Fonte: UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham, Switzerland:
Springer, 2018.

Os canhdes de emissdo de campo tém uma capacidade de operacao de aproximadamente
3000 horas, um valor muito superior a vida util dos canhdes termibnicos. Entretanto, eles
necessitam de pressdes menores na camara de vacuo (na faixa de 107 a 10° Pa), sdo
consideravelmente mais caros e a manutencdo do equipamento é mais demorada. Ha dois

principais tipos de filamento FEG: o de campo frio (CFE) e o de campo Schottky (SFE). O FEG
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de campo frio é mais convencional e recebe este nome porque ele € independente da temperatura,
ou seja, a emissdo de elétrons se d& exclusivamente pela aplicacdo do potencial na ponta do
filamento.>1213

O emissor de campo frio usa uma configuracdo similar ao canhao termiénico, um catodo
e dois anodos. O primeiro anodo, que é o modulador, € ajustado em um potencial entre 3 e 5 kV
em relacdo ao catodo, a fim de gerar um campo elétrico forte o suficiente para extrair elétrons da
fonte. J& entre o segundo anodo (eletrodo de aceleracdo) e o catodo é criado um potencial que
determina a tensdo de aceleracdo dos elétrons. A emissdo no FEG CFE requer que a ponta do
catodo esteja limpa, visto que conforme os elétrons sdo gerados, uma camada de gas forma-se
sobre a superficie do material. A solucéo para resolver tal problema consiste em aquecer a ponta
do filamento até 2500 K por alguns segundos antes de iniciar a analise.>*2*2

A medida que o microscopio é utilizado, a camada de gas vai se formando sobre a ponta
do catodo. Apds algumas horas, depois que a camada ja esta constante, ela comeca a impactar
negativamente na emissao de elétrons, gerando instabilidades durante as analises e necessitando,
portanto, da limpeza descrita acima. A cada limpeza, a ponta do filamento fica mais desgastada,
até atingir um estagio em que ele precisa ser substituido por um novo, pois ndo consegue mais
emitir um feixe de elétrons estavel e de energia ajustavel.>?13

O segundo modelo de FEG, o Schottky, é constituido de um fio de tungsténio soldado a
um filamento de tungsténio, em que o fio tem um raio da ponta entre 0,5 e 1 um. Aplica-Se uma
tensdo entre 4 e 8 kV na ponta do filamento por um eletrodo de extragéo e o filamento é aquecido.
A unido dos elementos garante o pleno funcionamento da fonte de elétrons, em que a tenséo de
extracdo diminui a funcdo trabalho favorecendo a emissdo dos elétrons quando o catodo é
aquecido a uma temperatura de 1800 K. Além disso, o filamento € revestido por uma camada de
oxido de zirconio (ZrO2), o qual diminui ainda mais a fungéo trabalho do tungsténio, que passa
de ¢, = 4,5 eV para ¢, = 2,7 eV. A figura 3.9 traz um desenho esquematico do FEG

Schottky.>1212
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FIGURA 3.9 - Desenho ilustrativo de um canhdo de emissdo de campo Schottky.
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Fonte: Adaptado de UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham,
Switzerland: Springer, 2018.

Com o aquecimento, a emissdo de elétrons ocorre de uma &rea maior do que a desejada,
logo, existe uma grade supressora, que se trata do modulador, o qual controla a liberacdo de
elétrons e cria o crossover. A intensidade do campo elétrico em volta do catodo é maior que a
dos cétodos termidnicos, no entanto, € menor do que a dos emissores de campo frio. Como
resultado, os elétrons superam a barreira de energia pela acdo da temperatura; ndo é observado o
efeito de tunelamento quantico. Portanto, este tipo de FEG é mais semelhante a um cétodo
termidnico do que um de emissdo de campo propriamente dito, e o fato de ele oferecer maior

densidade de corrente e maior brilho, faz com que seja amplamente utilizado.>*?13

3.2. Sistema de Lentes

O sistema de lentes do microscépio tem como funcdo desmagnificar o feixe de elétrons,
ou seja, diminuir ainda mais o crossover gerado no canhdo de elétrons, produzindo uma sonda
com diametro adequado para varrer a amostra, que no caso dos filamentos de tungsténio e
hexaboreto de lantanio é de 10 nm, e para o filamento FEG é de 1 a 2 nm.>*? Além disso, é na
parte do sistema de lentes que o feixe é focalizado sobre a amostra. Essas func¢des sdo feitas pela
acdo de campos magnéticos, a partir do uso de lentes magnéticas, uma vez que elas apresentam
menos efeitos de aberragdo, como ja citado. Os dois tipos de lentes magnéticas usadas sao:

condensadora e objetiva.
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3.2.1. Lente condensadora

Em um microscopio eletronico de varredura ha de duas a trés lentes condensadoras, as
quais sdo responsaveis por diminuir ainda mais o diametro do feixe de elétrons. Ou seja, essas
lentes controlam a quantidade de elétrons que chegam até a amostra e isso € feito alterando a
corrente elétrica da bobina, como ja citado anteriormente. Estas lentes sdo o0s potenciais
intermediarios, mencionados na secdo da lei de Helmholtz-Lagrange, usados antes da lente que
focaliza o feixe sobre a superficie da amostra (lente objetiva). Em termos de painel de controle
do microscopio, a alteracao da corrente se da pelo botdo nomeado “corrente de feixe" ou “spot

size”, dependendo do modelo do microscopio.>?

3.2.2. Lente objetiva

Trata-se da Ultima lente presente na coluna de um microscopio eletrénico de varredura.
A lente objetiva tem como funcédo focar o feixe de elétrons sobre a superficie da amostra, para
que ocorra a varredura. Isso é feito controlando o botdo de foco no painel de controle do
equipamento. Com a focalizacdo e posterior varredura, a amostra gera alguns sinais que séo
coletados por detectores, como sera mostrado a seguir. Ha trés principais tipos de lentes
objetivas, sendo que a primeira é a lente objetiva pinhole, 0 modelo mais comum de todas,
figura 3.10 A. Neste tipo de lente, h& duas pecas polares, uma na parte superior e outra na parte
inferior, a qual tem um orificio muito pequeno que mantém o campo magnético dentro da lente,
reduzindo, portanto, o efeito do campo na amostra.>*?

Na lente pinhole, como a amostra fica do lado de fora da lente, é possivel posiciona-la
tanto proxima quanto distante da peca polar inferior. Se ela é colocada longe, tem-se a vantagem
de poder usar amostras maiores, uma vez que o unico limitador passa a ser as dimensdes da
camara do microscopio. No entanto, se esta distancia é muito grande, a distancia focal torna-se
grande, 0 que € um ponto negativo porque h& o surgimento de aberracBes e defeitos que
comprometem a qualidade da imagem. Uma alternativa € usar uma distancia de trabalho
(distancia do centro da lente até a superficie da amostra) adequada para cada tamanho de
amostra, considerando sempre a profundidade de campo.>*?

O segundo modelo de lente objetiva é a lente de imersdo, figura 3.10 B, ja citada
anteriormente. Neste caso, a amostra é colocada diretamente na abertura da lente, fazendo com
gue 0 campo magnético envolva a amostra e proporcionando uma distancia focal pequena, entre

2 e 5 mm. Este cenario faz com que haja menos aberra¢des, um menor tamanho do didmetro da
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sonda que varrerd a amostra e melhores resolucdes. Por fim, o terceiro modelo de lente objetiva
é a lente snorkel, figura 3.10 C, a qual combina as qualidades das duas outras lentes
mencionadas acima. A lente snorkel é projetada de forma que o campo magnético se estenda
da peca polar até a superficie da amostra, ela apresenta menos efeitos de aberracdo, gera

imagens com altas resolucdes e permite o uso de amostras grandes.>*?

FIGURA 3.10 - Lente objetiva pinhole (A), de imerséo (B) e snorkel (C).
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Fonte: Adaptado de GOLDSTEIN, Joseph et al. Scanning electron microscopy and X-ray microanalysis. 3rd
ed. New York: Springer, 2003.
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3.2.3. Aberracgdes

Todas as lentes sofrem algum tipo de defeito ou aberracdo, seja ela eletrostatica ou
magnética. As aberracdes surgem quando o feixe de elétrons apresenta grande divergéncia. Uma
vez que ndo é possivel cancelar tais defeitos, a solucdo encontrada é tentar minimiza-los. A
seguir, sera apresentado alguns tipos mais comuns de aberrac@es dentro do contexto das lentes

magnéticas, que compdem o sistema de lentes do equipamento.

3.2.3.1. Aberracdo esférica

A aberracdo esférica surge porque os elétrons mais distantes do eixo 6ptico da lente
magnética sdo curvados mais fortemente pelo campo magnético do que 0s que estdo proximos
ao eixo. A figura 3.11 traz uma representacdo desse tipo de aberracdo. Os elétrons préximos ao
eixo, saem do ponto do objeto P, percorrem o caminho PA e séo focados em um ponto no plano
da imagem, que é a situacdo esperada quando ndo ha aberracdo esférica (figura 3.11 A). Em
contrapartida, os elétrons préximos a borda da lente, percorrem o caminho PB, cruzam o eixo
Optico e formam um disco ao invés de um ponto focal, resultando em uma imagem desfocada
(figura 3.11 B).>*?

FIGURA 3.11 - Desenho ilustrativo de uma lente magnética sem (A) e com (B) aberragéo esférica.
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Fonte: Adaptado de GOLDSTEIN, Joseph et al. Scanning electron microscopy and X-ray microanalysis. 3rd
ed. New York: Springer, 2003.
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Uma maneira de minimizar o efeito de aberracédo esférica é adicionando uma abertura
apos a lente objetiva, a qual impede a passagem de elétrons distantes do eixo Optico, evitando,
portanto, que eles contribuam para a formacéo da imagem. Apesar de ser um ponto positivo no
que diz respeito ao efeito de aberracdo, como a abertura limita a quantidade de elétrons que
chegam até a amostra, ela diminui, consequentemente, o brilho. Ou seja, chega menos sinal até
a amostra e isso impacta também na qualidade da imagem formada. Uma segunda maneira de
evitar a aberragdo esférica, € trabalhar com distancias focais pequenas e isso pode ser alcan¢ado

usando lentes objetivas de imersdo, em que a distancia focal é de 2 a 5mm.>*?

3.2.3.2. Aberracdo cromatica

A aberracdo cromatica é o efeito no qual os elétrons de energias diferentes sdo focados
em locais diferentes no plano da imagem, resultando em varios pontos de foco. Isso faz com
que as particulas carregadas convirjam em formato de disco, ao invés de um ponto,
comprometendo a qualidade da imagem. Esse tipo de aberracéo esté diretamente ligado com a
dispersao de energia que um feixe de elétrons pode apresentar e com a tensdo de aceleracdo do

feixe. A equacio 9 mostra a relacio entre essas duas variaveis.>*?

de = Cea (3) (9)

Em que:

dc = didmetro do disco da aberracdo cromatica;
C. = coeficiente de aberragdo cromatica;

a = angulo de convergéncia do feixe de elétrons;
AE = dispersdo de energia do feixe de elétrons;

Eo = energia do feixe de elétrons.
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Para explicar a relacdo da dispersdo do feixe com a tensdo de aceleragdo, sera usado
como exemplo um canh&o de elétrons em que o catodo é um filamento de tungsténio. A

dispersdo de energia (AE) deste filamento é de 1 a 3 elétron-volts. Ao usar uma tensdo de

aceleracdo baixa, de 3 keV, obtém-se uma razéo (g—f) de 0,001, j& com uma tensdo de 30 keV,

a razdo entre as energias € de 0,0001. Ou seja, o efeito de aberracdo cromatica sera 10 vezes
maior para 3 keV do que para 30 keV, o que implica que em altas tensdes de aceleragéo, a
aberracdo é minimizada.>*2

Tanto a aberracdo cromética quanto a esférica ndo sdo possiveis de serem observadas
nas imagens, elas dependem do microscépio. Logo, a perda envolvida quando se observa esses

dois efeitos € na resolucao.

3.2.3.3. Astigmatismo

Uma lente magnética tem formato cilindrico, no entanto, quando acontece alguns
defeitos no momento da sua construgdo, como falta de homogeneidade nas pecgas polares,
assimetria nos enrolamentos de cobre e aberturas contaminadas, a lente deixa de ser
perfeitamente cilindrica e passa a ser astigmatica. Com isso, no momento em que o feixe de
elétrons passa pela lente astigmatica, ele produz dois focos separados, os quais Ssd0
perpendiculares entre si e possuem distancias focais diferentes. Isso faz com que a imagem
produzida fique esticada em uma direcdo na posicdo abaixo do foco e esticada em uma direcéo
perpendicular a essa, acima do foco. Ou seja, no astigmatismo, a imagem € distorcida nos eixos

X e y, como mostra a figura 3.12.%2
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FIGURA 3.12 - Representacao do efeito de astigmatismo, em que (A) é a imagem inicial, (B) é a imagem

distorcida abaixo do foco, (C) é a imagem distorcida acima do foco e (D) é a imagem corrigida.
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Fonte: GOLDSTEIN, Joseph et al. Scanning electron microscopy and X-ray microanalysis. 3rd ed. New
York: Springer, 2003.

O operador de um microscopio eletrdnico de varredura consegue identificar o efeito de
astigmatismo quando, ao tentar focar a imagem, ela fica esticada. Tal caracteristica aparece
apenas em grandes magnificagdes, portanto, quando o operador for ajustar o foco e verificar se
a imagem esta astigmatica, é importante trabalhar com uma ampliagdo de no minimo 10.000
vezes. Em termos de instrumentacdo, a corre¢cdo do astigmatismo se da por meio de um
dispositivo denominado stigmator, o qual aplica um campo magnético fraco nas direcdes X e y,
fazendo com que a lente pareca ser simétrica para a passagem do feixe de elétrons, evitando,

assim, uma imagem distorcida, de baixa resolug&o.>*?
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3.3. Detectores

Quando o feixe de elétrons incide sobre a superficie da amostra, os elétrons do feixe
interagem com os elétrons do material, fazendo com que estes Ultimos sejam espalhados de
forma eléstica ou inelastica. Desta interacdo, surgem sinais, 0s quais sdo coletados e convertidos
em pulso elétrico por dispositivos denominados detectores. O resultado da conversdo feita pelos
detectores sdo imagens em preto e branco que aparecem na tela de visualizacdo do painel de
controle do equipamento. No caso dos microscdpios eletrdnicos de varredura, ha dois principais
tipos de sinais: os sinais que surgem dos elétrons secundarios (SE) e os sinais dos elétrons
retroespalhados (BSE).>*?

Tendo isto em vista, antes de serem apresentados 0s principais tipos de detectores para
cada sinal, o presente trabalho trard uma breve contextualizacéo acerca dos elétrons secundarios
e retroespalhados. Comecando com os elétrons secundarios, eles sdo gerados por espalhamento
inelastico. Isso significa que quando o feixe de elétrons interage com a amostra, ha transferéncia
de energia, e os elétrons da camada mais externa, fracamente ligados ao ndcleo, deixam o
material, figura 3.13. Uma das principais caracteristicas dos elétrons secundarios é que eles sao
ejetados com baixa energia cinética, normalmente inferior a 50 eV, o que faz com que eles
sejam capazes de escapar apenas de regides proximas a superficie da amostra, resultando em

uma resolucéo espacial na ordem do didmetro do feixe.>*?

FIGURA 3.13 - Desenho ilustrativo da geracéo de elétrons secundarios.

@ Elétron secundario
Espalhamento I

inelastico
Fonte: Adaptado de Which electron detector is right for your application?. Nano Science. Disponivel
em: <https://www.nanoscience.com/blogs/which-electron-detector-is-right-for-your-application/>. Acesso em:
07/01/2024.


https://www.nanoscience.com/blogs/which-electron-detector-is-right-for-your-application/
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Em relacdo aos elétrons retroespalhados, eles surgem de uma interacdo elastica entre 0s
elétrons do feixe incidente e os nicleos dos a&tomos da amostra, resultando em uma mudanga
na trajetoria dos elétrons. 1sso acontece da seguinte forma: quando o feixe atinge a superficie
da amostra, alguns elétrons interagem com os nucleos dos &tomos do material por terem cargas
opostas. Pela atracdo eletrostatica, era para os elétrons ficarem proximos aos ndcleos, no
entanto, em condigdes adequadas, os elétrons circulam o ndcleo e espancam do material com
alta energia (keV), dando origem ao que se conhece como elétrons retroespalhados. A figura

3.14 mostra uma representagdo deste processo.>*?

FIGURA 3.14 - Desenho ilustrativo da geracao de elétrons retroespalhados.
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Fonte: Adaptado de Which electron detector is right for your application?. Nano Science. Disponivel
em: <https://www.nanoscience.com/blogs/which-electron-detector-is-right-for-your-application/>. Acesso em:
07/01/2024.

A quantidade de elétrons que escapa da amostra é denotada pelo coeficiente de
retroespalhamento (n), o qual é fungdo do nimero atbmico do material. Isso significa que
imagens feitas com este tipo de sinal permitem diferenciar regides com diferentes composi¢oes
quimicas. O mecanismo de contraste é a composicdo quimica. Em uma imagem BSE, se h&
duas areas, uma mais clara e outra mais escura, a area mais clara mostra que naquela regiéo ha
prevaléncia de um elemento com ndmero atdmico maior em relagcdo a area mais escura. Por
exemplo, a figura 3.15 mostra a superficie de fratura de uma liga de aluminio (Al) com presenca
de precipitados. Os precipitados aparecem mais brilhantes na imagem, indicando que eles sédo

feitos de elementos mais pesados em relagdo a matriz da liga.>*?


https://www.nanoscience.com/blogs/which-electron-detector-is-right-for-your-application/
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FIGURA 3.15 - Imagem BSE da superficie de fratura de uma liga de Al com precipitados.

Fonte: UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham, Switzerland:
Springer, 2018.

3.3.1. Detector de elétrons secundarios

O dispositivo mais comum que capta sinais de elétrons secundarios é o detector
Everhart-Thornley (ET), cujo nome é uma homenagem aos seus criadores, Thomas E. Everhart
e Richard F. M. Thornley. Localizado na camara de amostra com angulo de aproximadamente
30° em relagéo a ela, o detector ET consiste em um cintilador dentro de uma gaiola de Faraday
(grade coletora), a qual é polarizada positivamente (200 - 300 V) e desempenha a fungéo de
atrair os elétrons. A figura 3.16 traz um desenho esquematico de como funciona esse tipo de

detector.>1?
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FIGURA 3.16 - Desenho ilustrativo do funcionamento de um detector ET.
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Fonte: Adaptado de UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham,
Switzerland: Springer, 2018.

O cintilador tem de 8 a 20 nm de didmetro e pode ser feito de alguns materiais, como
por exemplo, vidro ativado por litio (Li), fluoreto de célcio (CaF2) cristalino dopado com
eurdpio (Eu), etc. Somado a isso, a sua superficie € recoberta por uma fina camada de aluminio
e tem polarizacdo de +10 a +12 kV, que é responsavel por acelerar os elétrons capturados pela
grade coletora até o cintilador. Ao atingir o cintilador, os elétrons sdo convertidos em fétons
pela acdo do potencial descrito acima, o qual deve ser alto para que as particulas carregadas
tenham energia o suficiente e se convertem em luz.>*?

Passado esta etapa, os fotons passam por um tubo, que serve como guia de luz, até uma
fotomultiplicadora, posicionada fora do microscépio, onde a luz € convertida em sinal elétrico.
Na saida do tubo, ha uma janela de quartzo que atua como uma barreira entre o cintilador e a
fotomultiplicadora, garantindo que o vacuo dentro do equipamento permaneca intacto e
permitindo a passagem dos foétons. Em seguida, a luz atinge uma camada de fotocéatodo,
localizada na extremidade frontal da fotomultiplicadora e, como este fotocatodo é feito de um
material metalico de baixa funcdo trabalho, a energia do foton é suficiente para extrair elétrons
da superficie do metal, dando origem a fotoelétrons.>*2

Os fotoelétrons, por sua vez, viajam ao longo da fotomultiplicadora e passam por uma
série de eletrodos dinodos. O primeiro dinodo é polarizado positivamente em relacdo ao
fotocatodo, fazendo com que os fotoelétrons sejam acelerados até ele. Quando os fotoelétrons

atingem a superficie do dinodo, ha emisséo de elétrons secundarios, que varia de 2 a 10 SE para



34

cada fotoelétron que colide com o eletrodo. O segundo dinodo também é polarizado
positivamente em relacdo ao primeiro, logo, os elétrons secundérios sdo acelerados até ele e ao
atingirem sua superficie, criam mais SE. A cada eletrodo, o processo é repetido e 0 nimero de
elétrons aumenta em um efeito de cascata, gerando um sinal que é amplificado até 108 vezes.
Por fim, o sinal é amplificado mais algumas vezes. Primeiro por um pré-amplificador e depois
por um amplificador, que ja ndo faz parte do detector ET. Neste ltimo caso, a intensidade do
sinal é aumentada até o nivel em que h& a formacdo da imagem em preto e branco na tela do
painel de controle.>*?

Uma maneira de medir a eficiéncia de um detector ET é considerando o seu tamanho e
a sua posicdo em relacdo a amostra. O tamanho é descrito pelo angulo sélido (), que relaciona
a area da superficie do detector com a distancia radial dele até o ponto onde o feixe atinge a
amostra. Detectores com grandes areas e proximos a amostra, coletam mais sinais, sendo que a
distancia tipica entre o dispositivo ET e o material é de 4 mm. J& no caso da posicdo, ela é
definida em termos do angulo de decolagem (), que trata-se do angulo entre a superficie da
amostra e centro da face do detector. Quanto maior o angulo de decolagem, mais sinais o
detector consegue coletar da amostra, s6 que por conta de o espago dentro da camara ser restrito,
1 é mantido em torno de 30 graus, como ja citado.>*?

Considerando a disposicao do detector, quando os elétrons secundarios sao ejetados da
amostra e capturados por ele, 0 mecanismo de contraste gerado é de topografia, sendo que as
caracteristicas da superficie do material sdo destacadas ou sombreadas dependendo da posicédo
daquela regido em relacdo ao detector. Ou seja, as partes mais escuras da imagem gerada sdo
de regiGes mais baixas da amostra, enquanto as partes mais claras, de regides mais altas. A
figura 3.17 traz um exemplo desse tipo de contraste. Na imagem, é possivel observar as

diferentes profundidades de uma amostra de carvdo mergulhado em ouro (Au) coloidal.
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FIGURA 3.17 - Imagem SE de uma amostra de carvdo mergulhado em Au coloidal.

SE!

Fonte: UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham, Switzerland:
Springer, 2018.

O sinal SE é o mais comum em microscopia eletrénica de varredura e o fato de 0 ET
apresentar qualidades como alta eficiéncia, baixo ruido e baixo custo faz dele um dos
dispositivos mais usados no mercado de detectores para MEV.>*?

3.3.2. Detector de elétrons retroespalhados

Os elétrons retroespalhados podem ser detectados pelo dispositivo ET, no entanto, a
coleta de sinal ndo € tdo eficiente. Isso acontece porque os elétrons sao espalhados para cima, na
direcdo do feixe, logo, é melhor utilizar um detector que esteja posicionado na trajetoria do
espalhamento. Nesse contexto, o detector BSE mais utilizado € o detector diodo de estado solido
(SSD), que consiste em um eletrodo semicondutor do tipo p fundido a um eletrodo semicondutor
do tipo n, no formato de um disco com quatro quadrantes, como ilustrado na figura 3.18. O
eletrodo do tipo p é feito de silicio (Si) e germanio (Ge), dopado com elementos que tém trés
elétrons na camada de valéncia, como o boro e o galio. Ja o eletrodo do tipo n, também ¢é feito de
Si e Ge, mas nesse caso, a dopagem é feita com elementos pentavalentes, ou seja, que tém cinco

elétrons na camada de valéncia, como por exemplo, fosforo (P), arsénio (As) e antimdnio (Sh).>*2
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FIGURA 3.18 - Detector SSD junto com 0s componentes eletrénicos associados.

Fonte: Adaptado de UI-HAMID, A. A beginners’ guide to scanning electron microscopy. 1st ed. Cham,
Switzerland: Springer, 2018.

Em um semicondutor feito apenas de silicio (intrinseco), a rede cristalina é formada por
meio de liga¢des primarias. Como o Si pertence a familia 4A da tabela periddica, ele tem quatro
elétrons na camada de valéncia e esses elétrons podem ser compartilhados com outros atomos de
Si, formando quatro ligacdes covalentes. Com esta configuracdo, ndo ha excesso de elétrons ou
vacancias na rede, portanto, € como se o semicondutor fosse, na verdade, um isolante. Entretanto,
esta situacdo pode ser alterada adicionando impurezas a rede em um processo conhecido como
dopagem.>12

Quando a dopagem ¢ feita substituindo um dos atomos de silicio por algum elemento do
grupo 3A, cria-se uma vacancia na rede. Como as vacancias sdo buracos com auséncia de
elétrons, elas sdo consideradas aceitadoras das particulas carregadas negativamente. Logo, na
presenca de um campo elétrico, os elétrons se movem pelas vacancias e a partir deste movimento,
a corrente € transportada ao longo do semicondutor. Em contrapartida, quando a dopagem ¢é pela
substituicdo de um dos atomos de Si por algum elemento do grupo 5A, tem-se excesso de elétrons
livres na rede. Esses elétrons se movem para a banda de conducdo e sdo responsaveis por
transportar a corrente neste tipo de semicondutor.>*?

A extremidade frontal do detector SSD consiste em um contato elétrico de ouro (Au)
revestido por uma fina camada de silicio. Ao chegar no detector, os elétrons retroespalhados
interagem com os elétrons da rede de silicio e séo espalhados inelasticamente. Como resultado,
os elétrons retroespalhados saem da banda de valéncia e passam a ocupar a banda de conducéo

do Si, criando, portanto, uma vacancia. Apos atingir a banda de condugdo, os elétrons
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retroespalhados séo separados pela aplicacdo de um campo elétrico, que € feito pela juncéo p-n
do detector. Esta juncdo atua como um campo interno para manter as vacancias e os elétrons
separados e promove um fluxo de corrente dentro do dispositivo. O fluxo é entdo amplificado até
gerar um sinal com intensidade suficiente para a formacéo de uma imagem na tela de visualizacéo

do microscopio.>*?

4. CONSIDERACOES FINAIS

Este trabalho apresentou um levantamento bibliografico a respeito da parte instrumental
de um microscopio eletrénico de varredura. O texto iniciou-se com uma contextualizacdo do
surgimento da técnica, elencando estudos realizados ao longo da historia que contribuiram para
a criacao do primeiro microscépio de varredura. A partir da introducéo, foi possivel notar que a
microscopia eletrénica de varredura € uma técnica de maior alcance em relagdo a microscopia
Optica e que ela se tornou uma ferramenta para muitos estudos dentro do ramo da ciéncia, pois
consegue caracterizar diversos tipos de materiais na escala de nanémetro a micrometro.

Antes de discutir cada um dos principais componentes desse tipo de equipamento, 0
trabalho discorreu sobre alguns aspectos da Optica eletronica e, a partir disso, concluiu-se que,
de fato, muito do funcionamento da MEV esta relacionado com este assunto. Foi visto que um
feixe de particulas carregadas pode se comportar como um feixe de luz e que nos microscopios
eletronicos sao usados campos de forca para desviar e focalizar o feixe de elétrons, podendo ser
campos eletrostaticos ou magnéticos. Além disso, foi possivel constatar que o feixe de elétrons
ndo pode sofrer grandes divergéncias, pois isso acarretara efeitos de aberracdo e, portanto, em
uma sonda de didmetro grande para varrer a amostra, 0 que impacta negativamente na resolucéo
das imagens produzidas.

Depois disso, o trabalho iniciou a parte dos constituintes do microscépio pelo canhéo de
elétrons. Dos dois tipos de filamento apresentados para canhdes de emisséo termionica, concluiu-
se que o de hexaboreto de lantanio é melhor do que o de tungsténio em termos de vida util e
brilho, e o primeiro consegue emitir mais elétrons em uma mesma temperatura de aquecimento
pelo material ter menor funcéo trabalho. No que se refere ao filamento FEG, usado em canhdes
de emissédo por tunelamento, ele é considerado o melhor de todos, pois € construido de forma que
a ponta do material seja muito fina e consiga proporcionar um brilho muito maior do que 0s

filamentos citados acima.
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Em seguida, na parte do sistema de lentes do microscépio de varredura, foi visto que
normalmente utiliza-se de duas a trés lentes condensadoras para diminuir o didmetro do feixe de
elétrons e depois o feixe é focalizado sobre a superficie da amostra pela agdo de uma lente
objetiva. Por meio da discussao apresentada pelo trabalho, viu-se que as lentes magnéticas sao
fundamentais para que o processo de varredura aconteca de forma desejada, com um feixe no
didmetro adequado. E que além da parte do sistema de lentes em si, ainda no canhéo de elétrons,
ja se observa um efeito de lente, no processo de extracao das particulas carregadas do filamento.
Ou seja, mais uma vez pode-se concluir que a optica eletrénica esta intimamente relacionada a
instrumentacao desse tipo de equipamento.

Por fim, foram descritos os principais detectores, mostrando o detector ET, que é usado
para captar os sinais dos elétrons secundarios, e o detector SSD, usado para os elétrons
retroespalhados. Embora também seja possivel utilizar o dispositivo ET para coletar sinais BSE,
concluiu-se que como ele esta posicionado a 30° em relacdo a amostra, a coleta ndo é tao eficiente
quanto a do detector SSD, que se encontra localizado acima da amostra. Isso porque os elétrons
retroespalhados sdo ejetados para cima, na direcdo onde o dispositivo SSD esta. De modo geral,
considerando o texto apresentado, pode-se concluir que esta monografia conseguiu cumprir com
0 tema proposto e podera servir de material de apoio para ajudar iniciantes na area a entender

como o microscopio eletrdnico de varredura funciona.
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