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RESUMO

Trabalho de Graduacéo
Curso de Fisica

Universidade Federal de Santa Maria

IMPLEMENTACAO DE UM METODO DE ANALISE
DE IMAGENS PARA INTEGRACAO DA INTENSIDADE DE RAIOS X
ESPALHADOS EM UMA CAMERA DE DEBYE-SCHERRER
AUTOR: DIEGO SCHMAEDECH MARTINS

ORIENTADOR: JOSE ANTONIO TRINDADE BORGES DA COSTA

Data e Local da Defesa: Santa Maria, 27 de fevereiro de 2007.

No presente trabalho foi desenvolvido um método de analise de imagens para
executar a integragdo da intensidade dos raios X espalhados em uma camera de
Debye-Scherrer. Um software para analise de imagens digitais do padrdao de
espalhamento foi implementado, o qual 1& a intensidade dos pixels das imagens
digitais dos padroes de espalhamento e procede a soma dos valores
correspondentes ao longo de caminhos que estdo no mesmo angulo de
espalhamento. Em relagao a outros softwares desenvolvidos para este fim, a soma
ao longo da linha de intersegcao do cone de radiagao espalhada com o filme cilindrico
permite a corregao da intensidade integrada levando em conta a fragdo do angulo
solido amostrada pelo filme fotografico. Este software foi desenvolvido na linguagem
de programagao Java, o que permitiu a construgdo de uma interface grafica
amigavel, facilitando a entrada de dados pelo usuario, e tornando-a intuitiva. O
resultado é apresentado tanto na forma de um grafico da intensidade integrada em
fungdo do angulo de espalhamento, como na forma de tabelas dos valores dos
angulos de espalhamento e suas respectivas intensidades integradas. O usuario tem
ainda a opgao de salvar esses dados sob a forma de caracteres ASCIl para que
possam ser processados por outros softwares de analise numérica.

Palavras-chave: difragao de raios X; analise de imagem; Debye-Scherrer; software



ABSTRACT

IMPLEMENTATION OF IMAGES ANALYSIS METHOD FOR
INTEGRATION OF THE X-RAYS INTENSITY DISPERSED IN A
DEBYE-SCHERRER CAMERA

In the present work was developed a method for digital image analysis to
execute the integration of the x-ray intensity dispersed in a camera of Debye-
Scherrer. A software for digital images analysis of the dispersal pattern was
implemented, which reads the intensity of the pixels of the digital images of the
dispersal patterns and the sum of the corresponding values proceeds along roads
that are in the same dispersal angle. In relation to other software developed for this
end, the sum along the line of intersection of the cone of dispersed radiation with the
cylindrical film allows the correction of the integrated intensity taking into account the
fraction of the angle solid sampled for the photographic film. This software was
developed in Java programming language, wich allowed the construction of a friendly
graphic interface, facilitating the entrance of data for the user, and turning her
intuitive. The result is presented in the form of a graph of the intensity integrated in
function of the dispersal angle, as in the form of tables of the values of the dispersal
angles and their respective integrated intensities. The user still has the option of
saving those data under the form of characters ASCII so that they can be processed
by other software of numeric analysis.

Keywords: x-ray diffraction; image analysis; Debye-Scherrer; software
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1 INTRODUCAO

A descoberta dos raios X em 1895 pelo fisico alemao Wilhelm Konrad Roentgen
teve uma aplicagao quase imediata pelos fisicos, engenheiros e médicos. A descoberta
em 1912 por Max von Laue de que cristais difratavam raios X simultaneamente provou
a natureza ondulatéria dos raios X e forneceu um novo método para a investigagéo da
estrutura atbmica dos materiais. Primeiramente, a difracdo de raios X foi usada somente
para a determinacdo da estrutura cristalina. Mais tarde outros usos foram
desenvolvidos, e hoje 0 método € aplicado a diversos problemas em analise quimica,
medidas de tensao, estudo do equilibrio de fases, medidas do tamanho de particulas,
determinagcdo da orientacdo de um cristal ou o conjunto de orientagbes em um
agregado policristalino [CULLITY].

A camera de Debye-Scherrer e outras variagdes do método dos pds séo
largamente usados, especialmente em metalurgia e geologia. Os principais méritos
deste método séo (1) a pequena quantidade de amostra necessaria (menos de 0,1mg
pode ser usado), (2) a cobertura praticamente completa das reflexdes produzidas pela
amostra e (3) a relativa simplicidade que o aparato e a técnica requerem [KLUG].

Na camera de Debye-Scherrer o espectro de difragdo do material € marcado em
um filme fotografico, disposto ao longo de uma camera cilindrica. Deste filme podemos
extrair dois tipos de informagéo, a saber, as posi¢cdes angulares dos maximos de
difracao, relacionadas com os espacos interplanares das reflexdes, e as intensidades
relativas destas linhas, que estao relacionadas com a composicao da amostra.

As dificuldades da medi¢cdo das intensidades no filme fotografico devem-se as
limitacdes da visdo humana, que ndo consegue distinguir quantitativamente niveis de
brilho de uma mesma cor. Embora o uso de um densitométro permita fazer uma medida
local de quanto um filme fotografico foi marcado pela radiagédo incidente, o resultado
obtido esta sujeito a variagdes decorrentes de inomogeneidades do filme, limitagbes de

precisdo no posicionamento do detector e outras fontes de ruido. Por outro lado, € muito
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demorado fazer por este método a amostragem de um numero estatisticamente
representativo de pontos para a integracdo do sinal. O problema pode ser resolvido
registrando-se o sinal com o0 uso de detectores que varram o cilindro onde se posiciona o
filme (que se torna desnecessario), produzindo diretamente uma imagem digital com o
padrao de difragdo ou, ainda, digitalizando a imagem gravada no filme com o auxilio de
um scanner. Assim, embora o método descrito neste trabalho faga referéncia a um filme
fotografico, cuja imagem é digitalizada, podera ser igualmente aplicado a imagens
adquiridas diretamente em formato digital.

A analise de imagens digitais em computador, além de ser mais rapida, em relagéo
ao uso de densitométros, tem a vantagem de tomar um numero maior de pontos sobre a
imagem do que as medidas de densitometria, o que resulta em uma maior exatidao e
precisdo, melhorando a estatistica das medidas. De fato, o processamento e analise de
imagens € um campo da ciéncia da computagdo que vem crescendo continuamente e
ocupando espacos de importdncia nas mais diversas areas de aplicagdo [RUSS,
GONZALEZ].

Programas de andlise de imagens para a integracdo da radiacdo espalhada em
uma camera de Debye-Scherrer ja estdo disponiveis [IMAGEJ]. Entretanto, nestes
softwares a integragao do sinal ndo é feita ao longo das linhas de intersegéo dos cones
de radiacao espalhada com o filme cilindrico, e sim ao longo de linhas verticais, que sao
uma boa aproximacao para grandes angulos de espalhamento, mas produzem grandes

erros para angulos pequenos.

1.10bjetivo

No presente trabalho foi desenvolvido um método de andlise de imagens digitais
que executa a integracdo da intensidade dos raios X espalhados em uma cémera de
Debye-Scherrer ao longo das linhas de intersegdo dos cones de radiagao espalhada
com o filme cilindrico. Além de corrigir os erros dos outros programas, a introdugédo deste
procedimento tornara possivel a corregao da intensidade integrada, levando em conta a

fracdo do angulo sélido amostrada pelo filme fotografico.
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Uma interface amigavel e intuitiva foi desenvolvida para facilitar a entrada de dados
pelo usuario e ajuda-lo a obter as posi¢des centrais de entrada e saida do feixe incidente
que, no caso do uso de um filme fotografico, podem estar sujeitas a variagbes devido a
imprecisao do posicionamento do filme na parte interna da camera.

O software de que trata o presente projeto foi implementado na linguagem de
programacado Java [SUN]. O ambiente de programagdo Java esta entrando em sua
segunda década, com mais de cinco milhdes de desenvolvedores, tendo a maioria dos
codigos implementados open source, o que garante uma constante revisdo e

manutencao dos softwares desenvolvidos nesta linguagem.

1.2Estrutura do presente trabalho

Este trabalho esta dividido em trés partes. Na Introducao (Capitulo 1), o tema e o
objetivo do trabalho sdo apresentados de forma resumida. Nos Capitulos 2 e 3, é feita
uma revisao tedrica sobre difracdo de raios X e os principais métodos experimentais de
difragéo por cristais, € uma breve revisao sobre processamento e analise de imagens e 0
ambiente de desenvolvimento Java.

Na segunda parte, composta pelos Capitulos 4 e 5, € abordado com mais detalhe o
método dos pds e os problemas que este trabalho propbe-se a resolver para, em
seguida, apresentar as solugdes e detalhes da implementacdo do método proposto.

Por fim, no Capitulo 6 sdo apresentadas as consideragdes finais.



2 DIFRACAO DE RAIOS X

A palavra estrutura vem do latim structura, derivada do verbo struere, construir. No
sentido mais geral, ela significa organizagéo das partes ou dos elementos que formam
um todo. A suspeita de que as formas externas de um cristal poderiam estar
relacionadas com sua ordem interna é relativamente antiga [PADILHA].

Robert Hooke (1635-1703), no seu livro Micrographia publicado em 1665, um dos
livros de maior impacto na histéria da ciéncia, foi um dos primeiros a estabelecer
relagbes entre a forma externa de um cristal e sua estrutura interna. Em 1784, o francés
René Just Haly (1743-1822) deu um passo além e propds, no seu livro Essai d’une
théorie sur la structure des cristaux (1784), que os cristais poderiam ser entendidos
como um empacotamento de unidades romboédricas que ele denominou “molécules
intégrantes”.

A descoberta de Max von Laue, em 1912, de que cristais difratavam raios X
simultaneamente provou a natureza ondulatéria dos raios X e forneceu um novo
método para a investigacdo da estrutura atdbmica dos materiais. Primeiramente, a
difracio de raios X foi usada somente para a determinacao da estrutura cristalina. Mais
tarde outros usos foram desenvolvidos, e hoje 0 método € aplicado a diversos
problemas em analise quimica, medidas de tensdo, estudo do equilibrio de fases,
medidas do tamanho de particulas, determinacdo da orientacdo de um cristal ou o
conjunto de orientacdes em um agregado policristalino.

Este capitulo trata de uma revisdo basica sobre difracdo de raios X e dos

principais métodos experimentais de difragao.
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2.1Geometria dos cristais

Toda matéria que podemos ver sem o auxilio de instrumentos, isto €, em
escala macroscépica, € constituida de atomos. Nos materiais solidos, os atomos
agrupam-se para formar moléculas ou cristais e estes, por sua vez, formam
particulas maiores como, por exemplo, os grao cristalinos. Cullity [CULLITY] define
um cristal como sendo um sdlido composto por atomos arranjados em um padrao
periddico em trés dimensoes.

A estrutura de um cristal ou sélido cristalino pode ser descrita em termos de
uma distribuicdo periddica regular de pontos no espaco, a rede cristalina ou reticulo
cristalino. A cada ponto da rede associa-se um grupo de atomos ou moléculas,
também chamados de base ou motivo do cristal. A estrutura do cristal € gerada
quando a base é sobreposta de maneira idéntica com respeito a cada ponto da rede.

A estrutura geométrica basica que é repetida no espago para gerar a rede
cristalina € chamada célula unitaria. S6 existem sete tipos de células unitarias que
preenchem totalmente o espacgo. Estes correspondem aos sete sistemas cristalinos
ou grupos de simetria. Em trés dimensdes, os grupos de simetria pontuais incluem

quatorze tipos de redes, cada um com uma célula unitaria caracteristica.

2.2Difracéo e interferéncia

Ao incidir sobre atomos isolados, um feixe de raios X é espalhado em todas as
diregbes. Quando a radiagdo de mesmo comprimento de onda € espalhada em uma
mesma direcdo por dois atomos de uma estrutura cristalina, os trens de onda
espalhados superpde-se, guardando entre si relagdes de fase constantes no tempo.
Como resultado, uma distribuicdo estacionaria da energia das ondas € produzida, a
qual pode ser observada ao longo de diregbes, ou de superficies, que se mantém
fixas no espago em relagcédo aos centros espalhadores. Dependendo da diferenca de
fase entre os trens de onda a interferéncia ao longo de diferentes diregdes pode ser
construtiva ou destrutiva, produzindo padrdes claros e escuros nas imagens

projetadas sobre uma superficie. De acordo com a teoria eletromagnética classica, a



15

intensidade da radiacao eletromagnética é proporcional ao quadrado da amplitude
das ondas. Por isso, as regides de interferéncia construtivas ou destrutivas exibem
intensidades reforgadas ou intensidades diminuidas respectivamente.

O fenbmeno da difragao é, portanto, o resultado da interferéncia provocada por
um corpo colocado na trajetéria das ondas, e a distribuicdo espacial das
intensidades das ondas espalhadas por este corpo é a figura de difracéo, a qual se
relaciona com a distribuicdo espacial dos centros espalhadores localizados neste
corpo. A difracdo é notavel quando as dimensdes do corpo difrator sdo comparaveis
ao comprimento de onda da radiagdao. Assim, os raios X sao difratados por sdlidos
cristalinos porque a distancia entre os atomos, que atuam como centros
espalhadores, € proxima do comprimento de onda desta radiacéo.

No espectro eletromagnético, os raios X ocupam uma faixa entre 0,01A e 100A
em comprimento de onda. No entanto, apenas uma parte (0,5 — 2,5A) desta faixa é
usada para o estudo da estrutura de materiais, uma vez que o0s raios X com
comprimento de onda da ordem de 1A s&o da mesma ordem dos comprimentos das

ligacdes e dos espagamentos entre atomos nos cristais.

2.3Difragdo por um cristal

Conforme mencionado na seg¢ao anterior, a difracdo é o resultado da
interferéncia entre varias ondas. No caso da difragdo de raios X, o padrdao de
difracdo é resultado das diferencas de fase entre as ondas provenientes de centros
espalhadores diferentes, e que percorrem diferentes caminhos até o ponto de
observacao, onde se situa o detector. Se a diferenga entre seus caminhos 6éticos for
um numero inteiro de comprimentos de onda, havera superposi¢ao construtiva e um
sinal mais intenso sera observado.

Os principais meios para detectar feixes de raios X sao telas fluorescentes,
filmes fotograficos e contadores eletrbnicos. Telas fluorescentes sido usadas
somente para deteccdo dos feixes de raios X, enquanto que filmes fotograficos e

contadores eletrénicos permitem, ambos, detectar e medir a intensidade dos feixes.
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A lei de Bragg prevé em que condigdes os raios X difratados por um cristal
produzem um maximo de intensidade. Esta, como veremos, é uma evidéncia direta
da periodicidade dos cristais. De acordo com esta lei, a interferéncia construtiva

acontecera, sempre que a

Zdsen(®) m nk | (1)
onde d representa a distancia entre os planos atdbmicos de um cristal, A é o
comprimento de onda incidente, e corresponde ao angulo de incidéncia e n € um

numero inteiro. Os planos atdmicos e as variaveis presentes na Equagao 1 estao

ilustradas na Figura 1

d senB d senB

Figura 1 - llustragéo dos planos atdmicos e das variaveis presentes na lei de Bragg.

2.4Métodos experimentais de difracéo

Considerando uma distancia interplanar fixa, € necessario que o comprimento
de onda incidente e o angulo de espalhamento se ajustem para que a lei de Bragg
seja satisfeita. Isso & possivel experimentalmente fazendo variar o angulo de
incidéncia e mantendo o comprimento de onda constante ou mantendo o angulo
constante e variando o comprimento de onda (Tabela 1). Os principais métodos de
difragdo tendem a cumprir esses requisitos, em geral, os métodos de difracdo mais
usados sao: método de Laue, método do cristal rotativo e 0 método de Debye-
Scherrer.
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No decorrer deste trabalho abordaremos com detalhe o método de Debye-
Scherrer, também chamado método dos pds, que € um dos métodos mais utilizados
para identificagcao da estrutura cristalina.

Tabela 1 — Relagéo entre comprimento de onda e angulo de incidéncia em diferentes métodos
experimentais de difragdo [CULLITY].

Comprimento de Onda Angulo de Incidéncia
Método de Laue Variavel Fixo
Método do Cristal Rotativo Fixo Variavel (em parte)
Método de Debye-Scherrer | Fixo Variavel

241 Meétodo de Laue

O método de Laue foi um dos primeiros métodos usados na identificacao
de cristais, ele se utiliza de um Unico monocristal fixo, que ndo precisa ser maior do
que 1 mm, e uma fonte de raios X de comprimento de onda numa faixa continua

ampla do espectro (0,2 — 2 4), cujo feixe é colimado. Os raios X difratados

impressionam um filme fotografico, sendo essas marcas uma série de manchas
como mostra a Figura 2, que ocorrem para valores discretos de comprimentos de
onda para quais existem espacgos interplanares e angulos de incidéncia que

satisfacam a lei de Bragg.

Figura 2 — Padrao de difragdo em imagens obtidas com o uso do método de Laue
(http://www.matter.org.uk/diffraction/introduction/why_diffraction.htm).
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Embora o método de Laue seja bastante utilizado para a rapida determinagao
da orientagdo e simetria de monocristais, e também para estudar a extensao das
imperfei¢cdes cristalinas, ele praticamente nunca é utilizado para determinagao de
estruturas cristalinas. A ampla faixa de comprimentos de onda possibilita a reflexao
em diversas ordens (diferentes valores de n na Equagao 1) em um mesmo plano, de
forma que diferentes ordens de reflexdao podem sobrepor-se em um mesmo maximo.
Isto dificulta a determinagéo da intensidade de reflexdo e, portanto, o conhecimento

da base.

2.4.2 Meétodo do cristal giratério

No método do cristal giratério (ou método do cristal rotativo), um unico cristal é
posto a girar em torno de um eixo fixo, e sobre este cristal incide um feixe de raios X
monocromatico. Uma variagao do angulo de incidéncia nos diversos planos atémicos
€ imposta devido a rotagao da amostra. Para registro dos padrdes utiliza-se um filme
fotografico nas paredes de um suporte cilindrico concéntrico colocado em torno da
amostra como mostra a Figura 3. Como no método de Laue, as dimensbes da
amostra ndo necessitam ser maiores do que 1 mm. Mais uma vez, sempre que é
satisfeita a lei de Bragg um ponto sera gravado no filme fotografico. Através da
posicao dos pontos registrados e da sua intensidade torna-se possivel determinar a

estrutura da célula unitaria bem como as suas dimensoes.
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Figura 3 — Padrao de difracao obtido pelo método do cristal giratério
(http://www.matter.org.uk/diffraction/introduction/why_diffraction.htm).

2.4.3 Meétodo dos pds ou método de Debye-Scherrer

Um dos métodos de difracdo mais utilizados para a investigagcao da estrutura
dos cristais € o método dos pos, desenvolvido independentemente por Peter Debye
e Paul Scherrer na Alemanha em 1916 e por Albert Hull nos Estados Unidos em
1917, e que ficou conhecido como método de Debye-Scherrer.

O método de Debye-Scherrer é largamente usado, pois ndo € preciso usar
monocristais. Neste método observa-se o padrao de difragao formado quando se faz
incidir um feixe de raios X monocromaticos sobre uma amostra pulverizada, isto &,
quebrada em pequenissimos graos cristalinos cujas orientagcbes relativas séo
aleatorias. O efeito dessa aleatoriedade é que os feixes de raios X difratados,
quando satisfazem a lei de Bragg, situam-se sobre superficies cOnicas com vértice

na amostra, conforme esta ilustrado na Figura 4.
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Figura 4 — Formagdo das linhas de difragdo produzidas em um filme fotografico por um feixe
monocromatico de raios X difratado por uma amostra cristalina  pulverizada
(http://www.matter.org.uk/diffraction/x-ray/powder_method.htm).

Um filme fotografico circular sensivel a raios X é posicionado no interior da
camera para registrar o padrao de difragdo. A imagem caracteristica obtida pela

digitalizacao do filme é ilustrada na Figura 5.

Figura 5 — Imagem do padréo de difragao obtidos pelo método de Debye-Scherrer.

A medicao do filme é feita em um negatoscépio contendo cursores e escalas
de medicao e as intensidades dos maximos de difracdo podem ser determinadas
utilizando-se um microdensitdmetro.

A partir destas imagens s&o obtidos diagramas, conhecidos como
difratogramas (Figura 6), onde as posi¢cdes angulares das linhas de intensidade
maxima de difracdo estdo relacionadas, de acordo com a lei de Bragg, com os
espacamentos entre os planos atdbmicos e, portanto, com a estrutura cristalina do
material analisado. Ja as intensidades dessas linhas estdo relacionadas com a sua

composi¢cao quimica.
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Figura 6 — Difratograma tipico de uma amostra policristalina.

A intensidade total da radiacdo espalhada em um determinado angulo com a direcéo
de incidéncia dos raios X é a soma da intensidade sobre toda a superficie conica de

difracdo, e pode ser obtida como a soma da intensidade de uma linha de difracao

sobre o filme fotografico.



3 PROCESSAMENTO E ANALISE DE IMAGENS

A revolugao da informatica, em curso desde a segunda metade do século XX,
tornou extremamente facil a digitalizagéo, processamento e analise de imagens em
computadores [GONZALEZ]. O impacto dessa revolugao sobre os métodos cientificos
foi imediato, tornado-se uma importante ferramenta de investigagéo técnica e cientifica.
O processamento e andlise de imagens € um campo da ciéncia da computagao que vem
crescendo continuamente e ocupando espacgos de importancia nas mais diversas areas
de aplicagdo [RUSS]. A analise de imagens digitais em computador além de ser mais
rapida, em relacdo ao densitométro, toma um numero maior de pontos sobre a imagem,
resultando em uma maior exatidao e precisdo, melhorando a estatistica das medidas.

Neste Capitulo sdo abordados conceitos da area de processamento e analise de

imagens necessarios a compreensao do método descrito neste trabalho.

3.1Analise de imagens

A analise quantitativa para interpretacédo de imagens envolve conhecimentos
de areas como fisica (especialmente otica), engenharia elétrica, ciéncia da
computacdo, matematica, e estatistica. Até que se extraiam numeros que sirvam
para uma interpretagdo da imagem, uma série de operagdes deve ser executadas
que podem ser agrupadas em trés etapas, a saber: (1) aquisigao, (2) processamento
e (3) analise.

Na etapa da aquisicdo, a imagem € capturada por algum sensor (camera ou
scanner), e transformada em um arquivo digital na forma de uma tabela de valores
discretos inteiros chamados pixels [FACON]. Na etapa seguinte, nao
necessariamente obrigatoria, sdo corrigidos defeitos de aquisicdo ou feitas

modificagbes e preparagdes dos valores dos pixels para facilitar as operagdes
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subsequentes. O termo analise esta relacionado com a etapa onde é feita uma
descrigao da informagéao presente na imagem.

O presente trabalho trata da implementagdo de um método de analise, onde as
informacdes presentes na imagem sao a posicdo e a intensidade das linhas de
intersecdo dos cones de radiacao espalhada com o filme cilindrico da camera de
Debye-Scherrer, e a sua descricao é feita em termos de um difratograma. Para
auxiliar na realizacdo desta tarefa, foram implementadas diversas funcdes de
processamento de imagens, tais como: escala, translagéo, rotagdo e conversao para
niveis de cinza, entre outras, cuja descricdo detalhada é omitida, por serem

amplamente conhecidas e n&o constituirem o foco do trabalho.

3.2Representacdo de umaimagem digital

Uma imagem monocromatica €& uma fungdo de intensidade de Iluz
bidimensional f (x, y), onde x e y denotam coordenadas espaciais e o valor de f no
ponto (x, y) € proporcional ao brilho da imagem neste ponto (Figura 7). Esta fungao
também pode ser vista como uma superficie no espaco (X, y, z), onde para cada

ponto (X, y) atribui-se a coordenada z o valor de f(x, y).

Figura 7 — Representagédo de uma imagem digital e seu sistema de coordenadas.

Uma quantidade analdgica que € processada por um computador ou por um
sistema digital deve passar pelo processo de amostragem e quantizagdo [PRATT].

Assim, uma imagem analdgica deve passar pelo processo de discretizacdo espacial
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(amostragem) e discretizagdo em amplitude, (quantizagéo) conforme é ilustrado na

Figura 8.

Imagem analdgica

Figura 8 — Criagdo de uma imagem digital através dos processos de amostragem e quantizagdo
(http://www.micd.com/curriculum/imageprocessing/digitalimages.html).

Amostragem

Quantizacdo

(b)

33227

i

A amostragem de f (X, y) nas dire¢des x e y gera uma matriz MXN de amostras

dos valores de f (x, y) que séo classificados em L niveis de cinza, com valor inteiro

nao negativo.

Nesta matriz de amostragem, cada elemento f (x, y), x=0,1,..., M-1ey =0,

1,..., N -1, é chamado pixel (uma abreviagao de picture element). Um pixel é o

elemento basico de uma imagem digital.

Frequentemente, a organizacédo de uma imagem sob a forma de uma matriz de

pixels é feita em uma simetria quadrada, (i.e. na forma de um tabuleiro de xadrez).

Isto se deve a facilidade de implementagdo eletrbnica, seja dos sistemas de

aquisicdo seja dos sistemas de visualizagdo de imagens. Dizemos entdo que a

imagem (Figura 9) tem dimensao M pixels na horizontal (eixo x) e N pixels na vertical

(eixo y).
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Figura 9 — Representagédo de uma imagem monocromatica.

3.3Plataforma de desenvolvimento Java

Java é o ambiente de desenvolvimento mais bem-sucedido do mundo.
Desenvolvida pela Sun Microsystems, esta entrando em sua segunda década com
mais de cinco milhdes de desenvolvedores, sendo que a esmagadora parte dos
cédigos desenvolvidos nesta linguagem € open source, 0 que garante uma
constante revisao e manutencao dos softwares e métodos implementados.

Java é uma linguagem completamente orientada a objetos com forte suporte
para técnicas adequadas de engenharia de software [DEITEL]. Além disso, ha
outras vantagens especificas da prépria linguagem, como por exemplo a
portabilidade, onde o cddigo binario compilado dos programas Java é representado
por bytecodes que podem ser executados em qualquer plataforma.

A linguagem Java possui, entre outras, quatro bibliotecas (conhecidas como
API's - Application Programming Interface) que possibilitam o desenvolvimento de
aplicagbes graficas. Duas delas sdo a Abstract Windowing Toolkit (AWT) e Swing,
que permitem o desenho de formas geométricas basicas como pontos, retangulos,
circulos e outras formas para o desenvolvimento de interfaces graficas. Outra é a
APl Java2D, que oferece recursos graficos bidimensionais avangados que exigem

manipulagdes graficas complexas e detalhadas, controle de cores e fontes. A AWT
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juntamente com a API Java2D e Swing, € usada neste trabalho para construir a
interface grafica do método de ajuste das imagens e também o grafico de saida
(output) de dados.

A Java Advanced Imaging (JAl) é a API| especialmente desenvolvida para
aplicagdes avangadas em processamento e analise de imagens. As operagcdes mais
complexas implementadas para o desenvolvimento de uma solugao utilizam esta

API, por exemplo, a amostragem dos valores de niveis de cinza das imagens.



4 DEFINICAO DO PROBLEMA

No presente Capitulo é feita uma discussdo sobre a geometria da camera de
Debye-Scherrer e é apresentado o problema da andlise das imagens que este
trabalho propde-se a resolver, a saber, a integragdo do sinal ao longo dos anéis de

difragcdo impressos sobre o filme cilindrico.

4.1Camera de Debye-Scherrer

No método de Debye-Scherrer observa-se o padrdo de difragdo formado
quando se faz incidir um feixe de raios X monocromaticos sobre uma amostra
pulverizada, isto €, quebrada em pequenissimos gréos cristalinos cujas orientagdes
relativas sao aleatérias. O efeito dessa aleatoriedade é que os feixes de raios X
difratados situam-se sobre superficies conicas com vértice na amostra.

Cada cone de radiagao intercepta a superficie do de um filme fotografico
colocado sobre a superficie interna da camera cilindrica em linhas que sao arcos de
curvas fechadas, conforme é ilustrado nas Figuras 4 e 5, e cuja forma exata,

deduzida a partir da geometria do problema na Segéo 4.2.2, é descrita pela Equacgéao 2,

()

tan?(s, / R) — tan?(s/ R)]“2

s5,S,) = xR,
y(s.%0) ( 1+tan?(s/R)

onde y e s sdo as coordenadas de um ponto sobre o filme fotografico, R € o raio da
camera e S, € a posicao de uma linha de difracdo sobre o eixo s, que representa a
linha que une os centros dos orificios de entrada e saida do feixe incidente de raios X,

conforme é ilustrado na Figura 10.
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A relacao entre a posigao s, € o angulo de espalhamento 2e é mostrada na
Figura 10, onde os sub-indices 1 e 2 referem-se, respectivamente, as coordenadas

com origem no centro dos orificios de saida e de entrada do feixe incidente de raios X.

5 / i
20

Figura 10 — Relagéo entre a posi¢do So da linha de difracdo marcada sobre o filme fotografico e o
angulo de espalhamento dos raios X em uma camera de Debye-Scherrer. Os sub-indices 1 e 2
referem-se, respectivamente, as coordenadas com origem no centro dos orificios de saida e de
entrada do feixe incidente de raios X. (http://www.matter.org.uk/diffraction/x-

ray/indexing_powder_pattern.htm).

Na Figura 11 é mostrado um padrdo de difragdo tipico registrado em uma
camera de Debye-Scherrer. O retangulo amarelo representa uma area selecionada
de um octante dos angulos azimutais em torno da dire¢ao de incidéncia dos raios X.

Na Figura 12 é mostrado um grafico da Equagao 2 neste mesmo quadrante.

Figura 11 — Padrao de difragéo tipico registrado em uma cadmera de Debye-Scherrer.
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Figura 12 — Representagao grafica da Equagao 2 no quadrante representado pelo retangulo amarelo
na Figura 11 para alguns valores de s,.

4.2Ilmagens caracteristicas

As imagens obtidas em uma camera de Debye-Scherrer, que constituem o
objeto de estudo deste trabalho devem possuir algumas caracteristicas especificas
para que o método funcione como descrito ao longo do texto. As imagens devem
incluir os dois circulos pretos que correspondem aos orificios de saida e de entrada
do feixe incidente de raios X, sobre os quais situam-se, respectivamente, a origem
do sistema de coordenadas s e sua projecdo do lado oposto da camera, que é
usada como referéncia para a diregao do eixo s. A distancia entre estes dois pontos
sendo a metade do perimetro da camera, permite converter as distancias em pixels
em medidas de comprimento real ou em medidas angulares.

A interface amigavel e intuitiva desenvolvida facilita a entrada de dados pelo
usuario e ajuda-o a obter as posigdes centrais de entrada e saida do feixe incidente
que, no caso do uso de um filme fotografico, podem estar sujeitas a variagdes devido

a imprecisao do posicionamento do filme na parte interna da camera.
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4.2.1 Analise das imagens obtidas em uma camera de Debye-Scherrer

Antes do advento das técnicas digitais, a obtencédo do difratograma a partir
das imagens costumava ser feita pela medigdo da densidade o6tica do filme em um
negatoscopio contendo cursores e escalas para a medicdo das posigdes.

Atualmente, o difratograma pode ser obtido a partir de uma imagem digital que
pode ser adquirida diretamente pelo uso de um detector tipo CCD (charge-coupled
device) ou digitalizando o filme. Diversos programas para analise de imagens
executam esta operagao, geralmente chamada profile, onde uma regido retangular
na imagem é selecionada e entdo se faz a soma dos niveis de cinza na vertical
dividido este valor pela altura da regido selecionada, o resultado € valor médio das
intensidades para cada posi¢cao das linhas verticais (distancia).

A Figura 13 representa a regiao retangular 9x9 pixels de uma imagem, onde os
pixels somados para posicao x = 1, primeira coluna, representam a média dos niveis
de cinza para esta posicdo. O valor total da soma dos niveis de cinza sobre esta
linha é (249+248+250+241+277+234+241+253+255) = 2.014. Quando este valor é
dividido pela altura da linha (9), obtém-se a média que é 224. Este seria o valor da
intensidade da linha na posigao x = 1.

O difratograma é entdo o grafico da média das intensidades versus posigao

(em pixels).

(249424842504 2414277+234+24142534255)/9 = 2.014/9 = 224
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Figura 13 — Representagao esquematica da fungao profile.
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Esse método de analise nao leva em conta o fato de que a linha de difracédo
sobre o filme fotografico é a interse¢cado do cone de radiagao espalhada no angulo 26
com o filme fixado na parede interna da camera. Esta linha de difracdo sobre o filme
tem o formato dado pela Equacgao 2 e por isso ndao € uma reta.

O desafio neste trabalho é implementar um método que leve em conta a
forma destas linhas de difracdo, obtendo assim, uma forma mais exata da relagao

entre a intensidade e o angulo de espalhamento.

4.2.2 Dedugéao da equacgao para os feixes incidentes no filme

A Equacgdo 2 pode ser deduzida a partir da observacdo da geometria do
problema.

Seja z a diregado de incidéncia do feixe de raios X que vem do semi-eixo
negativo e entram na camera através de um pequeno orificio perpendicularmente a
sua superficie cilindrica interna. A origem do eixo z é a posi¢ao da amostra que se
encontra sobre o eixo do cilindro, o qual define a diregdo y. A dire¢cao x é escolhida
para completar um sistema de coordenadas ortogonal dextrogiro, conforme é

mostrado na Figura 14.
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Figura 14 — (a) Geometria da incidéncia e espalhamento de raios X em uma camera de Debye-
Scherrer. (b) Cone de radiagdo espalhada com vértice sobre a amostra e eixo ao longo da diregéo de
incidéncia do feixe primario de raios X.

No sistema de coordenadas definido acima, a equacao da superficie interna da

camera é
x*+12°=R?, (3)

onde R é o raio do cilindro. A equacdo de um cone de radiacdo espalhada mostrado

na Figura 14(a), é
x> +y?=r? | (4)
onde
r=ztand (5)

e @ é o semi-angulo do cone, conforme mostrado na Figura 14(b), que corresponde

a 2 vezes o angulo de espalhamento na Equacao de Bragg.

Substituindo a Equagéo (5) na Equacgéo (4), escreve-se
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x> +y® =z%tan’ 6 . (6)

Estes cones de radiacao atravessam a tira de filme colocada na superficie cilindrica
interna da camera de Debye-Scherrer, marcando sobre ela os anéis caracteristicos.
Quando a tira de filme é aberta sobre uma superficie plana, as posicoes sobre a sua
superficie podem ser expressas em termos das coordenadas y e s, onde s é a
distancia sobre a tira de filme medida a partir da projegédo do eixo y sobre a diregéao

z, conforme é mostrado na Figura 15.

yh———¢ (9

ﬂ\
e
s

(@) (b)

Figure 15 — (a) Um ponto sobre a tira de filme na superficie cilindrica interna da camera. (b)
Coordenadas deste pondo quando o filme & aberto sobre uma superficie plana.

A fim de expressar a equacdo das curves que resultam da interseccao dos
cones de radiacdo espalhada com a tira de filme cilindrica em termos das

coordenadas y e s, escrevemos

s=RO (7)
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onde O é o angulo azimutal da coordenada s em torno do eixo y medido a partir do
eixo z, conforme é mostrado na Figura 15(a). Este angulo pode ser expresso em

termos das coordenadas cartesianas do ponto sobre a tira de filme por

tan@ == (8)
z
ou
@=tan*X . (9)
z
Dividindo a Equac&o 3 por Z2,
x> 17° R?
PRI (1)

e entdo substituindo a Equac¢ao 8 na Equacéo 10, encontra-se

2

R
tan2®+1=2—2 : (11)

Fazendo o mesmo com a Equagao 6 chegamos a

2 2 2

X2y Z 2

—+L ="_tan?’0

R S &

e
y2
tan’@+->-=tan’6 . (12)

z

As Equacdes 11 e 12 podem ser escritas como

i=%(tan2®+1) , (13)

Z2

—=i2(tan26?—tan2®) : (14)
y

Eliminando z entre as Equacgdes. 13 e 14 chegamos a
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%(ta\n2 ®+1) :%(tan2 0 —tan’ @) ,
ou
y’tan’®@+y* =R*tan’9—-R*tan’ @ . (15)
Resolvendo a Equacgao 14 para y resulta

tan20—tan’@ )"
y=+R "2
( 1+tan’@© J

Agora, de acordo com a Equacao 7, ® = s/R e, portanto,

: (16)

tan’ e—tanz(s/R)jll2

=Y(s,0) =£R.
y=y(s.6) ( 1+tan?(s/R)

que € a equacgao dos anéis de Debye-Scherrer com angulo de Bragg 6/2 .

A inversa da Equacao 16 pode ser faciimente obtida resolvendo-se a Equacao 16

para ® e entdo usando a definicao de ©. A partir da Equacéao 16,

2 20 2
tamZ@:—R ta? sz
R +y
e
2 2 5 g2 \Y2
® = arctan= [wj
R°+y
Portanto,

R?tan? @ — y? He

s=s(y,0) = R.arctani(Tj (17)
R +y

Aqui notamos que o valor de 8 ndo é a melhor escolha para indexar os anéis de

Debye-Scherrer quando se deseja analisar a sua imagem digital. De fato, conforme é

mostrado na Figura 14(a), cada angulo de difragdo tem uma coordenada s,
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correspondente ao longo da tira de filme, que pode ser convertida para nimero de

pixels. O valor de s, = R.0 pode ser calculado da Equag&o 17 como
s, =s(0)=R& ,
i.e., sobreoeixos,®=40.

Em termos de s,, as Equacgdes 16 e 17 podem ser escritas como

2 _ 2 / R 1/2
lzly(s,so)zi tan (solR)2 tan“(s/R) (18)
R R 1+tan“(s/R)
e
s 1 tan®(s, /R)—(y/R} )"
—=—5(y,s,) = arctant g ° : (19)
R R 1+(y/R)
A Figura 16 é um grafico da Equacéao 18.
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Figura 16 — Representagéo grafica da Equagéo 2.



5 DESENVOLVIMENTO DE UMA SOLUCAO

Para o desenvolvimento de uma solugdo para o problema apresentado no
Capitulo 4 foi implementada uma aplicagdo em Java. Além das fungbes de analise e
ajuste das imagens caracteristicas, foram implementadas algumas fung¢des de
processamento de imagens e um tutorial em forma de help com informagdes a
respeito deste trabalho.

A Figura 17(a) mostra a interface da aplicagdo, que é composta por um menu
principal. Neste menu possivel abrir uma ou mais imagens e fechar a aplicagao, é
possivel visualizar, dentro da prépria aplicagcao, um tutorial (Figura 17(b)) em HTML
com informacgdes a respeito deste trabalho.

Quando é aberta uma imagem, uma janela interna € mostrada. Nesta janela
interna ha outros menus e submenus com as operacdes de processamento e analise

de imagens.
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File Edit Image Geometric Operations Analysis

X=599.0; Y=77.0
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File Edit Image Geometric Operations Analysis
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JanelasInternas

Figura 17(a) — Interface da aplicagéo.
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Figura 17(b) — Interface do tutorial contido no menu Help.

Os métodos implementados neste trabalho para resolugcdo do problema
proposto podem ser divididos em duas partes basicas: a parte de ajuste das
imagens caracteristicas obtidas em uma camera de Debye-Scherrer, que trata da
interacdo do usuario com o método de analise, na qual sdo obtidas as coordenadas
das posicdes de saida e entrada do feixe de raios X, e a parte responsavel pela
analise da imagem propriamente dita.

Neste capitulo, € mostrado como o usuario deve proceder e quais informacdes
ele obtera com o resultado da analise. Uma descricdo detalhada dos métodos de

ajuste e analise das imagens também sera feita.

5.1Determinacdo dos centros de incidéncia e ajuste das imagens

A razéo pela qual devem ser determinados os centros de incidéncia e de saida
do feixe de raios X € que o método de analise toma como origem do sistema de

coordenadas (s,y) este ultimo, e a distdncia entre os dois, sendo metade do



perimetro da camera, o que pode ser usado para o calculo do raio da camera.

Em um primeiro momento foi pensado um método de deteccdo dos centros
baseado nos buracos pretos presentes nas imagens caracteristicas. Estes buracos
pretos na imagem representam a parte da imagem onde nao ha filme, por onde
passa o feixe incidente.

Estes buracos pretos na imagem podem ser facilmente extraidos da imagem
como sendo regides de interesse e seus centros podem ser determinados utilizando
propriedades destas regides. No entanto, nem sempre os centros dos buracos
pretos correspondem aos centros de incidéncia dos feixes, uma vez que o filme pode
ter sido mal posicionado dentro da camera.

O método implementado para o ajuste dos centros de incidéncia resolve este
problema tomando com referéncia os anéis de intensidade maxima.

Este método possibilita ao usuario procurar pelos centros de incidéncia na
imagem arrastando dois anéis de dimensbdes e centro ajustaveis que sao
desenhados sobre a imagem. A possibilidade de posicionar estes anéis sobre
qualquer uma das linhas de intensidade maxima possibilita a determinacdo dos
centros de incidéncia mesmo que o filme sofra algum deslocamento no interior da camera.

Nesta primeira implementacdo do método, estes anéis usados para a
determinacao dos centros de incidéncia sao elipses e, portanto, ndao obedecem a
Equacgéao 2. No entanto estes anéis tém as mesmas propriedades de simetria de uma
elipse em relacdo aos eixos s e y, de modo que o melhor ajuste destas elipses sobre
os anéis de maxima intensidade no filme leva as mesmas coordenadas dos centros
de incidéncia que obteriamos com o uso da Equacéo 2. Assim, foi determinante na
escolha das elipses para a determinacdo dos centros, a facilidade e rapidez de
implementacdo. Os unicos parametros das elipses desenhadas sobre a imagem que

entram nos calculos s&o apenas 0s seus centros.

5.1.1 Breve tutorial do método de ajuste

Vamos assumir que a imagem a ser analisada € uma imagem em tons de cinza
de 8 bits, que ja sofreu uma inversdo nos tons de cinza. A Figura 18 mostra uma

imagem digitalizada sem inversao dos tons. Caso a imagem néo seja de 8 bits uma



mensagem de aviso aparecera para o usuario. Neste caso, o usuario dispde de
ferramentas para conversdo de imagens para niveis de cinza e também para
inversao de tons no préprio programa.

Uma ferramenta para obter informagbes sobre a imagem também foi
implementada. Através desta ferramenta o usuario pode conhecer informagdes tais

como, numero de bandas e dimensdes da imagem.

Figura 18 — Imagem digitalizada do filme, esta imagem deve sofrer uma inversdo dos tons de cinza
para que o método de analise descrito neste trabalho seja validado.

O primeiro passo do método de analise € a procura dos centros dos anéis de
intensidade. Com a acdo do usuario, as duas elipses sdo desenhadas sobre a

imagem, conforme é mostrado na Figura 19.

C:Documents and Settings Administrator'My DocumentstfilmDebye.tiff :
File Edit Image Geometric Operations Analysis

“ ®=601.0; Y=1.0
iter 50,0

- JB][x]

Is the image configured? | Yes || Cancel |

Figura 19 — Interface do método de ajuste das imagens, a interface mostra duas figuras elipticas e
suas coordenadas centrais. Uma caixa de dialogo perguntando ao usuario se a imagem esta
configurada é mostrada sempre sobre a interface da aplicagéo.

Estas figuras elipticas devem ter seus centros posicionados com base nos
anéis de maxima intensidade. Em geral os centros de incidéncia ficam préximos aos
centros dos buracos pretos. O usuario deve ajustar o centro das figuras
horizontalmente com base no centro do buraco (Figuras 20(a) e (b)), mas o ajuste

vertical se da com base em um anel de maxima intensidade (Figura 20(a)).




File Edit Image Geometric Operations Analysis

Y ®=317.0; Y=385.0

Figura 20(a) — Ajuste Vertical do centro de incidéncia.

File Edit Image Geometric Operations Analysis
Y N=3170; Y=3850

Figura 20(b) — Ajuste Horizontal do centro de incidéncia.

A Figura 20(c) mostra uma tentativa de configuracdo da imagem, ela tem a

mesma posi¢cao na horizontal que a imagem ajustada da Figura 20(b), porém o arco



da figura eliptica ndo esta posicionado corretamente em relacdo ao anel de

intensidade.

File Edit Image Geometric Operations Anahsis
“ ¥=4120; Y=563.0

Figura 20(c) — Erro no ajuste Horizontal do centro de incidéncia.

Apods o usuario configurar os centros (Figura 21) deve informar ao programa
que a imagem esta configurada. Isto é feito respondendo a pergunta da caixa de
dialogo, que permanece sobre a interface da aplicagao durante toda a operacéo de

ajuste.
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C:iDocuments and Settings'\Administrator by DocumentsdebyeFilm.tiff :

File Edit Image Geometric Operations Analysis

84.0; Y =86.0

Is the image configured? | ¥es || cCancel |

Figura 21 — Interface da aplicagdo, mostrado a imagem configurada.

Depois de a imagem ter sido configurada e o usuario ter respondido a pergunta
ao programa, uma nova janela é aberta com a imagem resultado (Figura 22), pronta

para ser analisada.

C:Documents and Settings'Administrator'y Documentsaaaaa.tiff
File Edit Image Geometric Operations Analysis

X=248.0; ¥Y=73.0

Figura 22 — Imagem pronta para ser analisada.
Note que é feito um corte na imagem tomando por base a posi¢cao dos centros

determinada no passo anterior. Este corte serve para registro do raio da camera,
pois a distancia entre os centros de incidéncia, igual a metade do perimetro, torna-se
o comprimento da imagem. O corte é feito por um método onde devem ser passados
quatro parametros. Como o corte é retangular, sdo passados duas coordenadas, x e

y, do canto superior esquerdo, e mais duas, que sdo o comprimento e a largura do



retdngulo. Os cortes horizontais podem acontecer caso haja diferenga de altura nos
quadrantes. Este eventual corte é realizado no intuito de deixar a imagem simétrica

em torno do eixo X, ou seja, deixar os quatro quadrantes iguais.

5.2Implementac&o do método de andlise

Inicialmente foi implementado um método, onde, dados os valores de s, € S
efetuava-se o calculo a partir da Equagéo 2 e era obtido um valor para y (s,,s). Este
método mostrou-se desvantajoso devido ao numero de pontos que eram amostrados
dentro da imagem, que diminuiam a medida que aumentava s,. A Figura 23 ilustra
alguns pontos da Equacdo 2. Notem que para s, = 50 uma quantidade maior de
pontos esta dentro da regido delimitada pelo retangulo sobre a figura, enquanto que
para s, = 100 apenas poucos pontos estdo dentro desta regido. Esta regido pode
representar a parte do filme que é digitalizado para anadlise. E os pontos seriam as
amostragens feitas pelo algoritmo para executar as médias, o que deixaria diversos

pixels da imagem sem serem amostrados.

Z=2Z(9S)
200
180 1
160
140 1 + S0 =50:R=100
120 4 =So=70:R=100
R S0 =90;R=100

forea,, PSS
o0 [ So =100 : R =100
A0 0+". -..

20 *

0

0 50 100 150

Figura 23 — Pontos de y (s,,S), 0 retangulo na imagem representaria a parte do filme que é digitalizado.



A solucdo implementada executa uma varredura sobre toda matriz de pixels,
amostrando todos os pixels da imagem e obtendo suas coordenadas. A coordenada
de um pixel dentro da imagem corresponde as variaveis s € y na Equacgao 2.
Rearranjando a Equacgao 2 podemos obter s,, a partir das variaveis s e y conforme a

Equacéo 22.

=i+ (1+58) ()| @

O valor inteiro de s, € usado para indexar o angulo em que sera acumulada a
soma dos valores das intensidades dos pixels. Assim, qualquer pixel de
coordenadas (s,y) sera necessariamente atribuido a algum angulo, medido por s,.

Voltaremos a este ponto no Capitulo 6.

Quando pensamos em termos da Equacio 20 devemos notar a entrada de um
dado pelo usuario, que é o raio da camera de Debye-Scherrer. Esse € um dado
relevante para o formato da curva de integragdo, uma vez que diferentes tamanhos
de imagens serdo analisadas. Entretanto, a Equacdo 20 escrita em termos de
fragcdes de R resolve o problema de tamanhos diferentes de imagens e também
dispensa o conhecimento da medida real do raio da camera por parte do usuario. O
raio da camera em pixels é determinado dividindo o comprimento da imagem por 1,
pois o comprimento da imagem, também expresso em pixels, representa a metade
da circunferéncia, que mede mR. Assim, os valores de s/R e y/R que entram nesta
equacao nao dependem do conhecimento do tamanho real da camera.

O pseudocddigo para o calculo do quadrante, representado pela Figura 23,
verifica o quadrante e transforma as coordenadas adicionando valores aos

contadores.

Se( Y<=metadeDaAltura e S>=metadeDoComprimento ){
W = comprimentoDalmagem;
R =raioDaCéamera
So = Equacéo22( w-S, metadeDaAltura-Y, R);
Se(|w-S| <=[So| X
contaSo[So]=conta[So]+So;
conta[So]=conta[So]+1;
intensidade[So]=intensidade[So]+valorDalntensidade[S][Y];

}



5.2.1 Breve tutorial do método de analise

Para o método de andlise o usuario tem duas opgbes para a saida dos
resultados da analise, uma grafica e outra numérica (Figura 24).

Na saida grafica o programa exibe o resultado em um grafico de intensidade
versus angulo de incidéncia, que € util para uma inspecgéo visual e interpretagao
qualitativa. Na saida numeérica o programa exibe o resultado em uma tabela de
valores, composta por duas colunas e um numero de linhas igual ao comprimento da
imagem. A primeira coluna mostra as posi¢gdes angulares e a segunda coluna mostra
as intensidades associadas a cada posi¢ao angular da primeira coluna.

Esta tabela é composta por caracteres ASCI// que podem ser salvos em um

arquivo cujo formato é lido por quase todos os programas de analise numérica.
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| Save Data | ‘ Close ‘

Figura 24 — Interface do software desenvolvido no presente trabalho, com a imagem digital de um
padrédo de difragdo produzido em uma camera de Debye-Scherrer e o difratograma correspondente
exibido em formato grafico e de tabela de dados.

5.3Teste de simetria no algoritmo

Para fazer uso da Equacgao 2, que descreve os anéis resultantes da intersecao
do cone de radiagdo espalhada com o filme fotografico, a imagem ¢é dividida em
quatro quadrantes, tomando como origem a metade da distancia entre os centros de
incidéncia, que é igual a metade do tamanho da imagem depois da operacao de
corte. No algoritmo, os contadores responsaveis por fazer a contagem de todas as
coordenadas (s, y) que estao relacionadas com um mesmo s, estdo nomeados de
acordo com essa divisao.

Um teste simples foi feito para testar o algoritmo, verificando a simetria dos

contadores nos dois lados da imagem. Um grafico N(s,), que € o numero de pixels



contados para cada s,, versus s, € mostrado na Figura 25. Conforme esperado, este
grafico é simétrico em relagdo a metade do eixo s, isto é, o lado direito do grafico
deve ser a imagem espelho do lado esquerdo.

Este grafico apresenta outras peculiaridades, como a aparente reta até certo
valor de s, e depois um decaimento. Isto é devido a variagdo do comprimento dos
anéis que interceptam o filme que crescem a medida que o angulo de incidéncia
aumenta.

O decaimento no grafico mostra que ha pontos nos feixes que estdo fora da
imagem e nao foram contados. Isto é evidente, pois os cones de difragdo aumentam
de tamanho a medida que o angulo aumenta, assim, arcos que estdo perto dos
centros de incidéncia sdo completamente contados enquanto que para angulos
maiores apenas uma fragcdo dos feixes € contada. Outro efeito causado com o
aumento do angulo de incidéncia € o aumento da largura da projecao dos cones de
radiacdo difratada que aumenta com a coordenada y. O patamar central reflete o
fato de que para angulos de espalhamento préximos a 90° o arco do anel de difragdo
aproxima-se de uma reta vertical, cujo comprimento € o mesmo para todos os
valores de s,

A Figura 26 mostra outro grafico da fungdo N(s,) calculado para um filme mais
largo, isto €, com uma faixa mais larga de valores de y. Neste caso, observa-se o
aumento de N(s,) continua até valores maiores de s, e 0 estreitamento do patamar

central, conforme é esperado.
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Figura 25 — Numero de pixels atribuidos ao mesmo angulo de difragéo, expresso em termos de sua
posicao s, ao longo do eixo s.



N(So)

600

500

400

300

200 H

100

| ! | ! | ! | ! | ! | ! | ! 1
0] 100 200 300 400 500 600 700

So

Figura 26 — Numero de pixels atribuidos ao mesmo angulo de difragédo, expresso em termos de sua
posicao s, ao longo do eixo s.

5.4Estudo comparativo

Em relagéo a outros softwares que podem ser usados para a andlise das imagens

do padrao de difragdo de Debye-Scherrer como, por exemplo o sofftware ImageJ

[IMAGEJ], observa-se que, nestes, a integracao do sinal n&o é feita ao longo das linhas

de intersegéo dos cones de espalhamento com o filme cilindrico, e sim, sobre uma linha

reta na vertical.

Para examinar as consequéncias deste tipo de algoritmo sobre os resultados da



analise da imagem, observe-se o difratograma obtido pelo software ImageJ (Figura
28(a)) a partir da imagem do padrao de difragdo mostrado na Figura 27. A intensidade
integrada ao longo de uma linha é a soma das intensidades dos seus pixels. Estas
correspondem ao nivel de brilho na imagem digital. Logo, a linha com pixels mais
brilhantes deve ter uma intensidade integrada maior do que a linha de pixels menos
brilhantes. No caso das linhas 3 e 8 da Figura 27, a observagao visual indica que a
linha trés é mais brilhante e que, portanto, a soma das intensidades dos seus pixels
deveria ser maior. No entanto, o sofftware ImageJ obtém exatamente o oposto,
conforme se vé na Figura 28(a). A razao para isto é precisamente o fato de que este
programa integra as intensidades ao longo de linhas verticais. Assim, como a linha 8
€ praticamente vertical, pois corresponde a um cone de espalhamento de semi-
angulo proximo a 90° quase todos os seus pixels sdo contados. Ja a linha 3,
correspondente a um cone de espalhamento de semi-angulo menor, tem curvatura
mais acentuada, e os seus pixels, de grande intensidade, serdo atribuidos pela
varredura vertical a valores de s, diferentes e, portanto, a dngulos diferentes. Assim,
este algoritmo produz um pico mais largo e mais baixo no grafico de intensidade
versus angulo de espalhamento, quando comparado ao resultado obtido pela
integracdo ao longo do anel de Debye-Scherrer, descrito pela Equagédo 2. Com a
integracéo realizada ao longo desta curva, o algoritmo desenvolvido no presente

trabalho produz o resultado esperado, conforme se vé na Figura 28(b).

23455 11 12

Figura 27 — Imagem digital de um padrao de difragdo produzido em uma camera de Debye-Scherrer
com os maximos de intensidade indexados.
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Figura 28 (a) — Difratograma obtido com o software ImagedJ a partir do padrao de difragdo da Figura 31.
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Figura 28 (b) — Difratograma a partir do padrao de difragdo da Figura 31.



Finalmente, para conhecer a verdadeira relagdo entre as intensidades das
linhas, é preciso considerar ainda que, em angulos diferentes, sdo amostradas
fragdes diferentes do cone de radiagdo espalhada, conforme € ilustrado na Figura
29. Para angulos de espalhamento muito pequenos a linha de intersecéo do cone de
radiacdo com o filme cilindrico € aproximadamente circular e a fracdo que ela
amostra da radiagao total é relativamente grande, podendo ser facilmente estimada.
Ja para os angulos de espalhamento maiores a fragdo amostrada é bem menor. Se
esta linha fosse um arco de circunferéncia, estimariamos esta fracdo do mesmo
modo que o fizemos para os angulos de espalhamento menores. Entretanto, esta
curva tem um perimetro que tende para infinito no limite em que o angulo de
espalhamento tende a 90°, de modo que a fragdo amostrada é ainda menor e dificil
de calcular. O problema pode ser contornado observando que, para um filme
fotografico estreito, isto €, cuja largura € bem menor do que o seu comprimento
(igual ao perimetro da camera), a fragdo do cone de radiagdo espalhada que é
amostrada pelo filme cilindrico para éngulos grandes €& aproximadamente aquela
que se obteria sobre um anteparo plano de mesmas dimensdes. Assim, a fragao da
radiacdo total amostrada pode ser calculada com boa aproximacdo tomando o
angulo formado pelas retas que unem os centros de incidéncia aos pontos extremos

da linha considerada.

® 1710 | .

Figura 29 — Fragdes dos cones de difragao que sdo levadas em conta no calculo das intensidades.



Na Figura 30 é ilustrado o calculo do angulo azimutal ¢ do cone de radiagao

espalhada em torno do eixo z que é amostrado pelo filme fotografico.

1 2 34 56 7

Figura 30 — Angulo azimutal do cone de radiagéo espalhada em torno do eixo z que é amostrado
pelo filme fotografico.

Para calcular a fragdo da radiagdo amostrada em um determinado angulo de
espalhamento, divide-se o angulo azimutal ¢ amostrado pelo filme fotografico pelo

angulo total, 2n. Este angulo pode ser calculado como

o= 2.arctan[H—/2]
S

[¢]

onde H/ 2 é metade da altura da imagem e s, € a posicao em que o anel de Debye-
Scherrer intercepta o eixo s, que une os dois centros de incidéncia. As intensidades
correspondentes a cada valor de s, podem ser corrigidas dividindo-se as
intensidades integradas por esta fragéao.

No caso das linhas 3 e 8 das Figuras 27 e 28, os divisores sao 0,07798 e
0,03823, respectivamente. Isto significa que a intensidade da linha 8 deve ser
multiplicada por um fator aproximadamente 2 vezes o correspondente a linha 3.
Como consequéncia, tendo em vista que os valores integrados s&o proximos, esta
deve ser aproximadamente a raz&do entre as intensidades das duas linhas. Portanto,
devido ao fato de que a fracdo amostrada da linha 8 € maior do que a da linha 3,

aquela deve ter aproximadamente o dobro da intensidade desta.



6 CONSIDERACOES FINAIS

Os anéis de Debye-Scherrer, descritos pela Equagao 23

tan? (s, /R) —tan’(s/ R)jﬂz (23)

5,5,) = +R.
y.0) { 1+tan?(s/R)

apresentam uma forma ovalada, com o eixo maior ao longo da diregdo do eixo da
camera, y, € com 0 eixo menor ao longo do seu perimetro,s, conforme se observa na
Figura 15. Isto significa, que a distadncia entre dois anéis adjacentes é maior ao longo
do eixo y do que ao longo do eixo s.

Em uma imagem digital, a menor distancia entre dois anéis ao longo do eixo s
é de um pixel. A medida que cresce o angulo de espalhamento, medido por s,,
cresce também a diferenca entre y(0,s,) e y(0,s,+1) que, eventualmente, torna-se
maior do que 1, inclusive para valores de s > 0. Neste caso, invertendo a Equacgao

(23) para escrevé-,la na forma s,(s,y), dada pela Equacgao (24),

S0 _ arctan {H (S—"jz } tan? (ij + (ljz} (24)
R R R R

vamos obter mais de um valor de y correspondente o mesmo valor inteiro de s, para
um dados s.

Na pratica, isto significa que uma linha que tem 1 pixel de largura quando cruza
0 eixo s € mais larga a medida que se afasta deste eixo, conforme € mostrado na

Figura 35. Este efeito é conhecido como smearing [ELF]
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Figura 35 — Efeito smearing nos anéis de difracao da camera de Debye-Scherrer

O método de integragdo do sinal aqui implementado, que usa os valores
inteiros de s, obtidos pela Equacao (3) para indexar os pixels antes de soma-los da
conta deste efeito.

No que se refere a implementagado, a existéncia de operacdes basicas de
processamento e analise de imagens contidas nas bibliotecas citadas no Capitulo 3
(como acesso aos pixels da imagem e operagdes matematicas) facilitou a
implementacdo dos algoritmos para resolugdao do problema especifico proposto
neste trabalho. O fato de estas bibliotecas serem independentes de plataforma
especifica amplia sua utilizagao e permite uma flexibilidade na escolha da plataforma
pelos usuarios.

Finalmente, um instalador feito com a ferramenta open source Nullsoft
Scriptable Install System (disponivel para download em http://nsis.sourceforge.net),
permite aos usuarios Microsoft Windows uma facil instalagdo da aplicagdo, com a

possibilidade de instalar as bibliotecas Java caso o usuario n&o as possua.
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APENDICE - Classes

Os programas em Java consistem de partes chamadas classes. Estas sao

formadas por métodos, que realizam tarefas e trocam informag¢des com outros

métodos. A implementagdo da técnica de integragcdo de sinal proposta neste

trabalho é composta por 13 classes, sendo elas:

PrintData.java, PrintPanel java: Imprime os valores do calculo e desenha a
interface da caixa de dialogo, possibilitando que os dados sejam salvos em
formato ASCII para visualizagao e tratamento em outros programas de analise
numeérica.

DrawOval.java, DrawOvalPanel.java: Desenha a interface para escolhas dos
centros de incidéncia e executa o corte na imagem.

DebyeScherrer.java: Efetua os calculos nos quadrantes da imagem.
FunctionDebye.java: Faz o calculo da equacio de intersecg¢do entre o cone e
o cilindro.

DrawGraphics.java, DrawFunction.java, DrawLine.java, DrawPanel java,
DrawPoints.java, PlotFormat.java, PlotPanel.java: Desenham a interface do
grafico dos pontos calculados.

Help.java: classe responsavel por apresentar o tutorial dentro da aplicacéo.



