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DIREITOS AUTORAIS

O material aqui apresentado foi preparado pelos professores Henrique Kahn
e Carina Ulsen com apoio da equipe técnica do Laboratorio de
Caracterizacao Tecnologica.

Por favor respeite o trabalho dos autores.

Em caso de reproducéo e/ou extracao de conteudo, cite os autores.

E expressamente proibida a reproducdo de qualquer contetido deste
documento sem a devida citacao, fato sujeito as sancoes legais cabiveis (Lei

o

n 9.610, de 19 de fevereiro de 1998, que regula os direitos autorais).
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MEV e EDS/WDS

QA Elevada profundidade de campo
A Aumentos 20 a > 300.000 vezes

A Condicdoes ambientais:

= Alto vacuo
» Pressao variavel (VPSEM - ESEM)

Q Interacao elétrons - amostra
Q Analises quimicas pontuais (EDS / WDS)

Q Automacao:
* Mineracéao (QEM-SCAM; MLA)
» |ndustria microeletronica
= Aviacao (JET-SCAM)
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MEV
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MEV

o A coluna do MEV gera um
fino feixe de elétrons Lyt e emecron gun

Electron Lens

- ~ ”

o Um sistema de deflexdo @ %ﬂgféﬂ(mmmm
controla o aumento da [ X V222 spray aperture
imagem 2{% % Scan Coll

~ , / /
o Interagdo entre os elétrons e [ZzzA—| 2 lwgmeton | sean
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a amOStra 2 %’; 2 Final Lens Aperture |

o Detetores  de  elétrons ;’ij, f%,,;;f 77Ny —

. Isplay
coletam o sinal [ oetector +{Ame | o

Specimen

o A imagem é visualizada em .
um monitor simultaneamente ‘\ Py '
a varredura do feixe de '

elétrons
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MEV - COLUNA

o A coluna, mantida sob vacuo inferior a 10# Torr, contém
em sua porcao superior um canhao de elétrons e, abaixo
deste, lentes magnéticas para a focalizacao de um fino
feixe de elétrons sobre a amostra. A quantidade de
corrente no feixe de elétrons incidente sobre a amostra
determina a intensidade dos sinais a serem emitidos, a
qual, por sua vez, e diretamente proporcional ao diametro
do feixe, implicando no ajuste dos controles do microscoépio
para a otimizacao da condicao de operacao desejada.

o Fontes: 3 i
N

O filamento de W
O filamento de LaBg
O Field Emission - FEG
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Geracao do feixe de elétrons
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Coluna e lentes

eletromagnéticas
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Mecanismo de

varredura
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Mecanismo de varredura
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MEV - CAMARA DE AMOSTRA

o A camara de amostras conta com diferentes tipos de
detetores para captar os sinais gerados na interacao
elétrons-amostra e um suporte, motorizado ou néao,
possibilitando a movimentacao das amostras em trés
eixos (X, y e z), alem de rotacao e inclinacao lateral

o Concepcdes construtivas no que se refere as condicoes
de vacuo:

= alto vacuo, equivalente ao existente na coluna (> 10
Torr)

= baixo vacuo (102 Torr), restricdes a SE
= ambiental (10 -1 Torr), restricoes a SE
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INTERACAO ELETRONS AMOSTRA

Primary beam

Characteristic X-rays Cathodoluminescence

{light)
Bremsstrahiung Backscattered
X-rays
Y electrons
Auger electrons
Secondary
electrons

Transmitted electrons
Elaslically scattered electrons

Specimen
current

0 Fornecem informacgdes sobre a composicao, topografia,
cristalografia, potencial elétrico e campos magnéticos locais.

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA — MEV/MLA



Profundidade das informacoes
geradas

Feixe incidente
de elétrons

superficie da amostra

Elétrons secundarios
Elétrons retroespalhados ) .

Raios X caracteristico )e—

Raios X continuo

-
-
N
~
~

l1ab5pum

Raios X fluorescente
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PREPARACAO DA AMOSTRA

Primary beam
Characteristic X-rays el o{lllglgngllr;escence
Bremsstrahlung Backscattered
X-rays
Y elecirons
§ Auger electrons
Secondary
electrons i

Tranamitted electrons

Scpsrcrigrfn Elastically scattered eiectrons . Evap O rad O r ,

0 Pelicula de material - lon sputtering.

condutor: C, Au, Cu, etc.
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ELETRONS SECUNDARIOS

0 Englobam todos os elétrons de energia inferior a
50 eV

0 Compreendem os elétrons da camada de
valéncia perdidos que emergem atraves da
superficie da amostra

0 Possibilitam a visualizacao da topografia da

amostra, com elevada profundidade de foco
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DETECTOR DE ELETRONS
SECUNDARIOS
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ELETRONS RETRO-ESPALHADOS

0 Compreende espalhamento elastico de elétrons cuja
trajetoria foi desviada em mais de 90° em relacéo a

direcao do feixe incidente. Mostram estreita relacao

de dependéncia com o numero atdmico e a energia

dos elétrons (50 eV até valores correspondentes a
energia do feixe incidente)

0 Permitem a individualizacédo de fases atraves de
contraste de tons de cinza em funcao do niumero
atdmico médio (2) - diferencas Z > 0,2
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ELETRONS RETROESPALHADOS - BSE

~  8i, Mg, O (Fe)

-

Fe, O oo

20pm
|

Detector = @Bsp WD = 25 mm EHT = 20.00 kV Mag= 1.07 KX LCT -LEO 440



ANALISE ELEMENTAR

0 O espectro de raios X resultante da interacao
elétrons / amostra € constituido por dois

componentes distintos:
n Raios X caracteristico, que permite identificar e
guantificar os elementos presentes

n Raios X continuo, responsavel pelo “background” em

todos os niveis de energia
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LINHAS DE
EMISSAO
ATOMICA
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Bastnaesita Parisita
Ce - 31,1 26,5
La - 23,3 19,9
Nd - 3,35 3,80
outrosETR - 1,67 1,90
Sr - 195 1,22
Y - 0,21 0,71
Th - 1,36 0,72
Ca - 091 8,11
C - 559 6,42
O - 22,3 25,7
\ F - 8,50 7,39
Ve /), / 1 Ln,O, - 69,9 61,8
// Wi LY o 1 CaO - 1,27 11,4
kV:12.0 Tilt:0.0 Take-off:35.0 Dt Type:SUTW Res:135 Tc:40 kv:12.0 Tif)lt:oaﬂ Take-off:35.0 Dot Type:SUTW Res:135 Te:d0
FS : 2436 Lsec : 122 7-Jun-96 16:68:38{ | FS - 5324 Lsec : 374 7-Jun-8¢ 16:21:22

Fase Clara - Bastnaesita

Fase Escura - Parisita
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Discriminacao de fases por MEV

1. Contraste de niUmero atomico =
imagem com 256 niveis de cinza (BSE)

2. Contraste de numero atdbmico, tendo duas ou mais fases com namero
atbmicos relativamente proximos -
duas imagens de cinza (BSE) com diferentes valores de brilho e
contraste

3. Contraste de numero atdbmico (BSE) + contagens de raios X

RX =»ponto ou area

Location (center of
bounding rectangle)

Centroid

Density-wecighted centroid

“Spot mode” no centro de gravidade de cada feigao
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Discriminacao de fases por MEV

4. Contraste de numero atdbmico (BSE) + imagens de mapeamento de
pontos de raios X multielementar (“"dot mapping”)

100pm  |——m—]
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pyrite and willemite
sphalerite

T 4

pyrite
willemite
iron ox.

(‘.
P‘ﬂ:‘

Minério de zinco
parcialmente oxidado,
Vazante, MG



Discriminacao de fases por MEV

5. Contraste de numero atdmico (BSE) + contagens pontuais de raios X

(conceito QEM-SCAN)

| “Spot mode” no

| centro de gravidade

7 de cada quadricula
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Sistemas de analises de imagens por feixe
de eletrons

o Coleta Manual
= Somente imagens de BSE
* |[magens de BSE & mapeamento de raios X
* |[magens de BSE & contagens de raios X
= POs processamento de dados por sistemas de analises de imagens

o Coleta automatizada
= Discriminacao de feicoes por BSE
= |ntervalo (s) de sinal de BSE + raios X caracteristico

= Usualmente sistemas para aplicacOes dedicadas (GSR, Feature - Inca,
etc)

O Sistemas dedicados a industria mineral (FEI)
= MLA - Mineral liberation analyzer (BSE & rios X)
= QEMSCAM (essencialmente raios X)
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MLA - Mineral liberation analyser

o Software
0 Controla o MEV através de sistema de EDS

0 Imagem de BSE:

* |ntervalo de sinal de BSE (discriminacéao de fase)
Q Raios X

» Rapida aquisicao de sinais de raios X (5 -60ms)

» Banco de dados de raios X das fases de interesse para
fins de discriminacao

a Mapas digitais de imagens
Q Rotinas de analise de imagens
Q Resultados em tabelas e graficos
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MLA - Rotinas de coleta de dados

0 BSE

Utiliza imagens de elétrons

retroespalhados para a

discriminacao de fases

Vantagens: = Analise muito rapida
» Medidas de graos e associac0es minerais

Desvantagens: = N&o permite distincao entre alguns
minerais, p. ex pirita e magnetita

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA — MEV/MLA



MLA - Rotinas de coleta de dados

0 XBSE

Utiliza imagem de elétrons
retroespalhados para distincao
de graos eraios X para
Identificacao de fases

17 B+ |5 4

Vantagens: = Apdlise relativamente rapida

» |dentificacédo de fases com base em
composicao elementar

» Medidas de graos e associacdes minerais
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MLA - Rotinas de coleta de dados

Ti-magnet
0 GXMAP ‘
Utiliza somente sinal de raios X para S VP
Identificacao de fases o
titanite
5 I3'5 65 95 1251I5|51E|IE ilmenite
H 3.38 um
size: 213233
|—|EI]um o 2 4 6 & 10 12 14 16 18 20

Vantagens: = |dentificacdo com base em composicdo elementar
» Medidas de graos e associacdes minerais

Desvantagens: = Medidas mais lentas
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MLA - Rotinas de coleta de dados

a SPL

Utiliza imagem de elétrons
retroespalhados para localizar
particulas contendo fases de O P U
Interesse em baixa
concentracao e raios X (ponto,
area or grade) para
Identificacao de fases.

l pyrite

" P
2 4 6 8 1012 1416 18 20

1]

'
15 45 751 3516519522525

2 [ Pyrite : 1153
3 [ Quarz : 986
13 [ Avag:51

H 1.87 um
size: 13886

—_— 40pm

Vantagens: = Procedimento mais rapido para amostras de
baixo teor (tracos a 1% da fase de interesse)

» |dentificacdo com base em composicao
elementar

» Medidas de graos e associag0es minerais
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MLA - Rotinas de coleta de dados

0 RPS

Utiliza sinal de elétrons

retroespalhados para localizar \
particulas contendo fases de

Interesse em concentracoes
muito baixas

Vantagens: = Maior rapidez nalocalizacao de graos em
concentragcdes muito baixas (<1 ppm)

» |dentificacdo com base em composicao

elementar
Desvantagens: = Medidatodas as fases de alto niumero atomico

= Ausénciade dados de associacOes minerais
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MLA - Rotinas de coleta de dados

0 Mistos de XBSE e GXMAP

= Definigcdo a partir de intervalo de nivel de cinza BSE

» Definicao a partir de composicao elementar de uma ou
mais fases A
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Quais resultados podem ser gerados?

0 Mapas digitais de fases
Mapas de codigos de cores de particulas ou campos

. Perovskite
. Orthoclase
. Anatase-P-Al
. Diopside
. Others

esfalerita,
pirita, carbonatos
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Quais resultados podem ser gerados?

0 Analise de imagens dos mapas digitais com
resultados apresentados em tabelas e figuras

Composicao modal

Teores calculados

Distribuicéo de elementos

Propriedades de particulas (morfologia & composicéao)
Distribuicao de tamanho de particulas

Distribuicdo de tamanho de graos

Distribuicao de densidade de particulas

Associacoes de fases (liberacao mineral & minerais mistos)
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Analise mineralégica quantitativa

B Quartz
B Mica

B Chlorite
B Pyrite
B Feldspar

75 microns

Determinacao de grau de liberacao

FELS
T SR
75 microns 98.36

Busca de minerais tracos

4P

-
e
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20 microns

gl [ | Cassiterite

| B Quartz

[l Other silicates
[ Carbonate




Preparacao de amostras

0 Amostragem
0 Montagem em resina 9 secao delgada ou polida
o0 Desbaste

0 Polimento

0 Recobrimento com carbono
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Amostragem

0 Amostrador centrifugo
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Preparacao da secao

o0 Mono ou multicamada
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Preparacao da secao

For fine (-38 pm) and unsized samples requiring XBSE Method C

and XMOD analysis. - Use graphite

- Plastic tube 25mm
- Plastic mould 30mm

XBSE
XMOD

2 chamber and pressurise to 3 bar

sii'pla -
\ Take sample-block out

g N .

e ~

14) . v

Sangple

Leave until get hard z .
6 / Cut transversally

e - I
I

\ |

7
o Multicamada — secao transversal

TN
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Put label and
sample-block in

L

Preparacao da secao

For fine (-38 um) and unsized samples requiring XBSE

4)

(]

1]

e
—

W

30 mm
diameter

9

and XMOD analysis.
sample
1
30 mm
moulds

Resin/Hardener (2" body)
1

£

-

N

!
W

Block out
- '1
] L
] ]
W \ W

10 ‘i’

]

1

]
W

. ~ 1
o0 Multicamada — secao transversal

for analysis

Particles segregation
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Method C
- Use graphite
- Plastic tube 25mm

- Plastic mould 30mm

XBSE
XMOD

Top final surface
looking for polishing




Preparacao da secao

o0 Desbaste e polimento
220 1200 Largo (9 or 6 um)

Not coated!
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Preparacao da secao

0 Recobrimento com C

Suporte de amostras
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MLA — rotina de analise

o Ajuste do equipamento
o Coleta de dados

o0 Pd&s processamento
» Classificacéo de fases (BSE ou raios X)
= Deaglomeracao
= Touch-Up (se necessario)
= Agrupamento de fases
= Cores dos minerais

o0 Extracao de dados
= Banco de dados de minerais

= Extracdo de dados das imagens
= Visualizacao e tratamento de resultados
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