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Microscopio Eletrbnico de Varredura
JEOL JSM-6701F

ATENCAO, LEIA ATENTAMENTEESTE MANUAL!

Para evitar problemas com o microscépio quando ligado, existe um sistema de seguranca
interno do equipamento que aciona um sinal sonoroindicando que alguma coisa esta errada
com o microscopio, obrigando entdo o usuario a chamar algum técnico da CEM com
urgénciaZ % %!

O _ar _condicionado fica ajustado & 20 ° C e ndo deve ser alterado sob
nenhuma hipotese. A porta da sala deve permanecer f echada durante toda
utilizacdo e o _usuario _deve ficar _atento _a temperat ura da sala. Caso a
temperatura _da sala se encontre acima de 25 ° C, 0 uso deve ser suspenso
IMEDIATAMENTE e os técnicos da Central Multiusuario serem_avisados da

situacao.

Recomendacdes feitas abaixo devem ser seguidas rigidamente!

*Atencdo aos trechos em destague neste manual. DANO PROVENIENTE DE
MAU USO DO EQUIPAMENTO ACARRETARA CUSTEIO DA SUA MA NUTENQAO PELO
USUARIO/ORIENTADOR.

*Todas as regras da Central Multiusuario com as qua  is 0 usuario concorda ao
assinar o Termo de Compromisso valem também paraes  se equipamento.

*Ficar sempre atento as ocorréncias e anota-las no caderno ao fim do uso.

*Sempre use luvas para manipulacdo de amostras e su  porte de amostras. Em
caso de falta, solicite-as a um técnico da Central.

*Guardar todas as ferramentas e porta amostras na ¢ aixa de plastico e no
gaveteiro imediatamente apds o0 uso, exatamente onde foram encontradas. O mesmo
deve ser feito com todos os itens de consumo.

*N&o deixar bolsas ou mochilas sobre as mesas.

*Usar a quantia adequada de fita de carbono para a fixacdo de amostras
(economizar ao maximo). Os demais itens de consumo presentes na sala também
devem ser utilizados racionalmente.

*Deixar a sala limpa ao sair. Amostras deixadas na __sala serdo descartadas sem
aviso prévio.

*Anotar corretamente no caderno os itens solicitad 0s: 0_horario ao ligar a alta
tenséo e ao desligar, nome do usuério, SIP-1, SIP-2  Ext.Volt, instituicdo e o material
analisado. O PREENCHIMENTO INCOMPLETO DO CADERNO RESULTARA EM
PENALIZACAO DO USUARIO.

20990 , . , .
= < Em caso de duvida,sempre chame um técnico

da CEM !l
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1. INICIANDO A SESSAO DE MICROSCOPIA

1.1

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

Ligar o monitor de ambos os computadores (mexer no mouse para ativar as
telas).

Verificar que o programa do microscopio esta aberto, sendo, clicar no icone
JOEL PC-SEM 6701 (na area de trabalho ou desktop) que abre o programa.
Se o programa estiver aberto, a fraseEOS-6701estara escrita na aba inferior
do Windows (pressione a tecla windows para ver este).

No software EOS-6701, conferir no canto inferior esquerdo se os valores das
coordenadas estéo iguais a X=35.000, Y=25.000 e R=0.0, caso nao estejam,
clicar nos respectivos espacos e adicionar estes valores iniciais.

No microscopio, conferir se o valor do micrémetro ao lado direito no
equipamento esta igual a Z=38.00, caso contrario, ajusta-lo para este valor.
Verificar que o programa dacamera da CCD, para visualizagédo do interior do
microscoépio, esta ligada( Camara de Infra Vermelho ): icone IRCamera. Se o
programa estiver aberto, a palavra Camera estara escrita na aba inferior do
Windows.

2. COLOCACAO DA AMOSTRA

Recomendacao: fazer um desenho do porta amostra para a localizagcao rapida das

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

mesmas referenciando o desenho por algum detalhe no porta amostras.

Antes de colocar a amostra na pré-camera, medir a altura e relevo
aproximado da amostra em relacéo a superficie do suporte metélico (stub).
Verificar que a pressao no PenningGauge esta em 9.63x10-5 Pa (icone PVG
na barra superior direita do programa). £22Se nado estiver nessa pressao,
chame um técnico da CEM.

Aperte o botdo VENT (mantenha apertado por 1 segundo). Este botdo esta
na pré-camara, debaixo de Exchange Chamber (levante a tampa plastica).

Espere até que deixe de piscar ££&. Apés, abra a pré-camara através da
presilha a presséo e cologue o portaamostra no suporte interno.Caso tenha
davida, realize com o técnico da CEM a colocagcdo da  amostra.

ApoOs colocado o portaamostra, apertar o botdo EVAC (mantenha apertado
por 1 segundo) e esperar a pressdo no PenningGauge atingir 9.63x10° Pa.
Este processo pode durar desde 10 minutos até algumas horas dependendo
do tipo de amostra.

Com ajuda de um técnico da CEM, insira o porta-amostra até o centro da
coluna, e esperar a pressdo no PenningGauge novamente atingir 9.63x10
Pa.
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3. POSICIONAMENTO DA AMOSTRA

3.1. Sempre observar a camera CCD, isso para melhor visualizagcdo sempre que
for movimentar o porta amostras!
Elevar o suporte do portaamostra, contando desde o topo da amostra mais
alta, da posicdo Z=38mm para a posicdoZ=6mm se a amostra for de altura
desprezivel. Muita atencdo_£2& nunca suba mais que 6mm __. (caso
precise de uma distancia menor, chame um técnico da CEM).

3.2.Se a amostra ndo é paralela ao porta amostra, ou tem um relevo
consideravel, deve-se descontar a altura deste relevo-amostra sobre o stub.
(p.ex.: A.- se a amostra tem um relevo de2mm de altura, entdo suba até
Z=8mm, B.- se a amostra foi, p.ex.,gotejada no stub, entdo sua altura é
desprezivel e o WD e a altura séo iguais, Z=6mm).

3.3. Caso nesta parte, ou a0 momento de operar o microscopio, precise uma
distancia de trabalho (WD) menor ou diferente desta (p.ex., caso A) nao

mexa sozinho 2 & &I e chame um técnico da CEM.

Exemplo A): Amostra fixada com pingas.

\ objetiva /

6 mmr 8 mnr

EP\ I
| amostri

Conjunto amostra/portamostras

Os exemplos sao a titulo de guia, as medidas precisam ser feitas pelo
usuario.

Caso a amostra esteja fixada por meio de pincas a d istancia aumenta,

pois deve-se considerar a superficie do parafuso, ¢ uja altura é maior que
a superficie.
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Exemplo B): A amostra gotejada sobre a superficie.

\. Objetiva /

6 mn

amostr:

Conjunto amostra/porta amostra|

[y

Essa distancia de trabalho é encontrada abaixo no canto direito do monitor
em WD.

Caso precise trabalhar com uma distancia menor, cha me um
técnico da CEM. Nunca faca sozinho! 5%5'&5%

4. LIGAR A ALTA-TENSAO

4.1. Ligar a alta tensdo para acelerar o feixe de elétrons verificando gue a alta

tensdo (HT) estda em 1 kV 22211 caso contrario, ajuste esta nesse
valor. Para isto, abra a janela Maintenance (ou cligue em icone Tool). Na aba
Gun/PMT/NVac, em GUN, clique em ON para a aceleracdo de
voltagem.Espere até o indicador marcar 10 yA no canto superior esquerdo do
programa e anote no caderno o valor do Voltagem de Extragéo.

4.2. Por enquanto a corrente sobe até 10 pA, anote também no caderno 0s

valores das pressfes SIP-1 e SIP-2 (mostrados também na JANELA
MAINTENANCE, em Vacuum System)

4.3. Feche a janela Maintenance.

5. LIGAR: ALINHAMENTO DO MICROSCOPIO

5.1.

5.2.

5.3

5.4.

Na aba localizada na parte superior da tela do monitor, a esquerda, revisar se
a corrente indicada estda em 10 pA, caso nao esteja, clicar no botdo Reset ao
lado e esperar atingir o valor.

Ainda na mesma aba, onde diz 1 kV, coloque 5kV, e suba até a tensao
desejada em passos no maximo de 5kV. Caso a tensao desejada seja maior

que 20kV, deve-se subir em passos de _1kV 22 &I

. Abra a valvula do canhdo, GUN VALVE CLOSE, botdo que fica na painel

frontal do microscépio. Este botdo fica com a luz apagada quando a valvula
esta aberta.

Cligue no botdo LOW MAG, e ajuste o controle de contraste no painel de
controle, desativando o botdo FREEZE.
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5.5. Procure sua amostra, utilizando a alavanca de deslocamento (utilizando a
menor magnificacdo). Geralmente, mas dependendo de tipo de porta-
amostra, sera necessario se locomover para algum sentido lateral (p.ex.,
porta-amostra de varios stub).

5.6. Retire LOW MAG para voltara magnificacdo normal (Lembre-se de diminuir o
contraste)

5.7. Abra a janela InstrumentControl (ou clique no icone da coluna)

5.8. Verifiqueque aOL Aperture esta em 4 (42 abertura da lente objetiva,também
chamada abertura mével) na coluna do microscépio esta escolhida. Verifique
também que o Mode esta em 2eProbeCurrent em 7 estao selecionados.

5.9. Verifique que o detector esteja no modo de elétrons secundarios (SEI).

5.10. Diminua em magnificagéo, escolha um ponto ou sujeira e focalize.

5.11. Acionar o botdo ACB (Auto-Contraste-Brilho) no painel de controle

5.12. Ir aumentando a magnificagcdo (fazendo foco, e astigmatismo usando 0s
botdes X e Y), deixando-o no centro da tela até a maior magnificacao
possivel.

Rotina de alinhamento

5.13. Clicar ALIGN no controle, no ALIGNMENT no painel de console. Este abre
uma janela de alinhamento no programa.

5.14. Na janela de alinhamento, com GunAlignment aceso clicar ProbeCurrent e
aumentar a corrente, de um em um, até 1=14 acertando o contraste e o foco.
Caso perca o detalhe/sujeira, diminua em magnificacdo para se encontrar,
mas sem perder o detalhe/sujeira.

5.15. Em 1=14 com X e Y procurar o maior brilho possivel.

OBS. Caso ndo consiga obter imagem/sinal, verificar se a valvula
realmente esta aberta, apds isso, abaixar a corrente até um valor que
consiga ver sinal (p.ex., I=7 ou menor), e ajustar em X ou Y para melhorar
o sinal, apds, aumentar gradativamente a corrente ajustando em X e'Y.

5.16. Clicar CL Stigmator 1=14 e fazer o foco e alinhamento em X e Y, apos voltar
para |=7 e focalizar, ndo mexerem X e Y.

5.17. Clicar OL Stigmator. Fazer o foco e alinhamento em X e'Y.

5.18. Clicar OL Aperture e acionar Wobb para que a imagem fique movimentando,
0S movimentos sao eliminados em X e Y.

OBS. Diminuir a magnificacdo pode auxiliar nesta etapa.

5.19. Clicar Stig. Center X e acionar Wobb para que a imagem fique
movimentando, os movimentos séo eliminados em X e Y.

5.20. Clicar Stig. Center Y e acionar Wobb para que a imagem fique
movimentando, os movimentos s&o eliminados em X e Y e fechar os
quadros.

5.21. Repita os passos de 5.13 até5.20 quantas vezes forem necessérias até ndo
ter melhoras significativas. Os passo de 5.18 ate 5.20 uma vez acertados nao
€ necessario mexer novamente, demoram em desalinhar.
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Quando re-alinhar o Microscoépio (passos 5.13 até 5.  20)

5.22. O microscopio deve ser re-alinhado quando houver:
l.  Mudanca significativa do Spotsize.
[l.  Mudanca forte de Altura.
. Mudanca forte da Voltagem.
IV.  Mudanca da abertura da lente objetiva(OL Aperture, fica sempre em 4).
V.  Mudanca no Mode(fica sempre em 2)

6. SALVAR A IMAGEM

6.1. No painel de controle, utilize a tela RDC e Quick-View para focalizar a
imagem desejada, e corrija astigmatismo com X e Y.

6.2. Tire do modo RDC, coloque em Fine-View, e logo em seguida,
pressionePhoto .

6.3. Clicar Fileno programa, e logo em ImageSaveExport, ou Save.

6.4. Sera necessatrio tirar do Freeze para continuar a sessao.

7. TROCA DE AMOSTRA NO MESMO SUPORTE, E DETECTORES.

Troca de amostra

7.1. Girar tudo em magnification , no sentido anti-horario, ou apertar o botédo
LowMag no painel de controle.

7.2. Ajustar o Contrastepara o maior brilho, ou apertar ACB.

7.3. Locomover-se pela amostra utilizando a alavanca de deslocamento.

7.4. Atencdo: sempre observar a imagem da camera CCD, isso para melhor
visualizacdo sempre que for movimentar o porta-amostras. Com maior
seguranca caso esteja proximo a lente objetiva e/ou amostras grandes e com
superficies irregulares.

7.5. ApOs encontrado a nova amostra, diminua o brilho através do Contraste, e
tire do Low Mag .

Troca de detectores.

7.6. Para sinal de elétrons retro-espalhados: Aqui o detector entra em uma altura
entre a amostra e a lente objetiva (ou peca polar), especificamente a uma

distancia de 8mm. Entdo é muito importante verificar que a altura,
contado desde o topo da amostra até a objetiva, € m ___ aior_que
SmmE LN

Isto implica que sua WD deve ser maior que 8mm, assim por seguranca WD
deve ser no minimo10mm £ £ & 111
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7.7. Partindo de uma imagem focalizada da amostra, modificar a distancia de
trabalho (WD) no canto inferior esquerdo da tela para o valor de 10 mm.

7.8. No micrdmetro ao lado do microscopio, aumentar o valor de Z de acordo com
a diferenca entre o WD focalizado e o WD com 10 mm. Por exemplo, se a
amostra estava focalizada com WD 6 mm e foi alterado para 10 mm a
diferenca de 4 mm devera ser acrescida no micrometro.

OBS. Conforme o valor do micrometro aumentar, a imagem na tela sera
focalizada até quando o WD estiver compativel com o micrémetro.

7.9. Conferir o alinhamento no modo padréo, SEI.

7.10. Antes de iniciar a troca de detector, fechar a valvula do canhdo, GUN
VALVE CLOSE.

7.11. Retirar a trava de borracha do detector (suporte de mangueira atras do
microscopio).

7.12. Para inserir 0 detector na camara do porta amostra, localize na aba superior
do programa o penultimo botéo ao lado direito descrito por BEIW e clique.
7.13. ApOs inserir o detector, clicar no botédo localizado na parte inferior central do
programa escrito SEI e mudar para COMPO (analise composicional) ou

TOPO (analise topogréfica).

7.14. Para sinal de elétrons secundarios: para retornar ao sinal de elétrons
secundarios, clicar em SEI.

7.15. Ao término do uso do detector BEIW fechar a valvula do canhdo, GUN
VALVE CLOSE, e clicar no botéo utilizado para inserir o detector na camara.
Colocar a trava de borracha novamente no detector.

7.16. Para sinal de raio-X (analise quimica, EDS): desligar a CCD, e conferir o
alinhamento. Inserir o detector desde o controlador situado ao lado do painel
de alinhamento. Na tela do computador do lado direito, clicar no icone do
programa NORAN e logo escolha o modo de deteccao (spectrum, point
&shoot, scan-line ou color mapping). Ajuste o spotsize ate o DT (dead-time)
alcancar o valor entre 20 - 30%. Ajuste os parametros: HT, Mag, e WD.
Comece a medida clicando em » no programa NORAN.

7.17. Para retornar ao sinal de elétrons secundarios, clicar em SEI.

8. FINAL DA SESSAO, OU TROCA DE SUPORTE DE AMOSTRA

8.1. Feche a véalvula do canhdo, GUN VALVE CLOSE , botdo que fica na painel
frontal do microscépio. Este botéo fica aceso quando a valvula esta fechada.

8.2. Desligar a alta tensédo, HT fica em azul,e anotar a hora no caderno. Apos,
ajuste a alta tenséo a 1kV, fazendo o decaimento da tensao aos poucos.

8.3. Descer o topo da amostra (do portaamostra) para a posicao inicialZ=38mm,

do micrometro. Atencdo s’es’es’e,sempre observar a CCD , isso para melhor

visualizagdo sempre que for movimentar o porta amostras. Com maior
seguranca caso esteja proxima da lente objetiva.

8.4. Voltar o porta amostras para a posi¢do inicial. No programa, clicar na aba
Stage e logo abaixo emExchange Window , Exchange Sample(este
comando volta a amostra para X=35.000 Y=25.000 e R=0.0), conferindo se a
luz do Exchange no corpo do microscopio esta acesa ao final do processo.
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8.5. Revise que a pressdo do PenningGauge estd em 9.63x10® Pa. Insira a

8.6.

8.7.

alavanca do portaamostra até o centro da coluna (caso tenha duvida, peca
ajuda de um técnico da CEM), e retire o suporte do portaamostrapuxando
toda a alavanca, tomando o cuidado para passar a seta indicada no suporte.
Verifigue que a luz de HOLD fica desligada, garantindo que a amostra nao
tenha ficado dentro da camara, o que pode ser visualizado através da CCD
também.

Apos, aperte o botdo VENT (mantenha apertado por 1 segundo). Este botéao
estd na pré-camara, debaixo de Exchange Chamber (levante a tampa

plastica). Espere até que deixe de piscar _££&. Abra a pré-camara através
da presilha de pressédo e retire o porta-amostra no suporte interno. Caso
tenha duvida, realize com o técnico da CEM a colocacéo da amostra.

Apos retirado o porta-amostra, feche a pré-camara e aperte o botdo EVAC
(mantenha apertado por 1 segundo), e verificar que a pressdao no
PenningGaugedecresce.

9. CHECAGEM FINAL.

Antes de sair da sala do FEG-MEV, verifique:

9.1.

9.2.

9.3.
9.4.
9.5.
9.6.
9.7.
9.8.

9.9.

Apbs remocédo dos stubs do suporte, seguido da remocdo das amostras dos
stubs, verifigue que todas as ferramentas e utensilios estdo limpos e
devidamente guardados.

Verifique que toda marca feita com caneta para retroprojetorsobre o suporte,
foi removida. Utilize &lcool.

Verifique que a OL apertureesta em 4.

Verifique que oMode esta em 2.

Verifique que oHT esta setado em 1kV

Verifique que o ProbeCurrent estd em 7.

Verifique que o sinal de elétrons secundarios, SEI, esta escolhido.

Verifique o vacuo do Microscépio (que o botdoEVACesta piscando ou fique
aceso).

Verifique que 0os monitores estejam desligados.

9.10. Desligue a luz da sala.

10. CASO PRECISE RELIGAR O MICROSCOPIO.

Recomendacédo:ligue o microscopio sé se for o caso de nenhum técnico da CEM se
encontrar, sendo assim também um caso de extrema urgéncia. Caso contrario,
esperetécnico da CEM.

10.1. Ligar o sistema de refrigeracdo. Chave (ON/OFF) do Chiller, na sala atras

do microscopio, apés ligado, conferir o fluxo a pressao e temperatura da
agua.
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10.2. Ligar o estabilizador, localizado na sala do microscopio FEG-SEM, tecla,
(liga/desliga) e tecla carga.

10.3. Na sala do microscépio, ligar o mesmo em, mainpower , virar a chave na
posicédo start, segurar-la alguns segundos e voltar para on.

10.4. Ligar o computador embaixo da mesa do microscopio, no lado direito.

11. CASO PRECISE DESLIGAR O MICROSCOPIO.

Recomendacédo:desligue o microscopio s6 se for o caso de nenhum técnico da CEM se
encontrar, sendo assim também um caso de extrema urgéncia. Caso contrrio,
esperetécnico da CEM.

11.1. Na sala do microscopio, desligar o mesmo em, mainpower , virar a chave na
posicéo off, segurar-la alguns segundos e voltar para on.

11.2. Desligar o sistema de refrigeragdo. Chave (ON/OFF) do Chiller, na sala
atrds do microscopio, apos desligado na chave, o Chiller permanece
funcionando por 20 minutos, para resfriar a bomba difusora. Desligar o
estabilizador, também localizado na sala atras do microscopio, tecla, (liga /
desliga).

20 Q ,
<>=>=<Em caso de duvida, sempre chame um

técnico da CEM !l

Manual: Versdo 2.0 CEM

Referéncias:

Manual do Microscopio, JEOL JSM-6390LV, e LME-LNLS (Laboratério de Microscopia, LNNano. Este centro é
operado pela ABTLuUS para o Ministério de Ciéncia e Tecnologia/CNPq). Agradecimentos também ao Prof. Dr.
José Javier Saez Acufia, cujo tal manual foi baseado em sua experiéncia, também a Diego Anisio e Leonardo A.
de S. Allerding pelas contribuicdes nas Ultimas versoes.
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