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I ntroducéo

E bem conhecida a importancia de se observar materiais inorganicos no microscopio
eletrénico de transmissdo (MET), principal mente quando procura caracterizar a estrutura com
elevada resolucéo espacia. Uma adequada preparacdo das amostras € crucial no sucesso da
analise, onde os procedimentos devem se adequar as propriedades de cada material. O
objetivo final € maximizar a area de observacdo da amostra que demanda espessura
transparente ao feixe de elétrons, isto é de poucas dezenas de nandémetros, dependendo do
numero atdbmico local.

Materiais metalicos homogéneos respondem facilmente a um processo de preparacdo
eletroquimico, desde que se otimize os parametros operacionais. No entanto quando se estuda
materiais ndo metalicos ou heterogéneos este processo se torna inadequado, sendo mais critico
em amostras multicamadas, ndo metdlicas ou amorfas. Neste presente trabalho esta descrita
uma rota que visa aperfeicoar a preparacdo de amostras por um processo que combina
procedimentos de desbaste micro- mecanicos comfeixe de ions.

Objetivos

Estudar a preparagdo de amostras complexas para microscopia eletronica de
transmissdo, por meétodos de desbaste micro mecanico e feixe de ions. Reproduzir o
procedimento com uma diversa gama de materiais a fim de se familiarizar com as inimeras

propriedades e parametros observados. Fazer a caracterizagdo de algumas destas amostras no
MET.

Metodologia

NoO processo de preparacdo de amostras, 0 microscopio de transmissdo exige que a
amostra esteja limitada a um disco de 3 mm de diametro e 200mm de espessura na borda, alem
da regido transparente ao feixe de elétrons. Para alcancar esta morfologia pelas técnicas
estudadas neste trabalho, seguimos os seguintes estagios.

Obtencdo por meio de desbaste mecanico de uma placa de 200nm de espessura, e com
auxilio de um pulsdo manual tirar discos de 3 mm de didmetro. Utilizando uma politriz
automatica Buehler de deshaste fino foi possivel garantir que as faces fiquem perfeitamente
paralelas. A partir deste disco passamos para um procedimento conhecido como “dimpling”
no qual um equipamento remove material do centro da amostra promovendo uma cavidade.
Este equipamento trabalha fazendo uma leve friccdo entre a amostra, presa a uma mesa
giratéria, e um disco também giratdrio, alinhado perpendicularmente a amostra. O atrito é
facilitado com pastas de diamante abrasivas. Ao fina temos um gradiente e espessura a
partir do centro de apenas 5nm. Neste momento a amostra ja esta bastante fréagil para
continuarmos um desbhaste mecanico, passando entdo para um afinamento iénico, Com um
outro equipamento chamado fon Mill Gatan entramos em um estégio ao qual este aparelho
produz um bombardeio i6nico que expulsa material da amostra e vai desbastando as camadas
atdmicas. Os canhdes sdo posicionados de forma gque os ions colidam com um angulo
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controlado de 10 a12° com a amostra. Desta forma quando comegam a atravessé: la temos um
orificio onde em suas bordas podem ser encontradas regifes transparentes ao feixe de
elétrons.

Este procedimento foi feito com uma gama de materiais a fim de explorar e familiarizar
com as mais diversas propriedades de cada um deles, tanto no processo de preparacdo quanto
na caracterizacdo. Materiais metdlicos e nd metdlicos cristalinos e amorfos assm como
amostras com morfologia heterogenias foram preparadas pelo processo descrito. Entre estes
materiais os mais explorados foram: Um glicato de Lanthanum com particulas nanométricas
amorfas (Langasite), Superliga de NMo-Cr com precipitados nanométricos nos contornos de
gréo, resultado de processos termomecanicos. Outras superligas de Niquel como a Monel e a
Incone. Um material multicamadas de InGaAs e InP, ligas Cu-Co, Al-Ag, Ni-Ti nano
estruturadas.

A caracterizagd0 de alguns destes materiais foi posteriormente realizada por outros
pesquisadores da equipe, em um microscopio eletronico de transmissdo, onde se podem
observar diversas estruturas em alta resolucéo. Muitas destas estruturas, que sdo da ordem de
nandmetros, fazem parte do motivo pelo quais estes materiais sO poderiam ser preparados pela
rota mecanica e ibnica descrita no presente trabalho. Qualquer outra técnica, de preparacéo
afetaria no sucesso da observacéo destas nano estruturas, que muitas vezes séo 0 objeto de
estudo destes materiais por influenciarem em suas propriedades.

Conclusdes

O estudo do processo de preparagdo de amostras para microscopia de transmisséo,
utilizando uma técnica que combina o desbaste mecanico a um feixe de iors, foi bastante
interessante ndo somente por ter proporcionado um bom conhecimento dos equipamentos e
técnicas laboratoriais exigidas no processo mais também pela oportunidade de se estudar
diversos materiais.

As amostras preparadas para MET apresentam dimensdes bastante peculiares, e foi
observado que nem todos 0s materiais podem ser preparados por um s processo. O estudo de
diversas técnicas € de extrema importancia principalmente no momento que a cada dia temos
novos materiais de interesse cientifico. Este processo de preparacdo descrito no presente
trabalho também pode ser combinado a outras técnicas mais conhecidas a fim de expandir as
possibilidades na preparacéo e qualidade das amostras.

O acompanhamento da caracterizacdo feita no MET foi de muito interessante, onde o
contato como microscopio proporcionou um conhecimento basico de operacdo e de seus
fundamentos, como o contraste por difracdo, analise das imagens em campo claro e escuro.
Foi possivel notar também que a qualidade da preparacdo da amostra é de extrema
importancia na interpretacéo das informacdes extraidas do microscopio.

Foi verificado que inUmeras propriedades dos materiais influenciam nos parametros de
preparacdo de amostras, e por ter sido explorado diversos materiais, pode-se fazer uma
correlacdo segura entre cada uma destas propriedades e parémetros operacionais de

preparacaéo
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