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RESUMO

Esta monografia tem como objetivo tratar da utilizagdo da Transformada de Hough
aplicada a Difracdo de Elétrons Retroespalhados (EBSD). A técnica de EBSD utilizada no
microscopio eletrénico de varredura esta baseada na interacdo do feixe de elétrons com a
amostra. Esta interacao gera, entre outros fenémenos, uma difracdo dos elétrons caracteristica
do sistema cristalino e respectivos parametros de rede da fase analisada da amostra.
Atualmente, a difracdo de elétrons (EBSD) é uma das mais importantes e poderosas técnicas

de anélise de grdos nas area minero-metallrgica e em de ciéncias de materiais.

As imagens produzidas sao analisadas por um software que utiliza a Transformada de
Hough como ferramenta fundamental para tratar os dados. Devido a eficacia desta
Transformada em detectar formas geomeétricas, € possivel aplica-la no desenvolvimento de
programas que permitem, a partir da indexacéo dos planos cristalograficos, a identificacdo de

fases e contornos de grdos, analise textural, entre outros aspectos.

Este texto procura tratar de forma resumida os conhecimentos matematicos e fisicos
que permitem compreender a utilizacdo da Transformada de Hough em difracdo de elétrons
retroespalhados.

Palavras—chave: EBSD; elétrons retroespalhados; difracdo; Transformada de Hough.



ABSTRACT

This monograph aims to address the use of the Hough Transform applied to Electron
Backscattered Diffraction (EBSD). The EBSD technique used in the scanning electron
microscope is based on the interaction of the electron beam with the sample. Among other
phenomena, this interaction causes a diffraction of electrons due to the crystalline
characteristic of the analyzed phase. Electron diffraction (EBSD) is nowadays one of the most
important and powerful techniques to analyze grains in the mineral, metallurgical and material

science areas.

The images produced are analyzed by a software that uses the Hough Transform as a
fundamental tool to index data. Due to the effectiveness of this transform to detect geometric
shapes, after indexing crystallographic planes, it allows phase and grain boundary

identification, texture analysis, and other features.

This monograph seeks to address briefly the physical and mathematical knowledge to

understand how helpful it is to use the Hough Transform for EBSD.

Keywords: EBSD; backscattered electrons; diffraction; Hough Transform.



1- INTRODUCAO

Desde 0 momento em que a humanidade deixou a vida ndmade para cultivar seus
alimentos, criar animais e passou a acompanhar o ciclo das estagdes, comegou a desenvolver a
ciéncia de forma empirica. Esta racionalizacdo da propria natureza permitiu que pequenas
aldeias se tornassem vilas, e, posteriormente, cidades. Este desenvolvimento social nem
sempre esteve associado ao desenvolvimento cientifico; em certos momentos, alguns credos
religiosos restringiram e puniram aqueles que buscavam o desenvolvimento intelectual;
mesmo assim, as religides ndo privaram a humanidade de diversos avan¢os. O anseio pelo
conhecimento ndo parou, novos desafios ainda estdo por vir. O que prevalece é o desejo de
compreender nossa existéncia diante deste vasto universo e dentro de nosso préprio planeta. O
interesse em conhecer o0 pequeno mundo ao nosso redor instigou a criacdo de ferramentas que
possibilitassem a abertura de uma nova fronteira. Esta fronteira aberta permitiu que com
novos olhos o espaco passasse a ser explorado. Possibilitou que, através de lupas e

microscopios, minusculos seres vivos fossem observados.

A necessidade de desenvolver materiais e caracteriza-los mais detalhadamente
possibilitou o surgimento de novas ferramentas, tais como 0s microscopios eletrénicos de
transmissdo e de varredura. Atualmente, estes equipamentos podem gerar aumentos com
resolugio na ordem de subunidade de Angstrém (A). Desta forma, criando nanoparticulas,
construindo microprocessadores, desvendando a estrutura de virus e bactérias, dentre outras
coisas, a microscopia eletrénica € uma técnica de auxilio imprescindivel a pesquisa do mundo
moderno. Mas, principalmente, permitiu visitar todo um universo de possibilidades e
descobertas. Perguntas foram respondidas, muitas outras surgiram e ainda surgirdo. Alguns
exemplos podem ser destacados: a partir da identificagdo de minerais e microestruturas,
composi¢do quimica e analise textural de uma rocha, além do emprego de outros estudos,
tenta-se entender sua génese; a analise das microestruturas de uma chapa metélica, aliada a
ensaios de desempenho do material, pode mostrar como tais microestruturas influenciam a
qualidade do metal avaliado e assim por diante. Desafios como estes motivaram o0
desenvolvimento de conhecimentos cientificos fantasticos. A estrutura da matéria ja

provocava reflexdes desde o tempo da Grécia antiga.
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Alguns fildsofos da Grécia Antiga aceitavam a existéncia de estruturas tdo pequenas, a
ponto de serem indivisiveis, as quais foram denominadas 4&tomos (a palavra &tomo, em grego,
significa indivisivel). Experiéncias na primeira metade do século XX mostraram que o atomo
é divisivel, porém a palavra continuou sendo usada para designar estas pequenas estruturas. A
microscopia eletrdnica é uma das técnicas através da qual é possivel estudar materiais em sua
escala atdbmica, ou seja, como 0s &tomos estdo organizados na matéria. Na literatura, existem
varias definicOes para caracterizacdo de materiais, as quais dependem do enfoque adotado.
Sob a 6tica da Engenharia e das Ciéncias de Materiais, pode-se conceituar “A caracteriza¢dao
descreve os aspectos de composicéo e estrutura (incluindo defeitos) dos materiais, dentro de

um contexto de relevancia para um processo, produto ou propriedade em particular™.

Novos desafios foram lancados e as Ciéncias aplicadas, como a Geologia, passaram a
realizar estudos que possibilitaram analisar minerais. Estas analises identificam os elementos
quimicos presentes, as fases, imagens de morfologia, contraste quimico, textura. A
cristalografia é a ciéncia que estuda como os 4&tomos dos materiais sdo organizados no espaco
e é possivel definir uma unidade minima, chamada célula unitaria que se repete no espaco.
Quando o arranjo cristalino se estende por uma distancia muito maior que o tamanho da célula
unitéria é conceituado como aquele arranjo que define um grdo. Em um grao todas as células
unitarias possuem a mesma orientacdo, (quando ocorre da presenca de um grdo vizinho, é
porque neste grdo vizinho as células unitarias possuem uma orientacdo diferente). Esta
mudanca na orientacdo € medida em graus e pequenas variacdes podem ser detectadas. “Em
1924, um metalurgista alemdo Wever, utilizou pela primeira vez a projecdo estereogréafica
para representar a textura. Figura de polos foi 0 nome dado a esta forma de representar a
textura em um material. Ja nos anos 50 do século passado com a utilizagdo da difracéo de
raio-X e de contadores eletronicos foi possivel realizar o levantamento experimental das
figuras de polos iniciando-se assim, estudos com a intengdo de fazer uma quantificacdo a

2 Ainda nos anos 20 do

distribuicdo de orientacdes dos grdos em materiais policristalinos
século passado, Thomson e Davisson® compartilharam o prémio Nobel de 1937 pela
observagdo da difracdo de elétrons em cristais e a determina¢do do comprimento de onda
associado ao elétron. E é esta técnica, a difragdo de elétrons, que vai permitir a obtencdo de

dados para serem analisados com o auxilio da Transformada de Hough. .

Essencialmente diversas areas na Geologia e na Engenharia trabalham com amostras
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compostas de grdos de composicéo e orientacdo variada. O conhecimento da forma do gréo,
sua composicado quimica e sua orientagdo cristalina ajudam a revelar, por exemplo, a génese
da rocha de onde a amostra foi extraida, ou auxilia no processo industrial de manufatura de
diversos tipos de aco para que este tenha o melhor desempenho possivel na sua fungédo fim. A
andlise de textura e fases ocorre quando uma amostra inclinada a 70° recebe a energia de um
feixe de elétrons dentro de um microscopio eletronico de varredura (MEV). Um detector
capta os elétrons que interagiram com a amostra através de um processo de difracdo. Esta
técnica é conhecida como Difracdo de elétrons retroespalhados: Electron BackScattered
Diffraction (EBSD). Utilizando-se esta técnica € possivel determinar a orientacdo dos graos
que compdem o mineral. Os elétrons difratados geram um sinal que é trabalhado por uma
eletrbnica e chegam a um software que realiza compara¢cdes com o banco de dados para
identificar principalmente fases e orientacfes. Este software de aquisi¢do de dados processa
estas imagens utilizando a Transformada de Hough. Assim, gerando uma nova imagem que

permite posteriormente trabalhar os dados mais detalhadamente para cada estudo particular.

Este texto traz uma rapida revisdo sobre cristalografia: simetrias, isometrias, cristais,
eixos cristalograficos e estruturas cristalinas, difracdo, o microscépio eletrdnico de varredura
e a Transformada de Hough. Através destas breves linhas procura-se mostrar como a
Transformada de Hough é implementada em um software possibilitando realizacdo de tarefas

que até a alguns poucos anos atras era uma ardua e complexa tarefa.

2 - CRISTALOGRAFIA

Atraves das observacGes de minerais, a cristalografia nasceu e estd intimamente ligada
aos mesmos, pois, através de sua observacgdo, o estudo empirico foi desenvolvido; entretanto,
foi através da matematica, especificamente com o estudo das simetrias, que ganhou corpo
formal e teodrico. Varios séculos de desenvolvimento levaram a teoria dos grupos
cristalogréficos, junto com os métodos de difracdo e espalhamento de raios-X, a criar uma
ciéncia multidisciplinar por exceléncia. A cristalografia é uma ciéncia experimental que tem
como objeto de estudo a disposicdo dos &tomos em solidos. Um cristal € um sélido no qual os

seus constituintes (atomos e/ou moléculas) formam uma estrutura com geometria especifica,
12



organizados em um padréo tridimensional bem definido, que se repete no espago.

A partir da segunda metade do século XVII, estudos mais detalhados sobre a
ocorréncia das faces de diversos cristais e as relagdes angulares entre as foram desenvolvidos.
O dinamarqués Nicolaus Steno, em 1669* publicou o resultado de suas observacdes em
centenas de cristais de quartzo. Ele percebeu a ocorréncia de um comportamento padrdo em
certas estruturas: angulos entre algumas faces se repetiam, mesmo que estas faces variassem
no tamanho. Em 1772% Jean-Baptiste Romé de I’Isle, um século ap6s Steno ter publicado
suas observac@es, publicou um estudo mais detalhado sobre a relacdo entre os angulos das
faces dos cristais. Estes comportamentos obedecem a padrfes descritos de forma matematica
através da Teoria de Grupo de Espago.

Em matematica e geometria, um grupo de espaco descreve um conjunto de simetrias,
que em cristalografia ocorrem em trés dimensoes, dividindo o espaco em dominios discretos
repetitivos. Materiais com uma organizacdo repetitiva dos atomos ou moléculas possuem
estrutura cristalina ou policristalina. Se esta organizacdo estd completamente ausente, 0
material € amorfo. Para que se possa compreender isto, é preciso entender o conceito de célula

unitaria, bases, redes de Bravais, grupo de ponto e de espaco.

O arranjo cristalino de uma mesma substancia pode ocorrer ndo necessariamente de
modo semelhante, por exemplo, o carbono pode se organizar na forma de diamante ou grafita.
Grafita possui uma estrutura hexagonal ja& o diamante tem uma estrutura clubica de face
centrada, onde cada atomo esta ligado a outros quatros atomos. Neste exemplo, a forma, as

orientacdes cristalograficas e o nimero de faces sao diferentes.

Apesar de existir tal variedade de organizacdo molecular, existem relacdes estreitas
estabelecidas por leis fundamentais que mostram todas as possibilidades de estruturas
cristalinas:

- lei da constancia dos angulos;

- lei da racionalidade ou lei dos parametros;

- lei das zonas;

-lei da simetria.

13



Assim, o0s cristais da mesma espécie apresentam sempre a mesma simetria,
independentemente de suas formas externas. Os sistemas cristalinos sdo definidos a partir de

trés eixos a, b e c e suas relagdes angulares («, S e y), detalhados no item 2.6.

2.1-SIMETRIA

Atualmente, a ideia de localizar posi¢cdes utilizando-se numeros € muito comum. A
partir de um Sistema de Posicionamento Global (Global Positioning System, GPS), a altitude
e as coordenadas de um ponto sdo determinadas (longitude e latitude). Porém, tal ideia nasceu
muitos séculos atras: ao se procurar um livro em uma estante, uma cadeira em um teatro ou
até mesmo uma cidade em um mapa, emprega-se o conceito de linhas horizontais e verticais,
obtendo-se uma posicdo Unica do objeto. Em cada sistema de posicionamento, hd uma escala
ou métrica para se determinar a localizacdo, p. ex., em um teatro, a posicdo B-8 pode
significar fileira (linha) B e cadeira (coluna) nimero 8. Em relacdo a localizacdo geogréfica,
sdo empregadas medidas feitas em graus, longitude e latitude. Muitas vezes, estes sistemas se
misturam, pois, dependendo do objetivo, é necessaria uma resposta em sistema de medida
diferente que, em geral, precisa ser padronizado, ou seja, necessita de uma origem e de

unidades.

No século XVII, o filésofo e matematico francés René Descartes (1596-1650)°
percebeu que a matematica poderia sistematizar a determinacdo de posicdes a partir de retas.
Um breve relato sobre a vida de René Descartes parece ser uma justa homenagem a pessoa
que tanto contribuiu para a humanidade. Citamos abaixo alguns dados bibliogréaficos de

Descartes.

“René Descartes, filésofo e matematico, nasceu em La Haye, conhecida, desde 1802, por "La
Haye-Descartes", na Touraine, cerca de 300 quildmetros a sudoeste de Paris, em 31 de mar¢o de
1596, e veio a falecer em Estocolmo, Suécia, a 11 de fevereiro de 1650. Pertenceu a uma familia de
posses, dedicada ao comércio, ao direito e a medicina. O pai, Joachim Descartes, advogado e juiz,
possuia terras e o titulo de escudeiro, primeiro grau de nobreza, e era Conselheiro no Parlamento de
Rennes, na vizinha provincia da Bretanha, que constitui o extremo noroeste da Franga.

Escreveu muitos trabalhos relacionados com a matematica e a filosofia e sua crescente fama
chamou a atencéo da jovem princesa Cristina, da Suécia, na época com 20 anos, que lhe pediu para
ministrar-lhe aulas de filosofia. Foi em Estocolmo que veio a falecer.
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Abaixo estdo listadas alguns dos pensamentos de Descartes:

Penso, logo existo...

Daria tudo que sei pela metade do que ignoro.

Eleva a tal ponto a tua alma, que as ofensas ndo a possam alcancar.

O alimento da juventude é a ilus&o.

Viver sem filosofar €, propriamente, ter os olhos fechados, sem tratar de abri-los jamais.

Deve-se evitar toda "precipitacdo” e todo o " preconceito” ao se analisar um assunto e so ter
por verdadeiro o que for claro e distinto.

As maiores almas sdo tanto capazes dos maiores vicios como das maiores virtudes.
A raz&0 ou 0 juizo é a Unica coisa que nos faz homens e nos distingue dos animais.

Descartes foi um dualista. Isto significa dizer que ele acreditou que a mente e 0 corpo sao
duas espécies de coisas bastante distintas, dois tipos do que ele chamava de “substdincia”.

Para Descartes, a mente humana (ou consciéncia) e a realidade externa sdo dois reinos
separados e autbnomos, nenhum sendo dependente do outro. Embora ele ndo tenha negado que a
mente seja capaz de compreender objetos externos a ela, aquilo de que estamos imediatamente
conscientes, para Descartes, ndo sdo 0s objetos externos, mas apenas representacfes mentais, ou
idéias, produzidas pela nossa prépria mente. A mente, portanto, tem contato com o mundo externo
apenas através de idéias, que sdo representacdes mentais dos objetos externos... ”®.

Em um destes seus trabalhos matematicos Descartes utilizou retas numeradas e
perpendiculares entre si, gerando o que chamamos hoje de plano ou espago cartesiano. Na reta
horizontal, a partir de um ponto central, chamado de origem, 0os nimeros positivos ficam a
direita e 0s nimeros negativos, a esquerda. Ja na reta vertical, a partir também deste ponto
central ou origem, 0s pontos acima da reta horizontal sdo os nimeros positivos; abaixo da reta
horizontal, ficam os nimeros negativos. Usualmente, a reta que esta na posi¢do horizontal é
chamada de eixo x ou eixo das abscissas. Aquela que estd na posicao vertical é denominada

eiXo y ou eixo das ordenadas.

Na figura 1, observa-se a representacdo do plano cartesiano, onde sdo apresentadas
duas retas numeradas; cada marcacdo corresponde a um numero inteiro equidistante de seu
antecessor e de seu predecessor, cada numero compreende uma posi¢do a qual é definida

como um par ordenado (x,y) e determina um Gnico ponto.
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Figura 1 — Plano cartesiano

A simetria é uma ferramenta matematica e ao mesmo tempo uma maneira de se definir
beleza, proporcionando uma maneira privilegiada de perceber alguns encantos da natureza,
na qual podem ser observados padrdes de simetria em construgcOes feitas por insetos, nas
formas de animais e plantas e nos seres humanos. O cérebro humano percebe o padrdo de
simetria e normalmente associa a beleza a esta simetria encontrada, sua compreensao
possibilita apreciar a complexidade de estruturas invisiveis aos olhos, como moléculas e

atomos. A figura 2 apresenta alguns exemplos de simetria na natureza.

Figura 2 — Exemplos de simetria na natureza’

Mas o que é simetria? O dicionario Houaiss® descreve: “Do grego summetria,
‘justa proporcdo’. Conformidade, em medida, forma e posicdo relativa, entre as partes dispostas em

cada lado de uma linha divisoria, um plano médio, um centro ou eixo”.

O dicionario Aurélio® descreve como sendo: “Do grego summetria, ‘justa proporcdo’.
Correspondéncia, em grandeza, forma e posicéo relativa, de partes situadas em lados opostos de uma

linha ou plano médio, ou, ainda, que se acham distribuidas em volta de um centro ou eixo™.
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Expressar esta explicagdo matematicamente é um pouco mais dificil, embora seja
facil reconhecer e compreender simetrias intuitivamente. No entanto, utilizando-se o plano
cartesiano, a ideia bésica fica mais clara. Desenhando-se uma figura no plano, pode-se se
dizer que ela possui simetria caso seja dividida em partes e tal modo que, a partir desta
divisdo, as partes coincidam perfeitamente quando sobrepostas. Na fisica, considera-se que

um sistema possui simetria se ap6s uma mudanca, tal sistema permanece inalterado.

“0 sistema de coordenadas que definimos é chamado sistema de coordenadas retangulares ou
sistema de coordenadas cartesianas em homenagem ao matematico e filésofo francés René Descartes
que primeiro definiu um sistema de coordenadas no plano, estabelecendo as bases de um novo ramo
da Matematica chamado, hoje, Geometria Analitica. Parte do mérito da descoberta da Geometria
Analitica deve ser creditada também, outro francés, Pierre Fermat (1601, 1665) que estabeleceu os
mesmos principios, mais ou menos na mesma época que Descartes.

O plano, munido deste sistema de coordenadas, € usualmente chamado plano coordenado ou
plano cartesiano e é denotado pelo simbolo R? .*°

O plano cartesiano com o0 eixo das abscissas (x) e 0 eixo das ordenadas (y),
normalmente esta dispostos na posicdo indicada na figura 3 e é dividido em quatro regides,

denominadas quadrantes, aqui indicados pelos simbolos i, ii, iii, iv, respectivamente.
y
1 1
X
111 v

Figura 3 - Divisdo do plano cartesiano em quadrantes
O primeiro quadrante € o conjunto de todos os pontos ( X, y ) do plano para os quais
x>0ey>0;
O segundo quadrante é o conjunto de todos os pontos ( X, y ) do plano para os quais
x<0ey>0;
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O terceiro quadrante € o conjunto de todos os pontos ( x , y ) do plano para os quais
x<0e y<0;

O quarto quadrante é o conjunto de todos os pontos ( X, y ) do plano para os quais
x>0e y<0.

Até o momento foi tratada a representacdo do ponto, entretanto, ndo somente onde se
encontra 0 ponto € importante, dentro de simetria € preciso definir as distancias, as quais
devem ser preservadas nas operacGes de translacdo, rotacdo, reflexdo axial e reflexdo

deslizante.

2.2 - DISTANCIAENTRE DOIS PONTOS

No plano, a distancia entre dois pontos P1=( X1, Y1 ) € P2=(X2, Y2 ) representada por PP,

\/(Xl_xz)z"'(yl_)’z)z

é definida pela equacéo: P1P, -

Esta equacdo é facilmente explicada através da Geometria Plana, observando-se que o

comprimento do segmento P1P, é a medida da hipotenusa de um triangulo retangulo cujos

catetos medem (X, — X, ) e (y, — Y, )como se vé na figura 4.

P2

Y2

P1

41

pal w2

Figura 4 — Distancia entre dois pontos em um plano cartesiano
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2.3 - ELEMENTOS DE SIMETRIA E OPERACOES DE SIMETRIA

A compreensdo de operacdes de simetria, como translacdo, rotacdo, reflexdo axial e
reflex@o deslizante, requer a definigdo de elementos de simetria e vice-versa. Desta forma, na
falta de um significado independente, ambas devem ser consideradas juntas. Isometria € uma
transformacdo que mantém as distancias entre pontos. Ou seja, 0s segmentos da figura
transformada sdo geometricamente iguais aos da figura original, podendo variar a direcéo e o
sentido; enquanto os angulos internos sdo mantidos. Existem isometrias simples e isometrias
compostas. As isometrias simples sdo aquelas nas quais apenas uma transformacéo ocorre, por
ex., apenas rotacdo. Ja uma transformacdo composta é quando sdo aplicadas mdultiplas
transformacdes, tais como: rotacio seguida de uma reflexdo. E importante salientar que todas

estas operacBes de simetria sdo vélidas no espaco R% e R®,

2.3.1-SIMETRIAAXIAL OU SIMETRIA DE REFLEXAO

Simetrias de reflexdo sdo aquelas que representam as imagens refletidas em relacédo a
um plano (plano de simetria), como se este plano de reflexdo fosse um espelho, a partir do

qual, cada ponto fica a uma mesma distancia (figura 5).

Figura 5 — Plano de reflex&o ou espelho™.

Assim, cada ponto fica a mesma distancia do plano de reflexdo como pode-se perceber

na figura acima. No plano cartesiano fica mais facil de perceber esta operacéo de simetria.

Utilizando o plano cartesiano para realizar a reflexdo pode-se ver o resultado desta

transformacéo. A figura 6 é formada inicialmente no primeiro quadrante (cor azul). A reflexao
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em relacéo ao eixo y leva a imagem para o quadrante ii (cor vermelha). Da mesma forma, uma
reflexdo do triangulo azul em relacdo ao eixo x leva a imagem ao quadrante iv (cor verde).
Pode-se perceber que a figura manteve todas as suas dimensfes (comprimento dos lados e
abertura dos angulos, as figuras sdo congruentes).

v A

|-4.3) [4.3)
i L]

Figura 6 — Exemplo de reflex&o em relacdo ao eixo y e ao eixo x*?.

2.3.2 - SIMETRIA DE ROTACAO

O movimento de rotacdo ocorre quando um objeto é girado a partir de um
determinado angulo em relacdo a um eixo imaginario. Alguns exemplos de simetria a partir do
movimento de rotacao:

e se uma estrela for girada em 72° mantendo-se o ponto central sem

mudanca de coordenadas, a imagem nédo se modificara (figura 7);

« ainda no caso da estrela (figura 7), se um giro de 180° for efetuado em

relacdo ao eixo y, ocorrerd também a simetria de rotacao;

y

Figura 7 — Eixo de rotacéo'?.
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e de outra forma, pode-se efetuar a rotacdo de um objeto a partir de 90° da

origem (figura 8).

) I

: A i
1]

14 - |

(@) = (b)

Figura 8 — Rotacao de 90° (sentido horério) em relacdo a origem®?.

Rotacionando-se a figura 8a de 90° em relacdo a origem é obtido a figura 8b.
2.3.3-SIMETRIA DE REFLEXAO DESLIZANTE

E uma operacéo obtida através da combinacio de reflexdo com translacdo. Primeiro
ocorre a reflexdo em relagdo a um plano, em seguida, uma translacdo paralela a este plano. Na
figura 9a, observa-se 0 objeto na posi¢do original; apds as operacGes de reflexdo e translagéo,

obtém-se a imagem da figura 9b.
y '
y

LA =~ )

Figura 9 — Exemplo de simetria de reflexdo deslizante™.
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2.3.4 - SIMETRIA DE ROTOINVERSAO

E uma operagio obtida através da combinacdo de rotacio com a reflexdo. Primeiro
ocorre a rotagdo em torno de um ponto fixo i em relacdo ao plano xy, em seguida uma
inversdo paralela ao eixo z (figura 10). Importante: Embora a operacdo de rotacdo associada a
reflexdo também seja uma operagdo de simetria, o termo “rotoinversdo” refere-se a
combinagdo de rotagdo em torno de um eixo com inversdo em relagdo a um ponto sobre o

eixo (centro de simetria).

Figura 10 — Exemplo de rotoinversdo®.

2.3.5 - SIMETRIA TRANSLACIONAL OU SIMETRIA DE TRANSLACAO

As simetrias de translacdo sdo aquelas onde a ideia de movimento ocorre, pois cada
ponto é deslocado igualmente para uma nova posi¢do. Na figura 11, o triangulo é deslocado
do quadrante i para 0 quadrante ii. Para isso, 0 numero 7 foi somado aos valores das abscissas,
enquanto as posicoes na vertical permaneceram inalteradas. Da mesma forma, pode-se fazer

esta operacdo em relagdo a posicdo vertical, mantendo-se os valores das abscissas.
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['4)3] (31'3}

Figura 11 — Exemplo de translagdo™.

2.4 - DIRECOES CRISTALINAS E EIXOS CRISTALOGRAFICOS

A escolha dos eixos coordenados sempre que possivel, é feita com sistema de
referéncia cartesiano (o sistema convencional de coordenadas X, Yy, z). Pode ser visto na figura
12 que, X, Y, e z definem os eixos de um sistema de coordenadas cartesiano em 3D. A escolha
de uma origem é completamente arbitraria, uma vez que cada ponto do reticulado cristalino é
idéntico. A designacdo de pontos, direcGes e planos especificos fixados no espaco absoluto
sera alterada caso a origem seja mudada, entretanto, todas as designacdes serdo

autoconsistentes se partirem da origem como uma referéncia.

As direcGes a, b e ¢ podem ser definidas como os vetores da célula unitaria de um
cristal (figura 12). Qualquer linha (ou direcdo) do sistema de coordenadas pode ser

especificada através de dois pontos:
o um deles é a origem do sistema de coordenadas, (0,0,0) por
convencao;

o 0 outro é um ponto do cristal, (u, w, v), que pode ser obtido
deslocando-se o primeiro ponto de uma distancia ma, nb ou oc na direcao

especificada a partir de (0,0,0), {m,n,0} c Z.

Definem-se os planos cristalograficos com o auxilio de parénteses e as direcdes

perpendiculares aos planos com o auxilio de colchetes. Alguns exemplos:

e a direcdo [100] é perpendicular ao plano (100) em um sistema cubico;
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Exemplo: Dada uma origem qualquer, haverd sempre uma direcdo [100] definida
univocamente, e [110] sempre fara exatamente o0 mesmo angulo com a dire¢do [100].

[101] |

[111]

z —b |

Figura 12 — Sistema de eixos cartesianos mostrando os eixos cristalograficos a, bece
as direcdes [100], [101] e [111]*.

2.5 - INDICES DE MILLER

Os indices de Miller compreendem uma forma de representacao de planos — (hkl) ou,
para um conjunto de planos, {hkl} — e direcdes cristalograficas — [uvw] ou para um
conjunto de dire¢des, <uvw>. Cada face de um solido cristalino é representada pelos menores
nameros inteiros formados pelo valor reciproco da interseccdo que cada plano (face) faz com
os eixos cristalograficos (p. ex., plano (111), figura 13). As dire¢des sdo representadas por um
vetor a partir de uma origem “O” e terminam em uma coordenada conhecida a partir desta
origem (p. ex., direcdo [111], figura 13), seus valores também s&o definidos como 0s menores

nameros inteiros reciprocos.
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D:iregﬁo [111]

'
Hoooooonoannoonsansand banocooon

Plano (111)

Figura 13 — Dire¢es dos eixos cristalinos mostrando o plano (111) e a direc&o [111]".

2.6 — SISTEMAS E REDES CRISTALINAS

Uma estrutura cristalina € o conjunto de uma rede de pontos regularmente espacados
com uma distribuicdo apropriada dos &tomos chamada de base. Os materiais cristalinos séo
aqueles que possuem uma distribuicdo caracteristica e regular de seus &tomos em que 0 menor
arranjo possivel constitui uma célula unitaria, a qual obedece as operacdes de simetria. Neste
sentido, no espaco tridimensional, sdo possiveis sete estruturas (tabela 1) a partir dos quais
quatorze arranjos séo definidos, 14 redes de Bravais. A partir das operagdes de simetria, sao

possiveis 32 classes (grupos de ponto) que, por sua vez, suportam 230 grupos espaciais®.

O pesquisador Auguste Bravais (Annonay, 23 de Agosto de 1811 — Le Chesnay, 30 de
marco de 1863) foi um fisico francés e foi ele quem preconizou os diagramas basicos das estruturas
que atualmente sédo chamadas de redes de Bravais. Citamos abaixo alguns dados bibliogréficos de

Auguste Bravais.

“Auguste Bravais estudou no Collége Stanislas, em Paris, ingressando na Ecole Polytechnique
de Paris em 1829.A0 terminar seus estudos ingressou na armada, recebendo carta patente de oficial.
Embarcou depois no Finistere, em 1832, e depois no Loiret, tendo participado em trabalhos de
hidrografia nas costas da Argélia. Participou também na expedicdo do Recherche, enviado a
Spitzberg e a Lapo6nia em socorro do Lilloise.

A partir de 1840 passa a ministrar um curso de matematica aplicada a astronomia na Faculte
des sciences de Lyon. Lecionou fisica na Ecole Polytechnique, entre 1845 e 1856, data em que foi
substituido por Henri Hureau de Sénarmont.

Bravais publicou uma memdria sobre cristalografia em 1847, que o celebrizou.

Foi membro fundador da Société Météorologique, e sucedeu ao almirante Albin Reine Roussin
como socio da Académie des Sciences em 1854. Também se interessou por magnetismo, pela origem
das auroras polares, por meteorologia, geobotanica, astronomia e hidrografia. **
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Os sistemas cristalinos cubico (ou isométrico), tetragonal, hexagonal, trigonal,
ortorrdBmbico, monoclinico e triclinico sdo gerados a partir do empilhamento de quatro tipos
de redes planas: obliqua, retangular, quadrada e hexagonal. Dentre tais sistemas, aqueles
denominados triclinico, monoclinico, hexagonal e trigonal ndo possuem uma métrica

cartesiana.

A célula unitéria pode ser descrita pelos pardmetros de rede a, b e ¢ e seus
respectivos angulos o, 3 e A como mostrado na (figura 14).
+C

A

-a

-b » +b

+a

-C
Eixos cristalograficos de um cristal hipotético

Figura 14 (a) Eixos cristalograficos em uma métrica cartesiana — 0s eixos a, be ¢

coincidem com as direcdes cartesianas x, y e z°.

Figura 14(b)- Parametros de rede de um cristal hipotético®.

Cada estrutura cristalina possui dire¢cbes e planos atémicos proprios. Estas
caracteristicas influenciam diretamente as propriedades de um material 0 comportamento do
material, determinando sua rigidez, opacidade, cor, comportamentos elétricos, magnéticos

entre outros.

Para que se consiga encontrar as localizagcBes das particulas (&tomos, ions ou
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moléculas) nas células unitérias,

estabelecem-se 14 estruturas cristalinas basicas,

denominadas redes de Bravais. Cada rede compde um arranjo infinito de pontos discretos,

com disposicdo e orientacOes idénticas seja qual for o ponto especial de onde a rede é

observada. Praticamente todos os materiais cristalinos até agora identificados pertencem a um

dos 14 arranjos tridimensionais correspondentes as estruturas cristalinas bésicas de Bravais

(excecbes conhecidas: quasicristais, descobertos na década de 80 do século XX por

Shechtman

18).

O conjunto das 14 redes de Bravais convoluido com os 32 grupos de ponto constitui

230 grupos de espaco.
Tabela 1 — Classificacao dos sistemas cristalinos'®.
Ndmero de
Sistema Simetria . ) . L .
o L Simetria Parametros da cela unitaria parametros
Cristalino caracteristica .
independentes
Triclinico 1x 1-vez -1 a#Fb+c.a#P#y 6
Monoclinico 1x 2-vezes 2/m aZzb#c;a=y=90%p>90° 4
Ortorrémbico 3= 2-vezes mmm aFb#cia=p=y=90° 3
Tetragonal 1= 4-vezes 4/mmm a=b#cia=p=y=90° 2
) 6/mmm (P) )
Trigonal 1x 3-vezes a=b=c a=p=90°v=120° 2
3m (R)
Hexagonal 1x 6-vezes 6/mmm a=hb#c,a=p=90° y=120° 2
Cubico 4x 3-vezes m3m a=b=c a=p=y=90° 1
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Tabela 2 — As 14 Redes de Bravais®®.

cUBICO
a=b=c
G':B:T: m'

TETRAGONAL

a=bsc
a=p=y=90°

ORTOROMBICO

azbezc

u:B:T:m.
HEXAGONAL

a=bzc
[::B:%’
y=120°

MONOCLINICO

azbac P c Tipos de células
{X: T: %.

pel20° P = primitiva

- | = carpa centrada
TRICLINICO F =face centrada
azbzc P C = uma face centrada
o prys90°

2.6.1 - SISTEMA CRISTALINO TRICLINICO

No sistema triclinico, as dimensdes dos eixos cristalograficos (por convencdo, ¢ < a <
b) e os angulos formados entre tais direces sdo diferentes (figura 21). Como exemplos de
minerais formados neste sistema, destacam-se as seguintes fases silicaticas?®; cianita
(Al,SiOs) e diversos feldspatos —— plagioclasios (NaAlSizOg - CaAl,Si>Og) e microclina
(KAISi3Og).

TRICLINICO

Figura 21 — Rede triclinica,?.
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2.6.2 - SISTEMA CRISTALINO MONOCLINICO

A célula unitéria monoclinica caracteriza-se pelas dimensdes diferentes de seus trés
eixos cristalograficos, cujos angulos y (a A b) e & (c A b) correspondem a 90°; enquanto S (a A
c) € maior do que 90° A célula unitaria desse sistema tem um eixo de simetria binério
(direcdo perpendicular ao plano de reflexdo), que por convencdo é considerado 0 eixo
cristalografico b. Neste plano de simetria, estdo contidos os eixos cristalograficos a e c,
perpendiculares ao eixo b, o qual coincide com um das dire¢cbes X, Y ou Z. Diversos
exemplos de minerais formados neste sistema cristalino compreendem silicatos™® piroxénios
(augita, diopsidio, etc.); anfibdlios (tremolita-actinolita, hornblenda, etc.); micas (muscovita,
biotita, etc.); feldspato alcalino: ortoclasio (KAISi3Og); grupo do epidoto (epidoto, allanita,
etc.) e titanita (CaTiSiOs). Dentre os minerais de outras classes, podem ser citados®:
arsenopirita (FeAsS); gipso (CaS0..2H,0), gibbsita (AI(OH)s) e calaverita (Au,AgTe,)?.

b a b a

MONOCLINICO

(@) (b)

Figura 20 - Redes monoclinicas: (a) simples, (b) centrada®.

2.6.3 - SISTEMA CRISTALINO ORTORROMBICO

A célula unitaria ortorrombica caracteriza-se por trés eixos cristalograficos;
perpendiculares entre si, cujas dimensdes séo diferentes (por convengdo: em geral, c <a < b).
A figura 18 mostra a organizacdo dos reticulos ortorrdmbicos e, na figura 19, apresentam-se
algumas de suas formas. Vérios silicatos sdo formados neste sistema cristalino®: antofilita
(mineral do grupo dos anfibolios); enstatita (mineral do grupo dos piroxénios); olivinas —
Mg,SiO, (forsterita) e Fe,SiO, (faialita); andaluzita — Al,SiOs; sillimanita — Al,SiOs e

29



topdzio — Al,[SiO4](OH,F),. Minerais de outras classes também podem apresentar este

arranjo cristalino®; enxofre (S); barita (BaSO,) e goethita (c-FeOOH).

.0
ORTORROMBICO
(a) (b) (c) (d)

Figura 18 - Redes ortorrombicas: (a) simples; (b), de corpo centrado, (c) de face centrada e (d)

de faces centradas®..

Pinacdides Bipiramide Prisma
e pinacdide

Figura 19 — Exemplos de formas do sistema ortorrdmbico®*.

2.6.4. - SISTEMA CRISTALINO TETRAGONAL

A célula unitéria deste sistema cristalino é caracterizada por possuir seus eixos
ortogonais entre si, porém, apenas 0s €eixos horizontais apresentam o mesmo comprimento;
enquanto o eixo vertical ¢ possui tamanho diferente (figura 16). A figura 17 mostra algumas
formas comuns do sistema tetragonal. Alguns exemplos®® de minerais formados neste sistema
sdo: calcopirita (CuFeS,), cassiterita (SnO,), pirolusita (MnQy), rutilo (TiO,), scheelita
(CaWO,) e zircao (ZrSiOy).
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TETRAGONAL

(a) (b)

Figura 16 - Redes tetragonais: (a) simples, (b) de corpo centrado?.

Prisma tetragonal Bipirdmide Pirdmide com prisma
e e pinacdide basal

Figura 17 — Redes tetragonais em um s6lido?*.

2.6.5. - SISTEMA CRISTALINO HEXAGONAL

A estrutura hexagonal é representada por quatro eixos cristalograficos no plano
horizontal, encontram-se a;, a, € as, 0S quais possuem as mesmas dimensdes e formam
angulos de 120° (entre suas extremidades positivas); o eixo vertical, ortogonal aos eixos
basais, é denominado c. Na estrutura simples, existem seis atomos nos vértices e um no centro
de cada face horizontal (figura 22a). Enquanto a rede hexagonal compacta apresenta um plano
de trés atomos entre dois hexagonos (figura 22b). Os minerais quartzo-p (SiO;) e berilo
(BesAl,SigO1) destacam-se como silicatos formados neste sistema cristalino®. Dentre os
sulfetos?, ressalta-se molibdenita (Mo0S,). Além dessas fases, podem ser citadas®: grafita C e
apatita — Cas(PO4)3(OH,F,Cl). A estrutura hexagonal também pode ser observada nos metais

berilio, magnésio, cobalto, cadmio, titanio, etc..
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plano a

plano b

cla=1633

plano a a,

L]

HEXAGONAL
(a) (b)
Figura 22 — (a) Rede hexagonal simples® e (b) rede hexagonal compacta®.

Neste caso, 0 parametro de rede a € diferente do parametro c. Os angulos basais séo
novamente iguais a 120° e os verticais de 90°. A estrutura Hexagonal pode ser observada no

berilio, berquélio, litio, magneésio, cadmio, cobalto, titanio, etc.

¥

Figura 23 — Célula unitéria da rede hexagonal da grafita®®.

2.6.6. - SISTEMA CRISTALINO CUBICO

A célula unitaria clubica caracteriza-se por trés eixos cristalograficos de mesmo
tamanho e perpendiculares entre si (figura 15). Uma vez que 0s trés eixos possuem 0 mesmo
tamanho, os cristais do sistema isométrico sdo equidimensionais nas trés direcdes
cristalogréficas, ou seja, ndo sdo alongados ou achatados. Isto pode ser observado, inclusive,
guando fases naturais ou sintéticas estdo bem formadas, cuja aparéncia externa (habito) ocorre

principalmente como octaedros, dodecaedros e, até mesmo, cubos. Os eixos a, b e ¢ desse
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sistema compreendem trés eixos quaternarios de rotacdo ou trés eixos binarios de rotagdo, o
que permite um grande nimero de grupos espaciais. Além disso, apenas os cristais do sistema
cubico sdo isotrépicos térmica e opticamente, ou seja, o calor e a luz se propagam com a
mesma velocidade, seja qual for a dire¢do. Diamante (C), ouro (Au), prata (Ag), pirita (FeS,),
esfalerita (ZnS), galena (PbS), fluorita (CaF;), halita (NaCl); magnetita (Fe3O,4); cromita
(FeCr,O4) e granadas ((Ca,Fe,Mg,Mn)s(Al,Fe,Cr),(SiO4)3) sédo exemplos de minerais
formados neste sistema cristalino®®. Os diversos tipos de aco e maioria dos metais também
apresentam simetria cubica, bem como o silicio que é a base de toda a industria de
semicondutores que tem permitido o avanco tecnoldgico extraordinario que vivemos hoje em
dia.

0

"0 0 oo @o

o . O o . 0O O o
cuBICO

(a) (b) (c)

Figura 15 - Redes cubicas: (a)simples, (b) corpo centrado, (c) de face centrada?'.

2.6.7. - SISTEMA CRISTALINO ROMBOEDRICO

Em varios textos sobre cristalografia®’, o termo trigonal ou romboédrico é utilizado
como uma das divisdes do sistema hexagonal, o qual seria dividido em hexagonal,

propriamente dito, e trigonal ou romboédrico. No entanto, alguns autores®®?

preferem tratar
tais divisbes como sistemas separados, embora a estrutura trigonal seja caracterizada
exatamente como aquela hexagonal. A diferenca fundamental é a presenca de um eixo ternario
de rotacdo no sistema trigonal em contraposicdo a um eixo senério de rotagdo no sistema
hexagonal. O reticulo romboédrico possui eixos com dimensdes e angulos semelhantes,
embora diferentes de 90° (figura 24). Diversos carbonatos'®sé&o formados no sistema trigonal

— calcita (CaCO3); dolomita (CaMg(COs3),); magnesita (MgCOs) e siderita (FeCO3). Dentre
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os oOxidos®® destacam-se: corindon (Al,Os) e hematita (Fe,Os). Turmalina
((Na,Ca)(Li,Mg,Al)3(Al,Fe,Mn)s(BO3)3(SisO18)(OH)4) € Quartzo-a (SiO;) sdo exemplos de

silicatos com tal estrutura®.

ROMBOEDRICO

(@ (b)

Figura 24 — (a) Rede romboédrica(a=b=c)*, (b) a.= 8= y# 90°*".

2.7—- MATERIAIS CRISTALINGS, POLICRISTALINOS E AMORFOS.

O estudo das direcBes e dos planos cristalinos tem grande importancia quando se
analisa a influéncia da estrutura cristalina nas propriedades fisicas, mecanicas e elétricas de
um determinado componente. De acordo com o seu comportamento, um material pode ser
isotrpico ou anisotrépico. Existem materiais que sdo monocristais, ou policristalinos e os
amorfos.

Os monocristais sdo materiais formados por um arranjo repetitivo e perfeitos ao longo
de uma direcdo, praticamente ndo havendo falhas, formando faces perfeitas. Ex.: diamante e

todas as gemas preciosas e semipreciosas.
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(a)
Figura 25 — (a) Exemplo de estrutura monocristalina®.
Ja os materiais policristalinos sdo formados pelo crescimento de dominios

monocristalinos ou grdos em varias dire¢cbes, como por exemplo, o ferro, a ceramica, o

concreto etc..

P
> <
P>

Figura 25B — Exemplo de estrutura policristalina®.

Apesar do termo “cristal” ter um significado preciso na area da ciéncia dos materiais
e da fisica do estado solido, na linguagem popular o termo é normalmente utilizado para
expressar sobre a transparéncia de um vidro, o brilho de metais. Porém, muitos materiais
vitreos sdo compostos por materiais cujos atomos ndo apresentam qualquer ordenacao
especifica. Estes sdo conhecidos como materiais amorfos. Estes materiais sao em geral
denominados sélidos amorfos, sendo um exemplo geoldgico conhecido a obsidiana. A
obsidiana é formada através da rapida solidificacdo da lava ao entrar em contato com a agua,

normalmente a obsidiana possui uma concentracdo grande de dioxido de silicio.
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(©) (d)
Figura 25 — (C) Exemplo de estrutura amorfa®®, (d) exemplo de uma pedra de

obsidiana?®.

3-DIFRACAO

Segundo Halliday®® a difracdo ¢ definida como: “... 0 desvio ou dispersdo de ondas
que encontram um objeto (uma barreira ou uma abertura) no seu caminho. ... Para que a
difracdo ocorra, o tamanho do objeto deve ser da ordem do comprimento das ondas
incidentes”.

Devido a dualidade onda-particula no comportamento do elétron, de acordo com a
hipotese de De Broglie®®: “N&o somente as ondas apresentam caracteristicas de particulas,
mas as particulas também apresentam comportamento ondulatorio”, dessa forma, pode-se
compreender como ocorre a difracdo do elétron da mesma forma do que ocorre com a luz. Um
solido cristalino pode ser descrito como um conjunto de fendas (grades de difracdo) com
distancias interplanares da ordem de angstrons (10™°m), assim, uma onda com comprimento
desta ordem de grandeza, como o feixe de elétrons, difratara ao passar por esse solido.

Como a difragdo é um fendmeno tipicamente ondulatério e esta intimamente
associada a interferéncia, fica mais simples percebé-la observando-se a superficie da agua. As
ondas na &gua, ao passarem pelo orificio de um anteparo, abrem-se ou difratam-se, formando
um feixe divergente (figura 26).

Thomas Young?® realizou uma experiéncia demonstrando que a luz possufa natureza
ondulatéria. Incidindo a luz por uma abertura estreita foi possivel constatar, em um anteparo

instalado do outro lado da fenda, que ndo surgia simplesmente uma linha nitida, mas sim um
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conjunto de faixas luminosas de diferentes intensidades. Isso mostrou que a luz sofria
difracdo, tal como ocorria com as ondas sonoras ou as ondas de um lago. Tal comportamento

é possivel devido ao seu carater ondulatorio.

NS
il

€ (b)
(b) Figura 26 - Difracdo por uma fenda™..

Na figura 26, uma frente de onda ligeiramente encurvada é representada por uma
sucessdo de linhas escuras. A distancia entre estas linhas representa um comprimento de A.
Esta frente de ondas sofre uma difracdo ao atravessar uma fenda cujas dimensdes sdo da
ordem de grandeza |. Na figura 26(a), a fenda tem largura praticamente igual ao comprimento
de onda e a curvatura da onda resultante é significativa. Na figura 26(b), entretanto, a largura

da fenda é bem maior, provocando uma difracdo ou curvatura na onda resultante bem menor.

Yo sinf=24/a
p 6 P B sinf=A/a
H_I_ - 10 sinB=0
| | =% sinf=-1/a
i L >l %o sin@ =-24/a

Visualizacido na tela.
Figura 26(c) — Interferéncia em fenda simples.

A figura 26(c) retrata um experimento no qual uma frente de onda incide sobre um
orificio de largura a. Através deste experimento é possivel determinar uma expressao que

calcula os pontos de méximos e minimos ou interferéncias construtiva e destrutiva da onda

difratada.
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asend =1 (1)

a= abertura da fenda, 6=angulo entre o ponto central do anteparo, o ponto central da fenda

“a”, e 0 ponto onde a frente difratada toca o anteparo.

Para que a difracdo de elétrons ocorra, vale destacar aquilo que De Broglie props, ou
seja, o carater dual do elétron:

)ﬂ = —_—= L
p mv )
Sabe-se que:
p=mv @)

A = comprimento de onda, # = constante de Planck, p = momento, m = massa, v = velocidade,
eV = elétron \olts.

No caso de elétrons em um microscopio eletrdnico, onde os elétrons sofre a agdo da

diferenca de potencial V igual a uma energia cinética eV e massa de repouso m,, tal que:

2
eV = m°2" 4)

Podemos determinar 0 momento do elétron®:
p=myv=(2meV)* (5)

h

= emevy ©

Se a energia do feixe de elétrons é maior que 100keV, torna-se necessaria a correcao

relativistica para a velocidade do elétron®.

P h

. 0
[(ZmOeV)(1+ eV ZT
2m_c

0
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As personagens e sua atuagao c'@

microscopia
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A difrag@io s6 ocorre quando A = 2dsen® — Lei de Bragg

Figura 27 — Desenho esquematico da difragio através de uma amostra cristalina’®.

Na difracdo do feixe de elétrons pela amostra so ocorrerd interferéncia construtiva se a
condigdo 2dsend = A, também chamada de Lei de Bragg, onde A € o comprimento de onda, d
a distancia interatdmica e 6 o angulo em relacdo a dire¢do de propagacdo da onda plana for

satisfeita. Em qualquer outra situacdo ocorrera interferéncia destrutiva.

Padroes de difracio

A A
AN 4
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‘ intesidade de sinal
e A
~ | B
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S
E + -
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Figura 28 - Distribuicdo da intensidade de sinal ap6s a difracao®.
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Na figura 28, AB, BC, CD, DE possuem o mesmo tamanho de “d”. A distribui¢do da

intensidade demonstra que no ponto central o nimero de contribuicdes de interferéncias
construtivas é maior e a medida que se afasta do ponto central as contribui¢cGes diminuem de
intensidade. A difracdo de elétrons ira ocorrer quando a energia do feixe de elétrons que
incide sobre a amostra cristalina tiver uma energia da ordem de kV. Para verificar isto se pode
se pensar 0 seguinte:
Considerando o feixe incidente como um conjunto de elétrons com energia de 20kV.
Substituindo os valores e energia do feixe (eV), massa de repouso do elétron (m,), e constante
de Planck (h), chegamos a um comprimento de onda de A = 0,0867angstron que é duas ordens
de grandeza menor que as distancias interatbmicas médias dos mais variados materiais.

Os elétrons ao atingirem a amostra interagem com esta, de forma que alguns elétrons
perdem parte de sua energia para os elétrons da amostra e outros sdo espalhados com uma
perda minima de energia, consequentemente, sdo espalhados com energia menor do que a
inicial. Mesmo com esta perda minima de energia considera-se um espalhamento eldstico.

Atualmente, a difracdo de elétrons, tanto quando € obtida através de um microscopio
eletronico de transmissdo como a partir de um microscépio eletrénico de varredura, é uma
técnica bastante eficiente, desde que a amostra seja adequadamente preparada. Assim, a
interacdo dos elétrons com a amostra cristalina ird produzir padrdes de difracdo, cujas
relacOes interplanares poderdo ser determinadas sempre que esse fenbmeno atender a lei de
Bragg. Existem diversos tipos de padrbes de difracdo que podem ser obtidos em um
microscopio eletrbnico, dependendo do processo de interacdo feixe-amostra, grau de
colimacéo do feixe (paralelo ou convergente), tipo de amostra e tipo de detector utilizado. Na
técnica de difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD), o feixe converge sobre a amostra
policristalina, varrendo-a e gerando, assim, padrdes de difracdo chamados de padrdes de
Kikuchi (alguns autores traduzem Kikuchi patterns como imagens de Kikuchi), os quais séo

formados por diversos pares de linhas paralelas, denominadas bandas de Kikuchi.

Quando o feixe de elétrons incide perpendicularmente sobre a amostra, a intensidade
do sinal de elétrons retroespalhados & muito baixa. Dessa forma, para intensificar a
intensidade desses sinais, inclina-se a amostra em 70°. Assim, vale destacar como estes sinais
sdo gerados e seu significado. Para isto, sera descrito, no capitulo a seguir, o funcionamento

do microscopio eletrénico de varredura.
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4 — MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA

A palavra microscopio deriva de dois radicais gregos, os quais significam "pequeno” e
"observar”". Embora ndo se saiba exatamente quem o inventou, parece que O primeiro
microscépio, sistema optico, foi desenvolvido por Zacarias Janssen®®, éptico holandés; é
certo, porém, que ele deu um microscépio de presente ao arquiduque da Austria em 1595%.
Depois deste, muitos outros modelos de microscdpios, sistemas Opticos e eletrdnicos, foram
desenvolvidos e aperfeicoados para as mais variadas aplicagdes, que vdo desde estudos
biolégicos até, mais recentemente, nanoeletronica. No entanto, a histéria da microscopia

eletrbnica é muito mais recente.

Em 1931, o fisico alemdo Ernst Ruska apresentou o microscopio eletrbnico de
transmissao, instrumento que atualmente é capaz de ampliar imagens em dezesseis milhdes de
vezes, com resolucdo em torno de 50pm. A energia de operacao destes microscopios vai desde

algumas dezenas de kilovolts (kV) até algumas unidades de milhGes de volts.

O primeiro protétipo de um microscépio eletrdnico de varredura (MEV) foi
desenvolvido por Knoll*® em 1935. Em escala comercial, os MEVs foram desenvolvidos na
década de ‘40 do século passado, nos laboratorios da RCA* (Radio Corporation of America).
A resolucdo obtida na época estava em torno de lum, o que era muito ruim, ja que, com o
microscOpio Optico, era possivel obter aumentos com uma resolucao de 0,5um. Desde entdo,
muita coisa mudou, atualmente conseguem-se aumentos de 1.000.000X com uma resolucéo
de 1,0nm em muitos MEVs de alta resolu¢do. Em alguns microscopios avancados, € possivel

alcancar aumentos maiores e resolugdes da ordem de 1A.

Em um microscopio eletrénico de varredura (figura 29), um feixe de elétrons é gerado
no canhdo colimado dentro da coluna, através de um sistema de lentes condensadoras, e
focalizado na amostra por meio de uma lente objetiva e sistema de bobinas de varredura. O
feixe colimado e demagnificado pela lente objetiva é varrido sobre a amostra, interagindo
assim com a mesma. O feixe que varre a amostra, assim como nos antigos aparelhos de
televisdo e monitores, tem didmetros da ordem de poucos nandmetros nos MEVs de alta

resolugéo.

Quando o feixe de elétrons interage com a amostra, diversos sinais sdo gerados.

Porém, é necessario ter instalado o detector adequado para que estes sinais sejam registrados.
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O microscopio FEG (Field Emission Gun ou Canh&o por Efeito de Campo) Quanta 200 FEG

instalado no Centro de Microscopia da UFMG é um equipamento moderno que possui uma

resolucdo maxima de 1,6nm em alto vacuo, com detectores capazes de captar diversos sinais

de elétrons. Destacam-se:

- elétrons secundarios em alto vacuo, baixo vacuo e vacuo ambiental;

— elétrons retroespalhados em alto e baixo vacuo;
- elétrons transmitidos em alto vacuo.

Além desses sinais, ainda sdo detectados:

- raios-X caracteristicos através de espectrometro por dispersdao de energia

(EDS), que possibilita analisar a composi¢do quimica de fases de forma

qualitativa, semiquantitativa e quantitativa,

mapeamento quimico;

além da elaboracdo de

- O fenbmeno de difracdo de elétrons retroespalhados é registrado a partir de

uma tela fosforescente, cujas imagens sdo processadas através de uma

camera CCD de grande sensibilidade dotada de um cintilador que transforma

elétrons em fétons.

DIAGRAMA DO MICROSCOPIO DE VARREDURA

Colunaem
alto vacuo

Amostra

Bombas de
vacuo

Fonte de elétrons
Anodo

Condensadoras

Bobinas de
varredura

Objetiva
Camara em

alto ou baixo
vacuo

Figura 29 — Desenho esquematico de um microscépio eletronico de varredura.®’
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Detector de elétrons
secundarios em alto
vacuo

Detector de elétrons
secundarios em baixo

VAcuo
Amostra

Porta-amostra

Platina

Tela fosforescente -
detector de EBSD

Figura 30 — Imagem no interior da cAmara do microscopio eletrénico de
varredura modelo Quanta 200FEG da FEI do Centro de Microscopia da UFMG.

A figura 30 € uma imagem que retrata o interior da cAmara do microscopio Quanta
FEG. Nesta imagem é possivel ver os detectores de elétrons secundarios (grade a direita),
detector de elétrons secundarios em baixo vacuo, a esquerda da lente objetiva e o cintilidor
para o EBSD a esquerda. A amostra na parte final da coluna de elétrons e da lente objetiva e a
base de sustentacdo da amostra que é conhecida como platina.

4.1 - GERACAO DOS SINAIS

O microscopio eletrénico de varredura tem como fonte de “luz” um filamento. No
caso do Quanta 200FEG, os elétrons que chegam a amostras sdo extraidos de um filamento
feito de um monocristal de Tungsténio. O motivo de se utilizar este tipo de equipamento vem
da necessidade de se ter: confiabilidade na estabilidade da emisséo, alto brilho, energia

controlével, coeréncia, fonte de alimentacdo com dimensdes reduzidas.

4.1.1 - CANHAO

Local onde fica o filamento e onde é gerado o feixe de elétrons. O canhdo é montado
de forma a extrair elétrons do filamento. O sistema de extracdo pode ser termiénico ou de
emissdo por efeito de campo (Field Emission Gun —FEG). Para elétrons serem extraidos do

filamento é necessario a acdo de um campo elétrico intenso, da ordem de 10"V/cm. A figura
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31 mostra a ponta de um filamento FEG (o monocristal de tungsténio) e o respectivo desenho
esquematico do canhao.

Ponta do /
Field Emission —

Primeiro Anodo

Segundo Anodo

Figura 31 — Desenho esquematico do canhdo de emissdo de elétrons por efeito de

campo (FEG) mostrando os anodos e a ponta do monocristal de tungsténio a direita®.

4.1.2 - COLUNA

Regido do microscopio responsavel por colimar o feixe de elétrons extraido do
filamento. As lentes condensadoras instaladas ao longo da coluna sdo responsaveis por deixar
o feixe de elétrons colimado. Apesar do termo lentes, elas ndo fisicamente lentes. Pois, pelo
canhdo ndo ha fotons e sim elétrons.

Lentes
Condensadoras

Lente Objectiva
Bobina de Varredura

Corretor de Astigmatismo

Abertura para o feixe

Figura 29 — Desenho esquematico da coluna de um microscopio eletrénico de

varredura.®’

No final da coluna esta instalada a lente objetiva. Nesta lente ocorre a corre¢do de
astigmatismo e a deflexdo do feixe. Mecanicamente existem aberturas que possuem a funcgéo

de criar uma barreira fisica para a passagem de elétrons. Assim, estas aberturas podem limitar
44



a quantidade de elétrons que chegam até a amostra. No modelo de microscépio da FEI o FEG
Quanta 200 ha um limitador de vacuo instalado ao final da lente objetiva. Este limitador tem
como funcdo impor uma barreira a diferenca de pressdo que ha entre a coluna que opera com
um vacuo da ordem de 10 Torr, para a camara que opera com pressdes desde 100 Torr, modo

véacuo ambiental até a pressdo de 107 Torr.

4.1.3 - O FEIXE DE ELETRONS

O feixe de elétrons ao ser extraido aumenta seu didmetro; porém, conjuntos de lentes
condensadoras e aberturas fazem com que o diametro final do feixe de elétrons seja coerente,

fino o suficiente para que os melhores resultados sejam obtidos.

Caracteristicas dos trés principais tipos de filamentos com energia
de trabalho atée 100kV

Filamento |Filamento | Mono cristal

Tungsténio LaBé Tungsténio
Funcio trabalho & eV 4.5 24 4.5
Constante de Richardson Adm?K 6 % 10° 4% 10
Temperatura de operacio K 2700 1700 300
Densidade de corrente Afm?* 5 % 10* 10* Lo'o
Tamanho da regido de emissio Hm 50 10 <0.01
Brilho Afm?sr 10° 5% 10" 1o
Estabilidade da emissido da corrente %/hr <1 <l 5
Pressio na regiio do canhio Pa 10 10+ 10%
Espectativa de duracio do filamento hr 100 500 >1000
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Figura 32 — Filamentos termoidnicos de tungsténio, hexaboreto de lantanio e de
emissao por efeito de campo (FEG) com monocristal de tungsténio (da esquerda para direita).

Na tabela, sdo apresentadas as principais caracteristicas destes filamentos®.

Na figura 32, sdo destacadas as principais caracteristicas dos tipos de filamentos
utilizados em microscopios eletrénicos. Devido a propria forma do monocristal de tungsténio
utilizado no microscépio FEG Quanta 200 pode ser percebido por sua caracteristica de
construcdo, que os elétrons sdo extraidos de uma pequena regido de sua ponta. Este
comportamento promove um desgaste menor no filamento, aumentando, inclusive, sua vida
atil, alem do feixe final alcancar a amostra com um diametro muito menor. O ambiente, no
qual os microscopios estdo instalados, contribui para que as especificacGes relativas ao
funcionamento do aparelho sejam alcancadas e até mesmo superadas. A durabilidade dos
filamentos dos microscopios do Centro de Microscopia, por exemplo, esta bem acima do
tempo especificado em catalogo (oito mil horas em contraposicdo ha um tempo maior do que
doze mil horas, gerando, pelo menos, um ganho de quatro mil horas). No Centro de
Microscopia da UFMG, um filamento de um canhdo de emisséo de elétrons por efeito de
campo (FEG) é ligado logo apds sua instalacdo, seu desligamento ocorre apenas para
manutencdo do equipamento ou sua substituicdo. Isto s6 é possivel devido a uma

infraestrutura sofisticada de energia ininterrupta presente neste laboratorio.

4.1.4-BRILHO

A coeréncia é uma maneira de se avaliar 0 quanto as ondas de elétrons estdo em fase.

A coeréncia temporal pode ser medida através da seguinte expressao:

(8)
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4.1.5 - COERENCIA

A coeréncia € uma maneira de se avaliar o quanto as ondas de elétrons estdo em fase.

A coeréncia temporal pode ser medida através da seguinte expressao:

PR
AE ©)

Jé& a coeréncia espacial pode ser expressa assim (o € 0 angulo de convergéncia):

d_ << A
2a (10)
O canhao de emissao de elétrons por efeito de campo (FEG) possui grande coeréncia

espacial e temporal.

4.1.6 - INTERACAO FEIXE AMOSTRA

Uma vez que o feixe de elétrons atinge a amostra ocorre um fendmeno conhecido
como interacdo feixe-amostra. Esta interacdo permite a geracdo de diversos sinais, o desbaste
da amostra; e a soldagem de pecas. Entretanto, tal interacdo ndo ocorre sempre da mesma
maneira, isto dependerd da composicdo quimica do material, da energia aplicada, das
condi¢des do microscépio, entre outros aspectos. A figura 33 mostra o volume de interacdo
feixe-amostra em funcdo de trés tipos de sinais: elétrons secundarios, retroespalhados
(responsaveis pelas linhas de Kikuchi quando o fenébmeno da difracdo ocorre) e fotons de

raios-X caracteristico, de acordo com o tipo de elemento quimico e tensdo aplicada.
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Figura 33 — Desenho esquemaético do volume de interacdo para elementos com

nimero atdbmico baixo (elementos leves) e niumero atdmico alto (elementos pesados) em

funcéo da tensdo de aceleracdo do feixe de elétrons incidentes*.
4.1.7 - SINAIS GERADOS

Durante a interacdo feixe-amostra, varios sinais sdo gerados (figura 34), entre
eles ocorrem elétrons auger, secundarios e retroespalhados, fétons de raios-X,
fluorescéncia de raios-X, etc. Porém, somente sdo registrados os sinais cujos detectores
estejam aptos a captd-los. Dentre os sinais apresentados, sdo destacados aqueles de
elétrons secundarios e retroespalhados.

Feixe primario

Elétrons A\uﬂ! er Elétrons secundarios

R o, T

Luminescéncia Catodica -
Raios X caracteristicos
Raios X continuos

Material (amostra)

Raios X fluorescentes

Figura 34 — Desenho esquematico do volume de interacdo elétrons-amostra,

considerando os diferentes tipos de sinais gerados.

Os elétrons secundarios sao elétrons de baixa energia (< 50eV), provenientes de uma

regido superficial da amostra com a qual colidem de forma inelastica.
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Figura 35 - Imagem de elétrons secundarios gerada no MEV FEG Quanta 200 do

Centro de Microscopia da UFMG amostra padréo de ouro.

Em contrapartida, elétrons retroespalhados possuem energia maior, eles sdo gerados
através de colisdes elasticas, ou seja, sua perda de energia é desprezivel. Os elétrons extraidos
do filamento sdo desviados ao passarem proximo do ndcleo do atomo da amostra, em geral, a
partir de uma regido mais profunda da amostra; assim, apenas alguns deles chegam ao
detector. A imagem de elétrons retroespalhados permite verificar, com menor resolucdo, a
morfologia da amostra, pois sua caracteristica principal é o destaque de contraste quimico.
Quanto maior o numero atémico (Z), maior o desvio, logo, elétrons espalhados por &tomos de
nimero atbmico maior chegam mais facilmente ao detector, gerando imagens mais claras.
Quanto menor o nimero atdmico, a regido na imagem fica mais escura (figura 36). Alem do
contraste quimico, também € possivel obter o contraste de orientacdo cristalografica se a
amostra nao tiver defeitos em sua superficie, ou seja, for preparada de forma adequada para
este tipo de estudo e estiver inclinada ente 70° a 75°, tal e qual para o estudo de difracdo de
elétrons. Neste caso, é necessario um detector de forward scattered electrons (vide figura 36b)
associado a tela fosforescente (detector do fenémeno de difracdo de elétrons).
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Figura 36 - Imagem de elétrons retroespalhados de uma amostra de minério
monazitico obtida no MEV FEG Quanta 200 do Centro de Microscopia da UFMG. Imagem
gentilmente cedida pela Profa. Rosaline C. Figueiredo e Silva do Departamento de Geologia

do Instituto de Geociéncias da UFMG.

Figura 36b - Imagem de forward scattered electrons

de um padrdo de niquel obtida no MEV FEG Quanta 200 do Centro de Microscopia da
UFMG.

No microscopio eletrénico de varredura, quando o feixe de elétrons interage com a
amostra, forma-se um volume de interacdo denominado de "péra de ionizagdo”, mostrada
anteriormente na figura 34. A partir desse volume, apenas uma fracdo minima dos elétrons
chega ao detector. No caso da difracdo de elétrons, é necessério intensificar o volume de
interacdo e, desta forma, aumentar o nimero de elétrons que alcanga o detector. Para isso, a
amostra é inclinada em torno de 70°, permitindo que o fendbmeno de difracdo ocorrido, em

geral, bem préximo a superficie da amostra, possa ser detectado.
50



Tanto os elétrons secundarios como os elétrons retroespalhados serdo convertidos em
imagens digitais, ap0s sua captura pelos respectivos detectores. Essencialmente, elétrons
retroespalhados carregam a informacdo cristalografica de melhor qualidade, sendo
empregados no registro do fendmeno de difracdo de elétrons para gerar imagens digitais, nas

quais a Transformada de Hough sera utilizada para identificar as linhas de Kikuchi.

4.1.8 - IMAGEM DIGITAL

A imagem digital monocromatica € uma imagem capturada de forma indireta. Seja
através da captura de fétons por uma CCD, ou outro tipo de sinal como ocorre em
microscopios eletronicos, onde elétrons capturados por detectores apropriados transformem
impulsos elétricos convertendo-os em imagem. Desta forma, a imagem capturada é convertida
para valores numéricos de maneira a ser analisada via computador, ou seja, é realizada a
discretizacdo (transformacdo de um espaco continuo em um espacgo discreto). Esta imagem
capturada é uma funcdo bidimensional da intensidade de brilho f(x,y), onde x e y referem-se
as coordenadas espaciais(largura e altura) e o valor de f em qualquer ponto (X)y) €

proporcional ao nivel de brilho da imagem naquele ponto.

H& dois tipos fundamentais de imagem digital rastreio (raster) e vetorial. Uma
imagem digital do tipo raster, ou bitmap, ou ainda matricial, apresenta, em algum momento,
uma correspondéncia bit-a-bit entre seus pontos aqueles da imagem reproduzida na tela de um
monitor. Uma imagem vetorial € descrita por linhas plotadas num sistema de coordenadas
cartesianas. Permite redimensionamento em qualquer escala sem perda de qualidade, pois
somente no momento da impressao ela é convertida em um bitmap adequado as caracteristicas
do equipamento impressoras jato de tintas, laser e outras imprimem bitmaps, pois imprimem
sequéncias de pontos dispostos em linhas e colunas, cuja frequéncia, por sua vez, define a
resolucdo da impressora. A este processo de conversdo de vetorial para bitmap chamamos de

rasterizacdo, e € executado por um RIP (Processador de rastreio da imagem).

Uma imagem digital pode ser representada por um conjunto de elementos chamados
Pixel (Elemento de Tela). Cada Pixel € armazenado e seu conjunto forma um mapa de bits

(bit-map), cujo mapeamento serve para reproduzir a imagem digitalmente.
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Uma imagem monocromatica digital é uma fungdo de intensidade de luz

bidimensional
* X, y denotam coordenadas espaciais;
* 0 valor de fno ponto x, y é proporcional ao brilho ou nivel de cinza da imagem.

As figuras 36 (apresentada anteriormente) e 37 mostram como ocorre a orientagéo dos

eixos X, y ao longo das mesmas, bem como a divisdo da imagem em pixels (figura 37).

X

pixel(x.y)

Y

Figura 37 — Representacdo de uma imagem digital**.

Outra forma de representacdo de uma imagem digital é através de uma matriz, cujos
indices de linhas e colunas indicam um ponto na imagem e o correspondente valor do

elemento da matriz representa o valor daquele ponto.

Estes elementos sdo chamados de elementos de imagem ou pixels. Para uma imagem
monocromatica, o nivel de cinza é a escala de tonalidade, que vao de 0(zero) para 0 negro a
255(duzentos e cinquenta e cinco) para o branco. Este nivel de tons de cinza que é atribuido a
cada pixel é chamado de quantizacdo®. Sendo que a quantizagdo é a representacéo do valor
medido de um pixel aproximado por um inteiro. A figura 38 mostra como as intensidades s&o

guardadas em cada pixel.
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E a representaciio do valor medido de um pixel aproximado por um inteiro

'
165 BT

Figura 38 — Representacdo em pixel de uma imagem™.

Esta separacdo depende da exigéncia de sua aplicacdo. A segmentacdo deve parar
quando os objetos de interesse na aplicacdo tiverem sido isolados. Por exemplo, no caso da
difracdo de elétrons o objetivo é localizar as bordas das retas que é o pré-requisito para a
utilizacdo da Transformada de Hough.

Os algoritmos de segmentagdo para imagens monocromaticas sdo geralmente baseados
em uma das seguintes propriedades basicas de valores de niveis de cinza: descontinuidade e
similaridade*?. Por exemplo, pode-se utilizar um limiar (thresholding) para segmentar uma
imagem em tons de cinza e, desta forma, separar os objetos do fundo ou determinar suas
bordas. Tais regides séo encontradas por uma variacao brusca no valor dos pixels vizinhos em

uma imagem.

5 - DIFRACAO DE ELETRONS RETROESPALHADOS (EBSD)

O método de difracdo de elétrons baseia-se na geracdo de imagens decorrentes do
espalhamento do feixe de elétrons em todas as direcGes & medida que este penetra em um
material cristalino e difrata nos planos cristalograficos de acordo com angulos bem definidos
segundo a Lei de Bragg. Isto significa que todos os planos atdmicos da superficie do cristal
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interagem com o feixe espalhado e sempre havera alguns elétrons que incidem nos planos da
rede com um angulo que satisfaz a lei de Bragg, 2dsend = nA, onde d é o espagamento
interplanar para uma familia de planos, A é o comprimento de onda do elétron, n é a ordem da
reflexdo e @ é o angulo de Bragg. Dentre outras denominagdes, as imagens geradas a partir
dessa interacdo séo conhecidas como padrdes de Kikuchi, os quais compreendem projecdes da
geometria dos planos do reticulo cristalino do material analisado. Estes padrfes podem ser
indexados automaticamente atraveés de programas que fazem a identificacdo dos planos
cristalinos e dos eixos de zona a partir da comparacdo com fases similares, armazenadas em
um banco de dados e escolhidas pelo usuario. A maioria dos programas emprega a
Transformada de Hough para reconhecer as linhas de Kikuchi, podendo, assim, identifica-las
através da comparacdo citada.

Para a obtencdo dos padrdes de difracdo de elétrons retroespalhados, obtém-se uma
maior eficiéncia do sinal de elétrons retroespalhados quando a amostra € inclinada a um
angulo de 70° a 75° em relacdo a direcdao horizontal (figura 39) minimiza-se, assim, o efeito
do espalhamento incoerente. Isto pode ser percebido a partir da figura 40, a qual representa
uma simulacéo da interacdo elétrons-amostra. A figura 41 mostra de forma mais simplificada
como a inclinacdo da amostra permite que a interacdo do feixe seja mais eficiente para a

obtencdo das linhas de Kikuchi.

Quando o feixe de elétrons é focalizado no ponto de interesse de uma amostra, a
imagem gerada a partir do fenémeno de difracéo de elétrons é registrada por um detector com
tela fosforescente, o qual esta localizado proximo a amostra e cuja superficie é paralela ao
feixe eletronico. Dessa forma, os padrfes sdo registrados em tal tela e uma camera do tipo
CCD (Charge Coupled Device), montada fora da camara de vacuo do microscépio eletrénico
de varredura (MEV), captura o padréo de difracdo através de uma janela de vidro. A imagem &
entdo digitalizada e a orientagdo dos planos cristalinos pode ser determinada a partir da
posicdo das bandas de Kikuchi onde cada par de linhas corresponde a uma banda e cada
banda compreende um plano cristalino. A indexagdo automatica de tais planos é elaborada por
um programa que emprega a Transformada de Hough para identificar as diversas bandas

presentes na imagem.
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Figura 39 — Simulacdo do volume de interacdo do feixe de elétrons com a amostra, a

qual forma um angulo de 20° com o feixe incidente®.

Feixe primario Tela de

Amostra
inclinada

\ Linhas de

d — Kikuchi

Planos d s
@Panosde __——"

(b) bandas de Kikuchi
Figura 40 — (a) Formacao das linhas de Kikuchi*, (b) imagem das bandas de Kikuchi*'.

O feixe de elétrons é focalizado no ponto de interesse e uma tela fosforescente é
colocada proximo a amostra com a superficie da tela paralela ao feixe eletrénico. Os padrbes
sdo recebidos na tela fosforescente e uma cdmera CCD, montada fora da camara de vacuo do
MEYV, captura o padrdo de difragdo atraves de uma janela de vidro. A imagem do padréo é
entdo digitalizada e a orientacdo do cristal é determinada a partir da posi¢do das linhas de
Kikuchi, usando a transformada de Hough.

Feixe de elétrons
Feixe de elétrons

Area analisada

Amostra

Figura 41 — Desenho esquemético da interseccéo do feixe com a amostra®.
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O programa OIM — Orientation Imaging Microscopy Data Collection da empresa
TSL/EDAX esta associado ao sistema de difracdo de elétrons acoplado ao MEV FEG Quanta
200 do Centro de Microscopia da UFMG, permitindo o registro dos dados e respectiva

indexacdo dos planos cristalinos (bandas de Kikuchi).

6 - TRANSFORMADA DE HOUGH

A ideia da transformada matematica é fazer com que a informacdo seja observada de
outra forma, por exemplo a Transformada de Fourier pode ser usada para descrever a
propagacdo de uma onda no espaco e no tempo de tal forma podemos ver uma informacao
temporal na frequéncia e/ou vice-versa, usando a Transformada de Fourier inversa. As
transformadas matematicas sdo fun¢Ges que mapeiam um espaco (conjunto) em outro. As
transformacdes aplicadas a informacdo podem ser lineares, ndo lineares, invertiveis, nao-
invertiveis, biunivocas, etc.. S3o exemplos de transformagdes lineares: y = AX em que “X” ¢
a informacgdo original, “A” ¢ a matriz de transformagdo e y ¢é resultado da transformagao.
Algumas transformadas sdo de natureza ndo linear, como a Transformada de Hough, aplicada
a imagens, cujo resultado é um vetor que representa a reta suporte do eixo de maior
representatividade na imagem. Como € de se esperar neste caso, a Transformada de Hough
ndo é invertivel, pois varias imagens diferentes podem ter a mesma reta suporte para o eixo de

maior representatividade.

(x1,y1)
(xo,y0)

Figura 42 — Mapeamento do plano x,y no plano AB*'.

Na figura 42 acima tem-se um exemplo de transformacdo onde cada ponto no plano
(x,y) é transformado em uma reta no espaco (A,B).
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A Transformada de Hough é uma técnica de extracdo de caracteristicas utilizadas na
andlise de imagens, visdo computacional e processamento de imagem digital. O objetivo da
técnica consiste em identificar objetos dentro de uma determinada classe de formas por um
voto no procedimento. Este processo de votacdo é realizado em um espaco denominado
acumulador que é explicitamente construido pelo algoritmo para calcular a Transformada de

Hough.

“Atualmente a transformada de Hough é um dos métodos mais utilizados para a
deteccdo de objetos que podem ser parametrizados (linhas, circulos, elipses, entre outras).
Esta transformacao identifica a localizacédo das bordas dos objetos de interesse, a fim de que
sejam consideradas apenas os pixel de fronteira. Além disso, pode ser aplicado no
reconhecimento de padrdes de curvas desde que as mesmas possam ser descritas na forma
paramétrica (linha reta, circulos, elipses, entre outras)”*.

O principio da transformada de Hough é mapear um ponto da imagem em um plano
de parametros (Espaco de Hough). O método original de Hough utilizava a parametrizacao
Inclinacdo-Interseccdo (slope — intercept) para mapear um ponto na imagem para o plano de

parametros empregando a equacao:
y=mx+b (11)

Onde m e b s@o os coeficientes linear e angular, respectivamente, da reta, enquanto
que x e y sdo os valores da projecdo do ponto sobre o eixo x ey, respectivamente. Todavia,
tanto a inclinacdo como a interseccgdo é ilimitada e essa parametrizacdo tem a desvantagem de
ser sensivel a escolha do eixo de coordenadas no plano da imagem, o que dificulta a aplicacéo
da técnica.

Em 1972, Duda e Hart* avaliaram que um dos problemas mais constantes do
processamento de imagens era a deteccdo de linhas retas. Eles perceberam o problema na
abordagem de Hough e propuseram uma solucdo para a aplicacdo da técnica. Os autores
utilizaram coordenadas polares para definir o segmento de reta, trabalhando com os

parametros angulo e raio ao invés de inclinagéo e interseccéo.

No plano da imagem, uma reta parametrizada pode ser representada por dois

parametros: p sendo a distancia da normal até a linha da origem da imagem e 6 sendo o
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angulo dessa normal com o eixo horizontal. A equacdo da reta correspondente a essa

geometria é dada por:

£ = XC0SE+ ysend (12)

Como os novos parametros utilizados para representar o espaco sdo definidos agora
por p e 0, o problema de detectar pontos colineares pode ser convertido no problema de se
encontrar curvas concorrentes. Esta mudanca de se encontrar intersec¢do de curvas senoidais

ao invés de interseccdes de retas no plano de pardmetros define quatro propriedades.

Propriedade 1: um ponto no plano cartesiano corresponde a uma curva senoidal no
plano de parametros;

Propriedade 2: um ponto no plano de parametros corresponde a uma linha reta no
plano cartesiano;

Propriedade 3: pontos contidos em uma mesma linha reta no plano cartesiano
correspondem a curvas que se cruzam através de um ponto comum no plano de parametros;

Propriedade 4: pontos na mesma curva no plano de parametros correspondem a

linhas que passam através de um mesmo ponto no plano cartesiano.

Segundo Deans®, é percebido que a Transformada de Hough é realmente caso
especial da transformada Radon*®; uma transformacao que passou quase despercebido durante
meio século, mas agora estd sendo amplamente explorada, especialmente no campo da
tomografia computadorizada. A Transformada Radon é uma funcdo f(x,y) definida em um

plano bidimensional Euclidiano como:
R(p,0) = H f(X,y)3(p—xcosO—ysenP)dxdy  (13)

Entretanto para se calcular a transformada de Hough utiliza-se uma matriz que
inicialmente tem o valor zero, as dimensdes da matriz dependem dos intervalos previamente
fixados pelos eixos p € 6 do espaco de parametros. A tabela 3 mostra a organizagdo desta

matriz, onde cada valor inicial de a;; =0, sendo i = distancia e j o angulo 6.

Para cada angulo encontrado do intervalo [0, ©t] e para cada ponto da imagem (x,y) da

imagem de entrada, um novo valor de p ¢ encontrado, a partir da equagao:
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p = Xcosf + ysend (12)

apo6s o calculo, a célula da matriz acumuladora na posicao 0, p € acrescentada no espago de

Hough e construida uma curva senoidal®.

Seguindo a definicdo da quarta propriedade da transformada de Hough, caso varios
pontos estejam na mesma curva no plano cartesiano, um mesmo ponto 6, p sera incrementado
na matriz acumuladora, assim alguns elementos da matriz teréo grandes valores acumulados,
gerando picos nessas posi¢des. Estes picos representam o ponto desejado. Sera este ponto 0,p
0 de maior voto como dito anteriormente. Estes pontos com maior votacdo sdo utilizados pelo
programa da TSL — EDAX comparando-os com o banco de dados existente em sua biblioteca
de forma a fazer a identificacio da fase e orientac&o cristalina do local analisado. E necessario
lembrar que estes pontos no espaco de Hough representam as linhas de Kikuchi que por sua

vez representam as diversas dire¢des cristalograficas no cristal de acordo com sua estrutura.

A orientacdo cristalografica de um grande nimero de pontos € armazenada em um
arquivo juntamente com as coordenadas de cada ponto, a qualidade do padrdo e a
confiabilidade da indexacdo. Isto permite obter um mapa da distribuicdo espacial das
orientacGes cristalinas de cada ponto, conhecida como OIM (Orientation Imaging
Microscopy). Assim, com o auxilio de um sistema computacional, a difracdo de elétrons
podera entdo ser usada para fornecer a textura local, as relacGes de orientacdo entre graos e o

arranjo espacial de graos que tém orientacgdes cristalograficas especificas.

6.1 — DEMONSTRACAO E UTILIZACAO DA TRANSFORMADA DE
HOUGH

Demonstragédo da equacéo da Transformada de Hough.
Na equacéo da reta parametrizada:
p = Xcosf + ysend (12)

A distancia da origem a reta analisada é representada pelo valor de p. A determinagéo

do valor do angulo 6 é obtido entre o eixo x e a reta analisada.
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Deducdo da equagéo:

p;cos(b, —0)=p (14)

Utilizando as relagdes trigonomeétricas tem-se:

,€05(6,)c08(6) + p,5en(8) ysen(6) = p (15)
p,C0s(6) =, (16)
pisen(d) =y, (17)

Substituindo as equacdes (17) e (18) em (16) obtém-se:

p = X,C080+Yy,send (18)

Onde x; e y, sdo pontos que podem ser chamados apenas de X e y respectivamente.

Assim, na equacéo (14), pode-se perceber como x e y aparecem na equagéo.

Levando-se em conta como uma imagem digital é analisada tem-se a parte superior
da imagem € onde se tem o eixo x crescendo da esquerda para direita e 0 eixo y cresce de
cima para baixo. O pardmetro p que nem sempre é medido exatamente da mesma forma. As
vezes é necessario tracar uma reta paralela a reta analisada que passe pela origem e assim
encontrar a distancia entre elas. O outro parametro utilizado € p cuja medida é em graus e sua
medida esta entre as retas x e p. A figura (43) mostra a reta no plano x, y e como identificar p
e 0.
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Figura 43 — Parametros da transformada de Hough*'.

Para todo ponto (X, y) ndo nulo da imagem original, a matriz acumuladora (espaco de
parametrizacdo) serd incrementado com a tupla (0, p), variando 6 de zero a ©. Um tuplo é um
local de armazenamento pequeno e temporario dentro do processador central. Cada linha de
um banco de dados, formada por um conjunto de colunas, representa um registro (ou tupla).
Os registros ndo precisam necessariamente conter dados em todas as colunas, os seus valores

podem ser nulos.

Acumulador (0, p), este acumulador é uma matriz que recebe a frequéncia com que
cada pixel é acionado. A intersecdo das varias senoides produzirdo uma frequéncia maior em

determinada posicdo da matriz. A tabela 3 mostra esta distribuicéo.

Variacao de angulo e de distancia
0° |20° [40° |.. [140°[160°|180°

85
83
81

-81
-83

Tabela 3 — Matriz de acumuladores®’.

Desta forma, cada ponto (X, y), terd uma senoide no espaco de Hough. O tamanho da
senoide depende do valor de 0, onde 0 < 6 <. As figuras 44 e 45 mostram respectivamente
um ponto no plano cartesiano e a senoide no espaco de Hough. A figura 44 mostra como se
obter p e 0, considerando os trés pontos de dados, mostrado aqui como pontos negros.
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Figura 44 — Exemplo de algumas transformadas de Hough e suas respectivas tabelas acumuladoras*®,

Loy
Loy

@ Imagem original (b) umasenoide
Figura 45 — Aplicacdo da Transformada de Hough em um ponto®.

A0 se usar mais pontos mais senoides ocorrerdo no espago de Hough, conforme pode
ser visto na figura 46. E os pontos de intersecdo ocorrem quando 0s pontos pertencem a uma
mesma reta. Supondo que uma determinada reta seja desenhada em uma imagem, figura 47.
Isto levard a um acimulo de pontos em um mesmo local no espago de Hough, figura 47 b. Em
computagdo isto significa dizer que cada ponto da reta “vota” no mesmo ponto do
acumulador. Ao procurar os pontos maximo local no acumulador, é possivel encontrar as retas

na imagem original.
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(@) Imagem original (b) duas senoides com um
ponto em comum.

(a) Figura 46 — Dois pontos (X1,y1) € (X2,y») da imagem original transformados em duas

senoides com um ponto em comum®.

Quando uma reta é transformada, se tem infinitas senoides com um ponto em comum

como pode ser visto na figura 47 abaixo.

/

-
LA

@ Imagem original (b) Infinitas senoides.

Figura 47 — Infinitas senoides geradas pela transformacéo dos infinitos pontos da reta
que se interceptam em um Unico ponto. Este ponto representa as coordenadas polares da

reta.

Desta forma tem-se a Transformada Hough identificando uma reta. Quando ha mais de
uma reta, tem-se mais pontos. Sao estes pontos que sdo comparados com o banco de dados do

programa OIM.
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Figura 48 — Imagem obtida de uma amostra padrédo de Niquel

Na figura 48 é mostrado um exemplo do uso da transformada de Hough no software OIM.

7 —-APLICACAO DA TRANSFORMADA DE HOUGH NA TECNICA DE EBSD

Até o momento foi descrito como identificar um material cristalino ou policristalino
ou mesmo um material amorfo. Foi explicado o porqué conhecer a orientagéo cristalina de um
material é importante. Aqui também foi comentado como a Transformada de Hough pode
detectar em uma imagem ruidosa figuras planas, como as retas. Entretanto, como esta

deteccdo auxilia na técnica do EBSD?

A difracdo de elétrons retroespalhados ird produzir padrées nos desvios dos elétrons
que interagirem com a amostra respeitando a Lei de Bragg. Estes elétrons ao colidirem com a
tela de fésforo serdo convertidos em fotons e captados pela cdmera CCD. Uma placa de
aquisicdo de dados ird converter a imagem analdgica em digital. Durante a obtencao de dados
em uma sessdo de oito horas, pelo menos cento e quinze mil imagens serdo capturadas e
indexadas. O programa ja carregado com os padrdes de parametros de rede, grupo de ponto e
de espaco permite identificar de forma Unica o cristal em qualquer diregdo que esteja
orientado. Ao final da captura das imagens todas as imagens ja estardo indexadas e uma
imagem como da figura 49 estara formada. Pixel a pixel a imagem da amostra analisada tera
um banco de dados contendo todas as informacdes sobre o cristal. Toda a construgdo deste
banco de dados ocorre rapidamente devido a indexacdo promovida pela identificacdo das
linhas de Kikuchi pela Transformada de Hough.

64



Antes desta automacdo do sistema, era feita a indexagdo por pontos especificos na
amostra. Construindo assim, uma tabela de informac6es dos gréos e desprezando-se muitas
vezes 0s sub grdos. Agora, € feito um mapeamento de toda a area de interesse. A
automatizacao so foi possivel porque a utilizacdo da Transformada de Hough facilita todo o

processo de coleta de dados uma vez que a indexacgdo é simultdnea com a coleta de dados.

As figuras a seguir foram obtidas com o auxilio do software OIM que atraves da
Transformada de Hough ajuda na identificacdo das orientagdes cristalogréaficas dos gréos de
Titanio e também as suas fases. As duas figuras representam exatamente a mesma amostra. As
cores entretanto representam na figura 49 a, as duas fases distintas de titénio, a alfa
(hexagonal) e beta (cubica de corpo centrado) e na figura 49 b sdo mostradas orientacdes
cristalogréficas distintas do diversos grdos. As orienta¢cdes sdo funcdo do mapa de cores
mostrada a direita da figura. Estas imagens estdo disponiveis na apostila de utilizacdo do

software OIM fornecido pelo fabricante.
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Figura 49 a - Fases dos grdos de Titanio
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Figura 49 b - Orientagéo dos graos de Titanio.

8 - CONCLUSAO

A busca para desenvolver materiais que possibilitam trazer maior conforto e seguranca
para a humanidade, incentivou o desenvolvimento de novas ferramentas, tais como 0sS
microscopios eletrénicos de transmissdo e de varredura. Maquinas poderosas que sdo dotadas
de detectores capazes de mostrar estruturas impossiveis de serem observadas sem ajuda.
Técnicas foram desenvolvidas e novas fronteiras foram abertas. Entre estas fronteiras os
estudos dos cristais. A difracdo de elétrons retroespalhados utilizando-se o microscépio
eletronico de varredura demonstra ser uma técnica poderosa, capaz de realizar a captacdo de
milhares de imagens e indexa-las em um curto intervalo de tempo, gracas a Transformada de

Hough.

Uma limitagdo das analises quimicas qualitativas e quantitativas utilizando-se 0 MEV
€ que ndo é possivel separar fases minerais de composicao similar com simetrias diferentes,
Titanio alfa e Titanio beta. Na caracterizacdo de minérios de ferro, esse é um fator critico, pois
minerais de éxidos de ferro (hematita e magnetita) ndo permitem diferenciacdo nas imagens
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obtidas seja de elétrons secundérios, retroespalhados ou até mesmo com o EDS realizando o
mapeamento quimico. Entretanto a técnica de EBSD tem demonstrado bastante eficiéncia na
identificacdo de simetrias de materiais dos quais se tem conhecimento das possiveis fases que
nele estardo presentes. O EBSD permite a obtencdo de uma imagens das linhas de Kikuchi
que sdo o resultado da interacdo do feixe de elétrons com a amostra. Essas imagens séo
indexadas através de um software que possui como principal ferramenta a Transformada de

Hough. E esta transformada que torna o processo eficiente e confiavel.

Transformada que foi criada na década de 60 justamente para identificar padrdes nas
imagens digitais com ruidos. A captacdo das imagens pela cAmera CCD é rapida, porém muito
ruidosa e as formas das imagens sdo retas originarias da interacdo do feixe de elétrons com o
material analisado. Desta maneira, a Transformada de Hough mostra-se ser bastante eficiente

e suficiente para realizar a tarefa que submetida.

O software OIM devido o uso da Transformada de Hough é uma ferramenta
computacional poderosa. Softwares de difracdo de elétrons retroespalhados que nao utilizam a
Transformada de Hough para indexar as imagens aos parametros de rede da estrutura
cristalina sdo muito limitados e ndo permitem realizar um mapeamento ponto a ponto do
material analisado. Percebe-se entdo que a Transformada de Hough foi brilhantemente

empregada pelo software OIM.
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