
9.  MICROSCÓPIO  ELETRÔNICO  DE  TRANSMISSÃO  (MET)

9.1. APRESENTAÇÃO  DOS  COMPONENTES  E  PRINCÍPIOS  DE
FUNCIONAMENTO  DO  MET







     



9.2.  ARTEFATOS  NAS  IMAGENS  DE  MET

As imagens no MET são alteradas devido à artefatos similares àqueles vistos para o
MEV.

A amostra pode sofrer CARREGAMENTO se não for convenientemente preparada
e aterrada ao suporte de amostras. Caso necessário, pode-se fazer um recobrimento com
material condutor após o afinamento da amostra. Pode-se usar carbono, ouro, etc.

A amostra pode sofrer CONTAMINAÇÃO devido à impurezas presentes no sistema
devido a problemas no sistema de vácuo ou à limpeza inadequada dos componentes do
MET.

A amostra pode sofrer AQUECIMENTO e aumentar o depósito de contaminantes.
Para evitar este problema, pode-se fazer o recobrimento da amostra com material condutor
ou utilizar um suporte de amostras refrigerado com nitrogênio líquido.

De qualquer forma, a correta preparação das amostras pode significar mais de 2/3 do
trabalho em MET e ser a diferença em obter ou não bons resultados.

9.3.  MODOS  DE  OPERAÇÃO  DO  MET

9.4.  FIGURAS  DE  DIFRAÇÃO  EM  MET



Todos os microscópios de transmissão oferecem a possibilidade de visualizar-se o
padrão de difração (diffraction pattern) que inevitavelmente se forma no plano focal atrás
da lente objetiva (back focal plane), como mostrado na figura 22(a) abaixo.

Mesmo se o usuário não tiver interesse por difração de elétrons, esta facilidade é útil
no alinhamento da abertura da objetiva (objective aperture).

Em operação normal o padrão de difração não é normalmente visto porque a
Primeira Lente Intermediária (I1) está focalizada na primeira imagem intermediária, e isto
é o que finalmente é projetado na tela.

A mudança da excitação das Lentes Intermediárias pode levar à projeção dos
padrões de difração magnificados na tela. Isto é tão frequente que é feito por um simples
botão no controle do MET e o usuário pode ver o padrão de difração em qualquer
momento. O diagrama de raios na difração pode ser visto na figura 24(b) abaixo.

A excitação da lente objetiva não é alterada na mudança entre condição de imagem e
condição de difração.

A objective aperture deve ser removida para visualização do padrão de difração
inteiro. Uma Selected Area Diffraction Aperture (SAD ou SAA) no plano da primeira
imagem intermediária pode ser usada para selecionar a região do objeto da qual o padrão
de difração é formado.



9.5.   PREPARAÇÃO  DE  AMOSTRAS  PARA  MET

As amostras precisam ser seccionadas, polidas e afinadas até a transparência para
elétrons. Este procedimento de preparação das amostras corresponde, sem dúvida, à etapa
para trabalhosa e consumidora de tempo nas análises em MET.

Os procedimentos adequados para preparação de uma certa amostra devem ser
desenvolvidos especificamente para aquelas amostras, apesar de apresentarem
características muitas vezes comuns.

9.5.1.  Corte e seccionamento das amostras

                          

   

Ultrasonic
Disc Cutter

Disc
Punch



9.5.2.  Lixamento, polimento e afinamento

Disc Grinder Disc Grinder

Disc Grinder Tripod  (Disc Grinder)

Dimple Grinder  (Dimpler) Dimple Grinder  (Dimpler)



9.5.3.  Afinamento final por Jet Polisher e Ion Milling

Jet Polisher  (jato eletroquímico) Jet Polisher  (jato eletroquímico)

Ion Milling  (afinamento iônico) Dual Ion Milling  (afinamento iônico)

Dual Ion Milling  (afinamento iônico) Dual Ion Milling  (afinamento iônico)



9.5.4.  Exemplos de suportes de amostras para MET



EXEMPLOS  DE ANÁLISE  EM  MET



EQUIPAMENTO  LEO  1450VP

O MEV pode ser configurado com EDS e um canal WDS com 4 ou
6 cristais. A grande vantagem deste tipo de sistema é a possibilidade de
trabalhar-se tanto em alto quanto em baixo vácuo (Variable Pressure -
VP). Esta característica é importantíssima para a análise de amostras
que ressecam ou alteram sua morfologia sob vácuo. Além disso, existe
a possibilidade de análise de materiais não condutores, sem grandes
preparações superficiais para aumento da condutividade e diminuição
do carregamento da amostra.

As características importantes deste equipamento são:

• Resolução máxima: 3,5 nm em alto vácuo e 5,5 nm em baixo vácuo
• Filamento: W
• Voltagem de Aceleração máxima: 30 kV
• Magnificação: 15 a 300.000 vezes
• Movimento do estágio: x=100 mm, y=125 mm, z=60 mm
• Tamanho do estágio: L=300 mm, W=265 mm, H=190 mm
• Estágio: Compucentric e motorizado em 5 eixos
• Número total de portas: Até 5 para acessórios como WDS, EDS, BEI,

EBSP, Chamberscope, etc. (nossa especificação é com 1 WDS,
1 EDS, 1 BEI e 1 câmara infravermelho para localização do estágio)

• Sistema de vácuo: Bomba turbomolecular com bomba mecânica
• Sistema de Controle do microscópio: Pentium com Windows 95/98
• Sistema EDS: Link ISIS 300 (OXFORD) rodando em Windows 95/98
• Sistema WDS: Microspec WDX-600 (OXFORD) com 6 cristais e

integração com o Link ISIS 300 rodando em Windows 95/98
• Integração WDS, EDS e MEV:  total através de software da OXFORD

(configuração inclui todos os programas de controle da coluna e do
microscópio via EDS/WDS)

• Análises possíveis:
1) Imagens usando elétrons Retroespalhados e Secundários em

alto vácuo e baixo vácuo. Para este último modo, será usado o
detector LEO VPSE - Variable Pressure Secondary Electron

2) Análise Semi-Quantitativa via EDS
 3) Análise Quantitativa via WDS (de Boro a Urânio)
 4) Análise de Raios-X com Mapeamento, Line Analysis e puntual

• Formas de impressão e disponibilização de imagens e resultados:
1) Polaroid Digital Color Palette HR 6000; 2) Impressora jato-de-tinta
HP Deskjet 870 CXi; 3) Impressora Laser Lexmark Optra S; 4)
Gravador de CD-ROM; 5) Disquete de 3 ½”.
• Sistema analisador de Imagem: KS300 Carl Zeiss Vision

Imaging System, rodando em computador independente e incluindo
funções básicas e avançadas de análise de imagens.
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