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EMT.901 - CARACTERIZACAO DE SUPERFICIES E
INTERFACES

EMENTA:

Analise e caracterizacao de materiais, interfaces e recobrimentos,
meétodos e caracterizacao e analise, meétodos de imagem,
microscopia Optica e eletrbnica, microscopia de forca atomica,
métodos espectroscopicos, espectroscopia eletronica, vibracional e
rotacional, técnicas de analise de superficies, aplicacoes das técnicas
de analise de superficies e interfaces, analise de falha e defeitos,
processos fisico-quimicos.

Créditos: 04

Horas-aula: 60

Professor responsavel: Herman Sander Mansur
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Horario: 22 Semestre/2010
Quinta-feira - 13:00 as 16:00 hs

Programa

1. Introducao a caracterizacao de Superficies e Interfaces
- Definicao e Conceitos

-  Propriedades de Superficies e Interfaces

- Preparacao e Limpeza de Superficies
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2. Métodos de Caracterizagao e Analise

2.1. Métodos de Imagem

Microscopia otica

Microscopia Eletrénica (SEM, E-SEM,TEM, HTEM)
Microscopia de Forca Atomica (AFM, STM, FFM e similares)
Técnicas alternativas de Microscopia (p.ex:SAM)

2.2. Métodos Espectroscopicos

EDX
UV-VIS
FTIR
XPS, AES
SIMS

3. Outras Técnicas de Analise

XRD, Raman, Impedancia, Resistividade e outras
Analise Termogravimétrica (TGA, DTA e DSC)
Microbalanga de Cristal de Quartzo (QCM)
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4. Aplicacoes das Técnicas de Analise de Superficies e Interfaces
- Caracterizacao de Materiais

- Analise de Superficies e Filmes

.Metalicos

.Ceramicos

.Poliméricos

.Compadsitos

- Aplicagao de técnicas de Superficie em Analise de Falha

- Aplicagao de técnicas de Superficie em Biomateriais

- Aplicagao de Andlise de Superficie em Processos Fisico-
Quimicos (Corrosao, Cinética, Catalise e outros)
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Forma de avaliacao

(JProvas (2 provas)
(J 12 - Introducao e Caracterizagdao por Imagem;
J 22 - Conteuido geral;

J Total Pontos: 60

(JExercicios e Estudo Dirigido - Total Pontos: 10

dTrabalho/seminario - Total Pontos: 30

UF VUG
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INSTRUCOES PARA ELABORAGCAO DO TRABALHO
1) DEFINICAO DO TEMA E DESENVOLVIMENTO

2) REDACAO DO TRABALHO DE PESQUISA

O objetivo deste trabalho é de treinar e testar a capacidade de alunos de pds-graduacao (i.e., atuais
e futuros pesquisadores) em confeccionar projetos e trabalhos de pesquisa. Aspectos relacionados
com a metodologia de pesquisa como: revisao bibliografica, coeréncia, objetivos e justificativas e
adequacao de formato serao observados. Além destes, serao levados em conta na avaliacao dos
trabalhos: a relevancia e aplicagdo do conteudo no projeto de pds-graduacao, mestrado e
doutorado do aluno. Salienta-se que este trabalho foi moldado nos formatos requeridos por
entidades de fomento quando da avaliagao de projetos de pesquisa.

Itens obrigatorios

Os projetos devem conter os seguintes topicos:

1. Titulo

2. Dados do Aluno e Disciplina

3. Revisao da literatura mostrando a relevancia do que se pretende estudar, as justificativas e
estado-da-arte. Historico.

Conceitos associado a(s) técnica(s) selecionada(s).

Limitagoes de uso, sensibilidade, limite de detecgao etc

Parte experimental: descricao dos parametros e aspectos importantes associados a técnica.
Aplicacoes e disponibilidade de utilizagao regional, nacional e mundial.

Comparagoes com outras técnicas similares e/ou complementares.

Referéncias e links na WEB com centros de estudo, analise e pesquisa no Brasil e no Mundo

00N A



INSTRUCOES PARA ELABORACAO DO TRABALHO (CONT.)

Formato. O projeto devera ser redigido em papel A4, espaco duplo, fonte times new
roman, 12 pt. (recomenda-se min. 10 pgs e max. 30 pgs).

O projeto devera ser entregue OBRIGATORIAMERNTE em meio eletronico (CD ou email)
no formato word (2003 ou superior) e TAMBEM IMPRESSO.

3) APRESENTACAO

Oral: Seminario — Data definida — min 20 minutos/ max 30 minutos
Avaliacdo: Monografia Escrita (impresso)/ Seminario

Notas: A apresentacao do seminario podera contar com convidados
O material entregue podera ser utilizado na forma de texto de consulta da disciplina
através do site.




Projeto de Pesquisa: Tema e resumo de maximo 5 linhas a ser selecionado pelo aluno e
apresentado por escrito (modelo anexo) ao Prof. Herman Mansur até 02-set-2010 para
aprovacao. Caso nao seja feita a escolha de um tema pelo aluno até a data estabelecida, o
prof. da disciplina indicara um tema para ser estudado e apresentado o seminario.

Titulo:

Resumo:

Contatos: hmansur@demet.ufmg.br hmansur@uol.com.br hsmansur@hotmail.com
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OBJETIVO

Familiarizar o aluno com as
técnicas de Caracterizacio de
Superficies e Materiais sob a ética
da engenharia.
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" Entender os principios basicos das
técnicas.

=] Selecionar uma ou mais técnicas na
resolucdo de problemas reais.

—  Capacitar na interpretacao dos
resultados de analises.

=] Nogoes basicas de instrumentacao e
controle.

Absorbance (u.a)

;;;;;
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P4/ \etalurgia
mteriais U F /V\ G
PARADIGMA DA CIENCIA E ENGENHARIA DE MATERIAIS

ESTRUTURA

N

PROCESSAMENTO <= > PROPRIEDADES

Prof. Robert T. DeHoff ( Florida University-1998)
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O que fazer com o conhecimento
adquirido nesta disciplina?

o7

UF VUG


http://www.ufmg.br/

(1) Setor de controle de qualidade em = g -
Industrias

(2) Consultoria

(3) Setor de P&D em industrias de
transformacao

(4) Pesquisa na area de materiais em

Instituicoes, universidades ou centros de
pesquisa

UF MG Lws /N
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Por que a Caracterizacao dos Materiais
é importante?

- --l-(:u al Se |€
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Caracterizacao - Caracterizar - Carater

Carater: qualidade inerente a um material; o que o distingue
de outro

Caracterizar: pesquisar e mostrar o carater do material

Caracterizacao: atividades para caracterizar

UF MG Lws /N
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Introducao - Caracterizacao

"A caracterizacao descreve 0s aspectos de
composicao e estrutura (incluindo defeitos) dos
materiais, dentro de um contexto de relevancia
para um processo, produto ou propriedade em
particular’ (Materials Advisory Board of National
Research Council — USA).
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Objetivos da Engenharia de Materiais

Propried
Propried
Propried
Propriec
Propriec

Proprieo

acC
acC
acC
acC
acC

acC

es elétricas

es térmicas
es magneticas
es opticas

es mecanicas
es quimicas

[
0Tl
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Dimensoes e Avaliacao de Estrutura de

Materiais
(Unit = meter)
: Ititverte

size of thickness man :,. M,..:’; diameter

virus of hair hi’!t mountain of the Earth

10° 10° 1 10° 10°

r= ~a ‘
dome s TR -
| | | |

10°° 10° 10” 10° 10°
Size of size of fingers talle st dista from
atoms aoystal grains building On't::io to

height British Columbia

UF M G LA


http://www.ufmg.br/

Solicitagbes Propriedades

Interface

Figura.7.1. llustracao das entidades que comp6em um material
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* Aspectos Importantes a serem avaliados:

« Composicao quimica

 Tamanho, forma e distribuicao

» Fases e estruturas (cristalino, amorfo, etc)
* Microestrutura

« Superficies, interfaces e recobrimentos
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Superficies e interfaces

Interface - O contorno ou fronteria de
separacao entre 2 fases.
Ex: solido-sélido ; liquido-sélido

Superficie - O contorno ou fronteria de
separacao entre 2 fases, quando uma das
fases é gasosa.

Ex: sélido-gis ; liquido-gas

Ref: (SHAW, COLLOIDS AND SURFACE CHEMISTRY 1992)

UF VUG


http://www.ufmg.br/

Superficies e interfaces

Conceilto:

“Uma superficie ou interface existe em um
sistema em dualquer caso que houver
uma mudanca abrupta nas propriedades
do sistema com a distancia”

J. B. Hudson, 1992
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Superficies e interfaces

« Exemplos de propriedades de um sistema:

* Densidade
 Estrutura Cristalina

* Orientacao Cristalina
« Composicao Quimica
* Ferromagneética

* Porosidade
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Superficies possiveis

Figura.7.3. Diagrama representativo de superficies com
diferentes graus de organizacao

UF M G LA


http://www.ufmg.br/

Graus de descontinuidades

vapor

I

Figura.7.2. Representacao esquematica da interface solido-gas
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« Caracterizacao de um material ou sistema:

 Perturbacao causada por um feixe
iIncidente de radiacao, particulas (elétrons,
néutrons etc) ou ions, e a avaliacao da
resposta do objeto ao estimulo.
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fon
fon Elétron Foton

Elétron

Foton

Interface

Figura.7.4. Diagrama representativo da caracterizagcao de um material

UF MG LA


http://www.ufmg.br/

Caracterizacédo — Analises e Técnicas

IMAGEM [~
; B, o B ' |
f 1 5
| IONIZAGAO | |
/ |
'FONTE . AMOSTRA. __DIFRAGAO [xRp
;\I l E
|
|
| EMISSAO | iw
L
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Radiacao eletromagnética
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Figure 2.1

The complete spectrum of electromagnetic radiation, types of processes initiated and the corresponding spactroscopic
terminology. (a) Change of electron distribution—x-ray, wv and visible electron spectroscopy; (b) change of
configuration—vibration-rotation spectroscopy: (c) change of orientation-microwave spectroscopy: (d) change
of spin—eleetron spin resonance (ESR) and nuclcar magnetic resonance (NMR) speclroscopy.



Radiacao eletromagnética

— A — Amplitude

Figure 7.7. Diagrama esquematico de uma onda eletromagnética



Radiacao eletromagnética

A Figura.7.7a. Representacao especial da propagacao
de radiacao eletromagnética



A relacao da velocidade de propagacao
da onda (c) com sua frequéncia de
oscilacao (v) e o comprimento de onda (A)
é dado por:

C=A.vV

« A energia de uma radiacao (E), esta
relacionada com a frequéncia de vibracao
(v) e um constante de Planck (h):

E=h.v



violeta azul vermelho

3[:][:] Comprimento de onda (nm) a[:][:]

Figura.7.8. Representacao do espectro da radiacéo visivel



Caracterizacao por Imagem

Modulo Microscopia
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Técnicas de microscopia

- |

Construcao de Imagens ampliadas
dos objetos e sistemas observados.



Microscopia Optica:

Fundamentos, Teoria e Aplicacoes
Praticas

Dra. Alexandra A. P. Mansur
Prof. Dr. Herman S. Mansur
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Sumario
 Introducao

« Historico
 Fundamentos

« Microscopia Optica

* Principios
« Parametros
 Equipamento

* Microscopia de Luz Transmitida
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Introducao

MICROSCOPIA = micro scopio

Atomic
Bonding Crystal structure Microstructure Specimen Component

CsicO

&
] ]
A nm mm mm cm Im 10m
E = = = = = = = = = = El

‘ Physical Metallurgy/ ‘

aterials Science

Basic Research

UF VUG
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Introducao

Microscépios Resglugao Ampliacao Fonte Aze Il Cristalografia
aproximada® amostra
Material .
Iho Humano 100m Luz (Volume) Né&o
Material
Opio de Luz 100nm 5~1500x Luz (Superficie) Né&o
polida
rénico de varredura Feixe Material Sim/Nao
EV 10nm 100~200,000x eletrdnico (Volume) dependendo modelo
i0 eletronico de Feixe Filmes finos
. 0.5nm 1,000~300,000x . (espessura Sim
isséo — MET eletronico
~100 nm)
oscopio eletrdnico de Feixe Filmes finos
0SC0p ! 0.1nm 3,000~1,000,000x IX€ (espessura Sim
ssdo de alta resolugdo — MET eletronico ~100 nm)

Microscopia optica Microscopia Eletronica de Microscopia Eletronica de
Varredura Ty(nsmlssao

U F /V\ G Nanoscopia LAS/\/\AT
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Historico
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Historico

Hooke Microscope

Janssen Compounc circa 1670
Objective Microscope oil

z Lam Water
(circa Early 1600s) 7 P Flask
/

Body Tube

Figure 4
Evepiece Fi
Specimen igure 1
Holder
Olympus Provis AX 70
(circa 1998) Lar%e Format Zeiss
= (4 x 5) Camera Eyepiece — Laboratory Powell
35 mm Adapter Microscope &
Camera . circa 1930s Lealand No. 1
Figure 7 Video A Figure 6 circa 1850
Camera Ii 36 mm Focus
Port \ - Camera 7
pouay Body v
— z‘ Filters, Tube
Eyepieces — : . Analyzers,
Ny - & Retardation
J ?.‘ Plates - Objective | -
v Mechani
Objectives 1 o = E'Ec g;or 3 o t:;e“
Objective Stage
and Control
Iluminator ' Photomicrography Condenser—
Controller . R Controller
~ . ) Mirror
Base

Condenser
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Fundamentos

Electromagnetic Radiation Spectrum

Frequency (Hz)
100 102 10% 10% 10'2 1015 1'%

1021  1p24 . ~
I LI | I I L I I L I L L I LI | I L) L I L L I LI | l Radlagao
Eletromagnética
i Gamma Rays
Figure 1 B DSEI
Visible “ee= == -
Tv. Microwaves S~e o Tee-lL
AMFM T e T
Radio Waves Iniraredl o UItravIuIet\‘\\ ~~~~~~~~~
(T R SR R B R AN SR SR | \‘\ ~~~~~~~ .
10° 108 10® 100 102 10%  10® 1072 101% < yermelho “aznk . _violeta
- Wavelength (meters) ) ;
Decreasing Wavelength, Increasing Frequency L Comprimento de onda (nm)

Electromagnetic Wave

ANYANYAY
vV Vo

Amplitude

C=A.v

Figure 1

E=h.v=h.c/A
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Absorcao

Quando a radiacao atravessa um objeto sua intensidade é atenuada. Este fendmeno decorre da absorcéo desta
radiacao provocada por transicdes energéticas no material, sejam estas nucleares, eletrdnicas, vibracionais ou
rotacionais

Branca Luz Verde Luz Branca

Luz Branca Luz Branca
Objeto Objeto
Verde Preto
Objeto
Branco

UF MG L A\
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Reflexdo

o da luz (e das outras formas de radiacdo eletromagnética) ocorre quando as ondas encontram
rficie ou outro limite que n&o absorve (ou absorve parcialmente) a energia da radiacdo envolvida
as ondas para fora desta superficie. A luz que chega a superficie € denominada onda incidente
ixa a superficie € denominada onda refletida. A reflexdo pode ser especular ou difusa.

Luz

ente refletida

UF MG L A\
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Refracéo

racdo na direcao de propagacao de um feixe incidente ao passar de um meio de densidade
ra outro de densidade diferente. Este desvio da direcao de propagacao depende das diferencas
de refracdo dos meios e do comprimento de onda da radiacéo.

RAIO
INCIDENTE: |

i

NORMAL n = velocidade da luz no vacuo =c/v
velocidade da luz no meio

(1)
(2)

: RAIO n,.senB;=n,.seno,
2\ REFRATAD!

UF MG L A\
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Refracéo

LA
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Fundamentos

Interacdo Radiacdo/Matéria: Difracéo

nca na direcdo de propagacao de um feixe de radiacdo incidente decorrente da presenca de
o caminho oOptico. Esta mudanca de direcdo depende das dimensdes fisicas do obstaculo, do
0 de onda da radiacao incidente e do angulo de incidéncia. Este fenbmeno promove a formacéo
cias construtivas e destrutivas.

> 1)

UF /V\ G [/AS/V\AT
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EIXO

Microscopia Optica

Principio de Funcionamento

@ Normal
&
e <<t
EIXO /

—

@ —

- o

(a)

UF VMG
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Microscopia Optica

Principio de Funcionamento

UF MG LA
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Microscopia Optica

Principio de Funcionamento

Aumento = A’B’/AB = Di/Do

1/f = 1/Do+ 1/Di

U F /V\ G LAS/‘/\AT
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Microscopia Optica

Principio de Funcionamento

eyepiece . objective object
real image

U F /V\ G LAS/‘/\AT
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Microscopia Optica

v Tipicamente, as ampliacdes das lentes
objetivas situam-se na faixa de 4X a 100X.

v'As lentes oculares geralmente oferecem
aumentos de 8X al2X, sendo 10X as mais
comuns.

v Portanto, ampliacdes tipicas de
microscopia optica situam-se na faixa de
~40X a ~1000X.



Microscopia Optica

« Aspectos mais importantes:

“*Resolucao

**»Contraste
“*Profundidade de campo
“*Distorcao



Microscopia Optica

Parametros: Resolucéo

1,22 . A
* * e fa = 2.n.sen(a)

baixa resolugéo alta resolugéo

UF MG L /L
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Microscopia Optica

* Lei de Abbe (Abbe’s Law)
= resolucao pontual,
n= indice de refracao;
A=comprimento de onda da radiacao;
o= angulo da radiacao incidente;

1,22 . A
2.n.sen(o)

g —
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Microscopia Optica

Parametros: Ampliacao

Aumento = altura da imagem/altura do objeto

Aumentoy, = Aumento da objetiva x Aumento da Ocular

Faixa de ampliacao atil: 500 x N.A. --- 1000 x N.A.

Objective Evepieces
(NA) 10x 12.5x  15x 20x 13x

2.5x — — — X X
(0.08)

4x — — X X X
(0.12)

10x — X X X X
{0.33)

25x X X X X —
{0.55)

40x X X X — —
(0.70)

Gix X X X — —
(0.85)

100% X X — — —
(1.42)

LA
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Microscopia Optica

Parametros: Contraste

Contraste: E o nGmero de tons presentes em uma
Imagem.

U F /V\ G LAS/‘/\AT
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Microscopia Optica

Parametros: Profundidade de Campo

Depth of Field Ranges

AnE-(NAE |
(NA)? o ..

d=
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Microscopia Optica

* Profundidade de Campo:
Dimensao linear maxima entre um plano
acima (+o0) ou abaixo (-0) e o plano de
foco do especime observado (pf ou plano
focal).



Microscopia Optica

Parametros: Aberracdes Esféricas

Longitudinal and Transverse Spherical Aberration

Paraxial
Peripheral Circle Focus
Rays of Least (3)
Confusion

Transverse
Spherical
Aberration

Paraxial (2)
— Rays
g
Simple Fi Longitudinal
gure 2 Spherical
Lens Aberration
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Microscopia Optica

Parametros: Aberracdes Cromaticas

Axial Chromatic Aberration

Blur = 0.30mm

Slng.i; Lens
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Microscopia Optica

Parametros: Curvatura de Campo

———

(a) Edges in Focus (c) Center in Focus (b) Entire Vle‘;vﬂeu] in Focus
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Microscopia Optica

Equipamento

Modern Microscope Component Configuration

T Camera
= Film Plane

Focusing

Viewfinder = Figure 1

—Exposure
Monitor

_1 Binocular
Prisms and Beamsplitter

Nosepiece

Objectlve-&a

- Stand

Focus

jfnab Lalmphouse

Collector Lens
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Microscopia Optica

Equipamento: lluminacéo

Tungsten-Halogen Lamphouse
Ventl:atlon

Figure 1

Tungsten Lamp Emission Spectrum

Lamphouse -_

Modern Microscope Component Configuration
_—__ 6
B Fiim Prane Ejr}gsten 2
dliogen
e . Figure 1 Lamp g
. Collector £4
- Lens
onitor \ s
S 2
[+4
Infrared

Binocular
Prisms and Beamsplitter

200 400

Nosepiece
Wavelenath (Nanometers)

Objectlve-%

— Stand ;roscope

Port
e Ventilation

uss T
ob Lamphous‘e\

\Collector Lens ',
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Microscopia Optica

Equipamento: Condensador

Image Planes of the Condenser Lens

Collector Field
Lens  Diaphragm Condenser Lenses

Image
Modern Microscope Component Configuration y Plane (1) gioa';,%erg;g
———Camera -
= Film Plane
Viewfinger B E Figure 1 I‘ .

—Exposure
Monitor

Binocular
Prisms and Beamsplitter

Nosepiece

Objectlve%

—Stand
Stage—3 Focus

| Knob Lalmphouse

Field
Diaphragm
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Objetivas

Objective Image Planes

Lens Assembl
r y. Figure 8
Modern Microscope Component Configuration 'mag /-v——-:’ S \":.' R
R . Plane'(2) o B

F - Objective Rear Image

Viewfinder 2 -; N Figure 1 -f':!' ~ ﬁ» - :"" L Focal Plane Plane (3)
hy 7 —Exposure
Monitor
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: r | - 4 = Objective Rear .
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1 1 1 1
Nosepiece ] 1 3 P 1% b ]
Oblectlve-% } '
Stage . s

EEEEE
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Objetivas

Modern Microscope Component Configuration

Focusin :
Vlewﬂndgr — Figure 1

q — Exposure
Monitor

Nosepiece :;

Objectlve-% —sStand
\ 3
Stage—g Focus

| Knob Lalmphouse

Finite-Tube Length Microscope Ray Paths

Eyepiece
L ey

Objocuvo Eye

Intermediate o

Object Image
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Infinity-Corrected Microscope Ray Paths

Eyepiece

Objective Tube Lens L ey
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ob Intermediate o
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Parallel Light Beam
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Objetivas

Modern Microscope Component Configuration

Camera
Film Plane

Focusin
Viewfinder 2 Figure 1
N —Exposure
Monitor

Nosepiece }F ;
ObJemlve-% ' — Stand
\ $,
Stage—g Focus

Knob

Lalmphouse

Optical Correction in Objectives

Achromatic Fluorite
Objective Objective

1
Lens
Doublet

Apochromatic
Objective

Red

Green and
Blue

Figure 4

LA
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Objetivas

Objective Specifications

Manufacturer /,’ff'/?-———‘f& , — Screw Thread

Aberration

Modern Microscope Component Configuration y
e Flat-Field Correction
k2 B Film Piane Correction

Focusing I I Figure 1 Numerical

e <8 Bl Automatic Linear ApGl’tﬂfO

—Exposure Magnification | i

mmersion

Specialized Medium

Optical
Properties I\;\{orklng
stance

Nosepiece

Objectlve-% i .
\ !

Tube Length

Cover Slip
Thickness

Color Code
Finger Grip

N Spring-Loaded
— Front Lens

LA
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Oculares

Intermediate Eyepiece Image Planes

Modern Mi c t Configurati 'g; 2 o
odern NMicroscope Component Configuration ane“ '
i - F Focal
S Film Plane r_’l Plane
Focusing ; ; Figure 1
Viewlinger e e gu (F) Image -
T Ebosare Plane (4)

__f Figure 9
Plane (3) | e F——f—>

Nosepiec

Objectlve% |

\ SRS
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Microscopia Optica

Equipamento: Lentes Oculares

Eyclons

Lens 3

Lons Group 2

Intermedise

amp

Fixed Apornure
Diaphragm Image Positon
Modern Microscope Component Configuration Eye Tude - - Lens Group 1

Camera
Film Plane

Focusin | : .
Viewfinder L Figure 1
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\ & Prisms and Beamsplitter
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Noseplec _
Objectlve-&g ] ’ —Stand
Focus

o Lalmphouse

Collector Lens
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Microscopia Optica

Microscopio de Luz Refletida

Eyopieces

Vertical
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Filter Stider -

Transmittad Light
Lamp House
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Microscopia Eletronica
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7.2.2. Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV-SEM)

Fonte de
el étrons

Wehnelt

Catnata do
canhdo o
nodo
‘_—'_'_'_‘_'_'_,_,-o—'—" \A
L@/’“ =
= Cotdenzadores :'
HJ;& “’ﬁf‘ Abertura da VAR
/ objetiva
H:”:E Cottrole de
| - Botina de o / atpliacia
______ﬂ_f-’*"f:;f wartredura |||. h ||I. ",
j_/_/_,,./" . woinais da varredura
a— Objetivas - -
\_&4 L | Detect
= gctor
T . Amostra fj

@iais da itmagemm
—
Botrba de A M onitor

(tubo de raios catodicos)

Botnba de
WACuo tmecitica

Figura.7.12. Diagrama representativo de funcionamento do

U F /\/\ Gmicrosc()pio eletronico de varredura convencional. L /\/\
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Feixe primario
Elétrons secundarios

Elétrons Auger

Elétrons retroespalhados

7 Vi 7

LuminescénciaCatédica
Raios X caracteristicos

Material Raios X continuos

Raios X fluorescentes

Figura.7.13 - Sinais resultantes da interacdo do feixe de elétrons primarios com a
amostra. Diagrama esquematico mostrando varios dos efeitos causados pela
interacao de um feixe de elétrons com um alvo solido (adaptado de [50]).
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Figura.7.14 — Modelos representativos das interacGes atomicas decorrentes
da perturbacao do material com o feixe primario.
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Feixe eletrdnico
Superficie
amostra

Plano de foco

)

Profundidade de
campo

(/ L ol
Regido em foco

A Figura.7.16. llustracao relativa a profundidade de campo obtida em MEV.
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7.2.2.1. Aspectos Importantes na Execucao e Interpretacao de
Resultados de MEV

Aumento de E

]

R . A

Profundidade de
penetracéo

Volume de
interacao

Aumento de Z

Figura.7.17— Variacao do volume de interacéo e profundidade de penetracéo do
feixe de elétrons da amostra com o0 aumento da energia do feixe (E) e com o
aumento do numero atébmico (Z) dos elementos que compdem a amostra.
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Aplicacdes de Microscopia Eletronica de Varredura e EDS

Figura.7.15 — Fotomicrografias de ouro em carbono observadas no MEV
utilizando (a) SE e (b) BSE.
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AplicacGes de Microscopia Eletronica de Varredura e EDS

(@) (b)

Figura.7.18. a)Fratura fragil de aco (500x);
b) Imagem madeira da planta Switenia macrophylla.

UF VMG
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Figura.7.19. Fotomicrografia
de Inseto

Figura.7.20. Olhos compostos de mosca, a) sem danificar;
b) danificado pelo feixe (5 kV x 1, 100).
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o

(a) Sk oy 7200 (b} 25kV % 7,200
Figura.7.22. Micrografia de P0 sinterizado, a) 5 kV ; b) 25 kV (x 7200)
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Figura.7.23. Fotomicrografia de Inseto Figura.7.23. Fotomicrografia dos ovulos
de acaro de carpete Hymenolepis
dimunata.
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“?;ﬂiiﬁf: éi % a :iﬂﬁl

BFB481 10.8kV Xd4.58KkK 8. 687um

(a) (b)

Figura.7.25. Micrografia de sistemas
bioldgicos; a) hemacias; b) acaro;
c) Streptococcus
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7.2.3. Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS)

+ E uma andlise de espectroscopia.

« Usualmente apresentada juntamente com
a microscopia eletronica de varredura.
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Figura.7.26. Espectro de EDS de liga Nd-Fe-B utilizado na

fabricacao de imas permanentes.
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Microscopia Eletronica de Varredura Ambiental
(E-SEM)
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Microscopia Eletronica de Varredura Ambiental
(MEV-Ambiental)

Legenda

Daf'-bowb a difiisom
[alto wamia)
EBEr - boavba de vwEouo rotabva

C1 - cirmara ndermediina

Camatra do
cathdn

] valvlas

'-E' medidores de pressin

Figura.7.27.
Representacao
esquematica de um I
IR

microscopio eletrénico
de varredura ambiental.




Figura.7.27a. Detalhe do sistema de pressao do MEV ambiental
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7.2.4.1. Aplicacbes de Microscopia Eletronica de Varredura

Ambiental

a) Amostras nao-condutoras

Figura.7.28. Imagens de Nitreto de silicio (esquerda) e ceramica

convencional (direita) o
UF MG AW
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b) Amostras hidratadas

Figura.7.29. Imagens de graos de polen

UF VMG
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Figura.7.30. Imagens de cabelo humano com goticulas de agua (esquerda)
e papel umido (direita)

UF MG UA
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UF VMG

Microscopia Eletronica de
Transmissao (MET)
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Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

-

imagem

Lentes de projecao

Lentes objetivas

iluminagéo

[11-]

UF VMG

Figura.7.31. Diagrama
representativo do
equipamento de

microscopia eletronica

de transmisséo (MET)
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Microscopia Eletronica: Resolucao

Tensao = kV

Fig. 1.8 Fotografia do microscopio eletronico de transmissao 9061
(Cortesia de Carl Zeiss.)
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Preparacado de Amostras para Microscopia Eletronica
de Transmissao (MET)

http:/[temsamprep.in2p3.fr/

« Etapas que devem ser cumpridas no sentido de
obter amostras (biologicas, poliméricas e
compasitos) organicas estaveis para
observacao por MET

UF MG Lws /e
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Condicdes de uma amostra adequada para MET

A amostra deve ser:

* Representativa do material de estudo
+ Estavel sob acdo do feixe de elétrons
« Transparente ao feixe de elétrons

Espessura das amostras para MET: até 100 nm.
Em casos especificos (HREM) < 50 nm.

Questdes Importantes:

1- A deformacéo mecanica deve ser evitada a todo custo?
2- Aramostra e susceptivel ao calor/radiacao?

Etc...

UF MG Lws /e
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Preparacao de Amostras

Selecdo de Grades
Pergunta basica:

Folha Fina do préprio material

Ll

ou

200P

Grade metalica ,

b b4

1
50/100 1000400

1) sao feitas de Cu ou Ni em geral.
2) diferentes espacamentos/ formas.

100 Hexagonal 1x2 mm 0.4x2 mm

D. Williams & B. Carter/ TEM Textbook
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Amostras em Réplica

Réplica de Relevo

A Plastic
enllilles —>
Sample /
Acetone
Plastic (EEEFTHRL MG ——
Evaporate Self-supporting
C,.Cror rcp';r:n
B Direction of

moton ol ~.

Replica

Water

D. Williams & B. Carter/ TEM Textbook
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Ultramicrotomia

Utilizada para materiais biologicos e polimeros

Specimen Thermally-advanced arm \Samp\k Block i
Trough Feed Direction \ /

\ “ Y —— n"(\hun\u l'lm(nn\
\ ( \ - \:\ ¢ Cutting l.ch
. Y nife
Knife 1 Z7 \\ B

Specimen movement \,

o

Specimens in trough

Base

D. Williams & B. Carter/ TEM Textbook

.
]
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« Fixacao do material, geralmente utilizando glutaraldeido
(agente reticulante de moléculas de proteina) e tetroxido
de 6smio (estabilizador de membranas).

« Desidratacao da amostra,

 Permeacao com resina para polimerizacao em um bloco
solido. Sem esta estrutura a amostra colapsaria em alto
Vacuo;

« Corte da amostra: utilizacdo de um equipamento
ultramicrotomo, para produzir amostras com secao de
15 — 100 nm de espessura. O ultramicrétomo consiste
de finas laminas de vidro ou diamante;

« As amostras delgadas obtidas sao colocadas em
reticulados metalicos e recobertas com filme fino
polimérico (formvar) para observacao no microscopio;

UF MG L /e
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Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

Exemplos de aplicacoes:

* Imagens da superficie do material com
resolucao da ordem de 0,2 nm.

* Analise de defeitos, degraus ;

« Analise de nanoparticulas;

* Avaliacao de filmes finos e contornos de grao;

* Analise de precipitacao e recristalizacao "in
Situ”;

* |dentificacao de composicao de fases.
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(b)

Figura.7.32. Imagem por MET de: a) ultra-estrutura de particulas
poliméricas-Latex; b) detalhe ampliacéo superior (30.000x)
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Figura.7.33. Imagens de Ultra-estrutura  Figura.7.34. Capilares vasculares —

de Tecidos e Células: fibroblasto Células sanguineas vermelhas
(vermelho), células endoteliais (azul)

e colageno (laranja)
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Figura.7.35. Fotomicrografias de microscopia eletronica de transmissdo de
interface esmalte, dentina com sistema restaurador composto de polimero
(“resina”) e particulas inorganicas (“carga ou reforgo”)
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