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1. RECOMENDACOES IMPORTANTES

v Nao deixar bolsas ou mochilas sobre as mesas da sala
durante sua sessdo. Trazer apenas o material
essencialmente necessario;

v/ Sempre utilizar luvas para manipular qualquer
componente que sera colocado no interior do
microscopio;

v Guardar todas as ferramentas e porta amostras
imediatamente apé6s o uso;

v Ao terminar sua sessao, deixe a mesa limpa e organizada;

v E obrigatério anotar no caderno de controle todos os
dados requisitados (horario em que iniciou e terminou
sua sessao, nome, instituicao, material analisado
incluindo numero de protocolo, detectores utilizados);

v/ Este equipamento é de carater multiusuario e a
conservagao do mesmo também é responsabilidade sua.

v O ar condicionado deve estar configurado para 21 °C. Nao
modifique essa temperatura em hipétese alguma!

v O desumidificador deve estar ligado e o reservatorio deve
ser esvaziado.

v RECOMENDA-SE QUE o USUARIO DOMINE
COMPLETAMENTE AS FUNGOES EXPLICADAS NO
MANUAL DE OPERAGAO DO INSPECT F50 ANTES DE
INICIAR A OPERAGAO DESTE SOFTWARE.

ATENGAO!

Sempre que vocé nao tiver absoluta certeza do
que fazer, chame um dos responsaveis! Caso
algum desses parametros esteja
desconfigurado, favor entrar em contato com
um dos responsaveis.

www.centralanalitica.ufc.br
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2. CONHECENDO A INTERFACE DO COMPUTADOR OXFORD

v Conforme explorado no guia para operagdo do Inspect
F50, existem trés computadores acoplados ao aparelho. O
computador com o monitor no meio (Oxford) é o que
controla o software que sera utilizado para esse fim. Para
visualizar os computadores observe as figuras 1 e 2.

Figura 1. Computadores usados na opera¢dao do microscépio Inspect F50.
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v Ha trés monitores, cada um conectado a um computador.
O monitor da esquerda esta ligado ao computador do
controle da Litografia de elétrons (Raith); o monitor
central esta ligado ao computador que controla a
Microanadlise de raios-X (Oxford); e o monitor da direita
estd ligado ao computador que suporta o programa
basico de controle do microscopio (FEI). Ver figura 2.

Figura 2. Monitores usados na opera¢ao do microscépio Inspect F50.
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v Ha dois “mouses” e dois teclados. O mouse e o teclado
da esquerda controlam os computadores da Microanalise
de raios-X (Oxford) e da Litografia de Elétrons (Raith); e o
mouse e o teclado da direita controlam o computador que
suporta o programa basico de controle do microscépio
(FEI). Ver figura 3.

v Para a operagao do software Aztec (assistente para
realizagdo da microanalise) use sempre o teclado e
mouse da esquerda.

Raith e Oxford

Figura 3. “Mouses” e teclados usados na operag¢ao do microscopio Inspect F50.

www.centralanalitica.ufc.br



UNIVERSIDADE
FEDERAL DO CEARA

CENTRAL ANALITICA

3. INIcIANDO 0 PROGRAMA

v/ Apoés os computadores estarem ligados e o login
realizado, observando o monitor do computador Oxford,
vocé vera a seguinte area de trabalho.

Oxford Instruments

- o

Figura 4. Area de Trabalho do Monitor Central (computador Oxford).

v Ao lado superior esquerdo do monitor vocé encontrara o
icone de atalho para o programa AZtec (figura 5).

www.centralanalitica.ufc.br
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Figura 5. Atalho para o software “aZtec”

v Ao clicar neste icone para iniciar o programa, a seguinte
interface ira iniciar (figura 6).

Oxford Instruments, NanoAnalysis

© 2010 - 2012, Oxford Instruments Nanotechnology Tools Limited, All Rights Reserved.

Figura 6. Interface do Programa aZtec.
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v Em seguida aparecera uma tela inicial para salvar o
projeto.

Welcome to AZtec

The Business of Science”

Create a new project... Open recent...

Aula 31-07-14
Bt i1 O XFORD-PC\Usuarios

aula sequnda
002
00001

Figura 7. Tela de salvamento inicial do projeto para o software aZtec

v Decida onde seu projeto sera salvo de acordo com as
recomendacgoes de uso do microscoépio Inspect F-50.

v Agora sim é possivel iniciar o uso do software para
aquisicao dos dados.

www.centralanalitica.ufc.br
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4. INICIANDO A UTILIZAGAO DO SOFTWARE

v Ao terminar os procedimentos descritos acima o
programa exibira a seguinte interface:

Figura 8. Interface do programa Aztec pronto para inicio das analises.

v Na parte superior esquerda do monitor vocé encontrara
uma aba na qual vocé deve selecionar o tipo de analise a
ser realizada. As opg¢oes serao: Map, Analyzer, Point & ID,
Linescan, Map ou Optimize. Escolha a opcao mais
adequada para sua analise.

www.centralanalitica.ufc.br
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4.1 ANALISES EM PoinT & ID

@ AZtec - grades para manual

File View Techniques Tools Help

JQ. | O \r’;- <§;:;

S an I Confirm Calculata
SLEh i - Spe Elements Compasition

Specimens in 'grades para manual’ | summary | Pre-defined Elements

(F New Specimen ) Project Notes

— Click here to begin entering notes about your project.

Specimen 1

Figura 9. Modo de Analise Pint & ID

v Descreva o seu material no campo Project notes.

Figura 10. Campo Project Notes

www.centralanalitica.ufc.br



UNIVERSIDADE
FEDERAL DO CEARA

CENTRAL ANALITICA

v/ Inicie a obtengcio de uma imagem da sua amostra
clicando no icone “Scan Image” e em seguida no botao
“Start’, conforme figura abaixo.

leone Rotio
Sean Image Start

No Electron Image

Figura 11. Botodes para inicio da obtencdo de imagens.

v Este botao apresentara a imagem atual obtida pelo MEV.

v Clique em Acquire Spectra (Figura 12) para obter um
grafico referente a composicdo da sua amostra. Em
seguida, pressione start para gerar um espectro.

) AZtec - grades para manual
File View Techniques Tools Help

“*k‘ Point &ID 1o
Confirm Caloulate

EDS-SEM Specimen | Scan lmage | Elements Composition

Botio J: ite | ScanImage B START = STOP
Acquire Spectra

Figura 12. Botao Acquire Spectra.

www.centralanalitica.ufc.br
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v Neste momento, podemos definir se a analise sera
realizada em um unico ponto ou em superficies de
diferentes configuracoées (Figura 13).

© AZtec - grades para manual

File View Techniques Tools Help

“&’ Point&1D B . 0 | : > Lf: ‘ 'é '\i'

Desciba P Bequee | confm Calculate

EDS-SEM - | Bemens Compsition

Acquire Spectrum "= START | ®STOP  £F Seitings  Select Second Image: None ~ | [3 €]

Electron Image 1

Figura 13. Ferramenta que define o tipo de andlise superficial sera realizado.
Apds estas definicoes, o espectro especificando os
elementos encontrados em sua amostra aparecera abaixo

da imagem do MEV (figura 14).

www.centralanalitica.ufc.br
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Figura 14. Espetro gerado na microanalise.

)Y

Atencao: Fique atento a informacao sobre dead time
disponivel na parte inferior do seu monitor (Figura 15). Ele

nao deve passar de 40%.

www.centralanalitica.ufc.br
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0 0.5 1 L5 2 P 3

Mag: 1234 x HV: 19.99kV WD: 10.66 mm Input Rate: 12730 cps QOutput Rate: 6940 cps

Figura 15. Informacdes sobre Dead Line em sua analise.

v/ A seguir, va para aba “Confirm Elements”. Caso seja
necessario, vocé podera realizar corre¢cdées na auto
identificacdo ou até mesmo remover aqueles que nao
estiverem representados significativamente nos picos
(Figura 16).

www.centralanalitica.ufc.br
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| Confim | late
[ ol —

Confirm Hlements £ Settings

Identificacio
automadtica
dos elementos

Ca 5c Ti Vv 'tr Mn Fe G0 Ni T Zn Ga Ge
St 'Y Zr Nb Mo Tc Ru Rh Pd Ag Cd 'In 'Sn Sb 'Te
s Ba la Hf Ta W .Ee Os It Pt Au HQ T Pb Bi Po At Rn
r Ra Ac
Ce Pr Nd Pm Sm Eu Gd Tb Dy Ho Er Tm ¥b 'lu
Th Pa U Np Pu Am Cm Bk Cf &=

IL> Tabela periddica

Figura 16. janela de confirmagao de elementos na microanalise.

Para remover uma identificagao basta clicar no simbolo
do elemento na tabela periédica e em seguida clicar no
botao excluir. Os elementos excluidos serdo exibidos na
tabela com a cor vermelha e nao serao exibidos no grafico

(Figura 17).

www.centralanalitica.ufc.br
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Pd Ag Cd In 5n sp Te

Pt ‘Au Hg T 'Pb

Figura 17. Elementos que serao exibidos ou excluidos do grafico.
Ao lado direito de sua janela () havera um mapa, com sua
visao de elétrons secundarios (mini view), e uma aba
denominada “data tree”. Nesta aba vocé podera visualizar

todos os seus dados.

www.centralanalitica.ufc.br
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Figura 18. Abas "Mini View" e "Data tree".
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4.2 ANALISE EM MAP

v/ Para iniciar o processo de aquisicdo por mapeamento,
repita o processo descrito no item 4.1 (Figura 9) e escolha
a opgao de “Map” conforme a Figura 19.

@ Aftec- grades para manual
File View Techniques Tools Help

\“‘k’ Map p | e . E

abe N Acguire Map Construct
EDS-S5EM Anamer | ScanImage

| . T y Data Maps
= Point & ID [ !
Linescan

Map

Specimens in [{ Optimize mahual’ |

Summary | Pre-defined Elements

|+ New Specimen | Project Notes

— : Grade para montagem do manual.
&5 Specimen 1 Grade montada em stub de Al, aderida com adesivo de carbono.

Figura 19. Escolha da ferramenta de mapeamento.

v Repita os passos de “scan image” e, em seguida, clique

em “acquire mapa data”. Depois clique no botao “Start”
para iniciar o processo de aquisicao.

www.centralanalitica.ufc.br
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Figura 20. Janela de inicio de analise em mapeamento.

Quando a medida for iniciada (utilizando o botao “start”),
uma janela exibira um mapa com diferentes cores
indicando onde ha a presengca de cada elemento
identificado. Esta janela sera exibida ao lado direito da

sua imagem gerada por MEV, conforme Figura 21.

www.centralanalitica.ufc.br
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EDS Layered Image 1

Determinagio da
presenga de cada

elemento por regides
na imagem

Figura 21. Mapeamento distinguindo a presenca de cada elemento presentes na
analise.

Neste ponto é importante destacar que na aba “Data Tree”
sera registrada cada nova aquisicao que for realizada. Caso
queira acessar uma analise posterior, basta seleciona-la e a

mesma sera exibida no software.

www.centralanalitica.ufc.br
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5. EXPORTANDO SEUS DADOS

Caso queira exportar os dados obtidos em sua analise a

qualquer momento, vocé deve:

v Clique no botao “Report Results” (Figura 22)

grades para manual

Techniques Tools Help

Describe o / Acqure Maph| Convuc:
Specimen Scnimage [N o

Botio
Belialbbl.  Report Results

EDS Layered Image 1

Figura 22. Botao Report Results.

v Escolha o formato no qual deseja salvar o arquivo (“Save
As....”, Figura 22)

v Defina a pasta onde o arquivo sera salvo.

www.centralanalitica.ufc.br
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