GUIA rapido e facil de montagem de stubs para analises de MEV

Adaptacao do guia do Centro Nacional Multiusuarios BR-sul da UFRGS.

\

Manuseio -
Sempre utilize luvas sem p6 para
manusear as amostras e os stubs
\
Limpeza
Limpe previamente seus stubs e amostras
com acetona ou isopropanol
\
Colagem
Use fita carbono para fixar o material nos
stubs e retire o excesso de particulas com
um soprador
<
4 A
a @ Identificacao
@) ed.'_’ Q‘_!z Identifique as amostra na parte inferior
dos stubs
\
Armazenamento
@) Armazene as amostras com cuidado em
um local seco, utilizando uma caixinha
L @ apropriada

]

Importante: Para serem recebidas, as amostras devem estar dentro dos padrdes de limpeza, montagem,
identificacdo e armazenamento.

Qualquer duvida, entre com contato com o Marcio: (16) 3373-8785 ou marcio@igsc.usp.br
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INFORMACOES

OBS. a. Para esse guia, o tamanho e a forma das amostras estdo limitados ao tipo de stub
disponivel no MEV do IQSC, que é o stub de 10mm de didametro. Quaisquer outros tipos e
tamanhos de amostras, converse com o técnico do MEV.

b. Limpeza e Secagem de Amostras

Antes da caracterizacdo no MEV, as amostras independente de sua forma, aspecto e
origem devem estar completamente desengorduradas e secas para eliminar qualquer saida de
gas de contaminacdo organica e agua. Para isso, o usuario podera utilizar diferentes estratégias
de secagem de tal forma a ndo danificar ou modificar a sua amostra. Podera fazer
uso de ultrassom, solventes orgéanicos, dessecador ou estufa. Amostras com resquiscios de
umidade ndo serdo analisadas. As poeiras da superficie podem ser removidas utilizando um
soprador ou gas comprimido.

c. Manuseio
Luvas devem ser usadas o tempo todo durante a preparagao e transferéncia da amostra ao
stub. De preferéncia para luvas sem talco. Nao toque nas amostras, porta-amostras, stubs de
amostras e ferramentas de preparo de amostras com as maos desprotegidas. A gordura das
maos é a principal fonte de contaminagao do sistema de MEV. Todas as pegas e ferramentas que
envolve a preparagao devem ser manuseadas em uma superifice limpa.

d. Cada amostra tem sua particularidade de acordo com a proposta do pesquisador. Assim,
independente de sua forma, aspecto e origem, toda preparacdo de amostras devera ser
previamente discutida diretamente com o técnico responsavel pelo MEV.

e. Amostras que degasam e que apresentem caracteristicas pastosas ou oleosos deverao
ser evitadas. Nesses casos recomenda-se a utilizacdo de microscépio que trabalhe em baixo
vacuo. Mesmo assim, o técnico responsavel devera avaliar se sera vidvel ou ndo a realiza¢do das
analises.




1. Em Stubs com pino (padrdo ocidental), escreva embaixo de CADA STUB um numero ou letra que lhe

auxilie a diferenciar cada amostra colocada sobre cada stub. Para o padrao oriental (equipamentos da

Jeol) escrever o nUmero em cima do stub.

Stubs padrdo ocidental: FEI, Tescan, ZEISS, Philips, LEO, Cambridge Stubs padrdo oriental: Jeol
3‘ 19 I ESSA ETAPA E IMPRESCINDIVEL!!! i)

(ko

Escreva uma letra ou um N2 com T B i
qualquer caneta permanente.

2. Com o auxilio de uma tesoura, corte um pedaco de fita e cole no centro do stub sem ocupar toda

superficie. De preferéncia para fitas condutoras como carbono ou cobre.

Dependendo da amostra (tipo, caracteristica,
etc), pode-se utilizar tinta condutiva de carbono
para fixar o material. A aplicagdo é feita com um
pincel ou um palito. Quando fizer uso dessa
técnica, esperar secar a tinta. Normalmente, ‘
30 minutos é tempo suficiente para que os

solventes evaporem, evitando assim a
contaminac¢do da camara do MEV.

3) Se a sua amostra for um po, basta depositar uma PEQUENA quantidade de material sobre a fita
carbono. Cuidado ao depositar o material. Lembre-se que o famoso jargdao do masterchef menos é

mais! é imprescindivel na microscopia, pois uma pequena quantidade torna-se GRANDE em nivel

CUIDADO

MENOS E MAIS

microscépico!




O uso de uma espatula pequena ird auxilid-lo nesta deposi¢cdao. Apds ter colocado uma pequena
quantidade sobre a fita, bata o suporte na posi¢do vertical sobre uma bancada para que o material

grude na cola da fita. Em seguida vire o stub 90graus e bata para cair o excesso.

Bater na posigdo vertical
para o material grudar
na fita.

Girar 90 graus e bater
na posigao vertical para
sair o excesso

4. Utilize um jato de ar ou um soprador para remover o excesso de material sobre a fita. Amostra
em excesso resulta em sobreposicdo de material formando aglomerados que dificultara a visualizagao
do objeto de estudo (como identificagdo da morfologia, tamanho de grdo, etc). Material em excesso

afetara também o processo de metalizacao, jd que pode ocorrer desprendimento de amostra e a nao

formacao de filme homogéneo do material condutor sobre amostra.

3 sample
fcﬁ  adhesive Q000
I stub

ERRADO CERTO




5. Se o seu material for uma laminula, filme polimérico, metal, ndo tem problema! Basta fixar sobre a
fita/cola ou pasta condutora. Para analise da secgdo
transversal, fazer a fratura criogénica em N; liquido.
Amostras bioldgicas, além de seguirem protocolos pré-
estabelecidos, precisam passar pelo processo de

secagem no ponto critico antes de efetuar a

metalizagdo.

THIN EDGE

v SURFACE OF
INTEREST
(Somn

Sempre que puder, deixe a
amostra a MENOR POSSIVEL
com relagdo a suaaltura, pois

guanto mais “alta” for a
Angdlise de cross section amostra, pior serd a

condutividade dos elétrons

(descarregamento),
Bulk samples WRONG CORRECT afetando o resultado das
coating imagens. Para minimizar isso
- specimen 4 faca um contato com tinta
prata entre o topo da
e amostra e base do stub.
Specimen stubz 7 Insufficient adhesive agent Sample mount i.e. Leit C PLAST

6. Se a sua amostra for um sélido suspenso em meio liquido aquoso ou em solvente organico, recomenda-
se pingar uma gota sobre uma placa de silicio (silicon wafer) e esperar secar, antes do processo de
metalizagdao ou analise em MEV. De modo geral, uma gota de 3-5 microlitros de uma solugdo é necessaria
para dar uma boa dispersao da amostra. Com o sélido suspenso dentro do eppendorf, recomendasse leva-
lo ao ultrassom para que as particulas figuem bem soltas antes de pingar na plaguinha de silicio. Apds

pingar, espere secar para analisar no MEV.

Disquinhos de silicio “silicon wafer”




7. Pronto! Agora é s6 submeter sua amostra ao processo de metalizagdo se necessario e levar no MEV

. PROGRAME-SE,

para analisar.

POIS E NECESSARIO
e\ TRAZER AS AMOSTRAS
(\'(.
COM PELO MENOS 48H
DE ANTECEDENCIA DA
ANALISE PARA
GARANTIR O SERVICO
DE METALIZACAO.

E agora vou metalizar com que?

Na microscopia eletrénica de varredura (MEV), os revestimentos condutores sao comumente
aplicados a superficie de materiais isolantes ou sensiveis ao feixe de elétrons. Ele é utilizado para dissipar
o acumulo de carga e reduzir os danos estruturais resultantes da interacdo com o feixe de elétrons. Assim,
ha uma grande variedade de materiais de revestimento comercialmente disponiveis, incluindo metais
como ouro, platina, iridio, etc... e ndo metais, incluindo carbono. Mas a questdo é, qual utilizar e que
revestimento é o mais correto para as suas amostras?

Como podem ver, ndo menos importante com relagdo ao preparo de amostras, o processo de
metalizagdo é uma etapa primordial a ser definida no preparo de amostras para que ndo tenha
interferéncia nos detalhes estruturais de sua amostra. E importante considerar o(s) tipo(s) de imagens e

analises quimicas que vocé realizard bem como custo-beneficio e facilidade de uso.




Os revestimentos metalicos sdo ideais para imagens de alta resolucdo. Um revestimento metdlico
ndo apenas fornece um caminho de condugdo, mas também auxilia na dissipacao de calor com amostras
sensiveis ao feixe. Os revestimentos metdlicos também proporcionam um rendimento de elétrons
secundarios mais alto que pode melhorar o sinal-ruido ao gerar imagens em alta resolucdo (baixo probe
current). Uma desvantagem é a possibilidade de absorc¢do de raios X de baixa energia ou interferéncia
com Linhas de raios X inerentes a amostra que estd sendo analisada ao realizar a analise EDS. Em
contraste, o carbono é um condutor ideal revestimento para analise EDS porque seu uUnico pico detectavel
de raios X de baixa energia ndo se sobrepde a nenhum outro elemento. Além disso, sua baixa absorcdo
de elétrons e raios X permitira um melhor sinal de elétrons retroespalhados e nenhuma interferéncia para
analise de EDS. No entanto, deve-se ter cuidado ao adicionar um revestimento de carbono, pois a
evaporacdo do carbono é um revestimento de alta temperatura o que pode a vir danificar amostras
termicamente sensiveis.

Quando falamos em metalizacdo, o ouro é sem duvida o revestimento mais usado em microscopia
para amostras ndo condutoras. No entanto, devemos ter cuidado com o que queremos ver e analisar.
Devido ao tamanho de seus graos, ele ndo deve ser usado em ampliagdes superiores a 50.000x, pois esses
grdos comecardo a aparecer e ficard a duvida se essas particulas faziam parte de sua amostra ou nao.
Outro ponto que deva ficar atento é quando for fazer microanalise de EDS. Devido as suas linhas de
emissdo de raios-X da série M (2.12keV), interferéncia com sinais de outros elementos como S, Nb, Zr, Pt,
irdo acontecer. Assim, para microanalise de EDX, recomenda-se utilizar C.

Para ajudar, segue abaixo uma figura com os tamanhos de graos dos metais mais utilizados na
metalizacdo. Isso ira ajuda-lo a decidir qual metal utilizar. Segue também um fluxograma geral para vocé
decidir as etapas e qual material depositar sobre suas amostras. Para auxilid-lo a decidir, segue também

uma tabela relacionando a ampliacdo com esses metais. Essas informac¢des podem ser acessadas em:

1. Target Material Selection for Sputter Coating of SEM Samples. Microscopy Today, volume 27,
issue 4, July 2019, pp. 32-36.

2. https://www.jeolusa.com/Search-
Results?Search=Sample%20Preparation%20Techniques%20%E2%80%93%20Conductive%20Coat
ings
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Figura: Imagens de MEV em elétrons secundarios de varios materiais usados em microscopia. Todos os revestimentos tem
2 nm de espessura depositados em vidro e fotografados a 10 keV. A escala é de = 140 nm.

Tabela: Caracterisiticas de alguns materiais usados na metalizacdo. As medidas sdo baseadas na figura acima

Typical Maximum
Sputter Material Grain Size? Magnification® Relative SE yield®

Au 10-12 nm 10,000x High
Au/Pd 4-8 nm 25,000x High
Pt 2-3nm 50,000x High
Ir 1-2 nm 100,000x High

Cr 1-2 nm 100,000x Moderate
W <1nm 200,000x High

Tabela.: Metais utilizados na metalizagdo para varias aplicagdes de tipos de MEV (indicado por x). As recomendagdes
assumem que um filme de 1-2 nm de espessura foi devidamente depositado usando equipamento apropriado.

Research SEM Research SEM SE Signal
Sputter Material Tabletop SEM (tungsten) (field emission) Boost X-ray Microanalysis

Au X X
Au/Pd X X X X
Pt X X X
Ir X X

Cr X X X
w X X

Ca X

Como podem ver, o conhecimento prévio de seu material bem como aquilo que pretende visualizar, ira
ajudar muito a escolher o metal adequado para a metalizagdo bem com o grande sucesso de sua analise.




What conductive coating is best for you?

Is the material insulating or conductive?

Insulating

Performing chemical analyses
(EDS/WDS/etc.)?

Is the accuracy of the
quantitative results
important?

Can you complete
your analyses in low
vacuum?

Can you complete
your analysis in low
vacuum?

Are you standardizing the

What magnification are
analyses?

you imaging at?

Conductive

Standardizing chemical

analyses (EDS/WDS/etc.)?

No

l

No need to coat!

Match coating
material/thickness
with standards. HV

recommended.

<50 kX 50-200 kX
Yes No Gold or finer Platinum or
L metal. HV not  finer metal. HV
Match coating required. optional.
material/thickness
with standards. HV
recommended.
Carbon or iridium are ideal.
HV optional for carbon,
required for iridium.

>200 kX

|

Carbon or
iridium are
ideal. HV
recommended
for carbon,
required for
iridium.

Figure 3. Generalized flow chart for conductive coatings. HV = high vacuum coater.

Fonte/Agradecimento: Agradeco aos diversos centros multiusuarios de microcopia espalhados pelo Brasil,
pouqunho na elaboragdo deste guia. Adaptagdo do guia do Centro Nacional Multiusuarios BR-sul da UFRGS

pois cada um pode contibuir um




