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RESUMO

GOVONI SOTELO, Daniela. Producéo de microfeixes de ions de MeV com o0 uso
de microcapilares de vidro. Porto Alegre. 2014. Dissertacdo. Programa de POs-
Graduacido em Engenharia e Tecnologia de Materiais, PONTIFICIA UNIVERSIDADE
CATOLICA DO RIO GRANDE DO SUL.

O emprego de um conjunto de lentes eletrostaticas ou magnéticas é uma
maneira eficiente de se obter microfeixes i6nicos altamente energéticos, mas sua
construcdo é bastante dispendiosa. O confinamento mecéanico de feixes de ions
através de estruturas lineares se apresenta como segunda via em relacdo a essa
técnica tradicional. Foram fabricados microcapilares cénicos de vidro com pontas
entre ~ 2 um e ~ 118 um através de aquecimento e estiramento controlado.
Experimentos de produgéo dos microfeixes com os microcapilares foram realizados
no acelerador de ions 3 MV, do Laboratério de Implantacéo I6nica do IF-UFRGS.
Utilizou-se feixes de H' com energia entre 1 e 1,5 MeV e um goniémetro para testes
de alinhamento e transmissao do feixe através dos microcapilares. Para cada capilar
foi obtida uma posi¢cdo bem definida de alinhamento. Em alguns casos observaram-
se quedas bruscas do sinal ao variar o angulo em ~0,1° e em outros o alinhamento é
perdido de forma gradativa. Os espectros de energia apresentaram FWHM entre 18
e 158 keV na condicdo de transmissao maxima. A dispersdo angular variou entre
0,2° e 1,6°. A melhor colimacdo do feixe foi obtida com capilares de pontas com
didametros intermediéarias, entre ~ 3 um e ~ 17 um. Amostras de policarbonato foram
irradiadas com microfeixes de H" de 1 MeV e Au’* de 18 MeV, produzidos através
dos capilares de vidro. A fluéncia variou entre ~10** e ~10'® fons/cm?®. Diferentes
padrées na forma das marcas feitas nos polimeros foram revelados: foram
encontradas marcas circulares, marcagdes em forma de “c” e em formato alongado.
O aumento da fluéncia de ions incidentes na amostra resulta no acréscimo do
didmetro da marcacdo produzida. Os perfis das marcagbes apresentaram FWHM
ficou entre 38 e 90 um e o grau de divergéncia do feixe esta entre 0,15° e 0,20°.
Estudos preliminares de visualizacdo do microfeixe com uma camera CCD também

foram implementados.

Palavras-Chaves: microfeixes de ions, capilares de vidro, confinamento mecanico,

irradiacao de polimeros.



ABSTRACT

GOVONI SOTELO, Daniela. Production of MeV ions microbeams using glass
microcapillaries Porto Alegre. 2014. Master Thesis. Graduation Program in
Materials Engineering and Technology, PONTIFICAL CATHOLIC UNIVERSITY OF
RIO GRANDE DO SUL.

The use of electrostatic or magnetic lenses is an efficient but expensive way
to obtain microbeams of high energy ions. The mechanical confinement of ion
beams through linear structures is an alternative way to produce microbeams. In this
work, we have used tapered glass micro-capillaries with exit openings between ~2
um and ~118 um produced by controlled heating and stretching. Microbeams of
heavy ions in the MeV energy range were produced at the 3 MV HVEE Tandetron
accelerator at the Federal University of Rio Grande do Sul. The transmission and
beam energy straggling of different microcapillaries inserted into a goniometer were
measured using 1-1,5 MeV H" beams. The best alignment condition was obtained
inspecting the goniometer position which maximized the beam count at the initial
energy and minimize broadening of the detected beam energy. For some capillaries
there was only one position corresponding to a maximum transmission of the beam.
In other cases, the alignment is lost gradually. The energy spectra in the maximum
transmission condition had FWHM between 18 and 158 keV and the angular
dispersion ranged between 0.2° and 1.6°. The best beam collimation was obtained
with capillary tips with intermediate diameters between ~ 3 um e ~ 17 um. In order to
evaluate the final beam, polycarbonate (PC) foils were exposed to different fluences
(between ~10" e ~10% ions/cm?) of the produced microbeam (1 MeV H* and 18
MeV Au’"). Markings were done on PC samples. In some cases the marks were not
circular and appeared to be partially blocked. The increase of incident ions fluence in
the sample results in the growth of the diameter of the produced markings. Profiles
of the markings produced were evaluated. The FWHM was between 38 e 90 um and
the beam spread was between 0.15° and 0.20°. Experiments using a CCD camera to

detect the microbeam were also performed.

Key-words: ions microbeams, glass capillaries, mechanical confinement; polymer

irradiation.



1. INTRODUCAO

Em 1959, durante seu pronunciamento no encontro anual da Sociedade
Americana de Fisica (APS), no instituto de Tecnologia da Califérnia, o fisico Richard
Feynman discursou sobre a manipulacao e controle de materiais em escala atémica.
Para exemplificar, Feynman levantou a possibilidade de escrever os 24 volumes
inteiros da Enciclopédia Britanica na cabeca de um alfinete. Como solucéo,
imaginou que seria viavel reverter as lentes de um microscépio eletrdnico com o
objetivo de fazer uma “demagnificagdo”, afirmando que dessa maneira uma
fonte de ions enviados através das lentes do microscopio poderiam ser focalizados
em um ponto muito pequeno [1]. Hoje, sabe-se que o resultado da interacao
descrita por Feynman € a remocdo de atomos da amostra, mas o aparato ora
proposto € semelhante ao empregado na producdo de feixes de ions focalizados
(FIB) [2].

A interacdo de feixes de idbnicos altamente energéticos tem despertado o
interesse da comunidade cientifica nas ultimas décadas, tanto na area de
modificacdo e desenvolvimento de novos materiais, como em estudos referentes ao
desenvolvimento de técnicas de analise [3]. Dessa maneira, especial atengcdo tem
sido dada para a producéo e utilizacao de feixes ibnicos de dimensdes reduzidas, de

escala micro e submicrométrica [4].

Tradicionalmente, sdo empregadas lentes eletrostaticas e magnéticas para a
producdo de microfeixes. Embora essa seja uma maneira eficiente de se obter
microfeixes i0nicos, sua construcdo requer custos bastante elevados. Assim, o
confinamento mecanico apresenta-se como segunda via para a producdo de
microfeixes de ions, uma vez que 0s equipamentos empregados sdo mais

compactos e muito baratos [5-9].
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Capilares de vidro conicos com diametro da ordem de micrometros e sub-
micrometros tem sido bastante utilizados no confinamento e focalizacdo de feixes
ibnicos e aplicados em diversos tipos de analise, como Reacdes Nucleares (NRA)
[10]; imagens de raios X de alto contraste [7]; cirurgia celular, técnica que permite
estudos radiobiolégicos e analise das diferentes estruturas celulares e suas funcdes
individualmente [11]; analise por PIXE e micro-PIXE [12-14], RBS no ar [14, 15] e
STIM no ar [5].

Surge assim um novo campo de pesquisa, baseado na investigacao de
metodologias para guiar e focalizar feixes i6nicos de alta energia através de
capilares de vidro, capazes de confinar mecanicamente o feixe altamente
energético. Feixes de ions de energia da ordem de keV sdo comumente focalizados
por capilares de material isolante como o vidro. Entretanto, o efeito de focalizagéo
nem sempre se manifesta durante o transporte de ions altamente energéticos
através desses dispositivos. Em alguns casos constatou-se que o fator de
focalizacdo depende da forma e do angulo de cone do capilar empregado para a

passagem do feixe [5, 13, 14, 16].

Nesse trabalho foram produzidos microfeixes de ions da ordem de MeV a
partir do confinamento mecéanico por microcapilares de vidro borossilicato. Foram
estudados o alinhamento e a transmisséo do feixe, bem como seu perfil espacial e

divergéncia, através da irradiacdo de amostras de polimero.

No capitulo 3 é apresentada a fundamentagcdo tedrica sobre o trabalho
desenvolvido. S&o descritos primeiramente os principios fisicos que explicam os
fendbmenos de interacdo da radiagdo com a matéria, bem como os fundamentos
tedricos relativos a producdo de microfeixes de ions de alta energia. A revisao de
literatura abrange ainda as técnicas de focalizagdo por meio de campos elétricos e
magneéticos e a producdo de microfeixes por confinamento mecéanico, o que inclui a
utilizacdo de microcapilares de vidro. S&o apresentadas também aplicagbes dos
microfeixes tanto na estruturacdo de superficies em escala micro e

submicrométricas como na caracterizacdo de materiais.
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O capitulo 4 é dedicado a descricdo dos materiais e metodologia empregados
na realizacdo dos experimentos, compreendendo a fabricacédo dos capilares de vidro
e a construcdo de um aparato experimental para alinhar os capilares de vidro e
estudar a transmissédo de feixes i6nicos e a distribuicdo espacial e o tamanho do
microfeixe. No Capitulo 5 sdo mostrados os resultados obtidos e a discussdo dos
estudos realizados sobre as condi¢cdes de alinhamento e transmissao do feixe i6nico
pelos microcapilares de vidro e sobre as caracteristicas dos microfeixes produzidos
em relagdo ao tamanho, dispersdo espacial e divergéncia. No capitulo 6 sao
descritas as conclusbes do trabalho, mostrando-se as propostas para trabalhos

futuros e perspectivas de continuidade da pesquisa.



2. OBJETIVOS

O objetivo geral deste trabalho € produzir e caracterizar microfeixes de ions
leves e pesados de alta energia a partir do confinamento mecanico do feixe com o

uso de capilares de vidro de pontas conicas micrométricas.

2.1. Objetivos Especificos

* Preparar microcapilares de vidro com aberturas de alguns micrémetros para

a colimacéo de feixe de ions de MeV;

+ Obter feixes de ions com energia na faixa de MeV, com diametros

microscopicos a partir da colimac&o com os microcapilares produzidos;

 Estudar o alinhamento e transmissdo de feixes de ions através dos

microcapilares em funcéo do angulo de entrada do feixe no capilar;

* Produzir marcacfes em materiais poliméricos com o microfeixe produzido a
partir do confinamento mecéanico do feixe de ions, a fim de se estudar o perfil

espacial e divergéncia do feixe.



3. FUNDAMENTACAO TEORICA

Serao revisados neste capitulo os principios basicos da interacdo da radiacéo
com a matéria. Serdo abordados os principais fundamentos teéricos relativos a
producdo de microfeixes de ions de alta energia, descrevendo os componentes e
funcionamento de um acelerador de particulas tipo Tandem. Dentro dessa temética,
serdo descritos os principios envolvidos na colimacéo de feixes de ions por meio de
capilares de vidro. Serdo também apresentadas algumas aplicacdes importantes
dos microfeixes tanto na estruturacdo de superficies em escala micro e

submicrométricas como na caracterizacdo de materiais.
3.1. Interacdo da radiacdo ibnica com a matéria

Particulas carregadas tém grande probabilidade de interagir com a matéria
[17]. Sendo assim, ao incidir sobre um material sélido, um ion energético penetra em
sua estrutura e ao longo da sua trajetoria transfere de forma gradativa energia para
0 meio. Isso ocorre porque antes de ser completamente freada ou escapar da
amostra, cada particula incidente passa por muitos eventos de espalhamento,
distribuidos entre processos elasticos e inelasticos [18]. Colisbes diretas
com atomos da rede desencadeiam mecanismos de perda de energia nuclear
enquanto colisbes inelasticas entre elétrons e ions causam ionizagbes e excitagdo

eletronica [17].

A Figura 3. mostra um esquema dos diversos processos de interacdo e dos
efeitos causados por ions energéticos ao longo da sua trajetGria em materiais. A
energia depositada pelo ion pode gerar diferentes tipos de defeitos estruturais,
alteracdes na composicdo quimica e emissao de particulas ou fétons na superficie,

ou ainda ser armazenada na forma de calor [19].
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Figura 3. Esquema dos processos que ocorrem em um material sélido ao ser irradiado com ions de
alta energia. Adaptado de [19].

De modo geral, é possivel quantificar as altera¢cdes geradas por um ion
através do Stopping Power ou Poder de Freamento S, grandeza fisica que relaciona
a energia média dE transferida pelo ion incidente e a distancia dx percorrida pela
particula dentro do material, considerando-se a média sobre um conjunto grande de
particulas idénticas e com mesma energia [17]. O poder de freamento pode entdo

ser definido por:

S(E) =j—§(E) 3)

O poder de freamento pode ser de dois tipos, de acordo com diferentes

interagcfes. S&o eles o poder de freamento nuclear S,, devido a interagdo entre os
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ions e os nudcleos do alvo, e poder de freamento eletrbnico Se, que ocorre pela
interacdo entre particulas incidentes e elétrons do alvo. A soma entre Se e Sy

fornece o poder de freamento total S.

O poder de freamento nuclear € dominante a baixas energias, da ordem de
alguns keV. Ja o poder de freamento eletrbnico prevalece para altas energias, da
ordem de MeV e os defeitos atdmicos gerados ocorrem indiretamente [20]. A
referida relagdo entre energia do ion e a fragdo relativa do poder de freamento
nuclear e eletrbnico esta sintetizada na Figura 3.. A figura mostra também o
crescimento da extensdo dos danos causados em um material sélido a medida que

a energia do feixe incidente aumenta.
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Figura 3. Relagao entre a energia dos ions e a participacdo dos fendbmenos de freamento nuclear e

eletrénico [20].

Outra grandeza importante no que diz respeito a interacdo da radiacao idnica
com a matéria € o alcance R da particula no material, que pode ser calculado
conhecendo-se o poder de freamento total e a energia inicial Eo do ion incidente,

através da Equacéo (3.).
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O alcance corresponde a espessura meédia necessaria para frear as
particulas carregadas que incidem em determinado material. Ou seja, R
corresponde a distdncia média percorrida dentro do material, até reduzir a sua

energia cinética a valores equivalentes a energia térmica [17].
3.2. Producéo de ions energéticos

O método mais comum para a producédo de ions energéticos se baseia na
utilizacdo de aceleradores de particulas. O principio basico de funcionamento
desses equipamentos consiste na geracdo de uma diferenca de potencial estavel
entre uma fonte de particulas carregadas e um terminal de alta tensdo. Os ions
submetidos a essa diferenca de potencial sofrem a acdo de um campo elétrico,
fazendo com que sejam acelerados [21]. Aceleradores sdo capazes de produzir
feixes ibnicos de energia controlavel, podendo ser utilizados para irradiacdo ou

implantagéo de materiais com fluéncias e taxas de dose precisas.
3.2.1. Acelerador Tandetron

O acelerador de particulas Tandetron de 3 MV, instalado no Instituto de
Fisica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS), tem como
componentes basicos uma fonte de ions, um analisador magnético de
massas, sistema de aceleragdo, um sistema de deflexdo e focalizacdo do feixe
e um sistema de varredura, que podem ser visualizados através do esquema da

Figura 3..

Na fonte de ions (1) ocorre a producao do feixe de ions secundario a partir de
um feixe primario com energia da ordem de keV [22]. Para producéo de feixes de H”
e ibnico, utiliza-se principalmente uma fonte do tipo duoplasmatron, capaz de
produzir uma grande quantidade de ions H™ a partir de gas hidrogénio. Outro método

se baseia no desbaste (sputtering) de um alvo sélido ao sofrer bombardeio por ions.
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Figura 3. Esquema do acelerador de particulas Tandetron, instalado no IF-UFRGS, mostrando seus
componentes: (1) fonte de ions; (2) analisador magnético de massas; (3) sistema de aceleracao; (4)
stripper; (5) sistema de deflexdo e focalizacdo e (6) linhas de trabalho [21]

O feixe que sai da fonte é formado por a&tomos e moléculas oriundas de
impurezas do elemento que sofrerd aceleragcdo ou até mesmo de impurezas da
propria fonte [20]. Por esse motivo, 0s ions arrancados do material séo
pré-focalizados por campos elétricos e direcionados até um analisador magnético de
massas (2), entrando no tubo acelerador com carga negativa de aproximadamente
30 keV [23]. O analisador magnético de massas funciona como um filtro
responsavel por selecionar, através da velocidade e razdo g/m, os ions de interesse

para o experimento [24].

O sistema de aceleracdo (3) é utilizado para elevar a energia dos ions
filtrados pelo analisador de massas até que atinjam a energia desejada. O
Tandetron conta com um sistema de dupla aceleracdo, permitindo obter altas
energias a partir de diferencas de potencial relativamente baixas [24]. Os ions, ainda
negativos, sédo atraidos para o terminal positivo, no centro do tubo de aceleracao.
No stripper (4), elétrons dos ions incidentes sdo arrancados por colisdo com um gas
residual, tornando os ions carregados positivamente. Assim, 0s ions sao repelidos

pelo terminal e adquirem mais energia até a saida do tubo.

Por meio de um sistema de deflexdo e focalizacdo (5) o feixe de ions é
finalmente direcionado para as linhas de analise (6). No equipamento da UFRGS,
estdo disponiveis as seguintes técnicas de analise: PIXE (Emissdo de Raios-X

Induzida por Particulas), RBS (Espectrometria de Retroespalhamento Rutherford) e
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NRA (Andlise por Reacdes Nucleares), bem como linhas de microfeixe, irradiagéo e

implantacéo.

3.3. Producéo de microfeixe de ions de alta energia

A interacdo de feixes de ions de alta energia com diferentes tipos de
materiais tem despertado o interesse da comunidade cientifica nas ultimas décadas,
tanto na area de modificacdo e desenvolvimento de novos materiais, como em
estudos referentes ao desenvolvimento de técnicas de analise. Dessa maneira,
atencdo especial tem sido dada para a producdo e utilizacdo de feixes idnicos de

dimensodes reduzidas, em escala micro e submicrométrica.

Todos os processos desenvolvidos com o uso de feixes de ions focalizados,
sejam os relacionado ao imageamento ou a ablacdo de material, sdo fortemente
dependentes da natureza da interacdo ion-solido. A tendéncia de ions de MeV
viajarem em linha reta permite seu uso para fabricacdo de microestruturas de
elevada razdo de aspecto. Dessa maneira, 0 bombardeio por feixe idbnico mostra-se
proveitoso como método para ablacdo de diferentes materiais. A operacdo mais
importante que se pode efetuar com feixes de ions focalizados, alias, é a remocéo

seletiva espacial de &tomos da amostra [2, 3, 18, 25].

Microfeixes de ions podem ser obtidos tradicionalmente a partir da
focalizacdo do feixe por lentes eletrostaticas ou magnéticas [23, 26]. Entretanto,
microssondas convencionais de ions da ordem de MeV sdo baseadas em um
conjunto altamente sofisticado e caro de lentes multipolo, aparato que requer
ainda um grande espaco para sua montagem. Uma maneira alternativa de produzir
microfeixes de ions de alta energia consiste no confinamento mecéanico do feixe
[5-8, 27].

Nos itens que seguem, sera abordada a focalizagdo de feixes iGnicos através
de lentes eletrostaticas e magnéticas. Adicionalmente, sera apresentada uma
pequena revisdo dos trabalhos sobre a focalizacdo de feixes de ions por
confinamento mecanico, particularmente com o uso de microcapilares de vidro para

sua colimacgao.
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3.3.1. Focalizacao do feixe por campos elétricos e magnéticos

O transporte de feixes de particulas carregadas consiste em uma ferramenta
essencial em diversas areas da ciéncia basica e aplicada. Aparatos destinados a
focalizacdo e transporte desses feixes se baseiam fundamentalmente em
meétodos eletrostaticos e magnéticos [28]. Tecnologias que exploram a capacidade
de focalizacdo de feixes de MeV de 100 nm a 1 um foram desenvolvidas e se
tornaram cada vez mais sofisticadas [3]. Sera apresentada a seguir uma revisdo dos
principais fundamentos teoéricos, caracteristicas gerais e aparato experimental
relacionados aos Feixes de lons Focalizados (FIB) e & técnica de Escrita por
Feixe de Protons (PBW, do inglés Proton Beam Writing). Também serdo mostradas

algumas aplicacdes dessas tecnologias.

3.3.1.1. Feixe de ions Focalizados (FIB)

O instrumental do FIB é andlogo a um microscoépio eletrdnico de varredura
(MEV), mas ao invés de um feixe de elétrons, um feixe de ions de alguns keV de
energia € utlizado [25]. O FIB produz feixes de ions focalizados (FIB) com
dimensdes de poucos nm a poucos um de diametro. As correntes de trabalho
variam de 1pA e dezenas de nA [18] e varrem a amostra a uma velocidade pré-

configurada, atingindo uma area especifica do objeto de estudo.

Para procedimentos de focalizacdo de um determinado feixe de ions, pode
ser empregado um conjunto de lentes eletrostaticas, ajustado de modo a formar um
feixe de alta densidade de corrente e de abertura limitada [18]. O tipo de coluna de
feixe de ions mais simples e amplamente utilizado consiste em duas lentes (uma
lente condensadora e outra objetiva) para selecionar o feixe e focaliza-lo na
amostra; aberturas para definir o diametro do feixe e a corrente; sistema de deflexdo
gue permita a varredura da amostra com o feixe; polos que resultem em um perfil de
feixe circular; e um redutor de feixe de alta velocidade para desvia-lo rapidamente

para fora da amostra ou para um copo de Faraday [24].
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Na maioria dos sistemas disponiveis comercialmente sdo aplicadas fontes de
ions de Ga, devido as suas caracteristicas como baixo ponto de fusédo (29,8° C),

baixa volatilidade e baixa pressao de vapor [18, 24].

Uma das caracteristicas mais importantes, considerada geralmente um preé-
requisito dos feixes de ions focalizados, € a capacidade de esculpir estruturas de
forma muito precisa em amostras de diferentes materiais. O estado da arte dos FIBs
sao os instrumentos de duplo feixe, sistema composto com um feixe de elétrons um
feixe de ions [29]. Adicionalmente, 0 aparato utilizado pra produzir FIB pode ser
acoplado a equipamentos de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV); sinais
como o dos elétrons secundarios (SE), gerados a partir da interacdo do feixe idnico
com a superficie da amostra, podem ser coletados para obtencdo de imagens de
alta resolucdo espacial [25, 29], e a varredura permite encontrar o local especifico
para nanoestruturacédo [30]. Assim, os FIBs resultam em uma ferramenta versatil e
poderosa para andlise de materiais e fabricacdo de dispositivos no campo da

nanotecnologia [2].

N&o é conhecida técnica para efetuar cortes transversais em amostras finas
com tanta acuracia como o desbaste por feixes de ions focalizados. Entre outras
caracteristicas relevantes, o FIB apresenta pequena transferéncia de calor para a
amostra durante o desbaste, excelente precisdo e a habilidade para o trabalho sem
restricbes de materiais, proporcionando aplicacbes em amostras duras, macias,

frageis ou flexiveis [18].

Durante o processo de remoc¢ao do material de determinada amostra por FIB,
ocorre um dano inicial causado pelo feixe, que pode ser negligenciado quando se
trabalha em escala micrométrica. Porém, em escala nanométrica, os referidos

danos nao podem ser desconsiderados [30].

Apesar das vantagens apresentadas, a velocidade relativamente lenta de
remocado de material em comparacdo com a escrita por feixe de elétrons impde
limitacbes quanto a aplicagcdo dos feixes de ions focalizados como técnica de
fabricacdo rapida. Sendo assim € geralmente destinada apenas a aplicacdes

especializadas [2].
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3.3.1.2. Escrita por Feixe de Prétons (PBW)

Desenvolvida por Frank Watt e colegas do Centro de Aplicacbes de Feixes de
fons (CIBA), da Universidade Nacional de Singapura, a escrita por feixe
de prétons € um anélogo da escrita por feixe de elétrons, mas utiliza favoravelmente
as propriedades de alta massa e energia dos protons se comparada aos
elétrons [31, 32].

Por causa da grande diferenca entre a massa dos protons incidentes e dos
elétrons do alvo (mp /me = 1800), as colisbes entre ambos ndo resultam em um
desvio significativo na trajetéria retilinea de um determinado préton, e a deposicao
de energia o longo do material se d4 de maneira uniforme [23, 31] em profundidades

de até dezenas de pum.

A trajetoria de prétons e seu perfil de perda de energia podem ser estimadas
por simulacdo de Monte Carlo (MC), usando, por exemplo, o software SRIM [33]. Ja
um feixe de elétrons pode ser simulado através do software CASINO [34]. Uma
comparacao entre feixe de protons, feixe de ions focalizados de baixa energia feixe
de elétrons € mostrada na Figura 3., demonstrando que o feixe de prétons viaja em
trajetérias quase-lineares, enquanto que um feixe de elétrons focalizado se espalha

rapidamente quando incide no material.

Estas caracteristicas permitem a fabricacdo de estruturas tridimensionais
com uma elevada razédo de aspecto, formando paredes laterais de baixa rugosidade
[23]. Os efeitos de proximidade, relacionado a exposicdo indesejada
devido aos elétrons secundarios, sdo minimos, uma vez que o0s elétrons
secundarios induzidos nas colisdes entre prétons e elétrons s&o de baixa energia
[32]. Assim, a principal interacdo entre préotons de alta energia, de aproximadamente
500 keV a 3 MeV, € a excitacao eletrbnica, com uma quantidade minima de danos a

superficie [31].
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Figura 3. Comparacéo entre (a) Feixe de protons, (b) Feixe de ions Focalizados e (c) Feixe de
elétrons. A figura mostra as diferengas no perfil de profundidade de cada tipo de feixe ao incidir sobre
material solido. As simulacdes foram realizadas através dos softwares SRIM e CASINO, para o0s

feixes de protons e de elétrons, respectivamente [31].

Quando um feixe de prétons penetra no material, a exposi¢do ou a deposicao
de energia ao longo do caminho percorrido dentro do material pode ser considerada
uniforme, ndo havendo reducao da dose com a profundidade para algumas dezenas
de um [23]. Tal caracteristica também € relevante para aplicacdes em litografia.
Além disso, a profundidade de penetracdo do feixe de prétons consiste em um
parametro facilmente controlavel, podendo ser variada simplesmente através da

redefinicdo da energia do feixe [31].

Técnicas de litografia empregando-se feixes de prétons consistem em uma
tecnologia recente e de grande potencial, uma vez que dados experimentais e
previsdes tedricas indicam a viabilidade de fabricacdo de estruturas tridimensionais
menores que 10 nm. No entanto, a indisponibilidade de instrumentos comerciais de
pequeno porte e facil operacdo se apresenta como obstaculo ao desenvolvimento
da producdo de feixes de prétons de dimensbes reduzidas em areas onde tal

técnica demonstra possibilidades de uma gama de aplicacgdes [32].

3.3.2. Microfeixes por confinamento mecanico

A producdo de microfeixes de ions por meio de simples confinamento

mecanico apresenta-se como segunda via em relacdo a tradicional técnica de
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producdo de microfeixes através de lentes eletrostaticas e magnéticas. Embora o
emprego de um conjunto de lentes eletrostaticas seja essencialmente uma maneira
eficiente de se obter microfeixes ibnicos, sua construgdo requer custos bastante
elevados. Ja equipamentos empregados no confinamento mecanico de feixes de
ions de alta energia sdo mais compactos e muito baratos [6-9, 14, 27, 35]. As
técnicas desenvolvidas nesse contexto podem ser particularmente vantajosas para a
obtencdo de microfeixe de elementos pesados, para 0s quais a focalizagao

eletromagnética se torna dificil.

Historicamente, o caminho mais simples para produzir microfeixes utilizando
um colimador muito estreito foi reportado nos anos 50. Nesse periodo, foi possivel
produzir um feixe com didmetro de 2,5 um, porém de intensidade extremamente
baixa, impedindo aplicacbes praticas para analise de materiais [36]. Em
experimentos conduzidos em 1996 foram aplicados capilares de metal
como dispositivo para focalizacdo do feixe de ions [37]. Mais tarde, materiais
isolantes passaram a ser utilizados na fabricacdo dos capilares, entre eles o
polietileno tereftalato (PET) [38, 39], 6xido de silicio (SiO;) [40] e 6xido de aluminio
(AlL,O3) [41].

Um parametro fundamental para a comprovacdo de que o uso de capilares
apresenta vantagens se comparado com colimadores convencionais para
aplicaces com feixes de ions é o fator de focalizacdo n, que equivale ao acréscimo
da densidade de corrente apds a transmissdo do feixe, ou a razdo entre a
densidade de corrente na saida e na entrada do capilar [29, 30, 32, 42-45]. O capilar
idealmente ndo deve apenas servir para reducdo do tamanho do feixe, deve
preferencialmente também orientar os ions em direcdo a saida do capilar, isto é,
deve focaliza-los. Assim, o valor de 1 € um dos parametros fundamentais a serem
considerados na producdo de microfeixe de ions com capilares conicos e suas
aplicagbes [14]. Entretanto, mesmo sem um possivel incremento da densidade de
corrente apés a transmissdo do feixe pelo capilar, a simples técnica de colimagéo
mecanica do feixe através do uso de capilares também oferece aplicacdes

praticas [5].
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E possivel quantificar a capacidade que um determinado capilar apresenta
para focalizar um feixe de ions obtendo-se medidas da corrente do feixe na entrada
e na saida do capilar, a fim de se obter a razédo de focalizacdo n do feixe, que pode

ser calculada a partir de [8]:

is/le

e = 3.
Gz o1 )

n=

Onde:

¢ i € a corrente do feixe;

e r € 0 raio do capilar;

e J é a densidade de corrente média das particulas sobre a seccgao
transversal do feixe;

e 0s subindices "e" e "s" denotam, respectivamente, valores na entrada e na

saida do capilar.

O fator de focalizacdo n de um determinado capilar de vidro depende das
espécies dos ions, da energia do feixe incidente e ainda da morfologia do capilar
[14, 16, 46]. No entanto, é dificil determinar com precisdo o fator de focalizagéo,
uma vez que tanto a corrente de entrada como a corrente na saida do capilar devem
ser medidas da mesma maneira [44]. Os mecanismos envolvidos na focalizacéo de

feixes ibnicos esta sendo investigado por diversos pesquisadores [6].

No ano de 2002, foi observada uma transmissédo guiada de ions de 3 keV de
Ne’" através de nanocapilares de PET (polietileno tereftalato) [47]. Observou-se em
tal trabalho que para capilares feitos com materiais isolantes, ocorria ndo apenas um
guiamento direcional dos ions até mesmo para um angulo de incidéncia de 20° em
relacdo do eixo do capilar, mas a manutencédo do seu estado de carga inicial. Tal
comportamento foi interpretado como consequéncia de uma auto-organizacado das

cargas no interior do capilar.

A focalizacdo de feixes de protons de algumas centenas keV através do uso

de capilares conicos também foi relatada [46]. Para esse caso, fez-se um estudo da
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dependéncia da transmissdo dos protons em relacdo ao angulo de cone do capilar,
observando-se que ao mudar o angulo de cone de 0,5° a 1,7°, foram demonstradas
evidéncias do crescimento do coeficiente de transmissdo em mais de 300 vezes,
mantendo o espectro de energia inicial. Cerca de 95% dos prétons com energia

entre 150 e 320 keV foram transmitidos pelo capilar sem perda de energia.

Trabalho recente [42] mostrou a focalizacdo de fons de 90 keV de O°" através
de capilares de vidro. Os resultados mostraram que a densidade do feixe
de ions transmitido aumentou cerca de 4,5 vezes, indicando que o efeito de
focalizacdo também é observado quando ions de energia média atravessam o

capilar de vidro.

Capilares de vidro conicos com diametro da ordem de micrometros e sub-
micrometros tem sido bastante utilizados no confinamento e focalizacdo de feixes
ibnicos e aplicados em diversos tipos de analise, como Reagfes Nucleares (NRA)
[10], imagens de raios X de alto contraste [7], cirurgia celular [11], andlise por PIXE
e micro-PIXE [12-14], RBS no ar [14, 15] e STIM no ar [5, 48]. Medidas de PIXE e
RBS na atmosfera permitem a aplicacdo de feixes de ions focalizados para analise
de amostras biolégicas e de outros materiais ndo compativeis com o vacuo, como é
0 caso de amostras Umidas e liquidas [35, 46]. O aperfeicoamento de analises
menos complexas em ar, de custos reduzidos e utilizando feixes de ions de alta
energia, despertam interesse dentro de variados campos das ciéncias, como
arqueologia, biologia, meio ambiente, geologia, entre outros, uma vez que envolvem
procedimentos néo destrutivos [6]. Em 1997, cientistas utilizaram um capilar de vidro
para colimacgéo de feixe de MeV, com a finalidade de atingir células biolégicas com

ions individuais, para fins radiobiologicos [49].

Surge assim um novo campo de pesquisa e investigacdo, baseada em
metodologias para guiar e focalizar feixes de ions de MeV por meio de capilares de
vidro, capazes de confinar mecanicamente o feixe altamente energético. Em alguns

trabalhos [7, 35, 50] foi constatada a focalizacédo de feixes de ions MeV.

Em 2003, cientistas japoneses observaram que a transmissao de um feixe

ibnico de He" da ordem de MeV através de capilares conicos de vidro era maior do
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gue o esperado pela geometria de colimagéo. Resultados de testes de desempenho
desses capilares demonstraram que tais dispositivos eram capazes de realizar a
focalizacdo do feixe com melhoria da sua intensidade. Mostrou-se que a densidade
do feixe pode ser aumentada em mais de quatro ordens, sem perda significativa de
energia. Além disso, a divergéncia da distribuicdo de energia das particulas do feixe

mostrou ser moderada [50].

Todavia, ao contrario do que ocorre com ions de energia da ordem de keV,
que tradicionalmente podem ser focalizados por capilares de material isolante como
o vidro, feixes altamente energéticos nem sempre sofrem efeito da focalizacéo
durante seu transporte através desses dispositivos. Em alguns casos foi relatado
qgue o fator de focalizacédo é fortemente dependente da forma e do angulo de cone

do capilar empregado para a passagem do feixe [5, 8, 14, 16].

Um estudo [16] demonstrou a focalizacdo de feixe de 6,3 MeV de N* por
capilares de vidro. Entretanto, foram transmitidos ions de baixa energia, devido ao
freamento eletronico no vidro. A largura a meia altura (FWHM) do espectro de
probabilidade de transmisséo do feixe em funcao do angulo de incidéncia do capilar
em relacdo ao feixe foi de aproximadamente 0,086°, de modo que o efeito do
guiamento é muito pequeno para os ions de 6,3 MeV de N’. Os resultados
indicaram que o efeito do guiamento € muito menor para ions altamente

energeéticos.

Simulagbes de Monte Carlo (MC) foram empregadas para investigar o
transporte de protons com energia da ordem de MeV através de microcapilares
cbnicos de vidro [8] e mostraram que somente a parte da parede
interna do capilar proxima a saida contribui para o efeito de focalizagdo do
feixe através do capilares de vidro, levando a razbes de focalizagcdo pequenas, de
1,6 a 1,7. Logo, a morfologia da parede interna do capilar desempenha papel
importante na probabilidade de os prétons espalhados pelas paredes do capilar
escaparem. A quantidade de protons que penetram na parede interna do capilar
préxima a saida pode ser desprezado para capilares cujo diametro da ponta é maior
que 10 um.; para capilares com diametro da ponta menores que 1 um a penetracao

se torna notavel. Como a qualidade do feixe transmitido composto pelos
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protons que penetram € baixa, estes sdo excluidos da avaliagdo do fator de

focalizacao.

Algumas das incertezas mencionadas tornam dificil determinar se as
melhorias constatadas na densidade de corrente de feixe podem ser atribuidas
ao efeito de focalizacdo. Apesar disso, capilares de vidro se destacam
como dispositivos compactos para a producdo feixe de ions da ordem de
MeV [8], demonstrando potencial para produzir melhorias na intensidade de feixes
de ions [51].

Os mecanismos fisicos que se manifestam durante experimentos de
focalizacdo do feixe de ions utilizando-se capilares de vidro, as propriedades de
transmissdo das particulas carregadas através dos capilares, assim com a extensao
dos efeitos observados ainda ndo sdo completamente conhecidos [5, 6, 42]. Nao é
possivel garantir, por exemplo, se a transmissdo observada pode ser explicada de
maneira qualitativa apenas pelo processo de espalhamento [8]. Entretanto, existem
alguns aspectos tedricos que devem ser compreendidos para se procurar esclarecer
os referidos mecanismos; estes envolvem a interacdo de particulas carregadas com

os capilares e serdo explicados a seguir.

Consideremos que particulas carregadas com estado de carga q e energia E
incidem sobre um capilar com determinado angulo de inclinacdo 6;, em relacdo a
normal da superficie e o eixo do capilar. Na Figura 3. é possivel visualizar um
esquema da trajetoria de uma particula carregada Z9 ao atravessar um capilar de

vidro de comprimento L.

Figura 3. Esquema mostrando uma particula carregada ao ser guiada através de um capilar [52].
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O material dielétrico pode ser caracterizado por uma constante dilétrica €. As
partes da frente e de trds do capilar séo normalmente cobertas por uma camada de
filme fino de dezenas de nm de material condutor com a finalidade de evitar o

carregamento do capilar enquanto é exposto ao feixe i6nico [52].

O tempo para que as particulas sejam guiadas no interior do tubo esta ligado
ao carregamento. Portanto, variaveis como a taxa de transmissdao evoluem na
mesma escala de tempo, sendo esta da ordem de minutos [52]. A contagem dos
ions em funcéo do tempo foi observada experimentalmente [53]. Um exemplo tipico
do comportamento encontrado esta ilustrado no grafico da Figura 3., cujos dados
foram adquiridos com angulo de inclinacdo de 0,25° Cabe ressaltar que curvas
similares foram obtidas ao se aplicar angulos entre — 0,25° e 1° para um mesmo

fluxo de ions.

O mecanismo de guiamento dos ions em capilares feitos de material isolante
€ atribuido a deposicao e acumulacdo de carga nas paredes internas do capilar
devido a incidéncia de ions. Em seguida, uma distribuicdo gradual e auto-
organizada das cargas no tempo permite a passagem dos ions e seu guiamento até

a saida do capilar [45, 53], como pode ser observado na Figura 3..

Intensidade [cps]

0 | | |
0 50 100 150 200

Tempo (s)

Figura 3. Grafico da intensidade dos ions - contagens por segundo em funcao do tempo, mostrando
comportamento tipico de acumulacgéo de cargas no capilar. O angulo de incidéncia em relacéo ao eixo
do capilar foi de 0,25° [53]
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Outros experimentos mostraram que foi necessario algumas dezenas de
segundos para que feixes de Ar®* de 8 keV alcancassem sua maxima intensidade
ao serem transmitidos por meio de capilares conicos. A saturacdo do tempo
observada sugere que os ions incidentes carregam as paredes internas ao entrarem
no capilar, como mostra a Figura 3. (a). A carga acumulada é suficiente para evitar
outras colisbes de ions com as paredes internas, o feixe entdo ira viajar
paralelamente em dire¢do a saida do capilar, conforme a Figura 3. (b). Medidas da
distribuicdo de carga para o feixe Ar®* de 8 keV transmitido mostraram gue seu
estado de carga inicial é efetivamente conservado apds o tempo de saturacéo,

indicando que os ions transmitidos ndo tocaram a parede interna do capilar [35].

(@) — *

ﬂ’:

(b)

——
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e

Figura 3. Modelos de guiamento de ions de baixa energia ao atravessarem capilares: em (a) os ions
incidentes carregam as paredes internas do capilar e em (b) a carga acumulada evita outras colisdes

de ions com as paredes internas e o feixe viaja paralelamente em dire¢éo a saida do capilar [35].

Testes de transmissdo de feixe de 27 keV de Ar’* foram realizados com
capilares de dois diferentes formatos. Verificou-se a transmisséo de feixe de ions de
intensidades entre ~1 a 10 pA quando empregados capilares cbnicos. Ja4 para
capilares em forma de funil foi observado o bloqueio do feixe apds incidéncia
suficiente de carga. Os capilares utilizados no experimento possuiam caracteristicas
semelhantes, pois foram fabricados a partir do mesmo material (boro-silicato) e
tinham quase as mesmas dimensdes da entrada, saida e comprimento,
diferenciando-se apenas na sua forma. Alguns minutos apés a incidéncia do feixe,
foi verificada sua transmisséo atraves de capilares conicos com angulo de inclinacéo
de ~1,8° enquanto que para capilares em forma de funil, a transmisséo do feixe foi

perdida para um angulo de inclinacéo de ~1° [45].
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Resultados experimentais aplicados a fim de investigar a focalizagdo de
feixes de alta energia, como feixe de He* de 2 MeV e feixe de N, de 7,6 MeV
usando capilares de vidro de formato cOnico mostraram que a eficiéncia de
transmissdo através desses dispositivos é fortemente dependente de diversos
parametros como, por exemplo, o angulo do cone, o angulo de inclinagao do feixe
incidente, a perda de energia dos ions nas paredes do capilar e a qualidade da
superficie interna das paredes. Com base nesses resultados, sugere-se que 0S
capilares sejam fabricados com angulos de cone menores que o angulo critico de
canalizacdo, permitindo a entrada do feixe i6nico de forma analoga a canalizagéo

gue ocorre com ions individuais ao penetrarem em estruturas cristalinas [35].



4. MATERIAIS E METODOS

Os processos empregados no presente trabalho consistiram basicamente na
fabricacdo dos capilares de vidro de diferentes morfologias; na elaboracdo de um
procedimento experimental com a finalidade de alinhar os capilares de vidro e
estudar a transmissdo de feixes ibnicos através do mesmo; e finalmente na
construcdo de um aparato experimental a fim de se estudar a distribuicdo espacial e

o tamanho do microfeixe.

Os capilares de vidro e os polimeros marcados com feixe ibnico foram
caracterizados por Microscopia Otica (MO) e Microscopia Eletrdnica de Varredura
(MEV). As imagens adquiridas por meio dessas técnicas foram analisadas com
auxilio do software ImagelJ. Testes preliminares de visualizacdo do microfeixe
empregando-se uma camera CCD também foram realizados. As atividades
experimentais foram desenvolvidas em diversos laboratérios da Pontificia
Universidade Catdlica do Rio Grande do Sul (PUCRS); além do Laboratério de
Implantacgdo I6nica do Instituto de Fisica da Universidade Federal do Rio Grande do

Sul (UFRGS). A seguir, serdo detalhados a metodologia e materiais utilizados.

4.1. Fabricagédo dos capilares de vidro

Foi utilizado para a fabricacdo dos capilares de vidro um puxador programavel
de pipetas modelo P-87 da Sutter Instrument Company, Novato, CA, EUA. O
equipamento se encontra instalado no Instituto de Pesquisas Biomédicas (IPB), no
Hospital S&o Lucas da PUCRS.

Na Figura 4., destaca-se um capilar sendo submetido ao processo de
aguecimento e estiramento. Primeiramente, o capilar (a) é atarraxado entre placas

metalicas (b) por meio de uma rosca (c). As placas podem ser deslocadas em
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sentidos opostos ao longo de um trilho, permitindo que o capilar seja puxado e
rompido. O centro do capilar se mantém envolvido por um filamento de Tungsténio

(d), fonte de calor responsavel pelo aquecimento do material.

Figura 4. Fotografia do puxador programével de pipetas modelo P-87 da Sutter Instrument Company.
A letra (a) indica o capilar de vidro sendo submetido a aquecimento e estiramento; (b) mostra as
placas metalicas que servem como suporte para o capilar; (C) a rosca para atarraxar o capilar ao

suporte e (d) o filamento de Tungsténio responsavel pelo aquecimento e fusdo do vidro.

Apés a montagem do capilar, o equipamento é ligado e o ciclo para
fabricacdo das pontas é iniciado. Enquanto o vidro é fundido, devido ao aumento da
temperatura local, o capilar € puxado por suas extremidades até as placas metélicas
alcancarem a velocidade programada. A fonte de calor é desligada, o capilar é
rompido em duas partes atravées de uma puxada mais forte e um sistema de
arrefecimento é acionado durante determinado intervalo de tempo, recuperando a
rigidez do vidro. Através do controle do calor fornecido ao capilar e da forca com a
qual é puxado, € possivel fabricar capilares com diferentes pontas e angulos de
cone [14, 16, 54]. Obtém-se um microcapilar com ponta cujas caracteristicas
também sdo determinadas pelos valores dos parametros do programa
escolhido. A Figura 4. mostra um esquema de um ciclo completo realizado pelo

equipamento.
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Figura 4. Esquema de um ciclo completo realizado pelo puxador programavel de pipetas. [54]

No equipamento utilizado para a fabricacdo dos capilares, um programa pode
ser definido como um ou mais ciclos que, quando executados em sequéncia, irdo
puxar o capilar de vidro inserido no instrumento. JA um ciclo, cujo processo foi
descrito anteriormente, consiste em conjunto de quatro parametros previamente
programados e é equivalente a uma linha do programa. Tais parametros ja foram
mencionados anteriormente e sdo: calor, estiramento, velocidade e tempo [54].

Serao explicados nos proximos paragrafos.

7

a) Calor: é responsavel pelo controle da corrente elétrica fornecida ao
filamento e seu valor varia entre 0 e 999, de acordo com o material do filamento
instalado no equipamento e a composicdo e tamanho da peca de vidro que se
deseja fundir. De modo geral, as alteracbes no valor do calor sdo efetuadas em
intervalo de 5 unidades, salientando-se que na maioria dos casos, pequenas

alteracdes terdo efeitos igualmente reduzidos no resultado final do capilar fabricado.

b) Estiramento: € o parametro que controla a forca com que o capilar é
puxado para que seja rompido e seu valor encontra-se numa faixa entre 0 e 255.
Quanto maior for essa for¢ca, menor sera o diametro da ponta da pipeta e mais longa
sera a parte conica do capilar. Mudancas significativas sdo observadas variando-se

esse parametro em cerca de 10 unidades.
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c) Velocidade: esta na faixa de 0 a 255 e corresponde a velocidade na qual
se movimentam as placas metalicas onde o capilar € atarraxado. O aumento da
velocidade durante a puxada inicial é determinado pela viscosidade do vidro, que
por sua vez, é uma funcdo da sua temperatura. O ajuste da velocidade permite
entdo a selecdo de uma temperatura na qual o vidro serd fortemente estirado e

rompido em duas partes.

d) Tempo: corresponde ao periodo em que o fluxo de ar para refrigeracao do
vidro esta ativo e seu valor encontra-se entre 0 e 255. Se a “velocidade” é maior que
0, uma unidade de tempo representa 0,5 ms; ja se a “velocidade” é igual a 0, uma

unidade de tempo equivale a 10 ms.

Empregando-se a metodologia de aquecimento e estiramento controlado,
foram entdo fabricados microcapilares. Utilizaram-se dois tipos de capilares,
ambos de borossilicato (61,1% O, 21,5% Si, 9,8% B, 3,6% K, 1,1% Al, 1,3% Li e
0,6% Na [33]) . De acordo com informac@es do fabricante, tinham diametro externo
igual a 1,5 mm e comprimento inicial igual a 100 mm. Apenas o didmetro interno era
diferente, sendo de 1,15 mm ou 0,86 mm. Os microcapilares fabricados
apresentaram abertura da ponta com diametros entre 2 e 70 um. Trabalhos
anteriores [7, 10-12, 50] descrevem a utilizacdo de capilares coénicos
de vidro com didmetro externo da ponta entre 0,8 e 100 um, aplicados para a
producédo de microfeixes de ions. Programas distintos disponiveis no equipamento

para a fabricacdo dos capilares foram aplicados, conforme é apresentado na

secao seguinte.

4.1.1. Programas de fabricacao dos capilares de vidro

Para a fabricacdo dos microcapilares de vidro através da metodologia de
aguecimento e estiramento controlado, foram empregados quatro programas
diferentes, cujos parametros séo exibidos na Tabela 4.. Dessa maneira, variou-se o

tamanho e as caracteristicas morfologicas dos dispositivos produzidos.
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Tabela 4. Detalhamento dos pardmetros de cada programa utilizado na fabricagdo dos microcapilares

de vidro utilizando-se o puxador programavel de pipetas.

PROGRAMAS LINHAS | CALOR ESTIRAMENTO VELOCIDADE TEMPO
1 850 0 60 250
2 750 0 60 250
Programa 3 3 700 0 30 100
4 700 5 60 100
5 700 10 60 100
1 880 0 15 250
2 880 0 15 250
e 3 880 0 18 250
4 880 0 20 250
5 880 0 25 250
6 880 0 30 250
Programa 8 1 760 100 100 120
Programa 9 1 760 100 120 200

Os programas 3 e 4 seguem metodologia empregada para a fabricacdo de
pontas de patch clamp, usualmente aplicadas no estudo da atividade elétrica de
neurdnios, servindo como eletrodos capazes de detectar mudancas na diferenca de
potencial do espaco extracelular. Para essa finalidade, séo fabricados capilares com
parte conica relativamente curta, sendo da ordem de 3 a 6 mm [55]. Nesse caso,
sdo comumente utilizados os tubos de vidro cuja parede é mais fina, ou seja, com

Dyt maior, de 1,15 mm.

Ja os programas de numero 8 e 9 sdo geralmente executados quando se
deseja fabricar pontas com aplicagbes em procedimentos intracelulares. Pontas
pequenas e uma parte conica gradual e uniforme sao preferenciais, uma vez que
minimizam os danos na célula ao se inserir nela o capilar. Os referidos programas
produzem pontas com uma parte conica mais alongada, de até 12 mm [55]. Para
esses casos, utilizam-se normalmente os tubos de vidro de parede mais grossa,

com Dj,= 0,86 mm.

Na Figura 4. podem ser visualizados e comparados dois tipos de capilares.

Tem-se em (a) um capilar produzido através do Programa 9, resultando em uma
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parte conica visivelmente mais alongada, de aproximadamente 8 mm. Em (b) é
mostrado um capilar produzido através do Programa 4, com parte conica mais curta,
de aproximadamente 5 mm. Observa-se ainda em tais imagens que a rigor as
pontas dos capilares de vidro apresentam uma forma mais complexa que a de um
cone, entretanto sdo comumente denominadas pontas conicas. Assume-se que a
parte conica se inicia onde termina a parte reta do capilar e seu didametro comeca a

diminuir.

(a)

Mag= 50X EHT = 15.00 kV
WD = 7.0 mm Signal A = SE1

(b)

Mag= 50X EHT = 15.00 kV
WD = 14.0 mm Signal A = SE1

Figura 4. Imagem de capilares produzidos a) por meio do Programa 9, com parte cdnica mais
alongada; b) através do Programa 4, resultando em uma ponta mais curta.

As caracteristicas da ponta também estdo relacionadas ao capilar utilizado,
sendo de fundamental importancia o material do qual é feito, bem como a espessura
inicial da parede do dispositivo. Vidros de diferentes composi¢cbes, por exemplo,

podem gerar capilares com fatores de focalizacao distintos [14].

4.2. Feixes ldnicos

Os experimentos de producédo dos microfeixes foram realizados no acelerador
de ions 3 MV, do Laboratério de Implantacdo l6nica do Instituto de Fisica da
Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS). Foram utilizados dois tipos
diferentes de ions. Para os testes de alinhamento e transmissdo do feixe através

dos microcapilares, utilizou-se feixes de H" com energia entre 1 e 1,5 MeV. J& para
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a microestruturacéo dos polimeros, empregou-se, além do feixe de H”, feixe de ions

de Au”* de energia 18 MeV.

Simulacdes da perda de energia e alcance de ions foram realizadas através
do software SRIM (The Stopping and Range of lons in Matter), versao 2008 [33], a
fim de se obter dados relativos aos feixes incidentes em alvo de policarbonato (PC).
Simulacdes do feixes de H e 97Au também foram realizadas considerando-se alvo

de vidro (boro-silicato), material do qual séo fabricados os microcapilares.
A Figura 4. mostra uma visao longitudinal (a) e transversal (b) da trajetoria

simulada de 100.000 ions de H* de energia E = 1 MeV como massa atdmica igual a

1,008 uma, incidentes em policarbonato.

() (b)
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i Trajetoria dos ions
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Figura 4. Simulagéo realizada com o software SRIM, mostrando a trajetéria de 100.000 ions de

1 MeV H" em alvo de PC 30 um: (a) trajetéria longitudinal dos fons e (b) vis&o transversal.

O caminho percorrido pelos ions de 97Au no interior no policarbonato, sendo
a energia E = 18 MeV, pode ser visto na Figura 4. em uma visao longitudinal (a) e

transversal (b).
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Figura 4. Simulac&o realizada com o software SRIM, mostrando a trajetéria do feixe de 18 MeV **’Au

em alvo de PC 30 um: a) vis&o longitudinal e b) vis&o transversal.

Os dados obtidos a partir das simulacdes realizadas com feixe de H de 1 MeV
e de 'Au de 18 MeV, incidindo em alvo de policarbonato e boro-silicato, séo
encontrados na Tabela 4., onde constam os valores estimados para o poder de
freamento eletrénico (dE/dx)e, poder de freamento nuclear (dE/dx), alcance

projetado Ry, straggling longitudinal e straggling lateral dos feixes.

Tabela 4. Dados obtidos a partir de simulagfes de perda de energia e alcance de ions realizadas

através do software SRIM

ions AlVO (dE/dx)e (dE/dX), Rp straggling straggling
[eV/A] [eV/A] [um] | longitudinal [um] | lateral [um]
H . 3
1 MeV Policarbonato 2,9 2,2x10 21,74 0,94 0,77
197AU )
18 MeV Policarbonato 228 51,54 6,58 0,32 0,34
H Vidro -3
1MeV | (boro-silicato) 52 3,6 x10 12,33 0,56 0,61
197 .
Au Vidro
18 MeV | (boro-silicato) 423 94.8 3,65 0.24 0,26

Observa-se através da Figura 4., da Figura 4. e da Tabela 4. as diferencas
nas trajetorias dos ions de H e Au no interior dos materiais analisados. Os ions de H
apresentam alcance maior, (Rpn) > Rpaw) bem como uma disperséo maior do feixe
ao longo dos materiais, uma vez que o0s valores estimados para straggling

longitudinal e lateral sdo maiores para o feixe de H. Assim, o feixe de Au é
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caracterizado por um perfil de espalhamento mais estreito, indicando a formagéao de
danos mais localizados tanto no policarbonato como no vidro. O poder de freamento

S € maior para ions de Au do que para ions de H.

4.3. Descricao do aparato experimental

Nessa sessdo, serd descrito o conjunto de instrumentos aplicados no
processo de alinhamento dos capilares e testes de transmissédo do feixe de ions.
Para essa finalidade, empregou-se o aparato experimental ilustrado na Figura 4. e

descrito a seguir.

o =90°
_—~ (E)
~=T T TS
-~
A
1 MeV H* (A) (C)
(D) Lo
\ Pposicao2
18 MeV Au’* / \
\
' \
+ | |
| “tem |
\ I' a=0°
‘' o=165° ! 4
(C) \ /
osicao 1 (B) /
posi¢ k

Figura 4. Esquema do aparato experimental utilizado para os testes de alinhamento dos capilares e
transmissao do feixe, onde (A) representa o sistema de pas rotatorias combinado com o sistema RBS,
(B) mostra o microcapilar de vidro, (C) é o detector de barreira de barreira de Si, (D) é o suporte de

aco dedicado as microcapilares e (E) é o porta amostras para os filmes de polimero.

O arranjo conta com um sistema de pas rotatérias (A), responsavel pela
normalizacdo das contagens, localizado antes da entrada do microcapilar (B) e
combinado com um sistema de RBS. Um detector de barreira de Si (C) é conectado
a um multicanal, a fim de se efetuar medidas da energia e intensidade do feixe

transmitido por meio do capilar; ou das particulas retroespalhadas pelas pas
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rotatorias. O capilar € mantido dentro de um suporte de ago (D). Também é possivel
direcionar o feixe em folhas poliméricas (E), utilizando-as como alvo para efetuar

marcagOes no material.

O suporte de aco dedicado aos capilares (D) pode ser visto na Figura 4.. O
dispositivo foi adaptado especialmente para receber o microcapilar de vidro e
permite sua troca frequente, bem como a inser¢do do mesmo num gonidmetro
dentro da camara de irradiacdo. O suporte deve ser adicionado para se realizar
experimentos de canalizacdo, pois seus movimentos permitem a orientacdo da
amostra em relacdo a direcdo do feixe [26]. O gonibmetro utilizado permite
movimentos precisos do capilar em intervalos de angulos A0y e ABy com preciséo de
0,1° em torno dos seus eixos horizontais (eixo X) e verticais (eixo y), conforme o

esquema da Figura 4..

Figura 4. Suporte de aco dedicado aos capilares. a) Visdo lateral do suporte e b) suporte de aco com
um capilar inserido.

y (a) y (b)

Figura 4. a) Esquema descrevendo os eixos de movimento dos microcapilares que sdo montados ao
longo do eixo z. a) Movimento do capilar no plano horizontal, variando-se 6x e b) Movimento do capilar

no plano vertical, variando-se 0y.
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Um porta-amostras dedicado para irradiar as folhas de polimero (E) também
foi construido, e esta ilustrado na Figura 4.. Para a fabricacdo do mesmo, fez-se uso
de uma estrutura de teflon (b), que fornece uma altura adequada para que a
superficie de aluminio, onde a amostra de polimero é fixada (c), permaneca em
frente ao feixe de ions. O porta-amostras é preso por um parafuso (a) a um trilho em
forma de arco que gira em torno do suporte do capilar dentro da camara de
irradiacdo, de acordo com a representagdo da Figura 4., viabilizando seu
deslocamento em intervalos de angulo Ao de 1° em frente ao feixe e permitindo a
produgéo de aproximadamente uma dezena marcagdes numa mesma amostra. Sao
utilizadas amostras de folhas comerciais de policarbonato (Makrofol KG, Bayer,
Germany) de espessura nominal igual a 20 pm e 50 pum, com dimensdes de cerca
de 3 cm x 2 cm. A distancia entre a ponta de saida do capilar e a amostra foi
ajustada em aproximadamente 1 cm e o intervalo de 1° corresponde a um

deslocamento espacial de ~ 1 mm.

Figura 4. Porta amostras feito de teflon e aluminio, dedicado as amostras de polimero durante os
experimentos de marcacéo. A letra (a) mostra o parafuso para prender o porta amostras ao arco
girante. (b) indica a estrutura de teflon e (c) a superficie de aluminio, onde os filmes de polimero sao

fixados.
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4.4. Alinhamento dos capilares e transmisséo do feixe

Para os experimentos de alinhamento e transmissdo do feixe de ions, o
suporte do goniémetro contendo um capilar foi inserido na camara de irradiacao e
submetido a vacuo da ordem de 2 x 10 Pa. Procedeu-se entdo com a calibracao do
detector em termos de energia. Para tanto, utilizou-se o sistema de pas rotatérias
combinado com o sistema de RBS. Uma pequena lamina feita do elemento a ser
utilizado na calibracdo (por exemplo: Ouro, Ferro ou Tantalo) foi colocada junto a
entrada do capilar, como pode ser visto na Figura 4.. O detector de barreira de Si foi

posicionado em o = 165° (posicéo 1, conforme a Figura 4.).

Figura 4. Lamina de Tantalo colocada junto a entrada do capilar para realizar calibragédo do detector

em termos de energia

Os dados para calibracdo canal-energia foram adquiridos obtendo-se
espectros de RBS, variando-se a energia dos ions entre 0,8 e 1,5 MeV. O canal
correspondente ao elemento empregado na calibragdo foi obtido ajustando a
Equacédo (4.) aos dados experimentais, procurando-se encontrar m,, ou o canal

correspondente a metade da altura da subida do sinal, para as varias E utilizadas:

€00 =my + | erfe (522) @)
Onde:

C(x) = contagens;

X = canal;

m; = contagens na metade da altura da subida do sinal,

m, = canal correspondente a metade da altura da subida do sinal;

m3 = parametro relacionado com largura da subida do sinal;

erfc = funcéo erro complementar.
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No retroespalhamento Rutherford (RBS), particulas monoenergéticas de um
feixe de ions colidem com &tomos de uma amostra, sdo retroespalhadas e
detectadas, permitindo realizar medidas de sua energia. Durante essa coliséo,
energia é transferida da particula incidente para o a&tomo estacionario, sendo que a
reducdo da energia da particula espalhada depende da razdo entre as massas da
particula incidente e do atomo do alvo, e permite determinar a identidade do atomo
alvo. A energia E; da particula espalhada é entdo reduzida da energia inicial Eq de
acordo com a Equacéo (4.) [56, 57].

E,—k.E, “)

Onde:
E; = Valor da energia do feixe retroespalhado;
Eo = Energia nominal do feixe;

k = fator cinemaético referente ao elemento utilizado na calibracdo

A Figura 4. mostra uma representacao do aparato experimental que compde
um sistema de RBS, indicando em (A) o feixe incidente; em (B) o detector, sendo
normalmente utilizado um detector de barreira de superficie de Silicio; em (C) o
suporte para amostra; em (D) o sistema de amplificacdo; em (E) o analisador

multicanal e em (F) o computador.

(A)

(D) (E)

Figura 4. Representacdo da montagem experimental de um sistema RBS, mostrando (A) o feixe
incidente; (B) o detector; (C) o suporte para amostra; (D) o sistema de amplificacdo; (E) o analisador

multicanal e (F) o computador.
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Obtém-se apds a classificacdo do sinal uma tabela de contagens por energia,
qgue consiste no espectro de RBS. Normalmente estes dados sdo apresentados em
graficos de contagens no eixo y por canal ou energia no eixo x [57]. Com os valores
das energias do feixe retroespalhado empregadas e o canal correspondente a
metade da altura do pico encontrado (my), finalmente é produzida a curva de

calibracdo. Um ajuste linear relaciona os canais em funcéo de E;.

ApoOs a calibracéo, iniciavam-se os testes de alinhamento e transmissédo do
feixe ibnico através dos microcapilares de vidro. O seletor de angulo foi ajustado em
o = 0° (posicdo 2, conforme a Figura 4.), pois essa € a posicdo tedrica de

alinhamento do feixe ibnico com o detector de barreira de Si.

Primeiramente, faz-se uma varredura automética em torno de um intervalo
angular A6 do gonidbmetro, mantendo fixa no gonidmetro a posicdo do capilar no
outro eixo; varia-se o angulo do eixo moével numa amplitude de até 10,0° (-5,0° a
+5,0°), num intervalo minimo de 0,1°. Isso € feito para encontrar uma transmissao
méaxima do feixe de ions para determinado angulo apGs passar pelo capilar. Apés
esse alinhamento “grosso”, faz-se uma anélise mais detalhada num intervalo de
angulo A6 menor, obtendo-se espectros de energia do feixe para cada par de
angulo (6x, 6y), definidos na Figura 4.. A condi¢do de melhor alinhamento do capilar
em relacdo ao feixe é aquela que apresenta um pico mais intenso e estreito, o que
corresponde a uma transmissao maxima do feixe. Uma vez obtido o angulo de
transmissdo maxima em um dos eixos, repetia-se 0 procedimento com o
segundo eixo. Devido a pequena histerese do gonibmetro, um novo ajuste era

necessario.

4.5. Marcacgéo de polimeros com o microfeixe

Uma vez conhecida a condicdo em que o capilar inserido no gonidémetro
apresenta a maior transmisséo de feixe possivel, procedia-se com a irradiacdo das
folnas comerciais de PC, com a finalidade de produzir marcacbes capazes de
permitir o estudo do tamanho e distribuicdo espacial do feixe. O aparato

experimental utilizado é exibido na Figura 4.. Durante o processo de marcacdo dos
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polimeros, o seletor de angulo foi ajustado em o = 90°, posicionando o centro da
amostra em frente a ponta de saida do capilar, de modo a detectar o microfeixe

produzido, conforme pode ser visto na Figura 4..

Figura 4. Amostra de polimero posicionada em frente a ponta do capilar, com a finalidade de realizar

marcac¢des no PC com o microfeixe.

As amostras de polimeros foram irradiadas com feixes de H" de 1 MeV e Au™
de 18 MeV, produzidos pelo confinamento de cada feixe através de capilares de
vidro. Foram utilizadas amostras de folhas comerciais de polimeros de
aproximadamente 3 x 4 cm. Antes de serem fixos na superficie de aluminio do porta
amostras, os filmes foram limpos com alcool isopropilico para eliminar eventuais
impurezas superficiais. Através do deslocamento do angulo do porta amostras em
relagcdo ao capilar, em intervalos Ao de 1°, foram produzidas diversas estruturas

numa mesma amostra, variando-se o tempo de irradiacao entre 5 e 240 minutos.

Durante todo o processo de producéo de marcagcdes no material, o capilar
utiizado no experimento foi mantido nas coordenadas do gonidmetro
correspondentes & melhor condi¢cdo de alinhamento do feixe em relagdo ao capilar,

ou seja, onde 0 pico se encontrava mais estreito e intenso.
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4.6. Camera CCD para deteccdao do feixe

Testes preliminares do uso de uma camera CCD (charge-coupled device)
para adquirir imagens do feixe transmitido através dos microcapilares de vidro

também foram realizados.

Um CCD é construido a partir de um tipo de semicondutor sensivel a luz,
composto por uma matriz de duas dimensodes (2D) de capacitores. A carga em um
CDD é criada quando fétons atingem o material semicondutor e deslocam elétrons;
quanto mais fétons incidentes, mais elétrons sdo liberados, criando uma carga
proporcional a intensidade da luz. Portanto, com uma matriz 2D € possivel capturar
uma imagem, sendo que cada CCD representa um pixel. A fim de possibilitar a
leitura e transformacdo das cargas em sinal digital, cada detector CCD, ou pixel, é
formado por trés portas de silicio policristalino ao longo de um canal de silicio
fotossensivel dopado, que gera a carga. As tensfes das trés portas sdo alternadas
em uma sequéncia que faz a carga migrar para a proxima porta e, em seguida, para
o pixel seguinte, e, finalmente, para a linha abaixo, até que se atinja o fim coluna,
onde é lida e enviada para um conversor analdgico-digital. Esta transferéncia de
carga ocorre com um rendimento superior a 99,9% por pixel. O movimento da carga

de uma porta para outra é chamado de acoplamento [58].

Uma camera CCD convencional, mostrada na Figura 4. (a), foi colocada em
um suporte e inserida na camara de irradiacdo. Foi posicionada em frente a saida
do capilar, no lugar do detector de barreira de Silicio. Previamente a utilizacdo da
camera CCD, foi removido do equipamento uma protecdo de vidro colocada pelo
fabricante na frente do sensor. Dessa maneira, 0s ions incidem diretamente no
CCD. Além disso, foi verificado se os dispositivos eletrbnicos da camera eram
capazes de suportar a condicdo de alto vacuo no interior da camara de irradiacdo. A
Figura 4. (b) mostra o suporte dedicado ao capilar de vidro (A) e a camera
CCD (B) dentro da camara de irradiacdo. A distancia entre o sensor CCD e a ponta

do capilar é de aproximadamente 9 cm.
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(b)

Figura 4. Em (a) é mostrada a cAmera CCD utilizada para produzir imagens do microfeixe de ions. Em
(b) o interior da camara de irradiacao, onde foi inserido o suporte contendo o capilar de vidro (A) e a
camera CCD (B).

O sinal adquirido pela camera CCD é convertido em sinal digital e levado até
um computador através de um cabo USB (Universal Serial Bus). A Figura 4. mostra
um esquema do aparato experimental montado, onde o interior da camara de
irradiacdo (A), contendo o capilar (B) e a camera CCD (C), mantém-se ligado ao
meio externo por um sistema feedthrough (D) através de um cabo USB (E)
conectado a um computador (F). No computador utilizado foi instalado o software
AmCap, versdo 9.0, a fim de visualizar e produzir fotos e videos do interior da

camara de irradiacdo com o CCD.

Figura 4. Sistema utilizado para conectar a cAmera CCD a um computador. Tem-se (A) a camara de
irradiacdo, (B) capilar de vidro, (C) camera CCD, (D), dispositivo feedthroug, (E) cabo USB e (F)

computador.
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Para se obter uma escala de tamanho das imagens adquiridas pela camera
CCD, foram feitas imagens fotograficas do dispositivo junto a uma régua, como
mostra a Figura 4.. Estima-se que a area til do dispositivo possui dimensdes de 2,4

x 1,8 mm.

Figura 4. Imagem fotogréafica do CCD da camera utilizada nos experimentos.



5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Serdo apresentados a seguir os resultados do estudo das condi¢cdes de
alinhamento e transmissao do feixe de ions através dos microcapilares de vidro e as
caracteristicas dos microfeixes produzidos quanto ao tamanho, dispersao espacial e

divergéncia.

5.1. Estudo das condi¢fes de alinhamento do feixe

Testes de transmissdo do feixe ibnico através dos microcapilares de vidro
foram realizados empregando-se feixe de H® de 1 MeV. Para essa finalidade,
utilizou-se 10 diferentes capilares, cujas caracteristicas sdo mencionadas na Tabela

5.. Um estudo dos padrdes de alinhamento encontrados € mostrado a seguir.

Tabela 5. Caracteristicas dos capilares utilizados nos experimentos de transmisséo de feixe de ions,

caracteristicas iniciais, programa utilizado para a fabricacdo das pontas conicas e didmetro estimado

da ponta.

Capilar Caracteristicas iniciais Programa utilizado Dponta
1 Informagdo ndo existente | Informag&o ndo existente | ~ 118 pum
2 %2;::0185? nTrrr? Intracelular ~ 14 um
3 %2;::0185? nTnT Intracelular ~3,5um
4 %2;;0185 nTrrr? Intracelular ~2,1um
5 %2;::11155 nTnT Programa 5 ~70 um
: S oS | s
’ D= 1.5mm Excracelier ~17um
8 D= 15 mm ntiaceluer -7 m
9 D= 15 mm ntiacelular ~3pm
10 B 15 mm ntracelular ~opm
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Ao se fazer uso do capilar 8 (Figura 5.), com ponta de ~7 pum, observou-se
durante os experimentos de transmissdo que o alinhamento foi completamente
perdido desviando-se através do goniémetro o angulo do capilar em 0,1°. Na Figura
5.(b), tem-se a condicdo de melhor alinhamento do feixe, representada por um
espectro de energia intenso e estreito, com pico em E = 1000 keV. Os espectros de
energia da Figura 5.(a) e da Figura 5.(c), onde o angulo do gonidmetro varia em
-0,1° e +0,1°, respectivamente, exibem uma deteccéo praticamente nula do feixe de
ions, demonstrando que o alinhamento foi completamente perdido. Essa forma
corresponde ao tipo de espectro desejavel quando se utiliza capilares de vidro para
a producdo de microfeixes de ions, uma vez que indica que a passagem dos ions
pelo dispositivo ocorre com pouca interagdo com suas paredes e, logo, com baixa

perda de energia.

Figura 5.Imagem de microscopia ética do Capilar 8, com didmetro da ponta de aproximadamente

7 pm.
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Figura 5. Espectros de energia obtidos a partir da transmisséo do feixe de 1 MeV H" através do

Capilar 8. (a) desvio de - 0,1° em relagéo a condicdo de melhor alinhamento, com bloqueio

praticamente total do feixe; (b) condicdo de melhor alinhamento do feixe; (c) desvio de + 0,1° em

relacdo a condicao de melhor alinhamento, com bloqueio praticamente total do feixe.
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Outro padréo verificado durante os testes de transmisséo do feixe de ions é
aguele em que a melhor condicdo de alinhamento do capilar é perdida de forma
gradativa e ndo tdo abrupta como ocorreu no caso descrito anteriormente. Tal
condicao foi verificada em experiéncias nas quais se aplicou o capilar 2, mostrado
na Figura 5.(a), com didmetro estimado da ponta de 14 pum; o capilar 3, mostrado na
Figura 5.(b), com diametro estimado da ponta de 3,5 um e o capilar 9, mostrado na
Figura 5.(c), com didmetro estimado da ponta de 3 um.

Através dos espectros de energia mostrados na Figura 5., adquiridos por
experimentos envolvendo o capilar 2, é possivel identificar o comportamento de
perda progressiva da condigdo de melhor alinhamento, sendo que para desvios de

0,2° no angulo do capilar, o feixe passa a ser parcialmente bloqueado.

(b)

Figura 5. Imagens de MO de capilares de vidro. Em (a) tem-se o capilar 2, com didmetro da ponta de
aproximadamente 14 um; (b) mostra o capilar 3, com didmetro da ponta de aproximadamente 3,5 pm
e (c) o capilar 9, com didmetro da ponta de aproximadamente 3 um.
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Figura 5. Espectros de energia obtidos a partir da transmisséo do feixe de 1 MeV H" através do capilar
2. (a) desvio de - 0,6° em relacédo a condicdo de melhor alinhamento; (b) desvio de - 0,4° em relagdo a
condicdo de melhor alinhamento; (c) desvio de - 0,2° em relacdo a condicdo de melhor alinhamento;
(d) condigdo de melhor alinhamento do feixe; (e) desvio de + 0,2° em relagdo a condi¢cdo de melhor

alinhamento.

A Figura 5.(a) mostra ainda mdultiplos espectros de energia variando-se no
gonidbmetro o angulo do capilar 2 em intervalos de 0,1° na horizontal, exibindo
novamente o padrédo de perda gradual da condicdo de melhor alinhamento. Na
Figura 5.(b), comportamento analogo de perda gradual da condicdo de melhor
alinhamento é demonstrado, utilizando-se dessa vez o capilar 3. Na Figura 5.(c),
pode-se visualizar espectros de energia para trés angulos diferentes, obtidos com o
uso do capilar 9. Nesse caso, 0s espectros sdo apresentados num intervalo de
energia reduzido, entre 700 e 1100 keV, permitindo uma visualizagdo mais

detalhada dos mesmos.
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Figura 5. Espectros de energia de feixe de 1 MeV H", transmitidos através de diferentes capilares.
Em (a) o feixe € transmitido através do capilar 2. Mantém-se 6, = -1,4° e varia-se 6,. Em (b) &
utilizado o capilar 3. Mantém-se 6, = +0,2° e varia-se 6,. Em (c) o capilar 9 € empregado. Mantém-se
6« = -2,0° e varia-se 6,. Os espectros mostram a perda gradativa da condi¢éo de melhor alinhamento

do capilar ao variar seu &ngulo no goniémetro.

Para feixes de alta energia, ocorre a perda parcial da energia dos ions apos
serem transmitidos por capilares de vidro a medida que muda-se o angulo de
inclinagéo do capilar em relacdo ao feixe incidente [42]. Tal fendmeno foi verificado

nos espectros de energia mostrados acima e sera discutido a seguir.
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Na Figura 5.(a) observa-se que a medida que o angulo de incidéncia do feixe
em relacdo ao capilar se afasta do angulo onde a transmissdo maxima € encontrada
(6« = 0,4°), ocorre o alargamento do espectro de energia. Percebe-se a existéncia de
duas regides distintas no espectro, correspondentes ao nucleo e a penumbra do
microfeixe, possivelmente causadas pela divergéncia do feixe incidente devido ao
espalhamento. O nucleo é representado pelos picos mais estreitos e intensos de
energia; a penumbra é caracterizada pela cauda presente nos espectros de energia
[6, 14], evidenciada entre Oy = -0,1° e Ox = +0,3°.
Considera-se que o nucleo e a penumbra sdo compostos, respectivamente, por
prétons viajando em linha reta através do capilar e por protons espalhados pela

parede interna do capilar [8, 14].

Na Figura 5.(b) percebe-se que quando o angulo de incidéncia do feixe em
relacdo ao capilar é diferente da posicdo de transmissdao maxima (6x = 0,6°), a
intensidade dos espectros é reduzida, até ficar praticamente nula, entre (6x = -1,4° e
0y = -1,2°).

Observa-se na Figura 5.(c) que os picos de energia sofrem deslocamento em
direcdo a regido de energias mais baixas do espectro, 0 que ocorre com a mudancga
do angulo de incidéncia do feixe em relagcéo ao capilar, isto €, quando 6, varia em

relacdo ao angulo de maxima transmisséo do feixe (6y = 1,8°).

Ao realizar os testes de alinhamento e transmissdo com o capilar 1 e o
capilar 4, mostrados respectivamente na Figura 5.(a) e na Figura 5.(b), um
comportamento semelhante ao estabelecido para os capilares 2, 3 e 9 € observado.
Entretanto, a condicdo de perda gradual do alinhamento em relag&o ao feixe de ions
ao se variar o angulo do capilar aparece agora associada a dificuldade de se obter
uma condi¢ao de alinhamento onde o espectro de energia se apresente estreito. A
Figura 5. e a Figura 5. mostram espectros de energia do feixe transportado atraves

do capilar 1 e do capilar 4, respectivamente.
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Figura 5. Imagens de MO de capilares de vidro. Em (a) € mostrado o capilar 1, com didmetro da ponta
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Observa-se que mesmo na melhor condicdo de alinhamento do feixe obtida
para tais capilares, representadas pela Figura 5. (b) e pela Figura 5. (a),
respectivamente, o espectro de energia apresenta uma forma mais larga se
comparado com todos os espectros exibidos até entdo; abrange uma porcdo ampla

das energias em torno de 1 MeV.

Constatou-se ainda o aparecimento de mais um padrao de alinhamento dos
capilares de vidro durante os testes de transmisséo do feixe de ions. Ao se aplicar o
capilar 5 (Figura 5.), com abertura estimada da ponta de ~ 70 um, foi demonstrada
novamente uma perda gradativa da condicdo de maxima transmissdo do capilar,
conforme pode ser visto na Figura 5.. Todavia, destacou-se o0 surgimento de
espectros de energia parcialmente estreitos, com um pico de largura reduzida, mas

com uma cauda mais larga.

Figura 5. Capilar 5, com diametro da ponta de aproximadamente 70 um.
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Figura 5. Espectros de energia do feixe de 1 MeV H" transmitido através do capilar 5. a) desvio de -

0,2° em relacéo a condicdo de melhor alinhamento e b) condicdo de melhor alinhamento do feixe.



69

Foram realizados também testes de transmiss&o do feixe de 1 MeV H" com
os capilares 6, 7 e 10, cujas pontas sdo mostradas na Figura 5.. Para tais capilares,
pode-se afirmar que € possivel obter um bom alinhamento, uma vez que foram
adquiridos espectros estreitos e intensos do feixe ao passar através de cada capilar.
Tal fendmeno € evidenciado por meio da Figura 5. (a), (b) e (c), que exibem
espectros da condicdo de melhor alinhamento do feixe ao se utilizar os capilares 6,

7 e 10.

(b)

Figura 5. Imagens de MO de capilares de vidro. Em (a) € mostrado o Capilar 6, com diametro da
ponta de aproximadamente 3,4 um; em (b) est4 o Capilar 7, com didmetro da ponta de
aproximadamente 17 um e em (c) o Capilar 10, com didmetro da ponta de aproximadamente 9 pum.
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Figura 5. Espectros de energia obtidos a partir da transmisséo do feixe de 1 MeV H" através do capilar
(a) 6; (b) 7 e (c)10: melhor condi¢cdo da alinhamento do capilar em relacao ao feixe.
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A dispersdo em energia do feixe varia fortemente com as caracteristicas do
capilar. Quando testada a transmisséo do feixe de ions em capilares com aberturas
maiores, como é o caso do capilar 1, com didmetro estimado da ponta de 118 um,
mostrado na Figura 5.(a), e do capilar 5, com diametro estimado da ponta de 70 um,
(Figura 5.), houve maior dificuldade de transmisséo do feixe. Espectros com picos
mais largos foram adquiridos para o caso do capilar 1 e picos estreitos com cauda
mais larga apareceram ao se utilizar o capilar 5. Tais experiéncias demonstram que
capilares com aberturas de algumas dezenas de um ou maiores nao sao adequados

para a producao de microfeixes de ions.

Do mesmo modo, quando 0S mesmos experimentos foram realizados
empregando-se o capilar 4, com diametro da ponta de aproximadamente 2,1 um,
mostrado na Figura 5.(b), também houve dificuldade no processo de alinhamento,
obtendo-se espectros com picos largos. Assim, capilares com pontas extremamente
pequenas também indicam baixo desempenho na canalizacdo de feixes de ions de

alta energia.

As melhores condi¢des de alinhamento foram obtidas com os capilares 2, 3,
6, 7, 8, 9 e 10, cujas pontas tem diametro estimado entre 3 e 17 um. Embora esses
capilares apresentem padrdes distintos de alinhamento, exibindo perda gradativa ou
perda abrupta do alinhamento, e para alguns capilares ndo tenham sido adquiridos
espectros em torno da angulo do gonidmetro correspondente a maior transmissao
do feixe, constatou-se que utilizando-se qualquer capilar do grupo mencionado &
possivel obter um espectro de energia estreito e de pico intenso, ou seja, uma
posicdo do capilar onde a energia inicial do feixe € maxima e o alargamento da
energia do feixe detectado € minima. Dessa maneira, aberturas relativamente
estreitas apresentam desempenho satisfatério para a producdo de microfeixe de

fons.

Foi calculada ainda a largura a meia altura (FWHM) dos espectros de energia
na condicdo de melhor alinhamento dos capilares de vidro. Os resultados
encontrados estdo expostos na Tabela 5., que mostra também a fracdo de energia

dentro de FWHM em relacdo ao espectro total. O espectro mais estreito pode ser
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observado na Figura 5.(a) e corresponde a condicdo de melhor alinhamento do
capilar 6, cujo diametro da ponta é de aproximadamente 3,4 um. Ja 0 espectro mais
largo é encontrado na Figura 5.(b) e foi produzido a partir da transmissao do feixe
iGnico pelo capilar 1, com ponta de ~ 118 um. Percebe-se assim a relagéo entre o
didmetro da ponta do capilar e as caracteristicas do microfeixe produzido,
mostrando novamente que pontas de diametro menor  apresentam melhor
desempenho para a producéo de microfeixe de ions através de capilares cénicos de

vidro.

Tabela 5. Largura a meia altura (FWHM) dos espectros de energia da condi¢do de melhor
alinhamento dos capilares em relacdo ao feixe e fragédo de energia dentro de FWHM em relacdo ao
espectro total.

Capilar | Espectro de energia* | FWHM [keV] | FWHM [%]
1 Figura 5.(b) 158 8,9
2 Figura 5.(d) 35 2,2
4 Figura 5.(a) 123 7,6
5 Figura 5.(b) 26 1,6
6 Figura 5.(a) 18 0,8
7 Figura 5.(b) 24 1,1
8 Figura 5.(b) 27 1,2
10 Figura 5.(c) 37 1,7

*relativo a condi¢do de melhor alinhamento do capilar de vidro em relacdo ao feixe de ions

O calculo de FWHM dos espectros de energia é valido para se avaliar a
qualidade do capilar para a producdo de microfeixes de ions de MeV. Porém, é de
fundamental importancia observar também a forma desse espectro. Para o capilar 5,
por exemplo, tem-se um valor pequeno para FWHM. Entretanto, apesar
de uma componente estreita, 0 espectro de energia para a condicdo de melhor
alinhamento do capilar também exibe uma cauda larga, como pode ser
visto na Figura 5.(b). Essa parte do espectro é desconsiderada quando se calcula
FWHM.

Estudou-se ainda a dispersao angular do feixe de prétons. A Figura 5. mostra
a intensidade do feixe de fons de 1 MeV de H* transmitido em func&o do angulo de

incidéncia do feixe em relagao aos capilares 8, 2 e 1.
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Na Figura 5. (a) pode ser visto o perfil de distribuicdo angular para capilar 8
(diametro da ponta de ~7 um), que mostra a existéncia de um determinado angulo
6y = 0,0°) onde a transmissdo do feixe pelo capilar € maxima. O espectro da
intensidade do feixe de ions em funcdo do angulo de incidéncia do feixe em relacéo
ao capilar é estreito, com FWHM de aproximadamente 0,2°. Para o capilar 2, com
diametro da ponta de ~14 um, a distribuicdo angular pode ser vista na Figura 5. (b).
Assim como ocorreu com o capilar 8, o espectro se mostra estreito, sendo também
o valor de FWHM cerca de 0,2°. A Figura 5. (c) mostra o perfil de distribuicao
angular para o capilar 1, com didametro da ponta de ~118 um. Nesse caso, 0
espectro da intensidade do feixe em fungdo de 6y mostra-se mais largo, com FWHM

de aproximadamente 1,6°.

Intensidade

o

o o =3 o o o
S S S =1 =1 t=1 =1
© o - > - o~ ~

0, (graus)
(b) (c)
210° 210°
0 = 0,4° 0 =-1,0°
X X
1,510° | R 1,510° - 8
(]
g &
° ©
3 110°L . 2 110°L .
[0 c
2 I
= 1S
510° | 4 510° i
0 L-O-A“ oo . o ° De e . . e o b o
-3 2 -1 0 1 2 -4 -2 0 2 4
Gy (graus) ey (graus)

Figura 5. Intensidade do feixe de ions de 1 MeV de H" transmitido em func&o do angulo de incidéncia
do feixe em relacéo ao capilar (a) 8, com didmetro da ponta de ~7 um; (b) 2, com didmetro da ponta

de ~14 um e (c) 1, com didmetro da ponta de ~118 pum.
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Os valores encontrados para a largura a meia altura dos espectros da
Figura 5. sugerem que capilares com diametro da ponta menores, da ordem de
poucos um, sdo mais eficientes para a colimacdo de microfeixes de ions de energia
da ordem de MeV. Em trabalhos anteriores também foi medida a largura a meia
altura de perfis de distribuicdo angular da intensidade de feixes altamente
energéticos. Foram encontrados os valores de 0,08° [8] e 0,25° [57]. Em um dos
estudos foi observado ainda que FWHM cresce com o aumento do &ngulo de cone,
ficando entre 0,4° e 0,8° [45].

Fazendo-se uso do microfeixe produzido a partir do transporte de ions por
capilares de vidro, marca¢cbes foram produzidas em filmes de polimero. Desse
modo, um estudo da morfologia do microfeixe através do uso desse material sera

descrito a seguir.

5.2. Estudo da morfologia do microfeixe com o uso de filmes poliméricos

A Tabela 5. mostra um resumo das condi¢des de irradiacao referentes a oito
amostras de policarbonato irradiadas, incluindo o capilar utilizado em cada
experimento, além da espessura do filme empregado e os feixes utilizados durante
as marcacoes. A tabela mostra ainda o tempo de irradiacdo de cada ponto na
amostra, bem com a densidade de corrente j, medida antes do capilar, e a fluéncia
de ions ¢ correspondente a cada marcagéao feita no polimero.

A fluéncia de ions ¢ corresponde a quantidade de ions incidentes em
determinada amostra por unidade de area e é diretamente proporcional ao tempo de

irradiacdo, conforme mostra a Equacéo (5.).

Cxt

o= [=] (5)
q cm”

Onde:

| = densidade de corrente [A/cm?Z];

t = tempo de irradiacdo da amostra [s];

g = carga elétrica do ion incidente [C]
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Tabela 5. Parametros de irradiagdo das amostras de polimero utilizadas para marcagdes com

microfeixes de 1 MeV de H* e 18 MeV de Au’*. A densidade de corrente j é medida na entrada do

capilar.
. . . . Tempo de ] )

Capilar | Amostra Material Feixe Posicdes irradiacdo | [nAlcm?] lions/cm?]
1 Mev (A) 6=89° 60 min 977,8 2,25 x 10*°
1 PC 20 um b (B) 6=90° 30 min 977,8 1,12 x 10"
(C) 6=91° 15 min 977,8 5,6 x 10*°
(A) 6=87° 60 min 2222 7,1 x 10*
5 (B) 6=88° 60 min 2222 7,1x 10"
18 MeV (C) 6=89° 60 min 2222 7,1 x 1031

2 PC 20 pm AU (D) 6=90° 40 min 2222 4,7x 10
(E) 6=91° 30 min 2222 3,5x 10"
(F) 6=92° 60 min 2222 7,1x 1oi:

(G) 6=92,5° 120 min 222,2 1,4x10
M (A) 6=88° 5 min 958,5 1,8 x 10"
eV o . 15
| O | omn | e | sexi,
6 3 PC 20 pm emey | (D)6=92° 10 min 63.9 34x10%
AU (E) 6=93° 30 min 63,9 1,02 x10°*

(F) 6=94° 60 min 63,9 2,04 x 10
M (A) 6=88° 60 min 798,7 1,8 x 10"

eV o . 15

" (B) 6=89 30 min 798,7 9x10°°

4 PC 20 um (C) 6=90° 30min 798,7 9x10

7 H Emey | (0)0=92° 60 min 384,6 1,2 x 107
AU (E) 6=93° 30 min 384,6 6,2x 10"

(F) 9=94° 30 min 384,6 6,2x 10
5 pc2oum | MV | (aye=se> | 120min | 3846 | 25x10°
1 MeV (A) 6=87° 30 min 1250 1,4 x 10*°
H* (B) 6=88° 60 min 1250 2,8 x 10

(C) 6=89° 15 min 112 9x 10"
8 6 PC 50 um (D) 6=90° 30 min 112 1,8 x 10™
18 MeV ° . 14
AU (E) =91 45 min 112 2,7x10°

(F) 8=92° 60 min 112 3,6 x10
(G) 6=93° 90 min 112 5,0 x 10"
(A) 6=86° 20 min 50 3,8x 10™
M (B) 6=87° 30 min 1250 1,4 x 10"
eV o . 16
= (C) 6=88 60 min 1250 2,8x107°

(D) 6=89° 90 min 1250 4,2x10
9 7 PC 20 um (E) 6=90° 30 min 1250 1,4 x 10"
(F) 6=91° 90 min 159,7 5,1 x 10*
18 MeV | (G)6=92° 60 min 159,7 3,4 x 10"
Au™ (H) 6=93° 60 min 159,7 3,4 x 10"
(1) 6=94° 30 min 159,7 1,7 x 10%
(A) 0=88° 120 min 1250 5,8 x 10'°
1 MeV (B) 6=89° 90 min 1250 4,3x 10"
10 8 PC 50 pm b (C) 6=90° 60 min 1250 2,9 x 10
(D) 6=91° | 180 min 1250 8,7 x10%°
60 min 1250 2,9x 10

(E) 0=92°
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5.2.1. Padrao morfolégico das marcacdes e formato das pontas

As amostras de policarbonato foram caracterizadas por microscopia Otica,
adquirindo-se assim imagens das marcacfes geradas nos filmes poliméricos. Tais
imagens foram utilizadas no estudo da morfologia do microfeixe de ions, analisando-
se os padrdes encontrados nas marcacdes no que se refere a sua forma e tamanho,

conforme serd mostrado a seguir.

MarcagOes foram produzidas na amostra 6 de folhas de policarbonato,
exposta ao feixe de 18 MeV de Au’’, colimado através do capilar 8, cuja ponta
possui didmetro estimado de 7 um O tempo de exposi¢cdo a radiagdo para cada
ponto, a fluéncia de ions e o didmetro estimado das marcacfes produzidas séo

mostrados na Tabela 5..

A Figura 5. mostra imagens de Microscopia Otica das referidas marcagdes,
bem como o capilar empregado na irradiacdo da amostra 6. Observa-se que 0
capilar apresenta ponta de formato circular e aproximadamente simétrico, assim
como as marcac¢des mostradas na mesma figura. Conforme pode ser visto nos
dados da Tabela 5. e imagens da Figura 5., o diametro aparente da marcacao
aumenta com a fluéncia dos ions. Para a medida dos didametros foi considerado o

nucleo de cada marca.

Tabela 5. Tempo de exposicdo a radiacéo, fluéncia de ions e didmetro estimado das marcas

produzidas na amostra 6 com feixe de 18 MeV de Au™

Marca Tempo de Fluéncia de ions | Diametro estimado
irradiagao [min] [ions/cm?] da marcac&o [pm]
(@) 15 9,0 x 10" 18
(b) 30 1,8 x 10 22
(c) 45 2,7 x 10" 29
(d) 60 3,6 x 10 35
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(a) (b)

50 pm 50 pm

(c) (d)

Figura 5. Imagens de MO da amostra 6, onde foram feitas marcagdes utilizando-se feixe de 18 MeV
de Au™, colimado através do capilar 8. O tempo de exposicdo a radiacdo para cada ponto foi de (a) 15
minutos; (b) 30 minutos; (c) 45 minutos; e (d) 60 minutos. Em (e) tem-se um zoom da ponta do

capilar, mostrando sua forma circular.
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Na Figura 5. tem-se uma imagem de MO de um unico ponto, feito na amostra
5 com feixe de 18 MeV de Au’*, colimado por meio do capilar 7. O filme foi irradiado
durante 120 minutos, 0 que nesse caso equivale a uma fluéncia de
2,5 x 10" fons/cm?, e originou uma marca de aproximadamente 120 um de

diametro.

A deposicdo de energia dentro do material ndo ocorre de maneira
homogénea. A marcacdo pode ser dividida em duas regibes com caracteristicas
distintas. O spot do feixe consiste em uma mancha pequena e intensa,
correspondente ao nucleo; e um padrdo mais fraco em forma de anel, que circunda
o spot, chamado de penumbra [6, 14]. Essas regides também foram deduzidas nos
espectros de energia do feixe transmitido pelo capilar. No nucleo a densidade de
energia é maior que aquela depositada na regido de penumbra [59]. O circulo
desenhado na imagem destaca a regido onde o polimero sofreu dano mais intenso
(ntcleo), uma vez que apresenta coloracdo mais escura. Essa regido esta

deslocada para a esquerda da area total da marca produzida.

Figura 5. Imagem de MO da amostra 5, onde foi feita marcacéo utilizando-se feixe de 18 MeV de
Au’+, colimado através do capilar 7. O tempo de exposi¢do a radiacao foi de 120 minutos, gerando
uma marcacao de ~ 120 um de diametro.

A Figura 5. mostra imagens de microscopia 6tica da amostra 4, onde foram

feitas marcagcbes com feixes i6nicos. O tipo de feixe, o tempo de exposicdo a
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radiagcdo para cada ponto, a fluéncia de ions e o didmetro estimado das marcacdes

produzidas sdo mostrados na Tabela 5..

Tabela 5. Tempo de exposi¢éo a radiacao, fluéncia de ions e didmetro estimado das marcas

produzidas na amostra 4.

Feixe Marca Tempo de Fluéncia de fons | Diametro estimado
irradiacéo [min] [ions/cmz] da marcagéo [pm]
(a) 60 1,8 x 10" 50
1 MeV =
" (b) 30 9,0x 10 43
(©) 30 9,0 x 10" 43
(d) 60 1,2 x 10" 133
18 MeV 14
AT ) 30 6,2 x 10 125
(f) 30 6,2 x 10 125

Figura 5. Imagens de MO da amostra 4, onde foram feitas marcacdes com feixes colimados através

do capilar 7. O tempo de exposicao a radiagao para cada ponto foi de (a) 60 minutos; (b) 30 minutos e
(c) 30 minutos, utilizando-se feixe de 1 MeV de H*. Foi utilizado feixe de 18 MeV de Au’* durante (d)
60 minutos; (e) 30 minutos e (f) 30 minutos.
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O feixes utilizados para irradiacdo da amostra 4 foram colimados com
auxilio do capilar 7 (Figura 5.), com diametro estimado da ponta de 17 um. Ao
examinar detalhes da ponta desse capilar, percebe-se que a mesma ndo é
simétrica, apresentando um dos lados maior em relacdo ao outro. Tal caracteristica
é refletida nas marcac6es produzidas com feixe de ions colimado com o referido

microcapilar.

Figura 5. Zoom da ponta do capilar 7, mostrando sua assimetria.

E importante também examinar a reprodutibilidade das marcacbes feitas
no polimero. Observa-se que ao se utilizar uma mesma amostra e se empregar
um mesmo capilar, as marcas produzidas mantém o mesmo diametro, o
que ocorre entre as marcas (b) e (c) da Figura 5., produzidas a partir
de exposicdo ao feixe de 1 MeV de H' durante 30 minutos. O diametro
estimado de ambas as marcas foi de 43 um, demonstrando que estruturas
iguais podem ser reproduzidas no material polimérico através dos microcapilares de

vidro.

A Figura 5. mostra imagens de MO das marcas produzidas na
amostra 8 pelo capilar 10, cuja ponta tem diametro aproximado de 9 um.
O tempo de irradiacdo para cada marcacdo, a fluéncia de ions
correspondente e o didmetro estimado das marcas produzidas sdo mostrados na
Tabela 5..
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Figura 5. Imagens de MO da amostra 8, onde foram feitas marcacdes utilizando-se feixe de 1 MeV de

H", colimado através do capilar 10. O tempo de exposicéo a radiagéo para cada ponto foi de (a) 60
minutos; (b) 90 minutos; (¢) 120 minutos e (d) 180 minutos. Em (e) tem-se uma imagem de MO da

ponta do capilar 10.

Tabela 5. Tempo de exposi¢do a radiacao, fluéncia de ions e diametro estimado das marcas
produzidas na amostra 8 com feixe de 1 MeV de H"

Marca Tempo de irradiacdo Fluéncia de ions | Diametro estimado
[min] [ions/cm?] da marcacéo [um]
a 60 2,9 x 10" 50
(@)
(b) 90 4,3 x 10%° 58
c 120 5,8 x 10*° 67
(c)
(d) 180 8,7 x 10'° 103

Observou-se o aparecimento de diferentes padrées no que se refere a forma

das marcas feitas nos polimeros: na maioria dos casos foram encontradas marcas
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circulares, como pdde ser observado nas imagens de Microscopia Otica da
Figura 5., Figura 5., Figura 5. e Figura 5..

. Entretanto apareceram também marcacfes semicirculares e ainda marcas
de formato alongado, como mostrado na Figura 5.. Na amostra 7, irradiada com uso
do capilar 9, obteve-se uma divergéncia do feixe consideravelmente maior no
sentido vertical, tanto para o feixe de ions de 1 MeV de H* como para o feixe de
18 MeV de Au’*. Contudo, no foi possivel visualizar por Microscopia Otica detalhes
da ponta do capilar 9, uma vez que apresenta dimensfes muito reduzidas.
As imagens de Microscopia Eletrénica de Varredura adquiridas apos a irradiacéo
demonstraram que a mesma foi danificada e ndo manteve as caracteristicas que
possuia durante os experimentos. Por esse motivo, foi dificil estabelecer
uma relacdo entre a morfologia da ponta e a forma alongada das marcacoes

produzidas.

Figura 5. Imagens de MO da amostra 7. O tempo de exposicdo a radiacdo para cada ponto foi de 90

minutos. Empregou se feixe de (a) de 1 MeV de H+ e (b) 18 MeV de Au7+. Tem-se em (c) imagem de

MO no capilar 9, utilizado para colimacao dos feixes.
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Ao se caracterizar a amostra 1, encontrou-se o0 terceiro padréo relativo a
morfologia das marcac¢des produzidas nas folhas de polimero. Como pode ser visto
na Figura 5., produzida pela irradiagdo com feixe de 1 MeV de H', as marcas
apareceram na forma de “c” (ou semicirculares), sugerindo uma obstrucdo a
passagem do feixe por dentro do capilar. Além disso, observou-se uma duplicacédo
da marca na Figura 5. (C), provavelmente atribuida a vibracdo do aparato

experimental.

Figura 5. Imagens de MO da amostra 1, onde foram feitas marcagdes utilizando-se feixe de 1 MeV de
H", colimado através do capilar 5. O tempo de exposicéo a radiagéo para cada ponto foi de (A) 60

minutos; (B) 30 minutos e (C) 15 minutos.

O padrao de marcas em formato de “c” apareceu de forma semelhante na
amostra 2, quando foi empregado feixe de 18 MeV de Au’* (Figura 5.). Seis
diferentes pontos foram expostos ao feixe durante intervalos de tempo entre 30 e
120 minutos. Nos primeiros pontos irradiados (A e B), marcas alongadas foram
observadas. A morfologia an6mala das marcacdes para esses casos nao esta ligada
a morfologia da ponta do capilar, mas a pardmetros da estabilidade, vinculados

provavelmente as vibracdes mecéanicas do sistema.

As amostras 1 e 2 foram marcadas a partir de feixes colimados com auxilio
do capilar 5, cuja ponta é mostrada na Figura 5.. Percebe-se através da imagem que
a ponta ndo é simétrica, mas possiveis imperfeicdes que deviam causar a obstrucao

dos feixes néo foram identificadas por microscopia otica.
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Figura 5. Imagens de MO da amostra 2, onde foram feitas marcacdes utilizando-se feixe de 18 MeV

de Au™, colimado através do capilar 5. O tempo de exposicdo a radiacdo para cada ponto foi de (A)
60 minutos; (B) 60 minutos; (C) 60 minutos; (D) 40 minutos; (E) 30 minutos; (F) 60 minutos e (G) 120

minutos.

Figura 5. Zoom da ponta do capilar 5.

Imperfeicbes oriundas do processo de aquecimento realizado durante a
fabricacdo das pontas podem ser eliminadas através do uso de uma microforja para
cortar os capilares de vidro, procedimento relatado em trabalhos anteriores [8, 14].

O corte preciso é capaz de produzir ainda pontas com o didametro desejado.
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Todos os capilares utilizados nas atividades experimentais descritas nesse
capitulo foram caracterizados por microscopia eletrénica de varredura apdés 0 uso.
Entretanto, o aparecimento de diametros maiores que aqueles encontrados nas
imagens de microscopia Otica revelaram que as pontas dos capilares foram
quebradas ou danificadas ap0s os experimentos, durante manuseio ou transporte,

visto que as pontas sdo extremamente frageis.

5.2.2. Perfil do feixe

As imagens adquiridas por microscopia O6tica, que mostram as marcacfes
feitas no policarbonato, foram utilizadas para se estudar o perfil dos feixes de
1 MeV de H" e 18 MeV de Au”*. Para tanto, as imagens da amostra 6 (Figura 5.) e
da amostra 8 (Figura 5.) foram convertidas no software ImageJ em imagens de 256

valores cinza, onde 0 corresponde ao preto e 255 corresponde ao branco.

As imagens foram analisadas ao longo dos eixos horizontal (x) e vertical (y).
Para cada eixo, foram adquiridos 2 perfis: um atravessando a marca feita no
polimero e outro de uma regido nao irradiada (background) da amostra. Os perfis do
background foram adquiridos com a finalidade de auxiliar na diferenciacéo entre os
danos causados pelo feixe iGnico e nao uniformidades provenientes do material
analisado ou efeitos causados por eventual incidéncia irregular de luz durante a

aguisicao da imagem por microscopia otica.

Na Figura 5. podem ser vistas as diferentes marcagdes feitas com ions de
Au’* de 18 MeV na amostra 6, bem como os perfis correspondentes dos eixos x e y.
Os perfis de dose de pontos irradiados com feixe de 1 MeV de H* sdo encontrados

na Figura 5.. Os dados relativos a irradiacdo constam na Tabela 5..
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Figura 5. Perfil do feixe de 18 MeV de Au™ para diversas fluéncias na amostra 6. (a) Imagem de MO
em escala de cinza dos pontos C, D E e F, mostrando os eixos a partir dos quais foram adquiridos os
perfis. As linhas pretas representam os eixos utilizados para se obter o perfil do background da

imagem.(b) Perfis do feixe no eixo horizontal x e (c) no eixo vertical y para cada um dos pontos.
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Figura 5. Perfil do feixe de 1 MeV de H" através da amostra 8. A letra (a) mostra uma imagem de MO
em escala de cinza dos pontos B e D, mostrando os eixos a partir dos quais foram adquiridos os
perfis. As linhas pretas representam o eixos utilizados para se obter o perfil do background da
imagem. Na letra (b) tem-se o perfil do feixe no eixo horizontal x e em (c) o perfil do feixe no eixo
vertical y para cada um dos pontos. Ambos os graficos mostram uma curva para o perfil do

background e uma curva para o perfil da marca feita no polimero.

Foi calculada a largura a meia altura (FWHM) para cada perfil adquirido.
Os dados obtidos estdo na Tabela 5.. Os valores de FWHM séo
medidas do tamanho do feixe a uma distancia de ~ 1 cm do capilar e variam entre
38 e 90 um.

As medidas da FWHM foram empregadas para se verificar o grau de
divergéncia do feixe em funcéo da distancia de saida dos capilares, conforme sera

visto na secéo 5.3.
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Tabela 5. Largura a meia altura (FWHM) do perfil horizontal (eixo x) e vertical (eixo y) dos pontos C,

D, E e F da amostra 6 e pontos B e D da amostra 8.

: Fluéncia _
Amostra | ©2P11a"€ | e fons Perfil FWHM
Dronta | (15ns/cm?] vertical [um]

9,0x 10" c, v
5 8 1,8x 10" D, 39
~7pm | 2,7 x10* E, 45
3,6 X 1014 Fy 58
8 10 4,3 x 10*° B, )
~9pum |87x10% D, 62

5.2.3. Marcac®es e a fluéncia de ions incidentes

Observou-se que o aumento da fluéncia de ions ¢ incidentes nas amostras de
policarbonato resulta no acréscimo aparente do didmetro da marcacdo produzida,
devido a visualizacdo mais marcante da regido de penumbra para fluéncia de ions

mais altas.

Na Figura 5., que contempla todos os pontos da amostra 6 juntos, é possivel
observar o aumento gradativo da intensidade e do tamanho das marcagfes visiveis
produzidas no polimero. No ponto (a) a fluéncia de ions foi de 9,0 x 10" fons/cm?,
gerando uma marcacao de ~18 um de diametro. Nos demais pontos a marcacao

14 -
|

aumenta, chegando em (d) a 35 pum para uma fluéncia de 3,6 x 10 ons/cm?.

Figura 5. Imagem de MO da amostra 6, onde foram feitas marcacdes utilizando-se feixe de 18 MeV de

Au”, colimado através do capilar 8. A fluéncia de fons variou entre 0,9 e 3,6 (x 10**) jons/cm?.
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Na Figura 5. tem-se um gréfico do didmetro d das marcac¢fes produzidas com
feixe de 18 MeV de Au’* na amostra 6 e feixe de 1 MeV de H" nas amostras 4 e 8,
em funcéo da fluéncia de ions ¢. A curva demonstra que o didmetro d cresce com o

aumento de ¢.
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Figura 5. Diametro d das marcagdes feitas com feixe de 18 MeV de Au’* na amostra 6 e feixe de 1

MeV de H" nas amostras 4 e 8 em func&o da fluéncia de ions ¢ incidentes no polimero.

5.3. Divergéncia do feixe

Foram aplicadas algumas relacdes trigopnométricas a fim de se estimar o
angulo de divergéncia o do microfeixe produzido pelos capilares de vidro. A
Figura 5. mostra um esquema simplificado da geometria envolvida na producéo das

marcagdes no polimero.
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Figura 5. Esquema representativo da geometria de irradiagdo no polimero, a partir da ponta do capilar.
CD é diametro estimado da ponta do capilar; AB corresponde ao diametro da marca produzida no

polimero e DF é distancia entre a saida do capilar e a amostra de polimero.

Sabe-se que o triangulo retangulo BEG é semelhante ao tridangulo retangulo
BDF. Assim:

_ catetooposto BG BF
catetoadjacente EG DF (5.

Onde:
CD = diametro estimado da ponta do capilar;
AB = diametro da marca produzida no polimero, obtido através das imagens de MO;

DF = distancia entre a saida do capilar e a amostra de polimero.
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O segmento BF pode ent&o ser obtido a partir da Equacéo (5.):

gF - (AB—CD) (5.)
2
Relacionando-se a Equacao (5.) e a Equacao (5.) tem-se que:
_catetooposto BG BF (AB-CD)/2 5)

" catetoadjacente EG DF DF

Durante os experimentos, a distancia entre a saida do capilar e a amostra de

polimero DF manteve-se em aproximadamente 1 cm ou 10.000 pm.

Assim, de acordo com a Equacao (5.):

_ (AB—CD)Lm]

9/ 20000 ()

O diametro AB das marcacOes feitas nas amostras de policarbonato
corresponde ao valor da largura a meia altura (FWHM) estimada para o0s
perfis das referidas marcacdes, cujos valores podem ser consultados na
Tabela 5.. Os angulos de divergéncia B do feixe ibnico transmitido
pelos microcapilares de vidro estdo dispostos na Tabela 5.. B ficou entre
0,09° e 0,23°.

Os valores calculados estdo em concordancia com a faixa de valores relatada
em trabalhos anteriores [35, 49, 51, 53], onde o angulo de divergéncia do feixe
de ions medido apds ser transmitido por capilares de vidro ficou entre 0,03° e
0,6°. Observa-se que a espessura da parede nao foi levada em conta no calculo
da divergéncia do feixe, uma vez que o diametro das pontas dos
capilares foram estimados a partir das imagens de Microscopia Otica dos

mesmaos.
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Tabela 5. Angulo de divergéncia do feixe de ions a medidos a partir da FWHM do perfil horizontal

(eixo x) e vertical (eixo y) dos pontos C, D, E e F da amostra 6 e pontos B e D da amostra 8.

. Perfil FWHM p Perfil | FWHM p
Amostra | Capilar , . . '
horizontal | [pm] | horizontal | vertical | [um] | vertical
Gy 60 0,15° Cy 38 0,09°
5 8 Dy 61 0,15° Dy 39 0,09°
~7 um Ex 67 0,17° Ey 45 0,11°
Fx 75 0,19° Fy 58 0,15°
o 10 By 51 0,12° B, 54 0,13°
~9 um Dy 90 0,23° Dy 62 0,15°

5.4. Visualizagdo do microfeixe com o uso de uma camera CCD

O perfil do microfeixe de ions transmitido através dos microcapilares de vidro
foi estudado a partir de imagens produzidas por uma camera CCD. Para esse
experimento, foram utilizados feixes de H* de 1 MeV e de Au’* de 18 MeV, e dois

diferentes capilares, 11 e 12, com diametros de ~ 4,5 um e ~ 6 um, respectivamente.

A distancia entre a ponta do capilar e 0o sensor CCD permaneceu em
aproximadamente 85 mm. Uma vez encontrada a posicdo de alinhamento do

capilar, o sensor CCD foi posicionado perpendicular a direcdo de alinhamento.

Para ambos os capilares utilizados, nao foi possivel detectar com o sensor
CCD o feixe de Au”* de 18 MeV. Entretanto, os experimentos permitiram a
visualizacdo do feixe de H" de 1 MeV, sendo possivel adquirir imagens e videos do

mesmo. Os resultados encontrados serdo mostrados a seguir.

Utilizou-se primeiramente o capilar 11 (Figura 5.), cujo diametro estimado da
ponta € de 4,5 um. O espectro de energia referente a condicdo de melhor
alinhamento do capilar 11 em relacdo ao feixe € mostrado na Figura 5.. Destaca-se
nesse espectro um pico estreito em E; = 1000 keV, conforme esperado. Porém,

para valores menores de Ej, encontra-se ainda uma cauda mais larga, indicando a
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passagem de ions que possivelmente sofreram interacdo com as paredes de vidro

do capilar e perderam energia antes de atingirem o detector.

a) b)

Figura 5. Imagens de microscopia 6tica do Capilar 11, com didmetro da ponta de aproximadamente

4,5 um. a) ponta do capilar; b) zoom da ponta do capilar.
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Figura 5. Espectro de energia da condicdo de melhor alinhamento do feixe de 1 MeV H" em relag&o

ao capilar 11.

Na Figura 5. sdo mostradas imagens obtidas com a camera CCD do feixe de
H* de 1 MeV, transmitido pelo capilar 11. A corrente permaneceu baixa durante o
experimento, sendo i << 1 nA. As imagens foram extraidas dos videos produzidos
com a camera, exibindo uma sequéncia que descreve cronologicamente os eventos

do feixe dentro da camara de irradiacao.



93

Figura 5. Sequéncia cronolégica de imagens extraidas de videos produzidos pela cAmera CCD dentro
da camera de irradiacdo, mostrando o feixe de 1 MeV de H" colimado através do capilar 11. a) sensor
CCD a incidéncia de feixe de ions; b) imagem do feixe na forma de um ponto mais claro “A”; ¢) sensor
CCD ap6s o corte do feixe, mostrando a marca “A” produzida; d) marca “A” persistente apds a
incidéncia do feixe e movimento vertical do feixe “B”; €) marca “A” produzida a incidéncia do feixe e
feixe “B” incidindo sobre o sensor e f) marcas “A” e “B” produzidas ap6s a incidéncia do feixe em

pontos diferentes do sensor.



94

Na Figura 5. tem-se inicialmente, em (a), uma imagem obtida pela camera
CCD antes da incidéncia do feixe ibnico, mostrando que ndo ha marcas no sensor.
Em (b) é possivel visualizar o feixe de 1 MeV de H", que aparece no sensor na
forma de um ponto mais claro e aproximadamente circular “A”, cujo diametro
estimado é de 70 um. Outros pontos de diametro menor também sdo observados,
possivelmente devido ao espalhamento do feixe. A imagem (c) foi registrada apés o
feixe ter sido cortado. Observa-se a permanéncia da marca “A” causada pela
incidéncia do feixe durante cerca de 3 minutos. A imagem (d) mostra a marca "A”,
persistente ap6s o corte do feixe. Pode-se observar ainda em "B" o feixe
deslocando-se de baixo para cima no eixo vertical, conforme indica a seta. O
movimento foi registrado durante uma mudanca no angulo da camera CCD em
relacdo ao feixe. Em (e), tem-se a marca "A", causada anteriormente pela incidéncia
do feixe no local, e o feixe incidindo no sensor CCD em "B", demonstrando que o
espaco do sensor pode ser aproveitado ao movimenta-lo em relacdo ao feixe. A
imagem (f) mostra o sensor CCD ap0s corte do feixe, exibindo duas marcas

permanentes “A” e “B”, causadas pela incidéncia do feixe.

Outras imagens do feixe de 1 MeV de H" foram produzidas com a camera
CDD, empregando-se o capilar 12 (Figura 5.) de diametro da ponta de
aproximadamente 6 um. Na Figura 5. € mostrado o espectro de energia da condi¢édo
de melhor alinhamento do referido capilar em relagdo ao feixe iGnico, que exibe
apenas um pico estreito em E; = 1000 keV, caracteristica desejavel para a

colimacéo de feixes de ions através de capilares de vidro.

Figura 5. Imagens de microscopia 6tica do Capilar 12, com didmetro da ponta de aproximadamente 6

pm.
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Figura 5. Espectro de energia da condicdo de melhor alinhamento do feixe de 1 MeV H+ em relagéo

ao capilar 12.

Na Figura 5. podem ser observadas imagens do feixe de H" de 1 MeV
adquiridas com a camera CCD, utilizando-se o capilar 12. As imagens seguem uma

sequéncia cronologica.

Figura 5. Sequéncia cronolégica de imagens extraidas de videos produzidos pela cAmera CCD,

mostrando o feixe de 1 MeV de H* colimado através do capilar 12. a) imagem do feixe, com i = 1 nA;
b) marcas produzidas apés a incidéncia do feixe e feixe em movimento, com i << 1 nA; c) marcas
produzidas e feixe incidindo sobre o sensor, com i << 1 nA e d) marcas produzidas permanecem no

detector ap0s o feixe ser cortado.
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Em (a) é possivel visualizar o feixe de 1 MeV de H", sendo i = 1 nA. O
didmetro do feixe incidente no sensor & de aproximadamente 320 um. Aparecem
também pontos menores, possivelmente devido ao espalhamento do feixe. A
imagem (b) mostra marcas persistentes apos o corte do feixe, produzidas pela
incidéncia do feixe colimado através do capilar 11, 0 que ocorreu no experimento
anterior, e do capilar 12. Exibe ainda o feixe e movimento, deslocando-se de baixo
para cima no eixo vertical, com i << 1 nA. Em (c) tem-se a imagem do feixe de 1
MeV de H*, permanecendo i << 1 nA. O diametro estimado do feixe é de 105 um.
Percebe-se assim que a diminuicdo da corrente do feixe resulta na reducdo do
diametro do feixe incidente no sensor CCD. Na imagem (d) sdo mostradas as
marcas causadas pela incidéncia do feixe de 1 MeV de H* ap6s os experimentos

com o capilar 11 e o capilar 12.



6. CONCLUSOES

Nesse trabalho foram fabricados microcapilares de borossilicato com pontas
de formato conico a fim de utiliza-los na producdo de microfeixes de ions leves e
pesados altamente energéticos, da ordem de MeV. Os capilares de vidro foram
preparados por aquecimento e estiramento controlado, produzindo aberturas de
alguns micrébmetros. A partir da transmisséo do feixe através desses dispositivos foi

possivel obter feixes idnicos de MeV de energia com didametros microscopicos.

Testes foram realizados a fim de se estudar o alinhamento e transmissao do
feixe de fons de H" de 1 MeV em funcéo do angulo de entrada do feixe no capilar.
Os experimentos demonstraram a existéncia de diferentes condicbes de
alinhamento do capilar em relacdo ao feixe de ions: para alguns capilares encontra-
se apenas uma posicao do gonidmetro correspondente a uma transmissao maxima
do feixe, em outros casos o alinhamento € perdido de forma gradativa, havendo
ainda situacbes em que uma boa condicdo de alinhamento ndo é encontrada.
Assim, pode-se afirmar que para feixes de alta energia ocorre a perda parcial da
energia dos ions apOs serem transmitidos por capilares de vidro a medida que se
muda o angulo de inclinacdo do capilar em relacdo ao feixe incidente. Os espectros
de energia obtidos mostram duas regides distintas, que correspondem ao nucleo e a
penumbra do microfeixe, possivelmente causadas pela divergéncia do feixe
incidente devido ao espalhamento. Tais espectros variam de acordo com o
didmetro de saida do capilar e apresentaram largura a meia altura (FWHM) entre
18 e 158 keV, nas condi¢des de transmissdo maxima. A dispersédo angular do feixe
de ions em funcdo do angulo de incidéncia do feixe em relacdo ao capilar variou
entre 0,2° e 1,6°.

Experimentos demonstram que para capilares com aberturas da ordem de

2 um e 100 um houve maior dificuldade no processo de alinhamento e transmissao
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do feixe. Os espectros de energia mais intensos e estreitos, bem como a melhor
colimacdo do feixe foram obtidas com os capilares de pontas com diametros

intermediarios, estimados entre 3 e 17 um.

As marcacdes produzidas em folhas de policarbonato com o microfeixe
confinado mecanicamente apresentaram diferentes padrées em sua morfologia,
dependentes da forma do capilar. Foram observadas marcacdes em formato
circular, alongado ou em forma de "c". Constatou-se ainda a existéncia de um
ndcleo e uma regido de penumbra nas marcac¢des produzidas no polimero, sendo
gue o nucleo é formado pelos prétons que viajam em linha reta através do capilar e
a penumbra é originada pelos protons espalhados pela parede interna do capilar. A
partir de imagens de MO das marcacoes, foi estudado o perfil dos feixes de 1 MeV
de H" e 18 MeV de Au’", através do célculo da FWHM. Os valores encontrados
correspondem a uma aproximacao do tamanho do nucleo da marcacédo produzida
nas folhas de PC, e variaram entre 38 e 90 um. Verificou-se que o grau de

divergéncia do feixe esté entre 0,15° e 0,20°.



7. PERSPECTIVAS FUTURAS

Detalhes das pontas de capilares com diametros muito pequenos, da ordem
de alguns micro-metros ndo podem ser alcancados a partir de técnicas de
microscopia Otica. Dessa maneira, torna-se necessario visualizar as pontas dos
capilares por microscopia eletrbnica de varredura, a fim de se determinar uma
relacdo entre o formato das marcacfes e a morfologia da ponta dos capilares. A
fabricacdo e caracterizacdo dos microcapilares poderdao ser realizados dentro do

Laboratério de Implantacéo I6nica da UFRGS, evitando possiveis danos as pontas.

Pretende-se utilizar um puxador de pipetas vertical, disponivel no Instituto de
Pesquisas Biomédicas da PUCRS, a fim de minimizar os efeitos da gravidade na

morfologia do capilar.

Para caracterizar as marcac¢des produzidas no polimero pretende-se utilizar
técnica de espectroscopia de UV-vis e microscopia eletrdnica de varredura apés
ataque quimico preferencial das regides irradiadas. Podera também ser utilizada
técnica de espectroscopia de energia dispersiva de raios-X (EDS) para analisar as
marcacoes, a fim de verificar a existéncia de contaminacéo do polimero com Silicio,

devido ao sputtering durante o bombardeio de ions.

Sera elaborada uma metodologia para se efetuar medidas da fluéncia de ions

também na saida dos capilares, com a finalidade de determinar sua eficiéncia.

A continuidade dessa pesquisa se dara no sentido de aperfeicoar a
metodologia aplicada e buscar resultados mais precisos, com o objetivo de utilizar o
microfeixe transmitido por microcapilares de vidro para técnicas de caracterizacéo

como microscopia de varredura de ions de MeV (SIMS-MeV).


http://pt.wikipedia.org/wiki/Espectroscopia_UV/vis%C3%ADvel
http://pt.wikipedia.org/w/index.php?title=Energia_dispersiva_de_raios-X&action=edit&redlink=1
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