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RESUMO

Nos ultimos 20 anos a supercondutividade de alta temperatura critica tem se destacado pelo
potencial de aplicacdo e pelo dificil entendimento da mesma, uma vez que ndo ha uma teoria
geral sobre a supercondutividade que explique suas propriedades. As propriedades
macroscopicas ¢ de transporte dos materiais podem ser explicadas por suas microestruturas.
Desse modo, conhecé-las qualitativa e quantitativamente se torna uma poderosa ferramenta de
analise dos materiais. Ceramicas supercondutoras de alta temperatura critica sdo caracterizadas
microestruturalmente pelo arranjo entre seus grdos. Estes sdo interpenetrantes havendo
microjungdes Josephson (weak links) entre eles. Estudos tem apontado que os weak-links, e,
consequentemente o tamanho dos graos, influenciam diretamente em propriedades dos
supercondutores de alta temperatura, como a corrente critica e blindagem magnética. Devido a
dificuldade de mensurar exatamente os weak-links, trabalha-se com tratamentos estatisticos dos
contornos de graos, sendo o processamento digital de imagens uma poderosa ferramenta para
essa finalidade. Seu uso permite quantificar os graos a partir de uma imagem digital dos
mesmos. Neste trabalho utilizou-se de imagens digitais oriundas de MEV (microscopio
eletronico de varredura) para a andlise microestrutural do conjunto de graos que formam os
supercondutores do tipo SmBaCuO estudados pelo grupo de Fisica Aplicada da UFES. O
processamento digital das imagens foi feito pelo software ImagelJ e a analise estatistica pelo
ActionStat. O Imagel possibilitou a corre¢ao de iluminagao e ruidos na aquisicdo da imagem,
bem como destacar e separar as regides de interesse (poros e graos). O ActionStat apresentou
uma analise estatistica para os dados coletados pelo ImageJ. Como resultado das analises temos
a medida da porosidade, a contagem dos graos correlacionando-os com diametro de Feret, € o
ajuste de curva para o histograma da frequéncia dos didmetros. Para o ajuste de curva as
amostras A e D apresentaram melhor distribui¢do para a curva Gamma. Ja as amostras B ¢ E
mostraram melhor distribui¢do para a curva Weibull. A amostra C apresentou resultado
satisfatorio para ambas distribuicoes.

Palavras-chave: Supercondutividade, Ceramicas Supercondutoras, SmBaCuO, Jungdes

Josephson, Processamento Digital de Imagens, Andlise Microestrutural, ImageJ.
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ABSTRACT

In the last 20 years, the high-temperature critical superconductivity has been highlighted by its
application potential and the difficult understanding, since there is no general theory about a
superconductivity that explain its properties. The macroscopic and transport properties of
materials can be justified by their microstructures. Thus, knowing them quantitatively and
qualitatively becomes a powerful material analysis tool. High critical temperature ceramic
superconductors are characterized microstructurally by the arrangement between their grains.
The grains are interpenetrating themselves, with Josephson microjunctions (weak-links)
between them. Studies have pointed that weak-links (therefore grain size) directly influence
high-temperature superconductors properties, such as the critical current and magnetic
shielding. Due to the difficulty of measuring the weak-/link points, we work with statistical
treatments of grain contours, being the digital image processing a powerful tool for this purpose.
This, allows us to quantify the grains from a digital image of them. In this work, SEM images
(scanning electron microscopy) were used for a microstructural analysis of the set of grains that
form to forms the superconductors belonging to the system SmBaCuO studied by the UFES
Applied Physics group. The images were processed by ImageJ software, and the statistical
analysis by the ActionStat. The ImagelJ allowed treating an image by removing its noise and
highlighting regions of interest (grains and pores). The ActionStat presented a statistical
analysis to the data collected by ImageJ. As a result we have a measure of the porosity, a count
of the grains correlated with their statistical diameters (Feret's diameter) and a curve fitting for
the diameters frequency histogram. For the curve fitting, the A and D samples showed a better
distribution to the Gamma curve. Nevertheless, the B and D samples presented better fitting to
Weibull curve. The C sample had satisfactory results to both distributions

Keywords: Superconductivity, Superconductive Ceramics, SmBaCuO Josephson Junctions,

Digital Image Processing, Microstructural Analysis, ImageJ.
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Capitulo 1

Introducao

1.1 Ceramicas supercondutoras

Materiais ceramicos sao constituidos por elementos metalicos e nao-metalicos, sendo suas
ligagdes de carater misto idnico-covalente. Suas aplicacdes sdo diversas e, em geral, sdo

projetados para uma aplicacdo especifica para otimizar produgao e propriedades requeridas.

Alguns destes materiais, como as ceramicas avangadas, sdo obtidas a partir de matéria-prima
com maior pureza sendo muitas sintéticas. Dentre as diversas ceramicas avangadas destacamos
as ceramicas supercondutoras. Suas aplicacdes variam de acordo com a escala de tamanho do
dispositivo. Em grande escala temos motores, magnetos e fios. Em pequena escala temos
componentes eletronicos como detectores, geradores de micro-ondas, filtros e dispositivos de

seguranc¢a como limitadores de corrente elétrica.

Apesar destas variedades de aplicagdes, as propriedades das ceramicas supercondutoras ainda
nao foram totalmente esclarecidas em fun¢do de ndo haver uma teoria unificada da
supercondutividade. Para relacionar a estrutura dos graos ceramicos com a supercondutividade

iniciamos com a teoria sobre os supercondutores.
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1.2 Breve historico da supercondutividade

Por volta de 1900, Paul Drude [1] sugere o primeiro modelo sobre a condutividade elétrica,
sendo hoje conhecido como modelo classico da condugdo de eletricidade. Baseando-se na
teoria cinética dos gases e tratando o gas de elétrons livres como um gas quase ideal, o modelo
permite deduzir a Lei de Ohm e associa a condutividade elétrica e calor ao movimento dos

elétrons livres presentes nos condutores.

Em 1911, Kamerlingh Onnes [2] mediu a resisténcia elétrica do mercurio e observou que ela se
aproximava de zero caso sua temperatura fosse menor que 4,2 K. A descoberta contrariava o
modelo de Drude para resisténcia elétrica a baixas temperaturas, que na época era a melhor
teoria que explicava a resistividade. A partir de entdo, iniciou-se a busca por outros materiais
que apresentavam essa anomalia bem como um modelo que explicasse o novo fendmeno da

supercondutividade.

Em 1933, Walther Meissner ¢ Robert Ochsenfeld [3] descobriram que apds resfriar a o
supercondutor abaixo de sua temperatura critica na presenca de campo magnético externo, o
supercondutor expulsa o fluxo magnético de seu interior. Marcava-se uma caracteristica do
supercondutor, a blindagem magnética (diamagnetismo perfeito). Hoje, esta propriedade

supercondutora ¢ conhecida como Efeito Meissner.

Em 1935, os irmaos Fritz e Hans London [4] através de equagdes eletromagnéticas conseguem
descrever o Efeito Meissner. Na teoria ha um parametro chamado de comprimento de

penetracao de London, o qual se constitui fundamental para o estado supercondutor.

Em 1950, Vitaly Ginzburg e Lev Landau [5] introduzem uma varidvel termodindmica
conhecida como parametro de ordem. A variagdo espacial do pardmetro de ordem ¢ o
comprimento de coeréncia. No modelo conseguem relacionar os comprimentos caracteristicos
(comprimento de penetracdo de London e comprimento de coeréncia) com propriedades do
estado supercondutor. Como consequéncia da Teoria de Ginzburg-Landau obtém-se as

equagoes de London.
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Até entdo as teorias abordadas tratavam de visdes macroscopicas da supercondutividade. Havia
explicagdes para algumas propriedades e caracteristicas dos supercondutores, mas a origem da

supercondutividade permanecia desconhecida.

Em 1956, Leon Cooper [6] demonstrou que dois elétrons abaixo do nivel de Fermi poderiam
estar ligados por uma atracao interativa fraca. Esta formagao de pares de elétrons ligados ficou

conhecida como Par de Cooper.

Em 1957 surge a primeira teoria microscopica bem-sucedida, formulada por John Bardeen,
Leon Cooper e Robert Schrieffer [7]. A teoria BCS explica a origem da supercondutividade,
principalmente nos materiais que possuem Temperatura Critica abaixo de 39 K. Assumindo os
pares de Cooper, a teoria aborda que estes formam uma supercorrente € que ha um gap de
energia entre os estados normal e supercondutor. A teoria BCS fundamenta as teorias de

Ginzburg-Landau e dos irmaos London.

Em 1962, Brian Josephson [8] prediz que pares de Cooper podem tunelar entre dois
supercondutores quando separados por uma distincia menor que 10 A. A confirmagio

experimental foi feita em 1963 por Anderson e Rowell.

Até a década de 1980, apenas elementos metalicos ou suas ligas haviam sido descobertos como
supercondutores, sendo o limite tedrico de suas temperaturas criticas predito pela teoria BCS
em Tc < 30 K. Para alcangar esta temperatura usava-se do hélio liquido, com a ressalva da

complexidade e custo para trabalhar com o hélio.

Em 1986, Karl Muller e Johannes Bednorz [9] descobriram a supercondutividade a temperatura
de Tc = 30 K para o composto La,,Sr,Cu0,. O resultado da descoberta incentivou a procura
por outros compostos que ultrapassassem a barreira tedrica até entdo proposta e alcancada.
Assim, iniciou-se a era dos chamados supercondutores de alta temperatura critica, também

conhecidos como supercondutores High Tc.

Em 1987, a equipe de Paul Chu e Maw-Kuen Wu [10] ultrapassam a barreira do nitrogénio
liquido, ou seja 77 K, com o cuprato YB ,Cu3;0, alcancando a incrivel marca (para a época)

de Tc = 92 K. Dessa forma, a busca por novos supercondutores ganha nova motivagao, pois
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a complexidade e custos para trabalhar com o nitrogénio liquido sdo vantajosos em comparacao

com o hélio liquido.

Em 1993, A temperatura critica mais elevada alcangada foi em um membro da familia
HgBaCaCuO,um cuprato,com Tc = 135 K a pressdo ambiente [11]e Tc = 165 K em altas

pressoes [12].

Segue figura representando a evolug¢ao da temperatura critica para alguns materiais. As linhas

em mesma cor representam as mesmas familias.
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Figura 1 - Evolu¢do das temperaturas criticas com os anos [13].

As maiores temperaturas criticas alcangadas sdo relativas aos supercondutores ceramicos
policristalinos. Quanto maior a temperatura critica, mais facil ¢ a producao e aplicacdo das
tecnologias supercondutoras sendo um incentivo cientifico e industrial. Os parametros mais
estudados sobre os supercondutores sdo relativos aos campos criticos, a resistividade elétrica e
densidade de corrente critica. Dessa forma, ha uma diversidade de estudos relativos as medidas

de transporte nas ceramicas supercondutoras.
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1.3 Analise digital de imagens em ceramicas

supercondutoras

Para a descri¢do microestrutural as caracteristicas fisicas e/ou geométricas sdo avaliadas
quantitativa e qualitativamente, assim fundamentando propriedades macroscdpicas do material
e de transporte no interior dos mesmos. Tradicionalmente, as propriedades das ceramicas

supercondutoras sdo determinadas por experimentos em laboratdrios.

Os supercondutores policristalinos, como as ceramicas supercondutoras, sdo caracterizados
pelos arranjos entre seus graos. Nas fronteiras dos graos temos o contato entre os mesmos
(weak-links), sendo estas jungdes do tipo normal, metal ou isolante. No presente estudo, as
amostras sdo ceramicas policristalinas pertencentes ao sistema SmBaCuO, sendo estudadas

pelo grupo de Fisica Aplicada da UFES.

Existem variados métodos para descrever quantitativa e qualitativamente as estruturas porosas,
porém cada um tem determinada gama de aplicabilidade e algumas limitagdes. Assim, ¢ comum
usar de combinagdo de métodos (experimentos e modelos tedricos) para melhor entender as

estruturas.

Com o avango das tecnologias ¢ da computacao surgiram novas técnicas para caracterizar
materiais, destacando-se entre elas a analise digital de imagens. Esta ¢ uma técnica de se obter
informagdes quantitativas (4rea, perimetro, distribuicdes de tamanho) e reconhecimento de
padrdes, através de medidas realizadas sobre uma imagem. Este método também apresenta a
possibilidade de extragdo de dados das caracteristicas da microestrutura para serem utilizados
em diversos modelos e simulagdes. A caracterizagdo microestrutural por analise digital de
imagens ¢ realizada em 2D (na maioria das vezes) usando microscopios Opticos ou eletronicos,

sendo a resolucdo e escala das imagens fundamentais para as avaliagdes.

Por outro lado, as anélises bidimensionais ndo sdo capazes de fornecer diversos parametros 3D,
como numero de objetos por unidade de volume e conectividade das fases presentes no material.
Contudo, as andlises tridimensionais possuem complexidade para aquisicdo da imagem,
tratamento dos dados e exigem hardware e software otimizados para seu processamento e

analise. Assim, em geral as analises em 3D sdo utilizadas apenas em casos especificos.
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Com a vantagem de apresentar menor desvio quando comparado com medidas manuais [14],
por ser um método nao destrutivo e por fornecer insumos para outros estudos, a analise digital
em 2D de imagens em sec¢des planas estd cada vez mais presente na caracterizacdo de

microestruturas porosas.
1.4 Objetivo

No presente trabalho foi abordado como caracterizar uma ceramica supercondutora do ponto
de vista microestrutural. Para tanto, utilizou-se de um software que seja simples de ser utilizado
e que apresente diversos recursos para estudo da imagem da amostra a ser caracterizada, sem

que para isto precise de grande poder computacional para analise.

Com isto, aborda-se uma ferramenta simples e eficiente para que posteriores estudos sobre as
medidas de transporte nos supercondutores possam ser feitos considerando uma base estatistica
da distribuicao de graos, relacionando as medidas de transporte a uma caracterizagao estatistica

microestrutural feita a partir de uma imagem da amostra.

Assim, o objetivo da presente dissertagdo estd em relacionar a supercondutividade de cerdmicas

policristalinas com um processamento digital da imagem da amostra.
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Capitulo 2

Corrente elétrica

2.1 Leide Ohm

A corrente elétrica dentro de um meio material resulta da resposta das particulas carregadas
deste meio as forgas a elas aplicadas e, em geral, interessa-nos a resposta a um campo elétrico.
Assim, a intensidade i da corrente através de uma dada se¢do do fio condutor ¢ definida como

a quantidade de carga que atravessa esta se¢@o por unidade de tempo [1]:

(=4 0
dt’

A orientacdo da corrente foi definida como sendo a do fluxo de carga positiva. Essa convengao
foi estabelecida antes de se saber que os elétrons livres sdo os responsaveis pela condugao

elétrica. Dessa forma, os elétrons se movem no sentido oposto a orientagao da corrente.

Algumas vezes, estamos interessados na corrente { de um condutor particular. Outras vezes
nosso interesse se volta para o fluxo de carga em um ponto particular no interior do condutor
de secao transversal de area A. Para descrevermos este fluxo, introduziremos a densidade de

corrente j, uma grandeza vetorial que aponta no sentido de E.
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; (2)

J=7

Podemos considerar, em um lugar de uma sec¢do transversal, uma se¢do obliqua de orientacao
qualquer. Em particular, considerando um elemento de area dS cujo versor da normal n define
essa orientacdo, a corrente di que o atravessa pode ser considerada como o fluxo através de dS

de um vetor de densidade de corrente j.

di =j-nds. 3)

Supondo que os portadores sao todos do mesmo tipo e se desloquem a uma velocidade v. Nesse
caso, a carga total que atravessard dS durante um intervalo de tempo dt ¢ a carga contida num
cilindro de base dS e geratrizes vdt, cujo volume é:

dv = vdt.n dS. 4)

Se p,, ¢ a densidade volumétrica de carga associada aos portadores, a carga total contida em dv

¢ dq = p,dv. Logo a contribui¢do a corrente sera:

di = pyv.ndS. ®))

E comparando com a expressao acima vemos que:

j=pv. (©6)

Se a carga dos portadores ¢ g ¢ a densidade de portadores (nimero de portadores por unidade

de volume) ¢ n, temos:

P = ng, (7)

€ assim:

Jj = nqv. (8)
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A lei de Ohm [2], assim designada em homenagem ao seu formulador, o fisico alemao Georg
Simon Ohm, relaciona a densidade de corrente j e o campo elétrico E no material. Esta relacdo

¢ descrita por:

J = oE, )

onde a constante o, caracteristica do material, chama-se condutividade elétrica.

Consideremos um trecho dl de um fio condutor de secdo transversal S sobre o qual a corrente
J € longitudinal e homogénea; pela lei de Ohm, o mesmo acontece com o campo. A diferenca
de potencial dV entre as se¢des inicial A e final B, onde o campo E ¢ uniforme e paralelo a dl

é:

g (10)
Va—Vbdezf E-dl = Edl
A

Por defini¢do, a intensidade da corrente que atravessa esse trecho do fio é:

i=jj.nd5=j.S=UES, (1)
logo:

_ (12)
av = —dL.

E, se o fio tem secdo constante, obtemos para um comprimento 1 de fio, entre os pontos A e B:

Va—Vb =V =Ri, (13)

onde

l l (14)
R=05="P5

chama-se a resisténcia do fio entre os pontos A e B; p ¢ a resistividade do material. A unidade

da resisténcia chama-se ohm e representa-se por :
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v (15)

10 = —.
14

Para uma ampla gama de substancias, ¢ um fato experimental que a resistividade varia, com

boa aproximagao, linearmente com a temperatura, dentro de uma larga faixa de temperaturas:

p = poll + a(T —Topl, (16)

onde p ¢ a resistividade do material a temperatura T e p, € a resistividade a temperatura Ty. A
constante a chama-se coeficiente de temperatura de resistividade. Consideramos geralmente
temperaturas ndo muito diferentes da temperatura ambiente. A temperaturas bem mais baixas

podem ocorrer efeitos novos, como a supercondutividade.

2.2 Modelo de Drude

A ideia de que os metais sdo formados por elétrons livres e ions positivos praticamente fixos
foi proposta pelo fisico alemdo Paul Drude [3] por volta de 1900, apenas trés anos apds
Thomsom haver descoberto o elétron, e expandida por H. A. Lorentz por volta de 1909. Esse
modelo microscopico, hoje conhecido como modelo classico da condug¢do de eletricidade,
permite deduzir a lei de Ohm e associa a conducgao de eletricidade e calor ao movimento de

elétrons livres nos condutores [4].

O modelo proposto por Drude aplica a teoria cinética ao metal tratando o gas de elétrons livres
como um gas ideal a partir de ligeiras modificacdes. As consideragdes basicas, nas quais

fundamenta-se o modelo de Drude do elétron livre, sdo as seguintes [5]:

1- O modelo de Drude, para o conhecimento atual, considera os elétrons de valéncia do
metal independentes e livres para se movimentarem. J4 os elétrons mais internos
juntamente com o nucleo sao considerados ions fixos. Assim, os elétrons de valéncia se
libertam dos ions formando um gas de elétrons.

2- A interacdo dos elétrons entre eles mesmos e entre os ions fixos ¢ desprezada. A
negligéncia da interacdo elétron-elétron ¢ conhecida como aproximacao do elétron
independente. Ja a negligéncia da interacao elétron-ion ¢ chamada de aproximacao do

elétron livre.
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3- O choque entre os elétrons livres, que se movem uniformemente em linha reta, e os ions
fixos gera a resisténcia elétrica. Cada choque muda abruptamente a velocidade de um
elétron. Drude desconsiderou as colisdes dos elétrons entre si.

4- A teoria cinética dos gases permite relacionar temperatura ¢ velocidade média das
moléculas. Baseado nisso, para um gas de elétrons pode-se calcular o niimero de
colisdes que uma particula sofre por segundo. A distancia média percorrida entre as
colisdes ¢ o livre percurso médio, e o tempo médio entre as colisdes ¢ definido como T
A probabilidade de ocorrer uma colisdo entre um intervalo de tempo 6t é dada por 6t /.

5- As velocidades dos elétrons apds cada colisio ndo sdo relacionadas com suas
velocidades anteriores, dependendo apenas da temperatura onde ocorreu a colisdo.
Assim, quanto mais quente for o local da colisdo, maior serd a velocidade com que os

elétrons emergem dos choques.

Consequentemente quando o fio condutor nao esté sujeito a um campo elétrico os elétrons livres
movem-se aleatoriamente em linhas retas como as moléculas de um gas ideal. Dessa forma, os
vetores velocidades ndo estdo orientados e, portanto, a velocidade média ¢ nula. Quando o
condutor estd sujeito a um campo elétrico, este exerce uma forca —eE sobre cada um dos
elétrons livres, produzindo uma variagao de velocidade oposta ao sentido do campo. Apos esta
variacao de velocidade ha o choque dos elétrons com a rede, gerando a resisténcia elétrica. O
resultado desse processo de aceleracdo e dissipacao de energia no choque € que os elétrons se
movem no interior do fio com uma pequena velocidade média, a qual ¢ chamada de velocidade

de deriva ou migracao v,.

Considera-se que no interior do metal existam n elétrons livres por unidade de volume, os quais
apos estabelecer um campo elétrico uniforme E, irdo se deslocar com a velocidade v4. Ao longo
de um tempo dt, os elétrons percorrem uma distdncia v4dt na diregdo do vetor vg4. Assim,
nv, Adt elétrons atravessardo a area A transversal a dire¢do do deslocamento neste tempo dt.
Uma vez que os elétrons sdo portadores de carga negativa, e, a carga que atravessa a area a no
tempo dt ¢ -nevgzAdt. Logo, a corrente elétrica que flui no material ¢ i = nev,. A densidade
de corrente por unidade de area transversal no metal, j = i/A, pode entdo ser escrita na forma
vetorial:

j = —nev,. (17)
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Desde que os elétrons livres experimentem a acdo de uma for¢a de origem elétrica devido a
presenga do campo elétrico, Fe = —e E, a segunda lei de Newton estabelece que a velocidade

deles ira aumentar com uma aceleracao constante:

Fe —e E (18)

onde m, ¢ a massa do elétron. Uma vez que o tempo entre as colisdes,T , ¢ muito curto, €
possivel considerar que, na realidade, os elétrons adquirem uma pequena velocidade de

arrastamento, vg:

eEt (19)
m,

Vg = —

Combinando este resultado com a equacao 17, obtemos:

ne’t 20
E (20)

A comparagdo deste resultado com a equacdo.9 mostra que a condutividade do metal estd

associada a fatores com significado a nivel microscopico:

T ne? (21)

A lei de Ohm (equacdo 9) exige que a densidade de corrente j seja proporcional a intensidade
do campo elétrico, E. Para tanto a condutividade deve ser uma constante independente de E.
De fato, n, e e m, sdo constantes independentes do campo. O modelo prevé, entdo, que o tempo
médio de espalhamento, 7, também seja independente do valor de E. Admite que isto se verifica
porque o campo produz um efeito direto somente sobre a velocidade de arrastamento. Tao logo
a velocidade de arrastamento seja bem pequena, comparada com as velocidades térmicas
aleatorias, as distancias que os elétrons percorreram por unidade de tempo sdao essencialmente
definidas por ela. Como os elétrons colidem com ions que possuem uma certa separagao média,
qualquer variacdo no campo elétrico produz um efeito desprezivel no tempo médio gasto para

um elétron passar de uma colisdo para outra. Segue-se, entdo, que o tempo médio de
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espalhamento ¢ de fato independente de E, e por tanto, o ¢ uma constante independente do

campo [6].

Dessa forma, o modelo de Drude do elétron livre explica o processo da condugao elétrica nos

metais, justificando fisicamente a relagao estabelecida pela lei de Ohm.

Os principais sucessos' do modelo do elétron livre consistiram, principalmente, na deducdo da
lei de Ohm da condugao elétrica ¢ na obtengao da relagdo entre as condutividades elétrica e
térmica (lei de Wiedemann e Franz). Porém, o modelo falha na explicagdo de outras questoes:
prediz estimativas de grandezas fisicas, como a capacidade calorifica dos metais, por exemplo,
que resulta ser centenas de vezes maior que os obtidos experimentalmente. Estas dificuldades
foram, na época, mascaradas pelo aparente bem-sucedido resultado do modelo explicando a lei

de Wiedemann e Franz. Entre as principais falhas apresentadas pelo modelo pode-se mencionar

[6]:

Prediz a dependéncia errada na temperatura para a condutividade elétrica.

Indica que a capacidade calorifica dos metais deve ser maior que a dos isolantes por

um fator 3/2 R por mol, conforme sugere a teoria cinética dos gases, isso ndo ¢

observado.

e Nao explica por que existe uma distingdo entre metais, semimetais, semicondutores,
supercondutores e isolantes.

e Fornece valores positivos para o coeficiente Hall.

e Nao prediz o que determina o nimero de elétrons de conducado; qual a relagdo que existe

entre os elétrons de conducdo e os elétrons de valéncia nos atomos livres.

As falhas do modelo de Drude sdo devidas ao uso da mecanica estatistica classica para a
descricdo do comportamento do gas de elétrons. Hoje, sabe-se que os elétrons de conducao nos
metais ndo se comportam conforme prevé a distribuicdo de Maxwell-Boltzmann. Seu
comportamento, essencialmente quantum-mecanico, faz com que eles apresentem uma

distribuicao chamada de distribui¢ao de Fermi-Dirac [7].

ICabe ressaltar da grande contribuigdo de H. A. Lorentz ao modelo de Drude. Lorentz trabalhou no refinamento
do modelo de Drude assumindo que as cargas que se movimentam no interior do metal sdo de uma unica espécie
negativa (elétrons) e que as cargas positivas se mantém fixas. Pelas contribui¢des de Lorentz o modelo de Drude
também ¢ chamado de modelo de Drude-Lorentz [6].
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O modelo cinético do elétron livre para a lei de Ohm, proposto por Drude, pode ser considerado
como o primeiro modelo das principais teorias que tentam explicar as propriedades dos metais

em termos do comportamento dos elétrons livres? [7].
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explora-lo
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Capitulo 3

Supercondutividade

3.1 A descoberta da supercondutividade

Em 1911 Heike Kamerlingh Onnes [1] mediu a resistividade elétrica do mercurio e descobriu
que ela se aproximava de zero caso a temperatura do Hg fosse menor do que 4,2 K, ver Figura
2. Ele pode fazer esta experiéncia porque foi o primeiro a liquefazer o hélio e assim trabalhar
com as baixas temperaturas necessarias para as experiéncias. Pela descoberta Kammerlingh
Onnes ganhou o Prémio Nobel de Fisicaem 1913. Na figura 2 temos a representacao do trabalho

feito por Onnes:
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Figura 2 Grafico da resisténcia elétrica em func¢do da temperatura obtida para o Mercurio em 1911 por
Onnes. Figura adaptada da referéncia [2].

Até entdo, o modelo que explicava a resistividade elétrica em um material condutor era o
modelo de Drude, porém este ndo explicava o comportamento andmalo a baixissimas
temperaturas. Com o passar dos anos houve a descoberta da supercondutividade e a busca por
novos materiais supercondutores. Ao mesmo tempo, iniciou-se a busca por um novo modelo

que explicasse o comportamento microscopico para o supercondutor.

A partir da descoberta de Onnes foram necessarios 46 anos para Bardeen, Cooper, e Schrieffer
[3] apresentarem uma teoria (BCS) que corretamente interpretasse o comportamento em
supercondutores. A teoria BCS foi desenvolvida em 1957 e seus autores ganharam o prémio
Nobel de 1972 pelo seu desenvolvimento. Ainda hoje, a teoria da supercondutividade se
restringe aos supercondutores convencionais (metais). Para supercondutores ceramicos ainda

ndo ha uma teoria geral que explique seu comportamento.

A temperatura na qual se da a transformag¢do de estado normal para supercondutor ¢
denominada de temperatura critica T, (varia para cada material). O supercondutor comporta-se
como um metal normal acima da T, e quando se encontra abaixo da temperatura critica

apresenta o estado supercondutor com resisténcia elétrica nula e diamagnetismo perfeito.
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Devido a baixissima resistividade juntamente com limitagdes quanto a medicdo direta da
resisténcia, usa-se do método de decaimento da corrente elétrica em anéis supercondutores para
avaliar a resisténcia elétrica. Assim, o limite encontrado foide 2x 107 Q[4]e7x 10723 Q
[5]. Em 2009, fisicos da Universidade de Yale realizaram a primeira medida definitiva da
corrente persistente. No experimento, uma pequena corrente perpétua flui naturalmente através

de pequenos anéis de fios de metal, mesmo sem uma fonte externa de alimentagao [6].

3.2 Efeito Meissner-Ochsenfeld

Em 1933 Walther Meissner e Robert Ochsenfeld [7] verificaram que, quando um supercondutor
¢ resfriado num campo magnético externo de baixa intensidade H até uma temperatura abaixo
de sua temperatura critica, as linhas de indu¢do do campo H sdo empurradas para fora da
amostra supercondutora. Assim, quando a temperatura ¢ inferior a T, o fluxo magnético no seu
interior ¢ sempre nulo, ou seja, a amostra apresentava o diamagnetismo perfeito (blindagem

magnética). Hoje, esta propriedade ¢ conhecida como Efeito Meissner.

T>T T<Tc

Figura 3 Efeito Meissner numa esfera supercondutora resfriada num campo magnético aplicado; ao
ser resfriada abaixo da temperatura critica as linhas de indugdo magnéticas sdo expulsas do interior do
supercondutor. Figura adaptada da referéncia [2].

Quando se aplica um campo de baixa intensidade sobre a amostra supercondutora, pela Lei de
Faraday, induz uma corrente de superficie permanente a qual ird produzir um campo de mesma
intensidade e dire¢ao, porém de sentido oposto, o que torna o campo magnético B nulo no
interior da amostra. Para um modelo longo e fino com eixo paralelo a H (campo homogéneo

em torno do modelo) podemos escrever:

B=y(H+M) =0, (22)



32

onde B ¢ o campo magnético total, H ¢ o campo externo aplicado e M é a magnetizacao.
Logo,

H=-M. (23)

Com isso, o Efeito Meissner sugeriu que o diamagnetismo perfeito seja uma propriedade

essencial do estado supercondutor que blinda completamente o campo magnético.

Comparando-se um supercondutor com um condutor perfeito (os elétrons ndo podem ser
espalhados em sua rede) temos uma grande diferenca. Quando um condutor perfeito ¢ colocado
num campo magnético ele ndo pode produzir uma blindagem permanente para a corrente em

redemoinho: o campo penetraré cerca de 1 cm em uma hora [8].

A seguir temos nas Figuras 4, 5, 6 e 7 as comparagdes entre as respostas de um condutor normal

e supercondutores nas condi¢des, ou ndo, de campo magnético aplicado inicialmente:

Aplicando B ﬂ Removendo B

— i e

B=0.T=>=Tc B=0.T=<Tc B = Baplicado , T < Te B=0.T=<Tc

Figura 4 Condutor perfeito sem campo magnético aplicado inicialmente.

Aplicando B ﬂ' Removendo B

&
E— —

B=0.T>Tc B=0_T«Te B =Baplicado . T <= Tc B=0.T<Tc

Figura 5 Supercondutor sem campo magnético aplicado inicialmente.
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Figura 6 Condutor perfeito com campo magnético aplicado inicialmente.

Resfriando

Removendo B

YYYYYYYY

B = Baplicado . T > Tc B = Baplicado . T < Tc B=0.T<Tc

Figura 7 Supercondutor com campo magnético aplicado inicialmente.

Também foi observado que a temperatura critica de um supercondutor diminuia quando se
aumentava o campo magnético aplicado na amostra. Este aumento, ao ultrapassar um valor
limite para cada material, faz com que a amostra deixe de estar no estado supercondutor. Este

valor limite ¢ chamado de campo critico H .. Na figura 8 temos a ilustragao deste fenomeno:

H H
4 'y

Hc2 He2

estado normal

estado misto

Hci Hei

LS.

Tc Tc

estado Meissner

> T

Figura 8 Influéncia do campo magnético critico H . no estado supercondutor. Figura adaptada de [9].

Esse fendmeno descrito da expulsdo do campo magnético do interior de um supercondutor pode
ser usado para gerar forcas magnéticas de levitacdo. O efeito Meissner faz com que a
magnetizacdo associada as correntes superficiais induzidas no supercondutor se oponha a
orientacdo do campo magnético externo. Assim, surge uma forga repulsiva entre o
supercondutor e a fonte de campo magnético, se este for ndo homogéneo (caso do campo gerado
por um ima, por exemplo). A forga repulsiva se opde a forga gravitacional e pode fazer com
que o supercondutor levite. Baseado neste principio temos o MAGLEV (veiculo de levitagao

magnética) ja em operagdo no Japao. No Brasil temos o projeto de MAGLEV cobra [10].
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3.3 Equacoes de London

Baseado no modelo de dois fluidos, usado para explicar as propriedades de superfluidez do “He,
em 1935 os irmaos Fritz London e Heing London [11] formularam um modelo para explicar o
efeito Meissner da supercondutividade. De acordo com esse modelo, somente uma fracao dos
elétrons de condugdo se encontra no estado supercondutor. Se p ¢ a densidade total de elétrons,
pn ¢ a densidade de elétrons normais e p ¢ a densidade de elétrons no estado supercondutor,
entdo p = p, + ps. Obviamente, essas densidades dependem da temperatura. Em particular, na
temperatura critica pg(T,) =0 e pg(0) = p. Por definicdo, a densidade de corrente

supercondutora ¢é:

Js = —psevs, (24)

onde v € a velocidade de elétrons supercondutores.

A partir da equagdo do movimento de um elétron em um campo externo (segunda Lei de

Newton):

ov m (25)
—+—v,; = —¢€E,
m ot - Vg e

m r . ~ . r r
onde o termo —Vq € 0 termo que leva em consideragdo atrito, e ¢ a carga, m ¢ a massa do

elétron, v ¢ a velocidade, T ¢ o tempo médio entre as colisdes, € v, € a velocidade de deriva.
Para um elétron em estado supercondutor o termo de atrito pode ser considerado como nulo,

logo, temos:

ov
m— = —eE. (26)
ot

Reescrevendo de acordo com as equagdes anteriores chega-se ao resultado:

__m s (27)
 pse? ot’

que ¢ conhecida como a primeira equacdo de London [12,13].
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Com base na lei de Faraday V XE = — Z—I: chega-se ao seguinte resultado:
m o) 0B
(v e, 2B) @8)
pse? at ot

(29)

a(B+Tnv>< >—0
ot e’ Js)=0.

Do eletromagnetismo ¢ conhecido que B = poH e H = V XA. Assim, substituindo-se estas

relacdes na equagao (29):

d m (30)
a(uo(v xA) + e? \Y ><]S> =0
mopse?® \] _ (31)
a V X (]5 + m A)l = 0.

Os irmaos London observaram que o efeito Meissner poderia ser explicado quando se assume

a solucao particular da equagao (31):

Hopse’ 1) = o (32)
m - )

V x (]S +
quando se aplica o rotacional de ambos os lados da igualdade:

_Mopse® (33)
m

Is=

Essa equacdo ¢ chamada de segunda equacdo de London e ¢ vélida somente para
supercondutores, assim sendo ela caracteriza a eletrodindmica dos supercondutores,
diferenciando-os de hipotéticos condutores perfeitos. De fato, a escolha da solugao representada
pela equacdo (33) conduz ao efeito Meissner, pois quando se aplica um campo B no

supercondutor a variacdo de fluxo magnético faz surgir uma corrente supercondutora J, que

m
por sua vez, produz um campo P V XJ, que acaba cancelando exatamente o campo B.
S

De acordo com uma das equagdes de Maxwell:
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VXB = g Js (34)

1 35
Js=—VXB (33)
Ho
O comportamento do campo B no interior do supercondutor pode ser verificado com mais

detalhe quando se substitui a equacao (35) na equagao (33). Com esse procedimento, obtém-se:

m
B+ ——VXVxB = 0. (36)
Hopse
Temos que:
Vx(VxB) =V(V-B) —V?*B = —V?B, (37)

e ainda de acordo com uma das equagoes de Mawell:

V-B=0. (38)
Entao:
B+ _(~V2B) = 0, (39)
HoPs€
ou
B = 1?V?B, (40)
onde:
m
AZ — . (41)
t P—Opse2

E um parimetro denominado de comprimento de penetragdo de London.

Para um campo magnético B aplicado na direcdo do eixo z em um supercondutor que esta

alinhado ao longo do eixo x, a equagdo (40) torna-se:
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d? 42
BG) = 2B (), )

cuja solucao é:

= 43
B(x) = B(0)e™t. 43)
De acordo com essa equagdo, deve-se observar auséncia do campo B somente a partir de x =
. Assim, o comprimento de penetracdo de London ¢ a distancia necessaria para diminuir o
Ar. Assim, to d t de Lond dist d

campo em um fator de 1/e aplicado no campo externo B(0).

= 1, B

310 +——— B(x) = EB(E}}

A
?

—F X

Figura 9 Penetragao de um campo magnético aplicado num supercondutor semi-infinito. A
profundidade de penetracio A, tipicamente é 500 A num supercondutor puro. Figura adaptada de [6].

E importante notar que as equagdes de London ndo substituem as equagdes de Maxwell, que
continuam validas. As equagdes (27), (31) e (40) sdo condi¢des adicionais que efetivamente
governam a eletrodinamica dos supercondutores e a tornam distinta daquela dos condutores

normais, mesmo hipoteticamente perfeitos.

Anos mais tarde, F. London [14] mostrou que estas mesmas equagdes poderiam ser obtidas
através da Mecanica Quantica. Isto significa que a corrente supercondutora ¢ governada por

uma fung¢do de onda superfluida ¢ (r; t) [11].

Paralelamente, Landau desenvolveu uma teoria para transi¢ao de fase [16] cuja caracteristica
de transi¢des de fase de segunda ordem ¢ um parametro de ordem Y. Em seguida, Ginzburg e

Landau [17] pesquisaram a variacao de energia livre na transi¢ao de fase de segunda ordem que
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caracteriza a transi¢cao de fase do estado supercondutor para o estado normal. A tarefa principal
foi encontrar uma fun¢do de onda e um potencial vetor que satisfizessem a condicdo de

minimizar a energia livre.
3.4 Teoria de Ginzburg-Landau

Embora a primeira interpretagao da supercondutividade como sendo um fendmeno quantico
tenha sido introduzida pelos irmaos Hans e Fritz London em 1934, foi a teoria de Ginzburg-
Landau [17] formulada em 1950 que forneceu um enorme volume de informac¢do em relacdo
aos mecanismos responsaveis pela supercondutividade. A teoria de Ginzburg e Landau usa
principios termodinamicos para explicar a transicdo de fase do estado normal para o estado

supercondutor.

Essa teoria baseou-se na introducdo de um parametro de ordem 1y dependente da posi¢do que
seria uma medida da ordem dos portadores no estado supercondutor (entendemos como
portadores aquelas particulas responsaveis pelo transporte de carga no material). Esse
parametro pode ser considerado como uma onda que ¢ associada aos portadores
supercondutores. Assim, uma Unica onda ¢ associada com um nimero macroscopico de elétrons
que consideramos condensados (isto ¢, formando os portadores supercondutores) no mesmo
estado quantico. Isto significa que o estado supercondutor pode ser visto como um estado

quantico macroscopico.

O parametro de ordem ¥ deve ser da forma:
¥ = |yle®, (44)
e atender as seguintes condigdes:

(0, seT >T, (45)
V= {zp(T), seT<T,’
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3.4.1 Sistema homogéneo

Ginzburg e Landau postularam que a energia livre para o estado supercondutor dependia do
parametro 1, podendo assim ser expandida em uma série de poténcia. Para o caso sem a
presenga de um campo magnético externo, ou seja, para um sistema homogéneo a expansao da

energia livre de Gibbs por unidade de volume (g = G /V) seria:

gs = gn + |l + BlYI1> +y|Y]® + -, (46)

onde os coeficientes a,f ¢ y dependem da temperatura.

A dependéncia esta em || ao invés de i porque a energia deve ser real. Desejava-se encontrar
solucdes que tenham minimos de energia finitos, pois o estado supercondutor € estavel abaixo
de T,, entdo se elimina as fun¢des que decaem infinitamente, o que implicaria instabilidade.
Para isso excluem-se os termos impares da série, deixando so os pares. Reescrevendo a equagao

(46):

b
2

(47)

9s = gn+alplP+=P|* + -,

onde os termos de maiores ordens foram desprezados.
A diferenca g, — g, deve ter um minimo negativo para que haja passagem natural para o estado
supercondutor abaixo de T,. Dai estipula-se que f > 0 sempre, pois sendo jamais haveria

minimo infinito.

Para o minimo de g,:

09 | _, (48)
olpl® lwl3

@+ Blpl3 =0 (49)
[l = - G0

5
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Aplicando este valor de [1|3 na equagio expandida:

a? (51)

Is —9n = _ﬁ-

Para estimar a dependéncia entre os parametros a ¢  em T, sdo analisadas as duas principais

condi¢des em [P(T)|?:

L Y(T) =0
II. [Y(T)|?> =0

Uma vez que o ponto minimo de |1|*¢ —a/f pela condigdo I teremos:

(M) _ (52)
2B(Te)
a(T.) = 0. (53)
J& a condi¢do II diz que:
a
%0 (54)
3 >

Agora, a pode ser >0 ou <0, pois como ja foi discutido, § >0. Se a > 0, o unico minimo
possivel é ||? = 0, e se a<0, || tem um minimo # 0. Lembrando que para T > T, ndo temos

um supercondutor, ou seja P # 0, como no caso @ > 0. Assim:

ParaT > T,,a >0
ParaT < T, a <0

Como ndo se sabe a forma da funcdo a(T) e toda a teoria se baseia em explicar o

comportamento do supercondutor em temperaturas proximas a T, , pode-se aproximar a por:

a=ay(T—T,)+0(T—-T.)*+ -, (55)
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B=B+0(T-T) (56)

¢ uma boa estimativa para § considerar que:

B(T) = B = constante > 0. (57)

Isso j& garante que sempre 8 > 0. Substituindo na densidade de energia:

(T - Tc)z (58)
28

gs_gnzag

Quando a teoria de Ginzburg-Landau foi apresentada, ndo se sabia ao certo o significado fisico
do parametro de ordem, até que em 1959, Gor’kov [18] mostrou que a teoria GL era um caso
limite da teoria BCS em temperaturas proximas a critica. A partir dai, 1 comegou a ser pensada
como a funcdo de onda dos superelétrons, mais precisamente, |1|? seria as fun¢des de onda dos
dois elétrons que formam o par de Cooper combinados. Agora, leva-se em conta que a corrente

de superelétrons ¢ formada por pares de elétrons.

3.4.2 Sistema nao homogéneo

Para um sistema nao homogéneo e na presenca de um campo externo H,, Ginzburg ¢ Landau

[17] postularam que a densidade de energia livre seria dada por:

2 uoH? (59)

2

1 |h
95 = gn+ alpl? + 2 1* + |2 - 204y
mli
O terceiro termo representa a energia cinética do par de elétrons. O quarto termo diz respeito a
densidade de energia gerado por H. O quinto termo significa que ha interagdo entre o campo

residual H e a magnetizacdo M (efeito Meissner para M = —H,)
Integrando a equagdo (29) para encontrar a energia efetiva:

o H? (60)

2
+

Gs = G + fﬂ <a|1/;|2 +§|1/)|4 +%‘?V¢ — 2qAY + uOH-M> d3r.
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Através de calculo variacional para minimizar a energia chega-se a:

_LhQ @ -Vy" -9V 2Q2q)Alp° (61)
Js = 2(2m) m)

onde J¢ ¢ a densidade de corrente supercondutora, sendo que neste caso os portadores de

corrente sdo pares de elétrons, também conhecidos como pares de Cooper, assim chamamos:

m* =2m; q° = 2q. (62)

Como Y = |1p|e’?, onde 6 ¢ a fase comum a todas as particulas. Reescrevendo:

_ 2q|Y|*(hVO — 2qA) (63)
B 2m '

Js

O termo |P|? é a densidade de elétrons no modelo de Ginzburg e Landau. Se considerarmos

que a temperatura seja menor que a T,, ndo havera transi¢ao de fase (V8 = 0) e assim temos:

2 2
Js = =T [yl (69
Relembrando:
2
HoPsq
= — A; 2% =
s g HoPsq?
1 (65)
]s = —EA
Comparando:
1 2q* (66)
TEAT T W
L
— = Z_qz ik (67)
A2 m '

Como:
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oM (68)
Hopse?
Temos:
Moq’ps _ 2¢°|P|* (69)
Hom m
Concluindo:
iz =2, (10)

Conclui-se que o estado supercondutor € estavel, e que a transi¢do de fase supercondutora via
um funcional de energia depende de um parametro de ordem onde ¢ proporcional a densidade

de portadores de carga.

3.5 Teoria BCS

A interpretacdo microscopica da supercondutividade veio mais de duas décadas depois de
divulgada a primeira teoria fenomenoldgica enunciada pelos irmaos London. Essa teoria
microscopica, conhecida como teoria BCS, foi formulada pelos fisicos John Bardeen, Leon N.

Cooper e J. Robert Schrieffer [3] em 1957, e lhes renderam o Prémio Nobel de Fisica de 1972.

O estado fundamental dos elétrons de condu¢do num metal € o chamado gés ou liquido de
Fermi, que ¢ a descrigdo adequada para particulas que obedecem a estatistica de Fermi-Dirac.
Neste caso, os elétrons sdo tratados como particulas independentes e seguem o principio de

exclusao de Pauli para a distribuicdo dos niveis de energia.

A ideia central da teoria BCS origina-se da constatag¢ao de que a distribui¢ao de Fermi-Dirac se
torna instadvel para elétrons com energias proximas a energia de Fermi. O conceito fisico
fundamental ¢ que um elétron no seu movimento polariza o meio, atraindo ions positivos. Este
excesso de carga positiva atrai um segundo elétron originando uma interagdo atrativa entre os
2 elétrons, ver figura 10. Se esta interac¢do for suficientemente forte para vencer a repulsdo de

Coulomb surge uma atracao efetiva entre os elétrons.
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distor¢do da rede

par de cooper

Figura 10 Interagio dos elétrons no Par de Cooper.

Assim, dois elétrons (com momento e spin contrarios) formam um par ligado através de uma
interacdo com a rede cristalina (fonon), com energia menor do que a que teriam se fossem
independentes, dando lugar ao novo portador. Este portador formado por um par de elétrons ¢

chamado de par de Cooper, resultando na possibilidade da supercondutividade.

No estado supercondutor, cada par de Cooper constitui como que uma particula tnica (uma
espécie de molécula formada por dois elétrons) com spin zero. E deixam, por isso, de obedecer
ao principio de exclusdo de Pauli, podendo varios pares ocupar o mesmo nivel de energia. Diz-

se que seguem a estatistica de Bose-Einstein, ou que sdo particulas de Bose-Einstein.

Para separar um par de Cooper em dois elétrons independentes ¢ necessario fornecer uma
energia igual ou maior que 2A , onde A ¢ o “gap” supercondutor, que separa estado fundamental

dos estados eletronicos excitados.

A formulagao da teoria BCS inclui [19-21]:

I.  Uma interacdo atrativa entre elétrons pode ser conduzida a um estado fundamental
separado de estados excitados por uma lacuna de energia. O campo critico, as
propriedades térmicas e muitas das propriedades eletromagnéticas sdo consequéncias
da lacuna de energia. Em circunstancias especiais, a supercondutividade pode ocorrer
sem a existéncia de lacunas de energia.

II. A interagdo elétron-rede-elétron conduz a uma lacuna de energia de ordem de grandeza
observada. A interacdo direta se realiza quando um elétron interage com a rede e a

deforma; um segundo elétron encontra a deformacdo da rede e se acomoda usando a
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deformagdo para fazer diminuir sua energia. Portanto, o segundo elétron interage
diretamente com o primeiro através da deformacao da rede.

III. A profundidade de penetracio € o comprimento de coeréncia emergem como
consequéncias naturais da teoria BCS. A equagdo de London ¢ obtida para campos
magnéticos que variam lentamente no espago. Deste modo, o fendmeno central da
supercondutividade, o efeito Meissner, ¢ obtido de maneira natural.

IV. O fluxo magnético através de um anel supercondutor ¢ quantizado, e a unidade de carga
efetiva € 2q em vez de q. O estado fundamental BCS envolve pares de elétron; portanto,
a quantizacdo do fluxo em termos da carga do par 2q ¢ uma consequéncia da teoria.

V. O critério para a determinagdo da temperatura de transi¢do de um elemento ou liga
envolve a densidade de orbitais eletronicos (DEP) no nivel de Fermi e a interagcdo
elétron-rede U, a qual pode ser estimada pela resistividade elétrica. Para DEP<I, a teoria

BCS prediz:

1
T, = 1,146, e UDEP, (71)
onde 0, ¢ a temperatura de Debye e U ¢ um potencial atrativo. O resultado para T, ¢ satisfeito,

pelo menos qualitativamente, pelos dados experimentais.

A teoria BCS explicava os fendmenos observados até entdo e aparentemente respondia a todas
as questdes relativas a supercondutividade. Entretanto, com a descoberta dos HTS, verificou-
se que essa teoria ndo explicava a supercondutividade desses materiais. Até o presente
momento, ndo foi formulada uma teoria geral microscépica que explique o comportamento

supercondutor.
3.6 O Efeito Josephson

A partir de uma determinada temperatura € campo a corrente elétrica em um supercondutor
ceramico flui sem dissipagdao. No caso de supercondutores cristalinos a corrente percorre toda

a amostra entre os caminhos que minimizam a energia do sistema.

Um sistema policristalino ¢ formado por varios graos em contato e as fronteiras dos graos

podem ter acoplamento forte ou fraco entre si. Dessa forma hé dois tipos de corrente em um
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supercondutor policristalino: corrente intragranular (ocorre dentro dos graos) e corrente

intergranular (ocorre entre graos diferentes).

O efeito Josephson [22] est4 relacionado se dois supercondutores sdo conectados fracamente
por um contato. As conexdes entre os supercondutores sdo conhecidas como weak-links (a
tradugdo literal em portugués seria juncdes fracas), ou Jungdes Josephson em homenagem ao
seu descobridor. Em 1962, durante seu Doutorado na Universidade de Cambridge, Josephson
verificou que além do tunelamento de elétrons (transmissao por uma barreira), observado por
Giaever [23], os pares de Cooper também tunelam os weak-links gerando uma corrente de
tunelamento, a corrente Josephson. Este tunelamento de pares de elétrons leva o nome de efeito

Josephson. Por prever este efeito ganhou o Prémio Nobel de Fisica em 1973°.

Weak-links sdo as fronteiras que proporcionam um acoplamento fraco entre os graos sendo
constituidas por uma rede aleatoria de deslocamentos com canais entre os graos [24]. Uma vez
que a largura desses canais ¢ muito menor que o comprimento de coeréncia do material, a
corrente elétrica através desses acoplamentos € dada pelo tunelamento de Josephson dos Pares
de Cooper [25,26]. Os graos acoplados fortemente possuem fronteiras compostas por
deslocamentos com espagamentos maiores que o comprimento de coeréncia. Logo, a
supercorrente de Pares de Cooper tem muito maior facilidade de fluir nesses contornos [27].

Segue figura para exemplificar o processo:

3 Josephson disse, ao receber o Prémio Nobel, que as pesquisas de Giaver e Nicol, Shapiro e Smith, além das
teorias de Cohen, Falicov e Philips sobre tunelamento supercondutor contribuiram para que ele formulasse suas
ideias. Em 1963, Philip Anderson e John Rowell confirmaram experimentalmente a previsao de Josephson como
sendo uma consequéncia direta da natureza quantica macroscopica do estado supercondutor.
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- Weak Links
- Corrente intergranular

Corrente intragranular

Figura 11 Esquematizagdo de um supercondutor granular. A matriz cinza simboliza o material
intergranular nao-supercondutor que permeia os graos supercondutores (na cor preta). As linhas
amarelas indicam as correntes intragranulares que surgem para blindar os graos de campos magnéticos
exteriores, i.e., sao devidas ao efeito Meissner; as regides na cor azul, exemplificam regides de contato
entre os graos (weak-links) e a linha vermelha indica a corrente intergranular. A regido em cinza escuro
enclausurada pela linha vermelha indica campo magnético aprisionado devido a um procedimento de
resfriar a amostra na presenga de campo magnético, por exemplo. Ha, também, a possibilidade de se ter
vortices penetrados em cada grao, contudo, este caso ndo esta demonstrado na presente figura. Figura
retirada da referéncia [28].

O efeito Josephson ¢ dependente das conexdes feitas entre os materiais. Estas conexdes podem
ser estabelecidas de diferentes formas, por pontos ou contorno, por metal normal, isolantes ou

um supercondutor mais fraco. Dentre as formas de contato entre os graos temos [29]:

e Supercondutor-isolante-supercondutor: ¢ composto por dois supercondutores separados
por uma barreira isolante.

e Supercondutor-condutor normal-supercondutor: um metal normal separa os
supercondutores.

e Juncdo ponte de contato: Sdo juncdes compostas por dois supercondutores com um
grande volume, no qual a ponte de um supercondutor ¢ pressionada sobre a se¢do

transversal do outro, formando a juncgao.
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e Jungdes intergraos: Nos supercondutores intergranulares de HTC pode-se usar os
limites de graos como regides de acoplamento fraco, devido ao pequeno valor de

comprimento de coeréncia.

Nas amostras supercondutoras com as trabalhamos, em temperaturas proximas da temperatura
critica, o comprimento de coeréncia ¢ relativamente maior que a largura dos canais entre os
deslocamentos que ha nos weak-links. Assim, estudamos as jungdes intergraos que diretamente
afetam a corrente elétrica critica entre dois graos. Estabelecido o contato, podemos entdo ter os

efeitos de tunelamento de pares de Cooper, dentre os quais temos [30]:

e Efeito Josephson continuo: uma corrente continua atravessa a juncdo na auséncia de
campos elétricos e magnéticos, dada por dada por | = J,sind. Nesta relagdo, J, ¢ a
corrente maxima a DDP zero entre os supercondutores e 6 ¢ um fator de fase.

e Efeito Josephson alternado: uma tensdo continua aplicada aos dois lados da jun¢do faz
com que uma corrente alternada atravesse a juncao. Este efeito foi usado para determinar
o valorde i/q.

e Interferéncia quantica macroscopica de longo alcance: um campo magnético constante
aplicado a um circuito supercondutor com duas jung¢des faz com que a supercorrente
maxima exiba efeitos de interferéncia que dependem da intensidade do campo.

Utilizando estes efeitos ¢ possivel construir magnetometros extremamente sensiveis.

A teoria de tunelamento Josephson sustenta varios modelos que reproduzem a densidade de
corrente critica, sendo que esta € controlada pelos weak-links entre os graos. Para Matsushita
[31], devido aos weak-links, a maxima densidade de corrente critica intergranular ¢ muito maior
que a densidade de corrente que uma jun¢do Josephson suporta, no caso para o estado

supercondutor com resisténcia nula.

Em suma, nos materiais supercondutores policristalinos, como as ceramicas supercondutoras,
0s weak-links sao os principais responsaveis pela limita¢ao da corrente critica. Entender como
contabilizar de uma forma rapida e eficiente a granulometria de um supercondutor pode ser uma
ferramenta bastante util para caracterizar o material e dar suporte a pesquisas que abrangem o

tunelamento Josephson.
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Capitulo 4

Processamento e analise de imagens digitais

4.1 Conceitos basicos sobre processamento e analise de

imagens digitais

O sistema de visao e interpretacdo humana ¢ excelente em reconhecer aspectos qualitativos de
padrdes, e até pequenos desvios da normalidade podem ser reconhecidos e interpretados. Porém
humanos ndo sdo tdo bons em interpretacdes quantitativas. Mesmo uma tarefa simples como
contagem de objetos torna-se rapidamente tediosa e dificil de realizar a medida que os numeros
de objetos crescem. Estimar quantidade, tamanho, forma e textura quantitativamente ¢ bastante
dificil e geralmente ¢ influenciada por um carater subjetivo. Por outro lado, o computador
digital ¢ excelente para contar e medir assim que ¢ dado uma defini¢ao clara do que se esta
medindo. Assim, desde o inicio da era digital, tem havido esforgos para aplicacao dos

computadores para andlise quantitativa de imagens [1].

Com isso, o interesse em métodos de processamento digital de imagens (PDI) decorre de duas
areas principais de aplicagdo: melhoria da informagdo visual para a interpretacdo humana, e
através de percep¢do automdatica de maquinas fazer o armazenamento, transmissdo e
representacdo de dados contidos na imagem [2]. Dessa forma, trabalhamos respectivamente

com informagdes visuais e descritivas (modelo matematico referente ao objeto de estudo).
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O PDI tem se consolidado na anélise de imagens digitais por permitir grande nimero de
aplicagoes em duas areas distintas: (i) permite através de operacdes matematicas alterar o pixel
das imagens, corrigindo defeitos de aquisi¢ao e/ou realgando detalhes de interesse; e (ii) a partir

da imagem digital permite a extragdo e tratamento de dados quantitativos [3].

A analise digital de imagens (ADI) consiste na extragdo e tratamento de dados quantitativos de
imagens digitais. Através de ADI pode-se realizar medigdes mais rapidas, precisas e acuradas,
possibilitando ainda a realizagdo de medidas impossiveis de se executar manualmente.
Normalmente tanto as técnicas de PDI e ADI sdo tratadas como sendo processamento digital
de imagem. Isso acontece por que elas se intercalam, podendo a ADI ser complementar ao PDI.

[3]. Neste trabalho iremos tratar ambas como sendo PDI.

Como o PDI baseia-se em imagens, a amostra estudada pode ser estudada com o minimo de
operagdes e assim preserva-se fisicamente a amostra. Com a extracao de atributos como area,
diametro, fator de forma, dentre outros, pode-se utilizar de diferentes programas para diversas

analises baseando-se nos atributos quantificados.

A sequéncia padrao de PDI pode ser dividida em trés blocos basicos: aquisi¢do, PDI e ADI. A
aquisi¢ao engloba a formac¢do da imagem e sua digitalizacdao, o PDI consiste basicamente na
etapa de pré-processamento ¢ a ADI compreende as etapas seguintes: segmentagdo, pos-

processamento, extracao de atributos, reconhecimento e classificagao [3].

Ao longo dos capitulos 4 e 5 discutimos as possibilidades do PDI na andlise de supercondutores
ceramicos. Para tanto, utilizamos o software ImageJ e imagens digitais oriundas de MEV. Em
linhas gerais trabalhamos com trés dareas: a formacdo da imagem digital da amostra
supercondutora; as regides e elementos de interesse (poros e graos) que compdem a amostra €
seus dados quantitativos. O ImageJ permitiu tratar a imagem adquirida por MEV corrigindo
erros na aquisi¢cao, como iluminagao, contraste, ruidos. Também permitiu realgar as regides e
elementos de interesse e extrair seus dados de forma a quantifica-los. A Figura 12 exemplifica

as principais etapas de PDI utilizados no presente trabalho e aplicados no ImageJ:
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Formagao e aquisicao
da imagem

l

Digitalizacao

Pixels - | | ™= PDI

| Pré-processamento |

- | X

| Segmenta¢ao |

Regides =

A\ 4
| Pos-processamento |

B l = ADI
| Extracdo de atributos |

Dados -

Reconhecimento e
classificagao

Figura 12 Sequencia padrdo de PDI. Figura adaptada da referéncia [4].

Apesar de ser chamada como sequéncia padrao, nem todas as imagens seguem exatamente o
roteiro exposto na Figura 12. Como muitas das vezes o reconhecimento e classificagdo nao ¢
adequado devido a alguma etapa anterior (qualitativamente), usou-se com frequéncia o retorno
a alguma etapa anterior para corrigir erros. Com o uso das etapas em diversas iteracdes entre
sequéncias, principalmente na divisdo das regides, o resultado torna-se adequado
qualitativamente. Ressalta-se que a experiéncia do operador facilita as operacdes. Adiante
veremos em detalhes cada etapa da sequéncia padrdo, sendo que esta pode ser modificada de

acordo com as necessidades.

4.2 Aquisicao
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Uma vez que todo o trabalho ira se desenvolver com base em uma imagem digital, a aquisi¢ao
da mesma torna-se fundamental para a qualidade de todo PDI. A imagem deve ser limpa de
ruidos, com iluminacao apropriada, tendo a menor inclinagao possivel. Imperfeicdes podem

dificultar ou inviabilizar as diversas etapas de andlise.

O Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) permite adquirir uma imagem digital de uma
amostra de forma a visualizar sua microestrutura, ou seja, com ampliacao de até¢ 300000 vezes
e alta resolugdo [5]. Através de um feixe de elétrons como fonte de “iluminagdo” permite
visualizar contorno e orienta¢do de grao, rugosidade, porosidade, dentre outras caracteristicas.
Pode ser utilizado em diferentes materiais como metais, ligas metdlicas, ceramicas,

semicondutores, vidros, polimeros, etc. Segue esquema representativo de um MEV:

Fonte de elétrons

Anodo

Colunaem { Condensadoras

alto vacuo

Bobinas de
varredura

L J

L )

Ohjetiva

Camara em
alto ou bhaixo
VACUO

Amostra

Bombas de
Vacuo

Figura 13 Esquema representativo do MEV. Figura retira da referéncia [6].

Dentro da coluna de alto vacuo, os elétrons gerados a partir de um filamento de tungsténio, por
efeito termidnico, sdo acelerados por uma diferenga de potencial entre catodo e anodo entre 0,3
kV a 30 kV. O feixe gerado passa por lentes condensadoras que reduzem o seu didmetro e por
uma lente objetiva que o focaliza sobre a amostra. Logo acima da lente objetiva existem dois

estagios de bobinas eletromagnéticas responsaveis pela varredura do feixe sobre a amostra.
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O feixe interage com a regido de incidéncia da amostra até uma profundidade que pode variar
de 1 um a 6 um , dependendo da natureza da amostra. Esta regido ¢ conhecida por volume de
interacdo, o qual gera os sinais que sao detectados e utilizados para a formacao da imagem e

para microanalise. Segue figura representativa do volume de interagao:

Feixe incidente de
elétrons

Superficie da
Amostra

(_J Fonte de elétrons secundarios

( Fonte de elétrons retroespalhados

o Fonte de raios-X caracteristicos

Figura 14 Representagdo do volume de interagdo. Figura retirada da referéncia [6].

Para formagao da imagem, o fluxo de informacao do microscopio para o computador consiste
na localizagdo dos pontos de varredura no plano (x,y) com o conjunto de intensidades
correspondentes, originadas pelo detector de elétrons retroespalhados ou pelo detector de
elétrons secundarios, que estdo localizados dentro da camara de vacuo. Quando a amostra €
varrida, a tela do display ¢ varrida simultaneamente com correspondéncia de posigoes,

utilizando as intensidades dos detectores para cada ponto, como esquematizado na figura 15.
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Figura 15 Esquema de formagdo de imagem. Figura retirada da referéncia [6].

O contraste na imagem ¢ dado, sobretudo pelo relevo da amostra, que ¢ o principal modo de
formacdo de imagem do MEV. Entretanto, os elétrons retroespalhados possuem energia que

varia entre 40 eV até o valor da energia do elétron primario [7].

Os elétrons retroespalhados que estdo com energia proxima a dos elétrons primdrios sofreram
espalhamento elastico. Os elétrons retroespalhados provém de camadas mais superficiais da
amostra. Logo, se somente este tipo de elétrons forem captados, as informagdes de profundidade
contidas na imagem serdo poucas se comparadas com a profundidade de penetragdo do feixe.

Portanto, ndo sdo adequadas para andlise topografica [7].

A profundidade de penetragao dos elétrons depende da composi¢do do material. Por exemplo,
para os metais e semicondutores sdo materiais adequados para a observacao por microscopia
eletronica de varredura, pois sdo resistentes ao feixe eletronico mesmo para tensdes de
aceleracdo acima de 50 kV. Agora, no caso dos polimeros e materiais organicos deve-se

metalizar o material antes de comecar a medida [7].

As imagens digitais de MEV utilizadas neste trabalho foram para as amostras 332A-500X,
332B1, 332B2, 332D2-500bx, 332D32a, 334B-500aX e foram obtidas para amostras de

SmBaCuO, sendo estas ceramicas estudadas pelo grupo de fisica aplicada da UFES.
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4.3 Imagem digital

Imagem digital ¢ a representacao bidimensional de um objeto [8] usando um cédigo binario de

modo a permitir seu processamento, transferéncia, impressao ou reproducao.

O cddigo binario ¢ devido ao computador apenas ser capaz de armazenar bits, um valor que
pode ser 0 ou 1. A unido de 8 bits chama-se byte. Entdo um byte pode assumir 28 = 256 valores

diferentes, variando de 0 a 255.

Uma imagem real ¢ constituida pela unido de infinitos pontos de tamanhos infinitesimais. J& a
representacao computacional de uma imagem real sé € possivel com uma quantidade finita de
pontos. Da mesma forma ocorre para a quantidade infinita de cores reais de uma imagem e a

quantidade limitada possivel para a contagem computacional.

A representagdao da imagem ¢ feita através de uma fungao f(x,y) da intensidade luminosa, sendo
seu valor, em qualquer ponto de coordenadas espaciais (x,))*, proporcional ao brilho (ou nivel

de cinza) da imagem naquele ponto [8].

0.0)

v

v

X

Figura 16 Convencdo utilizada para o par de eixos (x,y).Figura adaptada da referéncia [8].

4 A posicdo e a diregdo dos eixos x e y sdo diferentes das utilizadas na Geometria Analitica. Em Processamento de
Imagens, a notagdo (x,y) pode ser entendida como (linha,coluna). Convém observar que esta notagdo ndo esta
padronizada na literatura técnica da area.
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Com isto surgem dois problemas para o armazenamento da imagem real em um computador: a
limitagdo quanto a quantidade pontos e cores para a imagem digital. De forma a diminuir as

diferencas usa-se das técnicas de amostragem e quantizacao.

A amostragem ¢ o processo de discretizacdo espacial, a qual converte a imagem analogica
(saida do dispositivo de aquisi¢do da imagem) em uma matriz de M por N pontos, cada qual
denominado pixel [8]. Basicamente armazena no computador de forma contavel alguns dos

infinitos pontos da imagem real. O armazenamento ¢ feito por matriz da forma:

f00) - fON-1)

fl,y) = : . -
f(M—-10) - f(M—1,N-1)

Para cada elemento da matriz corresponde a um ponto da imagem. Logo, maiores valores de M
e N implicam em uma imagem de maior resolucdo, pois teremos mais pontos para representar

a imagem real.

0.N-1)

(M-1.0) (M-1.N-1)
Figura 17 Representagdo da amostragem aplicada a uma imagem.

A malha quadrada ¢ a mais utilizada, ja que ela é compativel com uma consideravel parcela dos

captadores de imagem e coincide com a estrutura de dados de uma matriz classica [9].
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A quantizagdo ¢ referente ao processo de discretizacdo em amplitude. Ela faz com que cada um
dos pixels assuma um valor inteiro na faixa de 0 a 2™ — 1, onde n é a quantidade de bits. Quanto
maior o valor de n, maior o numero de niveis de cinza presentes na imagem digitalizada.
Basicamente temos que cada elemento dessa malha (pixel) ¢ uma sub imagem da imagem real

onde ¢ escolhida uma tnica cor predominante.

Figura 18 Representagdo do processo de amostragem e quantizagido de imagens. Da esquerda para a
direita temos em sequéncia: imagem real, imagem amostrada, imagem quantizada.

Dessa forma, a imagem discretizada ¢ codificada e representada por uma matriz Im de tamanho
MxN onde Im(i; j) = fA(P) e P ¢ denominado pixel da imagem. Sendo assim, o processo de
discretizagdo estd relacionado com a resolucdo espacial, ou seja, com o tamanho fisico

representado por cada pixel usualmente expresso em dpi (dots per inch — pontos por polegada).

O processo de discretizagdo das intensidades luminosas, denominado de quantizacdo, esta
associado com a sensibilidade dos captores utilizados na aquisi¢do da imagem, que usualmente
varia de 1 bit/pixel a 24 bits/pixel. Assim, imagens de 1 bit/pixel comportam 2! niveis, sendo
entdo uma imagem binaria. Imagens com 8 bits/pixel comportam 28 intensidades diferentes
para cada pixel, ou seja, 256 niveis de cinza. O modelo RGB, constituido de 24 bits/pixels,

atinge cerca de 16 milhdes de cores.

4.3.1 Imagem em tons de Cinza
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Imagens em tons de cinza também podem ser representadas por matrizes. Cada elemento da
matriz determina a intensidade do pixel correspondente, onde cada pixel assume um valor em

um intervalo [0, L — 1], sendo L o nimero de niveis de cinza conforme exposto acima.

O caso mais comum corresponde a uma estrutura de dados de 8 bits/pixel. Para este caso temos
L = 256. Em geral, a maioria dos arquivos digitais usam o niimero 0 para indicar a cor preta
(auséncia de intensidade) e o nimero 255 para indicar a cor branca (intensidade méxima),
totalizando 256 tons de cinza diferentes. O caso mais frequente corresponde a L = 256, sendo
a imagem codificada em uma estrutura de dados 8 bits/pixel. A Figura 17 apresenta um exemplo

de imagem em niveis de cinza 8§ bits/pixel.

Figura 19 Imagem original *(Lena) e imagem em tons de cinza de 8 bits/pixel.

4.4 Histograma de Imagens Digitais

O histograma de uma imagem indica o percentual de pixels que apresentam um determinado
nivel de cinza para a imagem em estudo. Normalmente sao representados por um grafico de

barras que fornece para cada nivel de cinza o numero (ou o percentual) de pixels

> Lena ou Lenna é o nome dado a uma imagem de teste padrdo amplamente utilizado no campo de processamento
de imagem desde 1973. E um retrato de Lena Soderberg retirada a partir da pagina central da revista Playboy da
edigdo de novembro de 1972.
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correspondentes na imagem. Por meio do histograma obtemos uma indicacdo da qualidade
quanto ao nivel de contraste e quanto ao brilho médio (se a imagem ¢ predominantemente clara

ou escura) [8].

Segundo GONZALEZ e WOODS 1992 [1], o histograma de uma imagem digital em niveis de

cinza ¢ uma funcao dada por:

p(r) = Dk

k
n
Onde:

e 13 ¢ 0 k-ésimo tom de cinza.

e 1, ¢ o niumero de pixels da imagem com k-ésimo tom de cinza.

e n ¢ o numero total de pixels presentes na imagem.

e k ¢ um inteiro positivo, k = 0,1,2,3,...,L — 1.

Como exemplo, temos o histograma para a imagem da Lena:

300x240 pixels; RGB; 281K

] 255
Count. 262144 Min: 35
Mean: 128.228 Max: 240
StdDev: 42.764 Mode: 154 (3171)

Figura 20 Histograma da imagem da Lena.

Para este histograma temos duas caracteristicas fundamentais: ndo ha uma concentracao de
pixels na regido de valores mais baixos de cinza, o que corresponderia a uma imagem escura;
também ndo ha uma concentragdo para valores mais altos, o que ocasionaria em uma imagem

clara. Apesar de ndo haver valores extremos (escuros -0- e claros -255-) a imagem ainda assim



64

apresenta um bom contraste visual. Isso ¢ devido a dois fatores: uma distribui¢do de pixels ao
longo de grande parte da escala de cinza e distribuicdo ndo uniforme na escala de cinza
(presenga de picos). Dessa forma, temos varios tons de cinza sendo que hé predominancia de
alguns nos valores mais baixos e altos para a imagem, valorizando o contraste. Pode-se dizer
que a imagem correspondente apresenta alto® contraste entre as duas concentragdes, uma vez

que elas se encontram razoavelmente espacadas.

Como exemplo de uma imagem escura, temos para a imagem de Lena:

300x240 pixels; RGB; 281K

[

0 265
Count: 262144 Min: 3
Mean: 99.051 Max: 248
StdDev, 52.878 Mode: 96 (2325)

Figura 21 Histograma da imagem escura da Lena.

Podemos observar a concentracdo da maior parte dos pixels no histograma em baixos valores
de cinza (esquerda), o que corresponde a uma imagem escura.
Para a proxima imagem e seu histograma podemos observar a concentragao de pixels na regiao

de altos valores para cinza, correspondendo assim a uma imagem clara.

® Convém observar que os conceitos de alto e baixo contraste neste caso somente estdo relacionados ao
espagamento médio entre as raias do histograma. Ja o termo 'bom contraste' deve ser utilizado com cautela, pois
pode exprimir distribuigdo equitativa das raias ao histograma ao longo da escala de cinza, como foi utilizado neste
caso, ou uma opinido subjetiva sobre a qualidade de uma imagem, que ndo poderia ser extraida somente da
observacao de seu histograma.
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300x240 pixels, RGB; 281K

B ]

0 255
Count; 262144 Min: 54
Mean: 180.224 Max 2565
StdDev: 49.049 Mode: 224 (4327)

Figura 22 Histograma da imagem clara da Lena.

Com o histograma podemos diferenciar as distintas fases de uma cerdmica supercondutora,
como os graos e poros, onde os picos de intensidade correspondem a cada uma das fases da
mesma. Para o caso de imagens em cores (RGB) também podemos diferenciar as fases que
compde a amostra. Com isto podemos separar e avaliar as diferentes fases da imagem de uma

forma quantitativa da composicao da amostra.

4.5 Pré-Processamento

O objetivo da etapa de pré-processamento ¢ melhorar a qualidade da imagem para as etapas
posteriores. Em geral procuramos facilitar a divisdo da imagem em seus elementos a serem

estudados.

Ocorre que durante a aquisicao da imagem digital podem ocorrer algumas distor¢des como, por
exemplo, ndo uniformidade na ilumina¢ao com consequente contraste e/ou brilho inadequados,
legendas na imagem, distor¢do geométrica causada pelo sensor de captura, pixels com ruidos,
dentre outros. Ap0s as correcoes destes problemas, pode ser necessario que haja uma adequagao
da imagem ao objetivo final do trabalho, para tanto usa-se de elimina¢ao de partes indesejadas,
realce de detalhes a serem trabalhados, ajuste de brilho, etc. Assim, nesta etapa, a imagem ¢

adequada para que as proximas etapas do PDI sejam satisfatorias na extracao de atributos.
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As operacdes efetuadas na etapa de pré-processamento sao ditas de baixo nivel, pois trabalham

diretamente com os valores de intensidade de cada pixel.

A figura 23 mostra um exemplo simples do uso do pré-processamento. O objetivo desse

tratamento foi real¢ar os elementos circulares e homogeneizar o fundo da imagem.:

Moo

P AT ROA SRR N A LED

.‘; ° 5
'“‘fl‘? -’m’:-‘f': ols 3%

.‘ s ‘D 0‘-
AL A _-:- et es

Figura 23 Exemplo de um pré-processamento simples: A imagem a esquerda esta corrompida com ruido
gaussiano’; a imagem central passou pela aplicagdo de um filtro mediana® e a imagem a direita passou
por aplica¢do de um filtro passa-altas’.

4.6 Segmentacao

O objetivo da etapa de segmentagado ¢ separar as regioes de interesse da imagem para posterior
processamento. Como resultado temos uma imagem bindria onde os pixels brancos e pretos

formam as regides de interesse.

Assim como vdrias etapas do PDI, a segmentagdo ¢ variavel para cada imagem analisada, nao
existindo uma sequéncia padrao de andlise. O seu resultado fornece base para analise dos
objetos, com consequente andlise quantitativa dos mesmos. Uma vez que ela ¢ a base para
extragdo de atributos sua importancia ¢ fundamental no resultado do PDI. Apesar de ser simples

de descrever, a segmentagao ¢ uma das etapas mais dificeis para implementar.

7 As principais fontes de ruido gaussiano s3o problemas de iluminac3o, alta temperatura ou transmissdo da
imagem digital.

8 Filtros medianas mantém detalhes da imagem, como os contornos, e atenuam o contraste entre os elementos
de fundo.

% Filtros passa-altas realcam os contornos dos elementos contidos na imagem.
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Existem diversas técnicas de segmentagdo e, em geral, sdo baseados em duas propriedades de
valores de niveis de cinza, sendo estas a descontinuidade e similaridade. A descontinuidade ¢é
baseada em mudangas bruscas na intensidade dos niveis de cinza, como as bordas entre
elementos diferentes. A similaridade particiona a imagem em regides similares de acordo com
um critério pré-estabelecido, como por exemplo nos métodos de limiarizag@o, crescimento de

regides e divisdo/fusdo de regides [1].

No presente trabalho fez-se uso da limiarizagdo para determinar a porosidade das amostras.
Com isso, devido a particularidade de aplicacdo dessa técnica optou-se por descrever somente

a segmentacao por limiarizagao.

4.6.1 Limiarizacao

A limiarizacdo, ou thresholding, consiste em separar as regides de uma imagem em suas
diversas fases ou objetos. Baseia-se nas faixas de niveis de cinza, sendo que a forma mais
comum de thresholding consiste em particionar o histograma convertendo os pixels cujo tom

de cinza ¢ maior ou menor que determinado valor em brancos e os demais pretos.

A determinagdo do limiar que melhor segmenta a imagem ¢ um desafio e a experiéncia do

operador pode interferir decisivamente na escolha de um threshold [1].

A limiarizagdo bimodal possui um Unico tom de corte que separa duas faixas tonais, gerando
assim uma imagem bindria separando as regides de interesse. Com o uso do Software ImageJ
(sera descrito em secdo futura) usamos de imagens de seu préprio banco de dados para

exemplificar. Assim, temos para a imagem embryos:
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16001200 pixels; 8-bit 1.3MB

300240 pixels; RGB; 281K

0 255
Count 1520000 Min: 3
Mean: 145,153 Max: 213
StdDev: 18.424 Mode: 148 (176507)

Figura 24 Imagem embryos e seu histograma.

Visualmente identificamos na imagem duas regides de interesse. Temos objetos relativamente
circulares destacados em um fundo comum. Usando da ferramenta de thresholding podemos

separar as regioes:

1600x1200 pixels; 8-hit; 1.8MB

below: 2.81 %, sbowe: 0.00 %
4| 1N T 108
<} [+ 255

|Default j |Dverﬂ_fnder j
v Dark background [~ Stack histogram

Auto| ADIZH!rl Reset| Setl

Figura 25 Imagem embryos com separagdo de objetos por threshold.

Podemos observar que os objetos, marcados de azul, sdo referentes a certa faixa na escala de
threshold, no caso representam até o nivel 105 na escala de cinza. Realizando essa divisao

temos como resultado para a segmentagdo da imagem embryos:
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1600x1200 pixels; 8-bit; 1.8MB

@ﬁ 300x240 pixels: RGE; 281K

l&t ‘.‘ %.
e .

&
8 . @9

|
0 255

& e ® 9 8 _

. Count: 1920000 Min: 0
@ Mean: 245285 Max: 255
StdDev. 48,815 Mode: 255 (1846853)

% —

Figura 26 Imagem embryos segmentada.

Dessa forma os objetos previamente selecionados no threshold sao marcados como pretos em
um fundo branco, assim gerando a imagem binéria conforme esperado. Observa-se que no
histograma resultante temos apenas dois valores, 0 e 255, pois sdo referentes respectivamente

ao preto e branco da imagem binaria.

A limiariza¢gdo multimodal permite identificar mais de uma regido ou tipo de objetos diferentes,
para tanto usa-se de mais de dois tons de corte. Mais uma vez usamos de uma imagem do banco

de dados do ImageJ, sendo a amostra a TEM Filter.'°

10 A amostra Tem Filter apresenta diferentes elementos, sendo para cada tipo uma correspondéncia na escala
de cinza.
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A00x417 pixels; B-hit, 204K
L]
y -
L
300x240 pixels;, RGE; 281K
A\
» i
-
] = P
; [
- ‘,- 0 255
1 Count: 208500 Min: 38
Mean: 235.543 Max: 252
StdDev: 10.644 Mode: 237 (24628)
vy / :
L]
X

Figura 27 Imagem Tem Filter e seu histograma.

Visualmente temos um fundo comum, alguns objetos brancos e alguns objetos mais escuros.

Realizando o threshold:

500x417 pixels; B-hit, 204K
® -
» &
: . Threshold
- . |
:e below: 1.21 %, above: 5.78 %
LJ J L T
R L] 2
.
|Defau|t LJ |Oven’Underj
[v Dark background [ Stack histogram
Auto ‘ Apply‘ Reset | SetJ
. B « % 5‘

Figura 28 Imagem Tem Filter com separagdo de objetos por threshold.

Identificamos os objetos como sendo de duas formas em um fundo comum. Os objetos mais

escuros estdo em azul e os mais claros em verde. Ambos representam certa faixa na escala de
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cinza, sendo o azul referente ao intervalo 0 a 197 e o verde referente ao intervalo 243 a 255.

Como resultado:

S00x417 pixels; B-bit, 204K 500x417 pixels; 8-hit; 204K
- = IR

. » # o
: - - E ‘ L
% A
’ .
CL o
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- » - @ :
R ) ‘ o
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. . ' . L 9
. . P E
N * - . &

Figura 29 Segmentacdo da imagem Tem Filter. Objetos azuis na imagem da esquerda e objetos verdes
na imagem da direita.

Observamos que essa divisdo para os objetos claros (azuis e verdes) apresentou alguns pontos
dispersos e nem todos os objetos estao preenchidos. De forma a corrigir isto deve-se trabalhar
no pré-processamento da imagem, ou caso ndo seja possivel essa corre¢do, podemos usar do
pos-processamento (descrito na proxima sec¢do). Por isso o processo adaptativo e empirico no
PDI ¢ fundamental, uma vez que nem sempre sabemos quais etapas inicias irdo ter o melhor

resultado final, sempre variando para cada imagem.

Ha diversos métodos automaticos para determinar o limite de corte do threshold, porém neste
trabalho os melhores resultados foram adquiridos por aplicagdo manual para cada imagem

tratada.

4.7 Pos-Processamento

Nem sempre apenas com pré-tratamento e com segmentagdo o resultado estara adequado ao
objetivo final, assim o pods-processamento tem por objetivo aprimorar o resultado da

segmentacao.
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Na maioria das vezes as técnicas usadas nesta etapa sdo de operacdes logicas e de morfologia
matematica [11,12]. Assim, através de uma imagem bindria de entrada cada pixel € preservado
ou invertido de acordo com a sua area em determinado objeto, ou seja, a morfologia matematica

considera a forma e ndo a intensidade do pixel.

As operagdes logicas basicas usadas sao o complemento, a unido e a interse¢do. As operagoes
morfologicas sdo baseadas nas técnicas de erosdo, dilatacdo, abertura, fechamento e
preenchimento [11,12]:
e Erosdo: Remove pixel na borda de objeto preto, reduzindo o tamanho geométrico dos
objetos.
e Dilatacdo: Adiciona pixel na borda de objeto preto, aumentando o tamanho geométrico
dos objetos.
e Abertura: Geralmente suaviza o contorno de uma imagem. Consiste de erosdo seguida
de dilatacao.
e Fechamento: Geralmente suaviza o contorno dos objetos. Consiste de dilatacdo seguida
de erosao.
e Preenchimento: preenche a area interna de objetos, desde que os contornos estejam
fechados.
Para exemplificar como ocorre na pratica iremos tratar com pos-processamento a imagem 7EM

Filter da se¢do anterior.

A primeira etapa consiste em usar da erosao:



500x417 pixels; B-bit, 204K

A00x417 pixels; 8-bit; 204K
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Figura 30 Para a imagem Tem Filter: Imagem original do resultado da segmentagdo (a esquerda) e
imagem pos-processada com erosdo (a direita).

A segunda etapa consiste em usar do fechamento:

500x417 pixels; 8-hit, 204K

500x417 pixels; B-hit 204K
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Figura 31 Para a imagem Tem Filter: Imagem pds-processada com erosao (a esquerda) e imagem pos-

processada com fechamento (a direita).

A terceira etapa consiste em usar a dilatagao:



500x417 pixels; B-bit, 204K

500x417 pixels; 8-hit; 204K
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Figura 32 Para a imagem Tem Filter: Imagem pds-processada com fechamento (a esqueda) e imagem
pos-processada com dilatacdo (a direita).

‘O

A ultima etapa consistiu em usar a abertura:

A00x41 7 pixels; B-hit {inverting LUT); 204K

&

A00x417 pixels; 8-bit {inverting LUT); 204K

&

v

Figura 33 Para a imagem 7Tem Filter: Imagem pos-processada com dilatacdo (a esqueda) e imagem
pos-processada com abertura (a direita).

!
&

Dessa forma, o pos-processamento da imagem TEM Filter foi o seguinte:
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500x417 pixels; 204K
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A00x417 pixels; B-bit, 204K
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Figura 34 Imagem Tem-Filter a esquerda e imagem 7Tem Filter processada a direita.

Um dos problemas da segmentagdo esté relacionado com objetos com as bordas em contato ou

superpostos [13]. Caso estes objetos ndao sejam separados a extragdo de atributos sera

comprometida. Uma técnica que costuma ser usada para corrigir este problema ¢ o Watershed

(método da divisao de 4gua). Esta técnica consiste de trés etapas: limiariza¢do simples gerando

uma imagem bindria; calculo do mapa de distancias euclidianas (Transformada de Distancia);

obtengao dos divisores de aguas separando os objetos [14].

O resultado da aplicagdo do método de Watershed pode ser visto na figura 35.:

500x417 pixels, 8-hit ; 204K
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Figura 35 Imagem Tem Filter pos-processada a esquerda e imagem Tem Filter pos-processamento

com watershed a direita.
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4.8 Extracao de atributos

O objetivo da extracdo de atributos consiste em identificar os objetos e medir suas
caracteristicas, assim quantificando os elementos da imagem. As medidas sdo classificadas
como de campo ou de regido. Medidas de campo se referem a totalidade da imagem, ja as

medidas de regido sdo relacionadas a objetos independentes [15].

As medidas de campo sdo geralmente divididas em medidas de:

Contagem de Objetos;

o Area;

e Interceptos e Intersegoes;
e Intensidade;

e Textura.

As Medidas de regiao sao as medidas realizadas sobre os objetos segmentados na imagem,
visando caracteriza-los individualmente. As medidas de regido podem ser divididas em medidas

de:

e Tamanho;

e Forma;

e Posicao;

e Intensidade;

e Textura.
4.9 Método de contagem de graos

A partir da imagem digital de determinada amostra a contagem de seus graos pode ser realizada

de forma manual ou automatica, ambas padronizadas por normas.

A American Society for Testing and Materials (ASTM) from ANSI (American National

Standart Institute) criou as normas para padronizar diferentes trabalhos. A norma ASTM E 112
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— 96 [16] ¢ a norma referente & medicdo de tamanho médio de grdos por contagem manual
através de imagens, enquanto os métodos para contagem automatica de graos sao descritos na
norma ASTM E 1382 - 97 [17]. Devido a natureza do presente trabalho iremos abordar a analise

automatica.

Os métodos de andlise automatica de imagens sdo altamente dependentes da qualidade do
ataque realizado para revelar os contornos de graos, assim sendo, a norma ASTM E 1382-97
ressalta a importancia e os cuidados que devem ser tomados para a revelagao da microestrutura
da amostra, bem como o tratamento da fotomicrografia através do pré-processamento da
imagem. Os métodos de contagem assemelham-se quanto a metodologia, consideragdes acerca
da representatividade da amostra, andlise estatistica e intervalos de confianga, sendo que o

método de andlise automadtica permite ao usuario realizar um maior numero de medigoes.

Apesar da importancia e padronizagdo que as normas ASTM representam, poucos sdo 0s
trabalhos que a referenciam ou seguem seus critérios, o que dificulta a comparagdao ou mesmo
a validacao dos resultados apresentados. Desta forma, a fim de seguir os critérios descritos pelas
normas técnicas, assegurando a precisao, acuracia e reprodutibilidade das medidas, as seguintes

orientacdes devem ser cumpridas, independente dos métodos utilizado:

e A superficie da amostra a ser estudada deve permitir que no minimo cinco campos de
observagao sejam obtidos, com no minimo 50 graos por campo.

e O procedimento de polimento deve remover todos os danos e marcas referentes aos
processos de corte e desgaste. Toda ranhura e “sujeira” devem ser retiradas, embora
ranhuras menores que 1um sejam toleradas;

e O procedimento de ataque e revelacdo dos graos precisa ser escolhido adequadamente
de acordo com a amostra a ser estudada;

¢ Um numero suficiente de medi¢des deve ser realizado, em campos diferentes, para que

uma mesma amostra tenha representatividade;

4.10 Reconhecimento e Classificacao

A extragdo de atributos ¢ a primeira etapa de analise dos dados. Uma vez que temos estes

resultados devemos fazer o reconhecimento e classificagdo destes para o objetivo do estudo.
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As imagens vistas na microscopia sdo areas projetadas bidimensionais cujas dimensdes
dependem da orientagdo da particula na amostra (ou da ldmina a ser analisada). Particulas com
orientagdes estaveis tendem a apresentar area maxima. As demais particulas possuem infinitas
dimensodes lineares, assim se um comprimento aleatéorio de uma particula ndo estavel for
medido, este comprimento dependera da orientagdo da particula. As medidas das particulas que
sdo dependentes da orientagdo sdo chamadas de didmetros estatisticos, aceitaveis apenas
quando em determinadas quantidades tipificam uma distribuicdo ¢ quando a orientacdo ¢é
aleatoria. Os diametros estatisticos aceitaveis sdo: didmetro de Feret, de Martin ¢ de Crofton.

[18].

Como exemplo temos o seguinte recorte de uma parte imagem da amostra A:

Figura 36 Segmento da amostra A: segmento original na esquerda ¢ a contagem dos graos pelo
Imagel na direita.

Sabemos que os graos sao tridimensionais tendo, portanto, profundidade e angulagdes. Com o
uso do MEV ¢ possivel ter ideia de profundidade da imagem. Na figura 36 temos dois graos em
destaque (o software reconhece como sendo 3). Ao analisar o grao 1 temos ideia de que talvez
se trate de um grao estavel (plano). Ao analisar o grao 2 temos ideia de sua forma ndo estavel
(ndo planificado), o que inclusive gera a divisdo de um grao em trés graos. A imagem que
vemos na microscopia ¢ a projecdo bidimensional da superficie dos graos tridimensionais
varridos pelo MEV. Ao falar da juncdo entre os graos 1 e 2 ndo podemos afirmar que o contato
entre eles seja bidimensional como na imagem digital, pois trata-se do contato entre objetos
tridimensionais. Por isso ndo faz sentido usar o perimetro da projecao de area no contato entre

os graos, assim sendo importante o uso dos didmetros estatisticos.
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Devido a facilidade na obtengdo do didmetro de Feret e por este ser um dos parametros de
resultado que o software ImageJ retorna na extragdo de atributos, escolhemos este para
caracterizar o tamanho do grao. O diametro de Feret indica a maxima e minima distancia entre
duas retas paralelas que tangenciam o objeto. Utilizamos o diametro de Feret médio. Segue

figura ilustrativa:

Figura 37 Didmetro de Feret.

Tendo o tamanho do grao com base no diametro de Feret podemos reunir estes dados de forma
a condensa-los e tornar clara a interpretagdo dos mesmos. Uma importante ferramenta de
estatistica para essa finalidade ¢ o histograma, sendo este ajustado por uma func¢ao de densidade
de distribuicao continua. Com o uso do histograma temos a distribui¢ao dos graos da amostra
em funcdo do diametro de Feret, sendo esta distribuicao descrita matematicamente por uma

funcdo de densidade de distribuicao continua.

A funcao de distribui¢cao continua Gama ¢ definida como:

1
flx) = { r@pe ™
0

a-1o=X/B gsex >0

sex <0

Onde I'(@) ¢ a fungdo Gama:

e *x* dx seaéreal
I'a) = j;)

(a—1)! se a é inteiro
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A funcdo de distribui¢do continua Weibull ¢ definida como:

a

fe) =1 ga

“‘1e<_%)a sex >0

0 sex <0

As distribuicdoes Gama e Weibull possuem aplicagdes diversas, inclusive na caracterizagao de
ceramicas. Ambas distribui¢des tomam somente valores positivos, onde os parametros « e f§
sdao ambos positivos. O ajuste de forma ¢ feito pelo parametro a e o ajuste de escala ¢ feito pelo
parametro . Como ambas possuem valores reais positivos e diferentes de zero (assim como as
medidas dos graos), elas satisfazem as condi¢gdes minimas para ajuste de curva de distribui¢ao
do histograma dos graos das amostras estudadas. Outras fungdes de distribuicao também foram

testadas para as amostras, porém os melhores resultados foram para os ajustes Gama e Weibull.

Apos o ajuste de curva do histograma, usaremos outra ferramenta do software ActionStat: ID
Plot para Confiabilidade. Esta ferramenta permite verificar, através do papel de probabilidade,
o ajuste da curva de probabilidade para o conjunto de dados. Como resultado temos graficos
que mostram o comportamento de cada distribui¢ao escolhida em relagdo ao estimador Kaplan-
Meier e também retorna o valor das correlagdes. A distribuicdo que melhor representa os dados
¢ aquela que mais se aproxima da reta, ou seja, aquela cujo valor da correlagdo ¢ o maior dentre

todas testadas. Assim temos matematicamente o melhor ajuste de curva.

De forma complementar usamos outra ferramenta, o grafico Quantil-Quantil ou Q-Q Plot, sendo
um grafico do quantil amostral versus o quantil esperado sob a distribuicdo assumida. Assim,
se os dados seguirem a distribuigdo assumida os pontos deste grafico formardo
aproximadamente uma linha reta préximos a reta de referéncia apresentada no grafico,
validando a suposi¢ao da distribuicdo. A principal utilidade deste grafico encontra-se quando
os resultados do ID Plot para Confiabilidade para diferentes formas de ajuste sao proximos. Ao
usar o grafico Q-Q Plot temos uma avaliagdo subjetiva do ajuste das curvas em torno da reta de

referéncia. Através de comparacao visual selecionamos a melhor curva de ajuste.

4.11 ImageJ e a analise automatica de imagens



81

O software Imagel [19] foi desenvolvido por Wayne Rasband no National Institute of Mental
Health em Bethesda, Maryland, nos EUA. O ImageJ ¢ um programa de processamento e analise
de imagem escrito em linguagem Java, o qual também possui dominio publico, assim possui
seu codigo aberto possibilitando que a comunidade de usuarios desenvolva plugins e macros de
acordo com suas necessidades. Ha versdes disponiveis para Windows, Mac OS, Mac OS X e

Linux.

Com ele pode-se exibir, editar, analisar, processar, salvar e imprimir imagens de 8-bit, 16-bit e
32-bit. Os formatos para leitura incluem TIFF, GIF, BMP, DICOM, FITS e “raw”. Também
suporta pilhas de imagens compartilhadas em uma unica janela. A leitura dos arquivos e
processamento dos mesmos podem ser feitas paralelamente a outras atividades, sendo a
limitag¢do apenas por memoria RAM. As extragdes de atributos sao de acordo com critérios pré-
estabelecidos pelo usudrio. Os resultados podem ser salvos e exportados no formato XLS, assim

podendo ser trabalhados no Microsoft Excel ou similares.

Também apresenta possibilidade de criacao de plugins e macros, além de extensa biblioteca
destes disponivel para download. Plugin ¢ um programa usado para adicionar algum recurso a
outro programa, geralmente usado sob demanda. Macro ¢ uma sequéncia de comandos
possiveis de serem salvos e, quando solicitados, executam-se estes comandos na mesma

sequéncia em que foram desenvolvidos, automatizando uma rotina.

Nos casos de analise de imagens através de softwares, a precisdo e acuracia relativa dos
resultados dependem da representatividade das amostras e da preparagdo das mesmas (técnica
de ataque utilizada e polimento utilizado, por exemplo), visto que tais caracteristicas influem
na revelagdo dos graos. O observador também deve se atentar a realizacdo de etapas de pré-
processamento, tal como filtragens, para que sua intervengao ndo influencie tendenciosamente
nas andlises realizadas. Apesar das facilidades em poder realgar caracteristicas de interesse
através de softwares, como por exemplo completar contornos de graos quando estes nao estdo

completamente revelados, tais procedimentos devem ser utilizados com cautela.

Apesar de as diversas etapas que compdem o PDI estarem sujeitas a subjetividade do operador,
os resultados da andlise automatica apresentam desvios menores que aqueles realizados

manualmente [20].
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Capitulo 5

Metodologia

Para demonstrar as operacdes de aferi¢do de porosidade, contagem dos graos e seus tamanhos
descreve-se a sequéncia metodoldgica genérica. Para tanto, utilizou-se de uma imagem prépria
do Imagel para representar a linha genérica de execucao do PDI e algumas das dificuldades
para as etapas em comum a todas as amostras utilizadas. Nesta imagem, menos complexa que
as amostras, aplicou-se os recursos do PDI presentes no programa para demonstrar seus
recursos e visualizar a extracdo de atributos. Nos apéndices A, B, C, D e E ha a descricao

completa da de cada etapa do PDI usado para cada amostra analisada.

No presente estudo iremos trabalhar de forma a encontrar dois tipos de resultados: um ¢ separar
determinada fase e contabilizar o quanto da imagem ela representa, no nosso caso a porosidade;

o segundo ¢ determinar quantas particulas a imagem possui e fazer um estudo estatistico delas.

Apods aquisicdo da imagem via MEV e instalagdo do software Image] executaremos o

programa:

| File I-Ed'n: Image Process Analyze Plugins Window Help
Qoo 4228 Ala|o|s| sl sa| 7] | |»

*Straight®, segmented or freehand lines, or arrows (right click to switch)

+++
i

Stk

Figura 38 Barra de ferramentas do programa Imagel.
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Para iniciar iremos selecionar a imagem a ser tratada (Menu File, opcdo Open Sample, opcao

embryos):

(¢ embnosipgeze - - L

| TE00x1200 pixels, RGE, 7.3MB

I

Figura 39 Imagem embryos.

Em seguida ¢ necessario adequar a escala da medida. Geralmente, a imagem obtida no MEV
possui uma escala definida no canto da imagem. No ImageJ escolhe-se a ferramenta de desenho

de linha (straight, figura 37) e tragar uma linha reta sobre a escala que consta na imagem.
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Frie dﬂ Image “Process Analyze P‘!ugrns Window He[p
|:L|O|B|Cﬂ|..--"|é’.. e B\|£"-"'L : @""}|éf| Dev | Stk

Figura 40 Escala da imagem embryos.

Em seguida iremos definir a escala no programa (Menu Analyze, opgao SetScale). Na caixa que
ird aparecer ¢ apresentada a informacao referente a linha desenhada como o valor da distancia
em pixels (distance in pixels). O campo distancia conhecida (know distance) é referente a escala
da imagem. O campo de propor¢ado de pixel (pixel aspect ratio) deve ser mantido como 1 para
o nosso estudo. O campo unidade de comprimento (unit of length) refere-se a unidade utilizada.
A caixa de marcacdo global garante que para todas as proximas imagens geradas e utilizadas

este padrao que foi determinado de escala sera mantido.

i 1. Set Scale w

Distance in pixels:
known distance:

Pixel aspectratio:  |1.0
Unit of length:  |u

Click to Remove Scale |

Scale: 4 71 pixelsium

OK | Cancall Helpl

Figura 41 Set scale para a imagem embryos.
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Feito isso recomenda-se que seja feita a duplicagdo da imagem, uma vez que iremos trabalhar
de forma a obter a porosidade e estatistica dos graos (necessitaremos de duas imagens iniciais).
Para isso pode usar Menu image, opgao duplicate. Isso ira facilitar pois nao teremos que abrir

novamente a imagem e fazer o ajuste de escala.

Iremos iniciar com o estudo da porosidade. No caso do exemplo embryos, ndo temos a
porosidade como ha nas ceramicas. Como estamos interessados na metodologia de analise
exemplificativa, escolhemos determinar a composicao das particulas quase circulares da

imagem (analogo a porosidade nas cerdmicas).

Inicialmente usamos Menu image, opgao adjust, opgao threshold. Ao usar essa sequéncia de

comandos ira aparecer uma mensagem:

o =

¢ Threshold Adjuster

Image=Adjust=Threshold only warks with grayscale images.
What you can do:
Image=Type=8-bit (convert to grayscale)
Image=Type=>RGE Stack (convert to RGBE stack)
Image=Type=HSB Stack (convert to HSB stack)
Image=Caolor=Split Channels (convert to 3 grayscale images)
Image=Adjust=Colar Threshold (do colar threshalding)

Figura 42 Erro de threshold para imagem que ndo esta em tons de cinza.

Este box que aparece nos diz que a imagem embryos precisa estar em tons de cinza para
trabalharmos com o threshold (limiarizagao). Threshold ¢ um processo de segmentagdo de
imagens baseado na diferenca dos niveis de cinza que compde diferentes objetos de uma
imagem. No nosso caso, 0s poros estardo em tons de cinza diferentes dos graos. A partir de um
limiar estabelecido de acordo com as caracteristicas dos objetos que se quer isolar, a imagem
pode ser segmentada em dois grupos: o grupo de pixels com niveis de cinza abaixo do limiar e
o grupo de pixels com niveis de cinza acima do limiar. Em uma imagem limiarizada, atribui-se
um valor fixo para todos os pixels de mesmo grupo. Dessa forma, poderemos isolar a parte que

nos interessa.
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Com base nisso, devemos garantir que a imagem possui tons de cinza de 8 bits para
trabalharmos nos diferentes niveis de cinza para isolarmos o objeto de estudo e aplicar as etapas
do PDI. Para tanto pode-se usar de uma conversao simples (Menu /mage, opg¢ao type, opcao 8

bits).

16001 200 pixels: 8-

Figura 43 Imagem embryos em tons de cinza.

Apos isto temos uma imagem calibrada para a escala correta e em condi¢des de ser tratada.
Acontece que apds as etapas em comum descritas anteriormente cada imagem a ser tratada sera
um caso particular. Diversos fatores como contraste, iluminagdo, entre outros podem levar ao
uso de pré-processamentos diferentes e consequentes resultados diferentes. Veremos isso

adiante para o exemplo embryos.

Iniciando com o threshold (Menu image, opgao adjust, op¢ao threshold). Teremos diversas
formas de ajuste e entre elas algumas sao de grande utilidade. Inicialmente temos o setup inicial

automatico do proprio programa:
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& ‘embryos-1.jpg (G) (25%) | = i = | E3 [ ¢ Threshold
339.46x254 .60 ym (1600x1200); 8-hit; 1.8MB
- ®
‘ ﬁ 'y
°
L 3 P i
® % 56.19 %
& P ® 4] i | 1os
® « 1»] s
. @9
2 | Default ~| |Baw Rd!
® &
‘ : ; . & W Dark background [ Stack histogram
® o
Auto I Apply‘ Reset | Set]

Figura 44 Threshold automatico da imagem embryos.

Neste caso o programa selecionou visualmente uma boa escolha para as particulas, inclusive

mostrando a possivel porosidade das mesmas.

Fazendo ajustes manuais nas barras de limites superior e inferior podemos isolar as partes
(niveis de cinza) que nos interessam. Também podemos selecionar qual o algoritmo de sele¢do
para o threshold e como queremos visualizar esse isolamento do nivel de cinza. Para o método
de sele¢do escolhemos o default (padrao do programa). A op¢do Over/Under nos permite
visualizar quais partes da imagem original estamos isolando, o que serd particularmente 1til na

determinagdo da porosidade das ceramicas. Segue a imagem com a opcao Over/Under:
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4 embryas1jpg (G) 25%) ==l

335.46x254.60 ym (1600x12007}; 8-hit; 1.8MB

below: 3.55 9%, abowve: 0.00 %
Rl i L -
R o] 25

|Default v |overtUnder ~|

¥ Dark background [ Stack histogram

Auto | Apply | Reset | Set |

Figura 45 Selecdo manual Over/Under do threshold da imagem embryos.

Clica-se em apply no box threshold e em sequéncia fecha-se este. Como resultado temos:

2

- %

Figura 46 Resultado da selecdo manual do threshold da Figura 41.

Para analisar a composi¢cdo em area que as particulas ocupam usamos Menu analyze, opgao set

measurements para definir quais parametros gostariamos de avaliar:
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L Set Measurements @

v iAreal [~ Mean gray value
[~ Standard deviation [ Modal gray value
[T Min & max grayvalue [ Centroid

[ Center of mass [ Perimeter

[~ Bounding rectangle [~ Fit ellipse

[ Shape descriptors | Ferets diameter
[ Integrated density [~ Median

[ Skewness [ Kurtosis

v Areafraction | Stack position

[~ Limitto threshold [ Display label
[ Invert Y coordinates [ Scientific notation
[ Addto overlay [ MaM empty cells

Redirect to: |N|:|ne _v_-j
Decimal places (0-8): |3

O ‘ Cancel‘ Help‘

Figura 47 Opcao set measurements.

Em sequéncia usamos Menu analyze, op¢ao measure para termos os resultados escolhidos na

opcao set measurements. Como resultado:

¢ Results |||~ ||
File Edit Font Results

Area |%area | 4
1 86426101 96.517
. B

Figura 48 Resultados das opgdes escolhidas em set measurements.

Temos assim a composicdo em area branca da imagem. As particulas, em preto, ¢ o
complemento da area total de forma a totalizar 100% da imagem. Logo temos 3,483% da éarea

da imagem composta pelas particulas.



92

Para poder contabilizar as particulas individualmente ¢ necessario que consiga haver a
separa¢do entre as mesmas. Para tanto, a deteccdo das bordas das particulas torna-se
fundamental no processo, assim influenciando diretamente no resultado. Além disso, ¢
necessario que a imagem esteja binarizada (imagem em preto e branco) para que o programa

possa efetuar a separacdo e contagem dos elementos.

Fechamos as janelas abertas, com excecao da primeira imagem embryos calibrada. O proprio
Imagel oferece uma ferramenta para detectar as bordas na imagem (Menu Process, opcao find
edges) que ira separar as regides que possuem tons de cinza diferentes caracterizando as bordas.
Ap0s isto devemos transformar a imagem para binaria (Menu Process, op¢ao Binary, opgao
make binary), ou seja, transformar a imagem para preto ¢ branco de forma a poder contabilizar

os elementos. Realizando estes processos temos:

| embryos-1 binany tif (G) (509 )
[337 55x253.16 um (1600x1200); &-bit, 1.6MB |

Figura 49 Imagem embryos binarizada.
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Para contabilizar os elementos devemos ir em Menu Analyze, opcao Set measurements e definir
quais atributos queremos avaliar. Em seguida clicamos em Menu Analyze, opcao analyze

particles. Teremos a seguinte caixa de didlogo:

Size (pme2): | 15.00-nfinity

[ Pixel units

Circularity: 0.00-1.00

Show: [Outlines |

v Display results [ Exclude on edges
¥ Clear results I Include holes

| Record stars
[ AddtoManager [ In situ Show

], ‘ Cancel‘ Help]

Figura 50 Opgao analyze particles.

Na opg¢ao tamanho (Size) definimos o intervalo no qual as particulas serao consideradas. Este
valor € coerente com o tamanho de escala que definimos em etapa anterior. Caso ndo estejamos
trabalhando com valor de escala, mas com pixels basta marcar a caixa de selecao de unidades
em pixel (pixel units). A circularidade (circularity) varia entre 0 e 1, sendo 1 o circulo perfeito.
A opcao mostrar (show) refere-se ao que sera retornado visualmente como resultado para o
operador (a opcao outlines mostra as bordas das particulas com sua respectiva numeragao).
Mostrar resultados (display results) retorna os resultados obtidos tabulados das particulas.
Limpar resultados (clear result) apaga os resultados anteriores mantendo apenas o da analise
atual. Resumir (sumarize) mostra um resumo dos resultados obtidos. Adicionar ao gerenciador
(add to manager) ¢ uma forma de trabalhar com varias regides de interesse, independente da
localizag¢do. Excluir das bordas (exclude on edges) ndo contabiliza as particulas que tocam as
bordas da figura. Incluir buracos (include holes) inclui as particulas dentro das particulas como
sendo uma unica, assim nao havendo sobreposicao. Iniciar gravacao (record starts) permite que
macros e plugins recriem representagoes das particulas. Mostrar no local (in situ show) mostra
os resultados na propria imagem que se esta trabalhando (ndo selecionando essa opc¢ao ird ser

mostrado em uma nova imagem).
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Selecionamos o tamanho minimo para ser contabilizado como sendo 15 para os pequenos
pontos ndo serem tomados como elementos. Na opg¢ao Show escolhemos outlines para termos
a imagem final com as bordas e numeros dos elementos. De forma a ter o resultado com o

minimo de tratamento possivel ndo marcaremos as demais opgdes. Assim obtemos:

PrE

| Drawing of embryos-
|[339.94x254.96 pm (1600x1200); 8-hit, 1.8MB

0 1S
G} s (:} : \—W
RE> o~

) el

e ©
()

Figura 51 Objetos da imagem embryos.

Apesar de a numeracgdo estar pequena ja podemos notar que as linhas da legenda no canto
inferior direito ndo foram excluidas e assim foram tomadas como elementos. Aparenta haver
sobreposicdo (por ndo marcarmos a opgao include holes) e as particulas nas bordas estdo
contabilizadas (por ndo marcarmos a opcao exclude on edges). Aumentando o zoom na parte

central superior:
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o

338 94x254 96 pm (1600x1200); RGB; 7.3MB 00x1200); 6-hi, 1.8M8

Figura 52 Imagem embryos original a esquerda e objetos contabilizados a direita.

Comparando a imagem original a esquerda com as particulas encontradas pelo programa a
direita temos algumas observagdes. Comegando pela particula 9 esta parece estar de acordo
visualmente. J& os elementos 6 e 8, que sdo tratados como Unicos, nao temos certeza de seu
significado na imagem original, uma vez que nao sabemos se sao elementos sobrepostos ou
singulares ou porosos. A particula 1 no resultado ¢ vista como a unido de duas particulas
diferentes, o contrario da avaliagdo visual na imagem original. Na direita, com nimero nao
legivel no interior do objeto, temos as particulas 3 e 4 sobrepostas'!; neste caso uma tnica

particula foi considerada como sendo duas diferentes.

Caso a opc¢ao include holes tivesse sido marcada teriamos a solugdo para as particulas 3,4,6 ¢ 8
(nota-se que neste caso nao considerariamos a sobreposi¢do de elementos). Fazendo alguns

tratamentos no pré-processamento obtemos como resultado:

11 Para identificar as particulas 3 e 4 usamos da localiza¢do de suas coordenadas (x,y) na andlise dos resultados
selecionados em set measurements. Fazendo a leitura das particulas em sequéncia da esquerda para a direita e de
cima para baixo, ndo encontramos as de niimero 3 e 4. Comparando as coordenadas das demais e observando a
proximidade entre as particulas 3 e 4 nos resultados, pode-se concluir a localizagcdo das mesmas.
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Drawing of embryos-Lj
330.54x254.86 um (1600x1200);

0):

&-bit, 1.8MB

Figura 53 Separagdo das particulas da imagem embryos. Detalhe para os objetos 3 e 4 separados na
imagem da direita (agora definidos apenas como 4).

Neste momento percebemos que o contraste entre as particulas no contato de suas bordas torna-
se essencial para poder haver a separacao dos mesmos em elementos diferentes. Alguns filtros
simples foram suficientes para fazer essa separagdo. Ressalta-se que nem sempre o contraste
sera bom para uma andlise satisfatoria. Quando a diferenga se dé nas bordas fica facil para a
separacdo dos elementos, porém caso haja reflexo da luz causando contraste no proprio

elemento havera separagao no proprio. Vejamos a figura 53:

17

Figura 54 Divisdo de objetos entre 2 e 3 devido a iluminacdo.
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Executando os mesmos passos feitos acima sem o uso de filtros, podemos perceber que as
particulas 2 e 3 estdo separadas devido ao reflexo da luz, e ndo necessariamente por pertencerem

a particulas diferentes.

As amostras que foram trabalhadas possuem alta complexidade tanto geométrica quanto de
contraste. A sequéncia metodologica apresentada ¢ a mesma para a parte inicial (antes do
tratamento) e as etapas para extrair os atributos tambéma sdo as mesmas. Com relacdao a
segmentacao e uso de filtros e plugins existe bastante variagdo, sendo que cada imagem possui

a sua particularidade, assim nao ha uma rotina especifica de PDI completo.

5.1 Definicao de software e equipamentos

A microscopia eletronica de varredura para captura das imagens foi feita para amostras de

SmBaCuO.

O equipamento utilizado na anélise das imagens foi um notebook com processador Intel Core
15-2410m, com meméria RAM de 6 GB, tendo 500 GB de espaco de armazenamento em disco
(Hard Disk -HD). O monitor possui 14 polegadas com resolugdo ajustada para 1366 x 768

pixels.
O software para andlise das imagens utilizado foi o ImageJ versao 1.50.

Para analise estatistica utilizamos o software Action. Stat em sua versao gratuita. Este software
tem como base o R, a principal linguagem de programacao estatistica de uso mundial. Através
de um sistema proprio, o software conecta o0 R com um editor de planilhas para ganhar

flexibilidade e agilidade no tratamento dos dados estatisticos.
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Capitulo 6

Resultados e Discussoes

Os dados extraidos pelo Imagel] foram tratados pelo Microsoft Excel (2016). Também se
utilizou de um suplemento para o tratamento estatistico, para tanto usou-se do Software Action.
A descricao completa de cada etapa de analise de processamento digital de imagem das

amostras encontra-se nos anexos.

6.1 Amostra A —332A-500X

Através do uso de threshold separando as regides da amostra em partes solida e porosa, a
porosidade da amostra A foi calculada como 0,308% da 4rea da imagem total. Segue o resultado

visual dos poros, sendo estes visualizados em preto:
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Figura 55 Poros da amostra A.

Uma vez que a porosidade da amostra foi determinada, a proxima caracteristica que iremos
determinar ¢ com relagdo a distribuicao dos graos. Apos algumas etapas e usando a técnica do

watershed temos como resultado para os graos da amostra:

Figura 56 Graos da amostra A.

Ap6s o software realizar a contagem das particulas, os dados sobre as mesmas foram exportados
para o Microsoft Excel. De forma a fazer o levantamento estatistico destes dados, usou-se do

software Action (suplemento para o Excel). Assim, o estudo da distribuicao dos graos retorna:



Tabela 1 - Frequéncias de distribuicdo dos graos da amostra A
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Tabela de Frequéncias

Freq.

Classe Frequéncia Reﬁ Freq. Perc. Freq. Acum. Densidades Ponto Médio
[0,28 ; 1,54) 146 0,19 18,91 18,91 0,15 0,91
[1,54;2,80) 66 0,09 8,55 27,46 0,07 2,17
[2,80 ; 4,06) 74 0,1 9,59 37,05 0,08 3,43
[4,06; 5,32) 90 0,12 11,66 48,7 0,09 4,69
[5,32;6,58) 75 0,1 9,72 58,42 0,08 5,95
[6,58 ; 7,84) 56 0,07 7,25 65,67 0,06 7,21
[7,84;9,10) 52 0,07 6,74 72,41 0,05 8,47
[9,10; 10,36) 53 0,07 6,87 79,27 0,05 9,73

[10,36 ; 11,62) 34 0,04 4,4 83,68 0,03 10,99
[11,623; 12,88) 16 0,02 2,07 85,75 0,02 12,25
[12,88 ; 14,14) 20 0,03 2,59 88,34 0,02 13,51
[14,14 ; 15,40) 20 0,03 2,59 90,93 0,02 14,77
[15,40 ; 16,66) 13 0,02 1,68 92,62 0,01 16,03
[16,66;17,92) 11 0,01 1,42 94,04 0,01 17,29
[17,92 ;19,18) 3 0 0,39 94,43 0,00 18,55
[19,18;20,44) 11 0,01 1,42 95,85 0,01 19,81
[20,44 ; 21,70) 4 0,01 0,52 96,37 0,00 21,07
[21,70 ;22,96) 5 0,01 0,65 97,02 0,01 22,33
[22,96 ; 24,22) 0 0 0 97,02 0,00 23,59
[24,22 ; 25,48) 3 0 0,39 97,41 0,00 24,85
[25,48 ;26,74) 2 0 0,26 97,67 0,00 26,11
[26,74 ; 28,00) 4 0,01 0,52 98,19 0,00 27,37
[28,00 ; 29,26) 2 0 0,26 98,45 0,00 28,63
[29,26 ; 30,52) 0 0 0 98,45 0,00 29,89
[30,522; 31,78) 5 0,01 0,65 99,09 0,01 31,15
[31,78; 33,04) 0 0 0 99,09 0,00 32,41
[33,04; 34,30) 0 0 0 99,09 0,00 33,67
[34,30; 35,56) 2 0 0,26 99,35 0,00 34,93
[35,56 ; 36,82) 3 0 0,39 99,74 0,00 36,19
[36,82 ; 38,08) 1 0 0,13 99,87 0,00 37,45
[38,08 ; 39,34) 0 0 0 99,87 0,00 38,71
[39,34 ; 40,60) 1 0 0,13 100 0,00 39,97

Realizando um resumo descritivo dos dados acima temos:

Tabela 2 - Resumo descritivo da distribui¢ao de graos da amostra A



Resumo Descritivo

Minimo 0,28

1° Quartil 2,43

Média 7,04
Mediana 5,48

3° Quartil 9,60
Maximo 40,60

Desvio Padrio da Média 0,23
Desvio Padrio 6,44
Variancia 41,49
Coeficiente de Variagdo 0,91
Assimetria 1,86
Curtose 4,69
Amplitude 40,32
Tamanho da Amostra 772
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Apesar de matematicamente os dados retornarem as informagdes mais importantes, o uso de

histogramas apresenta os dados de forma mais concisa, de fécil interpretacdo e ainda nos

permite extrair informacdes sobre seu comportamento. Fazendo o histograma para a tabela de

frequéncia dos graos:
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Histograma
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Figura 57 Histograma da distribui¢do de graos da amostra A.

Para realizar o ajuste de curva do histograma, usamos da analise de confiabilidade de dados

através do teste de Kaplan-Meier:

Kaplan-Meier x Gamma Kaplan-Meier x Weibull
1.00 = = 1.00- .o
Cor=0.997 Cor= 0958
0.75 = 0.75-
o -
%I:I 50— % 0.50-
@ =
025 0.25-
0.00 = 0.00-
I ] | I I | | I
0.00 0.25 0.50 075 0.00 0.25 0.50 0.75
Kaplan-Meier Kaplan-Meier

Figura 58 Ajuste de curva da amostra A.
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De forma complementar, usaremos o ajuste de curva com a plotagem de dados:

Grafico QQPIlot

Gamma

T T T
0 10 20 30 40

Quantil Tedrico
Figura 59 Grafico QQPlot para o ajuste de curvas Gamma.

Grafico QQPIlot

Weibull
60—

T
0 10 20 30 40
Quantil Tedrico

Figura 60 Grafico QQplot para o ajuste de curvas Weibull.
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O ajuste Weibull apresentou melhor resultado para o ultimo quantil, enquanto a distribui¢ao
Gamma apresentou melhor enquadramento nos demais quantis. Assim assume-se a curva

Gamma como a melhor. Fazendo o ajuste do histograma:
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Figura 61 Ajuste de curva Gamma sobreposto ao histograma da amostra A.

Onde temos como parametros para a Curva Gamma:
e Parametro de forma (a): 1,16498
e Parametro de escala (): 0,16534



6.2 Amostra B —334B
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A porosidade da amostra B foi calculada como 3,005% da area da imagem total. Segue o

resultado dos poros, sendo estes visualizados em preto:

-

i e
‘ -

Wi

Figura 62 Poros da amostra B.

Quanto a distribuicao dos graos temos como resultado:

Figura 63 Graos da amostra B.



106

O estudo da distribuicao dos graos retorna estatisticamente:

Tabela 3 - Frequéncias de distribui¢ao dos graos da amostra B

Tabela de Frequéncias

Classe Frequéncia Freq. Rel. Freq. Perc. Freq. Acum. Densidades Ponto Médio
[0,283 ; 1,9877) 83 0,16 16,27 16,27 0,10 1,14
[1,9877 ; 3,6923) 59 0,12 11,57 27,84 0,07 2,84
[3,6923 ; 5,397) 38 0,07 7,45 35,29 0,04 4,54
[5,397;7,1016) 53 0,1 10,39 45,69 0,06 6,25
[7,1016 ; 8,8063) 45 0,09 8,82 54,51 0,05 7,95

[8,8063 ; 10,5109) 58 0,11 11,37 65,88 0,07 9,66
[10,5109 ; 12,2156) 38 0,07 7,45 73,33 0,04 11,36
[12,2156 ; 13,9202) 22 0,04 4,31 77,65 0,03 13,07
[13,9202 ; 15,6249) 27 0,05 5,29 82,94 0,03 14,77
[15,6249 ; 17,3295) 19 0,04 3,73 86,67 0,02 16,48
[17,3295; 19,0342) 23 0,05 4,51 91,18 0,03 18,18
[19,0342 ; 20,7388) 11 0,02 2,16 93,33 0,01 19,89
[20,7388 ; 22,4435) 8 0,02 1,57 94,9 0,01 21,59
[22,4435 ; 24,1481) 7 0,01 1,37 96,27 0,01 23,30
[24,1481 ; 25,8528) 6 0,01 1,18 97,45 0,01 25,00
[25,8528 ; 27,5574) 5 0,01 0,98 98,43 0,01 26,71
[27,5574 ;29,2621) 4 0,01 0,78 99,22 0,00 28,41
[29,2621 ; 30,9667) 0 0 0 99,22 0,00 30,11
[30,9667 ; 32,6714) 2 0 0,39 99,61 0,00 31,82
[32,6714 ; 34,376) 0 0 0 99,61 0,00 33,52
[34,376 ; 36,0807) 0 0 0 99,61 0,00 35,23
[36,0807 ; 37,7853) 0 0 0 99,61 0,00 36,93

[37,7853 ; 39,49) 2 0 0,39 100 0,00 38,64

Como resumo descritivo dos dados acima temos:

Tabela 4 - Resumo descritivo da distribui¢do de grdos da amostra B

Resumo Descritivo

Minimo 0,283
1° Quartil 3,45
Média 9,005316
Mediana 7,72
3° Quartil 12,67325
Maximo 39,49
Desvio Padrdao da Média 0,307765
Desvio Padrio 6,950302

Variancia 48,306696
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Coeficiente de Variagdo  0,7718

Assimetria 1,034524
Curtose 1,187898
Amplitude 39,207
Tamanho da Amostra 510

Fazendo o histograma para a tabela de frequéncia dos graos :

Histograma
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Figura 64 Histograma da distribui¢do de graos da amostra B.

Para realizar o ajuste de curva do histograma, usamos da analise de confiabilidade de dados

através do teste de Kaplan-Meier:
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Kaplan-Meier x Logistica Kaplan-Meier x Gamma Kaplan-Meier x Weibull
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Figura 65 Ajuste de curva da amostra B.

De forma complementar, usaremos o ajuste de curva com a plotagem de dados pela distribuicdao

logistica:

Grafico QQPIlot

Logistica

20 0 20
Quantil Tedrico

Figura 66 Grafico QQplot para o ajuste de curva Logistica.

Podemos perceber que a inica por¢ao que nao houve ajuste adequado foi proximo aos valores
iniciais da distribui¢do, ou seja, para pequenos didmetros de maiores frequéncias.

Comparando as distribui¢des Weibull e Gamma:



Grafico QQPlot
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Figura 67 Grafico QQPlot para o ajuste de curva Gamma.

Grafico QQPIlot

Weibull
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Figura 68 Grafico QQPlot para o ajuste de curva Weibull.
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Podemos perceber que a distribuicdo Weibull tem melhor ajuste que a distribuicdo Gamma,

principalmente entre os quantis teoricos 20 e 40. Assim temos como curva de ajuste para o

histograma:
Analise de Performance do Processo
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Figura 69 Ajuste de curva Weibull sobreposto ao histograma da amostra B.

Onde temos como parametros para a Curva Weibull:

Parametro de forma (a): 1,22137
Parametro de escala (B): 9,58028



6.3 Amostra C —332B2
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A porosidade da amostra C foi calculada como 0,477% da area da imagem total. Segue o

resultado dos poros, sendo estes visualizados em preto:
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Figura 70 Poros da amostra C.

Quanto a distribuicao dos graos temos como resultado:

Figura 71 Graos da amostra C.



O estudo da distribuicao dos graos retorna estatisticamente:

Tabela 5 Frequéncias de distribuicdo dos graos da amostra C
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Tabela de Frequéncias

Classe Frequéncia Freq. Rel. Freq.Perc. Freqg. Acum. Densidades Ponto Médio

[2,6;7,13) 100 0,49 49,26 49,26 0,11 4,87
[7,13; 11,66) 30 0,15 14,78 64,04 0,03 9,40
[11,66 ; 16,20) 19 0,09 9,36 73,4 0,02 13,94
[16,20; 20,73) 11 0,05 5,42 78,82 0,01 18,47
[20,73; 25,27) 16 0,08 7,88 86,7 0,02 23,01
[25,27 ; 29,80) 5 0,02 2,46 89,16 0,01 27,54
[29,80; 34,34) 8 0,04 3,94 93,1 0,01 32,08
[34,34 ; 38,87) 2 0,01 0,99 94,09 0,00 36,61
(38,87 ; 43,41) 5 0,02 2,46 96,55 0,01 41,15
(43,41 ; 47,94) 4 0,02 1,97 98,52 0,00 45,68
[47,94 ; 52,48) 0 0 0 98,52 0,00 50,22
[52,48 ;57,01) 2 0,01 0,99 99,51 0,00 54,75
[57,01; 61,55) 1 0 0,49 100 0,00 59,29

Como resumo descritivo dos dados acima temos:

Tabela 6 - Resumo descritivo da distribui¢do de graos da amostra C

Resumo Descritivo

Minimo 2,6
12 Quartil 4
Média 12,61
Mediana 7,42
32 Quartil 17,28
Maximo 61,55
Desvio Padrdo da Média 0,84
Desvio Padrdo 11,98
Variancia 143,73
Coeficiente de Variagao 0,95
Assimetria 1,64
Curtose 2,3
Amplitude 58,95
Tamanho da Amostra 203

Fazendo o histograma para a tabela de frequéncia dos graos :
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Histograma

100_ 100

75 1

Frequéncia
(&)}
(&)

25 1

Diametro de Feret

Figura 72 Histograma da distribui¢@o de graos da amostra C.

Para realizar o ajuste de curva do histograma, usamos da analise de confiabilidade de dados

através do teste de Kaplan-Meier:
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Kaplan-Meier x Gamma Kaplan-Meier x Weibull Kaplan-Meier x Log-normal

Gamma
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Figura 73 Ajuste de curva da amostra C.

De forma complementar, usaremos o ajuste de curva com a plotagem de dados:
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Figura 74 Grafico QQPlot para os ajustes de curvas Log.Normal, Gamma e Weibull.

Observamos que o teste de Kaplan-Meier apontou a Log-Normal como melhor resultado. Ao
analisarmos a plotagem observamos que para altos quantis a distribui¢ao ficou afastada da curva
ideal tedrica. J& as curvas Gamma e Weibull apesar de apresentarem um afastamento um pouco
maior para quantis intermediarios, o resultado se manteve relativamente proximo para toda a

faixa, assim ambos satisfazem a curva de distribuicdo do histograma. Escolhemos a Gamma

para melhor visualizacao.
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Figura 75 Ajuste de curva Gamma sobreposto ao histograma da amostra C.

Onde temos como parametros para a Curva Gamma:
e Parametro de forma (a): 1,46802
e Parametro de escala (): 0,11634
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6.4 Amostra D —332d3

A porosidade da amostra A foi calculada como 4,827% da area da imagem total. Segue o

resultado dos poros, sendo estes visualizados em preto:
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Figura 76 Poros da amostra D.

Quanto a distribuicao dos graos temos como resultado:
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Figura 77 Graos da amostra D.
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O estudo estatistico da distribui¢do dos graos retorna:

Tabela 7 Frequéncias de distribuicdo dos graos da amostra D

Tabela de Frequéncias

Classe Frequéncia Freq.Rel. Freq.Perc. Freq.Acum. Densidades Ponto Médio
[0,28 ; 0,55) 7 0 0,22 0,22 0,01 0,42
[0,55; 0,83) 10 0 0,32 0,54 0,01 0,70
[0,83;1,11) 19 0,01 0,6 1,14 0,02 0,97
[1,11; 1,38) 14 0 0,44 1,59 0,02 1,25
[1,38;1,66) 16 0,01 0,51 2,09 0,02 1,52
[1,66;1,93) 20 0,01 0,63 2,73 0,02 1,80
[1,93;2,21) 33 0,01 1,05 3,78 0,04 2,08
[2,21;2,48) 63 0,02 2 5,77 0,07 2,35
[2,48; 2,76) 85 0,03 2,7 8,47 0,10 2,63
[2,76; 3,04) 120 0,04 3,81 12,28 0,14 2,90
[3,04; 3,31) 159 0,05 5,04 17,32 0,18 3,18
[3,31;3,59) 170 0,05 5,39 22,72 0,20 3,45
[3,59; 3,86) 197 0,06 6,25 28,97 0,23 3,73
[3,86; 4,14) 249 0,08 7,9 36,87 0,29 4,01
[4,14 ; 4,41) 199 0,06 6,31 43,18 0,23 4,28
[4,41; 4,69) 227 0,07 7,2 50,38 0,26 4,56
[4,69; 4,97) 231 0,07 7,33 57,71 0,27 4,83
[4,97 ; 5,24) 194 0,06 6,15 63,86 0,22 5,11
[5,24 ;5,52) 174 0,06 5,52 69,38 0,20 5,38
[5,52;5,79) 166 0,05 5,27 74,65 0,19 5,66
[5,79 ; 6,07) 154 0,05 4,89 79,54 0,18 5,93
[6,07 ; 6,34) 108 0,03 3,43 82,96 0,12 6,21
[6,34 ; 6,62) 117 0,04 3,71 86,68 0,13 6,49
[6,62 ; 6,89) 78 0,02 2,47 89,15 0,09 6,76
[6,89;7,17) 75 0,02 2,38 91,53 0,09 7,04
[7,17; 7,41) 67 0,02 2,13 93,65 0,08 7,31
[7,41;7,72) 66 0,02 2,09 95,75 0,08 7,59
[7,72 ; 8,00) 38 0,01 1,21 96,95 0,04 7,86
[8,00; 8,27) 23 0,01 0,73 97,68 0,03 8,14
[8,27 ; 8,55) 16 0,01 0,51 98,19 0,02 8,42
[8,55; 8,82) 17 0,01 0,54 98,73 0,02 8,69
[8,82;9,10) 9 0 0,29 99,02 0,01 8,97
[9,10;9,38) 12 0 0,38 99,4 0,01 9,24
[9,38;9,65) 7 0 0,22 99,62 0,01 9,52
[9,65;9,93) 6 0 0,19 99,81 0,01 9,79
[9,93;10,20) 2 0 0,06 99,87 0,00 10,07

[10,20; 10,75) 2 0 0,06 99,94 0,00 10,62
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[10,75; 12,68) 1 0 0,03 99,97 0,00 11,17
[12,68; 12,96) 1 0 0,03 100 0,00 12,83

Como resumo descritivo dos dados acima temos:

Tabela 8 - Resumo descritivo da distribui¢do de grdos da amostra D

Resumo Descritivo

Minimo 0,28

12 Quartil 3,69

Média 4,80
Mediana 4,68

32 Quartil 5,84
Maximo 12,96

Desvio Padrdo da Média 0,03
Desvio Padrdo 1,62
Variancia 2,63
Coeficiente de Variagao 0,34
Assimetria 0,34
Curtose 0,37
Amplitude 12,68

Tamanho da Amostra 3152

Fazendo o histograma para a tabela de frequéncia dos graos :
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Histograma
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Figura 78 Histograma da distribui¢@o de graos da amostra D.

Para realizar o ajuste de curva do histograma, usamos da analise de confiabilidade de dados

através do teste de Kaplan-Meier:
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Figura 79 Ajuste de curva para a amostra D.

De forma complementar, usaremos o ajuste de curva com a plotagem de dados:
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Grafico QQPlot
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Figura 80 Grafico QQPlot para os ajustes de curvas Logistica, Gamma, Normal e Weibull.
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A curva Logistica apresentou o melhor resultado para o quantil final e o pior para o inicial. A
curva Normal e Weibull apresentaram o pior quantil final. A Gamma apresentou um resultado

intermediario para os quantis inicial e final, assim sendo a escolhida para melhor ajuste geral.

Analise de Performance do Processo
- LIEI - LSEI
1 I
1 I
1 I
1 ] 1
1 1 I
1 N I
1 \ I
1 |
1 - \ I
0.2- | \ |
1 u I
1 \ I
9 1 — I
8 1 \ I
2 . :
8 1 \" |
| \ I
1 I
0.1- I x I
1 I
1 ‘— 1
1 1
. \ .
1 I
1 I
1 I
1 |
|
0.0 T
1 1
I | I
Q 15} O
Valores
- Gamma

Figura 81 Ajuste de curva Gamma sobreposto ao histograma da amostra D.

Onde temos como parametros para a Curva Gamma:
e Parametro de forma (a): 7,60934
e Parametro de escala (B): 1,58431
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6.5 Amostra E —332B1

A porosidade da amostra E foi calculada como 0,521% da area da imagem total. Segue o

resultado dos poros, sendo estes visualizados em preto:

A

Figura 82 Poros da amostra E.

Quanto a distribuicao dos graos temos como resultado:

Figura 83 Graos da amostra E.



O estudo da distribuicao dos graos retorna:

Tabela 9 -Frequéncias de distribuicao dos graos da amostra E
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Tabela de Frequéncias

Classe Frequéncia Freq.Rel. Freq.Perc. Freqg. Acum. Densidades Ponto Médio
[0,28;1,34) 171 0,16 16,03 16,03 0,15 0,81
[1,34; 2,40) 99 0,09 9,28 25,3 0,09 1,87
[2,40; 3,46) 140 0,13 13,12 38,43 0,12 2,93
[3,46; 4,52) 98 0,09 9,18 47,61 0,09 3,99
[4,52;5,58) 86 0,08 8,06 55,67 0,08 5,05
[5,58; 6,64) 72 0,07 6,75 62,42 0,06 6,11
[6,64 ; 7,70) 62 0,06 5,81 68,23 0,05 7,17
[7,70; 8,76) 49 0,05 4,59 72,82 0,04 8,23
[8,76; 9,82) 45 0,04 4,22 77,04 0,04 9,29
[9,82;10,88) 30 0,03 2,81 79,85 0,03 10,35

[10,88; 11,94) 32 0,03 3 82,85 0,03 11,41
[11,94 ; 13,00) 44 0,04 4,12 86,97 0,04 12,47
[13,00; 14,06) 22 0,02 2,06 89,03 0,02 13,53
[14,06; 15,12) 20 0,02 1,87 90,91 0,02 14,59
[15,12; 16,18) 15 0,01 1,41 92,31 0,01 15,65
(16,18 ; 17,24) 12 0,01 1,12 93,44 0,01 16,72
[17,24 ; 18,30) 10 0,01 0,94 94,38 0,01 17,78
[18,30; 19,36) 11 0,01 1,03 95,41 0,01 18,84
[19,36; 20,42) 12 0,01 1,12 96,53 0,01 19,90
[20,42 ; 21,48) 6 0,01 0,56 97,09 0,01 20,96
[21,48 ; 22,54) 3 0 0,28 97,38 0,00 22,02
[22,54 ; 23,60) 8 0,01 0,75 98,13 0,01 23,08
[23,60 ; 24,66) 6 0,01 0,56 98,69 0,01 24,14
[24,66 ; 25,72) 3 0 0,28 98,97 0,00 25,20
[25,72; 26,78) 1 0 0,09 99,06 0,00 26,26
[26,78 ; 27,84) 3 0 0,28 99,34 0,00 27,32
[27,84 ; 28,90) 3 0 0,28 99,63 0,00 28,38
[28,90 ; 29,96) 0 0 0 99,63 0,00 29,44
[29,96 ; 31,02) 1 0 0,09 99,72 0,00 30,50
[31,02; 32,08) 2 0 0,19 99,91 0,00 31,56
[32,08 ; 33,15) 1 0 0,09 100 0,00 32,62

Como resumo descritivo dos dados acima temos:
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Tabela 10 - Resumo descritivo da distribuicao de graos da amostra E

Resumo Descritivo

Minimo 0,28

12 Quartil 2,35

Média 6,57
Mediana 4,79
Tri-Média 5,68

32 Quartil 9,18
Maximo 33,15

Desvio Padrdo da Média 0,18
Desvio Padrao 5,87
Variancia 34,44
Coeficiente de Variagao 0,89
Assimetria 1,44
Curtose 2,11
Amplitude 32,87
Tamanho da Amostra 1067

Fazendo o histograma para a tabela de frequéncia dos graos :
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Figura 84 Histograma da distribui¢do de graos da amostra E.

Para realizar o ajuste de curva do histograma, usamos da analise de confiabilidade de dados
através do teste de Kaplan-Meier:

Kaplan-Meier x Gamma

o6 Kaplan-Meier x Weibull il Kaplan-Meier x Exponencial
L 0 00 =
L) 1.00- o o
Co0200 Cor=0999 Cor=0.999
0.75 - 0.75- 0.75
© @
£ = 2
§D-5U N % 0.50- gl:l 50 -
= S
4 i
0.25 - 0.25- 0.25 -
0.00 = 0.00- 0.00 -
i i e e L ! ! ! ! ! 1 | 1 1 1
000 25 050 075 100 000 025 050 075 A0 000 025 050 075  1.00
Waglan Mcier Kaplan-Meier Kaplan-Meier

Figura 85 Ajuste de curvas para a amostra E.

De forma complementar, usaremos o ajuste de curva com a plotagem de dados:
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Grafico QQPIlot

Weibull

T
0 10 20 30 40
Quantil Tedrico

Gréafico QQPIlot

Exponencial

T T T

T
0 10 20 30 40 50
Quantil Tedrico

Figura 86 Grafico QQPlot para os ajustes de curvas Gamma, Weibull ¢ Exponencial.
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A curva Weibull teve melhor ajuste, fazendo sua andlise temos:

Analise de Performance do Processo

LIE LSE

Densidade

0.05

.~

0.00 4

I I T
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/
0.10 E \
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— Weibull

Figura 87 Ajuste de curva Weibull sobreposto ao histograma da amostra E.

Onde temos como parametros para a Curva Weibull:
e Parametro de forma (a): 1,11

e Parametro de escala (p): 6,83
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Capitulo 7

Conclusao

Este trabalho propde a caracterizagdo de ceramicas supercondutoras através de processamento
digital de imagens. A partir de uma imagem gerada por um MEV obtém-se dados qualitativos
€ quantitativos sobre sua microestrutura. Para tanto, usa-se um software livre amplamente
conhecido e validado para tratamentos de imagens, o ImageJ. Com o uso do suplemento Action
Stat, em uma versdo gratuita, para editores de planilhas eletronicas, também ¢ possivel extrair
os dados da imagem analisada no ImageJ e fazer um tratamento estatistico dos mesmos.
Ressalta-se que ambos os softwares utilizados ndo exigem grande poder de processamento ou

tempo para analise.

O software Image] mostrou-se uma importante ferramenta para avaliagdo da microestrutura de
ceramicas supercondutoras. Por ser um sofiware de dominio publico possui um vasto banco de
complementos e modificagdes (simples de serem inclusos) fornecidos pela sua comunidade de
usudrio. A area de processamento digital de imagens possui diversos filtros e operacdes, sendo
que ndo existe uma regra Unica para analisar uma imagem. Por ser uma analise especifica para
cada imagem, a experiéncia do operador pode melhorar a eficicia dos filtros e operagdes

utilizadas.

Para sistemas ceramicos, as principais informacdes retiradas de uma andlise de imagem
referem-se a porosidade, ao tamanho e distribui¢cdes de graos e as fases constituintes. E
importante ressaltar que a porosidade medida por anélise de imagens considera tantos os poros

fechados quanto os abertos. Dessa forma, ¢ essencial que as regides de interesse sejam
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destacadas para a analise. Assim, o processamento do material a ser estudado bem como a
revelagdo da microestrutura se tornam essenciais para a qualidade do resultado do

processamento digital da imagem da amostra.

Uma das principais caracteristicas, o tamanho de grao, ¢ uma das andlises mais simples a ser
contabilizadas, porém uma das mais complexas conceitualmente. Para ceramicas
supercondutoras os weak-links entre os graos interferem no tunelamento de Josephson, sendo
estes graos tridimensionais, de formas geometricamente complexas e aleatorias. Assim, a
analise da superficie da amostra (tridimensional) no processamento digital da imagem
(bidimensional) deve considerar tais fatos. Para tanto, langa-se mao do uso de didmetros

estatisticos, sendo o Didmetro de Feret o analisado e disponivel pelo Imagel.

O tratamento estatistico dos dados revela a estrutura das amostras. Com eles a apresentacao,

comparac¢do e analise se tornam mais faceis e de possivel uso para outros fins.

Apesar de conceitualmente parecidos, o ajuste Weibull apresenta um decaimento ou ajuste mais
rapido que a curva Gamma. Mas, apesar disso, ambas apresentaram resultados satisfatorios para

o ajuste da func¢do de probabilidade de todas as amostras.
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Capitulo 8

Trabalhos futuros

Realizar medidas de transporte para a corrente, campo e temperatura critica em funcdo da
distribuicao do Diametro de Feret. Para tanto, sugere-se a utilizagdo do Imagel] para o
tratamento das imagens e o uso de algum software, como o Action Stat, para a analise estatistica

dos dados extraidos das imagens.

Essa avaliagdo permitird uma analise da influéncia do tamanho dos graos com os weak-links,
sendo as medidas experimentais fornecedoras de insumos para ajustes de modelos. Dessa
forma, poderemos caracterizar a influéncia dos arranjos de graos e suas medidas de transporte
com uma menor interferéncia de erros humanos na contagem e dimensionalizagdao dos graos,

bem como corrigir e tratar interferéncias na aquisicdo da imagem bidimensional.
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Apéndice A —amostra 332A-500X

Procedimentos para processamento digital de imagem

Imagem original

’ 7 ) M\é; ﬁﬂ N Y i
) kVI\/)iSOO dOpm‘}/I\' \ Y LAEN ANO -’

1. A primeira etapa consiste no ajuste de escala e exclusdo da legenda da imagem. Para

tanto seleciona-se a ferramenta straight (linha), desenha-se uma linha sobre a escala da
imagem, seleciona-se Menu analyze, opcao set scale. No box que abrird ajusta-se os
parametros de know distance (tamanho da escala) e unit of lenght (unidade) conforme
indicado na legenda da imagem. Para a exclusdo seleciona-se rectangular (retangulo) e
ajusta para a imagem sem a legenda. Em seguida o caminho serd Menu image, opgao
crop. Neste momento temos a imagem original e uma nova ajustada. Para evitar a
repeticdo deste trabalho na etapa 5, aconselha-se duplicar a imagem nova ajustada e
trabalhar nela; para isto, usa-se de ctrl + shift + d, ou pode-se fazer o caminho Menu
image, opgao duplicate. Perceba que teremos 2 imagens: a nova ajustada e a nova
ajustada duplicada. Iremos trabalhar inicialmente na nova ajustada duplicada.

2. De forma a determinar a porosidade iniciaremos com Menu image, op¢ao adjust, opgao

threshold. Na caixa que abrira teremos duas barras de rolagem, uma superior ¢ uma
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inferior. Na barra superior deslocaremos ela para a direita de forma a obter 22 como
medida. Na barra inferior iremos deixa-la deslocada totalmente a direita com valor 255.

Clica-se em apply. Segue imagem do ajuste da caixa:

& Threshold RS
Lﬁ‘ : |

below: 0.21 %, above: 0.00 %
=] i 2
B I

| Default _~| |overiUnder ~|

™ Dark background [ Stack histogram

M Apply | Reset ﬂ

ApOs a etapa 2 os poros estao brancos e o fundo preto, neste caso a analise da area ird
retornar o valor do fundo preto, ou seja, dos nao poros. Para facilitar a leitura do
resultado iremos mudar as cores. Para tanto usa-se da inversao de cores (ctrl + shift +i)
ou Menu image, op¢ao lookup tables, opcao invert LUT.

Por fim para determinar a porosidade seleciona-se Menu analyze, opcao set
measurements € marca-se as opgoes drea € area fraction. Em seguida clica-se em Menu
analyze, opgao measure. Teremos como porosidade 0,308% da area total. Segue-se o

resultado em imagem:

-~

¢ Results = | 5 R

File Edit Font Results
Area |%area | -
1 44506 830 0.308

-

4 | »

L A

5. Para dar inicio ao estudo da distribui¢do dos graos iremos fechar todas as janelas
com excecdo da nova ajustada (oriunda da etapa 1). Inicia-se com Menu Plugins,
opgao filters, opgao fast filters. Seleciona-se filter type maximum, x radius 1, y
radius 1, link x & y, preprocessing smooth, subtract filtered, offset 50, conforme

imagem abaixo:
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Filter Type ]maximum

¥ Radius |1
y Radius 11

W Linkx &y
Preprocessing 1smnuth >

¥ Subtract Filtered
Dffset (subtract only) |30

ik

OK | Cancel|

6. Seleciona-se Menu process, opcao binary, opcao make binary.

7. Iremos fazer a inversdo de cores, para tanto usa-se da inversao de cores (ctrl + shift
+1) ou Menu image, op¢ao lookup tables, opgao invert LUT.

8. Em seguida Menu process, opgao binary, opcao options: iterations 3, count 3, black

background, do open, conforme imagem abaixo:

i = N
¢ Binary Options M

[terations (1-100% 13
Count (1-8) 13

v :Black background

[~ Pad edges when eroding

EDH output: 1Duerwrite vi
Do ijen -

V¥ Preview

oK ‘ Cancell Help]

L

9. A seguir Menu process, op¢ao binary, opgao watershed.
10. Configurando os valores a serem medidos: Menu analyze, opgao set measurements
conforme necessidade de dados para o usudrio. Para avaliagdo do resultado: Menu

analyze, opgao analyze particles. Configura-se a caixa que ird abrir com size 0-
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infinity, circularity 0.00-1.00, show outlines, display results, clear results, sumarize,

exclude on edges, include holes, conforme imagem:

g =k
4 Analyze Particles L&J

Size (umt2)  |0-infinity

[ Pixel units

I Circularity: ]EI.EII:I—TEIEI

]

Show: [Outiines |

¥ Display results v Exclude on edges

¥ Clear results W include holes:

¥ Summarize [ Record starts
[ Addto Manager | Insitu Show

Ok ‘ Cancel‘ Help]

11. Como resultado temos as particulas contabilizadas em uma nova imagem bem como
os resultados tabulados. Estes dados podem ser salvos e abertos para leitura e

processamento no Excel.




138

J S5
%\ <)
AYEAYLL




139

Apéndice B —amostra 334B-500ax

Procedimentos para processamento digital de imagem

Imagem original

1.

A primeira etapa consiste no ajuste de escala e exclusao da legenda da imagem. Para
tanto seleciona-se a ferramenta straight (linha), desenha-se uma linha sobre a escala da
imagem, seleciona-se Menu analyze, opcao set scale. No box que abrird ajusta-se os
parametros de know distance (tamanho da escala) e unit of lenght (unidade) conforme
indicado na legenda da imagem. Para a exclusdo seleciona-se rectangular (retangulo) e
ajusta para a imagem sem a legenda. Em seguida o caminho sera Menu image, op¢ao
crop. Neste momento ndo temos mais a imagem original e sim uma nova ajustada. Para
evitar a repeti¢do deste trabalho em outras etapas, aconselha-se duplicar a imagem nova
ajustada e trabalhar nela; para isto, usa-se de ctrl + shift + d, ou pode-se fazer o caminho
Menu image, opgao duplicate. Perceba que teremos 2 imagens: a nova ajustada e a nova
ajustada duplicada. Iremos trabalhar inicialmente na nova ajustada duplicada.

De forma a determinar a porosidade iniciaremos com Menu image, opcao adjust, op¢ao
Brightness/contrast. Na caixa que abrira teremos quatro barras de rolagem. Nas duas

barras superiores deslocaremos elas para o limite da esquerda. Nas duas barras inferiores
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iremos deixa-las totalmente a direita. Clica-se em aplly e fecha a janela B&C sem

demais alteragdes. Segue imagem do ajuste da caixa:

[ Bac =5

il 0
| — i
Minimum
] id
Maximum
< | |
Brightness
- 1]
Contrast

Reset
Set Apply

A

3. Em Menu image, opcao adjust, opgao threshold. Na caixa que abrird teremos duas
barras de rolagem, uma superior € uma inferior. Na barra superior deslocaremos ela para
a direita de forma a obter 2 como medida. Na barra inferior iremos deixa-la deslocada
totalmente a direita com valor 255. Clica-se em apply e fecha-se a janela threshold.
Segue imagem do ajuste da caixa:
. & Threshold x .
|
95.57 % )

i Bl -
A 1] =

| Defautt ~| [aw |
¥ Dark background [~ Stack histogram

M Apply | Reset ﬂ

m

4. Apos a etapa 3 os poros estdao pretos e o fundo branco, neste caso a analise da area iréd
retornar o valor da 4rea branca. Porém podemos notar que no canto inferior direito na
imagem original ndo ha precisdo se ¢ poro ou se sdo graos. Acontece que durante o
procedimento para analise da porosidade esse detalhe ndo foi esclarecido. Assim,
decidimos excluir essa parte da andlise para ndo mensurarmos algo que nao sabemos
distinguir entre poros ou material, sendo que o programa reconheceu como sendo poro.

Pode ter havido algum problema na iluminagdo localizada. Assim, realiza-se com a
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ferramenta rectangular a selegdo da imagem excluindo a parte inferior e em sequéncia
realiza-se o crop, da mesma maneira descrita na etapa 1.

Por fim para determinar a porosidade seleciona-se Menu analyze, opcao set
measurements € marca-se as opgoes drea € area fraction. Em seguida clica-se em Menu
analyze, opg¢ao measure. Caso considerassemos a imagem em sua totalidade sem
exclusdo da parte duvidosa teriamos 4,226%. Com a exclusdo temos 3,005%. Segue o

resultado em imagem:

[ ¢ Results l s |-§3-J1
File Edit Font Results
Area |%Area | 4

1 44437120 95774
2 35182.560 B96.995

! 1

6. Para dar inicio ao estudo da distribuicdo dos graos iremos fechar todas as janelas

-
k

e

com excecao da nova ajustada (oriunda da etapa 1). Inicia-se com Menu Process,
opgao subtract background. Seleciona-se rolling ball radius 5, conforme imagem

abaixo:

- "I
¢ Subtract Background... &J
Rolling ball radius: |5 pixels

[ Light background

[ Create background (don't subtract)
[ Sliding paraboloid

[ Disable smoothing

O J Cancel‘ Help]

L

7. Em sequéncia Menu Process, opcao find edges.

8. A seguir Menu process, opgao binary, op¢ao make binary.

9. Iremos fazer a inversdo de cores, para tanto usa-se da inversao de cores (ctrl + shift
+1) ou Menu image, op¢ao lookup tables, opcao invert LUT.

10. Em seguida Menu process, opgao binary, opgao options: iterations 4, count 3, do

open, conforme imagem abaixo:



s s b
4 Binary Options ﬁ

[terations (1-100% ]¢
Count (1-8)% 13

[ Black background
[~ Pad edges when eroding

EDHM output: 1Duewrite vi
i Do 10pen i

K ‘ Cancel| Help]

L%
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11. A seguir Menu process, opcao binary, op¢ao watershed.

12. Configurando os valores a serem medidos: Menu analyze, opgao set measurements

conforme necessidade de dados para o usudrio. Para avaliagdo do resultado: Menu

analyze, op¢do analyze particles. Configura-se a caixa que ira abrir com size 0-

infinity, circularity 0.00-1.00, show outlines, display results, clear results, sumarize,

exclude on edges, include holes, conforme imagem:

"

& Analyze Particles

[t

Size (pmA2); ]U—|I‘Iﬁr'|il'5-'

| Pixel units

Circularity: {0.00-1.00

]

Show: [Outlines |

v Display results
¥ Clearresults
¥ Summarize

[ Addto Manager

[~ Record starts
[ In situ Show

Ok J Cancel‘ Help]

13. Como resultado temos as particulas contabilizadas em uma nova imagem bem como

os resultados tabulados. Estes dados podem ser salvos e abertos para leitura no

Excel.
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Apéndice C — amostra 332B-2

Procedimentos para processamento digital de imagem

Imagem original

\ -
30KV~ “ X500  50pm

1 A primeira etapa consiste no ajuste de escala e exclusdo da legenda da imagem. Para
tanto seleciona-se a ferramenta straight (linha), desenha-se uma linha sobre a escala da
imagem, seleciona-se Menu analyze, opcao set scale. No box que abrird ajusta-se os
parametros de know distance (tamanho da escala) e unit of lenght (unidade) conforme
indicado na legenda da imagem. Para a exclusdo seleciona-se rectangular (retangulo) e
ajusta para a imagem sem a legenda. Em seguida o caminho sera Menu image, op¢ao
crop. Neste momento ndo temos mais a imagem original e sim uma nova ajustada. Para
evitar a repeti¢do deste trabalho em outras etapas, aconselha-se duplicar a imagem nova
ajustada e trabalhar nela; para isto, usa-se de ctrl + shift + d, ou pode-se fazer o caminho
Menu image, opgao duplicate. Perceba que teremos 2 imagens: a nova ajustada e a nova
ajustada duplicada. Iremos trabalhar inicialmente na nova ajustada duplicada.

1. De forma a determinar a porosidade iniciaremos com Menu Process, opgao subtract
background. Seleciona-se rolling ball radius 5, disable smoothing, conforme imagem

abaixo:
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-
¢ Subtract Background... L&J

I Rolling ball radius: (5.0 pixels

[ Light background
[ Create background (dont subtract)
[ Sliding paraboloid

v Disable smoothing

[ Preview

Ok ] Cancel‘ Help‘

2. Iremos fazer a inversao de cores, para tanto usa-se da inversdo de cores (ctrl + shift +1)
ou Menu image, opcao lookup tables, op¢ao invert LUT.

3. Em Menu image, opcao adjust, opgao threshold. Na caixa que abrird teremos duas
barras de rolagem, uma superior e uma inferior. Na barra superior deslocaremos ela para
a direita de forma a obter 200 como medida. Na barra inferior iremos deixa-la deslocada
totalmente a direita com valor 255. Selecionamos dark background, over/under. Clica-

se em apply e fecha-se a janela threshold. Segue imagem do ajuste da caixa:

i " 5
{ Threshold e

below: 0.48 %, above; 0.00 %
LJ J _’_J 200
0| Dl e

]Default j |DuerIUnder LJ

I+ Dark background [ Stack histogram

Autn| Apply| Reset| Set‘

e

4. Novamente faremos a inversao de cores, para tanto usa-se da inversao de cores (ctrl +
shift +1) ou Menu image, opcao lookup tables, op¢ao invert LUT

5. Apbs a etapa 4 os poros estdo pretos e o fundo branco, neste caso a analise da area ira
retornar o valor direto da porosidade. Por fim para determinar a porosidade seleciona-

se Menu analyze, opcao set measurements € marca-se as opgoes drea € darea fraction.
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Em seguida clica-se em Menu analyze, op¢do measure. Como resultado obtemos

0,477% de porosidade. Segue resultado em imagem:

File Edit Font Results
|area |%Area |

44474400 0477

6. Para dar inicio ao estudo da distribuicdo dos graos iremos fechar todas as janelas
com excecdo da nova ajustada (oriunda da etapa 1). Inicia-se com Menu Plugins,
opgao filters, opcao enhance local contrast. Ajusta-se os parametros na caixa que
ira abrir como blocksize 127, histogram bins 256, maximum slope 3.00, conforme

imagem abaixo:

blocksize: 127

histogram bins :  |256

maximum slope ; 13.[][!

OK ' Cancel] Helpl

7. Em sequéncia fazemos a inversdo de cores, para tanto usa-se da inversdao de cores
(ctrl + shift +1) ou Menu image, opgao lookup tables, op¢ao invert LUT.

8. A seguir Menu process, opgao binary, op¢ao make binary.

9. Seguindo Menu process, op¢ao binary, op¢ao options: iterations 1, count 1, black

background, do open, conforme imagem abaixo:
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! Binary ﬁm— @f

[terations (1-100% 11
Count (1-8); |1

v Black background

[~ Pad edges when eroding

EDHM output: 1Duemfrite vi
l D 1Dpen i

w_ oK ‘ Cancell Help]

10. Novamente o comando Menu process, op¢do binary, opgao options: iterations 2,

count 1, do dilate, conforme imagem abaixo:

= "y

¢ Binary Options ["==7]

[terations (1-100% 12
Count (1-8) ]1

[~ Black background
[~ Pad edges when eroding

EDH output: 1Duerwrite vi
Do: | Dilate i

V¥ Preview

oK ‘ Cancell Help]

11. A seguir Menu process, op¢ao binary, op¢ao watershed.

12. Configurando os valores a serem medidos: Menu analyze, opgao set measurements
conforme necessidade de dados para o usudrio. Para avaliagdo do resultado: Menu
analyze, op¢do analyze particles. Configura-se a caixa que ira abrir com size 3.00-
infinity, circularity 0.00-1.00, show outlines, display results, clear results, sumarize,

exclude on edges, include holes, conforme imagem:
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£ Analyze Particles ER |

Size (umt2).  |3.00-Infinity

[~ Pixel units

Circularity: [0.00-1.00

Show: [Outlines |

v Display results v Exclude on edges
¥ Clearresults ¥ Include holes
v Summarize | Record starts
[ Addto Manager [ In situ Show

], ‘ Cancel| Helpl

13. Como resultado temos as particulas contabilizadas em uma nova imagem bem como
os resultados tabulados. Estes dados podem ser salvos e abertos para leitura no

Excel.

A seguir temos as imagens referentes ao resultado para cada etapa acima descrita:
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Apéndice D — Amostra 332D3

Procedimentos para processamento digital de imagem

Imagem original

1.

A primeira etapa consiste no ajuste de escala e exclusao da legenda da imagem. Para
tanto seleciona-se a ferramenta straight (linha), desenha-se uma linha sobre a escala da
imagem, seleciona-se Menu analyze, opcao set scale. No box que abrird ajusta-se os
parametros de know distance (tamanho da escala) e unit of lenght (unidade) conforme
indicado na legenda da imagem. Para a exclusdo seleciona-se rectangular (retangulo) e
ajusta para a imagem sem a legenda. Em seguida o caminho sera Menu image, op¢ao
crop. Neste momento ndo temos mais a imagem original e sim uma nova ajustada. Para
evitar a repeti¢do deste trabalho em outras etapas, aconselha-se duplicar a imagem nova
ajustada e trabalhar nela; para isto, usa-se de ctrl + shift + d, ou pode-se fazer o caminho
Menu image, opgao duplicate. Perceba que teremos 2 imagens: a nova ajustada e a nova
ajustada duplicada. Iremos trabalhar inicialmente na nova ajustada duplicada.

De forma a determinar a porosidade iniciaremos com Menu Process, op¢ao subtract
background. Seleciona-se rolling ball radius 20, ligth background, conforme imagem

abaixo:
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‘i N

¢ Subtract Background... &

Rolling ball radius: |20 pixels

v Light background

I Create background (dont subtract)
[ =liding paraboloid
[~ Disable smoothing

N [+ Preview

Ok ] Cancel‘ Help]

. &

3. A seguir Menu image, opgao adjust, opcao window/level. Na janela que se abre temos
duas barras. Na barra superior iremos desloca-la para a direita até o valor 71. Na barra
inferior faremos 0 mesmo processo at¢ o valor 52. Clica-se em apply e fecha a janela

sem demais alteragdes, conforme imagem:

¢ owal ®

[} . |

Lewel: 71

Kl ]

Window: 52

e e
Set Apply

4. Em Menu image, opcao adjust, op¢do threshold. Na caixa que abrird teremos duas
barras de rolagem, uma superior e uma inferior. Na barra superior deslocaremos ela para
a direita de forma a obter 78 como medida. Na barra inferior iremos deixa-la deslocada
totalmente a direita com valor 255. Selecionamos dark background, default, B&W.

Clica-se em apply e fecha-se a janela threshold. Segue imagem do ajuste da caixa:

& Threshold >
9536 %

| ] s
< o] =

| Default ~| [Baw |

¥ Dark background [ Stack histogram

M Apply | Reset ﬂ



Menu image, opcao looku

p tables, opc¢ao invert LUT.
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Faremos a inversdo de cores, para tanto usa-se da inversdo de cores (ctrl + shift +i) ou

ApOs a etapa 5 os poros estao pretos e o fundo branco, neste caso a analise da area iréd

retornar o valor direto da porosidade. Por fim para determinar a porosidade seleciona-

se Menu analyze, opcao set measurements € marca-se as opgoes drea € area fraction.

Em seguida clica-se em Menu analyze, op¢do measure. Como resultado obtemos

4,827% de porosidade. Se

gue resultado em imagem:

-~

¢ Results =l |&J
File Edit Font Resulis
Area |%Area | =

1 44608 960 4.827

-
3

LS

7. Para dar inicio ao estudo da distribuicdo dos graos iremos fechar todas as janelas com

excecdo da nova ajustada (oriunda da etapa 1). Inicia-se com Menu Process, op¢ao

subtract background. Seleciona-se rolling ball radius 5, conforme imagem abaixo:

-
g

Subtract Background..

S5

Rolling ball radius: (5.0

[ Light background
[ Create background (dont subtract)
[ Sliding paraboloid
| Disable

smaothing

Ok ‘ Cancel‘ Help‘

pixels

L

8. Em sequéncia Menu plugins, opg¢ao mixture modeling, op¢ao mixture modeling.

9. Fazemos a inversdo de cores, para tanto usa-se da inversdo de cores (ctrl + shift +i) ou

Menu image, opcao looku

p tables, opcao invert LUT.

10. Seguindo Menu process, opgao binary, opcao options: iterations 1, count 5, do close,

conforme imagem abaixo:
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[terations (1-100% 11
Count (1-8): 15

[~ Black background
[~ Pad edges when eroding

EDM output: 1Uuem-'rite vi
Do iCIuse -

O I Cancel] Help]

11. A seguir Menu process, opc¢ao binary, op¢ao watershed.

12. Configurando os valores a serem medidos: Menu analyze, opcdo set measurements
conforme necessidade de dados para o usuario. Para avaliagdo do resultado: Menu
analyze, opcao analyze particles. Configura-se a caixa que ira abrir com size 0-infinity,
circularity 0.00-1.00, show outlines, display results, clear results, sumarize, exclude on

edges, include holes, conforme imagem:

- T
4 Analyze Particles lﬂ_&J

Size (umA2); 1U—Inﬁnit5r

[ Pixel units
Circularity: [0.00-1.00 i
Show: |Dutlines L]

v Displayresults W Exclude on edges

W Clearresults  Wiinciude holes:

¥ Summarize [ Record starts
[ AddtoManager [ Insitu Show

Ok J Cancel] Help]

13. Como resultado temos as particulas contabilizadas em uma nova imagem bem como os

resultados tabulados. Estes dados podem ser salvos e abertos para leitura no Excel.

A seguir temos os resultados das imagens para cada etapa descrita acima:
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Apéndice E — Amostra 332B-1

Procedimentos para processamento digital de imagem

Imagem original

1. A primeira etapa consiste no ajuste de escala e exclusdo da legenda da imagem. Para
tanto seleciona-se a ferramenta straight (linha), desenha-se uma linha sobre a escala
da imagem, seleciona-se Menu analyze, opg¢ao set scale. No box que abrira ajusta-
se os parametros de know distance (tamanho da escala) e unit of lenght (unidade)
conforme indicado na legenda da imagem. Para a exclusdo seleciona-se rectangular
(retangulo) e ajusta para a imagem sem a legenda. Em seguida o caminho sera Menu
image, op¢do crop. Neste momento ndo temos mais a imagem original e sim uma
nova ajustada. Para evitar a repeti¢do deste trabalho em outras etapas, aconselha-se
duplicar a imagem nova ajustada e trabalhar nela; para isto, usa-se de ctrl + shift +
d, ou pode-se fazer o caminho Menu image, op¢ao duplicate. Perceba que teremos
2 imagens: a nova ajustada e a nova ajustada duplicada. Iremos trabalhar
inicialmente na nova ajustada duplicada.

2. Em Menu image, opgao adjust, opgao threshold. Na caixa que abrird teremos duas

barras de rolagem, uma superior € uma inferior. Na barra superior deslocaremos ela
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para a esquerda de forma a obter 5 como medida. Na barra inferior iremos deixa-la
deslocada totalmente a direita com valor 255. Selecionamos, default, B&W. Clica-
se em apply e fecha-se a janela threshold. Segue imagem do ajuste da caixa:

= EE s
-

¢ Threshold

below: 0.29 %, above; 0.00 %

ol Il s
4] | »| 288

]Default L] jDuen‘Under_:]
I™ Dark background [ Stack histogram

Autn| P-.ppl].r| Reset| Set‘

e

Seguindo Menu process, opgao binary, op¢ao options: iterations 1, count 7, , black

background, do erode, conforme imagem abaixo:

¢ Binary Options A i

lterations (1-100% |1
Count (1-8); ]?

[v Black background
[~ Pad edges when eroding

EDM output: 1Uuerwrite '1
D 1Erude .

v Praview

O ‘ Cancell Help]

Novamente Menu process, opcao binary, op¢ao options: iterations 1, count 1, , black

background, do dilate, conforme imagem abaixo:
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& Binary Options Lﬁ

[terations (1-100% 11
Count (1-8) |1

v Black background

[~ Pad edges when eroding

EDM output: 1Uuem-'rite vi
Do. |Dilate -

O I Cancell Help]

Ap0s a etapa 4 os poros estdo brancos e o fundo preto, neste caso a andlise da area
ird retornar o valor direto da porosidade. Por fim para determinar a porosidade
seleciona-se Menu analyze, opcao set measurements € marca-se as opgoes drea ¢
area fraction. Em seguida clica-se em Menu analyze, op¢do measure. Como

resultado obtemos 0,521% de porosidade. Segue resultado em imagem:

W - e ———

-::i— Results | (=il S L -

File Edit Font Results "
|Area |%area | 4

1 44163.840 0.521 ]
‘| [+

Para dar inicio ao estudo da distribuicao dos graos iremos fechar todas as janelas
com excec¢do da nova ajustada (oriunda da etapa 1). Inicia-se com Menu Process,
opcao subtract background. Seleciona-se rolling ball radius 4, disable smoothing,

conforme imagem abaixo:
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i |
¢ Subtract Background.. Iﬂ
Rolling ball radius: (4.0 pixels

[ Light background

[ Create background (dont subtract)
[ Sliding paraboloid

¥ Disable smoothing

i Preview:

] J Cancel‘ Helpl

|

Seguindo Menu process, op¢ao binary, op¢ao make binary.
Em sequéncia Menu process, op¢do binary, opgdo options: iterations I, count 5,

black background, do close, conforme imagem abaixo:

& Binary Options w

[terations (1-100% 11
Count (1-8): 15

v Black background

[T Pad edges when eroding

EDM output: 1Uwerwrite vi
D icmse ~| [

h i DK ‘ Cancell Help] ﬂ

Novamente Menu process, op¢ao binary, opgao options: iterations 2, count 4, black

background, do erode, conforme imagem abaixo:



10.
11.

12.

[terations (1-100% ]2
Count (1-8): Jd-

| v Black background
[~ Pad edges when eroding

EDM output: 1Uuenﬁrite vi
Do iErmIe -

O I Cancel| Helpj

& Binary Options [ﬁ

A seguir Menu process, op¢ao binary, op¢do watershed.
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Configurando os valores a serem medidos: Menu analyze, opgao set measurements

conforme necessidade de dados para o usuario. Para avaliacdao do resultado: Menu

analyze, op¢do analyze particles. Configura-se a caixa que ira abrir com size 0-

infinity, circularity 0.00-1.00, show outlines, display results, clear results, sumarize,

exclude on edges, include holes, conforme imagem:

¢ Analyze Particles li—E-J

Size (Um2); 1U—|Hﬁﬂitﬁl'
[ Pixel units

Circularity: [0.00-1.00

Show: [Outiines |

v Display results V¥ Exclude on edges
7l rasis - I
¥ Summarize [ Record starts

[ Addto Manager [ In situ Show

Ok ‘ Cancel‘ HeIpJ

L

Como resultado temos as particulas contabilizadas em uma nova imagem bem como

os resultados tabulados. Estes dados podem ser salvos e abertos para leitura no

Excel.



162




163




