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determinada). I, = 2,25 nA

75 -Curva da distribuigdio de energia, normalizada, em fungdo de E'. Amostra de
PVDF-a. Eir=E, = 2500 eV

76 -Curva da distribuicio de energia, normalizada, em fungdo de E'. Amostra de
PVDF-. E¢=E, = 2500 eV

77 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra de polimero condutor (~60 um),
I,=2,25nA

78 - Curva da distribuigdo de energia, normalizada, em fungio de E'. Amostra de
polimero condutor, E.c= 200 eV, [, =225 nA

79 -Curva da distribuigio de energia, normalizada, em fungiio de E'. Amostra de
polimero condutor, E;= E, = 1400 eV, [, =2,25 nA

80 - Curva da distribuigdo de energia, normalizada, em fungdo de E'. Amostra de
polimero condutor, E¢r=E, =2500 eV, I, =225 nA

81 - Curva dos coeficientes de emissio em fungio da energia. Amostra de platina
“virgem”

82 -Curva dos coeficientes de emissdo em fungdo da energia. Amostra de platina
“prensada”

83 -Curvas de ¢ versus E para alguns valores de polarizagdo V, com a base da
amostra aterrada. Platina “prensada”

84 - Curvas de & versus E para alguns valores da polarizagio V,; com a base da
amostra aterrada. Platina “prensada”

85 - Curvas de rendimento reduzido &' /&y versus E / Ey para alguns valores da
polarizagdes V, com a base da amostra aterrada. Platina “prensada”.......................

86 - As curvas de emissdo em fungéo da energia. Amostra de ouro. ...,

87 - Curva de rendimento reduzido & / 6y versus E / Ey para [(V) - V3)-Vg] = +10V
(5] Vz =0

88 -Curvas de o versus E com a base polarizada negativamente ou aterrada.
Amostra de Teflon-FEP

89 - Curvas dos coeficientes de emissio em fungdo da energia. Amostra de Teflon-
FEP (50 um)

90 -Curvas de o' versus E para alguns valores de polarizacio V; com a base da
amostra aterrada. Teflon-FEP (50 pum)

91 -Curvas de &' versus E para alguns valores de polarizagio V| com a base da
amostra aterrada. Teflon-FEP (50 pm)

92 - Curvas de rendimento reduzido &' / 8y versus E / Ey para alguns valores de
polanzagio V; com a base da amostra aterrada. Teflon-FEP

93 -Curvas dos coeficientes de emissio em fun¢io da energia. Amostra de Mylar
(36 um)

94 -Curva de rendimento reduzido & / 8 em fungdo de E / Ey para
[(Vi-V3)- V5] =+10V e V; = 0. Amostra de Mylar (36 pm). ............cocooovnennne.
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95 - Curvas dos coeficientes de emissdo em fun¢do da energia. Amostra de polimero
condutor (~ 60 um)

96 -Curva de rendimento reduzidlo & / &6y em fungio de E / Ey para
[(Vi-V3)-Vs]=+10V e V,=0. Amostra de polimero condutor (~ 60 pm)

97 -Curvas dos coeficientes de emissdo em fungdo da energia. Amostra de PVDF-a
(50 UMY Lo e e,

98 - Curvas dos coeficientes de emissdo em fungio da energia. Amostra de PVDF-B
{(espessura nio determinada) ’

99 -Curva de rendimento reduzido & / 8y em fungio de E / Ey para
[(Vi1-Vy)- V5] =+10V e V,=0. Amostra de PVDF-a

100 - Curva de rendimento reduzido & / &u em fungio de E / Eu para
[(Vi-V3)-Vg]=+10V e V, =0. Amostra de PVDF-B

101 - Curva de rendimento reduzido & / &y versus E / Ey para
[(Vi-V2)- V5] =+10Ve V,=0.

102 - Curvas de ¢ versus E. Amostra de Teflon - FEP (50 um)

103 - Curvas de o versus E. Amostra de aluminio

104 - Curvas de o versus E. Amostrade platina. ...,

105 - Curvas de ¢ versus E com montagens diferentes. Amostra de platina

106 - Curvas de ¢ versus E. Amostra de ago-inox

107 - Curvas de o versus E. Amostra de polimero condutor

108 - Curvas de o versus E com montagens diferentes. Amostra de polimero
condutor

109 - Curvas de o versus E. Amostras de Teflon-FEP (50nm) e Teflon-FEP com
camadas de ouro depositado de 2,5nm, 10nm e 50nm de espessura

110 - Curvas de 6, n e & em fungéio de E. Amostra de Teflon-FEP com camada de
ouro de 50 nm

111 - Curvas de o, 1 e & em fungdo de E. Amostra de Teflon-FEP com camada de
ouro de 2,5 nm

112 - Curvas de o, i e & em fungio de E. Amostra de Teflon-FEP com camada de
ouro de 2,5 e 50 nm

113 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra de Teflon-FEP com camadas
de ouro de 2,5nm e 50nm. E,=400eV e Ip=2,25nA

114 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra de Teflon-FEP com camadas
de ouro de 2,5nm e 50nm. E, =2000eV e 1,=2,25 nA

115 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra de Teflon-FEP com camadas
de ouro de 2,5nm e 50nm. E, =3500 eV e I, = 2,25 nA

116 - Curvas de ¢ versus E. Modelo das duas camadas........................ccocoooeii .,
117 - Esquema da influéncia do campo magnético terrestre sobre os secundarios
emitidos perpendicularmente a superficie ‘
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Fig. 118 - Esquema da montagem do arranjo simplificado para a medida da ddp entre A
€ B OU V- Vo s

Fig. 119 - Desenho esquematico do circuito para a medida da ddp entre A ¢ B ou
V0 Ve :
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- RESUMO -

Neste trabalho estudou-se um novo arranjo de medida para se obter a distribuigdo de
energia dos elétrons secundarios emitidos e os coeficientes de emissdo por um sélido.

Pelo fato deste arranjo permitir a medida direta do potencial de superficie no caso dos
polimeros e da ddp de contato no caso dos metais, foi possivel aplicar e descrever teoricamente 0
método de medida empregado para determinar o espectro energético dos secundarios para a platina,
Teflon-FEP, Mylar, PVDF-o,, PVDF-$ e polimero condutor. As cargas acumuladas durante a
irradiagiio dos polimeros foram compensadas através do proprio feixe eletronico. Este procedimento
ndo é muito usual em relagio aqueles aplicados na literatura e mostrou-se bastante eficaz.

Pela primeira vez empregou-se o método dindmico para determinar o coeficiente de
emissdo total em fungdo da energia dos elétrons incidentes nos metais e verificou-se que estes resultados
sio idénticos aqueles obtidos pelo método do pulso. Um desdobramento natural ao aplicar o método
dinidmico aos metats foram as medidas realizadas para camadas de ouro com espessura de 50 nm, 10 nm
e 2,5 nm depositada sobre o Teflon-FEP, que deram origem ao modelo das duas camadas na

interpretagdo dos resultados experimentais.
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- ABSTRACT -

A new arrangement of measure was developed in this study, in order to obtain the
energy distribution from the emitted secondaries and the emission yields by a solid.

Because this arrangement allowed the direct measurement of the surface potential, in the
case of metals, it was possible to apply and describe theoretically the mensuration method employed, to
determine the energy distribution of the secondaries to platinum, Teflon-FEP, Mylar, PVDF-¢, PVDF-B
and the conducting polymer. The charges accumulated during the polymers irradiation were
compensated through the electronic beam itself. This proceeding is not very usual, as referring to the
ones applied in literature, and it proved to be very efficacious.

The dynamic method was employed for the first time to metals in order to determine the
total emission yield in function of the energy of the inciding electrons and it was found out that these
results were identical to the ones obtained through the pulse method. As a natural development, by
applying the dynamic method to metals, the measurements achieved were also applied to golden layers
50 nm, 10 nm and 2,5 nm wide deposited on Teflon-FEP, and they gave birth to the two layers, in the

interpretation of the experimental resuits.



-CAPITULO 1 -

INTRODUCAO

1.1. Consideracoes Gerais

(21}

Segundo Gross™’, o carregamento de dielétricos com feixes de elétrons
monoenergéticos de baixa energia, em substituico aqueles de alta energia ja existentes, foi
relatado por Sessler ¢ West em 1970. Esta técnica provou ser ndo s6 um bom meio para
depositar cargas em amostras de eletretos, mas também uma poderosa ferramenta para estudar
armazenagem e transporte de cargas em dielétricos.

A iniciativa de implantar esta técnica no Grupo de Eletretos coube ao Prof
Gross, que ja vinha trabalhando em pesquisas sobre filmes finos de polimeros nos “AT & T Bell
Laboratories” em Murray Hill, New Jersey, onde fazia visitas periddicas a convite da empresa
desde 19727

O primeiro acelerador de elétrons no- grupo foi projetado e construido por
Gilberto M. Sandonato™”, que realizou seu mestrado sob orientagdo do Prof Gross. Este

(25)

acelerador, no entanto, apresentava certas limitagdes'™, que o impediam de ser utilizado de uma

maneira mais abrangente.

Em vista disso, planejou-se implantar um novo acelerador de elétrons no Grupo.
O projeto, a construgdo e a utilizagio desse acelerador constituiram a tese de Hessel®®, que,
também trabalhando sob orientagao do prof. Gross, estudou questdes relacionadas com métodos
de medida de emissdo secundaria em polimeros. Em particular, com o sistema de medidas
desenvolvido para ser usado em conjunto com o acelerador, foi possivel discutir a viabilidade de
um novo método de medida de emissdo secundaria dindmica, proposto por Von Seggern®® em
1985, €, posteriormente, mostrar que o segundo ponto de cruzamento na curva de emissio de
polimeros se deslocava lentamente com o tempo de exposicio 4 irradiago eletrdnica®.

Com relagdo & perspectiva de novos estudos, que utilizam como ferramenta um
feixe de elétrons monoenergético de baixa energia, a implantagiio desse acelerador de elétrons
continua sendo importantissima. A este fato devemos acrescentar a perseveranca e a experiéncia
do Prof. Gross que, juntamente com a colaboragio do Prof. Guilherme F. Leal Ferreira e seus

colaboradores, empreendeu varios trabalhos que possibilitaram a realizagio desta tese.



1.2. A cemissao secundaria

Austin e Starke em 1902, segundo Dekker'® ao estudarem a reflexdo de
elétrons nos metais, observaram que, sob certas circunstancias, os elétrons refletidos eram em
maior numero que os incidentes. Esse fato era um indicio de que os elétrons do feixe(primarios)
ao atingirem o alvo estavam liberando elétrons do metal; isto €, elétrons secundarios estavam
sendo emitidos pela superficie. Desde entdo o assunto tem sido objeto de numerosas
investigagdes tedricas e experimentais, como podemos notar observando as referéncias citadas
em alguns trabalhos de revisdo mais recentes e representativos®***%,

Segundo Dekker'®, o fendmeno da emissdio secundaria pode ser pensado como
ocorrendo da seguinte forma:

Quando um elétron primario atinge a superficie de um solido, podem acontecer
duas coisas, ou € absorvido pelo solido ou sofre uma reflexdo elastica ou inelastica. Um elétron
primario que consegue penetrar no alvo perde energia através de colisdes com elétrons ligados
ao material, produzindo secundarios no seu interior. Estes ultimos, por sua vez, difundem-se
através do solido, perdendo energia por meio de mecanismos inelasticos maltiplos. Alguns
dirigem-se para a superficie e, se tiverem energa suficiente, dela podem emergir como elétrons
emitidos denominados de secundarios, enquanto os outros sio termalizados no interior do
material € ndo conseguem escapar. Se o primario que penetrou no alvo perder apenas parte de
sua energia, pode retornar e escapar da superficie como resuitado de um espalhamento de
Rutherford. Tais elétrons sdo os primarios refletidos inelasticamente.

Embora fosse comum empregar o termo elétrons secundarios para todos os
eletrons emitidos pela superficie, as consideragdes feitas acima nos mostram que € possivel
separar os elétrons que deixam a superficie, segundo a sua energia, em trés categorias:

a) primarios refletidos elasticamente
b) primarios refletidos inelasticamente
c¢) Secundarios.

Por convengiio, os elétrons secundarios (ES) sdo todos aqueles emitidos com
energia menor que 50eV e os primarios refletidos elastica ou inelasticamente (também
denominados retroespalhados(ER)), sdo todos aqueles com energia entre 50eV e a energia dos

primérios (E).



A figura abaixo, que da a distribui¢io de energia dos elétrons emitidos pela prata,
quando ¢€ atingida por primarios com energia de 155¢V, mostra que a maioria dos emitidos tem

energia abaixo de 50eV*"*",

N(E) & a

A A R P
o] 50 100 150 (e v)

Fig. t - A distribuicdo ou espectro de energia dos secundérios emitidos pela prata (ver ref. 40)

Para se estudar quantitativamente a emissdo secundaria, é preciso definir os

seguintes coeficientes:

Coeficiente {ou rendimento) de emissdo secundaria de elétrons (5):
o= NLS/N'IP

Coeficiente de retro-espalhamento (1):
1= NLR/N°LP

Coeficiente de emissio total (c):
o=(N"ER+ N°ES)/N°EP =6+ n

onde:
N’ ES = mimero de elétrons secundarios emitidos
N® ER = nimero de elétrons retroespalhados

N? EP = nimero de elétrons primarios.

Ao determinar dois destes coeficientes em fungio da energia dos primérios (E), o
terceiro pode ser obtido de forma indireta através da relagio 6 =5 + 1.
O valor de o, segundo definigio, expressa todos os elétrons emitidos do solido,

enquanto 1 reflete somente os retroespalhados e 8 somente os secundarios emitidos.



A emissio, de um modo geral, desempenha um importante papel nos processos
de carregamento de um dielétrico por feixe eletronico. Por isso, é fundamental conhecer as
curvas de emissio eletrénica do material.

As curvas para o e 8 em fungo da energia dos primarios (E) tém a forma

correspondente abaixo:

Fig. 2 - Coeficiente de emissdo secundaria em fungio da energia dos primarios

O coeficiente 8 em fungdo da energia dos primarios cresce até um valor maximo
O para E = Ewm e, a partir desta, decresce. Quando 6u > 1,0 existem duas energias E; e Ey, uma
abaixo e outra acima de E, para as quais a quantidade de elétrons secundarios emitidos ¢ igual
aquela dos primarios, ou seja & = 1,0. Estas energias estdo associadas ao 1° e ao 2° ponto de
cruzamento, que sdo respectivamente os pontos a e b indicados na Fig. 2.

Segundo Seiler™” ¢ Dekker'

os polimeros, em geral, apresentam valores de
rendimento maximo (1,0 < &y < 10) maiores que os apresentados pelos metais (0,35 <8y s 1,6).
Os éxidos metalicos podem suplantar os valores apontados. O monocristal de
MgO®”, por exemplo, possui 8y na faixa de 20 a 25, valor excessivamente alto.
Nota-se que, para estes materiais apresentados, sempre é possivel encontrar

o > 1,0, e portanto E; e Ey distintos. Este fato nos permite concluir, através de uma montagem

conveniente, que durante a irradiagio pode-se carregar positiva ou negativamente o material (ver
ref. 22).



O coeficiente de retroespathamento (1) para metais e oxidos metalicos tem sido

bastante estudado. A Fig. 3 mostra algumas curvas de 1) versus E para os metais construidas por

Dekker"'”, a partir de medidas feitas por Sternglass™® e Palluel®®
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Fig. 3 - O coeficiente de retroespalhamento,n, em fungo da energia dos primarios para varios

materiais. As medidas foram tiradas dos trabathos de Sternglass“” e Palluel™®

No caso especifico dos metais, conclui-se dos dados disponiveis que:
a) acima de 2 keV, 1 cresce com o nimero atdmico Z
b) para elementos com Z < 30, n ¢ aproximadamente independente da energia primaria
¢) para elementos com Z > 30, 1| cresce com a energia crescente dos primarios, particularmente
para valores abaixo e a poucos keV.

Com relagdo aos polimeros, os dados sdo escassos. Um dos trabalhos mais
citados na literatura tem sido o de Matskevich®®, que apresenta as curvas 1 versus E, com
0,2 keV < E <2,0 keV para oito polimeros.

Burke®, a0 analisar dados sobre coeficientes de emissio para polimeros numa
tentativa de identificar aspectos comuns entre os metais € os polimeros, chega a relagSes que
possibilitam estimar valores dos coeficientes de emissdo. Para isto utiliza os modelos semi-
empiricos de emissdo secundaria que serdo abordados no Capitulo II. Além disso, apresenta
uma relagdo empirica para determinar n que é valida para polimeros contendo H, C, N ¢ O,

como Nylon e Kapton por exemplo. Esta relagdo ¢ dada por = 0,115 E *  onde E ¢ dado
em keV.



O intervalo em que esta relagdio pode ser empregada ndo € estabelecido por
Burke. Por este motivo, deve ser utilizada como uma estimativa. O ideal € determinar m
experimentalmente sempre que possivel.

Do exposto, é imprescindivel determinar no minimo dois dos coeficientes de
emissio para que o terceiro possa ser avaliado. Um grande interesse nestas curvas dos
coeficientes de emissdo esta na curva de rendimento reduzido (6 / & x E / En), que podera ser
obtida de & x E, e possibilita estudar os modelos tedricos envolvidos e a possivel existéncia de
uma curva universat que represente classes de materiais.

Hessel™, no seu trabalho de doutorado, desenvolveu um arranjo para determinar

o x E para polimeros, utilizando o método sugerido por Von Seggern™

. Apesar das vantagens
desse arranjo, quando comparado com as montagens convencionais, ele ndo permitia determinar
1. Para avaliar 1 era preciso recorrer & expressdo anterior ou aos escassos dados disponiveis na
literatura, Por outro lado, também existem algumas lacunas na literatura no caso dos metais. A
energia correspondente ao segundo ponto de cruzamento para o ouro, por exemplo, ndo esta
bem definida; sabe-se apenas que é maior que 2000eV*?. E, da mesma forma, 1 é conhecido

somente para E > 10keV.

1.3. O espectro de energia dos emitidos

Ao se estudar o fendmeno da emissdo secundaria, ndo € somente importante
conhecer os coeficientes de emissio o, 1 ¢ §, mas também como se distribui a energia dos
elétrons emitidos. A determinagdo destas curvas niio ¢ uma tarefa experimental facil,

Para tornar claro a origem das dificuldades experimentais, dividiremos o
problema segundo o material € segundo a natureza dos elétrons que deixam a superficie, isto €,

elétrons secundarios ou retroespalhados.

1.3.1. O Material em Estudo

Conforme apontado no item 1.2, é possivel que os materiais, quando irradiados,
se carreguem positiva ou negativamente, dependendo da energia dos primarios. Assim, entre

uma medida e outra da emissdo secundaria seria necessario descarregar a amostra. Neste caso,



as matores dificuldades se encontram ao se estudarem os isolantes, uma vez que os metais sdo

facilmente descarregados por uma simples ligagdo a terra. Portanto, a pergunta fundamental é:

como descarregar a superficie da amostra de forma a restabelecer o potencial de superficie inicial

e da maneira mais uniforme possivel?

Whetten™” descreve alguns dos procedimentos utilizados para restabelecer o
potencial de superficie:

1) Atraves de correntes de fuga ou ruptura, é possivel manter o potencial proximo aquele do
substrato. Este procedimento € utilizado quando o isolante € um filme fino depositado sobre
um substrato condutor. A limitagdo deste método pode ser a ndo uniformidade da carga
resultante.

2) Alguns isolantes podem ser aquecidos adequadamente entre as medidas de modo a alterar a
condutibilidade e restabelecer o potencial inicial. Os inconvenientes sio o tempo envolvido no
processo de aquecimento e resfriamento e a incerteza de que a estrutura do material ndo foi
modificada.

3) Um filamento proximo a amostra, através de emissdo termoidnica, € capaz de injetar elétrons
na amostra e restabelecer o seu potencial. Este processo s6 ¢ possivel se o potencial do
filamento for menor que o do isolante, 0 que corresponde & situagdo em que a amostra se
encontra carregada positivamente.

4) A propria emissdo de elétrons secundarios pode ser usada para restabelecer o potencial de
superficie. Isto € conseguido quando a energia dos elétrons primarios € fixada entre 0 1° ¢ 0
2° ponto de cruzamento, de forma a carregar o isolante positivamente em dire¢io ao
potencial do coletor. Quando o isolante esta levemente positivo em rela¢io ao coletor, alguns
dos secundarios retornardo para o isolante. Desta forma um potencial de equilibrio é
estabelecido quando a taxa daqueles elétrons que chegam & amostra ¢ igual a daqueles que a
deixam, Esse processo, segundo Whetten, pode conduzir a um potencial de superficie ndo
uniforme, que pode pertubar a distribuigdo de energia dos emitidos.

Das descrigdes acima conclui-se que ¢ desejavel que se minimize ao maximo a
carga acumulada e que o potencial seja 0 mais uniforme possivel. De acordo com o mesmo
autor, o segundo método € o menos equivocado dos quatro e, pelo fato das medidas da
distribuicio de energia serem sensiveis ao potencial de superficic, resultados obtidos pelos
métodos (2) e (3) podem apresentar diferencas apreciaveis.

Gross e colaboradores”” discutem o descarregamento de uma amostra ao

irradiarem isolantes com elétrons de energia entre E; e Ey, quando o potencial final se



estabiliza num valor um pouco acima de zero volts, as custas de um processo que
designaram de mecanismo de auto-regulagido (ver Capitulo IV). Esses autores mostraram
que, ao contrario do que afirma Whethen, o potencial de superficie fica absolutamente
uniforme quando se usa este mecanismo para descarregar a amostra de polimero.

Uma alternativa também ¢é usar varias amostras descarregadas colocadas sobre

um suporte em forma de carrossel. Para cada medida seleciona-se uma nova amostra.

1.3.2. A sec¢iio da curva em estudo

Ao irradiar um sdlido com elétrons monoenergéticos de energias superiores a
100 eV, ¢ possivel tratar os elétrons emitidos em dois grupos distintos, os de energia abaixo de
50 eV e os acima. O interesse pratico dessa distingo esta em obter as segdes da curva relativas

para cada grupo em separado, e uni-las no final para a obtengao do espectro global.

1.3.2.1. A secio relativa aos secundarios

A Fig. 4 mostra esquematicamente a montagem utilizada por Sternglass“” para
obter a distribui¢io de energia dos elétrons secundarios e dos retroespalhados. O circuito na
parte superior direita nesta figura permite obter o espectro de energia dos secundarios com a

técnica do potencial retardador.




9

Elétrons
"~ Primérios == V,(+-50V)
JE
Legenda:

C, - Colector csférico externo

C; - Grade supressora csférica interna
F - Copo dc Faraday

E - Medidotes

Vi - Potencial do filamento emissor

Vg - Polencial da grade C,

Elétrons Primérios - Feixe Colimado.

Fig. 4 - Diagrama esquematico dos circuitos de medida convencionais para determinar a

emissdo dos secundarios e retroespalhados

Os secundarios e retroespalhados que saem do alvo, quando este € irradiado por
um feixe eletronico, atingem a grade C, ou coletor Cy, gerando novos secundarios e
retroespalhados(denominados terciarios) que sio indesejaveis nas medidas.

Com relagio aqueles de maior energia (i'y), pode-se reduzir a sua quantidade
cobrindo a superficie do coletor (C)) e grade supressora (C;) com grafite, que possui um valor
de coeficiente de retroespalhamento baixo, n = 0,07. Alguns desses elétrons ainda podem atingir

o alvo, e neste caso a geometria esférica do coletor-alvo é importante, pois a maior parte acaba

por retornar ao coletor.
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Apesar de recobrir o coletor e a grade com um material com 1 pequeno,
reduzindo assim a criagdo de elétrons tercirios de alta energia, sobram aqueles de baixa energia,
que sdo em quantidade apreciavel.

Os terciarios de baixa energia, gerados no coletor (C;), podem ser impedidos de
chegar ao alvo, usando a grade supressora (C;). Para isso, C, e C; devem ser polarizados
convenientemente. Ja os gerados na grade (C;) ndo podem ser impedidos de atingir o alvo,
portanto € necessario corrigir este efeito, usando uma corregio que ¢é apresentada no apéndice
do artigo de Sternglass™®.

Na obtengdo do espectro de energia dos secundarios verdadeiros, aplicam-se
polarizagGes na grade supressora (Vi) de 0 a -50 V, medindo a corrente no coletor e no alvo,

A corrente no coletor (ic) expressa a quantidade de secundarios verdadeiros (is),
suprimindo aqueles de energia menor que Vi e adicionando os retroespalhados (i,,).

Para determinar a parte relativa aos retroespalhados, polariza-se Vg com -50 V
determinando no coletor somente i, Em seguida pode-se determinar de forma indireta, a
corrente em fungdo apenas dos secundarios verdadeiros realmente emitidos (is). Com os valores
de cada corrente (is) em fungdo das varias contrapolarizagdes Vg, ¢ possivel obter a curva da
corrente dos secundarios emitidos. Agora a distribuigio de energia ¢ obtida derivando a curva da
corrente integral (is em fungdo de Vi) em refagiio aV; (ver Capitulo IV).

A corrente dos elétrons primarios, no caso dos metais, ¢ obtida ao medir a
corrente no alvo (i) e subtrair daquela medida no coletor (i, + is). No caso dos isolantes é
preferivel medi-la diretamente, uma vez que entdo a amostra pode carregar-se.

Um método bastante versatil para obter esta parte do espectro de energia em

isolantes ¢ o do pulso, usado pela primeira vez por Salow™’.

A Fig. 5 mostra
esquematicamente o arranjo utilizado por ele. Observe-se que a grade supressora é
eliminada, deixando-se somente o coletor que passa a atuar como um elemento bloqueador

dos elétrons que ndo possuem energia para alcanga-lo.
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Fig. 5 - Diagrama esquematico de uma montagem para medida de emissio secundaria pelo

meétodo do pulso (ver ref. 49)

A corrente neste caso ¢ retirada somente da parte traseira do alvo e o sinal
resultante ¢ amplificado ¢ memorizado no osciloscdpio, onde pode ser fotografado.

Para minimizar o efeito dos retroespalhados gerados no coletor, recobre-se o
mesmo com grafite (n = 0,07). Como os terciarios de baixa energia sio gerados no coletor,
eles devem ser extraidos pela propria polarizagdo do coletor, que deve estar mais positiva
que o alvo.

Ao variar as polarizagdes (V.) de +50 a -50 em relagio ao alvo, é possivel
determinar a taxa de secundarios emitidos em fungdo de V.. Para isso ¢ necessario registrar
a resposta no osciloscopio, para os pulsos de elétrons que incidem no alvo em duas
situagdes distintas.

A primeira, quando fixo V. # -50 V ¢ a segunda, V. = +50 V em relagio ao
alvo. A taxa de secundarios emitidos ¢ obtida pela razdo entre a primeira resposta € a
segunda.

Entre uma medida ¢ a seguinte, deve-se ter o cuidado de descarregar e
restabelecer o potencial da superficie, sendo conveniente que a amostra tenha uma
capacitdncia alta (na pratica a espessura ¢ pequena e a area grande), para minimizar seu

7
carregamento®’’,

E possivel, através da curva da taxa de secundarios emitidos em fungéo de
V., calcular a primeira derivada ¢ obter o espectro da energia (ver segio 4.1.1 e 4.1.2).

Deve-se tomar cuidado em corrigir a ddp de contato entre os materiais do alvo e do coletor,
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na interpretagio final do espectro de energia. Para isso, recorre-se a medidas de potencial
de superficie, através de um outro sistema independente. No Capitulo IV é mostrade como
obter as curvas de distribui¢io de energia, e como corrigi-las, levando-se em conta a ddp
de contato no caso dos metais, ou do potencial de superficie no caso dos isolantes.

Uma conseqiiéncia natural destas medidas ¢ determinar os coeficientes de

emissdo ¢, 1 e &, definidos em 2, os quais s30 expressos em termos de corrente como:

Is +1,1

g =

1.3.2.2. A segio relativa aos retroespalhados

O circuito relativo a medidas do espectro dos retroespalhados € mostrado na
Fig. 4, na parte inferior esquerda.

Na determinaco desta se¢io da curva, s6 o arranjo esférico na determinagdo
desse trecho da curva nio € adequado, devido a agdo desfocalizadora sobre os primarios
causada pela abertura{que funciona como uma lente eletrostatica), quando se aplicam
potenciais retardadores elevados.

A maneira de contornar este problema € deixar a regido em frente ao alvo
livre de campos elétricos elevados, e utilizar um copo de Faraday, segundo uma diregio
fixa®”, como mostrado na Fig. 4.

As medidas de corrente relativas a esta se¢io da curva sdo determinadas por
um medidor de corrente adequado e acoplado a traseira do copo de Faraday. As
contrapolariza¢des sdo aplicadas em F no copo de Faraday e variam de -50 até o potencial
de filamento (V).

A primeira derivada da curva da corrente dos retroespalhados, em fungio
dessas contrapolarizagdes, fornece a parte da curva em estudo (ver segdio 4.1.1 ¢ 4.1.2). Um
cuidado adicional deve ser lembrado quanto a dependéncia deste espectro em relagdo a

: ~ . 1 a [ TS L
diregdo em que o copo de Faraday ¢ fixado'”, e a0 angulo de incidéncia dos primarios®.



1.4. Os arranjos tradicionais ¢ o arranjo Hessel-Gross para o estudo da Emissio
Secundaria

« = (IE33,49
Alguns trabalhos de reyisio™**”

descrevem as montagens tradicionais
utilizadas por diversos autores para estudar a emissio secundaria.

Quando as amostras sdo carregadas durante o processo de irradiagdo devem ser
descarregadas de forma a restabelecer o seu potencial de superficie inicial, para novamente ser
irradiada. O arranjo mais utilizado neste caso ¢ aquele com um filamento de aquecimento na
parte traseira do eletrodo que contém a amostra. Desta maneira, com o aumento da temperatura,
a condutividade da amostra aumenta, ¢ assim € possivel retirar as cargas em excesso. Isto
demanda tempo entre uma medida € a seguinte, o que torna este processo demorado. Os
materiais que ndo estdo carregados apos a irradiag@o dispensam este tipo de montagem.

Em geral, o que existe de comum nas montagens normalmente utilizadas para se
estudar a distribui¢io de energia dos secundarios emitidos ou para se levantar as curvas relativas
aos coeficientes 6, N e & em fungio da energia do elétron incidente séo
a) um feixe de elétrons primérios
b) coletor e grade supressora com geometria hemisférica que sio polarizadas adequadamente
¢) copo de Faraday.

Nas montagens convencionais trabalha-se com feixe eletrdnico monoenergético e
colimado de modo que os elétrons do feixe possam atingir o alvo atravessando o orificio do
coletor hemisférico externo sem com ele colidir. A energia com que atingirdo o alvo ¢ fixada
através da diferenga de potencial entre o filamento emissor e o eletrodo suporte da amostra,
admitindo-se que a amostra esteja inicialmente no mesmo potenciat do eletrodo.

As medidas das diversas correntes sio feitas através de medidores ligados ao
coletor ou a grade supressora ou ao eletrodo suporte de amostra(ver Fig. 4). Isto € valido no
estudo da segdo referente a distribuigdo de elétrons secundarios. No caso da segfo relativa aos
retroespalhados utiliza-se o copo de Faraday. Para a medida destas correntes deve-se polarizar
convenientemente os elementos que sio envolvidos em sua determinagao.

O arranjo desenvolvido por Hessel para estudar o método de medida dindmica,
descrito por Von Seggern em 1985, difere dos convencionais(confrontar Fig. 4 com Fig. 6).
Como neste método a propria evolugio temporal da carga acumulada na amostra isolante e o
seu potencial de superficie sfo utilizados para determinar ¢ em fungfo de E, foi preciso construir

um sistema que permitisse ndo s6 medir a corrente através da amostra como também o potencial



14

na superficie de incidéncia. Por outro lado, para descarregar a amostra, decidiu-se usar o proprio

feixe eletronico, langando mio do mecanismo de auto-regulagdo.

Feixe de Elétrons

~
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Vs - Potencial de superlicic
V, - Potencial de polarizagio.

Fig. 6 - Diagrama esquematico dos circuitos de medida do arranjo Hessel-Gross, para

determinar a emissdo de elétrons (ref. 25 e 8)

Constatou-se que os valores de ¢, obtidos para os polimeros através do método
“dindmico”, diferiam daqueles obtidos pelo método do pulso tradicional, pelo fato das cargas
acumuladas interferirem no processo de emissio™. Todavia, Hessel®®, mostrou que, com a
mesma montagem, era possivel obter resultados idénticos aqueles obtidos pelos métodos
convencionais se fosse usado pulsos de corrente ao invés de irradiagio continua.

Gross et al”® apontaram para a possibilidade de usar o método de medida
dindmica para amostras metélicas, bastando para isso metalizar a superficie superior de uma
pelicula isolante com o metal em vista e medir o potencial de superficie com um divisor
capacitivo. Nesse caso a superficie irradiada serd sempre uma equipotencial, independente do
feixe depositar ou ndo carga na superficie de uma maneira uniforme.

Em uma conversa informal com o Prof Guilherme F. Leal Ferreira, ele acabou
reforgando a mesma idéia ja apontada por Gross da possibilidade de estender nossas medidas

para os metais. Neste caso as cargas eventualmente acumuladas se moveriam para a interface
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metal-dielétrico que seriam compensadas rapidamente, deixando de interferir no processo de

emissdo (Nos dielétricos a carga acumulada interfere na emissio™). Restava agora aplicar estas

idéias na pratica.

As diferengas basicas entre este arranjo e os convencionais sio:

1) O uso de um feixe de elétrons varrendo uma érea maior que o didmetro da amostra em lugar
de um feixe colimado e/ou focalizado.

2) A geometria da grade-alvo ¢ plana, sua transparéncia é da ordem de aproximadamente 80% e
inexiste coletor.

3) A corrente medida é sempre obtida por um medidor na parte traseira do eletrodo suporte da
amostra alvo. Este pode ser polarizado positivamente, negativamente ou aterrado, através de
um sistema de chaves com facas.

4) A amostra ¢ depositada sobre um eletrodo que pode vibrar com oscilagdes de pequena
amplitude, de modo que a técnica do capacitor vibrante pode ser utilizada na determinagio do
potencial de superficie (Vs).

5) O descarregamento da amostra ¢ feito utilizando o proprio feixe de elétrons e em condigdes
que permitem a atuagio do “mecanismo de auto-regulagio” (ver se¢iio 4.2).

0) A corrente primaria ¢ medida diretamente de um copo de Faraday.

7) A uniformidade do potencial de superficie, depois de descarregar a amostra, ¢ garantido pelo
“mecanismo de auto-regulagdo”.

8) Os terciarios gerados sdo removidos, polarizando convenientemente a tampa com abertura
que fica acima da amostra.

9) A fungdo da grade neste arranjo € uniformizar o campo elétrico entre a grade e a superficie da
amostra ¢ evitar a agio desfocalizadora da abertura da tampa sobre a amostra.

As diferencas aqui apontadas entre este arranjo e os convencionais nos mostram
que o primeiro pode ser utilizado com vantagem para determinar o espectro de energia dos
secundarios emitidos, pois, procedendo como indicado no item 5, o potencial de superficie que é
bastante critico nessas medidas fica absolutamente uniformizado.

A montagem descrita acima também pode ser utilizada para estudar a
distribui¢do de energia dos secundarios emitidos, aplicando-se o método do potencial retardador.
Para isso € preciso introduzir uma modificagio que permita polarizar convenientemente a grade,

como veremos no Capitulo TV,
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L.5. Objetivos do trabalho

Em fungdo dos diversos problemas levantados foram estabelecidos como metas

deste trabalho:

1) Estudar um novo arranjo para determinar o espectro de energia dos elétrons

secund:rios emitidos por um sélido.
2) Estudar e determinar as curvas dos coeficientes de emissio total (o),

retroespalhados (1) e dos secundirios “verdadeiros” (8) em fungiio da energia do
feixe de elétrons incidentes para os metais e os polimeros. Nestes casos também
deve ser dado destaque as curvas de rendimento reduzido, segundo ponto de
cruzamento do ouro, e as curvas de emissido do polimero condutor.

3) Aplicar o “método dinamico” utilizado nos polimeros para os metais, em

substitui¢ciio a0 método tradicional, e estabelecer os limites deste método.

Neste trabatho, iniciamos o Capitulo 11 com uma pequena revisdo teorica da
emissdo secundaria por um solido, quando ¢é irradiado por um feixe eletrdnico.
Apresentamos a teoria fenomenologica elementar, que tenta explicar a emissdo secundaria
através das versdes da “Lei da Poténcia” ou “Perda Constante” unidimensional, e
comentamos a existéncia de outras versdes baseadas nesta teoria, que levam em conta o
espalhamento dos secundarios de forma tridimensional ou o efeito dos retroespalhados.
Neste mesmo Capitulo aproveitamos para introduzir um quadro geral para se estimar os
parimetros relacionados as curvas de emissio para os metais, oOxidos metalicos e os
polimeros. Aproveitamos também para apresentar pela primeira vez o modelo da dupla
camada. Este foi desenvolvido para explicar os resultados das curvas o versus E para
camadas de Ouro com espessura de 2,5nm, 10nm e 50nm sobre a superficie de uma amostra
de Teflon-FEP de 50um de espessura. Para desenvolve-lo baseamo-nos na versio “Perda
Constante” unidimensional.

No Capitulo I1I, tratamos o acelerador de elétrons, analisando as partes em
separado, para melhor tratar das mudangas introduzidas e das caracteristicas peculiares que
possui.

No Capitulo 1V, estudamos e discutimos o método de medida empregado

para determinar a distribuigdo de energia dos secundarios emitidos por um metal ou um
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polimero, e desenvolvemos formalmente expressdes, que descrevem os resultados
esperados para os dois tipos de materiais. Além disso, discutimos o método dindmico que
sera utilizado para determinar o coeficiente de emissdo total nos metais pela primeira vez, e
o mecanismo de auto-regulagdo, que desempenha um importante papel, quando se
descarrega uma amostra usando um feixe eletrdnico. Por fim, introduzimos o método de
medida utilizado na determinagdo do potencial de superficie ou a ddp de contato baseado na
técnica do capacitor vibrante.

A partir do Capitulo V, entramos na parte relativa aos resultados. O Capitulo
V, trata, especificamente, da definigio do melhor arranjo para se medir o espectro de
energia dos secundarios emitidos e do coeficiente de retroespalhamento. No capitulo VI,
que trata do assunto que € o tema central do trabalho, apresentamos e discutimos os
resultados relativos ao espectro de energia dos secundarios emitidos pelos metais ou pelos
polimeros. No Capitulo VII, apresentamos e discutimos os resultados relativos as curvas
dos coeficientes de emissdo e do rendimento reduzido em fungdo da energia. No Capitulo
VIIl, apresentamos e discutimos os resultados obtidos pelo método dindmico quando
aplicado a amostras metdlicas. Aproveitamos também para testar o modelo das duas
camadas na interpretacdo dos resultados para o ouro depositado sobre o Teflon-FEP.

Finalmente, no Capitulo IX fazemos uma breve consideragdo do trabalho
desenvolvido e passamos a conclusdio do mesmo, encerrando com algumas sugestdes ou

propostas para trabalhos futuros.
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-CAPITULO I -

EMISSAO SECUNDARIA

2.1, Introdugio

{15,16)

Segundo Dekker' ™™, a teoria fenomenolégica da emissio de elétrons

secundarios foi desenvolvida por Salow e Bruinning, que definiram uma expressio para o

rendimento (8), valida para um feixe monoenergético de elétrons incidentes sobre um sélido. As

hipoteses basicas envolvidas séo:

a) considerar a existéncia de um mecanismo de escape independente da produgio durante o
fendmeno de emissdo

b) ignorar a distribuigdo de energia dos elétrons secundarios dentro do material por ndo ser

considerada relevante

c) expressar 0 mecanismo de escape através de uma fungio exponencial.

Os parimetros utilizados na expressio de & estio relacionados com as

propriedades de superficie ¢ volume do emissor, que por sua vez, estdo relacionadas aos
mecanismos citados.

Baroody"”

mostrou que a relagdo & / &y versus E / Ey independia desses
parametros e introduziu a idéia da possivel existéncia de uma curva universal valida para todos
os materiais. Infelizmente, ao comparar os dados experimentais com a expressio tedrica, o ajuste
se mostrou ruim para as energias do feixe acima de Ey;.

Para tentar obter expressdes que melhor se adequassem aos resultados, novas
versdes foram desenvolvidas, tais como a "Lei da Poténcia” e "Perda Constante". O ajuste obtido
para as novas versdes funciona relativamente bem para valores E/ Ey < 4. Para valores maiores
que 4, as curvas tedricas diferem bastante dos resultados experimentais disponiveis.

Dionne!'™

utilizou estas versdes e adicionou a hipotese de os elétrons
secundarios serem espalhados dentro do material ndo de forma unidimensional, como se supunha
anteriormente, mas de forma espacial. Em seu estudo Dionne mostrou que o modelo
unidimensional € uma excelente aproximagdo para o calculo da curva de rendimento reduzido,

portanto deve ser razoavel para curvas de rendimento individuais.



A versdo da “Perda Constante” unidimensional apresenta algumas vantagens
quando comparada a “Lei da Poténcia”, pois:
a) trata-se de um modelo que se ajusta melhor aos dados experimentais
b) conduz a uma expressao matematica para o rendimento da emissdo dos secundarios, a partir
da qual € possivel determinar relagdes entre os pardmetros semi-empiricos utilizados e
grandezas facilmente obtidas experimentalmente, tais como energias relacionadas ao 1° e ao
2° ponto de cruzamento, rendimento maximo de emissdo (5n) € a correspondente energia
(En). Um esforgo grande nesta diregio tem sido feito a partir do estudo de filmes de oxidos
metalicos” '**.

Com base na teoria fenomenologica, também foram desenvolvidos alguns
modelos que levam em conta o efeito dos elétrons retroespalhados na geragio de secundarios e,
portanto, para contribuigdo nos rendimentos de emissdo dos secundarios & e &/ 6y em fungio
de E. Quando isto é feito, as equac¢des ajustam melhor aos resultados experimentais, mas séo
mais complexa, como se pode notar no modelo de Sternglass“**”, que sera apresentado de

maneira sucinta neste trabalho, e o modelo de Kanaya e Kawakatsu® sera apenas comentado.

2.2, Teoria
2.2.1. A teoria fenomenologica elementar

O coeficiente de emissdo secundaria € expresso como:
& = Infx, o )ftx)dx Q)

A fungdo n (x, Ey), relacionada ao mecanismo de geragéo de elétrons, representa
o numero médio de secundarios produzidos por unidade de comprimento a uma distancia x
abaixo da supetficie por primario incidente. E f{x) representa a probabilidade de um secundario
migrar e escapar da superficie, estando relacionada ao mecanismo de escape.

A fungdo n (x, Eo) depende da profundidade (x) em que o secundario é criado e
da energta E, dos elétrons primarios. Assume-se que:

L dls

nlxly) =, (2)
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onde € representa a energia média requerida para produzir um secundario dentro do sélido e
dE / dx a energia média perdida por unidade de comprimento.

Em geral f{x) € expressa como:
fx) = Be ® )

onde B é a probabilidade de escape e o5 o coeficiente de absor¢do do elétron secundario.

Desta forma a equagdo 1 pode ser reescrita como:

B . db
§ =~ e @

2.2.1.1. A versio baseada na "Lei da Poténcia” e a expressio do rendimento

reduzido 6 / &

Na "Lei da Poténcia", assume-se que a perda de energia dos primarios é dada

por:

dls 24
E - ]':nr.’.' ’ (5)

onde o, é 0 “coeficiente de absorgdo” dos elétrons primarios e n € um expoente maior que 1.

Para n = 2, a equagio 5 corresponde a lei de Whiddington usada por Salow'*?, Bruinning® e

outros.

De acordo com a equagdo 5 pode-se escrever:
I"(x) = I - o ynx : (6)
Para expressar a maxima profundidade alcangada pelo elétron primano x,

impde-se que E" (x4) = 0, logo da equagdo 6 vem:

:n
Lo

Xa = a,n ™

Usando a equagdo 7 em 0, tem-se:

E" (%) = a ,h{ x4-X). (8)
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Considere-se agora a variavel y, definida como:
Y= a.(xi-x) &)
onde yu" = 0, X4.

A partir desta definigio e das equagdes 4, 5 e 8, pode-se chegar a;

n

B I
8 = ()@ Inexpl-a,xa)l exp(y" dy (10)

a@ s

Se houver interesse na dependéncia de & com a energia do primario (E,), é

conveniente introduzir a quantidade r definida por:

I
P Xa = @ an
apn
Rescrevendo a equagio 10 em termos da equagio 11 tem-se:
. B n ! o R
o - (;)(a ,,-'a—)nexp(-r )L,exp(y Jdy (12)
ou
B noi
O = (—Na,— InGar), (13)
£ a,
onde
Gafr) =exp (") Ljexp (¥")dy (14)

Se v representa r para o qual 8 atinge seu valor maximo 8y, pode-se mostrar a

partir da equagdo 13 e impondo que d G, (r) / dr =0 ,que;

(}n(rM) = ’1("M)n-l' (15)
[
B ) B !
8= (N g I —5) ~ (g G s0). (16)
& s LY £ a,
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Portanto o rendimento reduzido (& / 6. ) pode ser escrito como:

o ; _ Gulrulo/ Euy)
=y Gufrulo/ Ey) - ~
u M ( Mi.g M) (]n(rM)

a7

Como vemos, as constantes caracteristicas do material o, o, € € B desaparecem.

Para n = 2 (lei de Whiddington), ny = 0,92 e a expressido do rendimento reduzido

torna-se:

S 1,85G,(0.92 Fo
5 [ 2 [ 1.

M M

y) (18)

que ¢ a formula derivada por Baroody .

2.2.1.2. A versio baseada na "Perda Counstante" e a expressiio do rendimento

reduzido 8 / 5y

A perda de energia dos primarios é assumida como:

dii I,
ar. —fe 19
dx x4 (19)
Introduzindo a equagdo 19 em 4 vem:
BrE
5 - _"e-ﬂ "de', (20)
& Xg

Integrando-se a equagio 20, de o a x4 e usando x4 (equagio 7) da “Lei da

Poténcia”, resulta:
B n ! i-n i
5 = (o, nfaxa)n (- @1

Introduzindo a vanavel 2" = o, x4 na equagio 21, tem-se:

B ti-e?"
PR 22)
£ a; Zz
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Definindo g.(z) como:
1-exp(-z"
gaf) - ) (23)

a expressdo 22 reduz-se a:

522 e ) @4)
£ (2

Derivando esta expressdo em relagdo a z e igualando a derivada a zero, pode-se
determinar o valor § = 8y dado abaixo, para o qual a emissdo é maxima.
B a,n !
5,” /..._.( z )"gn(zM}- (25)

&

A curva de rendimento reduzido fica:

é
5 g0 ‘ (26)
Om  E.(zu)
Como:
E?‘l
X -, (27)
a,n
E"
z;'f 7 M (28)
apn
Dividindo 27 por 28 chega-se a:
Fo
2T M, (29)
YA
logo
Zud
5 a2
LM
S 7" S (30)



24

Quando os valores n = 135, zy = 1,843 e g,135 {1,843) = 0,725 sdo
introduzidos na equagdo 30, obtém-se uma curva que se ajusta bem aos pontos experimentais,
para E/Ey <4,

Dekker'™ compara as curvas de rendimento reduzido com os pontos
experiméntais, para diferentes modelos baseados nas versdes “Lei da Poténcia” e “Perda

Constante™ discutidas anteriormente, e que pode ser apreciada na Fig. 7.

Fig. 7 - Curvas de rendimento reduzido obtidos a partir de diferentes modelos. Os pontos

expetimentais foram incluidos para comparagio( ver ref. 15, p.266).

As curvas representadas como modelo “Lei da Poténcia” e “Perda Constante” na
Fig 7 foram obtidas das equagdes 17 e 30, respectivamente, considerando n = 1,35. A curva do

modelo de Boroody foi obtida da equagio 18 com n = 2, e é bascada na versdo “Lei da

Poténcia™.

2.2.1.3. As versdes “Lei da Poténcia” e “Perda Constante” adaptadas para o
espalhamento de secundarios de forma tridimensional

(16)

Segundo Dekker'™ e Dionne'”, a diferenca basica entre estas versdes no caso

unidimensional, que levam em conta o espathamento dos elétrons pnmarios, consiste em:
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1) Na versdo “Lei da Poténcia” a maior quantidade dos elétrons secundarios sdo produzidos a
uma profundidade x4
2) Na versdo “Perda Constante” os elétrons secundarios sdo produzidos uniformemente até
atingirem a penetragio xq
Apesar de a segunda versdo se ajustar melhor aos dados experimentais que a
primeira, nenhuma das duas aborda o espalhamento dos secundarios de forma tridimensional.
Dionne''” propde uma mudanga em f{x), considerando esse fato, e calcula para cada versio
expressoes de rendimento reduzido para n = 2,0 (Lei de Whiddington), n = 1,35 [Young®"?] e
n=1,66 [Lane-Zaffarano®?]. Compara para cada n fixo os casos de espalhamento dos
secundarios unidimensional e tridimensional relativo a cada versio com os resultados

experimentais. As figuras 8 ¢ 9 mostram os resultados.

1of Region of
- \ \, g:’::;::"""" Secondary Scottering
& ——=— No Scatiering

O.8— A

osl|"
£ |
0

0.4H

0.2

1 § i | 1 A 1 1 1 | 1
0 2 4 6 8 10 12

Fig. 8 - Curvas de rendimento reduzido calculado segundo versdo “Lei da Poténcia” para
n=1,35, 1,66 e 2,00 (ver ref 17)
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Region of
Experimentai

Secondory Scatiering
— —— No Scatisring

3/8m

0.4H

02

L 1 i k L 1 1 i 1 | 1
o] 2 4 6 8 10 12
EO/EW

Fig. 9 - Curvas de rendimento reduzido calculado segundo versio “Perda Constante” para
n=1735, 1,66 e 2,00 (ver ref. 17)

Estes resultados comprovam que o modelo unidimensional ¢ uma boa

aproximagfo para o calculo da curva de rendimento reduzido, para valores E/Ey< 4.

2.2.1.4. As teorias que levam em conta os elétrons retroespalhados

Na teoria fenomenologica abordada até este ponto, nio se mencionou a
possibilidade de os elétrons retroespathados contribuirem para a geragdo dos secundarios. Como
foi descrito no item 1.2. do capitulo 1, o coeficiente , que expressa quantitativamente os
retroespathados, depende da energia dos elétrons incidentes e do nimero atdmico (Z) dos
4tomos que compdem o alvo. Segundo Dekker'”, se os primérios que incidem no alvo fossem
retroespalhados provenientes ~principalmente de espalhamento elastico por um campo
coulombiano devido a um nicleo, seria de esperar, com base na teoria de espalhamento elastico,
que n aumentasse com Z crescente. A Fig. 3 do capitulo I mostra que na pratica isto ndo é
verdade, para a faixa de energia abaixo de 2 keV. A Platina com Z = 78, para energias abaixo de
2 keV, possui n menor que o Ferro, que possui Z = 20.

Os desvios apontados evidenciam que o mecanismo ineldstico pode estar

predominando nesta faixa de energia. Isto ¢ possivel, com base na teoria do espalhamento
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inelastico de Bohr'” e Bethe™, se um elemento com Z alto tem um namero menor de elétrons
participando do espathamento inelastico, quando comparado aqueles elementos com baixo Z.

Em outras palavras o elétron incidente enxerga um niimero atémico efetivo (Zxr)
diferente de Z. Um modelo que tente explicar a emissio secundaria ndo deve ignorar este fato.

Sternglass desenvolve uma teoria que leva em conta os retroespalhados na
contribuicio da criagio de secundarios, e usa a equago 4 para o rendimento de emissdo dos
secundarios como ponto de partida.

Sua teoria assume uma profundidade média caracteristica (M), que €
essencialmente o livre caminho médio onde ocorre a perda de momento, e ¢ uma fungdo da
energia primaria.

Para simplificar o problema, considera-se que todos os secundarios sdo

produzidos a profundidade média Ay, tal que f{x) na equagio 4 torna-se B exp (o M) €,
dl
portanto, pode sair fora do integrando. A parcela relativa a - ¢ definida como Eo (1 -mK)ea

expressdo para o rendimento secundario fica:

B
5= (ﬂ(l ~-nK)E, e ™ 3D

onde:
n é o coeficiente de retroespalhamento para determinada energia do primario e
K representa a média fracional de energia dos elétrons retroespalhados relativos a energia
primaria inicial Eq.
Para estabelecer a dependéncia de Am com a energia dos primarios,
Sterglass"® utiliza a expressio de Bethe™, fazendo uso de relagSes de aproximagdo, e
chega a o, Am =B E'?, onde {3 ¢ uma constante que leva em conta de forma implicita Zys.

Se utilizar esta dependéncia na equagéo 31, chega-se a:

B P
S :[;—J(lwq KyEe ™ : (32)

' B
Se se considerar (;)(1 —-11K) e § independentes de E, o que ¢é razoavel para

certos elementos no intervalo de energia limitada, ¢ possivel deduzir uma expressdo para o
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rendimento reduzido. Para isto, basta derivar a expressio 32 em relagio a energia e igualar a

zero para determinar Ey. Procedendo assim, é possivel mostrar que:
B [ E J [ 2[] E

— =|lex -—
5\, Fl L,

De acordo com Sternglass, a concordincia entre a equagdo 33 e os pontos

3
JJ (33)

expetimentais € muito satisfatoria, se as curvas de n versus E na Fig. 3, Capitulo I, siio levadas
em conta.

Kanaya e Kawakatsu®”

, estudando a contribui¢do dos elétrons retroespalhados
na geracao de secundarios, conseguem derivar nova expressdo para as curvas de rendimento
reduzido, levando em conta mecanismos de geragdo e escape mais detalhados e sofisticados.

A Fig. 10 mostra curvas ajustadas a pontos experimentais obtidas por eles.

[H4] )
/] 9 3 a
08 v \t“ v.
RN N
) bih\“ \\.\- &
06 - w | i e
2- 1 *qk‘ * v v
< n=4/3 power ‘;"‘1:5--.?‘.__ R
O 4t ~——— 32 pawer e, L
= Ge o Mg0 L § )
aKCL sli Expermental ° 9
02— oNi 'AlgO,
& Quariz
ST
]
v] t ] 3 4 5 & 1 B 9 0
, EIE,

Fig. 10 - Curvas de rendimento reduzido obtidas por Kanawa e Kawakatsu, levando em conta a
contribuigio de retroespalhados para a geragdo de secundérios. Pontos experimentais

de diferentes fontes sao fornecidas para comparagdo (ver ref, 29).

Se fixarmos nossa atengdo, principalmente nos pontos relativos ao Ni, MgO e
Ge, que s@o comuns as figuras 10 e 11, notaremos que as curvas da Fig. 10 se ajustam melhor
aos pontos experimentais que aquelas da Fig. 11, que foram obtidas sem levar em conta a

contribuigdo dos retroespalhados.
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Fig. 11 - Curvas de rendimento reduzido para o Ni, Mo, Ge € MgO. A curva A representa a
equagdo 18 paran=2. A curva B representa a equacdo 30 paran = 1,35 (ref. 15).
2.2.2. Relacdes derivadas da versao ""Perda Constante” unidimensional
2.2.2.1. Energia do primario correspondente ao rendimento maximo

Derivando a equagio 21 em relagdo a o, x4, tem-se:

dd 72 a,n
d(a,x,) & a,

r ! !
)n’/(;-1)(asxd)?i'2(1—e“”‘)+(asxd)?")e*”"‘] (34)

)
Fazendo m =0, pode-se mostrar facilmente que:
1
& X = (1 ';;)(ea’x'm -1). (35)

Como n pode ser determinado experimentalmente através das curvas de
emissdo(d versus E) ou dos resultados obtidos por Young®? para filmes finos de Aluminio, fica
facil calcular o produto o, x4u. Com este valor e a equagio 7, é possivel derivar uma relago
para energia méaxima dos primarios (Eay), correspondente ao rendimento maximo (8yy).

De forma geral, tem-se:
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), | )

2.2.2.2. Maximo rendimento Sy

Fazendo uso da equagdo 21, da equagdo 7 e da condigio de maximo da equagio

35, obtém-se de forma geral:

(1 eesvar)

a s de

B
5M = (;) EM 37

2.2.2.3. Energias relacionadas aos pontos de cruzamento E; e Ey;

Fazendo 6 = 1, na equagdo 21, obtém-se:

B,
g (G

Jr(@axa)s (1-ease) = | (38)
o,

Supondo que a,xs' << 1, para Ere ouxg" >> |1, para Ej, e sabendo que estas
desigualdades sio obtidas"” para 8y > 2,5 no caso de E; ¢ &y > 1,2 no caso de Ej, pode-se

deduazir relagdes para E; e Ey como segue:

Se oxg <<1 implica 1-exp( oXa') = otexd', logo a equagdo 38 reduz-se a:
B no! I
—(a,— In(a.xi) " (a,xi)=1 (39)
£ as

Fazendo uso da equagdo 7 na equagdo 39, chega-se a:

E; = para 5M > 2,5 (40)

£
B

Se o.x4" >> 1, implica exp(o,xa") = 0 € a equagdo 38 fica:
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B no! In
S(arn(axi)e -1 (41)

Substituindo a equagdo 7 na equagdo 41, chega-se a:

V(B 1

De forma geral, mostra-se que E; e Ey poderiam ser expressos em termos dos
valores &y e Ey, que sdio faceis de obter experimentalmente. E; é obtido combinando as

equagdes 37 e 40, enquanto Ejy € obtida combinando as equagdes 42, 40 e 36. Procedendo desta

forma, obtém-se:

bla(l—e'sW)EM_ “3)
2498 P 5}\4

1
1‘~r : 1r'a?'fir (44)
" epcara) O

2.2.2.4, Quadro geral destas expressdes adaptadas aos metais, 6xidos metalicos ¢

polimeros
Young®?, ao estudar a transmissdo de elétrons em filmes de oxido de aluminio,
utilizando elétrons monoenergéticos para energias bem maiores que Ey, concluiu que o alcance
x4 destes ¢ proporcional a Eo™ E a partir dai outros autores passaram a utilizar n = 1,35 como
um valor adequado na analise das curvas de rendimentos dos metais e dxidos metalicos.

Burke® analisou dados disponiveis na literatura sobre dez polimeros, e pdde
concluir que n entre 1,70 e 1,75 fornece um ajuste satisfatorio para as curvas de rendimento. Ao
resolver a equagdo 35, com n = 1,35 e n = 1,74, obtém-se, respectivamente, que oy xqam = 2,28 €
1,52, que podem ser levado para as equagGes 36, 37, 42, 43 e 44.

O quadro a seguir mostra estas relagdes assim obtidas.
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Quadro 1- Pardametros relativos a emissdo secunddria

Metais ¢ Oxidos Metdlicos Polimeros

{a JO_'M ] {aPJD,STS
E, =2 o6y | B =G 6y
I J 9(8 aPJO.STS
“"‘09 a, on| =" Aa, 37y
"l R ' I'B a, —IUS :
S 06 e e @

o

o | g - o 43y
=039 “3)| £, =054
Iy = 13952 I, (49| £, =1395 L, “

2.2.3. Cilculo dos parimetros semi-empiricos B, €, o, e o,

Com base nos modelos fenomenologicos abordados nos itens anteriores, pode-se
chegar a expressdes de rendimento reduzido que independem dos parimetros semi-empiricos.
Embora isto seja possivel para aqueles modelos, nenhuma das equagdes de rendimento reduzido
¢ universal ao ponto de representar todos os matenais. Nesse sentido, o estudo das expressfes &
em fungdo de Ey, que consideram estes pardametros, permite interpretar as diferengas encontradas
para diversos matenais.

Existem alguns modelos que utilizam outros parimetros além de B, g, o, € o,
mas ndo serfio considerados neste trabalho.

Os calculos dos pardmetros citados podem ser realizados da maneira que se

descreve a seguir.

2.2.3.1. O coeficiente de absorcio dos elétrons primarios o,

Se a profundidade maxima (x4) e energia (E;) sdo obtidas experimentalmente

para um determinado material, € possivel obter o, a partir da equagéo 7, uma vez conhecido n.

 aron ke
vt

4_._,- e r‘ ;- Gy 13 1:"’;‘ A E
S SR BN o }
|IFSC-USP """ 1oee
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Youngm)

utilizou uma técnica de medida que permitiu observar o numero € a
energia dos elétrons ao ultrapassarem um filme fino de aluminio. Destes resultados, chegou-se a
uma relagdo entre penetragdo e cnergia que pode ser u.tilizada para outros materiais. Para que
iss0 seja possivel, basta substituir o valor correspondente da densidade do material que se deseja

estudar na relagio:

_(0,0115)107° /5™
) P

Xy

(45)

onde x4 ¢ expresso em c¢m, Eg em keV, p em g/em’ e a constante em g/em’(keV) ™,

Como a equagio 45 foi obtida de estudos dentro de uma faixa com energias de
0,5 a 11 keV para o aluminio, € necessario verificar a sua validade ou nfio em outros materiais e
energias fora deste intervalo.

Comparando a equacdo 45 com a equagdo 7 e conhecendo o valor de n, €

possivel determinar o, diretamente.

2.2.3.2. O coeficiente de absor¢iio dos elétrons secundarios o, e a relacioe /B

nos metais

Com base no valor n e segundo as versGes da “Lei da Poténcia” e “Perda
Constante”, ¢ possivel calcular o; ¢ €/ B como segue.
Primeiro, ao considerar a “Lei da Poténcia”, conhecendo-se n e utilizando a

equagdo 15, calcula-se ry . Agora, com base nas equagdes 11 € 45, chega-se a:
11,5 10°K7°

1
— = = 46
as (rM)J p ( )

onde, 1/ o, é expresso em cm, Ey;em keV e p em g/em’,

Ainda com base nesta versio, através das equagdes 16 € 11, obtém-se g / B,

cuja equagio geral é:

f——( Ly JG 47
B"’ r n(rM) ( )

M5M

Ao substituir n = [,35 , para o qual ry = 1,543 e G;35(1,543) = 0,636 na

equacdo 47, chega-se a:
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£ .04 15 (48)
B S,

Agora, para a versdo da “Perda Constante”, com um valor conhecido de n ¢

a equagio 35, calcula-se zy. Em seguida, com base nas equag¢des 28 e 45, chega-se a:

1 11,5 10°° ]‘:L‘fs
a_ = (z )1,35 0 (49)
5 A

onde 1/ a, ¢ expresso em cm, p em g/em’ e Ey em keV,
De forma analoga a versdo anterior, com as equagdes 25 e 28, obtém-se

e / B, cuja equagao geral é;

f——( L }’ 50
B_ ZM(SM n(zM) ( )

Ao substituir n = 1,35 para o qual zy = 1,84 € gu-135 (1,84) = 0,725 na

equagio 50, obtém-se:

£ E.U
— =039 (1)
B Sy

Observe-se que nio é possivel obter € e B isoladamente, mas somente a
relagdo £ / B. Como os pardmetros analisados dependem de Ey e Oy, para avalia-los é
necessario recorrer as curvas de emissdo 8, em fungio da energia dos primarios.

Das curvas de emissdo também é possivel determinar o expoente n, com base
nos modelos “Lei da Poténcia” ¢ “Perda Constante”. Os pardmetros caracteristicos
extraidos desta curva (Er, Ey, Em e 8y ) permitem calcular as relagdes o, / o, € € / B.
Neste calculo podem-se empregar as equagdes 36, 37 e 42 ou 36°, 37" ¢ 42’ apresentadas

no quadro geral do item 2.2 4.

2.2.4. O modelo das duas camadas baseada na versio “Perda Constante”

Uma nova expressao para rendimento de emisséo & é obtida ao considerar um
alvo formado de duas camadas com materiais distintos, de espessura L € L, e utilizar a versdo

“Perda Constante” (ver Fig. 12).
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A Fig. 12 representa de maneira esquematica as correntes envolvidas no

processo de emissao.

E,1

0?0

& |

I218

Legenda:

lo.  corrente cletrnica incidente perpendicular 4 superlicie de cmissio com cnergia fixa E,
lLis: correnle secunddria emitida c gerada no meio |

I;;; correnic incidenic na indcrlace dos mcios 1 ¢ 2

Iss. corrente secundinia na interface dos meios 1 ¢ 2

lys: corrente secundaria emitida e gerada no meio 2 que atravessa 1
Is:  corrente secundaria total (I + Ixg)

g;  cnergia média requerida para produzir um sccundario no meio i
Bi: probabilidade de escape do mecio i

ag:  cocficiente de absorgiio dos secundarios no meio i

x4 profundidade maxima supondo a existéncia s6 do meio i.

Fig. 12 - Diagrama esquemadtico das correntes envolvidas no modelo das duas camadas

A equagio 20 do item 2.1.2., expressa o valor de 8 para uma corrente eletrdnica
incidente em um uanico meio. Quando adaptada ao nosso modelo das duas camadas, € valida
para correntes que penetram a uma profundidade x4 < L;. Se o alcance ¢ maior que L,, deve-se
readapta-lo considerando a existéncia do meio 2. Integrando a equagio 20 de 0 a xy,

considerando que Eq / x4 € constante, tem-se:

I, BE 1

__J:______ T E X
I, £ X, a_,(] € ) 2)

o=
O sinal menos indica que o sentido de 1,5 € contrario ao de I.

Quando a corrente incidente penetra xy, com L; < xy < L, + L, tratando-se do
caso de interesse, € preciso calcular as correntes de emissao de forma distinta.

Calculo de 15
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B E, 1 |
1, =, —(1-¢ " (53)
! o g X, @ )

K1)

Calculo de ;.

[—I[l 11*] 54
w4t _xdl ()

Calculo de Lyg:

Usa-se 53 com Iy substituido por I, e indices referentes ao meio 2, isto €:

LB, I, 1

I, = *10[1 - —"J—z—‘)—(l — g mara) (55)
X1/ &y Xgy Oy

Calculo de Is:

Admitindo-se uma probabilidade de escape dos eclétrons secundarios

—a iy

provenientes do meio 2, passando pelo meio 1 e sendo emitidos pela superficie, de e ,

calcula-se:
I, =e ] (56)
A corrente secundaria total emitida Is :
I =1,+1, (57
ou
,x:_,oﬁ_l_fo__l_(l_ea,.h)_,0&&L(l_e-aﬂm)em,ﬂ.(l__L_L] 58
£ X, a £, X4y O, "

Esta expressdio serd utilizada e comparada aos resultados experimentais no

capitulo VII.



37

- CAPITULO HI -

O ACELERADOR DE ELETRONS

3.1. Introducio

A Fig. 13 representa de maneira esquematica o acelerador de elétrons atualizado,
isto €, com as modificagdes introduzidas. Falar de cada parte deste sistema em separado é insistir
no que ja foi realizado, pois Hessel®™ o fez de uma maneira clara e sistematica em sua tese de
doutorado. A seguir, Chinaglia® introduziu algumas modificagdes, quando realizou sua
dissertagdo de mestrado. Chinaglia fez o mestrado no mesmo periodo em que as medidas desta
tese foram realizadas, acabando por também participar dessas mudangas. No que segue, vamos

nos limitar a descrever somente as modificacGes que foram feitas posteriormente,

Fonle F4
Filamento \ L 0-3A
C T S J I
Grade moduladora - ;_v "
T | Fonte F3
1° Anodo e l— ‘l ';.'m i 0-45V
T Isolante
S

Bobina de focalizagao Fonte F2

e 03KV

Bobinas de varredura l

Fonte F1
Bloqueador Mecénico = — / Bulbo ibnico — 0-20kY

Feed-Through Auxiliar Tela para visualizagao

do feixe elatrénico

do Feixe \\' v/ :@

[ ——

Feed-Through

Suporte de amosira / T T T

Vibrador

Base Expaerimental

Fig. 13 - Esquema do acelerador de elétrons atualizado (vista frontal, ref. 8)



3.2. O Acelerador de Elétrons

O sistema como um todo pode ser pensado como sendo constituido de uma
fonte de elétrons (parte superior da Fig. 13), sistema Otico eletrdnico (parte superior e
intermediaria da Fig. 13) e o sistema de medida ou base experimental (parte inferior da Fig. 13).
Estas trés partes estio montadas em tubos cilindricos concéntricos de ago inox 304, pouco
magnetizavel, sustentados por um corpo rigido de ago inox, que possibilita movimenta-los na
vertical e gira-los no sentido horario ou anti-horario. Estes movimentos facilitam o acesso para a
manipulagio do sistema, no caso de reparos e/ou acidentes. Um sistema de vacuo opera no
acelerador para manter a sua pressdo interna inferior a 10 torr, Isso exige cuidados especiais
quanto a vedagdo das partes que o compdem, principalmente pelo fato de termos um grande
volume a ser evacuado, inclusive com partes mecinicas removiveis, que podem se movimentar

sem que ocorram variagdes de pressio.

3.2.1. Fonte de elétrons

Um filamento de tungsténio (ndo toriado em forma de “hairpin™), de 0,1mm de
didmetro e comprimento util aproximado de 8mm, é montado em dois capilares de ago inox,
isolados das outras partes do sistema através de uma base cerimica. Os capilares e o filamento
fazem parte de um circuito elétrico, cuja fonte de alimentagdo (Fonte F4, Fig. 13) de 0-30 volts
DC, 0-3A (3.1/2 digitos) opera em modo corrente. Uma vez fixada a corrente, esta se mantém
constante mesmo que a resisténcia do filamento varie. A vantagem em operar neste modo €
manter a temperatura do filamento a mais estavel possivel, sem que ocorram grandes variagGes
no numero de elétrons disponiveis, provenientes do processo de termo-emissdo. O filamento esta
com um potencial negativo elevado em relagdo ao terra, como mostra a Fig. 13, a sua
alimentagdo deve ser desacoplada da rede elétrica, por meio de um transformador de alta
isolagéo (maior que 20kV), e do resto do acelerador por um isolante em forma de disco em
acrilico. Para minimizar o risco de acidente, uma vez que a cabega do acelerador trabalha em
altas voltagens (maximo de 20kV), foi construida uma campinula de metal, que deve ser
aterrada, cobrindo toda a area de risco. Dessa forma, quem opera o sistema ndo pode entrar em

contato com esta regiio de alta voltagem.
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Uma vez tendo disponiveis elétrons provenientes do processo de termo-emissdo
no filamento, é preciso controla-los e acelera-los em direg3o ao alvo que se queira estudar. Isto €

realizado através do sistema otico-eletronico.

3.2.2. O sistema 6tico eletronico

Trata-se de um sistema conhecido como tetrodo (catodo, grade moduladora,
primeiro e segundo dnodo) em associag@o com bobinas de focalizagdo e varredura.

O filamento de tungsténio usado como emissor de elétrons(catodo) opera, no
nosso sistema, a uma temperatura relativamente baixa quando comparadas com aqueles
utilizados em microscopios eletronicos, e por isto tem uma vida 0til maior, cerca de 500 horas.
Isto nos permite realizar experiéncias de longa duragfo.

A grade moduladora € o elemento responsavel por limitar ou bloquear a
quantidade de elétrons que formara a corrente primaria. O potencial em que se encontra, em
relagdo a terra, é devido as trés fontes em série F1, F2 e F3, tendo a dltima a fungio de controle.
Esta fonte F3 ¢ composta de baterias ligadas convenientemente, e fornece uma tensdo de saida
entre O € 45V, permitindo variagdes discretas de 1,5V. Considerando os outros elementos, este €
0 que tem um potencial mais negativo, em relagio ao terra do sistema.

O primeiro dnodo atua na focalizagdo e extragio dos elétrons do filamento.
Como a grade moduladora e o segundo anodo, este elemento é construido de ago inox e é
polarizado pela fonte F2, que esta isolada da rede por meio de um transformador desacoplador
(isolagdo superior a 20k V). A grade e o primeiro dnodo estdo presos, sob pressdo, em trés hastes
isolantes (Alumina), fixas na tampa que recobre a cabega do acelerador de elétrons.

As fontes F2, F3 e F4 tém todos os seus controles (botdes e chaves) conectados
a materiais com alta isolagdio, possibilitando ao operador fazer ajustes, mesmo com o sistema em
funcionamento.

O segundo dnodo ¢ responsavel pela acelerag@o dos elétrons que passam através
da grade moduladora, pois ele estd aterrado. Trata-se do tubo externo (Fig. 13), no qual estio
montadas as bobinas que permitem focahzar e defletir os elétrons primérios.

A configuragio tetrodo permite trabalhar com uma corrente que é praticamente
independente da diferenga de potencial entre o filamento e o segundo 4nodo, uma vez que o

campo elétrico nas vizinhangas do filamento provém do primeiro dnodo.
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Como a energia do feixe eletronico € estabelecida pela diferenga de potencial
entre o filamento e o segundo dnodo (aterrado), e as linhas do campo de extragdo sdo
provenientes do primeiro inodo, se ndo for alterada a diferenca de potencial entre o filamento €
primeiro anodo, praticamente ndo se altera a corrente dos elétrons primarios ao se fixar uma
voltagem de aceleragio ou energia para os elétrons. Este fato faz a configuracio tetrodo
vantajosa em relagio ao triodo, pois experimentos que necessitam trabalhar com energias
diferentes e correntes primarias iguais sio mais faceis de estabelecer.

A bobina de focalizagdo, como o proprio nome indica, ¢ responsdvel pela
focalizagio e centralizacio dos elétrons primarios. Ela ¢ confeccionada com 1600 espiras de fio
n° 18, enrolados em um carretel de PVC, cujo didmetro interno é cerca de cinco milimetros
maior que o didmetro do segundo anodo (Fig. 13). Esta folga permite que a centralizagdo do
feixe de elétrons na tela de visualizagio seja realizada através de parafusos para ajuste e
inclinacio da bobina. A alimentagiio desta bobina é feita por uma fonte DC de 0-30V e 0-3A
(2.1/2 digitos), que opera no modo corrente. Variando-se a corrente, pode-se focalizar o feixe de
elétrons.

A bobina para deﬂexﬁo do feixe é utilizada para que ele varra a amostra e seja
desviado para o copo de Faraday, que se encontra na base experimental. Esta € composta de
dois pares de bobinas, retangulares e chatas, montadas na parte externa do segundo anodo, de
forma que cada elemento do par seja contraposto. A densidade de espiras enroladas comega
minima no centro e aumenta segundo uma lei em cosseno, para possibilitar campo magnético
uniforme dentro de um pequeno volume na regidio central, entre as duas bobinas do mesmo par.
Cada par ¢ alimentado por meio de um gerador de tensdes triangulares. O campo magpético
gerado permite realizar a varredura do feixe sobre toda a amostra. Neste aparelho podem-se
obter dois sinais independentes, sendo um numa faixa de frequéncia entre 10-40 hertz e o outro
entre 800-2500 hertz. Detalhes sobre este circuito se encontram no apéndice I da dissertagio de
mestrado de Chinaglia® .

Além do bloqueio do feixe de elétrons pela polarizagio da grade moduladora
com -30 volts, ¢ possivel bloquea-lo através do bloqueador mecanico (Fig. 13). Ele garante que
a corrente do feixe assuma o seu verdadeiro valor imediatamente apos o desbloqueio. Com isso
evitam-se efeitos capacitivos, que podem interferir no valor inicial da corrente.

A visualizagio do feixe de elétrons com corrente primaria, que incidird sobre a
amostra, é muito importante, pois ¢ a Ginica certeza visual que se tem de que os elétrons incidirdo

no local desejado. Para isso € utilizada a tela de visualizagdo de formato circular, presa a uma
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das extremidades do “feed-through” (Fig. 13) e coberta com material catodo-luminescente, que
se torna verde quando irradiado, facilitando a visualizagio dos elétrons incidentes de forma
indireta. '

Através dos elementos descritos nos dois subitens anteriores, é possivel ter
disponivel um feixe de elétrons monoenergético na faixa de 0,2 a 20keV, quando se trabalha
com um feixe difuso, ou na faixa de 0,2 a 12keV, quando se trabalha fazendo um feixe
focalizado varrer periodicamente a amostra.

E possivel controlar a intensidade da corrente do feixe de elétrons dentro da faixa
de 10® A a 10" A, variando a corrente no filamento emissor. Quanto menor o valor desta
corrente, mais dificil se torna a visualizagio do feixe incidente sobre a tela, para energias

menores que 0,5keV, o que o torna limitante em alguns experimentos.

3.2,3. O sistema de medidas

Trata-se do conjunto de elementos (Copo de Faraday, Suporte de amostra,
Vibrador e Conectores para contatos elétricos) instalado sobre uma base experimental
removivel, situada na parte inferior da Fig. 13. Dependendo das necessidades de uma ou mais
experiéncias, pode-se alterar a sua configuragdo ou eventualmente construir uma nova base.

A Fig. 14 mostra em detalhes a base experimental original, utilizada por
Hessel™. Neste trabalho, ela sofreu algumas alteracdes para que se pudesse determinar o

espectro de energia dos secundarios e o coeficiente de emissio dos elétrons retroespalhados.



42

TAMPA COM ABERTURA

TVOTRIOYTIY S % 3

. . BASTIDOR
< 23] PARA TELA
W METALICA o
N z ‘E 8
N SUPORTE DE P&
AMOSTRA 39
3 >§
| R 5o
N SR Wo
W% IR -
Q
O |«
S|E MOLA—-%
QO lu
DISCO PARA
AJUSTE DO
ENTRE FERRO
3t CONECTOR
CARCAGA [11ARMADURA DE UHF
[7Z74 AGO INOX
AGO 1020
ALUMINIO
TEFLON

O—RING BRONZE FOSFOROSO
\ ACRILICO
BOBINA \ LATAO
CARRETEL DE PVC S\_ P
' NUGLEQ
A AR A s

Fig. 14 - Base experimental original (ref. 25)

As mudangas basicas ocorreram no suporte de amostra, como é possivel se
observar comparando as figuras 15 e 16, e na tampa com aberturas, onde se introduziram
grades de ago-inox. Na tampa com aberturas introduzimos telas de aco-inox identicas aquelas do
bastidor e copo de Faraday que niio representamos nos desenhos que seguem por conveniéncia.

No suporte original (Fig. 15), existe uma tampa com rosca utilizada para fixar o
bastidor com amostra na base e para limitar a area irradiada a regido central. Este suporte pode

vibrar em frente a grade metalica, possibilitando com isso a medida do potencial de superficie,
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mesmo enquanto a amostra esta sendo irradiada pelos primarios. Esta configuragio para o
suporte de amostra se faz necessiria quando se aplica o método dindmico (ver ref. 25). Nos
também a utilizamos quando aplicamos o método dindmico para levantar a curva de & versus E

para metais( ver Capitulo IV e VI), o que até onde é de nosso conhecimento, ainda ndo havia

sido feito.

A e ———— L8> TAMPA

AMOSTRA

/ BASTIDOR

Metalizagdo

ELETRODO

Fig. 15 - Suporte de amostra original (ref. 25)

A Fig. 16 representa o novo suporte de amostra utilizado na determinagio do
espectro de energia dos elétrons secundarios e o coeficiente de emissio dos retroespalhados ().

A opgio por esta configuragio, que originalmente, foi decidida depois dos estudos e medidas

apresentados no Capitulo V.
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ELETRODO

TEFL.ON

Fig. 16 - Suporte de amostra modificado

O suporte de amostra esta solidario a uma haste, presa 4 armadura de um
eletroim3 (ver Fig. 14). Este conjunto pode oscilar verticalmente sob a agio de um campo
magnético criado por uma bobina, enquanto uma mola de ago garante a forga restauradora do
sistema oscilante.

Toda vez que um pulso de corrente atravessa a bobina, a armadura, solidaria a
haste, € atraida pelo nucleo da bobina, fazendo com que a distancia entre o eletrodo e a grade
metalica seja alterada.

Como a grade metalica se encontra acima do eletrodo onde vai a amostra € esta
presa e isolada (com Teflon) da tampa com abertura (Fig. 14), que recobre todo o sistema de
medida, acaba fazendo o papel de uma das placas de um capacitor vibrante.

Quando a amostra € posta a vibrar continuamente, a variagdo do campo elétrico
existente entre a grade metalica e a amostra, induz uma corrente elétrica alternada no resistor R
ligado a grade metalica e aterrado (Fig. 17). Como conseqgiiéncia aparece uma ddp alternada no
resistor, cujo valor eficaz, pode ser medido por meio de um amplificador lock-in, sintonizado em
freqiiéncia com o oscilador que alimenta a bobina do eletroima.

A calibragio do sistema é feita previamente, aplicando-se potenciais conhecidos
na traseira de uma amostra. Esta técnica permite medir a evolugio do potencial de superficie na

amostra e pode ser acompanhada facilmente, ligando-se a saida do amplificador lock-in a um
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registrador. Este sistema permitiu a Hessel estudar a viabilidade do método  dindmico™

aplicado aos polimeros, que sera descrito no proximo Capitulo.

Maiores detalhes sobre a técnica de medidas através do capacitor vibrante se

encontram nas referéncias, 25, 36, 37 € 53,
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Fig. 17 - Esquema das ligagOes elétricas entre os varios equipamentos utilizados no sistema de

medidas (ref. 25)

A medida da corrente do feixe de elétrons primarios ¢ realizada diretamente
através do copo de Faraday (Fig. 13).

O copo € a tampa sdo polarizados positivamente enquanto a grade ¢ mantida
aterrada (Fig. 17). Desta forma o campo elétrico limitado pelo copo e pela grade impede que os
elétrons secundarios e/ou tercidrios escapem, enquanto o campo entre a tela e a tampa impede
que os elétrons gerados na grade e na tampa sejam atraidos para dentro do copo.

Uma vez feita as adaptagdes que se fizeram necessarias foi possivel, com esta

base experimental, realizar todas as medidas apresentadas neste trabatho.
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3.2.4, O sistema de vacuo

Uma bomba rotativa, adquirida com recursos da FAPESP e fabricada pela
Edwards do Brasil, com velocidade de bombeamento de 25 m'/hora e pressio final de
aproximadamente 10~ torr, é responsavel pelo baixo vacuo no sistema acelerador (ver Fig,
18).

Através das valvulas 1, 2 e borboleta se estabelece a linha ativa de baixo
vacuo. Inicialmente sio mantidas a valvula 2 e a borboleta fechadas, o que possibilita pre-
vacuo em toda a cimera do acelerador.

Em seguida se fecha a valvula 1 e se abre a 2, para que a bomba difusora, o
Baffle e o Trap de nitrogénio atinjam um pré-vacuo da ordem de 107 a 10”. (~ 5 a 10 minu-
tos). Entdo se liga a bomba difusora por apenas 20 minutos e se abre a valvula borboleta.

Com este procedimento se consegue a um vacuo inferior a 10° torr na parte
interna do acelerador.

A baixa pressdo é monitorada na saida da bomba mecdnica (sensor de baixo
vicuo 2), e da cdmara (sensor de baixo vacuo 1), enquanto o alto vacuo é controlado por
um sensor tipo bulbo iénico (Varian, modelo 843) para medidas entre 10™ ¢ 10 torr (alto
VAcuo).

Um Trap de nitrogénio liquido e um Baffle (tipo Chevron com disco central
bloqueante), fogo acima da bomba difusora, sio responsaveis pelo bloqueio do vapor de
oleo proveniente desta, o que garante um vacuo limpo sem contaminar a amostra.

Em nossas medidas introduzimos uma bomba turbomolecular modelo
V-450SN80015, também adquirida com recursos da FAPESP, em substituigio a bomba
difusora, ao Baffle e ao Trap de nitrogénio, o que possibilitou um véacuo mais limpo e agora
sem risco de contaminagio da amostra.

A maior parte das medidas finais do trabalho foram realizadas com esta
ultima modificagdo. Infelizmente quando estavamos terminando as medidas, tivemos
problemas com a bomba turbomolecular e precisamos retornar ao sistema antigo, que

utilizava uma bomba difusora como mostrado na Fig. 18.
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Fig. 18 - Esquema mostrando o sistema de bombeamento ¢ o acelerador de elétrons (vista

lateral, ref. 8)
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- CAPITULO1V -

METODOS DE MEDIDAS

4.1. A determinaciio da distribui¢do de energia dos elétrons emitidos

A Fig. 19, a seguir, representa esquematicamente a montagem experimental
utilizada para determinar a distribuigio de energia dos elétrons emitidos, g(E’). Trata-se
essencialmente da mesma montagem usada por Hessel™.

O feixe incidente é focalizado e varre periodicamente a amostra a razio de 40
quadros/segundo (ref. 25, segdo VI1.5.3). Antes que estes elétrons atinjam a amostra, atravessam
a grade 1, cuja transparéncia é da ordem de 80%. Os elétrons secundarios e/ou terciarios,
gerados na tampa com abertura ¢ na grade, sdo recolhidos polarizando positivamente a tampa.
Em geral, uma polarizagio de 50 volts positiva ¢ suficiente para recolher todos os secundarios
como mostram as medidas no Capitulo V. Para medir a corrente do feixe (I;), desloca-se
convenientemente o feixe eletronico sobre o copo de Faraday, ndo representado no esquema
(ver ref, 25, se¢do VI1.2.2).

As chaves de polarizagdes S e K tém papéis importantes na determinagio de
g(E"). Com a chave S na posi¢do 1 € possivel medir, com o auxilio de um lock-in, o sinal AC
induzido no resistor R, quando a amostra ¢ posta a vibrar. Isto nos permite medir o potencial de
superficie da amostra. Os detalhes sobre essa medida se encontram na sego 4.5 deste Capitulo.
Quando S ¢ posicionada em 2 ou 3, admitindo-se que a amostra esteja inicialmente descarregada
e aterrada, podem ocorrer trés situagdes:

1) Quando S esta na posigdo 2 e V; é maior que zero, as linhas do campo elétrico, saindo da
grade 1 e chegando & amostra, favorecem a extragio dos emitidos. Todos os emitidos deixam
a superficie da amostra. Esta situagdo € equivalente a aterrar a grade 1 e polarizar a amostra
com V,=-V;<0.

2) Quando S esta na posigio 2 e V, € menor que zero, a existéncia de linhas do campo elétrico €
de tal modo que os elétrons, deixando a amostra com energia menor que E' = -eV; > 0,
acabam retornando para a sua superficie. Esta situag3o € equivalente a aterrar a grade 1 ¢

polarizar a amostra com V,; =-V,; > 0.
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3) Quando S esta na posigdo 3, ndo existem linhas do campo elétrico entre a grade | ¢ a
superticie da amostra, portanto ndo ha controle sobre a emissio.

Na Fig. 19, a fonte que polariza a amostra, colocada acima do eletrometro, acaba

introduzindo ruidos na corrente I, particularmente quando se pretende levantar o espectro de

energia dos emitidos. Em vista disto, optamos por polarizar a grade 1 e aterrar a amostra ao

fazer este tipo de medida.
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Legenda:

Vs : Potencial de Superficic I, : Correnie dos elétrons emilidos recapturados
V; : Potencial de polarizagdo da grade 1 I : Corrente medida

V; : Potencial de polarizagdio do cletrodo d : Espcssura da amostra

I, : Corrente dos clétrons primarios incidentes D : Distincia da amostra a grade 1 >>d

1, : Corrente dos clétrons cmitidos M : Eletrémctro

E, : Encrgia dos primarios V¢ : Polarizagio da Tampa

R : Resisténcia ciétrica

Fig. 19 - Desenho esquematico da montagem experimental

Antes de tratarmos diretamente do método para determinar o espectro de energia
dos elétrons emitidos para os metais ou polimeros, convém discutir o método dinamico aplicado

por Hessel ®” na determinagiio do coeficiente de emissdo total (o) para os polimeros, que servira
(CL)]

como ponto de partida para este método. O método dindmico, descrito por Von Seggern
teve origem no trabalho de Gross et al ® de 1984. Originalmente este método foi discutido e
desenvolvido apenas para situagbes em que o coeficiente de retroespathamento (n) era muito

menor do que o coefictente de emissdo secundaria (8), de modo que 6 (dado por 8 = & - 1) pdde

1 (25

ser considerado praticamente igual a 0. Hessel "’ mostrou que, quando a condigio n << | ndo

I e A
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for cumprida, a expressio para corrente (I,,) desenvolvida por Von Seggern ““ deve ser

modificada. Com base nas correntes indicadas na Fig. 19, propds, entio a expressdo:

ly =1, + lg+ I, (59)

onde:
I corrente através da amostra
I, : corrente do feixe
I, : corrente associada a totalidade dos emitidos
I,. . corrente associada aos emitidos que retornam para a superficie da amostra, quando esta
estiver mais positiva que a grade 1.
Se 15 e 1,, forem, respectivamente, as correntes associadas aos secundarios

emitidos e aos retroespalhados, entdo Ig =15 + 1,

Em termos dessas correntes, os coeficientes de emissio total (o), de

retroespalhamento (n) e de emisséo secundaria (6) podem ser redefinidos como segue:

o=-% | ng=—" , &= (60)

Como estes coeficientes sdo todos positivos, foi preciso introduzir o sinal
negativo em cada uma das expressdes acima, pois as correntes Ig, Iz € Iy tem sentido

contrario ao da corrente I,.

Através de dois destes coeficientes, pode-se obter o terceiro a partir da

relagéo:
oc=6+n - (61)

A curva o versus E, semelhante aquela & versus E (Capitulo I), apresenta trés
regides distintas:
1) Quando os elétrons primarios tém uma energia E < E; , as correntes envolvidas no

processo de emissdo podem ser representadas pelo diagrama abaixo:



1.<0

m

Nesse caso a corrente I, € negativa, segundo convengio adotada, logo tem o
mesmo sentido da corrente de elétrons primarios.

Se estivermos irradiando uma amostra metalica aterrada (Fig. 19), a corrente I,
€ negativa e ndo se altera ao longo do tempo de irradiagio. Por outro lado, se estivermos
irradiando um dielétrico inicialmente descarregado e aterrado (Fig. 19), mede-se, no instante
inicial, uma corrente negativa, mas se modificara durante a irradiago. O potencial de superficie
vai ficando cada vez mais negativo até que Vs = Vi: (V; € o potencial de filamento), quando I, =
0. Na pratica a condigido E < E; € dificil de ser cumprida, utilizando o nosso acelerador, pois ele

opera bem somente acima de 400eV e E,, em geral esta abaixo deste valor (ver ref. 25).

2) O diagrama a seguir representa as correntes envolvidas no processo de emissdo para o caso

em que a energia dos elétrons incidentes se encontra no intervalo E; < E < Ey;

1.>0

Neste caso, a corrente I, € positiva, com sentido contrario ao dos elétrons
primarios.

Se estivermos irradiando uma amostra metalica e aterrada (Fig. 19), a corrente
I, € positiva e ndo se altera com o tempo de exposigo A irradiagdo, desde que a corrente do
feixe permanega constante. Por outro lado, se estivermos irradiando um dielétrico, inicialmente
descarregado e aterrado, o valor inicial de I, € positivo, mas se modifica com o tempo de
exposi¢do & irradiagio. Quando o mecanismo de auto-regulagio atuar (ver secio 4.2 deste

Capitulo), I, sera zero e Vs aproximadamente igual a zero e positivo (Vs = 0").
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3) Quando cada elétron do feixe incidente tem uma energia E > Ey, o diagrama de correntes é
semelhante ao caso em que E < E,.

Se estivermos irradiando uma amostra metalica aterrada, registramos I,
negativo, cujo valor independe do tempo de irradiagiio. Por outro lado, se estivermos irradiando
um dielétrico, inicialmente descarregado e aterrado, o valor inicial de I, é negativo, mas se
modifica ao longo do tempo de irradiagdo. O potencial de superficie fica cada vez mais negativo
e a cnergia efetiva, dada por (E« = E;, + eVy), se reduz até alcangar o valor de Ey, quando I, = 0
(Na realidade, niio se espera que a corrente I, se anule; em geral costuma-se interromper a
irradiagdo quando a corrente I, ficar mil vezes menor que o seu valor inicial. Se a irradiagfo se
prolongar indefinidamente, o segundo ponto de cruzamento na curva de emissio pode se
deslocar™).

Em resumo, quando uma amostra ¢ irradiada com elétrons de energia E, ¢
possivel concluir que:

a) para os dielétricos, o potencial de superficie pode se modificar com o tempo de irradiagdo,
enquanto que nos metais 0 mesmo ndo ocorre, se estes estiverem aterrados.

b) para um dielétrico, inicialmente descarregado e aterrado, Vs > 0 quando este & irradiado com
uma energia E; <E < Ep e V5 <0 quando é irradiado com uma energia E <E;ou E > Ej.

Com base nas informagdes anteriores, vamos analisar como fica a equagio 59

para as duas situa¢des a seguir:

1% Caso: Potencial de superficie Vs negativo e grade I aterrada (V; = 0)
Nesta situagio a equagio 59 fica:
In=1,+1g, poisl.,=0 (62)

Isso implica que todos os elétrons secundarios e retroespalhados que
conseguem escapar da superficie da amostra podem alcangar a grade 1.

Lembrando (equagio 60) que:

O'=—[— ou I, =-0ol, (63)
r

chega-se a:
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o=l-7" (64)
P

O coeficiente o € fungdo da energia dos elétrons incidentes, que € dada por
E¢ = E, + eVs. Nesta expressio, E.r € a energia efetiva do incidente, ou s¢ja, a energia com que
realmente atinge a superficie da amostra. E, ¢ a energia do elétron primario obtida as custas da
ddp entre o filamento e a terra. O coeficiente o em fungdo de E¢ pode ser obtido irradiando-se
continuamente a amostra ou usando pulsos de corrente.

No primeiro caso, que constitui 0 método dindmico (ver ref. 25, Capitulo IV), &
¢ obtido a partir da evolugdo temporal da corrente I, e do potencial de superficie V. Para isso I,
e Vs devem ser registrados simultaneamente num registrador XT.

No segundo caso, conhecido como método do pulso (ver ref. 25, Capitulo V),
registra-se apenas o valor inicial da corrente I, correspondente a uma energia efetiva

previamente fixada. A partir desses dois valores e da equagio 64 obtém-se G.

2° Caso: Potencial de superficie Vs positivo e a grade I aterrada (V; = ().

Neste caso, ao contrario do anterior, nem todos os elétrons secundarios e
retroespalhados que conseguem escapar da superficie da amostra podem alcangar a grade 1.
Para determinar a frago dos elétrons que conseguem escapar da amostra e chegar a grade
1, € preciso conhecer a fungio distribuigio de energia g(E’) dos elétrons deixando a
superficie da amostra, que sera utilizada nas proximas consideragdes. Observe-se que a Fig.
20 tem a mesma forma da Fig. 1 (Capitulo I), com a presenga dos dois picos caracteristicos,
os secundarios e os refletidos elasticamente.

gt

-

PR J

eV, E E.l eV 1

M

Fig. 20 - A fungdo distribuigio de energia, normalizada, dos elétrons secundarios emitidos

mais os retroespathados
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A darea hachurada representa a fragio de elétrons emitidos da superficie da
amostra, com energia maior que ¢Vs, que podem alcangar a grade 1.

Define-se g(E") como:

NG
g(l" ) = Fej

—— (65)
N(EYE!

0

onde: N(E')dE' - densidade de elétrons secundarios (ES) mais os retroespalhados (ER) que
saem da superficie com energia entre E' e E+dE’
g(E)dE’ - fragdo da densidade de elétrons emitidos com energia entre E' + dE’

Da condigio de normalizagdo, tem-se:

Ief -
J; g(I)dl'=1 (66)
A equagdo 66 pode ser arranjada como:

I, " " ele " " E " -
I = 1,,]0 "o = 1T [ g(12")dls +1,,J:V:’g(1; YdE 67)

eV, . N
A fragdo J; " g(E"YE corresponde aos ES + ER que ndo conseguem chegar
a grade 1, pois ndo tém energia suficiente para vencer a diferenga de potencial entre a grade
E
| e a superficie da amostra V. A fragio J‘: g(L")dEE corresponde aos elétrons que tém

energia maior que Vs, podendo portanto chegar a grade 1.

Assim sendo, a equagio 67, pode ser escrita como:

I =1+ 1.1 g(Ear 68
a = 1 T el g( ) ( )

Combinando as equagdes 59, 63 e 68 resulta:

Es .
P= 14+ 10 g 1,

I'=1,0-olE, ]J.fj’ g(ENdEy (69)

t

Ky . .
EOdls'=—
L suyar=2 70
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onde o'~ [-]}, .

A equagdo 70 pode ser expressa também em termos de corrente:

Per . . l
'[ng(l'l')dh': (l_——i_)[['"—]""] ()

onde I corresponde a situagio em que L. = 0 e I'y aquela em que . # 0.

Mantendo 1, constante e variando Vs, as equagdes 70 e 71 passam a ser uma
fungdo de Vs . Na pratica € possivel variar Vg as custas de V; (ver Fig. 19). Se a amostra
for metalica, Vs coincide com V,; se for um dielétrico e estiver iniciaimt}nte descarregado,
também podera ser considerado praticamente igual a V,, pois D >> d (Fig. 19). Assim,
variando-se V, (positivo), varia-se Vs. Para cada polarizagio V, teremos uma fragio
diferente de elétrons, com energia maior que eV, , capaz de alcangar a grade 1. Uma situagiio
equivalente é manter Vs = V, = 0 e polarizar a grade | com V, < 0. Esse realmente ¢ o
procedimento que adotaremos, como sera visto mais adiante.

Ao derivar a equagio 71 em relagiio a E' = eVs> 0, obtém-se:

1 dr,
Ip - ]m d(el/s)

g(L) = (72)

Experimentalmente, se se obtiver I', em fungdio de Vs, pode-se obter g(E)).

4.1.1. Determinacio de g(E') para metais

Para levantar experimentalmente o espectro de energia dos emitidos, é
interessante (ver Capitulo V) polarizar negativamente a grade 1 (Fig. 19), ou seja, fazer V1 <0e
aterrar a amostra (Vs = V; = 0). Neste caso somente os elétrons com energia superior a E'
conseguirdo chegar a grade.

A fragdo dos elétrons que saem da amostra e conseguem alcangar a grade 1 é:

-

P

Ep ol ol I '
I gt s——u, -1, 713)

onde I, € a corrente correspondente 4 situagio em que I, = 0 e I'y, aquela em que 1. =2 0.

Derivando a equagdo 73 em relagio a E' = -eV;, obtemos:

'
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I dr. )

ey S A (74)
ar,t) _ (5 = o
oy ~Us= 118D =g U (75)

Teoricamente, basta obter I',, versus V; para se conseguir g(E’). As curvas

de I'y versus V, devem ter a forma mostrada na Fig. 21.

Legenda:

Al

(A)

\

(B)

(A) Ep=cle,comE[<Ep<Ej] ¢
(B) Ep = cte, com Ep > Eq|

Fig. 21 - Curvas das correntes em fungdo das polariza¢Ges da grade 1

A parte da curva de corrente tracejada ndo pode ser obtida com o arranjo da

Fig. 19, como mostraremos no Capitulo V.

(Fig. 22).

g(E" T

Derivando estas curvas em relagdo a V,, obtém-se g(E") em fungio de F’

’ >
50 eV, E'(eV)

Fig. 22 - Fungiio distribuiciio de energia g(E'), normalizada, dos elétrons emitidos em

fungdo da energia



57

Os metais se estiverem aterrados, ndo se carregam enquanto estdo sendo
irradiados. Assim pode-se usar um pulso de corrente ou simplesmente irradiar a amostra
continuamente. A corrente, determinada com auxilio de um eletrémetro, serd a mesma para
ambos os casos. Em outras palavras, pode-se utilizar o método dinamico ou o do pulso
indistintamente. Mas, de qualquer forma, € aconselhavel realizar medidas de curta duragdo,

pois pode-se controlar melhor a corrente dos primarios (I,), que deve ser mantida constante

durante todo o experimento.

4.1.2. Determinagio de g(E’) para polimeros

A dificuldade maior com dielétricos reside no fato de ter de descarrega-lo
completamente antes de qualquer irradiagdo, conforme foi discutido no Capitulo L.

Os dielétricos, por serem isolantes, carregam-se ao serem irradiados. A carga
armazenada durante a irradiagdo, assim como a carga residual antes da primeira irradiaggo,
acabam interferindo na emissdo. Por isso, € desejavel que a irradiagio seja realizada através de
pulsos de corrente de curta duragido (método do pulso).

Para vencer estas dificuldades iniciais, adotaram-se os seguintes critérios:

1) Verificar antes de iniciar as medidas se a amostra a ser utilizada é virgem.

2) Descarregar a amostra, utilizando o proprio feixe eletrénico sob a condig@o que 0 mecanismo
de auto-regulagdo possa atuar. Neste caso, o potencial de superficie final serd uniforme e
ligeiramente positivo{ uma amostra de polimero, mesmo que seja virgem, sempre possui uma
carga residual que precisa ser eliminada).

3) Irradiar a amostra com E, e V, selecionados previamente, mantendo V; = 0 ou menor que
-400V (ver Capitulo V, segio 5.1.2 ), e registrar a corrente inicial [I'n (V1)] e a primaria ([,).
Apoés 1ss0, a amostra devera ser descarregada usando o préprio feixe eletrdnico, para que se
possa fazer a medida seguinte.

Depois que a amostra for descarregada deve-se medir o potencial de superficie
final (Visy), para verificar se sofreu alguma alteragio. O valor deste potencial sera utilizado para
corrigir as curvas de g(E"). '

Na situagio ideal a fragdo dos elétrons, que pode chegar a grade 1 quando

Vi <0comm Vg >0, ou seja, Vi - Vg <0 €
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Ilfd;Ep NG =
ﬂ(Vlil{.'ﬁ')g( ’ ) T I}I_[m

, =1 ), (76)

onde I, € a corrente correspondente a situagio em que . =0 e I, aquela em que I =0
Vsi ¢ 0 potencial de superficie logo depois que o mecanismo de auto-regulagio atuou no

final do descarregamento da amostra. Este potencial estara presente no inicio de cada

medida.
Derivando a equagiio 76 em relagdo a E' = eV, > 0, obtém-se:
) I 4d7rW) a7
gun)=
-1, dV)
d]'"'—l I Y=gl 78
ou Zov =1 =180 = g (EY (78)

As curvas esperadas para I', (Vy, t = 0) e g(E') em fungiio de V; devem ter as

formas mostradas nas figuras 23 e 24.

dlgu(l’f“lj' lcm

T~ Y
Y RIS

mn

_____________________

Legenda:
(A) Ep = clg, com E] < Ep < Eq|

Fig, 23 - Curva de corrente e sua derivada em fungiio da polarizagio da grade 1. I',, e
g'(E") em fungido de V,
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Legenda:
(B) Ep=cte, com Ep > Ej]

Fig. 24 - Curva de corrente e sua derivada em fungo da polarizagdo da grade 1. I';, e

g'(E") em fungdo de V,

Modificando-se convenientemente a escala em ambos os eixos dos graficos
das figuras 23 e 24 (ver equagdes 77 ¢ 78) e levando em conta o potencial Vsp, obtém-se a
distribui¢io de energia dos secundarios emitidos como mostra a linha continua no grafico da
Fig. 25.

a(Ef

B

E' (cV)

Fig. 25 - Fungio distribuigio de energia g(E"), normalizada, dos elétrons emitidos em
fungdo da energia

4.2. O mecanismo de auto-regulagiio

O mecanismo de auto-regulaciio desempenha um papel importantissimo no
método proposto para determinar g(E') nos dielétricos.
Através dele € possivel descarregar a amostra, compensando a carga acumulada

pelas irradiagGes sucessivas ou aquelas residuais ja existentes, anteriores a primeira irradiagao.
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A descarga da amostra ¢ necessaria para restabelecer o potencial Vs, que pode
interferir na emisso.

Imaginemos uma situagio em que a amostra na Fig. 19 tenha sido polarizada a
um potencial V; < 0. Se V; < 0 for escolhido de tal forma que a energia efetiva inicial dos
incidentes, esteja entre E; e Ey, a amostra comecard a carregar-se positivamente, pois neste caso
0 niimero de emitidos supera o niimero dos incidentes. No decorrer do carregamento o potencial
de superficie fica cada vez mais positivo (isto €, menos negativo) e, como conseqiiéncia, a
energia efetiva Eqr> E, + eV cresce. Se E, > Ej, o carregamento cessara quando Eq = By, pois
quando isto acontece, o = 1 e 1, =0. A energia efetiva, portanto, ndo cresce indefinidamente;
estabiliza-se em Ey. Neste caso, se Vyy¢ o potencial de superficie quando o carregamento cessar,

I, -I
~ . I
entdo Eg = E, + Ve = Ey e sera dado por™ V,=——=_ Como supusemos E, > Ey, Vs
e

o

sera negativo, embora menos negativo que o valor inicial do potencial de superficie, que era
igual a V3, ou seja, V; < Vg < 0.

Vejamos o que acontece quando E, < Ep.

Com esta condigdo, Vs continua a ficar cada vez mais positivo
(menos negativo) e consegue atingir o valor zero, pois, quando Vs = 0, E4 = E, (pela equagio
Eer= E, + eVs), B, < Eq (por hipdtese) e o > 1, de modo que a amostra ainda niio parou de se
carregar. Neste caso, poder-se-ia esperar que a amostra continuaria a se carregar positivamente
até que E. atingisse o valor de Ey, quando entio se estabilizaria pelo fato de I, ser igual a zero.
Isto, pofém, ndo € o que ocorre. A razio € que, depois que Vs passa pelo zero e comeca a ficar
positivo, o campo elétrico entre grade | e a amostra muda de sentido € os elétrons emitidos de
baixa energia comegam a ser chamados de volta. O processo se estabiliza quando o nimero dos
emitidos menos o niimero dos recolhidos torna-se igual ao numero dos incidentes, ou, em

termos de corrente, quando I, = I +1s+1.=0.

Considerando que a energia da maior parte dos emitidos é da ordem de alguns
elétrons-volts, basta que o potencial de superficie fique ligeiramente positivo para que o
carregamento cesse, isto €, para que [, seja igual a zero. Este mecanismo, que faz o potencial de
superficie estabilizar-se num valor pouco acima de zero quando By < Ej < Ege E, <Ey, é

chamado mecanismo de auto-regulagio™.
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4.3. A determinacio dos coeficientes 6, ) ¢ 5 pelo método de pulso

Se a traseira da amostra na Fig. 19 for polarizada a um potencial Vs, a energia do
elétron primério na superficie de incidéncia (energia efetiva) sera dada por E = E,+ eV, Sea
amostra for um dielétrico, esta energia pode ser expressa ainda como Ey = E, +e(V,+Q()/O),
onde Q € a carga que o dielétrico adquire durante a irradiagio e C a capacitincia da amostra.

Se se fixar V, <0, mantendo-se V; = 0 e se utilizar o método do pulso (ref. 25,
Capitulo V), com E, e, fixos, pode-se determinar 1, para a energia efetiva correspondente.

Com este valor de Im, pode-se determinar o através da equagdo 64. Fixando
inicialmente Ey < E, < Ey, e proximo de Ey, e supondo que a amostra esteja descarregada
inicialmente, ¢ possivel determinar, variando V3, a segio da curva & em fungiio de E entre E; e
En. Entre uma medida e a outra, a amostra deve ser aterrada e irradiada novamente pelo feixe
para ser descarregada,

Para determinar ¢ correspondente a E > Ey, basta aterrar a amostra e fazer
E, > En. Além disso deve-se aplicar uma contrapolarizagio na grade 1 de mais 10 volts para
garantir que todos os emitidos alcangardo a grade (ver Capitulo V).

O valor de o ¢ determinado pela equagio 64. A energia dos elétrons incidentes
neste caso € igual a E,,

O valor de o, determinado desta forma corresponde a fracio de elétrons
secundarios mais os retroespalhados que conseguem deixar a amostra.

' Para determinar 1 podemos partir da equagdo 59. Lembrando que I, =I5 + I,
podemos reescrevé-la como I'y, = I, + Iz + I, + L. (Escrevemos I', em vez de I, por
coeréncia com a notagdo adotada anteriormente, onde I\, designava a corrente que
atravessava a amostra quando . #0). Se fizermos agora a grade 1 mais negativa que a
superficie da amostra ¢ de tal modo que todos os secundérios emitidos retornem para a sua
superficie, entdo, le= -Is ¢ I'n =1, + I,, . Combinando esta tltima expressdo e lembrando que

m € dado pela equagido 60, resulta finalmente que:

n=1-— (79)
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A equagdio 79 também pode ser obtida a partir da equagio 64. De fato,
!

m

o=1-—
IP

=0 +7. Se a grade 1 for suficientemente negativada podemos ter uma situagio

em que todos os secundarios emitidos (ou seja, aqueles emitidos com energia inferior a
50eV) acabam retornando para a amostra. Se isto acontecer, teremos & = 0 e, da equagio
acima, obtemos novamente a equagio 79.

Fazendo V) - V; = -50 volts (que ¢ a ddp necessaria para chamar de volta
para a superficie todos os secundarios emitidos) e usando a equacio 79 € possivel entdo
levantar a curva n versus E. Uma vez conhecidos 1 e o pode-se obter § a partir da equagio

61. Esta técnica se aplica tanto aos metais quanto aos polimeros.

4.4. O método da medida dindmica aplicada aos metais

Gross e Hessel?

, a0 aplicarem este método da medida dinimica aos
polimeros, observaram que o coeficiente de emissdo total (o) diferia acentuadamente
daquele obtido pelo método do pulso, principalmente quando a energia efetiva do elétron
incidente na amostra era baixa. A diferenga entre os valores de o obtidos pelos dois
metodos foi atribuida as cargas acumuladas durante a irradiagdo que acabavam interferindo
no processo de emissio™®

Embora se tenha observado que o método dinimico ndo se aplicava
completamente aos polimeros, esperava-se que se pudesse aplica-lo aos metais, pois nesse
caso as cargas provenientes dos elétrons secundarios emitidos ndo deveriam influenciar a
emissdo, uma vez que o tempo de recombinagio destas cargas com os elétrons € pequeno
no caso dos metais, quando comparado com o dos polimeros.

Dessa maneira esperamos que para uma dada energia, o coeficiente de
emissdo total (s) obtido pelo método do pulso coincida com aquele pelo método dindmico,
quando a amostra for metalica.

A montagem experimental utilizada para esta medida esta esquematizada na

Fig. 26. E praticamente a mesma utilizada por Hessel, mas, por se tratar de uma amostra

metalica, foi preciso introduzir um dielétrico entre ela e o eletrodo.
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A colocagio do dielétrico introduz uma capacitincia entre a amostra € o
eletrodo, de modo que a carga acumulada durante a irradiag3o passa a modificar o potencial de

superficie Vs e a modular a energia dos primarios.

P p
e Vi
. 7 A
o V1
_I—_l‘T ...... l f.e.;;...omdcl
. b P - *Amostra
T el Dielétrico
- Eletrodo
Lo & @7 Ty,
A) 4 K n
v S ’ ffonte
wp e O—— T . — o— D
Lock-in S S E}C.
2 Fonle
D.C.
= 2
“onlc
R D.C. o K o—
lII‘I
__l_ — —a — h—a
T 3 T = -

Legenda:
Vs : Potencial de Superficie I.. : Corrente dos elétrons emitidos recapturados
V, : Potencial de polarizagdo da grade 1 I : Corrente medida
V, : Potencial dc polarizagio do cletrodo d : Espessura da amostra
I, : Corrente dos clétrons primdrios incidentes D . Distéincia da superficie da amostra a grade 1
I, : Correnle dos clétrons emitidos M : Eletrometro
E,: Encrgia dos primarios Vr: Polarizagio da Tampa

Fig. 26 - Configuragio para aplicar 0 método dindmico para os metais

Para obter, pelo método dindmico, as segdes entre E; e Ejy, abaixo de E; e acima

de Ey da curva de emissdo total o em fungio de E procede-se, no caso dos metais da seguinte

forma.

Levantamento da secio entre E; e Ey

Para levantar esta segdo fazemos inicialmente Vi = 0 e V; < 0 e selecionamos
E, > Ej e de tal modo que E; = E, + e Vy; = E; + e V,, uma vez que se D >> d (Fig. 19)
Vsi= V2, Além disso, V; € escolhido de modo que Eq; esteja proximo a E;. Uma vez iniciada a

irradiagio, a amostra comega a carregar positivamente e o potencial de superficie fica cada vez

T
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menos negativo. Como conseqiiéncia a E,s cresce aproximando cada vez mais de Eq (ver Fig,
26). Quando Ei = Ey, a corrente através da amostra se anula, pois o = 1, € o carregamento
cessa.

A linha continua na fig. 27 mostra a se¢io de ¢ em fungio de E que se pode
obter, uma vez cessado o carregamento. Para isto € necessario registrar a evolugdo temporal de
Vs e |, durante a irradiagio.

O valor de G e a energia correspondente sio calculados, respectivamente, pelas

equagdes 64 e E =E; + €Vs, onde Vs € o potencial de superficie no instante t.

[>0

M B N E
Ey Eq

Fig. 27 - Segdo entre E; e Ey da curva de emissio total

Levantamento da se¢io acima de Ey e abaixo de E;

Para levantar estas segdes devemos inicialmente aterrar a amostra e a grade 1
(Vi=V;=0). Comisso, Vs; =0 e E; = E,. Fixando E, < E;, podemos obter a segdio abaixo de
E;. De fato, uma vez iniciada a irradiagfio, a amostra comega a carregar-se negativamente e o
potencial de superficie a ficar cada vez mais negativo. Quando Vs = Vi (potencial do filamento)
a irradiagdo € automaticamente interrompida (I, = 0) e o carregamento cessa. A partir dos
valores registrados de In(t) € V(t) e da equagio 64 ¢ possivel obter a linha continua da curva de
emissdo na Fig. 28, para energias menores que E;.

Para obter a se¢fio acima de Ey, basta fazer E, > Ey (Fig. 28).

Da mesma forma que no caso anterior, a amostra comega a se carregar
negativamente, e Vs(t) a ficar cada vez mais negativo, até que Ei = E, + eV = Ey, quando

In=0,poisc=1.
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A partir de I(t), Vs(t) e da equagio 64, determina-se ¢ correspondente a
E=E, +eV(t).
Esta medida pode ser demorada quando E.r esta proximo a Eg, pois V() muda

. . v . (R
muito pouco com o tempo de irradiagio™.

L0 -!— ———————— :\

E' %,

efii

Fig. 28 - Se¢des acima de E; e abaixo de E; da curva de emissio total

4.5. Medida do potencial de superficie dos polimeros e da ddp de contato dos metais

4.5.1. Introduciio

O método empregado na medida do potencial de superficie dos polimeros Vs(t) e
da ddp de contato dos metais, neste trabatho, consiste em utilizar a técnica do capacitor vibrante.

(3637)

Moreno em 1976 discutiu e aplicou esta técnica para determinar V1),

durante a deposigdo de jons provenientes de descarga corona.

Hessel®

recentemente usou a mesma técnica, para determinar Vi(t), quando
estudou o método dindmico para os polimeros.

As montagens de Hessef e Moreno diferem entre si e a diferenga basica se
encontra no dispositivo eletromecinico que faz a amostra vibrar e no modo como o sinal é

captado. Ambas as montagens servem para determinar V(t) antes e apos a irradiagdio.
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Nas medidas desenvolvidas neste trabalho foi necessario determinar Vs(t) logo
apds atuar o mecanismo de auto-regulagdo, no caso dos polimeros, e a ddp de contato, no caso
dos metais.

Embora tanto os valores de Vs como a ddp de contato sejam pequenos, ¢
necessario conhecé-los, quando se quer determinar g(E’), pois sabe-se que a maior parte dos
elétrons secundarios emitidos possuem energias da mesma ordem de Vs ou da ddp de contato, o
que comprometeria as medidas se ndo fossem levados em conta. .

A base experimental original foi modificada de modo que pudéssemos reduzir a
distincia entre a superficie da amostra e a grade I, sem comprometer a validade da técnica do
capacitor vibrante ( ver Capitulo III).

Com essa mudanga, também foi possivel aumentar a relagdo sinal / ruido no

sistema detector lock-in, 0 que tornou possivel a medida de Vs e a ddp de contato.

4.5.2. A técnica do capacitor vibrante para determinar Vs ¢ a ddp de contato
4.5.2.1. Medida de Vy(t)

No esquema da Fig. 29 a grade 1, com uma resisténcia ligada ao terra, mantém-
se fixa e a uma distancia Dy em relagio a superficie da amostra de espessura d. A relagio Dy / d
¢ feita muito maior que 1 para garantir que o campo entre a superficie da amostra e a grade 1
seja considerado desprezivel, quando comparado com o campo no interior da amostra.

Através de um dispositivo eletromecanico que faz vibrar o suporte de amostra
com uma amplitude 8 e frequiéncia o, € possivel gerar um sinal senoidal (ref. 25, Capitulo VII).

Dessa forma a amostra oscila e a distancia entre a superficie de amostra e a grade
€ D(t).

O mesmo sinal aplicado ao dispositivo vibrador é enviado para o sistema
detector lock-in como referéncia e o sinal sobre a resisténcia € enviado ao lock-in como sinal a
ser medido.

Para um melhor entendimento de como o sinal de tensio em R chega ao lock-in,

toma-se a equagdo 80, que expressa o campo elétrico Ex(t) entre a grade 1 e a amostra (Fig. 29),

isto €
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Legenda:

Vs : Potencial de Superficic ; Corrcme dos elétrons emmdos recapturados

e
o

V, : Potencial de polarizagdo da grade 1 I, : Corrente medida
V; : Potencial de polarizagiio do cletrodo d : Espessura da amostra
p : Corrente dos elétrons primarios incidentes D : Distéincia da superficie da amostra a grade |
ls : Corrente dos elétrons emitidos M : Eletrdmetro
E,: Encrgia dos primarios Vr: Polarizagdo da Tampa

Fig. 29 - Configuragdo do sistema de medida de Vs

Se A << Dy, pode-se escrever que:

2 ()= LAC )][d(Rd:)? sen o @1)

o7

A corrente induzida em R pelo campo E;(t) quando oscila periodicamente, ¢

dada por:

d
1=~ A, L (1) (82)
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ou 1(t)= _j:" dlf;t(t) - —({:}S’ZA {a)[Vs(t)] cosal — ddfs sen wt }(83)

que, multiplicada pelo valor de R, fornece o sinal da voltagem que contém uma parte continua e
duas alternadas, defasadas entre si de 90°.

O que nos interessa medir é Vs(t) e a parte alternada da voltagem que fornece

esse valor da forma mais direta possivel é;

VR = W[Vs‘@)] cosal (84)

O sistema detetor sincrono (amplificador lock-in) € sintonizado a Vg. Para tal
basta eliminar a parte continua do sinal de entrada, coloca-lo defasado de 90° com o sinal de
referéncia e sintonizd-lo na mesma freqiiéncia deste sinal. Entdo a tensdo eficaz, uma vez

colocada em quadratura € detectada pelo lock-in, pode ser expressa pela equagio 84, isto ¢
Vi = kalVy(n) (85)

onde: k pode ser constante se mantiver fixas a geometria, a resisténcia elétrica e a amplitude

de oscilagdo da amostra.

Para medir o potencial de superficie logo apds a atuagio do mecanismo de auto-

regulagdo, adotou-se os seguintes procedimentos:

Primeiro procedimento:

a) variar a polarizagdo V, de forma discreta (positiva e negativamente) e registrar na escala do
lock-in o numero de divisdes correspondente ao valor eficaz (equagio 83).

b) construir um grafico do numero de divisGes do lock-in em fungdo de V,, onde o valor de

voltagem correspondente ao nimero de divisdes zero indicara o potencial de superficie Vg
(ver Fig. 30).

Segundo procedimento:
a) aterrar a amostra (V; = 0) e determinar o nimero de divistes correspondentes no lock-in

b) variar a polarizagdo V; de forma continua até que o lock-in indique um valor zero. Quando

isto acontecer V, = V.
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(B)
No. DIV. LOCK-IN
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Legenda:
(A) Vs| >0 ¢ (B) VSZ <)
Fig. 30 - Curva caracteristica na determinagdo de Vs, logo apos o mecanismo de auto-regulagao

atuar com ko fixo

Depois de utilizar o primeiro procedimento e constatar por varias vezes que a
curva obtida era uma reta e que ko permanecia constante para as condigdes experimentais
fixadas, optou-se por medir Vs através do segundo procedimento.

No segundo procedimento sfo realizadas apenas duas medidas, enquanto no
primeiro, tantas quantas se queira, em geral mais do que trés.

A medida discutida anteriormente ¢ realizada logo ap6s a irradiagdo. Algumas
vezes ha interesse em estudar como Vs evolui com o tempo. Para isto basta acoplar o lock-in a
um registrador XT. Antes do experimento propriamente dito, calibra-se o sistema de medida
com uma tensio conhecida, determinando-se, para uma divisdo do papel registrador, qual a

voltagem associada, e em seguida realiza-se o experimento.

4.5.2.2. Medida da ddp de contato

Nesta medida ¢ utilizada a mesma configuragio da Fig. 29, onde se troca a
amostra de polimero por uma de metal. Nesta nova situagdo o campo interno da amostra € nulo,
por tratar-se de um condutor € o campo Ex(t), que induzird uma corrente sobre R deve ser

expresso de maneira diferente da equagio 80, ou seja:
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¢1“¢2

(0= D, + Asen i (86)
onde ¢, e ¢, sdo a fungdo trabalho da grade 1 e da amostra, respectivamente.
Se A << Dy, pode-se escrever que:
A
Lz(t)_ ¢ 9 —9) [ — == sein a)t) (87)
D, D,
A corrente induzidaem R é:
d .
](f): —4A&, d —'1(’) (88)
"A50(¢1 — ¢2)w A
ou ()= coswt (89)
( ) (1)0)2

Multiplicando a equagdo 89 por R, obtém-se a parte alternada da tensdo em R,

que € a parte que nos interessa, isto €

v _ -Ag,,(¢(,1- ;;:Z)Ra)A . ©0)

O valor eficaz desta tensiio que pode ser medido pelo lock-in ¢ dado por:
Vi = ka(g, — ¢,) (91)

onde:  k, que depende da geometria, resisténcia elétrica e ampiitude de oscilagao da amostra,
e o sdo mantidos constantes durante a medida.

Desta forma, para se obter ¢, - ¢, que representa a ddp de contato entre grade |
e amostra, podem-se adotar os dois procedimentos do item 4.5.2.1.

Pela mesma razdo ja abordada, resolveu-se adotar o segundo procedimento.
Quando V; = 0, Vg indicara no lock-in um determinado niimero de divisGes que deve ser
compensado através da polarizagdo V; até que a indicagdo seja zero. Quando isto ocorrer, o
valor V; aplicado deve ser igual a ¢, - ¢». Um valor de polarizagdo V; positivo para compensar

{1 - &2, significa que ¢ < ¢, e vice-versa.
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-CAPITULO V -

ESCOLHA DAS MONTAGENS MAIS ADEQUADAS PARA CADA
TIPO DE MEDIDA

5.1. A escolha do arranjo de medida

5.1.1. Estudo de um novo arranjo para determinar g(E')

O acelerador de elétrons, como foi concebido e construido, atendeu aos
objetivos propostos no trabatho do Prof. Hessel®”. Permitiu, por exemplo, estudar a
viabilidade do método dindmico descrito por Von Seggern“® para os polimeros. Com isso,
foi possivel obter ¢ versus E para esses materiais usando o método dinimico e também o
método do pulso. Restava verificar, tendo em vista os objetivos deste trabalho, se o sistema
de medida (Copo de Faraday, Suporte de amostra, Vibrador e Conectores para contato
elétrico) instalado sobre a base experimental do acelerador (Fig. 14), também poderia ser
utilizado para estudar a distribuigdo de energia dos secundarios emitidos.

Entdo, ao iniciar nossas medidas, conservamos o mesmo sistema utilizado
por Hessel™ e representado na Fig. 31, mantendo a mesma base experimental com ©
suporte de amostra original (Fig. 15). Nesta representagdo ndo esta desenhado o copo de
Faraday, mas é possivel determinar através desse sistema de medida a corrente dos elétrons
primarios (l,) diretamente no mesmo (como veremos mais adiante, esta montagem ndo se
presta para estudar a parte relativa aos retroespalhados. Por isso nos limitamos aos
secundarios). Assim, no inicio de nosso trabalho, mantivemos o sistema original
representado esquematicamente na Fig. 31, para melhor poder avalia-lo. Nesta

representacio ndo aparece o copo de Faraday, mas ele pode ser visto na Fig. 14.
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l.ock-in"O———] [I‘):‘“c‘f
]lll
= E

Legenda:
E, : Encrgia dos primirios V! Polarizagio do E.S.A.
I, : Corrente dos elétrons primdrios V, : Polarizagio da Grade 1
M : Elcitdmetro V7 : Polarizagiio da Tampa
E.S.A. : Eletrodo Suporic de Amostra K : Chave para polarizar ou atcrrar a amostra
S : Chave para concctar R, , Fonte D.C. ou (crra. R : Resisiéncia clétrica
I : Corrente medida A Amostra.

T : Tampa do E.S.A (Fig. 15)

Fig. 31 - Esquema do arranjo simplificado de medida original (A.S.M.0.)

Vimos, no Capitulo IV que g(E"), de um modo geral, pode ser determinado a
partir da equagdo 72. Nessa equagdo, I', representa a corrente que atravessa a amostra no
caso em que a grade esta mais negativa que a superficie de incidéncia, ou seja, no caso em
que alguns dos emitidos acabam retornando para a superficie. Para deixar a grade mais
negativa que a superficie, podemos seguir uma das seguintes alternativas: a) fazemos V; = 0
¢ Vs maior que zero ou b) fazemos V; menor que zero e Vy igual a zero. Se adotarmos
indiferentemente quaisquer uma dessas alternativas, estaremos admitindo que ambas sdo
equivalentes, do ponto de vista experimental. Para verificar se realmente havia essa

equivaléncia, comegamos estudando separadamente as montagens esquematizadas nas
figuras 32 ¢ 33.
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Legenda:
E,.lp: Encrgia e Corrente dos primarios V,, Vi ¢ Vy : Polarizagbes da Grade, E.S.A e Tampa,
d; : distincia cntre Grade 1 ¢ Superficic da Amostra  respectivamente
E.S.A : Eletrodo Suporte de Amostra A : Amostra
M ; Elctrometro I : Correnle medida

Fig. 32 - Montagem do A.S M.O. compo-  Fig. 33 - Montagem do A.5S M.O. com po-
larizagdo da Grade 1. Arranjo A, larizagdo do E.S.A. Arranjo A,

No entanto, antes de iniciarmos as medidas, tomamos alguns cuidados. Por
exemplo:

a) Escolhermos uma escala no eletrometro (Modelo 610C da KEITHLEY) que ndo
influenciasse a emissdo. Assim, para I, da ordem de 10° A fixamos Ry =10’ Q;

b) A fonte que polariza a amostra, apesar de desacoplada da rede e isolada da terra, como
mostra a Fig. 33, introduzia ruidos na medida. Por isso, foi substituida por outra
constituida por um conjunto de pithas e potencidmetros para ajuste do potencial V;. Essa
fonte, também foi blindada e isolada do terra;

¢) Escolhemos, inicialmente elétrons primarios com E, = 4000 eV. Com isso, ao se
polarizar a amostra da Fig. 35, a energia efetiva inicial do elétron incidente, dada por
Eei = E; + eV, ndo serd muito diferente de E;, uma vez que nestas experiéncias em
particular V; é de pequeno valor;

d) Polarizamos a tampa com 70 volts nas duas montagens, para eliminar os elétrons

secundarios e/ou terciarios criados pelas colisdes dos primarios, com a tampa e a grade 1
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e) Certificamos de que a corrente dos elétrons primarios (I,) ndo varia enquanto medimos
I, -

f) Utilizamos a mesma amostra para as duas situagdes, mantendo fixa a distincia entre a
grade 1 e a amostra, que, neste caso, era um disco de aluminio (preferimos usar a
amostra metalica, pois néio se carrega nestas montagens).

A Fig. 34 nos mostra resultados obtidos usando ora o arranjo A, ora o

arranjo A,.

1 —

c'lo

09 3 " ]
0,8 3 a% :
07 - . . ;
05 - " ;
0,5 4 ..
0,4 4a, 3
03 3 T E
0,2~f 3
0,1 3 ]
0,0 e

4 -2 0 2 4 6 8 10

V, ou - V, (Volts)

Fig. 34 - Fragdo de elétrons emitidos (¢’ / o) em fungdo das polarizagdes aplicadas na

grade (-V;) ou no suporte de amostra (V3). Amostra de aluminio. E, = 4000 eV ,
I, =3.0nA e d, =7mm,

No eixo das ordenadas utilizamos a relagio ¢’ / ¢, onde o' corresponde as
polarizagdes V; ou V, diferente de zero, enquanto 6'a V, = V; = 0, ambos calculados da
equagdo 64 (Capitulo IV). No arranjo A, ¢’ é fungio de V, € no arranjo A; é fungio de V..
O valor de o corresponde a medidas feitas quando tanto a grade 1 como o suporte de
amostra estdo aterrados em ambas as montagens.

As abcissas positivas quando multiplicadas pelo modulo da carga do elétron,
representam a energia cinética com que os elétrons sdo emitidos da superficie de amostra.
Enquanto que as ordenadas representam a fragio dos elétrons que possuem energia

suficiente para vencer a diferenga de potencial entre a grade 1 e a superficie da amostra.
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Analisando os resultados da Fig. 34, podemos notar que nio ha equivaléncia
entre as situagdes das figuras 32 e 33, embora A, nos parega mais indicado que A, pois
usando A, o' / o aproxima-se mais da unidade no intervalo de -5 a 0 volts, como se
esperava. De qualquer modo, estes resultados nos deixaram em duvida se a montagem

esquematizada na Fig. 31 era a mais adequada para determinar g(E') experimentalmente.

70 V) (+70V)

—(V)

-5 V)

©Vv)

+ 5V

’87.“: 1,94 nA o= 231 nA

L] = *

-.,-,\

N

(a) (b)

Legenda:
(a) Arranjo A, (Fig. 32) {(b) Arranjo A, (Fig. 33)

Fig. 35 - Possiveis linhas de campo elétrico para os arranjos A, ¢ A,

Se analisarmos as possiveis linhas de campo elétrico, como representamos na

Fig. 35, para ambos os arranjos, concluimos que:

a) A tampa do suporte de amostra original (Fig. 15), no arranjo A,, interfere mais na
emissdo dos elétrons secundarios que o arranjo A;. No caso (b), este fato pode ser
notado considerando as linhas de campo, que saem da amostra e chegam & tampa do
suporte de amostra. O mesmo nfio ocorre em (a). A Fig. 36 nos mostra que, para a
mesma corrente I, e para V, = -V,, a corrente dos elétrons emitidos (I, ) ¢ menor na
montagem A;, o que reforga a observagio anterior;

b) Para que haja equivaléncia fisica entre arranjos A, ¢ A; é necessario que exista também

equivaléncia entre as linhas de campo elétrico.
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1.=1,94nA 1,=2,31aA
» -
1,=3.04 nA lp=3,04nA '
lg = LInA [,=073nA
h 4 h
(a) (b)
Legenda:
(a) Situagdo A, (Fig. 32), com V; = -5V ¢ basc (b} Situagiio A; (Fig. 33), com V, =45V ¢ grade
atcrrada atcrrada

Fig. 36 - Dtagrama de correntes

No caso ideal, a razio c’/o deveria ser constante e igual a unidade para
valores negativos da abcissa. Como isto ndo aconteceu na Fig. 34, ¢ possivel que alguns dos
emitidos que estariam retornando para a amostra quando V| = -V, = 0 ( Devido 4 agio do
campo magnético terrestre, tensdo residual, polarizagdo inadequada da tampa, por exemplo)
passem a ser extraidos a medida que a grade 1 fique cada vez mais positiva que a superficie
da amostra.

Por causa disto, resolvemos investigar em primeiro lugar, se a escolha de
70 volts, utilizada na montagem original, para polarizagio da tampa era adequada para
recolher todos os elétrons secundarios e/ou terciarios de baixa energia(secundarios) gerados
na grade ¢ tampa, enquanto os elétrons primarios varrem a amostra.

Para isto, polarizamos a grade (Fig. 32) ora com V, = -2,0V ora com
Vi =42V e medimos I, para diferentes valores de V. Em seguida, a medida foi repetida
polarizando a base (Fig. 33) ora com V; = 2,0V ora com V, = 13,0V,

Os resultados obtidos se encontram na Fig. 39, a seguir:
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Legenda

I, : Corrente medida V), : Polarizagiio da Grade 1 (Fig. 34)

V; : Polarizagdo do E.S.A (Fig. 35) Vr: Polarizagdo da Tampa

I, : Corrente dos primarios E, : Encrgia dos primarios

Fig. 37 - Curvas de corrente em fungdo das varias polarizacSes da tampa. Amostra de

Aluminio. I, = 3,0 nA e E, = 4000 eV

Ao analisar estas curvas notamos que a partir de um certo valor (cerca de
20 volts), a corrente 1, permanece praticamente constante. Isto significa que a polarizagdo
70 volts ¢ mais do que adequada para recolher os elétrons secundarios e/ou terciarios
indesejaveis.

Em seguida resolvemos investigar se existiria um valor de potencial V,
(ou V3), para o qual a relagdo o’ / o fosse constante. No entanto, fizemos somente medidas
com o arranjo A;, pois os valores de ¢' / ¢ obtidos a partir deste arranjo estio mais
proximos da unidade do que aqueles obtidos com A, para as abcissas negativas (ver
Fig. 34).

Os resultados dessas medidas estdo na Fig. 38. A razdo o' / ¢ € praticamente

constante quando V; = +10 volts.
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Fig. 38 - A fragdo de elétrons emitidos (o’ / o) em fungio da polarizagio da grade 1,
usando o arranjo A, (Fig. 32). I, = 3,0 nA e E, = 4000 eV. Amostra de Aluminio.

A variag¢do de ¢’ / ¢ verificada no intervalo de 0 a 10 volts, pode ter como
causa:

a) A existéncia do campo magnético terrestre que pode forgar os secundarios emitidos de
baixa energia a retornarem a superficie da amostra. Se esta fosse realmente a causa,
poderiamos minimizar este efeito reduzindo a distdncia d; {(na montagem original a
distdncia minima possivel para d; ¢ aproximadamente 6 mm - Fig. 32).

b) A camada de isolante depositada sobre a superficic metalica, proveniente do oleo da
bomba difusora. Nesse caso, se houver esta camada , carregar-se-a durante a irradiagdo e
acabara influenciando a corrente de emissio. A propria camada de 6xido de aluminio que
se forma na superficie da amostra pode interferir na emissio dos secundarios.

c) O efeito da “ddp” de contato entre a grade | de ago-inox e a superficie da amostra, que
pode ou ndo favorecer a emisséo.

d) A existéncia de uma tensdo residual, causada por partes isolantes existentes no sistema
de medida que podem se carregar durante a irradiagéo.

Os resultados experimentais, obtidos usando o arranjo da Fig. 31, mostraram
que deveriamos modifica-lo. Porém, a curiosidade em esclarecer alguns pontos em nosso
estudo, nos levou a pergunta: “A distancia entre a grade 1 e a amostra (d;) pode interferir na

medida de ¢' / o usando o arranjo A; ou A; (figuras 32 e 33)?”
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Para responder a esta questdo, realizamos um experimento semelhante aquele
que originou os resultados apresentados na Fig. 34, mas alterando a distdncia d; de 7 mm
para 10 mm.

Os mesmos cuidados mencionados anteriormente foram tomados nestas
medidas. Os resultados estdo representados na Fig. 39.

Eles nos mostram que, pelo menos no intervalo de 0 a 10 volts, os resultados

obtidos a partir do arranjo A,, sio mais sensiveis a variagdo da distancia d; do que A,.

1,2
e
ag
1,0 b n |
c'lc ] o A,d=10mm;
0,8 & A, d=10mm;
" A1,d2=7mm;
0,6 ] A A A, d=Tmm.
] AN,
0;4-: ¥ s & N = w =
] o a b
0,2; A A &
] A a
0!0""'%""""1""|""r-"-1--"i"-'
-20 -10 0 10 20 30 40 50 60
V,ou -V, (volts)
Legenda:
Ay: Montagem da Fig. 32 Az Montagem da Fig. 33

d; : Distincia entre Grade 1 ¢ Superficic da Amostra

Fig. 39 - Curvas da fragio de elétrons emitidos (o' / o) em fun¢do das polarizagdes

aplicadas a grade 1 (-V,) ou a superficie da amostra (V) para valores de d;

diferentes

O fato do arranjo A,, apresentar valores de ¢' / ¢ diferentes, quando
alteramos d;, deixou-nos em dtivida quanto a possibilidade de se utilizar a montagem da
Fig. 31 com o arranjo A; (Fig. 32) na determinagio do espectro de energia dos secundarios.
Entdo, fomos obrigados a fazer um suporte de amostra diferente do original (ver Fig. 16) e
a realizar novas medidas.

A Fig. 40, mostra esquematicamente o primeiro suporte de amostra

modificado, que substitul o original (Fig. 15).
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Eletrodo

Teflon

Haste
Metalica

Fig. 40 - Suporte de amostra modificado (1a. versio)

Com a modificagio introduzida, € possivel agora aproximar a amostra até
encostar na grade, se isso for necessario, ou seja podemos reduzir mais d;.
A Fig. 41 representa basicamente o sistema de medida representado na

Fig. 31. A anica diferenga se encontra no suporte de amostra.
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E, : Energia dos primérios V : Polarizagdo do E.S A.
I, : Corrente dos clétrons primarios V, : Polarizagdo da Grade 1
M : Eletrémetro Vr : Polarizagdo da Tampa
E.S.A.M : Elctrodo Suporte de amostra modificado K : Chave para polarizar ou aterrar a amostra
S : Chave para conectar R fonte D.C. ou Terra R : Resisténcia elétrica
Is . Correnle medida ) d; : distincia entre Grade [ e superficie da Amostra

Fig. 41 - Esquema do arranjo simplificado de medida com suporte de amostra modificado
(A.SM.M)

Utilizando o novo suporte de amostra, repetimos a analise anterior,
verificando se havia equivaléncia entre as montagens das figuras 42 e 43. Antes de realizar
as experiéncias, tomamos basicamente os mesmos cuidados descritos na pagina 73 e

fizemos d;=4mm.
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Os primeiros resultados obtidos estdo mostrados na Fig. 44.
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Fig. 44 - Curvas da fragdo de elétrons (o' / o) versus polarizagdes aplicadas (-V, )ou 'V,
com d; = 4 mm e E, = 4000eV
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Como podemos notar, as curvas obtidas de ambos os arranjos praticamente
coincidem. A curva Ay, em relagdo a Ay, apresenta valores de ¢’ / o ligeiramente diferentes
para valores de V; em torno de 50V. Esta pequena diferenga era esperada, pois ao polarizar
a amostra com V,, alteramos o valor da energia com que os elétrons primarios incidem
sobre a mesma. Consequentemente a relagdo ¢’/ ¢ também se modifica.

Ao alterarmos a distancia d; para 4 mm, pensamos em minimizar os efeitos
de campo magnético terrestre (ver apéndice 1) e possiveis potenciais residuais provenientes
de alguma parte isolante do sistema de medida com cargas.

Os resultados da Fig. 44 apontavam para a equivaléncia fisica entre os
arranjos Ay € Ay Resolvemos repetir o mesmo experimento, e nas mesmas condigdes, mas
substituindo o disco de aluminio por um de ago-inox. Essa escolha apresenta algumas
vantagens. Por exemplo:

a) A ddp de contato entre grade e superficie da amostra, deve ser proxima de zero, pois
ambas sdo do mesmo material;

b) As camadas de oxidos metalicos devem interferir menos na emissdo ao se utilizar ago-
inox no lugar de aluminio.

Os resultados encontrados neste experimento se encontram na Fig. 45 (Por
conveniéncia usamos agora as grandezas plotadas na Fig. 21, ou seja corrente medida 1., €
polarizagdes V, (ou V3)).

Podemos observar que as curvas praticamente coincidem no intervalo de
-10 a 10 volts. Como era de se esperar os pontos obtidos a partir de A, comegam a se
distanciar daqueles obtidos de Ay, 4 medida que V, cresce, pois a energia efetiva em Az
(Eer; = E, + eV3), aumenta enquanto no Ay; permanece constante e igual a E,,.

Os possiveis efeitos que ndo pudemos eliminar nestas medidas foram:

a) algum valor de voltagem residual inerente ao proprio sistema de medida que poderia
afetar nos valores de I,

b) o retorno a amostra, daqueles elétrons com energia suficiente para vencer a diferenga de
potencial entre a grade e superficie da amostra e que saem com um angulo diferente da
normal a superficie. No apéndice 2 tratamos esta situagdo teoricamente e apresentamos

uma corregdo de segunda ordem no espectro de energia dos elétrons secundarios.
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Fig. 45 - Curvas de corrente em fungdo de V, ou (-V3). Amostra de ago-inox.
E,=4000 eV eI, =3,0 nA

Como os resultados de 1, na Fig. 45 para as polarizagdes V) ou (-V;) foram
praticamente os mesmos, entio resolvemos calcular g'(E’), com a equagdo 75, como
discutido na segio 4. 1.1. Os valores foram plotados na Fig. 46, somente para os valores de
I.. obtidos de A,,. Nessa figura, a curva se estende para o lado das abcissas negativas, ao
contrario do esperado (ver Fig. 22), porque derivamos toda a curva de corrente sem maior
preocupagdo com o significado fisico. Isto acontece porque a corrente variou 4 medida que
V. se aproximou de zero, vindo da direita para a esquerda, quando deveria ter permanecido
constante no intervalo de 0 a 10 volts (ver Fig. 21). Ainda ndo temos uma explicagdo
satisfatoria para isto, mesmo considerando o fato de que a ddp de contato ndo foi medida

nessa 0casiao.
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Fig. 46 - Curva da derivada da corrente (g'(E")) em fungdo de -V, . Amostra de ago-inox

Dos resultados obtidos, restava optar entre polarizar a amostra ou a grade 1
para prosseguir com as medidas.
Polarizando a amostra, surgiriam os seguintes inconvenientes:

a) Os elétrons primarios incidiriam na amostra com uma energia um pouco diferente de E,,
isto é, E¢; = E, + eV, Isso nos obrigaria a corrigir E; a cada medida, se quiséssemos
trabalhar com energia efetiva inicial constante.

b) Quando se coloca uma fonte entre a amostra e o eletrdmetro (Fig. 31), é preciso
providenciar para que ela nio introduza ruidos nas medidas, o que nfdo acontece se a
amostra for simplesmente aterrada. De modo que € mais pratico trabalhar com a base
aterrada.

Tendo em vista estas consideragdes, resolvemos utilizar a montagem Aj,

(Fig. 42) em que se polariza a grade negativamente.

Uma vez definido o arranjo para determinar g(E') resolvemos utiliza-lo
também para determinar o coeficiente de retroespalhamento (1) em fungdo da energia do

elétron incidente.
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5.1.2. Estudo do arranjo para determinar n

Na se¢do 5.1.1, mostramos que, introduzindo uma pequena modificagdo no
eletrodo do suporte de amostra da base original (figuras. 14 e 16) e tomando alguns
cuidados especiais na montagem, foi possivel determinar o espectro de energia dos elétrons
secundarios.

Hessel®” ja havia mostrado que a base experimental com o suporte de
amostra original do acelerador de elétrons era apropriada para determinar ¢ versus E, tanto
pelo método dindmico como pelo método do pulso, deixou como sugestdo, a possibilidade
de se estudar um arranjo para determinar 1. Atendendo a um dos nossos objetivos (ver
Capitulo I), e a sugestdo proposta por Hessel, passamos a analisar as montagens das figuras
47 e 48. Nestas representagdes deve ficar subentendido que estamos utilizando o suporte de
amostra modificado (Fig. 16) e que a fonte de tensdo (0 a £3kV) é a mesma utilizada por

Hessel em seu trabalho.

e 1= 3000A Ege g™ 100A
Vy 20V
i
(irade
E*—‘ Imm
1
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"Lock-in" n.cl
"Lock=in" 3
R R
*
Legenda: :
E,.1,  Encrgia ¢ Corrcnte dos primarios V., Vo ¢ V¢ : Polarizagbes da Grade |, ES.AM¢e
d; : distincia entre Grade 1 e superficie da Amostra Tampa, respectivamente
E.8.A.M : Eletrodo Suporte de Amostra Modificado A . Amostra
M : Eletrdmetro I : Corrente medida

Fig. 47 - Esquema da montagem do arran Fig. 48 - Esquema da montagem do arran
jo simplificado com base polari- jo simplificado com base aterra-
zada da

A diferenga basica nas duas montagens das figuras 47 e 48 se encontra na

polarizag@o ou aterramento do eletrodo do suporte da amostra. Neste sentido, resolvemos

1
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analisar no que esta diferenga interfere nos valores de o e n em fungdo de E (ver se¢dao 4.3
anterior).

As medidas apresentadas a seguir foram feitas usando uma amostra de ouro.
Para isto, utilizamos um disco de ago-inox de 30mm de didmetro, sobre o qual foi
depositado, por evaporagio, uma camada de ouro de 100nm de espessura. Os resultados de
o versus E obtidos pelo método do pulso (descrito na segio 4.3), a partir da base polarizada
(Fig. 47) e da base aterrada (Fig. 48) estdo na Fig. 49. Como vemos, as curvas praticamente

ceincidem.

1,8 . Amostra de Ouro .
1,6 e Base polarizada ]
A PBase aterrada 1

o
©
E

Energia (keV)

Fig. 49 - Curvas de o versus E. Amostra de ouro

Estes resultados nos mostram que cstamos livres para escolher a alternativa
que for a mais conveniente, que, neste caso, ¢ aquela em que se polariza a base (Fig. 47).
De fato, polarizando a base negativamente, alteramos a energia do elétron incidente na
amostra, dada por Eq; = E, + eV,, sem necessidade de variar E;, (isto facilita a obtengido da
se¢do da curva de emissio entre E; e Ep). Enquanto que, com a base aterrada, alteramos E,
tantas vezes quantos forem o numero de pontos necessarios para construir uma boa curva.

Isto implica em ajustar e medir a corrente do feixe a cada novo valor de E,,.
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Com relagdo ao coeficiente de retroespalhamento nos questionamos se 0s
valores de m versus E seriam os mesmos, se fossem obtidos a partir das montagens
esquematizadas nas figuras 47 e 48.

Assim, utilizando a mesma amostra dé experiéncia anterior, determinamos
pelo método do pulso descrito na segdo 4.3, 1 versus E para as duas situéqées.

Os resultados estdo apresentados na Fig. 50. Nota-se que as curvas
praticamente coincidem(Com a base aterrada, ndo foi possivel visualizar os elétrons
incidentes e focaliza-los para energias menores que 600eV). No caso em que polarizamos a
base, os valores de 1 tornaram-se crescentes para valores menores que 600eV, isto significa
que € possivel estar ocorrendo um efeito de lente na abertura da tampa, e portanto, os

elétrons primarios estariam sendo desviados antes de alcangar o alvo.
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101, ]
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0,2 "o
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Energia(keV)

Fig. 50 - Curvas de n versus E. Amostra de ouro

Para nos certificarmos de que estava ocorrendo um efeito de lente,
eliminamos a varredura e focalizamos o feixe na regido central da amostra, de modo a
cobrir uma area aproximada de 2mm de didmetro. Em seguida, repetimos a experiéncia

anterior usando o feixe focalizado
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Os resultados de n versus E correspondente a esta experiéncia e a anterior
estdo na Fig. S1. Acurva obtida utilizando o feixe focalizado aproxima-se da esperada (ver

Fig. 3), o que nos mostra que de fato o efeito de lente foi minimizado.
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Fig. 51 - Curvas de 1 versus E. Amostra de ouro

Para que ndo ocorresse o efeito de lente, na montagem com base polarizada
(Fig. 47), na determinagio de m versus E, para energias dos elétrons incidentes menores que
1000 eV, resolvemos mudar o arranjo de medida. Introduzimos grades de ago-inox,
semelhante aquelas existentes acima da amostra e copo de Faraday, nas duas aberturas da
tampa do sistema de medida (Fig. 52).

A grade na abertura da tampa acima da amostra tem a fungdo de manter o
potencial constante no plano da tampa e evitar que linhas de campo elétrico provenientes da
polarizagéo da grade 1 interferirem no feixe eletrdnico que se aproxima da tampa. A grade
na abertura da tampa acima do copo de Faraday tem a fungio de tornar fisicamente

equivalente os sistemas de medida do copo de Faraday e o da corrente I, .
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Fig. 52 - Esquema do arranjo simplificado com base polarizada e nova grade

Feita esta alteragdo, voltamos a determinar 1 versus E, usando ora um feixe
varrendo a amostra ora um feixe focalizado.

Os resultados na Fig. 53, nos mostram que a introdug¢do da grade na abertura

da tampa eliminou o efeito de lente.
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Fig. 53 - Curva de n versus E. Amostra de ouro
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A experiéncia foi repetida usando a base aterrada. A Fig. 54 nos mostram os

resultados obtidos.
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Fig. 54 - Curva de 1 versus E. Amostra de ouro

Das curvas da Fig. 54, observamos que n fica bem definido com energias
acima de 400 eV e independe da base estar ou niio polarizada.

Mas, pelo fato de ndo termos que fixar varias energias dos primérios (E,),
focalizar e medir varias vezes a corrente dos primarios (I,) para cada E,, é mais cdmodo
utilizar a polarizagdo na base para determinar n.

O que deve acontecer com as curvas de corrente I, em fungio das
contrapolarizagdes V;, quando polarizamos negativamente a base na Fig. 527

A resposta a esta pergunta nos mostraria se isso também poderia ser feito ao
se determinar o espectro de energia dos secundarios. Pareceu-nos cdmodo usar como
polarizagio da base V; < 0 ao medir o e 1, porém nio sabiamos avaliar os efeitos que este
procedimento teria no espectro de emissdo, usando a montagem da Fig. 52.

Assim, para | responder a essa pergunta realizamos uma série de
experimentos, com a mesma amostra de ouro das experiéncias anteriores, mantendo a base
ora polarizada e ora aterrada (nestes experimentos, a diferenga de potencial V-V, deve ser
necessariamente medida com um eletrdmetro, como mostramos no apéndice 3).

Os resultados obtidos a partir desta série de experimentos e mais daqueles
descritos anteriormente nos permitiram chegar a um conjunto de conclusdes apresentada no

resumo que se segue,
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RESUMO:

A. Relativas a determinagdo experimental de o versus E

A.1. Sempre que possivel, é preferivel utilizar a base polarizada, pois assim fixamos E,e
I, e modificamos apenas a polarizagio (V) da base da amostra. Com polarizagdes
diferentes, a energia do elétron incidente, dada por E.; = E, + eV, se modifica, e
entdo podemos determinar para cada Ec; o valor de o correspondente. Além disso,
polarizando a base negativamente, garantimos a extragio de todos os elétrons
emitidos pela amostra.

A.2.Se a base for aterrada (V, = 0), devemos polarizar a grade com V, = +10 volts
para garantir a extragio de secundarios que, por alguma razdo, podem voltar
‘para a amostra, se essa providéncia ndo for tomada. Neste caso, devemos manter
Vi - V; = +50 volts para que terciarios gerados nas grades sejam recolhidos e nio

interfiram na medida.

B. Relativas a determinagdo experimental de 1 versus E.

B.1. Se a base for aterrada, devemos fixar a energia (E,) € a corrente do feixe (I,) antes
de cada medida. A dificuldade, neste caso, esta em ajustar o feixe usando a tela com
material catodo-luminescente. No acelerador com o qual trabalhamos isto s6 pode
ser feito confortavelmente a partir de E, maior que 400eV (ver ref, 25, p.- 77).

B.2.Se a base for polarizada e a corrente medida for da ordem de 107 A, devemos
escolher uma escala no eletrometro de modo que, nessa escala, sua resisténcia
interna (Rg) seja no minimo 10° ohms. Isto porque a fonte de polarizagdo aterrada
via eletrémetro (Fig. 31), embora desacoplada da rede, introduz ruidos na medida
que impedem a leitura da corrente (o ponteiro oscila desordenadamente), se se
escother valores de Ri menores. Por outro lado, também ndo se deve ir além de
10* ohms. (Se, por exemplo, R;; = 10* ohms e a corrente a ser medida for da ordem
de 10” A, o potencial do terminal correspondente ao terra da fonte sofrera uma
variagio da ordem de volts, quando a amostra for irradiada, e isto vai interferir na
diferenga Vi - V,, fixada em -50 volts ao se determinar o coeficiente de
retroespalhamento - se¢@o 4.3. Por outro lado, escolhendo Ry = 10® ohms, o erro na

medida serd da ordem de décimos de volts, e portanto desprezivel neste tipo de
medida).
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B.3. A diferenga de potencial entre a grade | ¢ a base da amostra deve ser medida com
um eletrometro (Apéndice 3).
B.4. Experimentos realizados ora com a base aterrada ora com a base polarizada sio

equivalentes somente para V, menor que 200eV.

C. Relativas a determinagio de g(E) versus E'

C. 1. De preferéncia, usar a base aterrada. Quando isto ndo for possivel, usar polarizagio
V2 maior que -200V.

C.2. Ao medir a diferenga de potencial entre a grade | e a base da amostra, usar um
eletrdmetro ( ver apéndice 3).

C.3. De preferéncia, escother a escala no eletrdmetro de modo que Rz = 107 ohms, para
reduzir o erro na avaliagio do potencial de superficie da amostra { ver argumentos
utilizados no item B.2). Se isto ndo for possivel, fazer R; = 10* ohms, mas, neste

caso, as medidas sdo menos confidveis.

5.1.3.Influéncia da limpeza da amostra nos valores dos coeficientes de emissio em

funcio de E

As medidas apresentadas até aqui foram feitas com o acelerador acoplado a
uma bomba difusora para fazer o vacuo (Fig. 18). Posteriormente o sistema foi modificado
e passamos a trabalhar com uma bomba turbo molecular em lugar da difusora.

Com esta modificagio, eliminamos os possiveis problemas relacionados com
a deposi¢do de camadas de oleo (proveniente da bomba difusora) na superficie da amostra,
mas ndo podemos evitar a oxidagiio da superficie com uma pressio interna da ordem de
107 torr. Por isso, nos questionamos em que a limpeza da amostra poderia influenciar nos
valores de ¢ e } em fungio de E.

No item 5.1.2. estabelecemos qual arranjo utilizar e as condigdes adequadas
para se determinar ¢ € n em fungdo de E experimentalmente. Os testes foram feitos
utilizando uma amostra de ouro (disco de ago-inox com uma camada de ouro depositada
sobre a superficie a ser irradiada). No entanto, nossa inten¢io era confrontar nossos

resultados com os da literatura e, por isso, passamos a trabalhar com um disco de platina de
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mesmo didmetro do eletrodo do suporte da amostra (30 mm), uma vez que os resultados
obtidos com o ouro n#o estavam disponiveis na literatura.
Para realizar estas novas medidas, utilizamos o mesmo arranjo

esquematizado na Fig. 52, que sera reproduzido aqui por conveniéncia.

‘E)

\
"Lock-in"g ], Fontg

D.C.

Legenda:

E..I, : Encrgia ¢ Corrente dos primarios Vi, V3 e Vp : Polarizagoes da Grade 1, ESAMe
d; : distincia entre Grade 1 e superficie da amostra Tampa, respectivamente,

E.5.A.M : Elctrodo Suporie dc Amostra Modificado A : Amostra

M : Eletrémelro I, : Corrente medida

Fig. 55 - Esquema da montagem de arranjo simplificado com grades na tampa

As curvas ¢ versus E, da Fig. 56, foram obtidas nas seguintes condigGes:

a) Aterramos a amostra via eletrdmetro, ¢ fizemos V, =+ 10V, V=60 V, § = 0,03 e
Ry = 107 Q (condi¢des fixadas no eletrdmetro, S € o Ganho e Rg a resisténcia ) e I, = 2,0
nA. Entéo, para cada valor de E, fixo, medimos I, correspondente. A partir da equagdo
64 calculamos ©.

b) Para valores de energia do elétron incidente (E) menor ou igual a 200 eV, fixamos
E, = 200 eV ¢ polarizamos a base com V, < 0, para obter energia efetiva menor que
200 eV. ( S0 conseguimos ajustar o feixe para E, = 200eV, depois que instalamos uma

nova tela com material catodo-luminescente). Para este caso, fixamos V, = 0

Vi=+60V,1,=2,0nA,S=0,1eRy=10° Q. Para cada V,, ou seja, para cada energia
efetiva inicial dada por E, + eV, medimos a correspondente corrente I,
Para mostrar o efeito do tratamento da superficie, citamos anotagdes

extraidas diretamente do nosso diario de pesquisa. Os resultados apresentados na Fig. 56

mostram que camadas de oxido ¢ o proprio estado da superficie influenciam os valores de ¢
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Fig. 56 - Curvas de o versus E. Amostra de platina

Para as medidas com limpeza comum, lavamos a amostra com detergente,
agua destilada e alcool isopropilico. Depois de terminar as medidas neste dia, deixamos a
amostra dentro do acelerador de elétrons, com o sistema de vicuo completamente
desligado, por um periodo de 3 dias consecutivos,trata-se das medidas com a amostra
exposta a atmosfera. Mesmo a amostra tendo permanecida fechada na cimara de medidas, a
sua superficie deve ter se alterado, pois a curva de emissio modificou-se, como mostra a
Fig. 56.

Lavamos a amostra de platina com solugiio sulfonidrica de 1:1 e realizamos
novas medidas. Observando a Fig. 56, notamos que o valor da energia associada a ©
maximo (o) se deslocou em diregdo ao valor da literatura®”, que é 700 eV.

Isto mostra que quanto mais limpa a superficie da amostra se encontrar, mais
proximos serdo os valores de E;, Ey € Gy da literatura®. Esses valores dependem bastante
do estado da superficie da amostra. Portanto, ¢ possivel que ao polirmos a superficie da
amostra e retirarmos as camadas de Oxidos e gorduras obteremos os mesmos valores de

(44)

literatura™. Para isto devemos lavar a mesma adequadamente como nas medidas que

utilizamos limpeza com solugdo sulfonitrica e methorar o vacuo do sistema para valores

menores que 107 torr,

Os valores de n nao devem sofrer grandes mudangas com as limpezas

introduzidas na amostra, pois os retroespathados possuem energia maiores que 0s

secundarios.

As curvas de 1 versus E, na Fig. 57, foram obtidas nas seguintes condi¢oes:
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a) Aterramos a amostra via eletrdmetro, e escolhemos V, = -50 V, V= +60 V, § = 0,03,
Rpe=10Qe I, = 2,0 nA. Entdo, para cada valor de E,, medimos I, correspondente, e
calculamos n, a partir da equagio 79.

b) Para valores de energia do elétron incidente (E) menor ou igual a 200 eV, fizemos
E, = 200 eV e polarizamos a base com V, < 0, para obter energia efetiva menor que
200eV. Neste caso, fixamos V| = (V, - 50) V, Vr = +60 V, [, = 2.0 nA, S = 0,1,
R = 10* Q. Para cada valor V3, ou seja, para cada energia efetiva dada por E, + eV,,

medimos a correspondente corrente I,

L — S

0,9 ] 3

] 4 -limpeza ¢/ soi. sulfonitrica; ]

0,8 ] = -limpeza normal; E

0,7 o - exposicio a atmosfera; 3

n ] A STERNGLASS-1954. ]

0,6—_ j

0,5 3

0,4 ] ]

0,3 3

] A 4 & & 2

024 o ¢ % & g ¢ & = "

] - 3

0,14 a .
ool

0,0 0,2 0.4 0.6 0.8 1,0

Energia(keV)

Fig. 57 - Curvas de n versus E. Amostra de platina

Observamos na Fig. 57 que:

a) Apesar dos procedimentos diferentes adotados para a limpeza da superficie da platina, os
valores de n foram praticamente os mesmos.

b) Ao confrontar estes resultados com aqueles da literatura® (Fig. 3 do Capitulo 1),
notamos que apresentam uma concordancia satisfatoria, apesar das diferentes condigdes
experimentais. Este ¢ um resultado importante, pois estabelecemos como uma das metas
de nosso trabalho, estudar um arranjo que nos permitisse determinar 1 versus E, tanto
para metais como para polimeros.

Estas medidas nos mostraram que o arranjo esquematizado na Fig. 55 ¢é

adequado para determinar experimentalmente 1 e ¢ em fungdo de E e as curvas de

rendimento reduzido (Capitulo II).
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- CAPITULO VI -

O ESPECTRO DE ENERGIA DOS ELETRONS
SECUNDARIOS EMITIDOS

6.1. O espectro de energia dos elétrons secundsrios emitidos pelos Metais
6.1.1. Medidas com a platina (Método do Pulso)

6.1.1.1. As curvas de corrente, suas derivadas e o espectro de energia dos
elétrons secundarios emitidos em fungio da diferenca de potencial

de controle

Com o arranjo definido em 5.1.3 (ver Fig. 55) foi possivel obter a corrente
através da amostra em fungio da polarizagio da grade 1 (V, ), aterrando a amostra e
mantendo a energia (E,) e a corrente do feixe fixas. Os valores de E, foram fixados em 300,
900, 1200, 1500, 2000, 3000 e 4000 eV, enquanto I, manteve-se constante e fixo em
2,0 10* A. Como a area da amostra vale 7.1 10°m?, temos uma densidade de corrente de
2,8 10° A/m?.

Na Fig. 58, que mostra os resultados obtidos, apresentamos no eixo vertical,

por conveniéncia, a corrente medida menos a corrente do feixe. Esta diferenga esta

representada por 1.
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Fig. 58 - Curvas de corrente de emissio ( I ) em funcdo da polarizagdo da grade 1.

Amostra de platina “prensada”.

Podemos notar que todas as curvas apresentam o mesmo padrio. Notamos
que para potenciais de controle com campo elétrico extrator (V; > 0), a corrente ¢
praticamente constante (A pequena inclinagdo observada indica que alguns elétrons que
antes ndo conseguiam escapar da amostra, agora conseguem e podem ser medidos).

As possiveis causas do retorno de elétrons emitidos para a amostra podem
ser
a) A existéncia da ddp de contato e/ou algum potencial residual que pudesse interferir na

emissao, trazendo elétrons de volta para a amostra. Quando analisamos os resultados da
ddp de contato entre a grade | (ago-inox) e a superficie da amostra, na seciio 6.1.1.2,
pudemos constatar a existéncia de um potencial residual que eliminamos. Porém, a ddp
de contato, que depende da fungéo trabalho dos materiais envolvidos e nio do arranjo de
medida, ndo pode ser eliminada. Seu valor, neste caso, mostra estar contribuindo no
sentido de expulsar os elétrons emitidos, logo ndo é a causa do retorno desses elétrons.
b} A existéncia do campo magnético terrestre pode forcar o retorno de alguns elétrons
secundarios. Nas medidas com o arranjo da Fig. 55, tomamos o cuidado de manter uma

distincia de 3 mm entre a grade | e a superficie da platina. No apéndice 1, mostramos
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que esta distdncia deve ser no minimo 19 mm para que os elétrons emitidos
perpendicularmente, ao sentirem a presenga desse campo, retornem para a amostra.
Portanto, diminuimos a probabilidade de ocorrer este tipo de efeito para elétrons
emitidos perpendicularmente. Por outro lado, elétrons emitidos segundo uma diregio
distinta da normal tem probabilidade maior de retornar para a superficie de incidéncia.
Por isso, a redugdo da distancia d; pode ndo ter sido suficiente para impedir que uma
pequena quantidade de elétrons emitidos assim retornem para a amostra. Se V; > 0 essa
probabilidade se reduz; se V; < 0 aumenta. Talvez esta seja a explicagio mais provavel
para explicar a ligeira inclinagdo dos patamares apresentados na Fig. 58 (Estes patamares
deveriam ser horizontais - ver Fig. 21).

A corrente medida pode, também, estar sofrendo a influéncia de terciarios
(secundirios) gerados na grade que ndo conseguimos eliminar totalmente com o
potencial Vy = +60 V aplicado na tampa do sistema de medida e que podem estar se
dirigindo para a amostra. Este efeito deve ser muito pequeno, pois a transparéncia da
grade € da ordem de 80%. Logo, também minimizamos este efeito o maximo possivel,

Com as curvas I versus V, e suas derivadas, foi possivel determinar g(E")

(ver Capitulo IV) para todas as energias E, pré-fixadas em nossas medidas.

Na Fig. 59 apresentamos uma das curvas obtidas.

0’25‘ T A AL L SN R A B S It B A B S e

1 Platina
020 E,=300eV |
g(E')

0,15 -

0,10 1

0,05 :

0,00 ,4FT,,‘, ‘,__,l]_rﬁ!,._r R e L e e e e LI e B
40 5 0 5 10 15 20 25 130

E'(eV)
Fig. 59 - Curva da distribuigdo de energia, normalizada, em fun¢io de E'. Amostra de

platina “prensada” E, = 300 eV.
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Na figura, os ponios foram obtidos, derivando a curva completa da corrente
(Fig. 58) correspondente a energia de 300¢V. Estas derivadas, no entanto, somente tém
significado fisico para V| < 0 (a equagiio 72 que é a mais geral, foi deduzida sob a condigio
de que existia um campo retardador), e, neste caso, estio relacionados com a distribuigio
de energia dos emitidos, como vimos no Capitulo 1V (equagio 74). A curva cheia (curva
media), partindo da origem representa esta distribuigo.

Comegamos a curva da origem, porque sabemos que g(E") = 0 para E' = 0.
Se a derivada da corrente ndo foi exatamente zero neste ponto, isto se deve a dificuldades
experimentais, que explicariam o fato da curva de corrente nio ser exatamente como a
esperada quando V, se aproxima de zero (confrontar com a Fig. 21).

A Tabela 1 fornece valores de pardmetros que sdo importantes na analise do
espectro de energia da platina em fungo da energia dos primarios. Na Fig. 60 esbogamos a
curva g(E) versus -AV(AV = [(V; - V3 ) - Vg]) e indicamos os parimetros que sdo
utilizados na Tabela 1.

g(E) A

t

e

' >
0 Xy | -AV(volts)

AX
Fig. 60 - Esbogo de g(E') versus -AV representando os parimetros da Tabela 1

Tabela 1 - Parimetros do espectro de energia para platina “prensada”.

E, (eV) xm (eV) ¥m Ax (eV)
300 3,6+0,3 0,22 2,740,6
600 3,0£0.3 0,25 1,810,6
900 2,41+03 0,22 2,110,6
1200 1,5£0,3 0,18 2,940,6
1500 1,503 0,18 3,040,6
2000 0,903 0,18 2,710,6
3000 0,940,3 0,18 2,440,6

- 4000 0,9+0,3 0,16 3,040,6
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Como podemos notar,
a) o valor de xy decresce para valores crescentes de E,, até atingir um valor constante para
E, > 1500 eV. Estes resultados estdo de acordo com os valores apresentados por

Seiler*¥

,onde leVExug<5eV.

b) os valores de y\ apresentam um méaximo que corresponde a E, = 600 eV. Se olharmos
nas curvas de emissdo 6 versus E (Capitulo VII), notamos que o maximo rendimento
(dm) também esta associado a mesma energia 600 eV. Este fato pode estar associado a
profundidade em que maior nimero de elétrons secundarios s3o criados e tem a maxima
probabilidade de escapar da superficie do metal.

¢) a largura Ax associada a ym / 2 para os valores de E, estudados se encontram no

intervalode 1.8 eV < Ax <3,0eV.

6.1.1.2. A ddp de contato entre a grade de ago-inox e a superficie de

irradiacio da amostra metalica

Utilizamos neste tipo de medida o mesmo procedimento descrito em 4.5.2.2.

Ao analisarmos a possivel existéncia de um potencial residual que estivesse
sobrepondo ao valor medido da ddp de contato, resolvemos construir um suporte de
amostra blindado eletrostaticamente (Fig. 16), tanto para evitar que a parte isolante (Teflon-
FEP) fosse atingida por algum tercidrio como para impedir que perturbasse a medida, se
tivesse alguma carga residual. Somente depois que esta modificagdo foi introduzida é que
passamos a obter valores para a ddp de contato mais de acordo com os esperados.

A ddp de contato medida entre grade 1 (ago-inox) e a superficie da platina
foi de -(0,48 + 0,05) volts. Observe que este valor é um pouco diferente daquele que pode
ser estimado se considerarmos os materiais sendo ferro e a platina, mas é préximo do valor
estimado -0,70 volts. O estado da superficie para a medida da ddp de contato,
principalmente nos metais que estio sujeitos a formacgdo de Oxidos metalicos, pode se
modificar. Por esta razio é possivel que para cada estado da superficie encontremos valores
levemente diferentes para a ddp de contato. Observamos, também, que, mantendo a pressio
interna do sistema proxima de 107 torr, a ddp de contato se modifica muito pouco quando
comparamos as medidas realizadas antes e apds a trradiagio da amostra.
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A ddp de contato, embora pequena, desloca o espectro de energia dos
secundarios emitidos, e deve ser levada em conta ao se determinar o espectro de energia.
Por iss0, os valores de xy da Tabela | do item 6.1.1.1 foram corrigidos de 0,48V (valor da
ddp de contato medida) e a curva apresentada na Fig. 59 para g(E) versus E', também foi
corrigida.

Conforme comentamos no item anterior, a existéncia de um potencial
residual e/ou ddp de contato poderia contribuir pata que alguns secundarios emitidos
retornassem para a amostra. Com o novo suporte de amostra conseguimos eliminar a
existéncia do potencial residual em nossas medidas. Ao determinar a ddp de contato entre a
grade | (ago-inox) € a platina, também verificamos que o seu valor ¢ no sentido de expulsar

os elétrons emitidos e ndo atrai-los de volta para a superficie da amostra.

6.2. O espectro de energia dos elétrons secundarios emitidos pelos polimeros

6.2.1. Medidas com o Teflon-FEP (Método do Pulso)

6.2.1.1. As curvas de corrente, suas derivadas e o espectro de energia dos
elétrons secundarios emitidos em fungiio da diferenca de potencial

de controle

Com o arranjo definido em 5.1.3 (ver Fig. 55) foi possivel obter a corrente I,
em fungdo da polarizagio V) na grade I, com a base da amostra aterrada, para energias E,
maiores que 300 eV e a corrente dos primarios I, = 2,25 nA.

Para as energias E igual a 100 ou 200 eV, tivemos que fixar E, = 300eV ¢
polarizar a base da amostra com -200 V e -100 V, respectivamente, pois, com essas
energias ndo conseguimos ajustar o feixe usando a tela com material catodo-luminescente.

Nestas experiéncias, a diferenga de potencial (V; - V;) variou de -60 a
+20 volts { A fonte de tensdo d.c. utilizada permitia variar o potencial de 0,1 em 0,1 volts) e
a corrente (L) correspondente ao instante inicial foi determinada para cada diferenca de
potencial fixada. O mecanismo de auto-regulagio (M.A.) foi utilizado ao se descarregar a

amostra antes de cada medida, ¢ o potencial de superficie foi determinado utilizando o

procedimento 2 indicado na segdo 5.2.1.
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Para E, = 2500 eV, portanto acima de Ej = 1880 eV(ver Capitulo VII,
tabelas 13 e 14), foi necessario mudar E, para 1500 €V, ao se descarregar a amostra, e
irradia-la até que o M. A. atuasse. Isso foi necessario para cada medida de I,,.

As curvas de corrente obtidas em fungo da diferenga de potencial (potencial
de controle retardador) entre a grade 1 e a superficie da amostra estdo na Fig. 61. Nesta

ddp jé esté incluido o potencial residual Vs que permanece apds cada descarregamento.
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Fig. 61 - Curvas de corrente em fun¢iio de AV . Amostra de Teflon-FEP

O que podemos notar de comum nas curvas da Fig. 61, ¢ que para E, maior
que 1500 eV, a corrente I, permanecem praticamente constante no intervalo de 0 a
+20 volts, enquanto que para energias menores, I, cresce no mesmo intervalo. Isto mostra
que as linhas de campo elétrico saindo da grade 1 e penetrando até a parte metalizada do
Teflon - FEP, conseguem arrancar secundarios que sdo criados proximos a superficie. Por
outro lado, um efeito semelhante deve ocorrer no intervalo de -50 a 0 volts para energias
inferiores a 1500eV. Ou seja, as linhas de campo podem estar inibindo a emissio de
secundarios gerado proximo da superficie de incidéncia. Entretanto, o modelo desenvolvido

no Capitulo TV que nos permite determinar g(E'} ndio leva em conta este efeito e portanto
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nao podemos aplica-lo para uma dessas energias, por exemplo E, = 1000eV, a distribuicio

de energia se apresentaria como mostra a Fig. 62.
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Fig. 62 - Curva da distribuicio de energia, normalfzada, em fungdo de E'. Amostra de
Teflon-FEP. E.=E,=1000eV e I, =225 nA. |

Mas como explicariamos o fato de, nesta figura, aparecer g(E) # 0 para
E'=07?

Como isto ndo tem significado fisico, seria preciso deslocar a origem
convenientemente para que a curva comegasse em g(E) = 0, como mostra o pontithado da
figura. Para isto, o modelo teria de ser corrigido para que se leve em conta a agdo dessas
linhas de campo sobre o processo de emissio no caso dos polimeros. Isto ficara como
sugestao para trabalho futuro (ver Capitulo 1X), Imaginando que o modelo se aplique para
energia de 2500eV, cuja curva de corrente (Fig. 63) apresenta o aspecto esperado

(comparar com Fig. 21), obtém-se a distribuigdo mostrada na F ig. 64.
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Fig. 64 - Curva da distribuicdo de energia, normalizada, em fun¢do de E'. Amostra de
Teflon-FEP. E.=E,=2500eV e I,=225nA
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A Tabela 2 fornece valores para parimetros definidos na Fig. 60 relativos ao

espectro de energia do Teflon-FEP obtidos da curva da Fig. 64.

Tabela 2 - Parimetros do espectro de energia para Teflon-FEP

E (cV) xn (eV) ¥m Ax (V)
2500 23 £03 0,12 46 1006

6.2.1.2. O potencial de superficie do Teflon - FEP logo apés atuar 0 M.A.

As medidas do potencial de superficie (Vs) foram realizadas de acordo com o
procedimento 2 descrito na segdo 4.5.2.1 (Capitulo IV).

Inicialmente, estudamos como Vs depende da energia dos primarios E, logo
apos atuar o mecanismo de auto-regulagdo (M.A)).

A Fig. 66 mostra os valores de Vs medidos no lock-in (Vs jockin) € Vs
extraido da Fig. 61 e da Fig. 65 abaixo em fungdo de E, (A Fig. 65 mostra as curvas de
corrente I, em funcdo da diferenca de potencial sem levarmos em conta o potencial Vs, que

¢ o potencial de superficie logo apds atuar o M.A).

25 00y

20 Teflon-FEP A, 600eV

1.5 QW . 100cV _
I.(nA) 7 Qe 800eV |
" 1,0’ . !42 :

0,5 i, L1500V

0,0 :

05 s a2500eV

-1,0- , .

-1,5] v xw

208 g & &

Ry 51"Tﬁ*f'1 A il S e e e b e A EAGS T AL R L L L B

60 -50 -40 -30 -20 10 0 10 20 30 40
V, - V,(volts)

Fig. 65 - Curvas de corrente em fungdo da diferenca de potencial de controle. Amostra de
Teflon-FEP
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Os valores de Vs extraidos da Fig. 61 e 65, foram definidos considerando
In = 0. Esses valores sdo diferentes entre si para uma determinada energia E, Essa
diferenga provém da existéncia de um potencial de superficie residual {Vsr) na amostra,
antes desta ser irradiada e do potencial de superficie final (Vsp), logo apods atuar o ML A.

Os valores de Vs medidos com o lock-in (neste caso interrompemos a
irradiag@o da amostra logo apds 0 M.A. atuar ¢ em seguida medimos Vsr) diferem dos
valores anteriores na faixa de 200 eV < E,< 900 eV e sio praticamente iguais para
900 eV < E,< 1300 eV. Esta dltima diferenga nos deixa em duvida se os valores medidos

estdo corretos ou nio.

4_ L 'ﬁ‘\:;' L R 1 1 T ¥ | E
3—_ I_-\\A--A_\ A _
2 . ey A ]
. P « BN g A ]
R (1) _ . o . 0_,o—fo\.o‘_\_img:_~;\_:;ﬁ\.\t? o ‘
g : . ‘H'\. ;
4 '1_5 ~—=—\_ medido no lock-in; o E
;n 'i' —o—V, estimado dos valores E
™ da corrente medida; E
4] —2--\/ estimado dos valores E
-5 da corrente medida e cormigida. . ]

00 02 04 06 08 10 12 14 16 18 2,0

Energia(keV)

Fig. 66 - Potencial de superficie em fungio da energia

Na mesma Fig. 66, observamos que a partir de E, > 1300 eV, os valores de
Vs medidos no lock-in passaram a ser negativos, quando esperdvamos que fossem
proximos de zero se E, estivesse perto de Ey = 1880 eV.

Para que ocorra o M.A. ¢ necessario que se estabelega um potencial de
superficie maior que zero, o suficiente para trazer de volta os secundarios emitidos, e de

modo que I, + I, na equagdo 59 se iguale a0 modulo da corrente do feixe.
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Esta idéia parece razoavel se pensarmos que todos os elétrons secundarios
tem origem na superficie do isolante, mas ndo é o que ocorre. Quando aumentamos a
energia E; dos elétrons, mais distante da superficie tem origem os secundarios e portanto
mais dificil torna-se para estes escaparem da amostra. Um raciocinio semelhante pode ser
feito quando E, ¢ pequeno, porém neste caso a emissio dos secundarios ¢ facilitada.

Isso, provavelmente, seja a causa de medirmos os valores dos potenciais de
superficie com o lock-in que estdo representados na Fig. 66.

Um bom procedimento para usar o M.A. para compensar as cargas
acumuladas no isolante, é fixar uma energia E, em que os valores de Vs da Fig. 66
coincidam, isto é, em torno de 1000 eV para o caso do Teflon - FEP.

Para confirmar que os valores do potencial de superficie medido estio
corretos, realizamos algumas medidas de maneira independente da utilizada em nosso
trabalho. Medimos Vs com o lock-in e com a amostra na cimara do acelerador de elétrons,
a uma pressdo interna da ordem de 10° torr e a pressdo atmosférica. Verificamos valores
praticamente iguais (ver ref 18). Em seguida, retiramos a amostra e a colocamos no
medidor eletrostatico de carga superficial(Monroe modelo 144S-4) e pudemos comprovar o
mesmo valor para Vs. Isso foi realizado para os potenciais Vs negativos e positivos da Fig.
66.

Constatamos nas medidas com o Monroe, que o potencial Vs € praticamente
uniforme em toda a extensdo da superficie da amostra, diferindo levemente nas bordas da
mesma, quando utilizamos o M.A. para compensar as cargas existentes.

Se por um lado as medidas de Vs estdio corretas, por outro lado nio
tinhamos certeza se compensar as cargas acumuladas com o M.A. era o procedimento

correto. Entdo realizamos alguns experimentos e apresentamos os resultados nas figuras 67,
68 e 69.
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Fig. 67 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra Teflon-FEP, E, = 600 eV,
I,=225nA
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Fig. 68 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra Teflon-FEP, E, = 1500 eV,
I,=225nA
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Fig. 69 - Curvas de corrente em fun¢io de AV. Amostra Teflon-FEP, E, = 2500 eV,
I,=2.25nA

Para qualquer das energias estudadas, (E, = 600, 1500 e 2500 eV), quando
utilizamos a amostra virgem, sem antes descarrega-la com 0 M.A., ¢ compensando o
potencial Vs com o potencial V, (ou V;), verificamos que as correntes medidas eram
diferentes daquelas em que deixamos, pelo menos uma tnica vez, 0 M.A. atuar.

Os valores de L, além de serem diferentes, ndo eram reprodutiveis. Isto, pelo
fato dos valores de 1, serem praticamente iguais, quando deixamos, pelo menos uma tnica
vez, atuar o MA. e em seguida compensamos Vs com V, (ou Vi) ou simplesmente
corrigimos as curvas de corrente com um valor médio de Vsp. Isso reforgou a idéia de que o
procedimento adotado estava correto.

A partir desses resultados, passamos a compensar as cargas acumuladas no
isolante utilizando o M.A, e sempre que possivel usamos uma energia para o qual V; fosse

0 menor possivel.



it

6.2.2. Medidas com o Mylar

6.2.2.1. As curvas de corrente e os espectros de energia dos elétrons
secunddrios emitidos em fungiio da diferenca de potencial de

controle

Com base nos resultados das medidas de potencial de superficie, sabemos
que, se utilizarmos uma energia E;, = 600 eV para descarregarmos uma amostra de Myiar
aterrada ¢ com a grade também aterrada, o potencial de superficie final (Vse) sera
praticamente zero. Desta forma, para as energias de 600, 800, 1200 e 1400 eV,
descarregamos a amostra , apoés cada medida, usando um feixe de 600eV. Quando
trabalhamos com E, = 200eV, a amostra foi descarregada apos cada medida usando o
proprio feixe de 200eV. Para isto a grade I e a amostra foram aterradas, O mesmo
procedimento foi adotado para E, = 400eV.

A Fig. 70 mostra algumas das curvas de corrente obtidas.

l‘lll]'ll'llir'||l11|llll““?_1_'_"|"‘"_l_,_7—‘l'"‘f‘*

2,0 " 200eV
15 Mylar-36pm ..-"::_,_f_,m 400cV
I.(nA)  1,0] o 600eV -
0,5 + 800eV -
0,0 —0— ~91200eV |
-0,5] 1400eV -
-1,0 ]
—1,5j ; 1
20|  pm—p—==bN :
-2.5 AR L A A i | AL B AL B SR AL L ]
-60 -50 -40 -30 -20 -10 10 20 30 40

[(V-\o)-\g(volts)

Fig. 70 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra de Mylar (36 pm).
I,=2.25nA, $=0,03 e R; = 10'Q.

Como podemos notar estas curvas se comportam como aquelas obtidas para
o Teflon (Fig. 61). A mesma analise que foi feita para o Teflon se aplica, portanto, para o

Mylar. Imaginando que o modelo discutido no Capitulo IV se aplique para as energias de



112

1200eV, cujas curvas de corrente (Fig. 70) apresentam o aspecto esperado (comparar com

Fig. 21), obtém-sc as distribuigdes mostradas nas figuras 71 e 72.

0,16 Tt e
0,14 -
g(E) 0127
0,10 |
0,08 -
0,06 'ﬁ
0,04 - .
0,02 |

]
0,00 "
10 -5 0 5 10 15 20 25 30
E'(eV)
Fig. 71 - Curva da distribuigdo de energia, normalizada, em fun¢io de E'. Amostra de

Mylar. Ec= E, = 1200 ¢V, [, = 2,25 nA

1
J

0,20 ﬁﬁﬁﬁ T T T T T T T
] Mylar

0.15 ] E,=1400eV

g(E")

0,10

0,05 |

0,00 #-r ot T ——
40 5 0 5 10 15 20 25 30

E'(eV)
Fig. 72 - Curva da distribui¢do de energia, normalizada, em fungdo de E'. Amostra de
Mylar. E4=E, = 1400 eV, 1,= 225 nA
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A Tabela 3 fornece valores de pardmetros, definidos na Fig. 60, relativos a

espectros de energia do Mylar, e obtidos das figuras 71 e 72.

Tabela 3 - Parimetros do espectro de energia para ¢ Mylar.

E (cV) xm (V) ¥M Ax (eV).
1200 1,3+ 03 0,16 34106
1400 20+ 03 0,17 2,8+ 0,6

6.2.3. Medidas com o PYDF-a ou PVDF-3

6.2.3.1. As curvas de corrente e os espectros de energia dos elétrons
secundarios emitidos em fun¢io da diferenca de potencial de

controle

Os resultados para algumas energias do feixe de elétrons incidentes, para o

PVDF-o ou PVDF-f, das curvas de corrente I, em fungdio da diferenca de potencial de

controle se encontram nas figuras a seguir.

8,071

3,5
o . s 200cV
g!g_ PVI)F-(X. 00O 4OOCV ;
20 a4 600cV
1(nA) 1:5  n——n 800V ]
;'g v v 1200eV |
0,0 — Ul o 2500eV -
-0,5 [ rge 8- 08 3000cV
_1’0 i -
-1,5 .
-2,0]
-2,5'""'l"I'"l"'l"*I"'I"’I"'I“'i"'
-60 -50 -40 -30 -20 -10 10 20 30 40

[(V-\)-\L(volts)

Fig. 73 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra de PVDF-a. (50 jum).
1, =2,25nA
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Fig. 74 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra de PVDF-B. (espessura nio

determinada). I, = 2,25 nA

As figuras 75 e 76 mostram curvas de distribuigdo de energia obtidas a partir

de curvas de corrente extraidas das 73 e 74, respectivamente que se comportaram como o

esperado (Fig. 21).

0'25 B A e R B At i r ML A | ™
PVDF-a

0,20 - E=2500eV

g(E") :
0,15 - B

0,10 ]
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0,00 * Tt ! Ty

10 -5 0 5 10 15 20 25 30

E'(eV)
Fig. 75 - Curva da distribui¢o de energia, normalizada, em fungio de E'. Amostra de

PVDF-a. E¢=E, = 2500 ¢V
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AT Ty
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Fig. 76 - Curva da distribuigdo de energia, normalizada, em fungdo de E'. Amostra de

PVDF-B. Er = E, = 2500 eV

As Tabelas 4 ¢ 5 fornecem valores para os parimetros definidos na Fig. 60

obtidas a partir dos espectros de energia do PVDF-o e PVDF-P (os espectros de energia do

PVDF-u para E;, = 3000eV e o PVDF-} para E, =2000 foram omitidos).

Tabela 4 - Parimetros do espectro de energia para o PVDF-q

E (cV) xm (eV) M Ax (eV).
2500 0,6 + 0,3 0,21 3,5+ 0,6
3000 0,6+ 0,3 0,23 3,0+ 0,6
Tabela 5 - Parimetros do espectro de energia para o PVDF-J
E (eV) xm (eV) M Ax (eV).
2000 0,8+ 03 0,15 6,1+ 0,6
2500 0,9+ 03 0,18 32+ 06
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6.2.4. Medidas com ¢ Polimero Condutor

6.2.4.1. As curvas de corrente ¢ os espectros de energia dos elétrons
secundirios emitidos em funciio da diferenca de potencial de

controle

A amostra de polimero condutor, por apresentar um comportamento
semelhante aqueles das amostras metalicas, ndo se carregou durante a irradiagio. Isso
facilitou bastante as medidas, pois ndo foi preciso descarregar a amostra com o M A.

As energias estudadas foram 200, 400, 600, 800, 1000, 1400, 1800, 2500 e
3000 eV. A menos da primeira energia (200 eV), para todas as outras energias fixamos a

base da amostra ao terra. A Fig. 77 aprescnta curvas de corrente obtidas.

sl decyl

b

szl

2,0
_2’5 : Ty T T T T e T Y T T T T T e T T L LN .
60 50 40 30 20 40 0 10 20 30 40

[(V,-V,)-Vg](Volts)

Fig. 77 - Curvas de corrente em fungéo de AV. Amostra de polimero condutor (~60 pm),

1,=225nA,$S=0,03eR;=10"Q

O comportamento da corrente I, no intervalo de 0 a +20 volts, é semelhante

ao das amostras metalicas para todas as energias estudadas. No caso dos outros polimeros
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(Teflon-FEP, Mylar ¢ PVDF-a. ou PVDF-B) este mesmo comportamento so aparece a
partir de determinados valores de energias E,.

As distribuigdes g(E') sdo obtidas, derivando-se as curvas de corrente da
Fig. 77. As figuras seguintes apresentam as distribuigdes para trés energias em particular (as
derivadas foram calculadas diretamente a partir dos valores da corrente I, sem recorrer a

curva media pelos pontos).

014"’1*1"r||v1vr LA L R L R B N AL B IR S B S S B B B St B
] .

0,12 Polimero Condutor
E.=200eV

g(E) 0,10

0,08':

0,06

0,04 -
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0,00 F— o b e
10 -5 0 5 10 15 20 25 30

E'(eV)
Fig. 78 - Curva da distribui¢io de energia, normalizada, em fungio de E'. Amostra de

polimero condutor, E;s =200 eV, I, = 2,25 nA
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Fig. 79 - Curva da distribui¢io de energia, normalizada, em fungdo de E'. Amostra de

polimero condutor, E = E, = 1400 eV, I, = 2,25 nA
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Fig. 80 - Curva da distribuigio de energia, normalizada, em fungiio de E'. Amostra de
polimero condutor, E.r=E, = 2500 eV, I, = 2,25 nA

A Tabela 6 fornece valores de pardmetros definidos na Fig. 60 obtidos dos

diversos espectros de energia, dos quais apenas trés foram apresentados.
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Tabela 6 - Parimetros do espectro de energia para polimero condutor

E (cV) xm (€V) M Ax (eV).
200 3,0+ 0,3 0,13 57106
400 0,6+ 03 0,23 281 06
600 0,6+ 03 0,24 2,1+ 06
800 0,6+ 03 0,22 26t 006
1000 0,6+ 03 0,22 2,31 06
1400 LI+ 03 0,19 3,1+ 06
1800 09+ 03 0.20 27+ 06
2500 1,1+ 03 0,19 2,51 0,6
3000 1,1+ 03 0,19 284 06

Observamos dos resultados da Tabela 6 que 0,6 eV < xy < 3,0 eV,

0,13 <ym 0,24 e 2,1 eV < Ax < 5,7 eV. Estas faixas de valores estdo dentro das faixas

esperadas para os metais™?.
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- CAPITULO VII -

OS COEFICIENTES DE EMISSAO

7.1. Método do Pulso para Metais
7.1.1. Medidas com a platina
7.1.1.1. As curvas dos cocficientes de emissio em fungiio da energia

Com base nos estudos realizados e apresentados no capitulo V, conseguimos
estabelecer o melhor arranjo e procedimento para determinar o, 11 e 8 em fungdo de E. Isto
nos permitiu obter as curvas de emissdo para a platina “virgem” e “prensada” que se
encontram nas figuras 81 e 82, respectivamente.

O simples fato de deformarmos a platina “virgem”, com o intuito de tornar a
sua superficie a mais plana possivel, acabou por introduzir modificagdes internas na mesma,
que resultou no deslocamento do segundo ponto de cruzamento. Para a amostra que nao
sofreu nenhuma deformagdo, pudemos constatar que Ey é igual ao valor encontrado na
literatura’¥, isto é, 3000 eV. Enquanto a mesma amostra, porém deformada, apresentou Eg
=3750 eV.

As curvas de 1 versus E para os resultados das figuras 81 e 82 séo
praticamente coincidentes entre si e com aqueles da literatura®'”.

Os valores caracteristicos (E;, v, B, 8n) das curvas de emissdo em fungdo
da energja, que estio relacionados com o estado da superficie ficaram melhores definidos
nos valores apresentados na Fig. 82. Nesse caso tomamos o cuidado de lavar a amostra,
depois de prensada, com solugdo sulfonidrica de 1:1, o que ndo foi realizado para a platina
“virgem”.

Esses resultados mostraram que dificilmente conseguiriamos obter os
mesmos valores da literatura” para os pardmetros caracteristicos (E;, Gy, En, Om), no caso
dos metais. Entio, o que esperamos é que para os polimeros, onde a superficie ndo sofre
oxidagdo e a limpeza consiste basicamente em retirar as camadas de gordura, os valores

desses parimetros sejam menos suscetiveis a essas mudangas.
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omn, o

Energia(keV)
Fig. 81 - Curva dos coeficientes de emissdo em fungio da energia. Amostra de platina

“virgem”.
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Fig. 82 - Curva dos coeficientes de emissdo em fungdo da energia. Amostra de platina

“prensada”.
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7.1.1.2. As curvas de rendimento & / 6 em fungio de E / Ey para alguns

valores de polarizagdes

As curvas de rendimento reduzido, conforme tinhamos visto no Capitulo 11,

tém importancia no estudo dos modelos fenomenoldgicos que tentam explicar a emissdo

secundaria nos solidos. Sob o ponto de vista experimental, bastaria utilizar os resultados da

Fig. 82 para se obter & /8y versus E / Ey, mas fomos mais adiante em nossas medidas,

quando polarizamos a grade com varios valores de V, para cada E, fixo ¢ a base da amostra

aterrada. Os resultados estdo nas figuras 83, 84 e 85. Com ¢’ e &', queremos lembrar que

estamos aplicando polarizagdes V; > 0 ou V; < 0 . Fisicamente podemos suprimir ou extrair

os secundarios que sdo emitidos pela superficie.

2,2-j ——r
2,0

G 18
1,6
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04| e Mo o m e - \{==50V .
02| . .m— T |
0,0V ——

00 05 10 15 20 25 3

Energia(keV)

3,5

4,0

Fig. 83 - Curvas de o' versus E para alguns valores de polarizagdo V), com a base da

amostra aterrada. Platina “prensada”.



123

R EE et St UGN A RUELALTE I SRS TL Y B e R R M ek e A S ) B S L SR A SRR

20|
1,8
1,6

o' 1:4-7

1,2J

1,0
; -
0’8_j Ry 1 ‘.\_‘V1__4V,' - 7
Ole: "-\,\"\‘: n\_av"__gvl . -— . --?
041 . VFEMOV R
0 2 F ¥ -—‘; M‘*Eﬁ_—g
0,0 —
00 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Energia(keV)

Fig. 84 - Curvas de 8’ versus E para alguns valores da polarizagdo V) coma base da

amostra aterrada. Platina “prensada”.
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Fig. 85 - Curvas de rendimento reduzido & /8y versus E / Em para alguns valores da

polarizagdes V; com a base da amostra aterrada. Platina “prensada”.
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O que podemos notar de comum nessas figuras sio:

a) a queda mais acentuada nos valores das ordenadas quando polarizamos a grade com
valores V| < -2,0 volts.

b) os valores dessas ordenadas para as condigdes do item a dependem da energia dos
primarios. Para E;, > 1000 eV pode-se notar uma queda mais acentuada nos valores das
ordenadas, quando compara-se com E, < 1000 eV.

Uma explicagdo fisica para as duas observagdes a e b podem ser baseadas na
distribuicdo de energia dos elétrons secundarios e al profundidade que esses elétrons sdo
criados em relagdo a superficie da amostra. |

Como vimos no capituloVI, uma grande quantidade de elétrons séo criados e
emitidos com uma energia proxima a 2 eV. Ao polarizarmos a grade com V; < 20V,
acabamos por suprimir todos os elétrons emitidos com energia menor ou igual a 2 eV que
sdo em maior numero. A consequéncia € uma queda nos valores das ordenadas nas figuras
83, 84 ¢ 85.

Por outro lado, dependendo da profundidade que os elétrons secundarios séo
gerados, maior sera a dificuldade de alcangarem a superficie de irradiagdo e portanto de
serem emitidos. Por esta razdo para E, > 1000 eV, notamos uma queda mais acentuada nos
valores das ordenadas em relagdo a E, < 1000 eV. Isso ¢ reforgado quando utilizamos Vy <
-20V.

7.1.1.3. Parametros caracteristicos da emissio secundaria obtidos da curva
de emissao. platina.

Os valores de E;, oum, Enm € 8y foram obtidos das curvas da Fig. 82 e E;; das

curvas da Fig.81.

Tabela 7 - Parametros da curva ¢ versus E - platina

Om Ey (V) E; (cV) Ey (eV)

2,09 600 20 7000

Tabela 8 - Parimetros da curva & versus E - platina

Bm Ey (eV) E; (cV) Ey (V)

1,95 500 20 3000




7.1.2. Medidas com o ouro
7.1.2.1. As curvas do coeficiente de emissio em fungio da energia

Para realizarmos essas medidas depositamos uma camada de ouro de
didmetro 30 mm e espessura 50 nm sobre a superficie de um filme de Teflon - FEP (50 um).
Esta € a espessura minima para termos garantia que estamos estudando apenas a emissio do
ouro. O polimero se encontrava preso em um bastidor como mostra a Fig. 15 e foi
metalizado na parte trasecira com aluminio por evaporagdo. Para isto, construimos uma
mascara com uma abertura de 30 mm e depositamos o ouro sobre o Teflon por
“sputtering”, controlando a espessura de ouro depositado.

Nas medidas de ¢ versus E, utilizamos o suporte de amostra original (Fig.

15) e procedemos como Hessel®”

, uma vez que era mais cOmodo polarizar negativamente a
parte trasetra da amostra para modificar E.

Podemos notar da Fig. 86 que o intervalo de energia estudada para o ouro (0
a 8,5 keV) ¢ grande. Isto implicou em fixarmos ndo um unico E, mas alguns valores de E; e
em seguida, polarizar a base da amostra para modificar E. Como o disco de ouro estava
sobre um polimero, a cada irradiagio tivemos que aterrar a base da amostra e através do
mecanismo de auto-regulagfio (ver segdio 4.2) compensar a carga que se acumulava na
interface ouro-Teflon.

Nas medidas de m versus E, tivemos que cortar a amostra com o mesmo
didmetro do suporte de amostra ou disco de ouro e colar com Aquadaq sobre o eletrodo
modificado (Fig. 16). O corte da amostra foi realizado com um bisturi cirirgico e a
quantidade de Aquadaq foi o suficiente para o contato com o eletrodo (Fig. 12). O
procedimento adotado nas medidas de correntes para determinar 1 foram os mesmos
discutidos na secdo 5.1.2, com a montagem da Fig. 55.

Com a equagdo 61, e os valores conhecidos de ¢ e | para uma determinada
energia E, calculamos 8. Os resultados séio apresentados na Fig. 86.

A energia associada ao segundo ponto de cruzamento do ouro € indicada
como Ey > 2000 eV, segundo Seiler”, mas seu valor nio tinha sido publicado.

Os resultados apresentados na Fig. 86 sdo inéditos sob o ponto de vista da

montagem utilizada e no que diz respeito as curvas de emissdo em fungio de E no intervalo
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de 0 a 8,5 KeV. O valor de Ey = 3480 ¢V também ¢ inédito no sentido que pOde ser

determinado.
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Fig. 86 - As curvas de emissdo em fungdo da energia. Amostra de ouro.

Embora pudessemos determinar 8 / 8y versus E / Ey para outros valores de
polarizagdo da grade Vi, limitamos nossas medidas as curvas da Figuras 86 e 87 nesta
secdo. Quando trabalhamos com metal é muito mais pratico utilizarmos um disco macigo
sobre o eletrodo do suporte de amostra. Nesse caso ndo precisamos compensar as cargas
com o mecanismo de auto-regulagdo. No entanto, em nossas medidas, como veremos no
capitulo VIII, na segio 8.4, estamos interessados em aplicar para essa mesma amostra, o
método dindmico e testar o modelo da dupla camada, dai a razdo de utilizar o ouro sobre o
polimero. Assim sendo, ndo tinhamos interesse em estudar as curvas de rendimento
reduzido para as varias contrapolarizagdes V. , mas podemos com a curva de 3 versus E da

fig. 86 obter a curva da Fig. 87.

7.1.2.2. A curva de rendimento reduzido & / 8y em fungio de E/ Ey

Conforme apontamos no item anterior € possivel determinar a curva de

rendimento reduzido para o ouro como segue.
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Fig. 87 - Curva de rendimento reduzido 8 / O versus E / Ey para

[(Vi-V2)-Vs]=+10VeV,=0.

7.1.2.3. Parametros caracteristicos da emissio secundaria obtidos da curva

de emissio. ouro.

Tabela 9 - Parametros da curva ¢ versus E - guro

am En (V) E; (eV) Eq (eV)

1,78 600 pii 7400
Tabela 10 - Parametros da curva & versus E - ouro

EM EM ((!V) El (CV) Ell (ev)

1,63 600 20 3300

7.2. Método do Pulso para polimeros

7.2.1, Medidas com o Teflon-FEP

7.2.1.1. As curvas dos coeficientes de emissdo em funciio da energia

No capitulo V estudamos um arranjo para determinar o espectro de energia

dos secundérios (ver segdio 5.1.1) e o coeficiente de retroespalhamento v (ver segfo 5.1.2).
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Este estudo, permitiu determinar as curvas de emissio em fungéo da energia para a platina e
o ouro e os espectros da energia dos secundarios emitidos para a Platina.

As amostras de metais utilizadas foram fixadas com tinta Prata diretamente
sobre o eletrodo suporte de amostra que se encontrava ligado ao terra via eletrometro (ver
Fig. 55).

No caso dos polimeros, sua fixagio exigiu alguns cuidados adicionais. Fomos
obrigados a fazer alguns furos no eletrodo suporte de amostra ¢ utilizar Aquadaq para fixar
o polimero sobre o mesmo. Para isso montamos o polimero no bastidor (ver Fig. 15),
metalizamos a parte traseira da amostra com aluminio e recortamos (com bisturi cirargico)
um disco desta amostra com o didmetro igual ao do suporte da amostra (30 mm). Em
seguida, passamos Aquadaq sobre o eletrodo e colamos o disco de Teflon-FEP. Os orificios
¢ a fixagdo com Aquadaq foram necessarios para evitar a formagéo de bolhas de gases entre
as superficies de contato do Teflon com o eletrodo, quando realizamos vacuo no sistema.
A parte traseira da amostra de Teflon-FEP, que foi metalizado com aluminio, também se
encontrava ligada ao terra via eletrometro (ver Fig. 55).

No caso dos metais, os pulsos de corrente (I,) monoenergético ndo precisam
ser de curta duragdo, pois a amostra ndo se carrega e a corrente a ser medida independe do
tempo de irradiagdo, isto vale para as condigdes de medida em que fixamos Ey, 1, Vi, Va e
V. Desta maneira, nio ¢ preciso empregar de forma distinta, o que se denominou de
método dinimico ou método do pulso, pois ndo ocorrendo o carregamento da amostra, em
qualquer instante, a corrente medida sera sempre a mesma.

No capitulo VIII, veremos que ao adicionar um dielétrico entre a amostra
metalica e o eletrodo do suporte de amostra, teremos que utilizar de forma distinta os
métodos empregados na determinagio de o em fungdo de E, apesar da amostra ser metalica.

No caso dos polimeros, como descrito no Capitulo IV (se¢do 4.1 e 43), esta
distingdo deve ser feita, e a cada medida é necessario descarregar e medir o potencial de
superficie da amostra, antes de irradia-la para entdo medir a corrente Ip,.

Nosso sistema de medida permite utilizar a propria corrente dos elétrons
primarios para compensar as cargas do dielétrico, tornando a carga ligwida na amostra
praticamente zero, e ao mesmo tempo medir o potencial de superficie na amostra. Para que
isso seja possivel, basta estabelecer as condigdes de irradiagdo que ¢ possivel atuar o

mecanismo de auto-regulagdo (M.A.).
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Como foi visto na segiio 4.2, e foi mostrado na segdio 6.2.1.2, o potencial de
superficie final (Vsr), logo apds atuar o M.A., depende da energia dos elétrons primarios
incidindo na amostra. Os valores de Vg, logo apds atuar o MA., com a grade 1 e a base da
amostra ligadas ao terra, foram medidos e constatamos praticamente o mesmo valor para
um determinado E, (ver segdo 6.2.1.2). Quando irradiamos o Teflon-FEP com energias
maiores que Eg, para cada descarga com o mecanismo de auto-regulagiio ¢ medida de Vsr, é
preciso mudar E, para um valor entre E; e Ey, mantendo a grade 1 e a base da amostra
ligadas ao terra,

Na descarga da amostra de Teflon-FEP pelo M. A, se ndo utilizarmos a
mesma energia E, entre E; e Ey, de forma a obter um valor de Vg que interfira 0 minimo
possivel no processo de emissio, encontraremos diferengas nos valores de o versus E,
quando as medidas sio realizadas com a base da amostra aterrada ou a base polarizada,
como pode ser visto na Fig. 88.

No caso dos metais, ndo observamos diferengas nos valores de o versus E ao
polarizamos a base negativamente ou aterra-la (ver segio 5.1.2), porém o estado da

superficie alterou essas curvas (ver segdo 5.1.3).

2,4.......,.,.....1..‘...,..,.,.7_

224 a A  Base polarizada negativaments, comgrade 1 aterrada; -
b Iy O  Base sterrada, comgrade 1 pdarizada comV, =+ 1V,

2,0+ a

1,8 o e
1 a a ’ |

1,6 Teflon-FEP

1,4
j A |

1,2 X A )

1,0 0

0,6+ _

0,4 i

0,2- ]

1

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0
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Fig. 88 - Curvas de o versus E com a base polarizada negativamente ou aterrada. Amostra
de Teflon-FEP.

Observamos na Fig. 88, que a maior diferenga entre polarizar a base

negativamente ou aterra-la se encontra nos valores de ¢ proximo ao maximo.
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Esse fato pode ser justificado se olharmos o procedimento utiiizado na
compensagio das cargas acumuladas durante a irradiagdo da amostra e a extragdo de
secundarios, como mostram as curvas de corrente em fungdo de AV na secdo 6.2.1.1.

Para o caso em que utilizamos a base aterrada, fixamos uma energia E, €
irradiamos a amostra com valores de I,, V| e Vy mantidos fixos (ver Fig. 55), para entdo
medirmos .. no instante inicial. Em seguida, fixamos a grade ao terra e deixamos o0 M.A.
atuar. O potencial de superficie final passa a ter um valor que dependera da energia E,
entre E; e Eq que utilizamos para descarregar a amostra (ver se¢o 6.2.1.2), em geral sdo
maiores para valores de E, correspondentes a ¢ proximos ac maximo (Gu).

No caso das medidas da Fig. 88, apesar de polarizarmos a grade com
V, =+10 V, nio foi suficiente para climinar a influéncia de Vg no processo de emissio para
os valores de E, correspondendo a valores proximos de om. Para o caso em que utilizamos
a base polarizada, sempre descarregamos a amostra com uma energia E, entre E; ¢ Eg ¢
proxima a Ey, o que corresponde a valores de potenciais de superficie proximo a zero.

Com o exposto, aprendemos que ao utilizar o M.A, devemos fixar E, entre
E, e Eg e proximo a Ey, onde o valor de Vs, depois que o M.A. atuar, € pequeno e proximo
a zero.

Na Fig. 89 se encontram as curvas de emissdo em fungéo de E para o Teflon-
FEP, com o arranjo estudado (ver Fig. 55) e tomando o cuidado em descarregar a amostra

com valores de E; que resultam em Vsr pequeno.
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Fig. 89 - Curvas dos coeficientes de emiss3o em fungdo da energia. Amostra de Teflon-FEP

(50 um).
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Observamos que os resultados de oy, Om, En, E; € Eq para a curva da Fig. 89

concordam com a literatura®®,

7.2.1.2. As curvas de rendimento reduzido & / 3y em funcio de E/ Em para

alguns valores de polarizacdes

Nesta segdo estamos interessados em saber como a polarizagdo da grade V,
influéncia na emissdo dos secundarios, estudando as curvas 6 e & em fungdo de E e 8 / du
em fungio de E / Ey, para o Teflon-FEP.

Para isso, retiramos os valores das tabelas dos resultados experimentais, no

estudo do espectro de energia, e construimos as figuras 90, 91 e 92 a seguir.
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Fig. 90 - Curvas de o' versus E para alguns valores de polarizagio V, com a base da

amostra aterrada. Teflon-FEP (50 pm).
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Fig. 91 - Curvas de &' versus E para alguns valores de polarizagdo V, com a base da

amostra aterrada. Teflon - FEP (50 pm).

1,0 1
0,9 -
8 18 0,8 [
0,7 -
0,6 -
0,5 1
0,4 |
0,3 -
0,2 — et
0,1

0,0 AL T S S L S L N SLS S ELAL SRS B L B R L L AL B R
o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
E/E,

Fig. 92 - Curvas de rendimento reduzido &' / &y versus E / Ey para alguns valores de

polarizagdo V, com a base da amostra aterrada. Teflon-FEP.
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7.2.1.3. Parametros caracteristicos da emissio secundiria obtidos da curva

Tabela 11 - Parimetros da curva ¢ versus E - Teflon-FEP

de emissio. Teflon-FEP (50pm).

Om Ey (eV) E, (cV) Ey (V)

2,27 300 15 1850
Tabela 12 - Parametros da curva 8 versus E - Teflon- FEP

S Ey (V) E, (eV) Ey (eV)

2,12 300 i5 1600

7.2.2, Medidas com o Mylar,

7.2.2.1. As curvas dos coeficientes de emissio em fungdo da energia

Na determinagdo dos coeficientes de emissdo em fungio da energia para o
Mylar levamos em considerago os cuidados apontados na segio anterior e os resultados

dos estudos das se¢des 5.2.1 e 5.2.2. Os resultados obtidos estio apresentados na forma da

Fig. 93.
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Fig. 93 - Curvas dos coeficientes de emissdo em fungiio da energia. Amostra de

Mylar(36 pm).
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7.2.2.2. As curvas de rendimento reduzido 3 /3y em fungio de E { Em

Nesta secdo e nas proximas, ao contrario da 7.2.1 2, sO apresentamos a
curva de rendimento reduzido para uma nica direfenga de potencial de controle entre grade
| e a superficie da amostra de +10 V. E possivel levantar as mesmas curvas da se¢éo 7.2.1.2
(ver figuras 90, 91 e 92), uma vez que na segdo 6.2.2.1 estudamos as curvas de corrente I
em fungdo da diferenga de potencial de controle. No entanto, como ndo estabelecemos este
tipo de estudo como um dos objetivos deste trabalho, restringimos nesta se¢do a apresentar

os resultados como segue.
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Fig. 94 - Curva de rendimento reduzido 5 / &4 em fungio de E / Eym para
[(V1- V3) - Vs}=+10V e V; = 0. Amostra de Mylar (36 um).

7.2.2.3. Parametros caracteristicos da emissao secunddria obtidos das

curvas de emissio. Mylar (36 pm).

Tabela 13 - Parimetros da curva o versus E - Mylar

oM Ey (eV) E; (eV) En (cV)

1,91 200 135 1000
Tabela 14 - Parametros da curva 6 versus E - Mylar

dum Em (eV) E; (eV) Ey (eV)

1,84 200 15 850
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7.2.3. Medidas com o Polimero condutor

7.2.3.1. As curvas dos coeficientes de emissio em lungiio de E.

Com base no arranjo representado na Fig. 55 e estudos da segdo 5.1.1 e
5.1.2 fo1 possivel determinar os coeficientes de emissdo em fungdo da energia para o
polimero condutor, os quais apresentamos na Fig. 95.

Nessa secdo € nas outras anteriores que utilizamos amostras de polimeros
condutores queremos lembrar que estas foram gentilmente cedidas por Malmonge. Detalhes
sobre a amostra devem ser consultadas na ref. 33.

Como este polimero, ainda nio tinha sido estudado dentro do estudo da
emissdo secundaria, segundo a literatura consultada, podemos afirmar que todas as medidas
que aparecem nesse trabalho e que tratam com este material sdo inéditas.

O valor de Vs foi determinado com o procedimento 2 da se¢do 4.5.2.1.
Notamos que a amostra ndo se carrega durante a irradiagdo e quando utilizamos o M.A | e
em seguinda medimos Vs, o valor permaneceu o mesmo. Nesse caso, o valor de Vg
independente da energia utilizada para que o M.A. atue, o valor encontrado é sempre o
mesmo, isto €, -0,40 volts.

Apesar de estarmos utilizando uma amostra de polimero, o seu

comportamento € idéntico ao dos metais.
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Fig. 95 - Curvas dos coeficientes de emissdo em fungiio da energia. Amostra de polimero

condutor (~ 60 pum).
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7.2.3.2. As curvas de rendimento reduzido 8 /8y em funcio de E / Ey,.

Fixamos uma diferenga de potencial de controle entre a grade 1 e a superficie

da amostra de +10 V e com os valores de § ¢ E da Fig. 95, construimos a curva da Fig, 96.
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8 / Om
[(Vi-Vz)- V5] =+10V ¢ V; = 0. Amostra de polimero condutor (~ 60 pum).

Fig. 96 - Curva de rendimento reduzido em fungio de E / Ey para

7.2.3.3. Parimetros caracteristicos da emissio secundaria obtidas das

curvas de emissio. Polimero condutor (~ 60 pum).

Tabela 15 - Parimetros da curva o versus E - polimero condutor

oM Ep (eV) E\ (cV) Ey (eV)
2,13 300 15 1450
Tabela 16 - Parimetros da curva § versus E - polimero condutor
Bm Ey (eV) E, (eV) Eq (cV)
2,0 400 15 1400
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7.2.4. Medidas com o PVDF-o e PVDF-[}
7.2.4.1. As curvas dos coeficientes de emissio em funcio de E

Os valores dos coeficientes de emissdo foram determinados aplicando-se
polarizagdes e energias segundo o mesmo procedimento das se¢des anteriores, para os dois

materiais acima.

A energia E, dos elétrons incidentes que tornam o potencial de superficie
final,praticamente zero, logo apos atuar o M A, € 1200 eV.

Esse valor é importante para compensarmos as cargas acumuladas na
irradiagdo da amostra, pois a diferenga de potencial de controle ndo precisa ser corrigida.

O PVDF fase o foi cedido pelo Prof Faria, que também sugeriu uma
maneira de transforma-lo em PVDF fase B. Para isso foi necessario traciona-lo até 8 vezes o
seu comprimento original, dentro de uma estufa a 80° C. Para termos certeza que haviamos
obtido o PVDF-B, utilizamos difragio de raio x e verificamos que a curva obtida
correspondia a curva padrdo do PVDF-.

Os resultados das curvas de emissdo se encontram nas figuras 97 e 98.
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Fig. 97 - Curvas dos coeficientes de emissio em fungio da energia. Amostra de

PVDF-q, (50pm).
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Fig. 98 - Curvas dos coeficientes de emissdo em fungio da energia. Amostra de PVDF-p

(espessura ndo determinada).

7.2.4.2. As curvas de rendimento 8 /0y em fungio de E / Ep.

Fixamos uma diferenga de potencial de controle de +10V entre a grade 1 e a

superficie da amostra, com os valores de §, 8u, E e Ey construimos a curva das figuras 99 ¢

100.

578,

0 1'”2”Y3‘”4”'5”'6”'7”'8”'9 '10
E/E,
Fig. 99 - Curva de rendimento reduzido & / 8y em fungdo de E / Ey para

[(V)-V2)-Vs]=+10V e V,=0. Amostra de PVDF-q.
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Fig. 100 - Curva de rendimento reduzido & /-8y em fungdo de E / Ey para
[(Vy - V3)-Vs] =+10V e V2 = 0. Amostra de PVDF-f.

7.2.4.3. Parametros caracteristicos da emissio secundiria obtidos das

curvas de emissio PVDF-¢. ¢ PVDF-[3.

Tabela 17 - Parametros da curva o versus E - PYDF-o ¢ PYDF-8

oM Ey (eV) E; (cV) Eq (eV)
PVDF-a 2,38 300 15 1900
PVDF-p 2,24 200 i5 1700

Tabela 18 - Parametros da curva § versus E - PYDE-{ e PVYDF-a

Sm Ey (cV) E, (eV) Ey (eV)

PVDF-u 2,20 300 15 1650
PVDF-f} 2,11 300 15 1500
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7.3. As curvas de rendimento reduzido & / §y em funciio de E / Ey para os metais ¢

polimeros

A Fig. 101 representa 8 / 8y versus E / Ey para os metais e polimeros, e

podemos observar que ndo existe uma curva (nica que represente a todos esses materiais.

1,04 —®— Mylar “
0,9/ —A— Polimero Condutor
et —v— Teflon-FEP ]
0,8/ —u— PVDF-o :
—%— PVDF-B :
5/8y 0,7 —>— Platina ]
0,6 —0— QURO ]
0,5!. _O\O _
0’4’ - H‘_M““mo B
0,3-_ A \'”*:H‘“‘*”‘—*-n\__l;!
0,2 ]
0,1 g
0,0. L S A S A E A A S B B A A E B A R B
0 2 4 6 8 10 12 14

E/E,
Fig. 101 - Curva de rendimento reduzidlo & / & versus E / Ey para

[(V; - Vz) - Vs] =+10Ve V=0,

7.4 - Comparacio dos valores E, e E;; determinados experimentalmente com aqueles

calculados do Quadro 1

A Tabela a seguir relaciona todos os valores de E; e Ej obtidos
experimentalmente das curvas & versus E para os diferentes materiais estudados, ¢ com

aqueles calculados das equagdes 43 ¢ 44 ou (43)’ e (44)’ expressas no Quadro 1 (ver
Capitulo II).
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Tabela 19 - Valores de E; ¢ Ey; experimentais e calculados das expressdes do quadro 1

Matcrial E; (eV) Ej cate (€V) %D E; (eV) Et cate {€V) %D
platina 20 100 ~ 400 3750 4693 25
ouro 20 144 ~ 620 3300 3373 2,2
Teflon-FEP 15 73 ~ 400 1600 1150 28
Mylar 15 61 ~ 305 850 565 34
Polimero condutor 15 103 587 1400 1417 1,2
PVDF-a 15 70 367 1650 1209 26,7
PVDF- 15 73 387 1500 1143 23,8

Observamos dos desvios da Tabela 21 que:

a) Os valores de E; calculados sio muito diferentes dos valores experimentais. Este
resultado ja era esperado, pois a expressdo para estimar Ej, na se¢io 2.2.2.3, leva em
conta a condigdo que os valores de &y sejam maiores que 2,5. Em nossos resultados
experimentais, ndo ha nenhum material que satisfaga esta condigdo.

b) Os desvios encontrados na estimativa de Ey variaram de 1,2% a 34%. Neste caso os
valores de Ej calculados do Quadro 1 sdo mais aceitiveis, como era esperado. Na
dedugio da expressio que estima o valor de Ey, obtida na se¢do 2.2.2.3., a condigdo a
ser satisfeita é &y > 1,2. Esta condigdo ¢ satisfeita para todos os valores de 6m obtidos
experimentalmente para os materiais estudados. Porém, os desvios encontrados podem
estar mostrando que, ao assumir um valor tnico n=1.35(metais ou 6xidos metalicos) ou
n=1,74(polimeros) para o expoente daquelas equagdes deduzidas no capitulo II, poderia
ser uma das causas destas diferengas encontradas. As outras poderiam estar relacionadas

a propria limitagdo do modelo adotado, no caso o da versdo “perda constante’.
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- CAPITULO VIII -

RESULTADOS EXPERIMENTAIS OBTIDOS
PELO METODO DINAMICO

8.1. O método dinimico aplicado aos polimeros.

No Capitulo 1V (segio 4.4), discutimos o método dindmico aplicado aos
metais, onde propomos uma montagem (ver Fig. 28) que acabamos utilizando para obter os
resultados apresentados nesse Capitulo.

Essa montagem difere daquele empregada por Hessel®”, somente no que diz
respeito a colocagdo da amostra metalica. Essa ¢ fixada sobre a superficie do Teflon-FEP
metalizado em ambas as faces. O contato é feito com Aquadaq ou tinta Prata e o didmetro
do disco metalico, que sera irradiado, deve ser o mesmo do orificio da abertura da tampa e
do eletrodo suporte de amostra (30 mm). A linha de simetria perpendicular ao disco deve
coincidir com a do orificio de abertura da tampa, pois caso contrario, na irradiagdo com 08
elétrons, podemos atingir o material sob o disco.

Hessel®™ discute 0 método dindmico (Capitulo IV) e o método do pulso
(Capitulo V), na determinagio da curva ¢ versus E e aplica-os para os polimeros. Em seu
trabalho, conforme ja comentamos na segio 4.4, os valores de ¢ diferem em relagio ao tipo
de método utilizado. Essa diferenga é encontrada para as energias do feixe incidente
proximas a energia que correspondem a oum.

Repetimos a experiéncia realizada por Hessel, para uma amostra de Teflon-
FEP de espessura 50 pum. Usamos o método do puiso (M.P.) e em seguida o método
dindmico (M.D.) para determinar a curva o versus E.

As cargas sempre foram compensadas com o mecanismo de auto-regulagio
com uma energia E; entre E; ¢ Eg ¢ proxima a Ey, para que Vg fosse praticamente zero.

No M.D., iniciamos a irradiagdo com algumas energias efetivas iniciais
(E.;) diferentes para verificar a influéncia das cargas acumuladas durante a irradiagiio nos

valores de ©.
Os resultados se encontram na Fig. 102 e podemos notar que a curva ©

versus E obtida pelo M.P. difere daquelas pelo M.D. As curvas ¢ versus E com o M.D.
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diferem entre si para os varios valores de E.;;. Mostrando que quanto mais carga esta sendo
acumulada durante a irradiagio, maior € a influéncia na emissdo dos secundarios.

A partir de uma determinada energia dos elétrons incidentes, as curvas
obtidas pelo M.D. coincidem com aquela do M.P.

Esse ultimo fato mostra que as cargas acumuladas a uma profundidade maior

em relagio a superficie de irradiagdo, ndo interferem naqueles elétrons secundarios que sdo

emitidos.

2 7T T T T T T T T

221 MR —4— Metodo doPuiso (MP.); E

20 A\ —o— NMetodo Dindmico (MD)), E

’ . E " i=20eV, :

1.8 00 o —e—MD, E,=100e\ ;

c 14 —+—MD, E,=400eV. ;
1,4 ' =

1,2 7

1,0 = ]

0,8- L—F\A—-—__.;.

0,6 .

0,4 Amostra - Teflon FEP - 50um 3

0,2 3

0,0 = | [ S B AL A EENLEN RN L SR ANRL L AL R N :

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 25 30
Energia(keV)

Fig. 102 - Curvas de o versus E. Amostra de Teflon - FEP (50 pm)

8.2. O método dinimico aplicado aos metais

Para o método dindmico aplicado aos metais, ¢ esperado que as curvas de ©
versus E, para diferentes valores de E.g;, coincidem entre si e também com aquelas do M.P.
A razio para isso ¢ que as cargas provenientes da irradiagio, possam se recombinar mais
rapido que aquelas dos isolantes, de forma que a carga que se acumula durante a irradiagio
fique localizada na interface metal-polimero. Dessa forma, ndo esperamos que elas

interfiram na corrente de emissido (I ou I,).
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8.2.1, Disco de aluminio

Utilizando um disco de aluminio e a montagem da Fig. 28 (que ¢ a mesma
empregada por Hessel”™), aplicamos 0 M.P. ¢ em seguida o M.D. para alguns valores de

E.; diferentes. A Fig. 103 mostra os resultados encontrados.

LI I S A S B B B St N R B At A A B L S AL AR L

—a—— Netodo do pulso;

2,2 —o— Metodo dinamico, E;=50ev, 3
2,0 Y —eo—MD, Eel,i=1 00eV, 3
s 18 —a— MD,, E,=200eV, E
16 ' 3
1,45 Ag E
123 e,
™ A___\
0,8
0,6 3
044 Amostra- Aluminio
0,2 3
00 +———rr— T o T T T T T T T T T T T
0,0 0,5 1,0 15 20 25 30 3,5 4,0
Energia(keV)

Fig. 103 - Curvas de o versus E. Amostra de aluminio |

Apesar dos métodos coincidirem, podemos notar que existe formagdo de
camada de oxido de aluminio sobre a superficie de irradiagdo, pois o valor Gy encontrado
2,5, esta muito proximo dos valores apresentados no artigo de Seiler™” para ALO; (2,6 a
4,7). Isso confirma a presenga de oxido de aluminio.

Estes resultados mostram que podemos utilizar de maneira indistinta o M.D.

ou 0 M.P. para determinar a curva de emissdo total em fungdo da energia.
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O mesmo procedimento utilizado em 8.2.1 foi utilizado para a platina e os

resultados se encontram na Fig. 104.

14 i

g " Amostra- Platina
1,2 3 . x\mx\\‘__,_‘_____h
1,04 ]
08 3 —*— Metodo do puiso; -

1 —©— Metodo dinamico,E, =20eV,
063 —a—MD, E 72000V

0,4 —o—M.D, E_=400eV;

0,23 —x—MD, E4=1900ev.

0,0
Energia(keV)

Fig. 104 - Curvas de ¢ versus E. Amostra de platina.
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Podemos observar que os resultados obtidos para ¢ sio 0s mesmos para o

M.D. ou M.P. A Fig. 105 a seguir, confronta os resultados para ¢ versus E pelo M.D,,

extraido da Fig. 104, com aqueles do M.P., extraidos da Fig. 82 (ver se¢do 7.1.1.1). A

diferenga basica entre as duas curvas da Fig. 105 se encontra na montagem utilizada. A

pequena diferenga entre elas, deve-se a realizagdo dos experimentos em dias diferentes,

sendo dificil reproduzir as mesmas condigdes do estado da superficie para ambos os

experimentos, principalmente quando se trata de amostras metalicas.
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Fig. 105 - Curvas de ¢ versus E com montagens diferentes. Amostra de platina

8.2.3. Disco de ago-inox

Repetimos as experiéncias realizadas para o disco de aluminio e o de platina
nas segOes 8.2.1 ¢ 8.2.2 também para um disco de ago-inox e confirmamos mais uma vez os

resultados anteriores. Ver Fig. 106.

3,0 - e T
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25 f,‘fg —o— Metodo dinamio, E,=20eV,
' & 0 MD, E,,=1006V; i
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o] ] ]
1,54 4
i TT—a ]
10 S
0,51 ampstra- Ago Inox 1
1Y — I
00 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Energia(keV)

Fig. 106 - Curvas de ¢ versus E. Amostra de ago-inox
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8.3. O método dinimico aplicado ao polimero condutor

Dos resultados da segido 6.2.4, notamos. que o polimero condutor apresenta
algumas caracteristicas semelhante aquelas dos metais, por exemplo, ndo se carrega durante
a irradiagio. Isso nos motivou a empregar o M.D. para esse material na determinagio de o
versus E e confrontar com os resuttados obtidos com o M P.

O procedimento adotado foi o mesmo empregado nas segdes 8.2.1, 8.2.2 ¢
8.2.3. Porém, tivemos que recortar um disco do polimero condutor metalizado em uma das
faces e fixa-lo sobre o Teflon - FEP metalizado em ambas as faces e preso no bastidor.

Os resultados obtidos estio na Fig. 107 e como podemos cbservar ndo
conseguimos obter a curva completa de & versus E com o M.D. no intervalo de energia
estudado. Contudo, mesmo assim fica claro que na regido mais critica, que est relacionado
ao ponto de maxima emissdo, os resultados sdo praticamente os mesmos independente dos
métodos empregados, isto €, 0 M.D. ou 0 M.P. Mostrando que posso utilizar qualquer um

dos métodos empregados para obter ¢ versus E que os resultados s30 0s mesmos.

25 LA S R N A AL B R B A R LA B LR
1 aa A Metodo do Pulso;
- o Metodo Dindmico(MD)), E_~50eV,
2,0 ﬁ . cof ) Ed_ ]
IS a o MD, E~100eV.
E A
C 1o .
1,54 A, N
] ‘cﬁ.:a%
1,0- s
] R ]
A E
i A
0,5 i .
Polimero Condutor - ]
0,0 - AL L R LA LR R A SRR SR S LA
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 25 3,0
Energia(keV)

Fig. 107 - Curvas de o versus E. Amostra de polimero condutor
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A Fig. 108, a seguir, confronta os resultados para ¢ versus E pelo M.D.,
extraidos da Fig. 108 com os extraidos da Fig. 95 para o M. P.(ver segdo 7.2.3.1). A

diferenga basica se encontra na montagem utilizada.

2,27
2,0 -
1,8
1,6 -
S 14
1,2
1,0 -
0,8
0,6 )
0,4 .
0,2 '
o0 t-o 0 ————— —
00 05 10 1,5 20 25 3,0
Energia (keV)

Fig. 108 - Curvas de o versus E com montagens diferentes. Amostra de polimero condutor

Podemos verificar também que neste caso os valores de o sdo praticamente
0s mesmos, e observar que independente de utilizarmos o M.D. ou o M.P., as montagens
apesar de terem diferengas sob o ponto de vista experimental sio equivalentes para se

determinar o coeficiente de emissio total.

8.4. Aplicacao do modelo das duas camadas baseado na versio “perda constante”

No modelo das duas camadas, baseado na versio da “perda constante”,
chegamos a equagdo 58 (Capitulo II). Esta equagio é inédita sob o ponto de vista teorico,
pois nunca se levou em conta nas expressdes do coeficiente de emissio dos secundarios,
naqueles modelos abordados no Capitulo 11, a possibilidade de tratar o material como sendo
formado por duas regides distintas. Apenas tratam os parimetros envolvidos como sendo

relacionados a propriedades de volume ou de superficie.
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Em nossos estudos, depositamos uma camada de ouro com espessura
controlada de 50nm, 10nm e 2,5nm sobre a superficie do Teflon-FEP, com isto simulamos
uma situag@o idéntica aquela do modelo da segdo 2.4. A deposigio das camadas de ouro,
sobre trés amostras de Teflon-FEP, foram realizadas por “sputtering” e-a limpeza dessas,
antes de uradia-la, foi feita com alcool etilico.

Realizamos medidas com o método do pulso e 0 método dindmico para as
trés amostras.

No M.D. utilizamos o arranjo original empregado pelo Prof Hessel? e
determinamos a curva de emissio ¢ versus E.

No M.P. quando tivemos necessidade de encontrar n versus E, para obter
indiretamente & versus E, utilizamos o arranjo estudado no Capitulo V e representado na
Fig. 55.

Os resultados da Fig. 109, mostram as curvas de o versus E para Teflon-

FEP puro e Teflon-FEP com camadas de ouro depositado de 2,5am, 10nm e 50nm de

espessura,
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0,2 ‘ ~a—MP. Teflon-FEP-50pm. 3
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Fig. 109 - Curvas de o versus E. Amostras de Teflon-FEP (50nm) e Teflon-FEP com

camadas de ouro depositado de 2,5nm, 10nm e 50nm de espessura.
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Podemos observar que a amosira com espessura de 50nm comporta-se
exatamente como uma amostra metalica, pois as curvas de o versus E coincidem para o
M.P e M.D. Dessa forma a camada de ouro (50 nm) empregada ¢ suficiente para que os
elétrons emitidos sejam tratados como provenientes somente do ouro.

As curvas de ¢ versus E para as outras duas amostras (2,5nm ¢ 10nm)
diferem daquela de SOnm. Isso mostra que o feixe de elétrons incidentes penetra além da

camada de ouro, ¢ acaba modificando os valores de o. Segundo Seiler®”

, a profundidade
maxima de emissdo vale aproximadamente T =5 A, onde A € a profundidade média de
escape relativa a maxima probabilidade de um secundario ser emitido.

Nos metais, os valores de A se encontram na faixa de 0,5 a 1,5nm, logo a
profundidade maxima ficara no intervalo de 2,5 a 7.5nm.

Como utilizamos uma amostra com camadas de 2,5nm, esperavamos que a
curva G versus E fosse diferente daquela de 50nm. Como mostraremos, encontramos um
valor de A para o ouro de 1,2'8nrh, que corresponde a uma profundidade maxima de 6,4nm.
A esta profundidade maxima de escape (6,4nm) do ouro, se irradiarmos a amostra (com
espessura de 2,5om), a partir de uma determinada energia dos elétrons incidentes, o0s
elétrons penetram o Teflon-FEP e consequentemente teremos os valores de ¢ modificados
pelos secundarios provenientes desse material. Realmente foi o que verificamos da Fig. 109.

Para a amostra com espessura de 10nm de ouro, os valores de o se
modificam apesar da profundidade méaxima de escape ser de aproximadamente 6,4nm.

Isso mostra que os elétrons incidentes que penetraram a uma profundidade
maior que 10nm, podem gerar secundarios que sdo emitidos pela superficie. Como o valor
de T é um valor aproximado, os resultados obtidos estdo dentro daqueles esperados.

Com os resultados da Fig. 109 e a equago 58 do Capitulo 1I, resolvemos
testar o modelo das duas camadas.

A equagcio 58, se dividida por I (corrente dos elétrons incidentes), resulta no
coeficiente de emissdo dos secundarios, isto €, 5.

Se substituirmos os valores das respectivas grandezas nessa equagdo, a cada
energia Eg (energia dos prirﬁérios incidentes), teremos um valor de & correspondente.

Contudo, se quisermos comparar com os resultados da Fig. 109, teremos que
conhecer a curva de 1 versus E para as amostras estudadas. Para que isso fosse possivel

utilizamos o arranjo da Fig. 55 e com o M.P. determinamos as curvas de emissdo para as
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amostras com espessuras 2,5nm e 50nm. Nio estudamos a amostra de ouro com 10nm de
espessura, pois praticamente a curva ¢ versus E coincide com a de 50nm.

A Fig. 110 a seguir, representa os valores desses coeficientes para a amostra
de 50nm, enquanto a Fig. 111 aqueles da amostra de 2,5nm. A Fig. 112 compara ambos os

resultados das figuras 110 e 111.
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Fig. 110 - Curvas de o, n e & em fungiio de E. Amostra de Teflon-FEP com camada de
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Fig. 111 - Curvas de o, n € § em fungio de E. Amostra de Teflon-FEP com camada de

ouro de 2,5 mm
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Fig. 112 - Curvas de ©, 1 ¢ § em fungdo de E. Amostra de Teflon-FEP com camada de

ouro de 2,5 e 50 mm

Podemos notar da Fig. 112 que os valores de n, ¢ e  sdo bastante distintos
para energias do feixe incidentes maiores que aproximadamente 600 eV.

Aproveitando a montagem para determinar as curvas das figuras 110 e 111,
levantamos a curva de corrente I, em fungo da diferenga de potencial de controle, isto €
AV = {(V, - V3) - Vs] para as mesmas amostras de 50nm ¢ 2,5nm. Com isto teremos uma
idéia se ha influéncia na corrente de emissdo devido a penetragio do feixe de elétrons
incidente quando consegue penetrar no isolante.

As trés figuras a seguir mostram, que para energia I, = 400 eV, praticamente
a curva de corrente ¢ a mesma, o que significa também que o espectro de energia € o
mesmo. No entanto para E, = 2000 eV e E, = 3500 eV, as curvas de correntes sao
diferentes entre si, o que mostra a influéncia do isolante sobre o valor das correntes Iy €
portanto no espectro de energia dos secundarios emitidos.

A pequena diferenga nas curvas de corrente para E, = 400 eV, deve ser
proveniente da porosidade da superficie do Teflon-FEP.

Realizamos algumas tentativas de medir a resisténcia elétrica do ouro sobre a
superficie do Teflon-FEP para as trés amostras e ndo foi possivel medir nenhum valor

naquela amostra com espessura de 2,5nm, o que demostra a suspeita de termos um material
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polimérico de superficie bastante irregular com uma camada de ouro de espessura 2,5nm

cobrindo sua superficie.

2‘!"‘—rl|I“[‘r‘f"{lll"lllrll;lllYl

_ - l;=400ev, e=2,5nm;
1 v FT,=400eV, e=50nm.

-2

. T o Jete e ol T S St S s S oot Ay e S A Il E S A I AL A
7 T 1 T T T T

.60 -50 -40 -30 -20 -10 O 10 20 30
[(V V) \el(volts)

Fig. 113 - Curvas de corrente em fungdo de AV. Amostra de Teflon-FEP com camadas de
ouro de 2,5nm e 50nm. E, = 400 eV e I, = 2,25 nA
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Fig. 114 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra de Teflon-FEP com camadas de

ouro de 2,5nm e 50nm. E, =2000 eV eI, =225 nA
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Fig. 115 - Curvas de corrente em fungio de AV. Amostra de Teflon-FEP com camadas de

ouro de 2,5nm e 50nm. E, = 3500 eV e I, = 2,25 nA

Apesar da pequena diferena nas curvas de I na Fig. 113, os valores de Im
correspondente a +10 Volts e -50 Volts sdo os mesmos. Estes valores sdo os que reaimente
nos interessam para determinar ¢, 1| e indiretamente 5. Isso mostra que para esta energia de
irradiacdo o valor de & ndo foi modificado.

Em nosso modelo, equagio 58, para calcularmos as grandezas envolvidas
nessa expressio fomos obrigados a fazer uso das equagdes estabelecidas do Capitulo II ¢

dos resultados das curvas das Fig. 110, 111 e 89 (segdo 7.2.1.1).

Bl BZ s
Para calcular — para o ouro ¢ g—para o Teflon-FEP, utilizamos a equagio
1 2

50. Para encontrar n, Zy € g, (Zn) € substituir na equag3o 50, tivemos que determinar n das

curvas de & versus E, nas figuras 110 e 89, para E >> Ey. Nesta situagdo se construir a

curva logd versus logE , a constante que multiplica logE ¢ o proprio valor de n (ver ref. 25,

secdo X.6, pag. 196).
Com os valores de n determinados, utilizamos a equagio 35 para determinar
asXq € a equagio 28 para obter Zy. Com a equagdo 23, determinamos g, (Zn). Das curvas

da Fig. 110 e 89 (3 versus E), retiramos os valores de Ey € 3. Com todos os valores acima

B <
calculamos P’ da equac@o 50.
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O valor de A, =—— , para a amostra com espessura de ouro de 50nm, foi
T

determinado da equagdo 49, com os valores de p tirado da literatura e Zn e Ey obtidos
como descrito anteriormente.

O valor de A; para a amostra de Teflon-FEP puro, ndo foi determinado com
a equagdo 49 e sim com o mesmo procedimento utilizado por Hessel (ver ref. 25, segdo
IX.5, pag. 150). Se utilizarmos a equagdo 49, obteremos um valor para A fora do intervalo
encontrado na literatura®®, isto é, 10nm < A < 20nm, portanto optamos pelo procedimento
utilizado por Hessel.

Os valores das profundidades x4; , supondo s a existéncia do meio i, foram
determinados supondo que a penetragdo ou alcance possa ser expresso por x4 = C E°, onde
C é uma constante. O valor de n foi determinado como descrito acima, restando apenas

determinar o valor de C.

Z "
Pode-se mostrar que C = =4 [ M ] da equagdo 28 e equagio 7, logo

an Ey

com os valores de A, Zy e Ey determinamos C. As tabelas a seguir fornecem esses valores

de grandezas que sero utilizadas no modelo das duas camadas para o ouro e Teflon.

Tabela 22 - Teflon - FEP com camada de ouro S0 nm

Ay (nm) ﬁ Epy (keV) n C, Zyn OtsXa1
£ A .
1,28 7,29 0,5625 1,4511 5,94 1,62 2,01

Tabela 23 - Teflon - FEP puro

Az (nm) & Ey (keV) n; C, Zm CsXg3
&,
14,8 15,65 0,373 1,74 123,6 1,27 1,52

Com esses valores das Tabelas 22 e 23, substituidos na equagdo 58,
encontramos as expressoes dos coeficiente de emissdo dos secundarios 6.

Amostra de Teflon - FEP com ouro de espessura 2,5nm:
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para E <600 eV

5 = 15TE O (1~ e ¢45 ™y (93)

para E > 600 eV

S = L34TE N 1 0,1978E ™ (1 - ¢35 ™ y(1 - 0 42£-145) (94)

Amostra de Teflon-FEP com ouro de espessura S0nm, utilizamos a mesma
equagio 93.
Como os valores de & obtidos dessas expressdes e os valores de 1 das

figuras 110 e 111, conseguimos determinar ¢ versus E. A figura a seguir mostra os

resultados obtidos.

LA LA LA AL R L L B
—s—Método do Pulso(MP.),60nm;
4  Método Dinamico{M.D.),50nm;
o M.D.,2,5nm;
* MD_10nm;
—4+—M.P. Teflon-FEP- 50 , m;
~—v—Modelo das duas camadas(2,6nm);]
“jfa;._\_ —a>—Modelo das duas camadas(50nm).
] '"“Q(]:,:_.
Po T~y . -UL" S e, SO

T L Ly,

Llaralasale,

eax Lol
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Fig. 116 - Curvas de o versus E. Modelo das duas camadas.

Observamos que o modelo das duas camadas fornece valores de ¢ bastante
proximos dos valores experimentais, passando a diferir nos valores de o quando E / By > 4.
Apesar do modelo da perda constante unidimensional ser bastante simples é possivel em
alguns casos, como a que acabamos de observar acima, aplic-la de mancira satisfatoria.

Para isto devemos ter em conta as proprias limitagdes do modelo.
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- CAPITULO IX -

CONSIDERACOES FINAIS, CONCLUSOES E SUGESTOLES

9.1. Consideragdes finais

Dos objetivos propostos em nosso trabatho {Capitulo I) resultou esta tese
cujo tema foi a emissdo dos elétrons secundarios por sélidos.

O assunto principal aqui tratado é o estudo de um novo arranjo na
determinagdo do espectro energético dos secundarios emitidos por um solido, quando
irradiado com elétrons monoenergéticos, no intervalo de 0,1 keV a 4,0 keV. Nesta faixa de
energia ndo encontramos na literatura consultada estudos sistematicos com os metais e em
especial com os dielétricos.

Para que este estudo fosse realizado desenvolvemos o novo arranjo de
medida com base no estudo e montagem propostos por Hessel”. Do desdobramento
natural do trabalho resultaram:

1) O desenvolvimento formal do método e sua aplicagio na determinagdo do espectro de
energia dos secundarios emitidos para os metais e os polimeros. ~

2) O estudo da montagem para determinar o coeficiente de retroespalhamento n, em que
pudemos encontrar as curvas de emissio do ouro, polimero condutor, Teflon-FEP,
platina, PVDF-oc ou B e Mylar. Neste estudo demos destaque ao valor da energia
associada ao segundo ponto de cruzamento do ouro, por nio encontrarmos este valor
disponivel na literatura, e as curvas de rendimento reduzido para todos estes materiais.
Como o polimero condutor nio havia sido estudado sob o ponto de vista da emissio, por
tratar-se de um material relativamente novo, os resultados obtidos devem ser destacados,
por serem inéditos.

3) O estudo e a aplicagdo do método dindmico para os metais. Conseguimos mostrar que ao
determinar o coeficiente de emissdo total em fungdo da energia, independente do método
utilizado, os resultados sdo os mesmos. Nesse tipo de estudo, tivemos também um
desdobramento natural ao aplicar o método dindmico para camadas de ouro sobre o
Teflon-FEP, com espessura de 2,5 nm, 10 nm e 50 nm, depositadas por “sputtering”.

Este foi o desenvolvimento do modelo das duas camadas, baseado na versio da “perda-

]
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constante” unidiversional(Capitulo 1I), e¢ pudemos compari-lo com os resultados
experimentais.
Portanto, com o que acabamos de expor, acreditamos ter contribuido para a

ampliagdo desta area do conhecimento ao realizar os objetivos propostos no inicio da tese.

9.2, Conclusio
9.2.1. A escolha do arranjo mais adequado para cada tipo de medida

9.2.1.1. O arranjo para determinar o espectro de energia dos secundirios

emitidos

Nos estudos realizados na segdo 5.1.1, aproveitamos o sistema de medida
original (Fig. 14), na tentativa de utilizi-lo em nossas medidas, porém concluimos que iS$0
ndo era possivel, pois:

1) Ao estudar os arranjos A, ou A, relativos as figuras 32 e 33 respectivamente,
observamos ndo haver equivaléncia fisica nas medidas entre eles.

2) O sistema original ndo ¢ adequado para a determinagio da ddp de contato (caso dos
metais) ou do potencial de superficie (caso dos dielétricos), apos atuar 0 mecanismo de
auto-regulagdo (M.A.). Esta conclusdo € valida para valores pequenos do potencial de
superficie (Vs), pois a distancia minima possivel entre a grade 1 e a superficie da amostra
de 7mm ndo permite uma relagio sinal / ruido, em que se possa determinar o sinal por
possuir valores muito pequenos.

Ao introduzirmos a mudanga do eletrodo suporte de amostra adequadamente
no sistema original (Fig. 16), concluimos que:

1) Os arranjos Ay ou Ay, relativos as figuras 42 e 43, respectivamente, sio equivalentes
entre si. Isto torna possivel utilizar qualquer uma das montagens acima para realizar
nossas medidas, se ndo fosse os inconvenientes apontados no item 3 a seguir.

2) E possivel determinar a ddp de contato ou o potencial de superficie apos o M.A. atuar. A
distincia minima possivel entre a grade 1 e a superficie da amostra de aproximadamente
7 mm derxa de existir . Isto possibilita aumentar a relagdo sinal / ruido na saida do lock-

in ao aproximarmos a amostra da grade 1.
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3) A montagem A;, com a grade | polarizada e a base aterrada, ¢ mais adequada que a Ay,
que mantém a base polarizada € a grade 1 aterrada. Esta conclusio se apoia em dois
fatos: a) ao polarizarmos a base positiva ou negativamente, alteramos a energia com que
os elétrons do feixe incidente atinge a amostra, devendo portanto ajustar-se a energia do
feixe para manté-lo sempre monoenergético, tarefa que nfio é a mais adequada
experimentalmente; b) a fonte D.C. 2, que polariza a base da amostra, se encontra
aterrada via eletrometro (Fig. 55) com a existéncia de um ruido natural entre a voltagem
de saida da fonte para a terra da ordem de 10° volts e, dependendo do valor selecionado
para a resisténcia do eletrémetro, teremos uma corrente que pode interferir naquela
medida. De fato, utilizamos uma corrente do feixe incidente de aproximadamente 10° A
no caso dos dielétricos. Se utilizarmos Rg > 107 €), teremos uma voltagem na superficie
da amostra maior que 107 volts, podendo interferir na emissio dos secundarios.
Portanto, devemos utilizar Ry £ 10 €, independente da montagem ser a Ay ou Aj,. Por
outro lado, isto implica em uma corrente no eletrémetro maior ou igual a 10" A, que
pode interferir no valor da corrente a ser medida.

4) Ndo ¢ possivel determinar a parte da curva relativa ao espectro de energia dos
retroespalhados elasticamente. Ao polarizar a grade 1 ao mesmo potencial que o
filamento, ndo temos elétrons incidindo na amostra e, portanto, ndo temos elétrons sendo
emitidos pela mesma.

As conclusdes acima, referentes aos estudos e resultados apresentados na
se¢dio 5.1.1, limitaram-nos a estudar a parte do espectro energético relativa aos secundarios
emitidos. Para isso utilizamos o arranjo de medida original, com a modificagiio do eletrodo
suporte de amostra, o que possibilitou diminuir a distancia entre a grade 1 e a superficie da
amostra e conseguir linhas de campo elétrico equivalentes ao polarizar a grade 1 ¢ aterrar a
base da amostra e vice-versa.

Como conseqiiéncia das modificagdes introduzidas no arranjo original,
pudemos determinar a ddp de contato e o potencial de superficie, depois de atuar o M.A , e
optar por polarizar a grade 1, mantendo a base da amostra aterrada nas medidas da
distribui¢@o energética dos secundarios emitidos.

Na seqiiéncia dos estudos pertinentes ao novo arranjo, tinhamos como
objetivo determinar as curvas de emissdo, porém era necessaria uma montagem adequada
para este fim. O arranjo original permite determinarmos o coeficiente de emissio total (o)

atraves dos métodos do pulso e/ou dindmico, mas ndo permite obter o coeficiente de
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retroespalhamento (n). Com a mudanga introduzida no arranjo original, podemos
determinar de forma direta ¢ € 1, e indireta 5. Logo, podemos determinar as curvas de
emissio.

Nesse sentido passamos a investigar se o novo arranjo de medida ¢ adequado

a este tipo de medida.

9.2.1.2. O arranjo para determinar n

Nos estudos relativos a se¢do 5.1.2, concluimos que:

1) O novo arranjo pode ser empregado para determinar 1. Porém, ao polarizar a base da
amostra negativamente, observamos um efeito de lente na abertura da tampa acima da
amostra, que modifica os valores de 1 determinado desta forma.

2) Com uma outra grade de ago igual a grade 1, colocada na abertura da tampa, é possivel
minimizar o efeito de lente para polarizagdes maiores que -400 volts.

3) A diferenga de potencial de controle entre a grade 1 e a superficie da amostra deve ser
verificada com um eletrometro desacoplado da rede e isolado da terra, cuja resisténcia
interna é 10" Q.

Estas conclusdes tém implicagdes ndo s6 no coeficiente de emissio, que
pode ser determinado a partir da curva de corrente em fungdo da diferenga de potencial de
controle, mas também do espectro de energia dos secundérios, pois ambos provém dela.

Caso se tenha que polarizar a base negativamente, na determina¢io do
espectro de energia para uma pequena energia do feixe de elétrons incidentes e/ou
determinar ¢ ou 1 com o arranjo definido e representado na Fig. 55, entdo ndo devemos
usar polarizagdes menores que -400 V.

A diferenga de potencial de controle AV deve ser verificada com um
eletrometro desacoplado da rede e isolado da terra, com uma resisténcia interna de 10" Q.
S6 assim podemos garantir o verdadeiro valor aplicado AV, bastante critico neste tipo de
medida.

Com o exposto, concluimos que a montagem esquematizada na Fig. 55, com
o eletrodo suporte de amostra modificado e a inclusdo de outra grade na abertura da tampa,

torna possivel determinar o espectro de energia dos secundarios emitidos e os coeficientes
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de emissdo. Se por um lado o novo arranjo satisfaz a dois dos objetivos das medidas a
serein realizadas em nosso trabalho, ndo preenche o terceiro que é aplicar o método
dindmico para determinar ¢ versus E para os metais.
Para cumprir o ultimo objetivo de nossas medidas recorremos ao arranjo
original, que foi concebido para ser usado nos polimeros e que requer cuidados especiais.
Uma vez verificada qual a melhor montagem para cada tipo de medida
estabelecida nos objetivos deste trabalho, passamos a conclusio, que trata das medidas do

tema central desta tese.

9.2.2. O espectro de energia dos elétrons secundarios emitidos pelos sélidos

9.2.2.1. O espectro de energia dos elétrons secundirios emitidos pela platina

Ao analisar os resultados relativos a seg¢do 6.1 para a platina, concluimos
que:

1) Os valores de xy (Fig. 60), extraidos do espectro de energia dos secundarios
emitidos para as energias do feixe de elétrons incidentes entre 0,3 a 4,0 keV,
variam de forma sistematica (ver Tabela 1). Para \;falores crescentes de energia
encontramos valores decrescentes de xy. Os valores encontrados situam-se no intervalo
de0,9eV <xy<3,6eV.

2) O maximo valor de yu (Fig. 60) corresponde a energia 600 eV (ver Tabela 1). Valores de
energia menor ou maior que 600 eV, yyu decresce. Logo, existe uma energia do feixe
incidente que a emissdo de secundarios ¢ a maxima possivel para a platina. Essa energia
corresponde a maxima probabilidade de escape dos emitidos.

3) A largura de banda Ax, associada 4 meia altura do espectro de energia g(E"),
nio apresenta variagdes de forma sistematica. Desta forma constatamos
1,8eV<Ax<30eV.

4) Existe uma pequena quantidade de elétrons secundarios, que sio emitidos com um
ngulo diferente da reta normal a superficie de emissdo e retornam para a mesma,
independente de se aplicar a diferenga de potencial de controle AV. Com o arranjo
definido no Capitulo V e utilizado em nossas medidas, nio foi possivel eliminar este

efeito. Porém, nos resultados das curvas de corrente e no proprio espectro de energia, é
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possivel verificar que se trata de uma pequena quantidade desses elétrons que retornam a
superficie de emissio.

5) Na medida da ddp de contato entre a grade | (ago-inox) e a superficie da platina,
encontramos -0,48 volts, que da origem a linhas de campo entre a platina e a grade,
favorecendo a emissdo dos secundarios.

6) As curvas de corrente em fungio da diferenga de potencial de controle AV sio bastante
regulares. Os valores de corrente obtidos nio variam muito em torno da linha média

tragada por esses pontos, o que torna mais facil a obtengiio de g(E'). Nesse caso basta

derivar diretamente os pontos experimentais, em seguida multiplicar pelo fator

para obter a curva ja normalizada g(E").

Das conclusdes relativas a platina, o que chamou nossa atencgio foi o valor
de x, aumentar, para energias do feixe incidente decrescente. Esse resultado, acrescido do
fato de ym se modificar, apresentando um valor maximo, é importante para concluir que o
espectro de energia dos secundarios emitidos se modifica, neste intervalo de energia

estudada, de 0,3 a 4,0 keV.

9.2.2.2. O espectro de energia dos secundirios emitidos pelos polimeros

Na analise dos resultados da segdo 6.2 separamos as conclusées para cada

material experimentado.

9.2.2.2.1. Teflon-FEP

Neste caso podemos concluir que:

1) Ao aplicar uma diferenga de potencial de controle entre 0 e +20 volts, com um campo
elétrico extrator entre grade 1 ¢ superficie de emissio do Teflon-FEP, é possivel extrair
maior quantidade de elétrons secundarios do que aquela normalmente emitida pelo
material, quando as energias do feixe sdo menores que aproximadamente 1500 eV. Para
valores de energias maiores que 1500 eV, este trecho da curva de corrente ¢
praticamente constante, com uma pequena inclinagdo, o que demonstra que alguns

elétrons secundarios estio retornando para a superficie da amostra (mesma situagdo dos
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metais). Esta conclusdo pode ser verificada também nas curvas do espectro de energia
g(E’), em funcio da diferenga de potencial de controle para as energias crescentes,
1000 eV e 2500 eV, nas figuras 62 e 64 respectivamente. Neste caso, a fragio de
elétrons emitidos para as abcissas negativas sdo cada vez menores.

2) A largura de banda Ax associada & meia altura do espectro de energia g(E'), no caso da
energia 2500eV, é maior que a encontrada para a platina.

3) O valor do potencial de superficie (Vg), logo apoés o mecanismo de auto-regulagio
atuar, mantendo a grade 1 ¢ a base da amostra aterrada, depende da energia dos elétrons
primarios (E;) incidentes.

4) Os valores de Vg em fungio de E,, para as condigdes do item anterior, passam por um
maximo com E, crescente ¢, antes de atingir a energia correspondente ao segundo ponto
de cruzamento, tornam-se negativos (ver Fig. 66). Concluimos que Vs depende da
profundidade com que os elétrons primarios penetram no polimero.

5) Na determinagdo da curva de corrente, em fungio da diferenga de potencial de controle
AV, € sempre necessario deixar atuar pelo menos uma tUnica vez o mecanismo de auto-
regulagdo, para compensar as cargas residuais na superficie da amostra. Se ndo
procedermos desta forma, os resultados obtidos de maneira distinta daquela adotada em
nossas medidas apresentardo valores de corrente medidos diferentes dos encontrados.
Atribuimos a este dltimo fato as cargas residuais que nio conseguimos extrair da
amostra, com uma simples limpeza da superficie com alcool etilico, e que se encontram
distribuidas ao acaso sobre ela. Caso se utilizem procedimentos mais drasticos na
limpeza da amostra, como por exemplo o tratamento térmico, devemos tomar cuidado
em nio alterar a sua estrutura interna.

6) As curvas de corrente em fungdo de AV apresentam valores mais dispersos da corrente,
em torno da curva média que passa por eles. Isto se reflete na derivada primeira desta
curva de corrente utilizada para obter o espectro g(E"). Uma possivel explicacio se
encontra na energia empregada para compensar as cargas deste polimero pois, segundo a
conclusio do item 4, o potencial de superficie final (Vsr) depende da energia Ep, ¢
utilizamos valores de E, inadequados para descarrega-lo através' do M.A. Como
adotamos um valor médio para Vg, fica claro que esta ocorrendo uma pequena
flutuagio em torno deste valor, que se refletira na corrente medida e apresentara uma
dispersdo maior nos valores medidos. Caso se fixe um valor de E, unico, em que Vg se

encontre proximo de zero, mesmo que ocorram pequenas flutuagdes, a interferéncia nos

B
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valores de corrente medida sera a minima possivel. Os polimeros, em relagio aos metais,
sempre apresentardo este tipo de dispersdo, que é maior em relagdo a curva média
representativa de I, versus AV, e pode ser minimizada se adotarmos um E, adequado
na compensagio das cargas. Menos o polimero condutor, que é uma excegdo por ter um
comportamento semelhante ao dos metais.
Um fato que nos chamou a atengfio foi o valor de Vg tornar-se negativo
antes de E, alcangar a energia associada ao segundo ponto de cruzamento (1850 eV), e
apresentar valores maiores que os esperados para uma faixa de energia em que ocorre
extragdo dos elétrons secundarios, quando aplicamos AV > 0.
Estes resultados foram verificados através de medidas independentes do
sistema utilizado no acelerador de elétrons e comprovados experimentalmente. Trata-se de
um resultado novo, que demonstra que Vg depende da profundidade de penetragio do

feixe de elétrons primarios incidentes, quando atua o mecanismo de auto-regulagio.

9.2.2.2.2, Mylar

Ao analisar os resultados para esta amostra concluimos:

1) Para a diferenga de potencial de controle entre 0 e +20 volts, é possivel extrair uma
quantidade maior de elétrons secundarios do material, para energias do feixe incidente
menores que aproximadamente 600 eV. Para valores maiores que 600 €V, para
0 < AV £ 420 V, a curva de corrente ¢ praticamente constante, apresentando uma
pequena inclinagdo. Se compararmos essa conclusio & do Teflon-FEP veremos que, é
praticamente a mesma. SO que a energia, no caso do Teflon-FEP, para que ocorra a
extragdo de elétrons secundarios, é 1500 eV em relagdo aos 600 eV do Mylar. Estes
valores tdo diferentes devem estar relacionados ao segundo ponto de cruzamento
destes materiais, enquanto o Teflon-FEP apresenta Eg = 1600 eV, para o Mylar temos
En = 850 eV, considerando as curvas de § versus E. Acima destas energias, o material
em estudo passa a carregar-se negativamente. isso implica que, mesmo aplicando
AV > 0, ndo conseguimos extrair mais elétrons do interior da amostra.

2) A largura da banda Ax para o Mylar é menor que o Teflon-FEP, porém maior que a da

platina.
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3) Os valores de Vg, em fungio da energia dos primarios E,, logo apés o M.A. atuar,
apresentaram 0 mesmo comportamento apontado para o caso do Teflon-FEP, Para
Vsr = 0 encontramos E, = 600 eV, e para Vg > 0 ou Vg < 0, encontramos E, menor e
maior que 600 eV, respectivamente.

A energia E, relacionada a AV aplicado entre 0 e +20 V, cujo campo elétrico

entre a grade 1 e a amostra, que consegue extrair os secundarios do interior do material, é

menor quando comparada a do Teflon-FEP. Isso ¢ esperado, pelo fato do Mylar apresentar

uma energia associada ao segundo ponto de cruzamento menor que o Teflon-FEP,

9.2.2.2.3. PVDF-a e PVDF-}

Esses dois materiais apresentam entre si uma certa diferenga estrutural, pois

o PVDF-f possui uma polarizagdo interna permanente, enquanto que o PVDF-¢t ndio tem

esta caracteristica. Apesar desta diferenga, apresentaram o mesmo tipo de comportamento

sob o ponto de vista da emissio secundaria.
Da analise dos resultados da se¢do 6.2.3, concluimos:

1) Com a diferenga de potencial de controle entre 0 e +20 volts, é possivel extrair uma
quantidade maior de elétrons secundarios do material para energias do feixe incidente
“menores que aproximadamente 1500 eV. Para valores maiores que 1500 eV, as curvas
de corrente sdo praticamente constantes e apresentam uma pequena inclinagio. Este
comportamento € semelhante ao verificado para o Teflon-FEP ou Mylar.

2) A largura Ax ¢ menor que a do Teflon-FEP, porém maior que a da platina.

As conclusdes mostram que o PVDF-ot ou PVDF- apresentaram espectro
de energia para os secundarios emitidos muito semelhantes entre si, quando se comparam os

pardmetros caracteristicos Xy, Ax € yp.
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9.2.2.2.4. Polimero Condutor

Este material, ao contrario dos polimeros anteriores, apresenta caracteristicas
semelhantes as apresentadas pela platina. Ao analisar a segdo 6.2.4, concluimos:

1) Para a diferenga de potencial de controle entre 0 e +20 volts, as curvas de corrente
apresentaram valores praticamente constantes, com uma pequena inclinagdo, portanto
curvas semelhantes as apresentadas pela platina.

2) Os valores de xy sdo praticamente os mesmos e ndo apresentam variagdes sistematicas .

3) A largura da banda Ax € mais parecida com a da platina que a dos polimeros anteriores.

4) As curvas de corrente, em fungio da diferenga de potencial de controle, sio mais
regulares que nos outros polimeros. Os valores de corrente niio sdo dispersos em relagdo
a linha média que passa pelos pontos de corrente, em fungio de AV.

5) O potencial de superficie ¢ sempre constante e independe de atuar o M.A. para qualquer
que seja a energia dos primarios entre E; e Ej.

Com estas conclusdes podemos afirmar que o comportamento do polimero
condutor, em termos de emissdo de secundarios ou, mais especificamente, do espectro de
energia dos secundarios emitidos, ¢ idéntico ao dos metais.

Em resumo, considerando o espectro de energia dos secundarios emitidos
por um solido podemos dizer que:

1) Os metais apresentam curvas do espectro de energia dos secundarios emitidos, que
dependem da energia dos primarios E, na faixa de energia estudada.

2} O polimero condutor apresenta um comportamento semelhante ao da platina .

3} Os polimeros (dielétricos) apresentaram extragiio de secundarios de seu interior, quando
aplicamos AV > 0 entre a grade 1 e a base da amostra. Em geral a quantidade de elétrons
emitidos aumenta com energias E, menores que Ey (energia associada ao segundo ponto
de cruzamento extraida da curva de emissdo & versus E), e tende a saturar para valores
de AV > 10V,

4) Nos metais e polimeros condutores ndo existe extragiio de secundérios de seu interior, 2o
aplicar AV > 0 entre grade 1 e a superficic da amostra.

5) A maior quantidade de secundarios emitidos se concentra em uma energia de poucos
elétrons volts.

Na proxima segdo concluiremos os resultados relativos as curvas de emissdo
que tém uma relagdo muito proxima com os espectros de energia dos secundarios.
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9.2.3. Os coeficientes de entissio

Apesar de um tratamento de maneira isolada para as curvas de emissio,
lembramos que ¢ possivel através das curvas de corrente, em fungdo de AV, determinar
& e n. Para isso escolhemos AV com a correspondente corrente I,,, € em seguida utilizamos
as equagdes 64 e 79 para calcular 6 e 1, respectivamente. Como ¢ trabalhoso demais obter
as curvas I, versus AV para uma determinada energia E,, e na determinagdo das curvas de
emissdo precisamos medidas de corrente para um nimero grande de valores de E,, optamos
por realizar essas medidas de forma independente daquelas que ddo origem ao espectro de
energia.

Procedendo desta maneira, bastaria medir dois valores de corrente iniciais
para AV = +10 volts ou AV = -50 volts, com I, conhecido, para obtermos ¢ e n
respectivamente. O valor de 8 é obtido indiretamente da equagio 61.

Ao analisar a segdo 7.1, relativa aos metais, concluimos dos resultados da
platina para os pardmetros de emissdo & versus E que:

1) Os pardmetros Oy e En s@0 bastante proximos aos da literatura em que foram obtidos,
sob condi¢des mais severas do que os empregados em nosso trabatho.

2) Para a curva 3 versus E o valor de E; concorda com a literatura, porém E;, que depende
das condigdes da superficie, é diferente.

Ao aplicarmos diferengas de potencial de controle AV entre a grade 1 e a
superficie da platina positiva ou negativamente, concluimos das curvas dos coeficientes
¢’ e &' em fungio de E e do rendimento reduzido &' / v em fungo de E / Ey que:

1) Essas curvas podem ser consideradas praticamente as mesmas quando aplicamos AV = 0
volts ou +10 volts. A diferenga provém dos elétrons que sdo emitidos da superficie com
um dngulo diferente do normal e acabam retornando para a mesma quando aplicamos
AV =0

2) Ao aplicarmos AV < -2,0 volts, a queda nos valores das ordenadas das figuras 83, 84 e
85 ¢ maior que em relagdo a 20V < AV < -2,0V, e em particular maior ainda para
energias do feixe incidente (no caso E,) maiores que 1000 e¢V. Esta conclusio tem
relagdo com a distribuigdio de energia dos secundarios emitidos. A energia associada ao
espectro energético dos secundarios, com maior quantidade de emitidos pela superficie,

diminui com os valores de E, crescentes, em particular para E, > 1000 eV, e xy é menor
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que 2,0 eV. Desta forma, a diferenga de potencial aplicada AV = -2,0 V torna-se mais
efetiva e os valores dos coeficientes calculados sdo menores.
No caso do ouro, ao analisarmos os parimetros de emissio o ou & em
fungdo de E concluimos que os pardmetros obtidos para o ouro sdo muito semelhantes aos
da platina e a diferenga bésica reside nos valores de 8y € G\ que sdo menores para o ouro.

Ao analisar a segdo 7.2, relativa aos polimeros, concluimos dos resultados do
Teflon-FEP que:

1) O valor do potencial de superficie final Vsy depende da energia E, utilizada ao compensar
as cargas na amostra através do M.A. e modifica os valores dos coeficientes de emissdo.

2) Ao contrarto dos metais, quando se utiliza a diferenga de potencial de controle,
AV =0 V ou AV = +10 V, os coeficientes de emissdo calculados para as correntes
correspondentes a estes valores sdo bastante distintos. Esta diferenga nos coeficientes ¢’
e &', em fungio de E e do rendimento reduzido &' / 8y versus E / By, depende da energia
do feixe de elétrons incidentes. Para energias aproximadamente menores que 1500 eV,
concluimos da segio 9.2.2.2.1 que uma quantidade de secundarios sdo extraidos do
interior do material. No entanto, para valores maiores que 1500 eV, as curvas L, versus
AV, relativas a se¢iio 9.2.2.2.1, indicam que uma pequena quantidade de secundarios
retorna para a amostra e isto deve estar ocorrendo independente do valor de E. Portanto
essa diferenga deve ser proveniente de Vg, da quantidade de secundarios emitidos que
sdo retirados do interior da amostra, e daqueles que estdo retornando para a mesma.

3) Com base nas conclusdes anteriores, ¢ possivel minimizar o efeito de Vs Para isso
convém escolher uma energia E, adequada para o M.A. atuar, na compensagio das
cargas acumuladas durante a irradiagio. Porém, na determinagio dos coeficientes de
emissdo, em particular o, ndo podemos eliminar o efeito que o campo elétrico extrator
tem ao retirar os secundarios do interior da amostra, quando aplicamos AV > 0, para
energias menores que aproximadamente 1500 eV. Nem ¢é possivel evitar que alguns
secundarios retornem para a amostra, com o arranjo empregado. Os valores de 1 néo
sofrem este tipo de influéncia por apresentarem energias superiores a S0eV.

4) Ao compararmos 0s parimetros caracteristicos da emissdo Gy, S, Eam, F1 € Ep com a
literatura, verificamos valores muito proximos dos das tabelas 10 e 11 (ver Tabela X.1,
pag. 190 da ref. 25). Esta conclusio reforgou o procedimento adotado e estabelecido no

Capitulo V, ao aplicarmos AV = 10V para determinar o. Se se observar a quantidade de
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secundarios, quando aplicamos AV = 10V, nas curvas do espectro energético dos
secundarios emitidos, notaremos no caso do Teflon-FEP, que é o mais critico dos
polimeros aqui estudados, que uma pequena quantidade de secundarios ¢ emitida para a
energia dos incidentes em que deve estar ocorrendo extragio do interior do material.

Os resultados apresentados para o Mylar, polimero condutor, PVDF-a e
PVDF-[} na segdo 7.2, estdo restritos simplesmente as curvas de emissio em fungio de E e
do rendimento reduzido em fungio de E / Ey, sem levarmos em conta a possibilidade de
estudar as varias diferengas de potencial de controle AV. Assim sendo, concluimos que:

1) Os valores dos parametros da curva dos coeficientes de emissdo on, Su, Em, Er € Ey sdo
bastante proximos dos da literatura para o Mylar (ver tabela X.1, pag. 190, ref. 25).

2) Os resultados para o polimero condutor, PVDF-at ou PVDF-8, ndo foram publicados
ainda. Portanto acreditamos que estes resultados sejam inéditos.

Nesta mesma se¢dao 7.2 construimos a Fig. 101, que leva em conta todas as
curvas de rendimento reduzido obtidas neste trabalho em fungdo de E / Ey, € concluimos
que:

1) Nio existe uma Uinica curva universal que representa todos esses materiais.

2) A curva de rendimento reduzido do polimero condutor é bastante distinta das outras,
porém para E / Ey < 1 coincide com as demais.

Em resumo, considerando os coeficientes de emissio, podemos dizer que:

1) O arranjo desenvolvido para determinar o espectro energético € o coeficiente de
retroespalhamento ¢ adequado na determinag@o de n para os polimeros ou metais.

2) Ao utilizarmos o mesmo arranjo nas medidas de 6 em fun¢do de E, ndo encontramos
nenhuma restrigdo para o caso de amostras metalicas, a nio ser 6 retorno de uma
pequena quantidade de secundarios para a superficie da amostra, que pode ser
minimizado ao utilizarmos uma diferenga de potencial de controle de 10V. No entanto,
para os polimeros, notamos algumas restrigdes quanto ao valor de Vs logo apos atuar o
M.A,, a diferenga de potencial de controle aplicada AV > 0 e ao retorno de uma pequena
quantidade de secundérios emitidos pela amostra. Estas restricdes foram minimizadas nas
medidas realizadas.

3) Néo existe uma curva de rendimento reduzido Unica ou universal que represente todas as
curvas obtidas experimentalmente para o Teflon-FEP, Mylar, PVDF-o, PVDE-p,

polimero condutor, platina e ouro.
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9.2.4. Resultados experimentais obtidos pelo método dinamico

Dando seqiéncia as conclusdes, no Capitulo VIII apresentamos os
resultados relativos ao método dindmico (M.D.) aplicado aos metais e na segio 8.2, ao
analisa-los, concluimos:

1) Independente do método aplicado ser o dindmico ou o do pulso, os valores de o
coincidem.

2) Ao aplicarmos 0 M.D. para os metais, verificamos que os valores de & 530 0s mesmos e
ndo dependem da energia efetiva inicial com que comegamos a irradiar a amostra.

Essas conclusdes sdo muito importantes, pois mostram que as cargas
acumuladas durante a irradiagéo ndo interferem no valor de o para os metais. No caso dos

(26)

polimeros, como ¢ de conhecimento da literatura®, essas cargas acumuladas durante a

irradiagdo modificam o valor de & e este depende da energia efetiva inicial que utilizamos ao

aplicar o M.D.

Um fato novo a acrescentar € que, na faixa de energia irradiada em que se
observam diferengas no valor de o com dependéncia da energia efetiva inicial com que
comegamos a irradiar, esta ocorrendo extragio de secundarios do interior da amostra, além
daqueles emitidos naturalmente.

Ao analisar a segdo 8.3, relativa ao M.D. aplicado ac polimero condutor,
constatamos as mesmas conclusdes anteriores para os metais.

Verificamos se, ao determinar ¢ versus E para a Platina e o polimero
condutor nas secSes 8.2 e 8.3, respectivamente, utilizando 0 M.P. com o arranjo definido
no Capitulo V (Fig. 69) ou 0 M.D. com o arranjo original (Fig. 14), apresentam os mesmos
resultados. Concluimos que os valores das curvas o versus E, praticamente sdo os mesmos,
independente do arranjo utilizado.

Na seqdo 8.4 aplicamos o modelo das duas camadas, baseado na versdo
“perda constante”, e concluimos que:

1) Os valores de o versus E sdo praticamente os mesmos para uma camada de ouro de
espessura 50nm depositada sobre o Teflon-FEP, independente de utilizarmos o M.D. ou
M.P. na sua determinagio.

2) As curvas de o versus E para 0 M.D. aplicado as amostras de ouro, cujas camadas séo de

2,5nm ou 10nm, diferem da amostra cuja espessura de ouro vale 50nm.
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3) O M.P. aplicado as amostras de ouro, cuja espessura € 2,5nm ou 50nm, apresenta curvas
de emissdo bastante distintas entre si, acima de 400eV.

4) As curvas de corrente versus AV para as amostras de espessura 2,5nm ou 50nm para as
energias do feixe incidente de 400eV, 2000eV ou 3500eV sdo praticamente coincidentes
entre si, para a energia 400eV e distintas entre si, para os outros dois valores.

5) Existe bastante concordancia nos valores de o versus E obtidos do modelo da dupla
camada com os resultados experimentais para a espessura do ouro, de 2,5nm ou 50nm.

Com base nas conclusdes relativas ao modelo das duas camadas, apesar de
utilizarmos um modelo bastante simples apoiado na versio da “perda constante”

unidimensional, concluimos que este se aplica satisfatoriamente na interpretagdo dos

resultados da segédo 8.4.

9.3, Sugestdes para trabalhos futuros

Aproveitando os estudos relativos ao arranjo definido para as medidas do espectro
de energia dos secundarios emitidos € as curvas dos coeficientes de emissdo com polimeros
ou metais, sugerimos para trabalhos futuros :

1) Estudar um novo arranjo para se determinar a se¢do relativa aos retroespalhados
elasticamente para polimeros e/ou metais.

2) Aplicar e estudar os modelos apresentados no Capitulo II para as curvas de rendimento
reduzido obtidas em nosso trabalho, levando em conta inicialmente o fato de que o
expoente n possa modificar-se para os diversos materiais.

3) Propor um novo modelo para explicar a emissio dos secundarios baseados nas
conclusdes anteriores. Para isto pode-se levar em conta inicialmente as modificacdes
verificadas nas distribuices energéticas dos secundarios e das proprias curvas de
emissdo, ao aplicar as varias diferengas do potencial de controle.

4) Aplicar o método dinimico para outros metais. As medidas poderiam ser estendidas
também para as camadas de O0xido com espessura controlada, para estudar a influéncia da
presenga do oxigénio em relagdo a outros elementos na emissio dos secundarios.

5) Estudar sistematicamente o potencial de superficie final, logo ap6s atuar o mecanismo de

auto-regulago, em fungdo da energia dos elétrons primarios incidentes para os

polimeros.
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6) Estudar detalhadamente a corregio para g(E") desenvolvida no apéndice 2, para inferir
como deve ser a distribuigdo angular dos secundarios emitidos para os polimeros. Um
ponto de partida pode ser os resultados das curvas de corrente, em fungdo da diferenga
de potencial de controle, obtidas neste trabalho ¢ a propria fungio cosseno com
pequenas modificagdes.

7) Determinar o primeiro ponto de cruzamento dos polimeros ou metais utilizando o
m¢étodo dindmico. Para isto teriamos que repensar o sistema de visualizagdo do feixe de

elétrons e as polarizagdes aplicadas na obtengio do feixe de elétrons primarios.
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- APENDICE 1 -

Efeito do campo magnético terrestre na emissio dos secundirios

Na montagem definida em nossas medidas para determinar o espectro de
energia dos secundarios nos metais ou polimeros, fixamos uma distincia entre a grade 1 e a
superficic da amostra de aproximadamente 3 mm. Com a apresenga do campo magnético
terrestre, os elétrons de baixa energia (secundérios) podem soffrer a sua presenga e retornar
para a amostra, caso esta distancia ndo seja adequada. Para verificar se em nossas medidas
ndo estava ocorrendo este tipo de efeito (potencial de controle deixa de ter agio),
resolvemos calcular a minima distincia necessaria para que os elétrons emitidos
perpendiculamente a superficie ndo retornem para a mesma.

A figura a seguir ¢ um esquema das grandezas envolvidas neste calculo, onde
assumimos uma direcio e sentido para o campo magnético terrestre, como representa a Fig.
117, Por tratar-se de uma situagdo bastante adversa, a emissio pode ndo corresponder a

situagfo real, que deve ser mais favoravel.

e ey v Gl‘ﬂd&l

-
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BT ® €,m, 'd?A -Fm /l; "' di

Amostra L |

Legenda:

m,: massa da carga clementar = 9,1 x 10 Kg

¢ carga elementar do elétron e modulo = 1,6 x 107'° C

By intensidade do campo magnético tetrestre = 5,7 x 107 w/m?.

R: raio da trajetoria circular

di: distdncia entre a grade 1 ¢ a superficic da amostra

V: wvelocidade do elétron cmitido

AV: diferenca de potencial de controle entre a grade 1 ¢ a superficic da amostra em médulo
Fp, : forga magnética devido a agdo do campo By

Fig. 117 - Esquema da influéncia do campo magnético terrestre sobre os secundarios

emitidos perpendicularmente a superficie. -

A expressdo para o raio da trajetorio em fun¢o da diferenga de potencial de

controle €:
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R“L meE AV -(95
B, e )

Adotando AV = 0,1 volts, podemos calcular R e encontrar um valor de
aproximadamente 19 mm.

Os elétrons que sdo emitidos perpendiculamente a superficie, com uma
energia maior ou igual a 0,1 eV, ao sofrer a agdo do campo magnético terrestre, como
indica a Fig. 117, devem percorrer uma distdncia d; maior ou igual a 19 mm, para que o
potencial de controle supressor menor que -0,1 V nio tenha agdo sobre eles. Como
adotamos uma distancia de aproximadamente 3 mm, esta ¢ suficiente para que a diferenga
do potencial de controle tenha uma agdo efetiva sobre os elétrons emitidos com estas
energias.

Concluimos que a distdncia d; igual a 3 mm é adequada para as nossas

medidas.
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- APENDICE 2 -

A corre¢iio de segunda ordem no espectro de energia

No esquema do arranjo de medida da Fig. 55, ao aplicarmos um potencial de
controle na grade 1 (V; > 0 ou V; <0), podemos ter elétrons secundérios retornando para a
superficie da amostra.

Como mostramos nos resultados da se¢do 6.1.1.1, para as medidas com a
platina, este efeito € pequeno, quando aplicamos um potencial de controle V, > 0. No caso
dos dielétricos (ver segdo 6.2) esta conclusdo ndo é tio imediata, pois ao aplicar o potencial
Vi > 0 na grade 1, as linhas do campo elétrico que penetram na amostra retiram elétrons do
material. Em nossas medidas, utilizando os polimeros e o arranjo definido no Capitulo V,
assumimos que esse efeito deve ser pequeno também.

No entanto, com o arranjo estabelecido em nossas medidas, ndo é possivel
eliminar totalmente a possibilidade de os secundarios retornarem para a superficie de
emissdo. No caso em que o potencial de controle € V, < 0, fazemos a distingdo entre os
elétrons que retornam a superficie com energia menor ou maior que V).

Os primeiros nio interferem em nossas medidas, pois a intengdo ao aplicar
Vi < 0 é impedir todos os elétrons emitidos com energia menor que V, de alcancar e
ultrapassar a grade 1. Contudo os elétrons emitidos que possuem energia maior que V, e
retornam para a amostra interferem nas medidas.

Para avaliar este efeito dos elétrons com energia maior que V) que retornam
para a superficie da amostra e, portanto, interferem no valor da corrente de emissio
(particularmente na determinagio do espectro de energia dos secundarios emitidos),
recorremos a dedugdo de uma outra expressio para a distribuigdo de energia g(E").

No estudo da segdo 4.1.1 expressamos a fragio dos elétrons que saem da
amostra e conseguem alcangar a grade 1 para V, < 0 através da equagiio 73. Em seguida
derivamos em relagdo a E' = -eV, 0 que resultou na equagdo 74, que trata da expressdo do
espectro de energia normalizado g(E").

Segundo Seiler"”, os elétrons emitidos pela superficie irradiada tém uma

distribuigdo angular, em relagdo a reta normal A superficie, que para as superficies
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policristalinas obedece uma fungio cosseno. Podemos entdo expressar o coeficiente de

emissdo dos secundarios segundo uma diregio O como:

0(0)=234,cosd (96)

Ao considerar o arranjo utilizado em nossas medidas, podemos definir uma
eficiéncia geométrica de captagio de emissdo (gci) para todos os elétrons emitidos do
centro da amostra, levando em conta que a distribui¢ao angular vale cos0. A expressdo para
£cp €

gcr =1 -cos’ 6 97

Como 0, vale arctg ¢ / 2d, , onde ¢ ¢ o didmetro da amostra e d, é a
distdncia entre a grade | e a superficie da amostra (ver Fig. 55), é possivel mostrar que a
maior parte dos elétrons captados sdo provenientes do centro da amostra.

Logo, os valores medidos de corrente representario mais os elétrons
emitidos na regidio central que os mais afastados do centro.

Para uma distdncia di < 3 mm para uma amostra de didmetro ¢ = 30 mm, a
eficiéncia de captag@o dos emitidos no centro da amostra € superior a 96%. Se calcularmos
a eficiéncia dos emitidos na extremidade da amostra, nas condi¢des anteriores, teremos
valores da ordem de 33%, portanto bem menores.

Para os elétrons emitidos da superficie da amostra com uma energia E
mator que o potencial de controle V, < 0 aplicado na grade 1, e que deixam a amostra com
um determinado dngulo O em relagdo a normal e ao feixe dos elétrons incidentes, é possivel

encontrar uma relagdo para a maxima altura alcangada por estes elétrons, isto é:

d, cos’ @
Yuax = _—_""emf‘__ (98)

E,

Se impusermos que ymax = d;, condigdo para que os elétrons ndio voltem

E
e

. : . - 0
mais para a amostra, quando possuem uma energia maior que eV, ou r= >1,

chegaremos a:
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1
cos’ @ >— (99)

1 -
No limite desta condigdo, isto €, cos’ 8 = o podemos utiliza-fa na equagio
98 para corrigir g(E").
1
Partindo da mesma equago 73, porém corrigindo g(E') pelo fator (] ";J’

podemos deduzir uma nova relagdo para o espectro de energia, levando em conta os
elétrons com energia E'y maior que o potencial aplicado V, que retornam para a superficie

da amostra, 0 que expressamos a seguir:

(&) : {df"' le";”} (100)
gll') = +
I,—1,\dv, ' av}

O que podemos notar nesta nova expressio € que aparece um termo
adicional no segundo membro de segunda ordem e, portanto, nio deve contribuir para
modificar significativamente o espectro de energia.

Sob o ponto de vista experimental, ¢ muito dificil somente com os valores da
corrente I'm, em fungio de V), obter a derivada segunda. Para isto teriamos que ajustar uma
curva pelos pontos experimentais, tarefa também nada facil, ¢ em seguida encontrar as
derivadas de primeira e segunda ordem. |

No caso dos metais em que consideramos a superficie de emissdo
policristalina e, portanto, obedecendo  relagdo 8(0) = 8o cosd, podemos utilizar a equagio

sem grandes modificagdes. Porém, no caso dos dielétricos, 8(9) pode ser diferente da

fungdo cosseno, e ndo saberiamos como interpretar esta corregio.
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- APENDICE 3 -

Medida da diferenga de potencial V, - V,

Como dissemos na pagina 90, a medida da diferenga de potencial entre
gradel e a base da amostra na Fig. 118 deve ser feita, nas condicbes das nossas

experiéncias, com um eletrémetro.

5 3 3 5 E
Legenda:
E,.I, . Energia e Corrente dos primarios Vi, Vo e Vp: PolarizagBes da Grade 1, ES AMe
d; : distdncia entre Grade 1 e supctficie da amostra ‘Tampa, respectivamente.

E.5.AM : Eletrodo Suporte de Amostra Modificado M : Eletrdmetro
Vag: Diferenga de potencial entre grade e superficic 1, : Corrente medida
da amostra.

Fig. 118 - Esquema da montagem do arranjo simplificado para a medida da ddp entre A e
BouV,-V,

A raziio para utilizar um eletrdmetro para medir V, - Vg (Fig. 118) em vez

de um voltimetro digital € justificada pela analise que se segue baseada na Fig. 119,
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: R,
Ch e
i B
A |
— - F, —T1— V,
F, vl 2 . 2
V.-V, =R, i (Ch fechada) Ry
V,-V,=V -V, (Ch aberta)
_—l

———
-—

Legenda:

R; ! Resisiéncia interna do Eletrdmctro ou do Ry : Resisiéncia interna do Eletrémetro
Voltimetro digital

Vi : Polarizagio da Grade 1 V; : Polarizagdo do Eletrodo Suporic da Amostra
M ; Eletrémetro F, ,F: . Fonlcs de tensfio D.C.

Fig. 119 - Desenho esquematico do circuito para a medida da ddp entre A € B ou V, -V,

Ajustemos, por exemplo, as fontes F, e F, da figura acima de modo que
Vi -V, =10V e designaremos i a corrente que circula pelo circuito quando se mede a dd.p.
entre A ¢ B, ou seja, quando se fecha a chave Ch. Consideremos, também, a resisténcia
interna (Rg) do eletrometro que medira a corrente como sendo igual a 10" Q. Nestas
condi¢Bes, se medirmos a d.d.p. entre A e B com um voltimetro digital com R;= 10" Q, a
corrente i sera igual a 5x107 A, enquanto que, se for medida com um eletrémetro com
Ri = 10" Q sera igual a 5x 10" A. Assim, se a medida for feita com um voltimetro digital,
Va - Vi =R;i= 5volts e se for feita com um eletrébmetro, V, - Vy = 10 volts = V, -V, .
Portanto, nestas condi¢Bes, a medida feita com o eletrdmetro coincide com o valor

esperado.

As tabelas a seguir mostram resultados obtidos usando ora um eletrémetro

ora um voltimetro digital.



Tabela 22 - Valores de V, - V; medido com o eletrometro (R;= 10" Q)
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VIr. esperado | VIr. experimental VIr. experimentai VIr. experimental
VitV) | VoY) | Vi-Va(V) | Vi-Vi(V) Vi-Vi(V) V- Vi (V)
Rp;=10"Q Rp=10°Q R = 10" Q
-290 -300 +10 +10,5 +10,5 +10,5
-300 -300 0 0 0 0
-310 -300 -10 -9,25 -9,25 -9,25
Legenda:

V; : polarizagio da grade |
V,: polarizagio do eletrodo suporte de amostra
V, - V3. diferenga do potencial entre grade 1 e superficie da amostra ou V4 - Vi

Tabela 23 - Valores de V; - V; medido com ¢ voltimetro comum (R;= 10’ Q).

Vir. esperado Vir. experimental
Vi (V) V1 (V) Vi- Vi (V) Vi- Vi (V)
Ry=10'Q
-290 -300 +10 +4,60
-300 -300 0 0,020
-310 -300 -10 -4,42
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