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» O Espectro Eletromagnético
» Dimensoes dos objetos
* Producio de energia
» Revisao sobre ondas Mecanicas;
 Principios de acustica - Efeito Doppler;
« Imagens por Ultrassom
« Levitacdo mecanica
Revisdo das Equacdes de Maxwell - Equacao da onda eletromagnética
« Ondas de radio; TRC, LCD,
« Estrutura atbmica — Reviséo de fisica moderna;
« Efeito Fotoelétrico, Celulares solares, Modelo atdmico
Descri¢do dos principios de geracdo dos Raios-X: Tubos de raios-X
« Propriedades dos Raios-X — Difracao, Absorcao
« Aplicacdes de raios X: e interacdo com a matéria
« Imagens obtidas com Raios-X — Radiografia,
» Fluorescéncia de raios X (XRF)
« Tomografia.
* Microscopia
« Aceleradores de particulas e radiacdo Sincrotron
» Uso de aceleradores para analise de materiais
» Lasers e Aplicacdes
» Fisica Aplicada e Reatores
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Técnicas de Caracterizagao: AFM E SPM



Resolucao

O que a vista alcanca

Equipamento Aumento de Amostras
imagens
Olho humano 1vez Cristais de neve
Microscopio 7 a 150 vezes Insetos muito pequenos, pegas de

estereoscopico

relojoaria, algas

Microscopio otico

G0 a 120 vezes Globulos vermelhos do sangue,
bacterias, células animais e vegetais

Microscopio eletronico de
varredura

20 2 100000 vezes |(Superficie de orgaos animais e
vegetais, circuitos impressos,
componentes da superficie de metais

Microscopio eletronico de
transmissao

1000 a 500000 vezes |Virus, moléculas organicas grandes,
estruturas de celulas

Microscapio de
tunalamento

100 milhoes de vezes |Moléculas, atomos de superficie de
metais.

PSI 5838 - 2011

Mariana Pojar
SIDADE DE SAO PAULO
Técnicas de Caracterizacdao: AFM E SPM



Microscopia Eletrénica de Transmissao

Optical

(MET)

TEM

Microgcopes

SEM

=

Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV)

Scanning Probe Microscopy
Microscopia de varredura por sonda

\ scanning Near-field
optical microscopy
SPM nanostructt?e investigation

A
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AFM STM SNOM
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¢ Scanning tunneling microscopy

Microscopio de Forca Atbmica
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Microscopia oOtica

v' Utilizados nos mais diversos ramos da ciéncia, 0S

microscopios Opticos permitem a observacdo de objetos
minusculos, ampliando sua imagem em até 1000 vezes.
Com funcionamento simples, a ampliacdo e feita por meio
de um conjunto de lentes — de vidro ou de cristal — e uma
fonte de luz.

Para formar a Iimagem aumentada da amostra, 0s
microscopios contam com uma lente objetiva e uma ocular,
colocadas nas extremidades diametralmente opostas de um
tubo — o0 canh@o — composto, por sua vez, de duas partes que
podem ser estendidas ou encurtadas.

O movimento de extensdo e encurtamento do tubo é
responsavel pela aproximacao ou afastamento do conjunto
objetiva-ocular.



Microscopio Optico (resolugéo até ~1um)
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http://slideplayer.com.br/slide/294027/#

Como melhorar a resolugao?

LIMITE DE RESOLUCAO

LR de um microscopio € a ®

capacidade de:
o0

— Separar detalhes

— Produzir imagens separadas de
particulas muito proximas

— E a menor distancia que deve existir

entre dois pontos para gque eles
aparecam separado ..



http://slideplayer.com.br/slide/294027/#

Como melhorar a resolugao?

Limite de Resolucao

LR= K.A ___h
AN J2meV,,

— K é uma constante

— A € 0 comprimento de onda luz

— AN é a abertura numérica da lente objetiva

— QO limite e resolucao € diretamente proporcional ao
comprimento de onda e inversamente proporcional a
abertura numerica.



Microscopia otica no IF Lﬁ

Laboratério de Filmes Finos

http://fap.if.usp.br/~Iff/mo.html

Microscopio Optico BX-51 (50x a 5000x)
Aumentos de até 5000x.

Modos de transmissao e reflexao

Microscopio Optico BX-51 da Olympus

Cambiador S = - Ny e te é

Software de a, € = 2 U
medicdo de es }  Kat ey
tridimensi ot i ais.

Fio de cabelo




Microscopia Eletronica de Transmissao (MET ou TEM)
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV ou SEM)

A caracterizagcado por microscopia é feita principalmente usando

TEM SEM - . . ! o
as técnicas de MET (Microscopia Eletronica de Transmissao ou
M M ;  TEM), SEM (Microscopia Eletronica de Varredura - MEV),
M N Na Microscopia de Transmissao (TEM), é usado um feixe de
\ elétrons que interage com a amostra e a intensidade do
N m feixe, apos ultrapassar a amostra, é analisada. A analise se

N faz com o auxilio de uma série de lentes que amplificam a
imagem. O contraste é feito pelo computador.

=l
=

\ \ A técnica de Microscopia Eletronica de Varredura (SEM

m N Eree— ou MEV) é outra técnica de microscopia com elétrons que

usa um feixe de alta energia para buscar caracteristicas

sobre o relevo da superficie, sua composicdo e

condutividade. Os sinais analisados no MEV sé&o elétrons

—4— emitidos, raios-X caracteristicos, luz, corrente e elétrons
transmitidos.



https://pt.wikipedia.org/wiki/MET
https://pt.wikipedia.org/w/index.php?title=Microscopia_Eletr%C3%B4nica_de_Varredura&action=edit&redlink=1
https://pt.wikipedia.org/wiki/Ficheiro:MicroscopesOverview.jpg

Microscopia eletronica
MEYV (de varredura — SEM)
MET (de transmissao — TEM)

ACNEIVA. Curso CABENS,
outubro 2011

Floo-screen Moniter Computer
ZCA DA UNIVERSIDADE DE SAO PAULO




Diferenca entre Microscopia Otica e Eletronica de Varredura (MEV)

@_ fonte de luz Y ———— fonte de elétrons
_ﬁlente
condensador 0
m lente condensadora

If deflector

A

e ——am ostra I

i >

lente objetiva

< [—>—Ilente ocular

’ amostra \
: L detector
observacéao direta
microscopio dptico microscapio eletronico de varredura

Um microscopio eletrénico de varredura (MEV) utiliza um feixe de elétrons no lugar de
fotons utilizados em um microscopio optico convencional, o que permite solucionar o
problema de resolucao relacionado com a fonte de luz branca.



DIFERENCA
Microscopia Eletronica de Transmissao (MET ou TEM)
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV ou SEM)

A diferenca entre a SEM e a MET é a capacidade da MET de
Investigar atomos individuais por ter seu comprimento de onda
menor (maior energia) enquanto a SEM, apesar de nao ter resolucao
para atomos, tem maior habilidade de tomar imagens de superficies
de maior area e de amostras mais volumosas e ndo apenas pequenos
filmes, como a MET.

*Microscopias eletrénicas (transmissao e varredura)

Raios-X caracteristicos dos
sleme sda ¢ ISire .
elementos da amostra retirado de
http://www.metalmat.ufrj.br/escolanano/Caract_cata
lisadores_Carlos_AndrePerez.pdf
elétrons espalhados

elétrons difratados

Feixe de elétrons incidente Feixe transmitido



https://pt.wikipedia.org/wiki/Ficheiro:Microscopia_eletronica_esquema.jpg
http://www.metalmat.ufrj.br/escolanano/Caract_catalisadores_Carlos_AndrePerez.pdf
http://www.metalmat.ufrj.br/escolanano/Caract_catalisadores_Carlos_AndrePerez.pdf

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV ou SEM)

O microscopio de varredura (SEM)

v

v

AN

AN

permite explorar a superficie da amostra repetidamente com um feixe de
elétrons muito colimado, com diametro ~1 pm.

As ligeiras variacoes da topografia de uma superficie produzem variacoes de
intensidade do feixe de elétrons secundarios e que foram expulsos da superficie
da amostra.

A amplificacdo que pode-se obter estd limitada ao diametro do feixe de
elétrons e € bem maior que a que se pode obter com o0 microscopio otico.
Possui a vantagem de visualizacao de uma imagem (tridimensional).

A profundidade de campo do equipamento permite que uma superficie
irregular pode ser submetida a analise o que ndo acontece com o
microscopio oOtico que necessita de superficies planas e polidas.

Tambeém é uma técnica que preserva a amostra.

Se o0 sistema possuir um sistema de EDX acoplado é possivel rapidamente
obter a analise dos elementos quimicos presente na area da amostra
analisada.

A identificacdo elementar se da pela determinacdo dos fotons caracteristicos
emitidos da amostra.



5th Pan American Conference for NDT
2-6 October 2011, Cancun, Mexico

Non-DestructiveTesting Methods and Archeometry for the Study in
Cultural Heritage

Alba E. OBRUTSKY *
*Ensayos No Destructivos y Estructurales, Comisién Nacional De Energia Atémica, 1650
San Martin. Buenos Aires. Argentina
e-mail: obrutsky@enea.gov.ar phone: 541147672031, fax: 541167727355
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Fragmento de un pigmento Estudio estratigrafico SEM y analisis con EDAX



MEV — A. C. Neiva

DA UNIVERSIDADE DE SAO PAULO




MEV — pétinas ¢ OUTRAS PATINAS — mapas de composicao (raios X) no MEV

cobre

enxofre potassio

Neiva & Robiolla

zinco oxigénio estanho

ACNEIVA. Curso CABENS,
outubro 2011

ERSIDADE DE SAO PAULO




Microscopy

&

« ESEM diferencia-se de um SEM convencional pela T

presenca de um gas na camara da amostra.
Portanto, as amostras nao sao vistas sob vacuo,
mas sob um vacuo deteriorado, ou “baixo” vacuo.

« O gas atua como um condutor de cargas elétricas
evitando o carregamento da amostra e facilitando a |
deteccao do sinal.

A possibilidade de se obterimagens com a presenca
de gas na camara deve-se a duas modificacoes:

* 1)Acoluna € dividida em diferentes zonas de
pressao separadas por aberturas limitadoras de

WV

ACNEIVA. Curso CABENS,
outubro 2011

NIVERSIDADE DE SAO PAULO




ESEM

2) O detector de elétrons do ESEM utiliza o gas,da
camara como parte do detector de elétrons. A medida
que os elétrons secundarios lentos deixam a amostra,
sao atraidos por uma carga de +500 volts no detector
e sao acelerados pelo gas. Muito antes de atingirem
o detector eles atingem uma molécula de gas,
retirando um elétron. Agora havera dois eletrons a
caminho do detector. Logo estes dois elétrons irao
colidir com outras moléculas do gas, formando um
total de quatro elétrons e o processo se repete em um
efeito “cascata” que amplifica o sinal do elétron.

Um efeito colateral Gtil do efeito cascata é que as
moléculas de gas que perderam elétrons estao
positivamente carregadas e elas irao neutralizar as
cargas negativas da amostra, se esta nao for
condutiva.

ACNEIVA. Curso CABENS,
outubro 2011

VERSIDADE DE SAO PAULO




ESEM

» Vantagem: nao € necessaria nenhuma
preparacao da amostra que possa causar
alguma destruicao da superficie e as
amostras podem ser arquivadas mais
facilmente.

ACNEIVA. Curso CABENS,
outubro 2011
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Vamos falar agora do SPM

A
Scanmng Probe Microscopy
MMicroscopia de varredura por sonda
)e5 \ scanning Mear-field
SPM optical microscopy
| A
¢ R
AFM STM SNOM

L

mmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmm

i ﬁcﬂ:gnnﬂg tunneling microscopy

I 1

i,

A | S ..-\l
I Microscopio de Forga Atdmica T

L L



A

* Qualquer microscopia onde uma sonda varrre a
superficie de uma amostra, e na qual a interagdo
ponta amostra € monitorada é chamada de uma
Microscopia de Varredura por Sonda (SCANNING
SCANNING PROBE MICROSCOPE - SPM).

tip x sample
interaction

PSI 5838 - 2011
Mariana Pojar

UNIVERSIDADE DE SAO PAULO
aria Elétrica

Técnicas de Caracterizacdao: AFM E SPM



elamento Eletronico

- Amostra condutora ou semicondutora:

* Aplicagdo de uma diferenca de potencial entre a ponta/amostra;

* A relagdo entre a tensdo aplicada e a corrente de tunelamento € dada por:

Jy= Ve
I € a corrente de tunelamento;

Control voltages for piezotube V € a diferenca de potencial;
¢ é uma constante;

d € a distdncia ponta e amostra.

Tunneling Distance control
current amplifier  and scanning unit

Piezoelectric tube
with electrodes

Inventado por Binnig e

Rohrer em 1981 na IBM

Data processing
and display

m-m.mmmmm

14

PSI 5838 - 2011

_NIVERSIDADE DE SAO PAULO Mariana Pojar

haria Elétrica

Técnicas de Caracterizacdo: AFM E SPM



Forca Atomica

¥ A amostra pode ser isolante,
metal ou semicondutor;

« A sonda é composta por um cantilever no
qual estd preso uma ponta;

+ A imagem € formada pelo sistema de Spring
feedback que mantém constante a forga
de interagdo entre ponta/amostra;

+ As forgcas de interacdo defletem o
cantilever (Van der Waals).

contraller
.................................................. o

e g slectronics Figure 1. a) Spring depiction of cantilever b)
' : SEM image of triangular SPM cantilever with

probe (tip). (Image from MikroMasch 1'

' F=-k-x

F = Force
k = spring constant
x = cantilever deflection

ZI :y —
_&J«';;ﬁ;_l 17

UNIVERSIDADE DE SAO PAULO PSI 5838 - 2011
s Mariana Pojar
1aria Elétrica

detector
elactroncs

AlE %
.

photediode
detector

.
@D
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data acquisttion

%
X and y scan
Z scan

Técnicas de Caracterizacdao: AFM E SPM



Surface morphology of a Zr film (120 nm, T¢ = 550°C)
deposited by DC magnetron sputtering on an SiO; substrate.

By Eliane F. Chinaglia (University of Sdo Paulo)

PSI 5838 - 2011
Mariana Pojar

[ICA DA UNIVERSIDADE DE SAO PAULO
' Engenharia Elétrica

Técnicas de Caracterizacdo: AFM E SPM



AFM

3D surface topography
(surface roughness).

insulators and conductors

air, fluid, vaccum

heights features - 0.05 nm to 10um.

composition - distinguishes
materials based on their physical
properties.

L UNIVERSIDADE DE SAO PAULO

SEM
2D surface topography.

conductive samples or samples
with conductive coatings.

vacuum environment only

heights features - large
depth field.

composition - provides
elemental analysis
(EDS, ..).

PSI 5838 - 2011
Mariana Pojar

Técnicas de Caracterizacdo: AFM E SPM



Physico-Chemical Research of

Imagem Otica, SEM e difratograma de
tecido
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g. 6 Optical micrographs (a) without any clearing treatment and (b) after the organic compounds were
removed by water with continuous heating for 24h (d) SEM image of the fibres of Bocanegra paintings '
(d) X-ray diffractogram of the fibres. Linen pattern and Bocanegra fibre pattern are shown.



Microscopio Eletronico de Varredura

| Fonte de alta tensdo ﬂ’ — h
Catodo \/ 2 me Vab

Anodo acelerador

Camara sob
vicuo

Lente
condensadora

|

Gerador de
varredura

Detector
do feixe

Lente

objetiva

Amplificador—|

Objeto
(amostra)

Imagem
Tubo de raios
catédicos

(a)



http://www.olympusmicro.com/primer/java/electronmicroscopy/magnifyl/index.html

Microscépio Eletrdnico de Varrec™ S




http://illumin.usc.edu/printer/244/silver-nanoparticles-a-valuable-weapon-in-microbial-warfare/
http://microbewiki.kenyon.edu/index.php/Silver_as_an_Antimicrobial _Agent

Microscopio Eletronico de Varredura (Eng. Textil)

A

3
-
_1

-
\

.
Fooms

3000

. 10pm
Number of washing Bacterial reduction (%)
S, aureus E, coli
Before washing 97 91
Alter 5 cycles 96.8 884
After 10 cycles 96 87.4
After 20 cycles 94 85

bacterium
bacterium damaged
or destroyed

bacterium docks
on and takes up Ag*

Tecido Cirurgico



http://novomundoestranho.blogspot.com.br/2014/03/pata-de-lagartixa-em-microscopio.html

Microscopio Eletronico de Varredura

[Hierarchical fibers can conform to various surface
roughnesses]

Pata de uma lagartixa no
microscopio eletronico

[SEM image of 2 level microfibers]



http://www.imperial.ac.uk/college.asp?P=7661

Microscopio Eletronico de Varredura

77
L

photo: Sandia Nati

This nano-machine.\is S0 microns across
and can only be viewed using a powe rful
Scanning Electron Microscope. For
comparison, 3 human hair is about

100 microns across.




http://twistedsifter.com/2011/08/electron-microscope-photography/

Microscopio Eletronico de Varredura

Microcrack after bending test
Coloured by Manuel Paller
Captured by Martina Dienstleder
Instrument used: Nova DualBeam
Family
Horizontal Field Width: 67um
Voltage: 5kV
Working Distance: 6.0
Detector: ETD — SE

-

Micro Fissura no aco



http://twistedsifter.com/2011/08/electron-microscope-photography/

Microscopio Eletronico de Varredura

HV spot| HFW |mag H WD —— 40 pm ——
7.00kV |30 |883um|1450x|11.3 mm| --- FEI Quanta 600

Corrosao do Cobre em um Contato Metéalico de um Chip




http://twistedsifter.com/2011/08/electron-microscope-photography/

Microscopio Eletronico de Varredura

Iron oxide
Captured by FRANCISCO RANGEL
Instrument used: Quanta Family
Magnification: 3963X
Horizontal Field Width: 75,3 ?m
Vacuum: 9.27e-7 mbar
Voltage: 20 kV
Spot: 2.0
Working Distance: 10.8
Detector: Mix: SE + BSE

20.00 kV| 3963 x [10.8 mm| 2.0 |75.3 um/|

Oxidacéao do Ferro



Microscopio Eletronico de Varredura

A 285-Micrometer Indy Car Printed With Two-Photon Lithography Captured by a scanning electron
microscope. Vienna University of Technology

http://www.popsci.com/science/article/2012-03/video-super-high-res-3-d-printing-technology-sets-speed-records




Scanning tunneling microscopy

Atomos de Si

"Matter is not continuous, as this scanning tunneling microscope
(STM) image of individual silicon (Si) atoms so graphically
attests.

The 1986 Nobel Prize for physics was awarded to E.
Ruska, G. Binnig, and H. Rohrer for development of this
technique. .



