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MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA @

FOTOGRAFANDO . ATOMOS *

Eduardo de Campos Valadares

Instituto de Fisica, Universidade de S3c Paulo

A imagem que formamos do mundo ac nosso redor resulta
da incidéncia de luz sobre a superficie dos diversos

ocbjetos. A luz incidente é refletida pelas superficies,

gendo esta luz refletida responsdavel pela imagem formada na

retina. Instrumentos como o© microscépio 6tico permiten
ampliar esta imagem gquando luz visivel €& incidida sobre a
superficie do objeto examinado. De uma maneira geral, para
se obter informagbes scbre a matéria & necessario que se
interaja com ela. Quande se trata de informagbes obtidas
através dé olho humano, seja diretamente 6u atraveés de um

microscopio &tico, a interagio se da entre luz e matéria.

*Trabalho parcialmente financiado peloc CNPg.

Um'parametro basico do microscépic ético € o compri-
mento de onda da luz empregada. Este comprimento esta
associado & periodicidade espaclal ' _das ondas_
eletromagnéticas. Ele estabelece uma escala (veja flgura 1) )
em gque a luz visivel ocupa uma faixa de compxlmentos cujo :
valor médio & da ordem de seis micra (1 microﬁ = 10”4_cm).

Comprimentos de onda podem ser _tamhém assdciaﬂos ;&
particulas como o elétron, devido ao seu carater ﬁual de on—
da-particula.Esta é uma das nogoes mals fundamentals en Mee
cdnica Quéntica, a teoria que descreve o comportamento da
matéria a nivel atdémico. O comprimento de onda associade a
um elétron esta diretamente ligade a sua_epergia;guanto-mais,i
energético for um elétron menor sera o comprlmento de onda. a:f
ele associado. Dependendo de sua energia um elétron pode_
apresentar um comprimente de onda comparavel ao diametro
tipico de um atomo, aproximadamente 3 angstrons. Para se ter
uma nogdo do gue significa um angstron - igual a um décimo
de bilionésimo do metro - basta comparar as dimensdes de uma
pulga com o didmetro da Terra . Este .comprimento representa
uma enorme diferenga em relagdo ao comprimento de onda médio
da luz visivel (6000 3), acarretando tremendas consequénéias

para a formagac de 1magens sobretudo quando se trata de

Imapear detalhes da matéria a nivel atomlco.

A ideia original de utilizar elétrons para a obtencado
de imagens baseava-se na relagdo bem conhecida em micros-
copia otica entre resolugio e o comprimento de onda da luz

empregada. A resolugdo de um mnicroscépio se refere a




distsncia minima que deve existir entre dois pontos da
superficie examinada para que na imagem formada eles possam
ser vistos separadamente . Se a disténcia entre os -dois
ponttos for inferior & esta distdncia minima eles sdc vistes
como um sé. A resolucio esta portanto diretamente associada
ao nivel maximo de detalhes que se pode captar de uma
suﬁerfiéie'éfravéé:ééwum instrumenta de obser?agéo. No caso
de’ um micfoscépib'ﬁtiéd a resolugdo vale aproximadamente a
metade do comﬁriﬁento dé'onda'da luz empregada para iluminar

o objeto em estudc. Assim, guantoc menor o comprimente de

onda, a principic menor € a resolugdc alcangada e conseguen-

temente maior o grau de detalhes 'éue se pode visualizar
através da imagéh'féﬁﬁida.”=éara. a 1luz visivel, a menor
resolucac corresponde a cerca de 1000 vezes o didmetro
tipico de um atomo. 'Iéto"expliéa porque néo & possivel
observar ' Atomos individualménte através de um microscopio
6tico;'ﬁm dos oﬁjetivos brincipais de gualquer microscopia
voltada para a escala atémica & claramente suplantar estes
limiﬁes, procufaﬁdo atingir resolugdes cada vez mencres.
Quandd se peﬁsoﬁ iniéialﬁente em utilizar elétrons para
a 6htéh¢&o de'imajehs, tinhﬁ—se em mente a possibilidade de
se poder trabalhar com comprimentos de onda muite pequencs,
da ordem das dimensdes atémicas e com isto se chegar a

grandes ampliaééés' da imagem (gquantas vezes o chjeto

observade ¢ aumentado) sem grandes perdas de resolugio’

(niVél'de aetalﬂeéuﬁfesefvado na imagém). 0 resultado foi

melhor do que o csperado. N&c somente foi possivel obter

aumentos muito maiores ,passou-se das mil ampliagdes
correntes fornecidas pelos microscépiocs Sticos para cem mil
ampliag¢des da imagem, come também obteve-se uma sensivel
melhoria da resolugdo, permitindo visualizar detalhes da
matéria a nivel atdmico. Muitas outras vantagens adicionais
fornaram-se evidentes ac se empregar elétrons para a
formacgdo de imagens.

Para se ter uma compreensio bhasica de como a imagem no
microscopic eletrénico ¢ produzida, convéﬁ em primeirc lugar
mencionar gque, diferente deo gue ocorre no migrgscépio
otico,em que a imagem é procduzida através da 1luz ref}eti@a!
no microscodpio eletrénice de varredura ndo sdo necessa-
riamente os elétrons refletides pela superficie da amostra
quie dio origem & imagem observada. Na grande maioria das
aplicagdes sdo usados para este fim oé chamados elétrons
secunddarios. Estes elétrons sdo arrancados da superficie do
material pelos elétrons inéididos sobre a mesma , denomina-
dos elétrons primarios. © feixe de elétrons primarios
representa o mesmo gue o feixe de luz ne microscépio dtico,
podendo estes elétrons ter sua energia e portanto o
comprimento de onda variados continuamente.

A taxa de predugdo de elétrons secundarios por elétron
primério incidente na amostra depende essencialmente do
elemento quimice gque se encontfa sobre a sua superficie.
fuanto mais elétrons ele possuir,isto é,maieor © seu numero
atémico Z , maior sera o© numerc de elétrons secundarios

arrancados dos atomos do material por um elétron primario.
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Este nimero pode variar entre 0,5 e 50. Casc haja hidrogénio
na superficie, por exemplo, a taxa de produgdo de elétrons
secunddrios serd muito baixa, cerca de meio elétron por
elétron primario incidente, ou seja, sio necessarios dois
elétrons primdrios para cada elétron secundaric emitido pela
superficie. Se, por outro lado, houver ouroc depositado sobre
a amostra, esta taxa sera enorme.

Quanto -aos elétrons refletidos pela superficie, também
denominados de retroespalhados (Vespalhados para tras"),eles
podem e devem ser usados na formacao de imagens. 0 nimero de

tais elétrons , no entanto ,é consideravelmente menor do que

o numero de elétrons secunddrios produzidos. Por esta razdo

cs elétrons secundarios ,na maioria dos cases, sio
preferencialmente empregados em microscopia eletrdnica,
reservando-se os elétrons retroespalhados para aplicagdes
especificas.

' Um diagrama esquemdtico de um modernc microscépilo

eletrénico de varredura ¢ mostrade na figura 2. © ins-

trumente apresenta um canhio de elétrons, basicamente un

filamento ,que ao ser aguecido pela passagem de uma corrente
elétrica emite elétrons (efeito termoidnico), os gquals sao
acelerados por uma diferenc¢a de potencial e jogados sobre o
material em inspegdo. Um conjunto de lentes eletromag-
néticas, que desempenham para os elétrons wum papel
semelhante ao das lentes comuns em relagio & lus,
representadas  por blocos drandes, permite convergir os

elétrons emitidos pelo filamento (veja figura 3). Na

auséncia’ destas lentés os elétrons divergiriam, chocando-se
muitos deles contra as paredes do instrumento.

0 sistema de lentes eletromagnéticas responsavel pela
produgiao do feixe de elétrons nada mais & do gue um con-
junto de bobinas nas quais circula uma corrente elétrica
controlada pelo operador do microscépio eletrdénico. Esta
corrente da origem a uma configuragdo de campo magnétice gue
atua sobre os elétrons em movimento.Dependendo da geometria
destas bobinas e da corrente circulando nas mesmas &
possivel se ter um controle bastante precisc do
direciocnamento do feixe de elétrons primdrios. Valores
tipicos do didmetro do feixe estdc na faixa de 50~100
angstrons. Assim, a regidc de incidéncia do feixe scbre a
superficie da amostra pode ser considerada praticamente um
ponto. A posigdo deste ponto na superficie pode ser alterada
através de um conjunto de bobinas de varreédura represéntadas
na figura por blocos menores. Variande-se a corrente destas
bobinas é& possivel varrer ¢ feixe de eldétrons sobre toda a
superficie da amostra, dai o nome de microscépio eletrdnico
de varredura.

Uma vez incidido na superficie da amostra, o feixe
produz elétrons secundarios, que em geral sdo elétrons
fracamente ligades aos atomcs da superficie do material. Os
elétrons arrancados sao coletados por um "copo de Faraday".
Este detector & basicamente um "copo" metdlico, no qual &
aplicada uma tensdoc positiva. Elétrons de baixa energia

("ruido") oriundos da superficie bem como elétrons de alta




energia (retroespalhados) podem ser impedidos de entrar no
copo de Faraday antepondo-se a ele uma "janela" (dispositivoe
que seleciona guais elétrons passam e guais ficam retidos),
de modo gue praticamente sdo detectados pelo copo apenas
elétrons secundarieos.

A corrente medida pelo copo de Faraday produz uma
diferenga de potencial ac passar por uma resisténcia
elétrica, qgue é amplificada por um amplificador eletrdnico.
A diferenga de potencial amplificada controla a intensidade
do feixe de elétrons er um tubo de raios catddicos, o
popular tubo de imagem da televisdo (veja figura 4). A tela
de tubc é revestida com um material especial fosforescente ,
que emite luz quando um feixe de elétrons incide sobre ela,
mantendo persistente o brilho .

A varredura do feixe do tube de raios catddicos &
mantida perm;nentemente sicronizada com a varredura do feixe
de elétrons primarios incidente na superficie da amostra.
Iste significa que © movimento do feixe de elétrons
primarios & acompanhade simultaneamente pelo feixe de elé-
trons do tubo de raies catodicos, de modo que a cada ponto
da tela corresponde wum ponto da superficie da amostra
varrida pelo feixe de elétrons primirios (veja figura 5). A
relagio entre a amplitude de varredura dos dols feixes (as
distancias médximas que cada um deles varre) determina o
aumento fornecide pelo instrumento, isto é, o gquanto &

ampliada a superficie da amostra em inspecdo.

A darea varrida pelo feixe de elétrons do tubo de raies
catddicos pode ser a principio considerada fixa e cobre toda
a tela do tubo. A tela de um tubo de raios catédices mede
tipicamente 200 mm por 200 mn. Assim, caso se deseje um
aumento (ampliagdo) de 1000 vezes é necessario controlar a
varredura do feixe de elétrons primirics de modo gque a
distdncia percorrida por ele sobre a superficie seja no
maximo de 200 microns. Se agora a ampliagfio desejada for de
cem mil vezes, o comprimento de varredura do feixe passa a
ser de deois microns. © aumento pode ser facilmente
controlado bastando apenas ajustar a corrente das bobinas do
sistema de varredura do microscépio . Deste modo ampliagdes
intermedidrias podem ser obtidas controlande um botdc do
aparelho.

A imagem que & formada no tubo de raios catédicos
permite distinguir o relevo da superficie devido a
intensidade de brilho desigual dos varios pontos da tela.
Esta diferenga de brilho reflete o fato de gque atomos com
diferentes numeros atémicos (mimeros de elétrons) emitem
diferentes numeros de elétrons secundarios. Isto torna o
microscoépio eletrénico de varredura o instrumento ideal para
caracterizar, por exemplo, redes de difragido ultrafinas,
obtidas a partir de fios de filmes finos metalicos
depositados sobre uma matriz de vidro. O contraste na imagem
destas estruturas (diferenga entre a nitidez de uma dada
regifc e suas vizinhancas) & assegurado.pela diferenga de

nimercs atdmicos .entre o metal e a matriz. Estas redes saoc
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empregadas em todos os espectrémetros, usadbs para decompor
radiagbes policromaticas em componentes monocromaticas e com
isto obter seus respectivos comprimentos de onda. E
indispensavel que as redes de difragic destes instrumentos
sgejam muito bem caracterizadas. 0 microscépio eletrénice de
varredura permite determinar as dimensées dessas redes com a
precisdo regquerida (veja figura 6).

Na pratica, sdo produzidas sucessivas imagens com
ampliagdes cada vez malores.Deste modo € possivel obter
informagdes bastanté detalhadas sobre a morfoleogia de . toda a
superficie da amostra (figura 7).

0 levantamento topografico da superficie examinada &
feite através de um procedimente inteiramente andlogoe aos
nétodos empregados em aerofotogrametria (levantamento de re-

levos a partir de fotografias aéreas) ou por engenheiros de

campo em levantamentos topogriaficos. No caso do microscépio

eletrénico sido feitas duas imagens da amostra com diferentes
dngulos de inclinagdc em xelagdo ao feixe de elétrons
primarios incidente (figura 8). A topografia da superficie ¢
entdo reproduzida a partir de fotografias das duas imagens.
Muitas vezes a resolugdo e o contraste obtidos na ima-
gem fornecida pelo microscépic eletrénico nédo séo
suficientes, tornando-se dificil distinguir o relevo da
superficie examinada a partir de um certo aumento obtido na

imagem. Isto se deve ao fato de existir um compromisso entre

aumento e resolugdo (ndo se pode ampliar a imagem e obter

10
cada vez mais détélheé)'e.aumentd e contraste (o auﬁéhfé da
imagem pode "apagar" os contornos).

Se fosse possivel diminuir indefinidamente o @idmetro
do feixe de elétrons primarios, resolugdo e contraste
seriam consideravelmente melhorados para grandes ampliagdes,

pois o© feixe poderia ser entdc considerado um ‘“pontot

varrendo a superficie e ndc uma mancha, pérmitindb assim
visualizar o© releve da superficie cada vez com mais
detalhes. Pevide & limitacdes fécnidas, o sistema de lentes
eletromagnéticas responsdvel pela formagdo do 'feixé: de
elétrons primarios ndo permite'obter'féixes com didmetros
menores d&do que um certo valor minimo. Mesmo que foséé
possivel reduzir o didmetro do feixe a'corfehfe'dé'elétroﬁs
secunddrios medida pelc copoc de Faraday ‘se tornaria tdo
pequena a poento de se confundir com Pruido¥. Estes fatores
restringem o grau de ampliacdo que se pode alcéngaf:coﬁ o
microscépico eletrénice de varredura convencional. Para
contornar o problema, e com isto obter menor resolugio e
melhor contraste, & usado o "truque" de depositar um filme
fino de ourc com espessura na faixa de 20-1000 anqstfoﬁs
sobre a superficie do material. .

0 ouro apresenta inumeras vantagens. E dotado de um
elevade nuamero atdmico (Z=79), sendo portﬁhto ‘capaz de
fornecer muitos elétrons, arrancades pelos elétrons
secunddrios oriundos da amostra, amplifidando assim a
corrente destes elétrons. Além disso, nao & oxidavel, &

facil de evaporar e rende nulto, j4 que sac enpregadas |




pequenas quantidades em cada deposigfo. Poderia-se, a prin-
cipio, usar também platina (Z=78), mas ela & muito dificil
de evaporar. Deste mode o ouro constitui a opgdo mais
econdémica e viavel.

£ importante que a espessura do filme seja sufi-
cientemente grande para que o nimero de elétrons arrancados
do ourc permita um contraste satisfatério na imagem. Por
outro lade, o filme deve ser suficientemente fino e
homogéneo para que ndo haja distor¢gdes no releve da
superficie. Se a distribuigio de ourc sobre a amostra ndo
for uniforme o bastante, isto afetara a imagem, pois ﬁos
pontos onde houver maior concentracioc de ouro havera uma
maior amplifica¢ic da corrente de elétrons secundarios
original, acarretando perdas de informagio socbre a
superficie. Por esta razao a amplificagdo propercionada pelo
ourc deve ser praticamente a mesma para todos os pontos da
superficie recoberta com o filme, garant}ndo assim uma
imagem de boa gualidade. 0 filme de ouro desempenha o papel
de um pré-amplificador de corrente instalado na prépria
amostra.

0 microscopio eletrénico de varredura permite obter
ainda imimeras outras informagdes de grande importincia para
a caracterizagdo de superficies. 0 feixe de elétrons prima-
rios ao incidir =obre a amostra, além ~de elétrons
secundarios, produz também raios-X caracteristicos (veja
APENDICE I : EMISSGES CARACTERiSTICAS). Estas radiagdes sédo

caracteristicas de cada elemento quimico e permitenm portanto

identificar cada um deles, possibilitandoe determinar a
estequiometria da amostra em inspegdo, ou seja, sua
composigio dquimica. Um mapa da localizagidc e densidade dos
diversos elementos gquimicos na superficie da amostra pode
ser cbtido diretamente na tela do microscépio eletrénico.
Para se obter este "mapa" analisa-se © raio-X caracte-
ristico proveniente de cada ponto da superficie da amostra
através de um detector de raios-X. A principio ele pode
detectar todas as radiagdes caracteristicas dog elementos
quimicocs presentes na superficie do material . Para se
detectar apenas o raio-X caracteristico de um determinado
elemento quimice , ajusta-se o detector . de forma a
selecionar a radiaglo de interesse. Para se chegar ao
"mapa", sincroniza-se a leitura do detector de raio-X com a
varredura do feixe de elétrons secundarios e do feixe de
elétrons no tubo de raios catédicos, que j4 se encontram
sincronizados. Deste modo a leitura da intensidade do raio-X
caracteristico produzide em um ponto da superficie coincide
com a formagdo da imagem deste ponto na tela. Converte-se
entac a leitura do detector em um sinal elétrico, gque por
sua vez modula a intensidade do feixe de elétrons no tubo de
raios catédicos. Pode-se obter assim a superposigdo de duas
imagens: uma representandoc o releve da superficie da amostra
€ a outra a densidade de &atomos do elemento seleciocnade em
cada ponto da_ superficie. Os pontos brilhantes da tela
correspendem a atomos do elemento selecionado, estando

ausentes os atomos deste elemento nas regides escuras. 0O
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sistema funciona como uma televisio de muitos canais., Se o
canal 13 é selecionado {o nuimero atémice do aluminio), entdo
na tela se vé a distribuicgdo de aluminio sobre a superficie.
Se agora o canal 15 & selecionado (o numero atémico do
fasforo), observa-se a distribuigio de fésforo, e assim por
diante. Este sistema de caracterizagde de superficies
através de raios-X caracteristicos ¢é mais conhecido pelo
nome de microandlise (veja figura 10). O mesmo procedimento
pode ser empregado para estudar ligas e compostos, nos guais
deis ou mais tipos de atomos se encontram presentes em uma
rede cristalina de forma ordenada ou materiais amorfos, os
quais ndc apresentam ordem cristalina.

Detalhes dos mapas levantados segundo o procedimento
descritoe podem ainda nféo estar totalmente isentos de
ambiguidades. Isto decorre do - fato de gue raios-X
caracteristicos provenientes de c¢amadas mais profundas podem
estar mascarando as enisstes de ,por exemplo, graos de
dimensdes menores do gue estas profundidades. Para se chegar
a conclusées consistentes é necessario nestes casos realizar
analises adicionais, como por exemplo espectroscopia de
elétrons Auger, provenientes das camadas mais préximas da
superficie .Em outros casos pode ser necessdrio realizar
cortes na amostra transversais & superficie examinada e
determinar o perfil de composigic destes cortes através da
técnica de microandlise. Para realizar tais cortes resfria-
sé a amostra & temperatura do nitrogénioc liquido (77 K =

-196 9C) para que eles nao provoguem danos estruturais. Ao

baixar a temperatura, a agitagéo térmica dos “atomos do
material diminui, aliviando as tensdes a gue ele. é
submetido, © gue reduz os desarranjos.atamicés provocados
pelos cortes realizados. . .

Os microscdpios eletrénicoé .de Vafrédﬁré coﬁsfituem
hoje em dia uma ferramente indispensavel para a obtengaoc de
imagens e caracterizagac quimica de superficies. Sua
aplicagao envolve campos t30 diversos como Fisica de
Superficies, Quimica, Ciéncia dos Materias, Biologia e
Microeletrdnica. Eles s8c também parte importante de
sofisticados instrumentos de andalise de superficies, como o
espectrémetro Auger, onde se encontram embutidos no préprio
instrumento com a finalidade de proporcionar a imagem da
superficie estudada.

Nos dltimos anos um esforgo consideravel tem sido
realizade para gque mais e mais seja decifrade socbre a
constituigdc da matéria a nivel atémico. Este esforgo tem
conduzido a grandes progressos. 0 limite de resolugéo de
microscépios eletrdnicos de varredura mais sofisticados foi
baixado para 2,4 angstrons e a implementagdo do microscdpio
de varredura de tunelamento (veja APENDICE II : MICROSCOPIO
DE VARREDURA DE TUNELAMENTQ) permitiu gue este limite fosse
levado & resolugbes ainda menores. Estes avangos representam
um salto gualitative em termos de resolugdo, tornando-se

agora possivel fotografar aAtomos.
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APENDICE I : EMISSOES CARAGTERISTICAS

Quando elétrons primarios incidem sobre a amostra, sfoc
preduzidas vdrias emissdes pelos atomos da superficie e das
camadas mais profundas do material. Dependendc da energia
dos elétrons primdrios ,além de elétrons secundarios,
responsavels em geral pela imagem formada, podem ser gerados
raios-X. Estas radiacSes sfo usadas como fonte complementar
de informagdes sobre a superficie.Os raios-X de interesse
s8o os chamados raios-X caracteristicos, pois o seu compri-
mento de onda ¢ caracteristico dos elementos existentes na
superficie do material, revelande assim a situacdo guimica e
fisica de cada elemento quimico ali bresente .Outro grupoc de
emissdes caracteristicas de grande importéancia para
suplementar as informag¢ées fornecidas pelas imagens padrdes
do microscépio eletrénico de varredura s&c os chamados
elétrons caracteristicos, dos quais o mais conhecido é o
elétron Auger.

O elétron Auger resulta de um pProcesso de decaimento
de dois elétrons (veja figura 11). Ioniza-se uma camada
interna de um atomo (iste ¢,arranca-se um elétron dela),
formando-se ai um "buraco" . Un primeiro elétron, oriundoe de
uma camada mals externa pula para este buraco,deixande atras
de si um nove buréco. Un segundo elétron, proveniente de uma
camada ainda mais externa entéo preenche ¢ vazio deixado

peloc primeiro elétron na camada em gue se .encontrava.
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Pinalmente, sobra energia do &tomo que & transferida, na
forma de luz, para um elétron fracamente ligado a ele . Este
elétron torna-se livre e passa a ter uma energia gue & a di-
ferenga da energia entre o que sobrou dos dois decaimentos e
a energia de ligagdo do elétron no atomo. O elétron liberado
€ o chamado elétron Auger, produzido & profundidades maximas
de 10-20 angstrons abaixo da superficie da amostra. Ele
depende das diferengas de energia de dois niveis do &tomo,
estando portante menos sujeito a ambiguidades. O nimerc de
tais elétrons. produzide por elétron primdrio incidente &
significativamente menor do que o mimero correspondente de
elétrons secunddrios, o gue mais uma vez evidencia a
importincia destes dltimos na formagdo da imagem.

Os elétrons Auger sdoc empregados em uma importante
técnica de andlise de superficies, a espectroscopia Auger.
Ela & capaZz de distinguir,por exemplo, se atomos de silicio
presentes na superficie de uma amostra estdo ligados a
outros atomos de silicie ou ligados a oxigénio. Além de
identificar o tipo de ligagic de um &tomo esta técnica
permite medir sua concentragio sobre a superficie em que se
encontra. Isto ilustra o importante papel dos elétrons
Auger na caracterizagdo fina de superficies.

Além de rajios-X caracteristiceos, observa-se também a
emissdo de luz na faixa do wvisivel. Esta padia¢ao € deno-
minada luminescéncia do catodo (outra foxrma de se referir a
amostra), e constitui um método versdtil e eficiente de

caracterizar rapidamente dispositivos semicondutores. A

18

luminesééncia é caracteristica dos elementos presentes na
superficie e das ligagdes quimicas que eles apresentam. A
sua wtilizagdo se estende ainda ao controle de gualidade de
chips, & determinacéo, em semicondutores, do tipo de deopante
{atomos intreoduzidos no material com a finalidade de alterar
suas propriedades elétricas) e sua concentragdo e a medida
da mebilidade eletrdnica ,associada ac grau de resposta de
um elétron de condugdo do semicondutor ("elétron livre™) a
um campoe elétrico aplicade, produzido, por exemplo,
conectando-se uma bateris aos extremos da amostra. Outra
fonte de informagdes sobre as propriedades elétricas do
material em inspegdo & a medida da corrente de fuga (veja
figura 12), gque atravessa o material ao incidir sobre ele um
feixe de elétrons primarios. A corrente de fuga determina,
entre outras opropriedades, a condutividade elétrica da
amostra, associada & maior ocu menor facilidade oferecida
por ela a passagem de corrente elétrica.

Um aspecto de grande importédncia na analise de super-
ficies através de emissfes caracteristicas € a profundidade
em gue elas sdo geradas. A nao consideragio deste fator pode
acarretar conclusbes inconsistentes sobre a superficie
estudada. A figura 12 ilustra as diferenteés profundidades em
que as diversas emissbes caracteristicas séo produzidas na

amostra.
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APENDICE II ;. MICROSCOPIO DE VARREDURA DE TUNELAMENTO

O microscépic de. varredura de tunelamento é a versaéo
mais- recente: do microscdpio eletrdnico ,tendo sido inventado
pelos fisicos Gerd Binnig e Heinrich Rohrer, que ganharam
por esta invengdo o Prémio Nobel de Fisica em 198s6,
juntamente com Ernst Ruska, considerado o pai do microscépioc
eletrdnico . Este instrumentc consiste basicamente de uma
agqulha ultrafina gque ¢ mantida suspensa pouco acima da
amostra em inspegio, conforme ilustrade na figura 13,
varrendo sua superficie ponto a ponto, com uma resolugio
lateral de menos de um angstron.

Em cada poéiqéo da agulha, elétrons da superficie da
amostra pulam para a ponta da agulha, havendo uma diferenca
de potencial de uns poucos volts aplicada entre a ponta e a
superficie cém a finalidade de manter o'fluxo de elétrons.
Este fenémeno, denominado tunelamento, ¢ estritamente guén-
tico e esta ligado ao fato do elétron, mesmoc a principio
preso & superficie da amostra, ter uma probabilidade finita
de se encontrar fora dela como consequéncia do seu. carater
dual de onda-particula. A analogia com um lage permite
visunalizar esta situagdo facilmente. Se o lage estiver
congelade, seus limites serdoe bem definidos, sendo
pertinente afirmar que ele esta confinado a uma certa
regifo. Esta imagem representa a concepgio cldssica do

elétron como particula. Casc o lago nido se encontre mais

congelado, seus limites deixam de ser bem definidos, pois a
agua pode recuar e avangar sobre terrencs adjacentes. Esta
imagem ilustra o cariter ondulatério do elétron, associado a
indeterninagdo na sua localizagio. 0 fendmeno de tunelamento
seria o andloge da passagem de &gua, através de lengdis
subterrdneos, entre dois lagos, estando eles situadoz a
diferentes altitudes. Esta diferenga em altitude corres-—
ponde, nesta analegia, justamente & diferenga de potencial
aplicada entre a amostra e a ponta da agulha.

A corrente de elétrons dque flui da superficie da
amostra para a ponta da agulha diminui sensivelmente com o
aumento da distincia entre a ponta e a superficie,sendo este
fator responsavel pela altissima resolugdo vertical do
instrumento, cerca de 0,01 angstrons! Assim, a medida da

corrente de elétrons que tunelam para a. ponta permite
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realizar o -levantamente do releve de superficies com

resclugdo subatdémica.

Binnig e Rohrer imaginaram inicialmente que a ponta da
agulha fosse relativamente suave. Suas pesquisas posteriores
evidenciaram gue ela era extremamente rugosa, devido ao
tamanho finitoe dos A&tomos, havendo, & menos que unm
tratamento especial fésse fealizado, a formagao de varias
pilhas de atomos na ponta da agulha. Eles determinaram que a
pilha mais préxima da amostra recebe praticamente toda a
corrente de tunelamento. Atualmente, a preparacio de pontas
em ultra-alto vacue avangou ac nivel de se fabricar pontas

piramidais terminandc em. um unico &atomo. Estas pontas
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atémicas sdo particularmente importantes na investigacéo de
estruturas ndo-periddicas, sistemas desordenados e super—
ficles rugosas. Elas sfo também importantes como fontes de
ions e elétrons de baixa energia.

Varias inovagdes foram incorporadas em versdes mais re-
centes do microscdpio de varredura de tunelamento. Além da
versao operando em alto vacuo, existem outras versbes que
operam em contato direto com o ar, em liguidos criogénicos,
agua destilada, solugdes salinas e eletroliticas. Esta
flexibilidade de operagéo em diferentes meios € uma vantagem
extra deste instrumentc sobre os demais sistemas de micros-
copia. A  possibilidade de operar o Tmicroscépico de
tunelamento sem a necessidade de vacuo € especialmente
importante no estudo de sistemas biclégicos. Em alto -vacue
haveria a eliminagdo de ‘dgua, um componente de grande
importincia para a matéria viwva.

0 fato da microscopia de tunelamenfo ser um método de
andalise ndo destrutivo tem implicag¢bes em inUmeras Areas. A
ponta da agulha do microscépioc, além do seu uso na formaglo
da imagem de relevos, podera ser 1util para testar circuitos
eletrénicos. A medida que os- componentes eletrénices vio
diminuindo, torna-se hecessario gue os intrumentos de teste
acompanhem este processo de miniaturizagae. A ponta da
agulha ' pode ser entdo usada tanto para medir voltagens
locais como servir como fonte de corrente. Meste sentido, o
principie. de funcionamento- do microscépic de varredura de

tunelamento pode vir a ser extremamente Util gquando o nivel

de miniaturizagdo alcangar os estégios' de uma -éngenharia
atémica, tornando-se possivel manipular atomos e moléculas
individualmente em projeﬁos especificoss. Outras aplicagdes
incluem a possibilidade de estudar reagdes guimicas,
regulando-se para isto a voltagem aplicada na ponta de modo
que a energia dos elétrons que tunelam para ela se encontre
na faixa das enegias dos processos quimicos envolvidos.

A evolugao do microscopio de varredura de tunelamento
tem sido notavel. De um instrumento complexo e volumoso, ele
passod ao gque se poderia chamar de um "microscépio de
bolseo", tal o grau ja alcangado de simplificagio e minia-
turizagde de seus componentes. Isto permite que este
instrumente seja facilmente incorporade a outreos sistemas,
como por exemplo a um microscédpic eletrdnico de wvarredura,
para analises locais com resolugdo subatémica.

0 microscdpio de varredura de tunelamento representa
uma simplificaglio do microscdpic eletrdnico de varredura
convencional, pois elimina a necessidade do feixe de
elétrons primarios gque incide sobre a amostra preduzindo
elétrons secunddrios. Agora os elétrons gue formam a imagenm

vém diretamente da superficie em inspecio.
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LEGENDAS

FIGURA 1A: Ondas eletromagnéticas tém origem em oscilagdes
de campos elétricos (E) e magnéticos (B}, perpendiculares a
diregdo de propagagio. A velocidade de propagagio destas
oﬁdas no vacue € uma constante universal e vale aproxima-
damente 300.000 Km/s. O comprimente de onda (A) estad
associade & periedicidade espacial das ondas. Assim, a
intervalos correspondentes a A ou a miltiplos de A a
configuragido de campos se repete.

FIGURA 1EBE:Escala de comprimentos de onda (coluna &
escquerda), caracteristicos das diferentes ondas eletro-
magnéticas, Para a luz visivel, usada no microscépio otico
para a obtengdc de imagens, o comprimento de onda & da ordem
de 1 micron = 1074 cm e para a radiodifusdo, ele se encontra
na faixa que vai de aproximadamente 100 metros a 1 Km. A
coluna & direita representa a escala de frequéncias

correspondente.

FIGURA 2: Representagdoc esguematica de um moderno microsco-

pic eletrdnico de varredura. Elétrons sio emitidos por um
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filamente aquecido e através de um sistema de lentes

constituem um feixe que incide scbre a amostra e varre sua
superficie ponto a ponto, produzindo elétrens secundarios
que s&c recolhidos por um detector (copo de Faraday). A

corrente elétrica resultante & amplificada e controla o

.7
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feixe de elétrons de um tubo de raios catédicos (figura 4) ,
que ac -varrer a tela do tubo forma a imagem fornecida pelo
apare}ho. 0 sistema se encontra em alto-vacuo (10~ % - 1077
torr) para evitar contaminagdo da amostra e oxidacgdo das

paredes do detector. Para maiores detalhes,veja texto.

FIGURA 3A: Desenho esguemdtico de um conjunte de lentes
eletromagnéticas para obtengfo do feixe de elétrons
primirios e sistema de varredura deste feixe. 0O sistema
apresentado determina a dética dos elétrons ,isto &, atua
sobre os elétrons emitidos pelo filamento de mode andlogo as

lentes em relagao a luz.

FIGURA 3B: Detalhe de uma hobina (fios enrolados saindo do
plano do papel), do sistema de lentes eletromagnéticas! res-
ponsavel pela focalizagdo do feixe de elétrons.primérios. Ao
lado,a variagdo radial e longitudinal do campo magnético
produzidp pela corrente elétrica na bobina, responsdvel pela

trajetéria indicada dos elétrons do feixe.

FIGURA 4: Tubo de raios catddicos (popular tubo de imagem da
televisfo), em cuja tela é formada a imagem fornecida pelo
microzcdopio eletrénico de varredura. As diferencas de
potencial aplicadas nas placas horizontais e verticais
controlam, . respectivamente, a +varredura vertical e a

varredura horizontal do feixe de elétrons.
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FIGURA 5: O sincronismé ehtre o‘féike de elétrons primarios
incidindo sobre a amostrad e o feixe responsavel pela imagen
produzida na tela do tubo de raios catddicos faz com que a
cada ponto varrido por um deles corresponda um pbnto né_érea
varrida pelo ocutro.. A ampliagfo (aumento obtido na imagem)

& dada pela raz@o L/1 , entre a distédncia maxima varrida

pelo feixe de elétrons na tela do tubo ,lgual as dimensdes ¢
da tela (L), e a disténcia correspondente varrida pelc feixe

de elétrons primdrios sobre a superficie da amostra {(1}.

FIGURA 6: Fotegrafia de uma rede de difracio fornecida pelo

microscépio eletrdnico de varredura.

FIGURA 7: Sequéncia de fotdé con aumentos .crescehééé.
(a) representa uma imagem fgéfal da superficie gxaminadé,
correspondendo a ﬁm aumento de 100 vezes. (b) é (c). se
referem a um aumento de 2000 e 10.000 vezes,respectivémente,
de um detalhe localizado na regido assinaiada em ({(a}.
Aumentos de até” 100.000 vezes podem ser obtides com um

microscépio eletrdnico de varredura:

FIGURA 8: No modernos microscépios eletrénicos de varredura
& possivel girar a amostra-segundo diférentes orientagées em
relacio ao feixe de elétrons primarios incidente sobre ela, :
representado por uma seta. A capacidade de distinguir o
relevo mostrado € muito menor-em {a), onde o feixe incide

diretamente scbre a amostra, .do gue em (b} e (c),onde a
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amostra se encontra inclinada, formande dngulos ¢ e 9' com o
feixe. Isto se deve a maior produgédo de elétrons secundarios
bara as orientagdes (b} e (¢) do que em (a),pois uma &rea
lateral maior da elevagdo € varrida, o que possibilita um
numerc maior de elétrons secunddrios provenientes dela,
proporeionando com istoe melhor contraste. Para se obter o
relevo da superficie da amostra sdo realizadas fotografias
das imagens correspondentes & (b) & (c}, com ¢ e g
diferinde cerca de dez graus. A partir destas fotografias,
usando métodos semelhantes aos empregados no levantamento da
topografia de terrenos acidentados, & possivel reproduzir o

relevo da superficie da amostra.

FIGURA 9: Sequéncia de imagens de superficies com filmes de
ourp de éspessuras_crescentes. 0s melhores contrastes neste
caso sdo obtidos com os. filmes mais finos. Quando o filme

torna-se muito espessc.(F), perde-se contraste.

FIGURA 10: Particulas -de carbeto de téantalo sobre uma
matriz de niquel. (a) imagem de elétrons secundiarios. (b)
imagem da distribuigfc de raies~X de téantalo (Mﬁk). (<)
imagem da_distribuigéoudé raios-X' de niquel (Ka)‘ As regices
claras. revelam a presenga 'do:.elemento com rajio-X carac-

teristico correspondente. .

FIGURA - 11: Desenho esguematico  mostrando a"sequéncié de

decaimentes que da origem.aos-elétrons Auger’ .Inicialmente
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um elétron de uma camada interna do atome € arrancado,
deixande ai um "buraco". Um primeirc elétron de uma camada
mais externa "pula" para este buraco, deixando um vazio na
camada em que se encontrava. Este vazioc é preenchido por um
segundo elétron, de uma camada ainda mais externa. A energia
que sobra deste processo & transferida para um elétron
fracamente ligado ae 4tomo, tornando-se "livre™ (elétron

Augery}.

FIGURA 12: Desenho esguemdtico mostrando diferentes regides
onde sdo geradas emissdes caracteristicas. Na face inferior
da amostra encontra-se conectado um amperimetro para
medigdes da corrente eletrica gue atravessa o material
{corrente de fuga) guando elétrons primarios incidem =cbre

sua superficie.

FIGURA 132 : Principio de funcionamento do microscépio de
varredura de tunelamento. A ponta de uma agulha ultrafina
suspensa sobre a amostra, ao varrer sua superficie, recebe
de cada um de seus pontos elétrons da amostra,que realizam
um salto "quéntico"™, devido & probabilidade n&#o-nula dos
elétrons se encontrarem fora da superficie (representados
pela distribuigio de pontos em torno dos &tomos da amostra e
da ponta da agulha). A medida da corrente elétrica
correspondente permite mapear a posicdo de praticamente
cada um dos 4tomos ali presentes.  Cada dez centimetro na

imagem corresponde a 1.0 angstrons na superficie. Aumento

[PCL
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obtido : cem milhées de vezes. No detalhe pilhas de atomos

presentes na ponta da agulha.

FIGURA 13B : Imagem computadorizada de uma superficie de

silicio obtida através do microscépio de varredura de

tunelamento. O uso deste instrumento permitiu pela primeira
vez obter o arranjo dos atomos do silicio na superficie, que
existente nas camadas internas do

difere do arranjo

material.
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