TN

= LABORATORIO DE CARACTERIZACAO DE BIOMASSA, S TS T
Y RECURSOS ANALITICOS E DE CALIBRACAO - LRAC GUIMICA

uUNIicCAVIP

UNICAMP

DOCUMENTO ORIENTATIVO
TECNICA

MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA E ESPECTROSCOPIA POR ENERGIA
DISPERSIVA DE RAIOS X
MEV/EDS

Principio de Funcionamento:

Um feixe de elétrons produzido por emissdo termibnica (filamento de tungsténio, no LRAC) é colimado
por lentes eletromagnéticas presentes na coluna e incidido sobre a amostra gerando a emissao de
diversos sinais, que séo coletados por detectores apropriados para obtencdo do resultado.

O equipamento possui os detectores de elétrons secundarios (SE) — responsavel pela obtencéo das
micrografias da topografia da amostra, uma vez que esses elétrons por serem produzidos pelas
interacdes inelastica entre o feixe de elétrons e os elétrons da camada de valéncia dos elementos
presentes, possuem baixa energia e baixo caminho médio; e de elétrons retroespalhados (BSE) —
responsavel pela obtencdo de micrografias e informac¢des composicionais da amostra, uma vez que
eles sdo resultantes de interagdes elasticas e inelasticas entre o feixe eletrénico que penetra na
amostra; e o de energia dispersiva de Raios X (EDS) — responsavel pela obtencdo de microanalises
elementares da amostra, uma vez que o feixe de elétrons ao interagir com a ela pode deslocar elétrons
das camadas mais internas dos atomos, ionizando-os, sendo que ao retornarem para o estado
fundamental, emitem raios-X caracteristicos.

Principais Aplicacdes:

As analises por MEV séo utilizadas para caracterizacdo morfolégica de superficies de particulados,
polimeros, proteinas, sementes, farmacos, compostos inorganicos, organicos e metélicos, avaliacao
do tamanho de particulas, analise de superficie fraturada e de falhas.

As analises de EDS séo utilizadas para microanalise qualitativa e semiguantitativa de elementos
guimicos presentes na amostra, desde o carbono* ao uranio com limite de detec¢do em torno de 0,5
% em massa, e mapeamento quimico de superficies de até sete elementos simultaneamente.

(*) Para elementos quimicos com Z<11 ha limitagdes quanto a exatiddo dos resultados.

Instrumentagao

Identificacéo Caracteristicas llustracao
Equipamento: Microscopio Eletronico | Faixa de ampliacdo: 39 — 300.000 x
de Varredura com Detector de Energia | (depende da distancia de trabalho e
Dispersiva de raios X (MEV/EDS) conducdo da amostra).
Marca: LEO Electron Voltagem: 0,3 a 30 kV
Microscopy/Oxford Corrente: 1 pAalpA
Modelo MEV: Leo 440i Detectores: SE e EDS
Modelo EDS: 6070 Software MEV: Leo v03.01
(Cambridge, Inglaterra) Software EDS: Link ISIS
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Equipamento: Sputter Coater
Marca: Emitech
Modelo: K450

i i Alvo: Ouro.
(Kent, Reino Unido) vo: Ouro

Corrente do plasma: 10-15 mA
Vécuo de trabalho: ~ 0,1 mbar.
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Fig. 1: Micrografia de uma amostra com ampliagdo de
2000x, uso de SE.

Fig. 2: Micrografia de uma amostra com ampliacdo de 2000X,
uso de BSE.
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Fig. 3: Micrografia de uma amostra com ampliagcdo de
3000x, uso de SE.

Fig. 4: Mapeamento dos elementos Oxigénio (vermelho),
Ferro (azul) e Paladio (amarelo).
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Fig. 5: Microanalise qualitativa (espectro) e semi-quantitativa de elementos quimicos presentes na amostra (Fig. 3 € 4)

Referéncias: Adaptacdo dos manuais dos equipamentos.
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Revisdo Data Responsavel AlteracOes
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