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1. Recomendacgdes importantes

v Nao deixar bolsas ou mochilas sobre as mesas da sala
durante sua sessao. 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 ap6s 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
conservagcao 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.

ATENCAOQ!

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 o microscopio

v Apods a checagem dos parametros anteriores, vocé deve
ligar os computadores que controlam o microscépio. O
microscoépio estara sempre ligado para o usuario, ou seja,
a parte eletrénica e o vacuo estarao ligados.

v O microscépio possui trés computadores acoplados. O
computador da esquerda é o responsavel pelo suporte ao
programa de Litografia de elétrons (Raith); o computador
central suporta a Microanadlise de raios-X (Oxford); e o
computador da direita suporta o programa basico de
controle do microscopio (FEI). Ver Figura 1.

Figura 1: Computadores usados na operagao do microscopio /nspect S50.
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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 microscépio (FEI). Ver Figura 2.

Figura 2: Monitores usados na operagao do microscépio Inspect S50.
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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 microscoépio
(FEI). Ver Figura 3.

e —

Raith e Oxford [N, “

Figura 3: “Mouses” e teclados usados na operagao do microscopio Inspect S50.
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3.

Iniciando o programa

v Primeiramente, ligue o microcomputador central (Oxford);

v Aguarde até aparecer a tela do Windows;

v Faca o login:
v Login: supervisor
4 Senha: supervisor

v Ligue o computador da direita (FEI);

v Aguarde até aparecer a tela do Windows;
v Facga o login:

v Login: supervisor

v/ Senha: supervisor

v Caso for usar a litografia, ligue o computador da esquerda
(Raith);

v Aguarde até aparecer a tela do Windows;
v Faca o login:

v/ Login: supervisor
v Senha: supervisor

www.centralanalitica.ufc.br



v Apés o login, no monitor da direita (conectado ao
computador FEI) havera a area de trabalho mostrada na
figura 4. No canto inferior esquerdo da tela, clicar duas
vezes em “xT microscope Server’. Este é o programa que
controla o microscépio.

.2

My Compuiter

My Documents

B

LightScribe

FEI COMPAN

Dol 2280

Figura 4: Area de trabalho do monitor da direita (Computador FEI).
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v/ A primeira interface deste programa é apresentada na
Figura 5. Para iniciar a operagao do microscépio, cheque
se todos os parametros da janela superior direita estao
com o “status” correto, representado pela cor verde.
Caso tudo esteja funcionando, o botao “Start’ estara
disponivel. Por Favor, pressione esse botao (seta preta).

Server state

I L Console devices

STOPPED 32 R wmotion noDE!

L Imaging

Ul State

STOPPED X
Microscaope

Start | —E— ‘
| ‘ Advanced =>>

Administration

Installation directory |C:\Program Files\FelExel

Active configuration | J
Autorun Ul v |FeiM|croscope ﬂ
@lHM< Al @ Unknown
= bhox i @ Stopped
@ AuxMTBFMonitor @ CoCreated
o HalExceptionMonitor @ Created
@ HalCcb14 @ Connected
@ HalRack © Started
@ HalssA @ nntisized
@ Halvacuum )
@ HalOptics [ Follow Active
@ HalGun
@ Halviation
@ HalPIA
@ Hallmaging
& diConsale bt
< >

Figura 5: Interface do programa “xT microscope Server’.

ATENCAOQ!
Caso algum desses itens esteja com outra cor
que nao seja verde, favor entrar em contato
com um dos responsaveis.
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v Apos inicio do programa, a tela apresentada na Figura 6
aparecera. Nessa tela, faga o /ogin no programa:

v Login: supervisor

v Senha: supervisor

Ed

K‘$¥ o e

Fle Detectors Scan Stage Tools Window Help

1
I

Figura 6: Tela de login no programa “xT microscope Server’.
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4. Conhecendo a interface do xT microscope
Control

v A Figura 7 apresenta uma visdo geral da interface do
programa de controle do microscépio (xT microscope
Control).

r—> Barra de Ferramentas

Selecdo de Pagina

o ah) & |

LL:W

Deceleration

3 Processing

3 Control

Modulos que dependem

5 da pagina selecionada

Saat ¥4 Mddulo
M12012] HV mag O WD ’ ot | — | ¥ Status
3142:11 PM 20.00 kV 37 145x 81 mm ETD 164

Parémetros da Imagem

Figura 6: Descri¢cao basica da interface do programa “xT microscope Server’.

v Além das ferramentas disponiveis na “barra de
ferramentas” e no menu do programa, existem diversas
funcoes que ficam disponiveis na coluna de paginas na
margem direita. Esta coluna é dividida em médulos que
permitem o ajuste e controle das principais fungdes do
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microscoépio, distribuida meio da aba de selegcao de
pagina. Sao elas:

v Beam Control: Contém as principais funcoes de controle
do vacuo da camara, coluna, aumento, controle do feixe,
detectores e “status” da pressao da coluna.

v Processing: Contém as funcoes de Medida/Anotacgoes,
zoom digital, pds-processamento da imagem (Enhanced
Image) e Detectores (Brilho e Contraste).

v Beam Deceleration: Contém as fung¢dées de Coluna (Alta
tensdo e Spot size), aumento, Controle do feixe
(Stigmator, Beam shift, Lens alignment e Source tilt),
Desaceleragao do feixe (Beam deceleration), Detectores
(Brilho e Contraste) e Status (informagdes da pressao da
camara, pressao da coluna e corrente do feixe).

v Alignments: Esta aba permite realizar o alinhamento dos
defletores de astigmatismo, a saturagao do filamento e a
definicao do centro de rotagcdo para rotagao
compuceéntrica do estagio. Caso deseje utilizar a rotagao
compucéntrica peg¢a o auxilio do técnico responsavel.

v Muito cuidado nos ajuste dos parametros.

v Eles nao necessitam ser ajustados com frequéncia, caso
nao tenha certeza absoluta do procedimento, por favor,
chamar o técnico.

www.centralanalitica.ufc.br
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5. Iniciando a operacao do microscoépio

v Clicar no canto superior esquerdo da tela principal, o qual
possibilita selecionar o modo de deteccao: feixe de
elétrons ou camera CCD. Ative a camera (“CCD Camera”).
Ver Figura 8.

B xT microscope Control

File Detectors Scan Stage Took Window Hep

B ~|100x 200kv |7 > Y < [s00ms 1024x684 @) B[] gao - H © % |gh! & | B

[8] ElectronBeam Vacuum ?
|/ CCD Camera i

(@ High Vacuum O Low Yacuum

Figura 7: Botao de selegao do modo de detecgéo.

v/ A tela exibira a imagem da camera CCD, que detecta a
imagem da camara do microscopio, conforme mostrada
abaixo na Figura 9.
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Fle Detectors Scan Stage Tools Window Help

Q ox  Jeookv ||| D X (| I | ) - A 2 | # qu]r]i g_”
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|¢ | 3|
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?
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2

Magnification

-~
v

Map | Coordinates | Navigation

Actual v
X 00001 | mm
00003 | mm
Referéncia de Z 1
’ altura étima &
R 00 I
» [C] Compucentric Rotfllon
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' Estagio
. 3
2 = -
P‘u:lr'ta amostra !
o Status
Yt Pressure: <1.01e-4 Torr
& Emission Current: 0.1 pA
1 &%

Figura 8: Imagem da camara do microscopio Inspect S50.

v Estarao visiveis o detector de elétrons secundarios (SE),
o detector de elétrons retro-espalhados (BSE), o porta
amostra em posicgao inicial (posicao de “Home Stage”) e a
referéncia de altura 6tima para operacao do microscopio.

6. Inserindo as amostras no microscépio

v O usuario encontra o microscopio sempre com a camara
em condicoes de vacuo, com pressdées menores que
1,01x10~* Torr. Além disso, a posi¢do do Estagio deve ser
X=0mm, Y=0mm e Z=0 mm. Ver Figura 10.
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X -0.0001 mm @
Pressure: <1.01e-4 Torr
Emission Current: 0.1 A Y -0.0003 mrm
Z +4-0.0001 mm =&
g 1 =)
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Figura 9: Indicagdo do vacuo do microscopio e das posi¢des do Estagio.

v/ Para abrir a camara quando for inserir as amostras, no
canto superior direito da tela, na aba “Control”, clique no
botao “Vent”.

j!."_k'ﬁ Tieraeaabo O antpal . g@@]
Ele Detectors Scan Stage Took Window Help
Q ~100x o0k |igf]| & | O, X |« an gn- H (Cll=| ib
. = - - - .
e
z @) High Vacuum (O Low Vacuum
Pressure 0.50 Torr
5 < >

Figura 10: Aba “Control’ e botao “Vent’.

v Surgira uma mensagem solicitando confirmagao. Clique
em “Yes”.

Magrification 100 x
< >
Stage
8 Map| Coordinates | Navigation
A Please confirm specimen chambervent sl [
Venting will take approximately 1 minute. X _0.0001 I
Are you sure you wantta confinue ? Y 00003 | mm

Z -+ -0.0001 mm

() ]3]

Figura 11: Confirmacao da opg¢ao de despressurizacdo da camara (“Vent”).

v Dentro de alguns minutos o indicador do vacuo, no canto
inferior direito, passara de verde para amarelo, e
finalmente ficara cinza (ver Figura 13). Quando o
indicador da coluna estiver cinza vocé podera abrir a
camara e inserir sua amostra.

Status ? Status 2 Status T
Pressure: <1.01e-4 Torr Pressure: 6.74e1  Torr Pressure: 6.02e1  Torr
Emission Current: 0.1 A Emission Current: 0.1 pA Emission Current: 0.1 pA

A A% ) Yo
fi)
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Figura 12: Sequéncias de mudancgas no indicador da pressao.

ATENCAO!

Nao é necessario fazer forga para abrir a
camara. Caso voceé puxe a barra suporte
gentilmente e a camara nao abra, aguarde
mais uns instantes e puxe novamente.

v Destrave gentilmente a base do porta amostra (parte
cinza) e entao o desrosqueie gentiimente do Estagio.
Apos, retirado da camara do microscépio, apoie-o sobre a
mesa de manipulagdo de amostra (ao lado do
microscépio) utilizando um suporte como mostrado na
Figura 14. Utilize um férceps para inserir os “stubs” com
as amostras nos orificios do porta amostra.

ATENGAO!

Manuseie a sua amostra com o maior cuidado
possivel. Sempre use luvas e pingas para
manipular qualquer componente que sera

colocado no interior da camara. Para maiores

informagodes converse com um dos
responsaveis.

www.centralanalitica.ufc.br
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Figura 13: Insergéo dos “stubs” no porta-amostra.

v Apoés a insercao dos “stubs” no porta-amostra,
rosqueie-o novamente no Estagio até a altura
determinada pela marca em azul no “elefante” metalico de
referéncia. Ver Figura 15.

www.centralanalitica.ufc.br



Figura 14: Indicagdo da altura ideal em azul na qual o porta amostra deve ser
ajustado.

v/ Apés ajustada a altura, rotacione gentiimente o
porta-amostra para que a condicao mostrada na Figura 16
seja adquirida. Esse posicionamento facilitara a
localizagao das amostras quando os detectores de
elétrons estiverem sendo usados. Nessa condicdao os
“stubs” na posicao 1, 2 e 5 estdao sobre o eixo Y do
sistema de posicionamento do Estagio. Os “stubs” 6 e 4,
e 7 e 3 estao paralelos ao eixo X.

www.centralanalitica.ufc.br
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V. &

Figura 15: Posigao ideal do porta amostra no Estagio do microscépio Inspect
S50.

v Apos esses ajustes, feche gentilmente a porta da camara.
Durante esse processo continue olhando o monitor que
mostrara a imagem da camara do microscopio através da

camera CCD.

MUITA ATENGAO!

Fique muito atento para que o porta amostra
ou a sua amostra sobre o “stub” nao atinja em
hipétese alguma o detector BSE. Garantir que

a sua amostra com maior altura seja inserida

com distancia segura do detector BSE,
conforme mostrado na Figura 17.

www.centralanalitica.ufc.br
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H XT microscope Control E]\: @
File Detectors Scan Stage Tools Window Help
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Figura 16 Interface do programa xT microscope Control mostrando na distancia
segura entra as amostras e detector BSE.

v Com o cursor do mouse posicionado dentro da tela
mostrando a imagem da camara do microscépio (ver
retangulo vermelho na Figura 18), apertar e segurar o
botao do meio do mouse (o de rolagem), e em seguida
posicionar o mouse mais para frente para fazer o porta
amostra subir ao longo do eixo Z.

MUITA ATENGAO!

Mantenha a amostra mais alta a uma distancia
segura do detector BSE, sob-risco de
quebra-lo caso haja colisao. Nao ultrapassar a
altura indicada pela marca mostrada na Figura
18, a qual indica a distancia 6tima para
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operacao do microscoépio: a 10 mm da lente
objetiva.

# XT microscope Control
Fle Detectors Scan Stage Tools Window Help
(Q_l100x 00 kv & | P \F 2 E[[I] L

V3l uum

[ Pump I I Vent
(@llHigh Vacuum (O Low Vacuum

Pigssure 0.50 Torr
>
Calimn 2,
F— ) Spst
(e [
Hifjh Voltage )
By 20.00 kv E]E]
Mainification 2
ignification 100 x
o >
Stie

2 Coordinates Navigation

[ v [ str ]
X -0 0003 i | mm
vy |-003%6  |mm
7 +4{16438 | mm

e
R [0 |-
] [ Compucentric Rotation
[ Bst Position & Add
hessy
ark
na 24
Defectors
Stus
Rlpssure: B.0Zel Torr
@hission Curent: 0.1 HA

Figura 17: Interface do programa xT microscope Control apds o procedimento
de subida do porta amostra até a altura ideal para operagéo do microscopio
Inspect S50.

v Apoés o ajuste de altura do porta amostra, travar o campo
de inser¢cao manual para a altura do Estagio. Para isso,
apertar o botao mostrado pelo circulo na Figura 19.
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Figura 18: Indicagao para travar o campo manual de insergao de altura.

v No canto superior direito do programa, aperte o botao
“Pump” para ligar a bomba de vacuo. Certifique-se que
microscoépio esteja no modo “High Vaccum”.

Fle Detectors Scan Stage Toos Wndow Hep
Q@ ~|100¢ 200kY > )N g H o L= W |dh| £ | B
A\ i "

050 Torr
>

Figura 19: Interface do programa xT microscope Control mostrando a indicagéo
do botéo para ligar a bomba de vacuo (“Pump”).

v Apos, pressionado o botao “Pump”, o indicador da
pressao (no canto inferior direito) fara o caminho inverso
do descrito anteriormente quando da abertura da camara:
passara de cinza para amarelo e, em seguida, verde.

Status e Status ? Status ?
Pressure: 6.02e1 Torr Pressure: 5.74e1  Torr Pressure: <1.01e-4 Torr
Emission Current: 0.1 pA Emission Current: 0.1 pA Emission Current: 0.1 A
) o A% {0
Figura 20: Sequéncia do indicador de pressao apos, pressionado o botéao
“‘Pump’.
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7. Ligando o feixe de elétrons

v Antes de ligar o feixe de elétrons, primeiramente escolher
o aumento de 50x no campo “Magnificagao’”; selecionar o
modo de detecgao “Electron Beam”; selecionar o detector
“ETD (SE)” na aba “Detectors”; e selecionar também o
diametro da sonda (“Spot’) em 3,0 nm e a voltagem
(“High Voltage”) do feixe em 20 kV. Finalmente, apertar
“Beam on”. Ver Figura 23.

| xT microscan : # xT microscope Control [ Detectors | Scan Stac ol
7 <[ sd

| ] Spot
File
o

=
Detectors Scan  Stage [~] e =8y DEREE —
‘:f e — ' LFD High Voltage

External -'_"[ . kv -+

Magnification ?
ccb ‘ Magnification 60 x

&:| ElectronBeam

Detector Settings... ‘ £ 5

Figura 21: Interface do programa xT microscope Control mostrando indicagao
para ativar o feixe de elétrons (“Beam On”).

v Apesar de ter ligado o feixe de elétrons, vocé pode nao
observar uma imagem sendo formado na tela principal do
programa. Para visualizagao da imagem, certifique-se que
(i) o “Beam blank” (capaz de bloquear o feixe de elétrons
para que ele nao atinja a amostra) esteja desativado; (ii)
certifique-se que a varredura do feixe nao esteja
“pausada”; (iii) e ajuste iterativamente o contraste e o
brilho da imagem. O formato circular da imagem formada
se deve a obstrucao parcial pelo detector de elétrons
retro-espalhados (BSE), que esta posicionado na
extremidade da lente objetiva. Ver Figura 23.
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Figura 22: Interface do programa xT microscope Control mostrando os
parametros a serem ajustados para obtengcdo da imagem no microscopio
Inspect S50.

8. Saturando o filamento

MUITA ATENCAO!

Este procedimento nao precisa (e nao DEVE)
ser feito a todo o momento. Tais ajustes sao
necessarios esporadicamente e devem ser
realizados, Exclusivamente, com a supervisao
de um técnico.
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v/ A voltagem que deve ser usada para a emissdo dos
elétrons muda a cada dia uma vez que o diametro do
filamento diminui com o tempo de uso. Assim, o primeiro
procedimento a ser feito logo que visualizada a primeira
imagem na tela é a saturagao do filamento, isso para que
ndo haja deterioragcdo desnecessaria do mesmo,
aumentando assim sua vida util. A saturacao deve ser
feita na primeira operacao do microscépio no dia. Para
isso, selecionar a aba “Alignments” e a opgao 1: “Source
Control”. Apertar o botao “Start”.

i XT microscope Control

File Detectors Scan Stage Tooks  Window  Help
8 | sox ok ) B B F | <looons |33 (204817680 @ N e~ &) H L2 I oo g dh &
’

Alignments

1- Source Control e

Figura 23: Interface do programa xTmicroscope Control mostrando a saturagéao
do filamento é feita na aba “Alignments” > “Souce Control’.

v Apos pressionar o botao “Start’, na nova janela (i) apertar
o botao “Crossover”, (ii) em seguida garantir que a caixa
“Limit Voltage” esteja desmarcada, e finalmente (iii)
selecionar o “Emission Current’ em 100 pA (ver Figura

Alignments 2 EP 1 of 1 Gun Tilt
1-Source Contral ™ T Vonage -
-— 0
Instructions A
1] _Autu
Set the fllament parameters [ ] . Autobias On [ ] Limit Voltage -

{Fil t Voltage, Emissi Caontrast 346

Curtem) and saturate the |:|||:| < > ——
filament in the Crossover

made. Use the Gun Tilt 2D =

control to maximize the Emission Current: 100 |.|A Brightness 44.0
illurnination of the image or to L=
center the crossover image < < ?
Adjust the Contrast and
Brightness when necessary. Filament Current: 2.15 A
Filament Lifetime; 40:12 h
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Figura 24: Parametros a serem ajustados para a saturacao do filamento do

microscopio INSPECT S50.

v Com os parametros ajustados, o campo “Filament

Voltage” deve ser modificado até que a imagem obtida do
“crossover’ do filamento tenha as caracteristicas da
Figura 26a. Normalmente, a diminuicdo de poucos
centésimos do valor ja é suficiente para que o filamento
esteja saturado novamente. Caso a voltagem seja
diminuida em excesso, o “crossover’ passa a ter um halo
escuro no centro, como mostrado na Figura 26b. Apés
esse ajuste centralizar o “crossover’ como mostrado na
Figura 26¢ através da ferramenta “Gun Tilt’ (mostrada no
circulo azul da Figura 25). Para fazer esses ajustes aqui
mencionados, deixe o valor do “Constrast’ em torno de
35 e o do “Brightness” em torno de 45, para que fique
evidente o estado de saturagcao do filamento. Finalizado
essa etapa, apertar o botao “Finish” (indicado pela seta
verde na Figura 25).

Figura 25: Saturacao do filamento e centralizagdo do feixe de elétrons.
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MUITA ATENCAO!

O ajuste feito nessa etapa deve ser cuidadoso.
Nao se deve aumentar o “Filament Voltage”
em grandes passos. S6 se deve modificar
esse campo utilizando os botoes “<” e “>”
(ver circulos vermelhos na Figura 25), os
quais promovem um aumento progressivo e
adequado da voltagem. Tudo isso para que o
filamento nao seja danificado.

9. Localizando amostras e obtendo imagens

v No aumento de 50x é mais facil para se visualizar a
movimentagado do Estagio na camara do microscoépio, e,
consequentemente, para se localizar a posicao dos
“stubs” com as amostras inseridas. A imagem formada na
tela é centralizada na posicato X =0 mme Y = 0 mm,
relativa a amostra colocada sobre o “stub” inserido na
posicdo 1 do porta amostra (ver Figura 16). Para
movimentar o Estagio, aperte o botao de selegcao de area
de varredura, e selecione a area mostrada na Figura 27.
Posteriormente, selecione a maior velocidade de
varredura do feixe apertando o botao “>”, ou apertando o
botao com icone “lebre”. A movimentacao do Estagio é
feita apertando-se e segurando-se o botao central do
mouse (o de rolagem) e movimentando-o no sentido
desejado.
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ferramentas de selecao de area e de velocidade de varredura do feixe.

v Apés, localizada a regido de interesse da amostra, a
obtencao de uma boa imagem utilizando o detector de
elétrons secundarios (“ETD (SE)”, selecionado na etapa
anterior) é resultado da modificagdo sincronizada de
alguns parametros do microscépio, todos esses,
presentes no painel de controle principal do equipamento
(ver Figura 28).

v “Contrast e Brightness”: altera o contraste e o brilho da
imagem.

v/ “Stigmator”’: corrige o astigmatismo da imagem.

v “Magnification”: altera o aumento/magnificagao.
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v “Shift’: desloca o feixe de elétrons, alterando a regiao de
varredura. Deve ser usado em grandes aumentos, quando
o passo minimo do Estagio ndo consegue desloca-lo para
o ponto desejado.

v “Focus”: altera o foco da imagem gerada. Possui um
ajuste “grosso” (“coarse”) e “fino” (“fine”).

2 0@ %%

Contrast Stigmator Magnification Shift Focus
\ Brightness /

Figura 27: Painel de controle do microscoépio

v Durante o procedimento de ajuste desses parametros o
usuario deve fazer uso constante da selecao de area de
varredura e deve-se usar uma alta velocidade de
varredura do feixe (ver Figura 27), para facilitar
principalmente o ajuste do foco e a corregcao do
astigmatismo. Aconselha-se a realizagao desses ajustes
em magnificagbes maiores que aqueles nas quais as
imagens de interesse serao obtidas.

v/ A troca do detector de elétrons secundarios “ETD (SE)”
pelo detector de elétrons retroespalhados (“VCD” ou
“LFD”), ou vice-versa, pode ser feita em qualquer
momento da operacao através da aba “Detectors”, no
menu superior do programa (ver Figura 22). Cada detector
utiliza sinais diferentes para gerar a imagem (ver Figura
29). A escolha dos detectores depende de sua amostra e
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do tipo de informagcao desejada (topografica,
composicional, etc).
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Imagem SE Imagem BSE

Figura 28: Imagens geradas pelos detectores de elétrons secundarios (Imagem
SE) e retro-espalhados (Imagem BSE) do microscopio Inspect S50.

v O astigmatismo impede a obtencao de imagens com
resolucao adequada mesmo em condicao de foco (ver
Figura 30a). A presenca de astigmatismo é confirmada
através da variagao do foco, passando de uma situagao
“underfocus” (ver Figura 30b) para “overfocus” (ver
Figura 30c), ou vice-versa. Durante esse procedimento, a
presenga de astigmatismo provoca a deformacao
perpendicular dos elementos da imagem. Os botdes de
correcao do astigmatismo devem ser usados
iterativamente, procurando-se a melhor resolugcao em
cada manipulagao (“X” e “Y”). A Figura 30d ilustra a
situagcdo onde o astigmatismo foi compensado
(corrigido).

MUITA ATENGCAO!
Caso vocé nao esteja seguro do tipo de
detector a utilizar, por favor, chame um
técnico.
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Figura 29: Aspecto das imagens com astigmatismo e apds a corregéo, obtidas
em diferentes condi¢des de foco.

v Apods o ajuste adequado de todos os parametros (foco,
magnificagao, astigmatismo), a regiao de interesse da
amostra deve ser capturada em imagens de alta resolugao
digital. Para isso, selecione baixas velocidades de
varredura no menu superior do programa. A velocidade
mais baixa de varredura pode ser diretamente
selecionada através do icone ‘“tartaruga”, ou outras
velocidades podem ser selecionadas utilizando o botao
“<” (ver Figura 31). Selecione também no menu superior o
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tamanho da imagem que sera gerada (em pixels):
2048x1768. Finalmente, aperte o botao “Pause” para o
microscoépio parar a varredura apés formagao da imagem
na tela.

i XT microscope Control b+ | Sop | Hideu | Stopul ]i‘
B -laerx |00k ) B DY i CA-EEAE

Vacuum ?
@ High Vacuum O Low Vacuum
Pressure 0.50 Torr
¢ >
P ——— a Column 2

{ Geeo o]y o9
Figura 30: Selecionado a velocidade de varredura para obtengao de imagens.

v A imagem obtida na tela pode ser salva digitalmente
acessando a aba “File” e depois apertando a opg¢ao “Save

As”

S,

# xT microscope Control & I | Sop | HideU | Stopli |§|ﬁﬁ§

Be | Defectors Sean Stage Toos Window Hebp

; s e = =

: g:;‘w _— < 3ops |3 102484 \@@ G H S (=] o ‘n]]] L 5

| savess. | e __Vent {
Image Properties... Shift+F1

. PO (® High Vacuum (O Low Vacuum

- Pressure 0.50 Torr
Log Off supervisor < >
Exit

Figura 31: Acesso ao menu para salvar as imagens geradas.
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ATENCAO!
Normalmente imagens de 1024 x 884 sao
suficientes para resolver a maior parte dos
problemas. Apenas situagoes especiais

v Por questdes de seguranga, todas as imagens obtidas no
Inspect S50 sao salvas no computador “Raith” (ver Figura
1). Nunca se deve salvar as imagens no computador que
controla o microscépio (FEIl). Portanto, depois de
selecionada a opgcao “Save As”, a imagem devera ser
salva clicando no icone “Rede” (canto inferior esquerdo
da tela); selecionar a pasta “Usuarios on Oxford-PC
(Oxford-PC)”; criar uma nova pasta com o nome do
usuario (caso seja a primeira vez operando o
microscépio); e finalmente criar uma nova pasta
nomeando-a com o dia em que foi feita a operagao. Essa
pasta criada devera obedecer a sequéncia ANO-MES-DIA,
conforme mostrado na Figura 33.

Save in' | % Rede v QT M-
5 @ Entire Network
L9 CIAtmann on Fe-pe
My Recent B Usuarios on Oxford-PC (Oxdord-pe)

Documents

Desklop

Save in usuanos on Oxford=-FPC (Cudord-pc) v Qo T i M~
J 5 ) AmaLn
rs i
My Documents _J CEmiko
My Recent O Flavio

Documents " SENINEHS ]

v_‘JE F _,}
My Computer

Deskiop
- Savein: | & SEUNOME
o . m—
Rede = :) 4 ]
Fil My Documents My Recent
) coomens | R
Sq . _
3;5 @] Sevein: | L) SEUNOME
[¥]Save image with Da My Computer Desktop 3 =013-12-12]
[¥]Save image with ows - —-—j
"} \ My Recent
> L/ Documents
Rede D
ocuments ~
File oo I ‘,}
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Figura 32: Sequéncia para salvar imagens obtidas no microscopio Inspect S50.

v Dentro dessa pasta as imagens podem ser nomeadas de
acordo com as preferéncias do usuario. As imagens
devem ser salvas no formato “TIF 24 bit Image Files
(*.tif)”. Para que as informagoes de operacao e a barra de
escala da imagem sejam incorporadas (ver Figura 34), a
caixa “Save image with Databar’ deve estar selecionada
(ver seta na Figura 33). Se algum tipo de medida, selec¢ao,
ou texto foi introduzido na imagem durante a operacgao,
essas informagdes serao incorporadas na imagem caso a
caixa “Save image with overlaid graphics” esteja
selecionada.

i 7 I\ Sy e AT
1FW HV det mag O VWL
um 20.00kV E1D. 4/2x  10.0m

m _Central An:

Data e hora Voltagem Barra de
d Aumento \ pridt
Distancia de Detector Distancia de
um lado a trabalho

outro da imaaem

Figura 33: Informacdes contidas na barra de escala das imagens.

IMPORTANTE!
Por uma questao de organizagao interna da
Central Analitica, essa sequéncia de passos
para o arquivamento dos dados obtidos nos
microscoépios deve ser cumprida
corretamente. Todos os dados obtidos devem
ser organizados em pastas com as datas de
operacao do microscépio. Cada dia de
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operacgao deve gerar uma nova pasta dentro
da pasta do usuario.
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DICA!

Quando ha interesse na obtengdo de imagens
com grande aumentos (>40kX), o usuario pode
fazer uso de diferentes combinagdes nos
parametros "Spot", "High Voltage" e "Filament
Voltage". Para esses casos, peca
esclarecimentos a um dos responsaveis pelo
equipamento.

10. Finalizando a operacao

v Apos obtengdo das informagdes desejadas, desligue o
feixe de elétrons apertando novamente o botiao “Beam
on”.

v Posteriormente, na parte superior do programa, na aba
“Stage”, clique em “Home Stage” (ver Figura 35). Isso fara
com que o porta amostra seja levado para a posicao
padrdo, para que outro usuario inicie nova opera¢ao no
microscoépio. Essa operagao levara alguns minutos.

#. xT microscope Control E]‘E@
Fle Detectors Scan ‘_SEQT | Tools  window Help
Q ~|100x 20.0 kY

2

@ High Vacuum (O Low Vacuum
Pressure 0.50 Torr
< >

7
Bl f, Beam Shift Reset
IF ‘ Home Stage shifteFs |
Centter Position Cul+0

Touch Alarm Enabled

e T AEEN l V 4 WY
Figura 34: Menu que da acesso a opg¢ao de “Home Stage”, que leva o Estagio
para a posicao padrao.

MUITA ATENGCAO!
Nunca ventile a camara (apertar o botao
“Vent’) imediatamente apds desligar o feixe
de elétrons sob-risco de diminuir a vida util do
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filamento. Apds desligado o feixe de elétrons,
esperar 5 minutos antes de apertar “Vent’.

v Apos cinco minutos que o feixe de elétrons foi desligado,
apertar o botao “Vent’ para despressurizar a camara.
Dentro de alguns minutos o indicador do vacuo, no canto
inferior direito, passara de verde para amarelo, e
finalmente ficara cinza (ver Figura 13). Quando o
indicador da coluna estiver cinza vocé podera abrir a
camara e retirar suas amostras.

ATENCAO!

Nao é necessario fazer forga para abrir a
camara. Caso vocé puxe a barra suporte
gentilmente e a camara nao abra, aguarde
mais uns instantes e puxe novamente.

v Destrave gentilmente a base do porta amostra (parte
cinza) e entdao o desrosqueie gentiimente do Estagio.
Depois de retirado da camara do microscopio, apoie-o
sobre a mesa de manipulagdo de amostra (ao lado do
microscépio) utilizando um suporte como mostrado na
Figura 14. Utilize um férceps para retirar os “stubs” com
as amostras dos orificios do porta amostra.

ATENGAO!

Manuseie a sua amostra com o maior cuidado
possivel. Sempre use luvas e pingas para
manipular qualquer componente que sera

colocado no interior da camara. Para maiores

informagdes converse com um dos
responsaveis.
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v Apos retirar os “stubs” do porta amostra, rosqueie-o
novamente no Estagio até a altura determinada pela
marca em azul no “elefante” metalico de referéncia. Esse
procedimento é analogo ao que foi feito para insergao de
suas amostras no microscopio. Ver Figura 15.

v Apos este procedimento fecha a camara gentilmente.

v Com a porta fechada, pressione o botao de "Pump". Desta
forma a camara sera colocada em vacuo novamente.
Aguardar ate o vacuo ter se estabelecido.

v Finalmente, desligue todos os monitores usados durante
a operacgao, mantendo os computadores ligados.

v Antes de sair da sala, deixe limpo tudo o que foi usado
durante a operacao.
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