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RESUMO 
 

A técnica de imageamento STIM (Microscopia Iônica de Varredura por 
Transmissão) tem emergido como uma técnica inovadora, capaz de caracterizar 
a forma, o tamanho e a organização de microestruturas em diferentes níveis de 
profundidade construídas em diversos materiais, ao passo que as técnicas SEM 
(Microscopia Eletrônica de Varredura) e OM (Microscopia Ótica) limitam-se a 
investigar a morfologia superficial dos materiais. Até o presente momento,  há 
uma lacuna na exploração de imagens geradas pela técnica STIM, relacionada 
à visualização interna das microestruturas apenas em uma representação 
bidimensional. Este trabalho tem como propósito preencher tal lacuna, 
introduzindo os protocolos SPT (Tomografia de Projeção Única) e CT 
(Tomografia Computadorizada) à técnica STIM, de forma a superar essa 
limitação. Pretende-se comparar os resultados obtidos com as duas abordagens 
propostas com aqueles adquiridos por meio das técnicas SEM e OM, visando 
avaliar as suas capacidades de investigar propriedades em diferentes 
profundidades do material. Para esse estudo, folhas e chapas de PTFE 
(Politetrafluoretileno) foram utilizadas como modelo.  

 
O PTFE  foi microestruturado através da técnica PBW (Varredura com Feixes de 
Prótons), utilizando prótons de 2,2 MeV, com feixe de aproximadamente 2 µm2 

e fluência de 1x1015 íons.cm-2 na linha de microfeixe iônico do LII-UFRGS 
(Laboratório de Implantação Iônica da Universiade Federal do Rio Grande do 
Sul).  Um grupo de amostras foi composto por chapas de 2 mm de espessura, 
irradiadas e posteriormente testadas quanto à corrosão em diferentes meios 
usando ultrassom. Outros dois grupos de amostras, nesse caso, folhas de PTFE 
de 25 µm de espessura, também foram microestruturados e sofreram diferentes 
protocolos de corrosão. Enquanto a temperatura do meio foi mantida constante 
durante todos os processos de tratamento, os tempos de condicionamento foram 
variados.   
 
Os resultados para os polímeros, com espessura de 2 mm e de 25 µm, indicam 
que o uso do ultrassom é adequado para a limpeza das estruturas, levando-as a 
padrões com uma boa razão de aspecto. Os resultados para o polímero de 25 
µm de espessura foram interpretados com as técnicas STIM, SEM e OM, 
fornecendo informações morfológicas distintas. A técnica STIM provou ser eficaz 
na caracterização de microestruturas profundas no PTFE. O protocolo CT 
aplicado à técnica STIM está intrinsecamente ligado à análise prévia do protocolo 
SPT, evidenciando a sinergia entre eles. A análise comparativa entre as técnicas 
STIM, SEM e OM mostrou que o emprego da STIM se sobressai na visualização 
de camadas profundas da microestrutura, enquanto a SEM não alcançou essa 
capacidade. Esse resultado enfatiza que a técnica STIM é uma alternativa 
vantajosa à técnica SEM no estudo de microestruturas enterradas. 
 

 
 



 
 

 
 

ABSTRACT 

 

The imaging technique STIM (Scanning Transmission Ion Microscopy) has been 
emerging as an innovative technique capable of characterizing the shape, size, 
and organization of microstructures patterned on different materials at different 
depth levels, whereas SEM (Scanning Electron Microscopy) and OM (Optical 
Microscopy) techniques are limited to investigating the surface morphology of 
materials. Until now, there has been a gap in the exploration of images generated 
by STIM related to the internal visualization of microstructures in a two-
dimensional representation. This work aims to fill that this gap by introducing the 
SPT (Single Projection Tomography) and CT (Computed Tomography) protocols 
to the STIM technique to overcome this limitation. Comparison of the results 
obtained with the two proposed approaches (SPT and CT) those results acquired 
through SEM and OM techniques will allow the evaluation of SPT e CT 
capabilities in investigating material properties at different depths. For this study, 
PTFE (polytetrafluoroethylene) foils were used as models. 
 
The PTFE was micropatterned using the PBW (Proton Beam Writing) technique, 
utilizing 2.2 MeV protons with a beam size of approximately 2 µm² and a fluence 
of 1x10¹⁵ ions.cm⁻² at the ion microprobe line of LII-UFRGS (Ion Implantation 
Laboratory at the Universiade Federal do Rio Grande do Sul). One group of 
samples consisted of 2 mm thick sheets, irradiated and then tested for corrosion 
in different media using ultrasound, while two other groups of samples, in this 
case, 25 µm thick PTFE sheets, were also microstructured and subjected to 
different corrosion protocols. The second and third samples groups consisted of 
25 µm thick foils. The second group underwent two etching protocols: in protocol 
I, the samples were immersed in a single etching cycle in different liquids; in 
protocol II, the samples underwent alternate etching procedures in two distinct 
stages. The third group underwent etching in an alternate four-stage cycle, 
composed of ethyl alcohol and low-density oil (syltherm). While the temperature 
of the environment was kept constant throughout the treatment process, the 
conditioning time was varied. 
 
The results for the two different polymer thicknesses, namely 2 mm and 25 µm 
thick foils, indicate that the use of ultrasound is suitable for cleaning the 
structures, leading to good aspect ratio patterns. The results for the 25 µm thick 
polymer were interpreted using STIM, SEM, and OM techniques, providing 
distinct morphological information. The STIM technique proved effective in 
characterizing deep microstructures in PTFE. The CT protocol applied to STIM 
technique is intrinsically linked to the previous analysis by the SPT protocol, 
showing a strong degree of synergy between them. The comparative analysis 
between STIM, SEM, and OM techniques showed that STIM stands out in 
visualizing deep layers of the microstructure, whereas SEM could not achieve 
such capability. This result emphasizes that STIM is an advantageous alternative 
to SEM in the study of buried microstructures. 
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INTRODUÇÃO  

  A técnica STIM tem se consolidado como uma ferramenta inovadora para 

examinar a morfologia interna de microestruturas fabricadas em diferentes 

materiais. Sua distinção em relação a técnicas como SEM e Microscopia 

Eletrônica de Transmissão com Varredura (STEM) está no uso de um feixe de 

íons com energia da ordem de MeV. Além disso, a maior massa dos íons 

positivos, comparada à dos elétrons, resulta em uma resolução espacial superior 

e elevado contraste, o que permite a obtenção de imagens mais nítidas e com 

maior distinção entre diferentes regiões do material. Isso, por sua vez, viabiliza 

uma análise minuciosa do interior de microestruturas, através da perda de 

energia do íon transmitido, sem que se comprometa a integridade da 

microestrutura em questão, [1], [2], [3], [4], [5], [6]. 

  Contudo, a técnica STIM apresenta limitações em relação à obtenção de 

informações qualitativas sobre a avaliação do processo de microestruturação em 

materiais poliméricos. Atualmente, a técnica está restrita à visualização interna 

da microestrutura em uma representação bidimensional. O presente trabalho 

propõe dois protocolos essenciais para superar essas limitações e ampliar a 

capacidade da técnica STIM: o protocolo STIM-SPT e o protocolo STIM-CT. Por 

meio do protocolo STIM-SPT, é empregada uma única projeção para produzir 

uma sequência de mapas de contagem de partículas, organizada conforme a 

energia perdida pelas mesmas. Esses mapas auxiliam na identificação de 

regiões internas do material, nas quais muitas partículas conseguem atravessar. 

Por outro lado, no protocolo STIM-CT, várias imagens 2D são adquiridas a partir 

de diferentes ângulos ao redor do alvo e, em seguida, reconstruídas com FBP 

(Retroprojeção Filtrada), [2], [7], [8], para gerar uma imagem 3D. [8], [9], [10], 

[11]. 

A combinação das abordagens STIM-SPT e STIM-CT representa um 

conjunto de ferramentas práticas para aprimorar o projeto e a concepção de 

microestruturas com boa razão de aspecto (comprimento significativamente 

maior que a largura) na linha de microfeixe de íons do LII-UFRGS. Agora as 

abordagens STIM-SPT e STIM-CT oferecem informações valiosas sobre os 

efeitos da irradiação ionizante nas propriedades do PTFE, tanto antes quanto 

após a irradiação. A técnica oferece uma qualidade de visualização notável ao 
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longo da extensão de danos gerados após a passagem dos prótons energéticos, 

permitindo o exame de regiões não vistas pelas técnicas SEM e OM. 

Este estudo propõe, também, uma abordagem inovadora para a 

microestruturação de folhas de PTFE e materiais similares. As microestruturas 

irradiadas foram tratadas com diferentes líquidos sob ação da agitação 

ultrassônica, constituindo, assim, uma nova proposta para o tratamento pós-

irradiação das microestruturas geradas. O objetivo do presente trabalho foi 

estudar a viabilidade de examinar a microestrutura dentro do material PTFE em 

todas as suas camadas, utilizando a técnica STIM.  

As informações apresentadas nesta tese são decorrentes de uma revisão 

bibliográfica abrangente, que serviu de apoio para o desenvolvimento desta 

pesquisa. É dada atenção às características e propriedades do material PTFE, 

aos efeitos que os materiais poliméricos manifestam quando irradiados com 

feixes de prótons e à revelação de microestruturas em materiais por cavitação 

acústica. Além disso, este estudo apresenta o Laboratório de Implantação Iônica 

da UFRGS e as técnicas analíticas utilizadas no trabalho. Ademais, são 

fornecidos detalhes sobre o processamento de imagem aplicado à técnica STIM 

e uma descrição do procedimento experimental durante irradiação e pós-

irradiação.  

No desfecho desta tese, os resultados obtidos são apresentados e 

discutidos. A discussão é feita em relação ao uso do ultrassom como uma 

alternativa viável ao tradicional etching químico, [12], [13], e da técnica STIM 

como alternativa eficaz à técnica SEM, por meio do protocolo STIM-SPT em 

conjunto com o protocolo STIM-CT. Destaca-se a sinergia entre essas 

abordagens, o que é fundamental para a compreensão de padrões que revelam 

a microestrutura de camadas internas e interfaces entre diferentes materiais. 

Espera-se que esse entendimento capacite a técnica STIM para avaliar o real 

impacto dessa microestruturação sobre as propriedades dos materiais. 
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CAPÍTULO 1  

 

OBJETIVO 

Este trabalho visou investigar o processo de microestruturação através da 

técnica PBW (Varredura com Feixes de Prótons) e a viabilidade da 

caracterização de microestruturas enterradas em diferentes camadas dentro de 

um material polimérico, por meio da utilização da técnica STIM.  

 

1.1 OBJETIVOS ESPECÍFICOS  

 Otimizar o sistema de microfeixe iônico do Laboratório de Implantação 

Iônica da UFRGS, a fim de melhorar a capacidade analítica dessa técnica; 

 Desenvolver e otimizar uma sistemática de estruturação, utilizando feixes 

de prótons energéticos, folhas comerciais de PTFE com espessuras de 

25 µm, e chapas de PTFE de 2 mm; 

 Verificar o desempenho do tratamento físico-químico (etching) pós-

irradiação, utilizando ultrassom para a produção de microestruturas de 

acordo com diferentes parâmetros, tais como temperatura, solvente e 

tempo de exposição; 

 Caracterizar as microestruturas criadas utilizando as técnicas SEM, STIM 

e OM; 

 Desenvolver protocolos de processamento de imagens obtidos com a 

técnica STIM possibilitando o estudo de estruturas enterradas em PTFE. 
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CAPÍTULO 2  

 

FUNDAMENTOS TEÓRICOS 

 

2.1 POLITETRAFLUORETILENO (PTFE) 

 Em 1938, o químico Roy J. Plunkett da DuPont desenvolvia um novo gás 

refrigerador que pudesse ser usado em geladeiras como alternativa ao 

clorofluorcarbono (CFC), [14]. Essa busca levou à descoberta de um material 

polimérico com excelentes propriedades químicas, elétricas, mecânicas, 

térmicas e de antiaderência, [15], [16]: o politetrafluoretileno (PTFE).  

Esse material não sofre fenômenos de envelhecimento (degradação das 

propriedades com o tempo), possui baixo coeficiente de atrito e não transmite 

odor. Ele é considerado um material especial na medida que dificilmente reage 

com outras moléculas, e que não permite a propagação do fogo, tendo 

propriedades antichamas e anticorrosivas. O PTFE foi classificado como um 

polímero sintético da família fluropolímero, [17], [18]. 

Também conhecido como TeflonTM, [17], [18], [19], o PTFE  é constituído 

por macromoléculas que são geralmente desorganizadas, com muitas delas 

possuindo alguns sítios orientados no interior da sua estrutura, conforme a figura 

1. Nessa figura, A representa um modelo para o PTFE, chamado modelo da 

micela franjada, com estrutura linear semicristalina, cujas cadeias distribuem-se 

organizadamente em algumas regiões, com igual cristalinidade e tamanho da 

região cristalina, [17]. Em B, por sua vez, há algumas regiões paracristalinas 

entre regiões cristalinas (com 90% de cristalinidade), [20], e amorfas do PTFE.  

 

                       

 

 

 

 

(A) (B) 
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Figura 1: Estrutura semicristalina do PTFE (A), e regiões paracristalinas entre 

regiões cristalinas e amorfas (B). [Imagem por Deiverti V. Bauer, adaptada em 

[21]]. 

O teflon possui uma série de aplicações de alto desempenho, com 

excelente razão custo-benefício em seguimentos da indústria, e com 

possibilidade de utilização numa ampla faixa de temperatura, [15], [18], [22], sem 

prejuízo às suas outras propriedades, [18], [22]. Ele é uma cadeia com várias 

moléculas de C₂F₄ polimerizadas, conectadas como elos excepcionalmente 

longos. O carbono fica no meio e é totalmente rodeado por átomos de flúor, que 

dão características e propriedades especiais advindas da estrutura eletrônica do 

átomo de flúor, da forte ligação covalente carbono-flúor estável e das interações 

intramoleculares e intermoleculares, [17], [18], [19]. 

 O PTFE é estável a temperaturas inferiores a 260oC e, quando é aquecido 

a 500°C - 650oC, sofre pirólise e libera, por degradação térmica, diversos gases 

tóxicos, [14], [15], [19], [22], [23]. O teflon é muito resistente aos reagentes 

químicos mais poderosos, como água-régia, ácido fluorídrico, ácido sulfúrico, 

ácido nítrico e soluções em ebulição de hidróxido de sódio, dentre outros, [18], 

[19], [24], [25], [26].  

O teflon não é afetado quando mantido em contato com materiais 

orgânicos como ésteres, cetonas, álcoois e substâncias orgânicas altamente 

halogenadas, [18], [24], [25]. No entanto, ele pode ser corroído por metais 

alcalinos fundidos, flúor, e alguns compostos como trifluoreto de cloro (ClF₃), 

sódio-naftaleno e sódio-amônia, [24], [26], [27], [28], [29], [30]. 

 

2.2 A FABRICAÇÃO DE MICROESTRUTURAS EM PTFE 

O tema em questão enfatiza a impossibilidade de se estruturar o teflonTM 

usando técnicas convencionais de litografia*, [31], [32], [33], [34]. O material está 

entre os polímeros mais resistentes quimicamente, sendo praticamente inerte a 

quase todos os produtos químicos nas condições de temperatura em que ele é 

estável. A presença dos átomos de flúor encapsulado à cadeia de  

*As técnicas convencionais de litografia se referem às metodologias mais utilizadas para fabricar 
microestruturas em larga escala. 
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carbono é a principal causa da elevada inércia química do PTFE, o que dificulta 

o processo de microestruturação e o alcance de resultados comparáveis a outros 

polímeros, [34], [35], [36], [37], [38], [39].  

Alguns trabalhos reportam tentativas de microestruturar o PTFE através 

da remoção de regiões expostas a elétrons, raio X ou UV, [40], [41], [42], [43]. 

Outros resultados mostram a obtenção de estruturas verticais, cônicas e porosas 

adquiridas sem a necessidade de ataque químico, usando ou não aplicação de 

máscaras litográficas por meio de feixes de radiação de baixa divergência, [44], 

[45], [46].  

 Contudo, a modificação do material pela técnica PBW surge como uma 

alternativa, pois os elétrons secundários induzidos pelo feixe de prótons primário 

têm baixa energia e alcance limitado, causando baixos efeitos de proximidade. 

Esses efeitos de proximidade, [47], e elevada capacidade de penetração dos 

prótons, permitem a produção de estruturas profundas, com paredes verticais e 

baixa rugosidade, [44], [48], [49], [50]. 

Após a irradiação, um processo de corrosão seletiva (etching) é aplicado 

para a remoção do material modificado pelo feixe. Esse processo chamado de 

etching é utilizado em ciência dos materiais, metalurgia, eletrônica e litografia. 

Ele consiste em aplicar uma agente química, como ácidos, para remover 

seletivamente camadas de um material, revelando microestruturas. Em geral, tal 

corrosão ocorre para temperaturas controladas, [45], [51], e pode ser realizado 

de maneiras distintas, seja por plasma, [52], [53], [54], [55], [56], por laser, [41], 

[42], por implantação iônica ou por combinações dessas técnicas, [27], [48],  [57], 

[58]. Entretanto, a remoção de materiais por cavitação acústica, [49], [59], [60], 

é uma proposta inédita realizada neste trabalho e demonstrou ser uma 

alternativa versátil e eficiente para o tratamento de PTFE pós-irradiação, [48], 

[61], [62].  

 

2.3 FUNDAMENTOS DA ESCRITA COM FEIXES DE PRÓTONS (PBW) 

A técnica PBW, [13], [37], [47], [63], [64], [65], é vista como a sucessora 

da litografia ultravioleta, da litografia por raios X e da litografia por feixes de 

elétrons. Os sistemas modernos usam, para esta técnica, uma linha de 



 __________________________________________  CAPÍTULO 2 | FUNDAMENTOS TEÓRICOS 
  

27 

microfeixe de íons constituída por um sistema de demagnificação, focalização e 

varredura do feixe de íons.  

A técnica PBW não deve ser confundida com a técnica FIB, [31], [66], [67], 

[68], [69]. A PBW utiliza feixes de íons focalizados, com energias acima de 1 

MeV, para a fabricação de microestruturas aleatórias, organizadas e complexas 

de forma direta, ou seja, sem o uso de máscaras, [32], [57], [64], [70], [71]. Nesse 

caso, a interação íon-matéria ocorre no regime eletrônico, enquanto a técnica 

FIB utiliza íons da ordem de keV, ocasionando a interação íon-matéria primária 

no regime nuclear.  

Quanto menor o feixe de íons, maior a capacidade de reproduzir 

microestruturas no material de forma fidedigna ao padrão original. Entretanto, no 

caso de processos corrosivos pós irradiação, a resolução espacial é determinada 

principalmente pelo próprio processo de corrosão seletiva (etching), e não pelo 

tamanho do feixe utilizado. O limite da técnica PBW está no tamanho do feixe 

iônico e a razão de aspecto, [48], [62], [65], [70], limitada pela seletividade, [72], 

[73], [74].  

A seletividade é fundamental para o sucesso da microestruturação, 

especialmente quando se busca uma boa razão de aspecto. A seletividade 

refere-se à diferença nas taxas de remoção entre dois ou mais materiais. Quanto 

maior a seletividade, maior a diferença nas taxas de corrosão entre os materiais, 

o que permite a remoção controlada de materiais e resulta em estruturas bem 

definidas e com dimensões precisas.  

 

2.4 A IRRADIAÇÃO E VARREDURA COM FEIXES DE PRÓTONS 

FOCALIZADOS 

O objetivo da irradiação focalizada é concentrar feixes de prótons 

energéticos (íons com energia superior a 1 MeV) em uma região relativamente 

pequena da amostra em estudo, com uma área de 1 µm2. A irradiação pode ser 

controlada através da carga elétrica depositada em uma determinada região da 

amostra. Uma vez que a carga acumulada tenha sido alcançada, o sistema de 

varredura faz com que o feixe mude para a próxima posição, [35]. Assim, a 
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técnica consegue reproduzir uma figura bitmap 2D em polímeros ou alguma 

outra superfície sensível a eles, [13], [61], [75].  

Nos materiais ditos resistivos positivos, as regiões danificadas pela 

passagem dos prótons são removidas em soluções de etching, [34], [45], [47], 

[52], [53], [61], [76], [77].  Durante a irradiação com feixe de íons, as ligações 

químicas nas áreas onde o feixe interagiu são quebradas (cisão), resultando em 

uma diminuição da massa e na alteração da estrutura química do polímero. 

Por outro lado, a resistência negativa, apresenta um comportamento 

oposto. Quando o feixe de íons interage a esse tipo de material, o material 

experimenta um entrelaçamento (cross-linking) entre as cadeias do polímero, 

tornando as áreas expostas pelo feixe menos suscetíveis à corrosão química 

(etching). Como consequência, as regiões onde a resistência negativa foi 

aplicada não se dissolvem facilmente, permanecendo essencialmente intactas. 

Um esquema de varredura com prótons é mostrado na figura 2. Os feixes 

de prótons incidem na direção normal do polímero e varrem sua superfície, 

gerando uma região irradiada (A), com uma certa profundidade. Nesse caso, a 

irradiação pode causar a cisão ou a formação de ligações cruzadas (cross-

linking) em diferentes materiais resistivos (B). A atuação do etching é mostrada 

em (C) com a remoção final do material.  

 

Figura 2: (A) Irradiação dos feixes de prótons. (B) Cisão das ligações e formação 

de ligações cruzadas. (C) Estruturas finais obtidas pós-irradiação e etching. 

[Imagem por Deiverti V.Bauer]. 

 

2.5 INTERAÇÃO ÍON-MATÉRIA 

RESISTÊNCIA POSITIVA RESISTÊNCIA NEGATIVA 

LIGAÇÃO CRUZADA 
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Em geral, duas características principais caracterizam a passagem de 

partículas carregadas através da matéria: (I) uma perda de energia pela partícula 

e (II) um desvio de sua trajetória original. No caso de íons energéticos, o 

aplicativo SRIM, [78], pode simular essas interações para diversas combinações 

íon-alvo, a perda de energia da radiação ionizante (S) e o respectivo alcance da 

partícula em diferentes materiais, considerando tanto os regimes elástico e 

quanto inelástico  

Na colisão elástica, a energia cinética total e o momento são conservados. 

Por outro lado, durante uma colisão inelástica, há perda de energia cinética total. 

O resultado é que a energia cinética é dissipada (ou seja, a energia cinética total 

final é menor do que a energia cinética total inicial) devido à mecanismos como 

a excitação atômica dos átomos-alvo. 

Na interação inicial do íon energético com a matéria, predomina o regime 

inelástico. Nele, ocorre a transferência de parte da energia cinética do íon para 

os átomos ou elétrons do alvo, levando às alterações na estrutura do material. 

Tais processos podem causar deslocamentos atômicos, desbastamento 

(sputtering), aquecimento, formação de defeitos e transformação de fase, [79], 

[80].  

Nos polímeros, esses processos causam a formação de radicais livres, 

responsáveis pela maior parte da modificação da densidade de pares elétron-

lacuna nas proximidades da trajetória dos feixes iônicos, [79], [80], [81]. Algumas 

modificações estão atribuídas à cisão da cadeia molecular, à quebra das 

ligações covalentes, à formação de ligações cruzadas e aos aglomerados de 

carbono, bem como, em alguns casos, à liberação de espécies voláteis em, [34], 

[58], [80], [81], [82], [83], [84].  

 

2.6 O PROCESSO DE REVELAÇÃO ACÚSTICA  

A cavitação induzida por ultrassom pode ser utilizada como pós-

tratamento de estruturas irradiadas, visando remover as camadas poliméricas 

afetadas pela irradiação iônica. O uso do ultrassom após o processo de 

irradiação se mostrou uma maneira alternativa ao etching tradicional, [61]. O 

ultrassom agita as moléculas do meio, transmitindo energia às demais moléculas 
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adjacentes na forma de movimentos de compressão e expansão periódicos, [85], 

[86].  

Os movimentos são característicos da propagação do ultrassom no meio, 

e resultam na formação da cavitação, [85]. A agitação das moléculas manifesta 

a diminuição local da pressão e, quando for suficiente para perturbar o equilíbrio 

de microdomínios gasosos (vapor e gases), pode criar, aumentar e implodir 

cavidades de vapor e gases, [59], [60], [87]. A cavitação pode se manifestar tanto 

no líquido como junto de uma interface sólida-líquida.  

 

2.6.1 O processo de nucleação 

A nucleação, [59], é o primeiro passo na formação de uma pequena 

quantidade de bolhas na interface sólido/líquido, a partir do aprisionamento de 

vapor ou gases voláteis pós-irradiação com feixes iônicos. A ação do ultrassom 

gera um processo cíclico, no qual as bolhas, [88], crescem e separam-se da 

partícula, permanecendo um núcleo residual, [59], [60], [85], [88].  

A figura 3 mostra a evolução das cavidades de gases ou vapores na 

interface de um poro de uma partícula, suspensa em meio líquido. Em (A), é 

apresentado um diagrama de nucleação da cavitação próximo de um poro; em 

(B), a expansão da cavidade e, em (C), a separação da partícula e a 

permanência de um núcleo de gás ou vapor. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3: (A) Diagrama de nucleação à cavitação próximo de um poro. (B) 

Expansão da cavidade. (C) Separação da partícula e permanência de um núcleo 

de gás ou vapor. [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer, adaptada de [61]]. 
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2.6.2 A implosão da bolha: onda de choque e remoção de material 

A forte interação acústica entre bolhas e sítios de nucleação produz ondas 

de choque e micro jatos com poder erosivo elevado. Os mecanismos de 

crescimento, desprendimento e colapso das bolhas são influenciados pelas 

propriedades dos materiais e das características da superfície. Molhabilidade, 

tensão superficial, viscosidade, temperatura, rugosidade da superfície e 

natureza do material são outros fatores que possivelmente influenciam esse 

poder erosivo, [89], [90], [91], [92].  

Desta forma, qualquer superfície irregular com cavidades oriundas do 

resultado da ação dos feixes de prótons no material, [61], torna-se um local em 

potencial para o processo de nucleação. Os gases ou vapores sofrem expansão 

até atingirem um tamanho crítico, o que resulta em implosão e liberação de 

energia nas formas de calor e pressão (ondas de choque), [85], [86].  

A figura 4 ilustra a evolução do raio da bolha nesse processo, quando o 

líquido experimenta ondas de ultrassom, onde aparece a formação das bolhas e 

seu crescimento (A), a implosão (B) e a onda de choque (C). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 4: A evolução do raio da bolha no processo de cavitação, quando o líquido 

experimenta ondas de ultrassom: formação das bolhas e crescimento (A), 

implosão (B) e onda de choque (C). [Imagem por Deiverti V. Bauer, adaptada em 

[93]]. 

(A) (B) 

(C) 
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CAPÍTULO 3 

 

ONDE A CIÊNCIA ACONTECE 

 

3.1 O LABORATÓRIO DE IMPLANTAÇÃO IÔNICA 

O Laboratório de Implantação Iônica (LII) do Instituto de Física da 

Universidade Federal do Rio Grande do Sul — UFRGS fundado em 1980, por 

iniciativa de Fernando C. Zawislak. Desde então, o laboratório tornou-se 

referência internacional na modificação e caracterização de materiais utilizando 

feixes iônicos energéticos. 

 O laboratório (figura 5) tem disponível em sua estrutura um acelerador de 

íons tipo Tandetron de 3 MV, capaz de acelerar feixes iônicos de praticamente 

todos os isótopos estáveis da tabela periódica. Trata-se de um acelerador 

eletrostático dedicado a estudos fundamentais da interação íon-matéria e à 

análise de materiais, superfícies, interfaces e filmes finos, através das técnicas 

de RBS (Espectrometria de Retroespalhamento de Rutherford), ERDA (Análise 

por Detecção de Recuo Elástico), PIXE (Emissão de Raios X Induzidos por 

Partículas) e MeV-SIMS (Espectrometria de Massa de Íons Secundários 

utilizando íons de mega elétron-volts).   

O acelerador possui, também, uma linha de microfeixe de íons, na qual 

há possibilidade de caracterizar materiais com as técnicas µ-PIXE, µ-RBS, STIM 

e µ-NRA (Análise de Reação Nuclear). Além disso, é possível modificar materiais 

com a técnica PBW. Na figura 6, é apresentado um esquema do acelerador 

Tandetron e das suas linhas experimentais. 
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Figura 5: Foto do acelerador de íons Tandetron e das respectivas linhas 

experimentais. [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

Figura 6: Esquema do acelerador de íons do LII (IF — UFRGS) mostrando a 

fonte de íons, o sistema de seleção de massas, a unidade de aceleração e o 

sistema de deflexão e focalização do feixe de íons. [Imagem por Dr. Deiverti V. 

Bauer]. 

 

3.2 O MICROFEIXE DE ÍONS DO LII — UFRGS 

A figura 7 mostra a visão panorâmica da configuração do sistema de 

demagnificação (fendas objeto e imagem) e focalização do feixe de íons. O feixe 

de prótons é colimado pela fenda objeto e é delimitado pela fenda imagem antes 

de atingir o alvo em estudo.  

IMPLANTAÇÃO 
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Figura 7: (A) Ilustração da linha de microfeixe de íons existente no Laboratório 

de Implantação Iônica. (B) Detalhes do sistema de demagnificação, varredura e 

focalização. [Imagem por Dr. Deiverti V.Bauer]. 

 

A focalização de um feixe iônico pode se dar pelo conjunto de quadrupolos 

magnéticos, [79], [94]. O primeiro protótipo funcional desse sistema de lentes 

magnéticas foi construído no Centro para Aplicações de Feixe de Íons do 

Departamento de Física da Universidade Nacional de Cingapura, [95].  

Em geral, o mínimo de duas lentes quadrupolares são necessárias para a 

focalização do feixe na direção horizontal e vertical. O sistema da Oxford 

Microbeams em operação no LII possui três lentes quadrupolares, sendo duas 

(B) 

 

(A) 
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acopladas, produzindo campos magnéticos de mesma magnitude e direções 

opostas. 

Quando os íons positivos de velocidade 𝐕ሬሬ⃗  estão sujeitos a um campo 

magnético 𝐁ሬሬ⃗ , forças resultantes �⃗�୶, e �⃗� são perpendiculares ao plano definido 

por ambos. Na figura 8, representada em (A), uma partícula positiva P1 está 

saindo do plano do papel passando por uma lente quadrupolar. À medida que 

ela se move ao longo do quadrupolo, a partícula experimenta uma força ||�⃗�𝐳||, na 

direção do centro do quadrupolo, comprimindo o feixe na direção vertical.  

Ao mesmo tempo, uma partícula positiva P2 experimenta uma força 

defletora, ||�⃗�𝐱||, na direção X. Essa força é responsável por desviar a trajetória 

da partícula na direção horizontal. O resultado é uma focalização no eixo Z (B) e 

uma desfocalização no eixo X (C). Portanto, faz-se necessário que esses feixes 

de íons positivos passem por, no mínimo, uma segunda lente quadrupolar 

defasada de 90° para que a focalização do feixe ocorra. 

 

 

Figura 8: Ilustração de um quadrupolo magnético (A) e a atuação do campo 

magnético na focalização de íons positivos (B-C). Em (A), o feixe de íons 
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positivos está saindo do plano da página sob a ação das forças magnéticas. Em 

(B), o feixe converge no eixo Z, enquanto em (C) ele diverge na direção X, em 

(D). [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

A escolha de usar três quadrupolos magnéticos no sistema Oxford 

Microbeam se deve a razões específicas de concepção e desempenho do 

sistema, [96]. A figura 9 esquematiza a associação de dois quadrupolos 

magnéticos defasados de 90° e a atuação do campo magnético na focalização 

dos íons antes (A) e após (B) a passagem do feixe de íons.  

Os feixes de íons positivos estão saindo do plano da página, passando 

pelo primeiro quadrupolo, a1. As forças resultantes 1 e 2 são mostradas, b1, no 

sentido da convergência vertical e divergência horizontal. Ao passar pelo 

segundo quadrupolo, a2, as forças nos eixos vertical e horizontal mudam de 

sentido, moldando o feixe, como mostra b2. O resultado é um feixe de dimensão 

menor e simétrico.  
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Figura 9: Efeito de dois quadrupolos magnéticos na focalização dos íons antes 

do quadrupolo (A) e após (B). O feixe de íon positivo está saindo do plano da 

página, e o primeiro quadrupolo (a1-b1) está defasado do segundo quadrupolo 

(a2-b2). [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

 

a1 

a2 

b1 

b2 
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CAPÍTULO 4 

 

TÉCNICAS DE CARACTERIZAÇÃO E ANÁLISE DE MATERIAIS 

 Neste capítulo, iremos explicar três técnicas de caracterização 

frequentemente utilizadas para análise e caracterização de materiais, tanto 

qualitativamente quanto quantitativamente: PIXE, STIM e SEM. Começaremos 

descrevendo detalhes sobre a PIXE. Em seguida, abordaremos os aspectos 

fundamentais da técnica STIM e SEM. Adicionalmente, explicaremos as 

diferenças entre o protocolo SPT e CT, na aplicação da técnica STIM.  

 

4.1 PIXE (EMISSÃO DE RAIOS X INDUZIDOS POR PARTÍCULAS) 

  A PIXE, [97], [98], [99], é uma técnica analítica multielementar que pode 

ser usada para identificar e quantificar elementos em uma amostra. Quando um 

feixe de partículas (por exemplo, prótons energéticos) penetra em um material, 

pode ocorrer a ionização do átomo da amostra com a emissão de elétrons das 

camadas internas do átomo (predominantemente, as camadas K e L).  

O excesso de energia pode ser liberado na forma de raio X, devido à 

transição eletrônica entre as camadas internas do átomo. As energias desses 

raios X são características de cada elemento da tabela periódica e, portanto, se 

um detector apropriado estiver sendo usado, espectros obtidos podem ser 

usados para identificar a composição elementar do material exposto ao feixe.  

 Quando um sistema de varredura é acoplado a um feixe de íons 

focalizados, é possível fazer uma varredura espacial na amostra, obtendo-se 

imagens bidimensionais com a localização espacial dos elementos presentes 

nela, através dos raios X característicos induzidos pelo feixe. Nesse caso, temos 

a combinação da técnica PIXE com um sistema de focalização e varredura do 

feixe iônico, o que é conhecida como µ-PIXE, [97].  

A figura 10 apresenta um esquema global dessa técnica. No painel A, o 

sistema de varredura e focalização é ilustrado. No painel B, tem-se um espectro 

de raios X oriundo da irradiação de uma malha de cobre de 2000 mesh, onde as 
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transições Kα, Kβ e Lα são visíveis. No painel C, é apresentada uma varredura 

de 10x10 µm2 mostrando a malha de cobre, com uma escala de cores que 

representa a concentração em partes por milhão (ppm) . Trata-se de uma escala 

qualitativa, em que a concentração do elemento Cu é expressa de maneira 

relativa, sendo o valor zero correspondente à cor preta. 

  

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figura 10: (A) Sistema de aquisição e varredura; (B) espectro de raios X do Cu; 

(C) mapas 2D Cu (Lα), Cu (Kα) e Cu (Kβ) nos painéis (1), (2) e (3) 

respectivamente. [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

4.2 MICROSCOPIA IÔNICA DE VARREDURA POR TRANSMISSÃO — STIM 

A técnica STIM, [4], [100], [101], [102], é a microscopia iônica de varredura 

baseada na perda de energia do íon quando atravessa, por completo, uma 
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amostra. Se a amostra for fina o suficiente para a transmissão dos íons 

incidentes, e um detector for colocado imediatamente atrás da amostra e 

alinhado ao feixe incidente, as energias detectadas das partículas serão 

determinadas pela espessura, [2], [103], [104]. Nesse caso, a técnica é 

conhecida como STIM On-Axis, ou STIM alinhado ao feixe.  

A figura 11 ilustra a perda de energia de prótons atravessando diferentes 

espessuras de uma microestrutura. Neste exemplo, foi utilizado um íon com 

energia E igual a 2,2 MeV. Alguns íons chegam facilmente ao detector, com 

energia E, devido à ausência de material, enquanto outros atravessam o 

material e perdem parte da energia, chegando ao detector com energias Eଵ< E.  

 

 

 

 

 

Figura 11: Varredura iônica (A) sob uma microestrutura com energia E igual a 

2,2 MeV; e (B) a detecção de íons H+ transmitido com energia inicial E e energia 

Eଵ pelo detector de partículas carregadas. [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

O aplicativo OMDAq (Aquisição de Dados da Oxford Microbeams) 

processa as informações sobre os íons transmitidos, incluindo sua posição 

(coordenadas X e Z) e sua energia, salvando-as de forma organizada para 

posterior análise. Esses dados são organizados em um arquivo de modo 

listagem sequencial de eventos. Além disso, o OMDAq tem recursos integrados 

que permitem gerar mapas com filtros matemáticos diferentes. Isso ajuda a 

eliminar ruídos de baixa energia nas imagens obtidas pela técnica STIM.  

Um gráfico de contagem de íons transmitidos em função da energia é 

mostrado na figura 12. 
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Figura 12: Espectro da contagem por energia, demostrando a distribuição de 

energia das partículas transmitidas pelo material alvo. As linhas tracejadas 

representam as faixas de energia do feixe iônico (E) e energia com perda (Eଵ). 

[Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

A figura 13 mostra que o usuário pode selecionar regiões específicas do 

espectro da técnica STIM. Com base em tal seleção, o aplicativo representa os 

dados dessas regiões em uma imagem bidimensional. Por exemplo, para uma 

varredura 25x25 µm2 de uma grade de Cu de 2000 mesh (distância de repetição 

de 12,5 µm, espessura de barra de 5,0 µm, e tamanho de buraco de 7,5 µm), 

obtemos os resultados mostrados no painel (A). Dois picos são evidentes nesse 

exemplo: o pico a1 e o pico a2.  

O pico (a1) refere-se a íons que atravessam o material e perdem parte de 

sua energia, ao passo que o pico (a2) vem dos íons com 2,2 MeV, que passam 

pelo buraco da estrutura e, assim, não perdem energia. A janela de energia, 

identificada como (a3), compreende o intervalo de perda de energia entre Emin  

e E୫ୟ୶ . O número de íons transmitidos é analisado qualitativamente através de 

imagens bidimensionais XZ.  

Conforme mostrado na sequência do painel (B), cada imagem exemplifica 

a distribuição espacial dos íons que atravessam a grade para diferentes faixas 

de energia, denominadas Eଵ, Eଶ, Eଷ e Eସ. O tamanho dessa faixa dependerá 

da amplitude do intervalo E୫୧୬  e E୫ୟ୶  e do número de divisões escolhidas. 

A escala de cor é utilizada para representar o número de íons 

transmitidos, na qual cores mais escuras indicam menor transmitância de íons e 

cores mais claras apontam uma maior transmitância desses íons. 

Para uma análise qualitativa, o uso de uma escala de cores em níveis 

mostra-se apropriada, pois essa escala facilita a interpretação visual, permitindo 
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uma identificação mais clara das regiões de interesse. Nesta escala,  o preto é 

utilizado como valor de referência para zero contagem. Contudo, a relação entre 

a escala de cor e a contagem de íons pode variar, dependendo do contexto 

específico e das necessidades do usuário. Para mais detalhes sobre a aplicação 

dessa escala de cores, consulte a seção 5.3. 

No OMDAq, diversos filtros estão disponíveis, como média, perda de 

energia, moda, mediana, variância, amplitude interquartil e assimetria da 

distribuição. Cada filtro disponível pode ser visualmente representado usando-

se um gradiente de cores, o que facilita a interpretação e análise dos dados. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 13: Espectro obtido com a técnica STIM e sequência de imagem de uma 
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sequência de imagem 2D colorida dentro do intervalo de energia (a3). [Imagem 

por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

4.3 DIFERENÇAS ENTRE AS TÉCNICAS STIM E SEM  

Considerando que a técnica SEM já é amplamente estabelecida e descrita 

na literatura científica, este trabalho focará em aspectos comparativos e suas 

diferenças em relação a técnica STIM, sem se aprofundar em detalhes 

operacionais da técnica SEM. 

 O principal fator que diferencia as duas formas de microscopia é o feixe 

primário de partículas. A técnica de microscopia eletrônica de varredura (SEM), 

[105], [106], (106), utiliza um feixe de elétrons de dezenas de keV para 

prospectar essencialmente as superfícies das amostras. Por outro lado, a técnica 

STIM utiliza um feixe de íons com energias da ordem de MeV, que propicia o 

estudo de estruturas superficiais e enterradas na amostra em questão.  

A propriedade fundamental que faz com que íons e elétrons interajam de 

maneira diferente com a matéria é a sua massa em relação à sua carga elétrica. 

Íons possuem massa consideravelmente maior em relação à sua carga elétrica, 

o que confere inércia e permite que penetrem mais profundamente no material. 

Por outro lado, elétrons têm massa extremamente pequena em relação à sua 

carga elétrica, significando que têm alta mobilidade e energia cinética, mas 

pouco momento linear. Isso os torna mais propensos a interagir apenas com a 

camada superficial do material alvo, depositando energia em uma região muito 

pequena em termos de profundidade.  

No apêndice A, pode ser observada uma comparação entre a penetração 

do feixe de prótons e elétrons em PTFE a 2,2 MeV e 30 keV, nessa ordem. As 

imagens foram simuladas usando, respectivamente, os pacotes de programas 

SRIM e CASINO.  

No processo de preparação das amostras para as técnicas STIM e SEM, 

seguir protocolos meticulosos é essencial. No caso da técnica SEM, a amostra 

precisa ser montada sobre uma fita adesiva em um pequeno suporte (stub), para 

ser irradiada pelo feixe de elétrons, respeitando-se a melhor orientação em 

relação ao feixe de varredura e ao coletor de elétrons secundários. Já para uma 
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possível análise com a técnica STIM, a amostra, logo após o preparo, não 

precisa ser montada sobre uma fita adesiva, e não requer nenhuma orientação 

particular em relação ao feixe iônico.  

Para a análise com a técnica STIM, a amostra deve ter espessura 

relativamente fina (em geral, de alguns micrômetros), a fim de que os íons 

possam atravessar a amostra. O fator determinante é a distância de penetração 

dos íons dentro do material. Por exemplo, as simulações da penetração de 

prótons de 2,2 MeV em PTFE realizados com o aplicativo SRIM indicam que o 

alcance de prótons é de aproximadamente 60 µm, ou seja, são necessárias 

folhas de PTFE menores do que essa espessura para que a técnica STIM possa 

ser utilizada.  

Outro aspecto importante é o acúmulo de cargas em regiões não 

condutoras da superfície da amostra em análise que, no caso da técnica SEM, 

leva a uma distorção da imagem obtida. Para contornar esse problema, uma fina 

camada de material condutor depositada sobre a superfície do material em 

análise é usada. Para a análise com a técnica STIM, esse problema não ocorre, 

pois o feixe é transmitido e, portanto, não há acúmulo de cargas.  

 

4.4 STIM-SPT E STIM-CT  

O presente trabalho propõe dois protocolos para o processamento de 

imagens aplicados à técnica STIM: o protocolo SPT (Tomografia de Projeção 

Única), e  o protocolo CT (Tomografia Computadorizada), [2]. A eficácia desse 

processamento está intrinsecamente ligada à aplicação do processamento 

prévio por meio do protocolo STIM-SPT. Entretanto, é através do protocolo 

STIM-CT que o verdadeiro potencial da técnica STIM se evidencia.   

O protocolo SPT refere-se a uma série de imagens planas obtidas em uma 

única posição do alvo. Esse protocolo cria uma representação visual dos íons 

transmitidos em uma faixa estreita de energia ou em um intervalo de energia. 

Diferentes energias correspondem a diferentes imagens XZ. Essas imagens 

podem ser fatiadas em seções menores utilizando-se a ferramenta de corte e, 

depois, combinando-as para formar uma perspectiva 3D. Isso é notavelmente 

útil quando o usuário necessita de uma análise visual qualitativa da 
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microestrutura em diferentes camadas. O apêndice B apresenta mais detalhes 

sobre esse protocolo. 

Por outro lado, o protocolo CT utiliza a rotação do alvo com relação ao 

feixe de íons incidente, e uma série de projeções é obtida em múltiplos ângulos. 

Um computador processa essas informações por meio de um algoritmo, para 

reconstruir imagens tridimensionais. Maiores detalhes são fornecidos no 

apêndice A. Um dos algoritmos preferidos para esse propósito é a Filtragem de 

Retroprojeção (FBP), devido à sua simplicidade computacional, que permite um 

processamento ágil e uma integração eficaz com diferentes filtros. Esses 

atributos contribuem para uma melhoria na qualidade da imagem final. 

 No capítulo 5, realiza-se uma descrição do algoritmo fundamental por trás 

dos protocolos SPT e CT aplicado à técnica STIM. Esse capítulo oferece uma 

relevante compreensão dos princípios teóricos e da implementação prática de 

um filtro específico no protocolo STIM-CT. Para o leitor que busca uma 

investigação mais aprofundada, os apêndices D e E estão disponíveis para 

consulta.
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CAPÍTULO 5  

 

OS ALICERCES DOS PROTOCOLOS SPT E CT 

 

5.1 O PROTOCOLO SPT APLICADO À TÉCNICA STIM 

 O protocolo SPT, quando aplicado à técnica STIM , incorpora o princípio 

da estereoscopia (combinação de duas ou mais imagens a partir do mesmo 

ângulo) para gerar imagens mais detalhadas e informativas. Neste contexto,  a 

figura 14 está dividida em três partes, identificadas como I, II e III, na qual cada 

uma delas mostra um papel específico no processamento de imagem aplicado à 

geração de imagens STIM 2D. As medidas referem-se à irradiação de uma 

malha de cobre de 2000 mesh com varredura de 25x25 µm2.  

Na parte I, é mostrado o espectro de contagem de íons H+ transmitidos, 

através da amostra em função da energia do íon detectado em duas faixas de 

energia, denominadas Eଵ e Eଶ. Essas faixas estão dentro de duas janelas de 

energia E, que compreendem o intervalo de perda de energia (a1) e (a2). Na 

parte II, as faixas de energia Eଵ e Eଶ são processadas e fatiadas em três cortes* 

distintos.  

Por fim, na parte III, são exibidas as imagens individuais, cada uma com 

sua própria escala de cor, representando diferentes níveis de informação. 

Quando essas imagens são combinadas** (parte III), com ou sem a aplicação de 

algoritmos específicos, podem criar uma imagem estereoscópica (uma imagem 

com percepção de profundidade). A escala de cor associada a essa soma ou 

combinação é definida pelo histograma de cor, refletindo o nível dos íons 

detectados.  

 

*O corte é uma funcionalidade específica do OMDAq, que consiste em fatiar a imagem com base 
nos valores dos pixels, usando uma escala normalizada de 0 a 100. 
 
**A combinação se refere ao processo de juntar informações. Esse processo dependerá das 
especificidades do protocolo STIM-SPT.  
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Figura 14: Processamento de imagem pela técnica STIM via SPT, em três partes 

distintas. A parte I mostra o espectro com seleção de duas faixas de energias Eଵ 

e Eଶ. A parte II mostra os detalhes do processo de fatiamento com três cortes 

distintos. Por último, a parte III mostra as imagens individuais agrupadas 

conforme uma sequência lógica e, em seguida, empilhadas na direção Y. 

[Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 
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salva individualmente no formato PNG (Gráficos de Rede Portáteis), como 

ilustrado no painel B. Cada imagem, por sua vez, é convertida em arquivo de 

texto (painel C), e passa por um processo de organização (painel D) de forma a 

corresponder a um ângulo específico à STIM. 

Um algoritmo desenvolvido em linguagem python realiza um processo de 

reconstrução das imagens pelo método de retroprojeção. Os painéis d1-d3 

armazenam dados compactados. Estes são representados por projeções 

(planos) bidimensionais em diferentes ângulos. Neste caso, temos os planos 

plan1, plan2 e plan3, que incluem os valores dos pixels ao longo da linha, entre 

os pixels 1 a 256 e o ângulo. Tais planos são usados para reconstruir imagens. 

As imagens resultantes de cada plano são apresentadas em tons de cinza, nos 

painéis e1-e3.  

Após a retroprojeção, o algoritmo avança para um processo de filtragem 

em duas fases. O processo de filtragem foi elaborado com foco na técnica STIM, 

visando mitigar as características falsas eventualmente geradas pela 

retroprojeção. No processo de filtragem de uma imagem no plano XY, cada pixel 

P୶,୷ é transformado para gerar I୶,୷ pela seguinte expressão:  

I୶,୷ = ൫P୶,୷ − μ୮୪ୟ୬୭ଡ଼ଢ଼൯
ଶ
                                       (1) 

A equação (1) define uma nova matriz I em termos da matriz original.  P୶,୷ 

é o valor original do pixel na posição (x, y), e  μ୮୪ୟ୬୭ଡ଼ଢ଼ é a média dos pixels no 

plano específico. Esta transformação se completa ao longo de todas as imagens 

(painel F). 

Posteriormente, cada pixel I୶,୷  é transformado novamente com base em 

como se relaciona com seus vizinhos. Esse método fornece uma análise visual 

qualitativa, baseada na variabilidade local, para suavização e filtragem. Ela é 

definida por uma escala de cores estabelecida através da equação: 

∑ ൫∑ ∑ I୶,୷
ଶହ
୷ୀଵ

ଶହ
୶ୀଵ  ൯ଶହ

୮୪ୟ୬୭ ଡ଼ଢ଼ୀ                            (2) 

A equação (2) representa a iteração sobre uma série de 256 planos XY, 

cada um com uma matriz de 256x256 pixels, na qual I୶,୷ representa o pixel na 
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posição (x, y). Nessa iteração, cada valor do pixel I୶,୷ é redefinido através do 

termo  

I୶,୷ = V୶,୷                                               (3), 

no qual  V୶,୷  representa o novo valor de I୶,୷ (painel G) em uma nova matriz 

definida previamente. Nessa iteração, cada pixel I୶,୷ é transformado pelo termo 

 μ୴ ∓ [A]
ଵ

ଶൗ , em que 𝜇௩ (média da vizinhança) representa o valor médio dos pixels 

vizinhos ao valor central I୶,୷  , com base na informação local da matriz 7x7 

(totalizando 49 elementos). A transformação utiliza essa média e um termo 

adicional ∓[A]
ଵ

ଶൗ , enquanto o termo dentro da raiz, A, é usado para ajustar a 

variabilidade local dos pixels. Ele é definido como 

A = 49σଶ + 48μ୴
ଶ  − ∑ ∑ (V୧,୨)

ଶ 
୷ାଷ ,(୧,୨)ஷ(୶,୷)
୨ୀ୷ି(୲ୀଷ)  ୶ାଷ

୧ୀ୶ି(୲ୀଷ)             (4), 

no qual 49σଶ representa a variância populacional dentro da matriz 7x7, 

e 48μ୴
ଶa contribuição da média, sem considerar o pixel central V୶,୷ .  

Finalmente, ∑ ∑ (V୧,୨)
ଶ 

୷ାଷ ,(୧,୨)ஷ(୶,୷)
୨ୀ୷ି(୲ୀଷ)  ୶ାଷ

୧ୀ୶ି(୲ୀଷ) representa o somatório 

dos quadrados dos valores dos pixels ao redor do pixel V୶,୷. Essa soma 

considera a janela da vizinhança em formato de um quadrado (2t+1) igual 7x7 

pixels, abrangendo os pixels localizados a uma distância de até 3 pixels de V୶,୷. 

A variável t representa essa distância, onde t=3 define o limite da área 

considerada, excluindo o próprio  V୶,୷. Nesse contexto, a condição (i, j) ≠ (x, y) 

garante que o valor do pixel central V୶,୷ não seja incluído.  Detalhes desse 

processo estão disponíveis no apêndice E. 

A figura 16 apresenta o método de retroprojeção na reconstrução planar 

das imagens STIM, com foco nas retroprojeções θ1 (cor amarela), θ2 (cor 

vermelha), e θ3 (cor verde). A figura mostra os raios de retroprojeção 

correspondentes a cada ângulo, evidenciando como esses raios (R) mapeiam 

tridimensionalmente os valores dos pixels para a superfície XY da imagem STIM. 

Esse método foi validado por meio de uma câmera de vídeo para computador. 

Para mais detalhes, consulte o anexo A. 
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Figura 15: Explicação geral do processo CT. O painel A mostra a seleção das 

regiões específicas no espectro STIM. Os painéis B, C e D apresentam, 

respectivamente, a geração da imagem PNG, a sua conversão para arquivo de 

texto e a organização dos dados por pixel de imagem, chamada de projeção. Em 

seguida, o processo avança para os painéis E, F e G, que mostram, 

respectivamente, a aplicação da retroprojeção, evidenciando as imagens 

planares correspondentes e1-e3, e retroprojeção filtrada nos painéis f1-f3 e g1-

g3. [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 16:  Aplicação do método de retroprojeção na reconstrução das imagens 

de STIM, com foco nas retroprojeções θ1 (cor amarela), θ2 (cor vermelha) e θ3 

(cor verde). [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 
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Após a retroprojeção, o processo avança para a retroprojeção inversa. 

Nesse estágio, os valores dos pixels são novamente dispostos de acordo com o 

ângulo. O processo simula o caminho dos raios (R), representando uma 

reconstrução virtual da microestrutura tal como seria visto a partir das projeções 

originais.  

A Figura 17 representa esses passos de maneira sequencial. No painel 

(A), as imagens planares retroprojetadas constituem a etapa inicial para o 

algoritmo de retroprojeção inversa. O painel (B) mostra o processo de 

retroprojeção inversa, no qual essas imagens são convertidas de volta em dados 

textuais, contendo valores dos pixels ao longo da linha, entre os pixels 1 a 256 e 

o ângulo correspondentes. Por fim, no painel (C), os arquivos TXT (arquivos de 

texto) são convertidos em arquivos PNG.  

Os painéis c1-c3 representam esse resultado, com destaque para a região 

específica, denominada região R1, a qual é utilizada tanto para coleta de dados 

estatísticos quanto para avaliar se a retroprojeção está reconstruindo as imagens 

fielmente. Durante o processo de coleta desses dados, várias métricas 

estatísticas são adquiridas, incluindo cálculos como média, variância e desvio 

padrão.  

O painel (D) exemplifica essa organização de dados, mostrando 

claramente como cada conjunto de informação é organizado para análise, 

ajudando na tomada de decisões. Para mais detalhes sobre os painéis C e D, 

consulte o anexo B. 
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Figura 17: Descrição da sequência de etapas para retroprojeção inversa e 

obtenção de informações compactadas da microestrutura (A, B, C e D). [Imagem 

por Dr. Deiverti V. Bauer]. 
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5.3  A ESCALA DE CORES   

 Para o protocolo SPT, a escala de cores é aplicada em dois níveis 

específicos de número de contagens de íons detectados. O primeiro tipo de 

gradiente de cor é utilizado para mostrar a distribuição de íons transmitidos que 

perderam energia no material em estudo. Ele indica os níveis de transmissão em 

um intervalo específico de energia. O segundo tipo de gradiente de cor é utilizado 

para representar a transmissão de íons que não interagem com o material, e 

refere-se às cores específicas (preto, vermelho, amarelo e branco) 

representando a energia máxima fixa do feixe de íons (igual a 2,2 MeV). 

Para o protocolo CT, tem-se outras duas modalidades, as quais também 

são atribuídas em níveis de intensidade* específicos. A primeira envolve uma 

escala de cor normalizada, em tons de cinza, para indicar a soma maior e a soma 

menor dos valores dos pixels presentes na imagem. A segunda modalidade 

utiliza um filtro em duas fases. Em sua primeira fase, a escala de cores preto, 

vermelho, amarelo e branco aparece como parte de um filtro específico para a 

técnica STIM, especialmente após a conclusão da retroprojeção. Tal escolha de 

cores mostra como os valores dos pixels variam em relação à média. Isso ajuda 

a obter uma visão clara entre regiões de interesse na imagem STIM de 

retroprojeção. Na segunda fase, a escala de cores é selecionada com base na 

variabilidade local.  

A variabilidade local enfatiza a capacidade de dicernir pequenas variações 

de cor para identificar padrões em materiais com estruturas microscópicas. Essa 

escala incorpora três níveis para auxiliar na análise: no primeiro, preto aponta 

para a ausência de microestruturas padronizadas; o segundo nível é apontado 

pela transição de vermelho para amarelo, indicando variação moderada nos 

padrões. Tal transição de cor adiciona profundidade e interesse visual, podendo 

exibir contornos, padrões repetitivos ou irregulares. Já o terceiro nível indica 

variações significativas de intensidade de pixel pela cor branca, realçando outras 

irregularidades e possíveis detalhes finos. 

*A intensidade de pixel é um valor que varia entre 0 (preto) e 255 (branco). 
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CAPÍTULO 6 

 

AS CONDIÇÕES DO EXPERIMENTO  

 

6.1 AMOSTRAS 

Nos experimentos foram utilizadas somente folhas comerciais de PTFE 

da marca Goodfellow. A utilização exclusiva dessas folhas foi motivada pela 

garantia de qualidade e confiabilidade dos produtos dessa marca.  

Segundo a fornecedora, as folhas possuem espessura de 25 µm, têm 

resistência dielétrica de 160 kV.mm-1, aumento percentual de seu alongamento 

entre 100 - 400 %, um valor equivalente a 7 para permeabilidade ao dióxido de 

carbono e hidrogênio, 1 para o elemento nitrogênio, 3 para o oxigênio e 25 para 

a água.  Também possui coeficiente de expansão térmica entre 100,000 e 160,0 

x 10-6 K-1, temperatura de trabalho entre -260oC e 260oC e calor específico de 

1000 J.K-1.kg-1, [107], [108]. 

Para os experimentos, as folhas foram recortadas com dimensões 

aproximadas de 10x10 mm2 e examinadas pelos dois lados: lado brilhoso (lado 

frente) e lado fosco (lado verso). Consulte o apêndice E para obter informações 

sobre os experimentos já realizados com chapas de PTFE 2 mm, na linha de 

microfeixe de íons do LII-UFRGS.  

 

6.2 AS CONDIÇÕES EXPERIMENTAIS DA IRRADIAÇÃO 

 

6.2.1 O sistema ótico da linha de microfeixe de íons do LII — UFRGS 

O sistema ótico da linha de microfeixe iônico do LII, mostrado na figura 

18, consiste em um conjunto de fendas e um sistema de 3 quadrupolos 

magnéticos fabricados pela Oxford Microbeams. Os feixes sofrem 

demagnificação pelas fendas objeto e fenda imagem e, posteriormente, são 

focalizados pelo sistema de lentes magnéticas, concentrando os prótons no 
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ponto focal do plano geométrico do alvo. Tal sistema produziu feixes com área 

entre 1 e 3 µm2 durante todo o período de irradiação. 

 

Figura 18: Sistema ótico da linha de microfeixe de íons do LII — UFRGS, 

mostrando o sistema de demagnifcação (fenda objeto e fenda imagem) e 

focalização (três quadrupolos magnéticos) com suas respectivas distâncias. 

[Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer, WinTrax e adaptada em [13]]. 

 

6.2.2 Câmara de irradiação  

A câmara de irradiação da linha de microfeixe iônico possui quatro 

detectores no seu interior, sendo três do tipo barreira de superfície e um do tipo 

SDD. Os detectores de barreira de superfície são utilizados para a detecção de 

partículas carregadas, enquanto o SDD é um detector utilizado para detecção de 

raios X (μ-PIXE).  

Neste estudo, o detector utilizado foi o de barreira de superfície da marca 

Ortec, que possui resolução nominal de 12 keV. Além disso, dentro dessa 

câmara localiza-se o copo de Faraday, responsável pela determinação da 

corrente de íons em experimentos de transmissão. Finalmente, a câmara é 

equipada com uma porta-amostra de três eixos completamente isolada 

eletricamente da câmara, permitindo, assim, que a corrente de íons também seja 

medida durante os experimentos.  

A figura 19 ilustra o interior da câmara de irradiação da linha de microfeixe 

de íons do LII. Os detectores de μ-RBS, μ-NRA, μ-PIXE e STIM estão 

estrategicamente posicionados, tendo como referência o ângulo de incidência do 

feixe. Na direção do feixe, encontra-se posicionado o detector de STIM no eixo 

(B), cuja posição pode ser alternada com o copo de Faraday. A técnica de STIM 
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no eixo foi a utilizada nos presentes experimentos. Consulte o apêndice F para 

obter uma visualização mais detalhada do sistema de demagnificação e 

focalização do microfeixe, bem como da câmara de irradiação e das posições 

dos detectores STIM e PIXE. 

 

 

 

 

 

 

Figura 19: Interior da câmara do microfeixe de íons; detector RBS, NRA, 

amostra, detector de PIXE, copo de Faraday e detector de STIM off-axis e on-

axis (A e B). [Adaptada em [109], [13]]. 

 

A figura 20 apresenta detalhes da porta-amostra, a qual possui a 

capacidade de girar 360 graus, com precisão de 0,02 mm. No apêndice F, uma 

foto destaca esse sistema de rotação (A), mostrando como o mecanismo permite 

mover a amostra suavemente. A porta-amostra permite fixar três amostras (B) 

simultaneamente com tamanho próximo de 1 cm2 cada: o suporte (C), um 

conjunto de grades (75, 600, 1500 e 2000 mesh) e outros materiais (como YAG 

e quartzo) para auxiliar na focalização dos feixes iônicos.   

 

 

 

 

 

 

 

(A) 

(B) 

(C) 

(B) 

(A) 
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Figura 20: (A) mostra a representação de uma porta-amostra rotativa utilizada 

no experimento. (B) mostra detalhe da porta-amostra que permite acomodar três 

amostras simultaneamente, facilitando a análise de diferentes materiais. (C) 

mostra conjunto de grades (75, 600, 1500 e 2000 mesh) e outros materiais (como 

YAG e quartzo) para auxiliar a focalização dos feixes iônicos. [Crédito da 

imagem: por Paulo Roberto Kovalick]. 

 

6.3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL  

 A primeira parte dos experimentos consistiu, de forma geral, na irradiação 

das folhas de PTFE de 25 m e 2 mm com fluência de 1×1015 H+.cm–2. Os 

resultados obtidos com chapas de 2 mm de espessura foram publicados. No 

apêndice G, são apresentadas maiores informações.  

Tipicamente, correntes da ordem de 50 pA foram utilizadas. A parte de 

revelação das microestruturas foi a segunda fase do trabalho, e ocorreu depois 

da irradiação. Aqui, após o processo de irradiação, as amostras foram totalmente 

imersas em um líquido, e mantidas em contato com ultrassom para, em seguida, 

serem caracterizadas pelas técnicas STIM, SEM e OM. Neste capítulo 

descreveremos brevemente as condições da irradiação, caracterizando as 

técnicas experimentais PIXE, STIM, SEM. 

Para a preparação das estruturas desejadas, faz-se necessário o uso de 

um aplicativo de desenho que ofereça suporte ao formato de arquivo bitmap com 

256x256 pixels2 , e que seja monocromático. CorelDRAW e Paint são exemplos 

de aplicativos utilizados para digitalização de uma figura padrão.  

A figura 21 mostra o tamanho de varredura, 256x256 pixels2, e dois 

exemplos de figura bitmap.  A produção das microestruturas no polímero se deu 

por meio das figuras bitmap, com a ajuda do aplicativo OMDAq. A varredura 

manteve a região preta preservada, enquanto a região branca foi a área 

modificada (irradiada).  
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Figura 21: Tamanho de varredura (A) e dois desenhos (B e C) utilizados para a 

produção de microestruturas nos polímeros. [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

De acordo com as especificações do sistema Oxford Microbeams LTDA, 

a carga total (relativa à quantidade de íons) a ser depositada no material, no 

momento da microestruturação, deve ser relacionada em função de uma variável 

denominada Q, que representa a unidade de carga depositada utilizada pelo 

sistema. Cada unidade de Q corresponde a 10-14 C por pixel. Assim, a quantidade 

de carga nominal total 𝑄் é dada por  

 

Q = N * Q * N୮୧୶ୣ୪                                      (5), 

 

em que N representa o número de Q por pixel e N୮୧୶ୣ୪ representa o número de 

pixels da microestrutura a ser reproduzida no material.  

No contexto da microestruturação de materiais por feixes de íons, um 

integralizador de carga conectado ao suporte de amostra é usado para medir a 

carga depositada durante o processo de microestruturação, ajudando a garantir 

que a quantidade de carga atinja o valor desejado.  

 

6.4 AS CONDIÇÕES DA REVELAÇÃO DA ESCRITA COM FEIXES DE 
PRÓTONS EM PTFE 

Em geral, microestruturas geradas com a técnica PWB requerem um 

tratamento pós-irradiação. O tratamento é usado para a remoção de material 
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danificado pela irradiação, a fim de melhorar a razão de aspecto da 

microestrutura, podendo combinar processos físicos e químicos.  

Neste trabalho, optou-se por utilizar uma combinação de meios líquidos 

acoplados a um sistema de ultrassom [61]. Basicamente, o mecanismo de 

funcionamento do equipamento consiste em uma cuba ultrassônica digital 

comercializada pela empresa 7Lab, modelo SSBu 3,8L.   

Esse sistema possui um temporizador digital com indicação em LED para 

até 60min, com alarme sonoro de término. Após o término do tempo, o banho 

ultrassônico é desligado automaticamente. Esse sistema possui potência de 100 

W e frequência de trabalho de 40 kHz. Consulte o apêndice H para obter uma 

visualização mais detalhada a respeito dele.  

A vibração do transdutor ocorre no fundo do tanque, o qual também vibra, 

transferindo a vibração para o líquido que se encontra dentro dele. A água dentro 

do tanque manteve contato com um copo de vidro especialmente construído para 

permitir a circulação de água, a fim de manter constante a temperatura no 

tratamento químico.  Dentro do copo de vidro, a amostra permanece mergulhada 

em 50 ml durante todo o processo.  

A figura 22 mostra detalhes da cuba ultrassônica (A), e a água dentro do 

tanque mantendo contato com o copo de vidro (B), adaptado para a circulação 

de água (C e D). A figura também exibe, dentro do copo de vidro, a amostra, que 

se encontra mergulhada no meio líquido propagador de ultrassom (F), em 

equilíbrio térmico com o sensor (E). 

 

Figura 22: Cuba ultrassônica e água dentro do tanque (A), mantendo contato 

com o copo de vidro (B), no qual circula água a 60oC (C e D) e a amostra no 

(A) 

(B) (C) 

(D) 

SISTEMA DE 
CIRCULAÇÃO DE 
ÁGUA QUENTE 
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fundo do copo, em equilíbrio térmico com o sensor (E) e o meio propagador de 

ultrassom (F).  [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

A figura 23 apresenta os fluxogramas I, II e III, que resumem o processo 

descrito na seção 6.5 e 6.6.  

6.5 O MEIO DE PROPAGAÇÃO DO ULTRASSOM 

Para examinar o interior das microestruturas, as amostras irradiadas 

foram submetidas a diferentes protocolos de corrosão, sendo divididas em três 

grupos: I, II e III. Essa separação nos permitiu investigar diferentes aspectos da 

técnica STIM, e comparar os efeitos cumulativos da corrosão em cada condição 

pós-irradiação. 

O grupo I foi composto por chapas de PTFE de 2 mm de espessura que 

foram submetidas a diferentes meios de propagação do ultrassom. Basicamente, 

experiências utilizando água destilada e NaOH 6M (Merck 99% P.A) foram 

realizadas. A água se mostrou uma opção prática e barata para o tratamento 

pós-irradiação sob a ação de ondas ultrassonoras, [61].  

O grupo II foi formado por folhas de PTFE de 25 µm de espessura e 

dividido em dois protocolos distintos. No protocolo I, as amostras irradiadas 

foram testadas com água destilada, sylthermTM XLT, [110], [111], e álcool etílico 

hidratado a 70%. Os experimentos tiveram tempos que variaram entre 5min e 

2h.  

O sylthermTM XLT é um tipo de óleo com pouca viscosidade e amplamente 

utilizado em bombas de vácuo turbomoleculares. A escolha do sylthermTM 

revelou-se como uma alternativa interessante, dada sua notável transferência de 

calor em baixa temperatura, com boa condutividade térmica. Resumidamente, 

esse óleo consiste em um polímero siloxano HTF hidrofóbico derivado da 

molécula de silicone. Quando mantido a 60o C, possui uma aparência de cristal 

líquido essencialmente sem odor, não corrosivo e com ótima fluidez. Sua 

densidade, viscosidade dinâmica e pressão de valor valem 808,3 kg.m-3, 0,86 

x10-3 Pa.s  e 0,00138 bar, respectivamente.  

O grupo de amostras II contou, ainda, com um protocolo adicional, em que 

amostras foram levadas a um único ciclo alternado de corrosão com uma solução 
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de sylthermTM e álcool para induzir a corrosão por cavitação. Essa etapa teve 

duas amostras: amostra 1 e amostra 2. A amostra 1 foi levada a 5min de imersão 

em sylthermTM, seguida por 15min de álcool. A amostra 2 envolveu 2h de imersão 

em sylthermTM, seguida por 15min de imersão em álcool. 

As amostras do grupo III passaram por um ciclo alternado de corrosão em 

quatro partes antes da caracterização das microestruturas. Seu protocolo foi 

mais prolongado, com 3h de imersão em solução sylthermTM, seguida por 1h de 

imersão em álcool 70 % e, novamente, 30min de imersão em solução sylthermTM 

e álcool, respectivamente.  

Por fim, após a conclusão dos protocolos de corrosão, todas as amostras 

foram caracterizadas quanto às suas microestruturas. Para isso, foram utilizadas 

as técnicas STIM, OM e SEM.   

6.6 A CARACTERIZAÇÃO DAS MICROESTRUTURAS EM PTFE 

Logo após a irradiação das amostras dos grupos II e III, descritos acima, 

essas passaram pelo processo de revelação acústica (etching), e foram, 

subsequentemente, analisadas utilizando os protocolos SPT e CT para a técnica 

STIM. 

 O procedimento para preparação das amostras pós-tratamento corrosivo 

foi, em síntese, secá-las e afixá-las na porta-amostra da câmara da linha de 

microfeixe iônico. Cada microestrutura do grupo II foi caracterizada por 

varreduras de 150×150 µm2 e 10×10 µm2. Para cada varredura, foi obtido um 

único espectro da técnica STIM. O processamento dos dados foi realizado 

utilizando o protocolo SPT, via OMDAq, e em três condições distintas. 

Na primeira, o intervalo foi subdividido, no qual cada fatia correspondeu a 

uma imagem. Essas imagens foram posteriormente sobrepostas via ImageJ. Na 

segunda condição, os valores dos pixels de cada fatia foram submetidos a 

diferentes segmentações. Cada segmentação consistiu em aplicar diferentes 

cortes, criando subimagens com valores de pixels acima ou abaixo de um valor 

específico. As imagens resultantes foram organizadas em uma sequência lógica 

e empilhadas. Detalhes sobre essa organização estão disponíveis no apêndice 

J.  
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Já na terceira condição, os intervalos de energia foram processados de 

duas maneiras: (condição 3A) de forma contínua, sem fatiamento, e (condição 

3B) na qual os intervalos foram subdivididos, com cada subdivisão tendo sofrido 

uma sequência de corte, gerando subimagens, que foram posteriormente 

organizadas e empilhadas. Esse processo permitiu comparar as diferentes 

abordagens de processamento.  

Para as amostras do grupo III, o processamento diferiu. Nessa etapa, 

espectros de STIM foram obtidos da mesma microestrutura por varreduras de 

150×150 µm2, em diferentes ângulos, com incremento de 1 grau. Ao contrário do 

grupo II, o protocolo SPT não fatiou o intervalo do espectro da técnica STIM; ao 

invés disso, um único intervalo foi usado para todos os espectros, gerando 

imagens correspondentes. Posteriormente, o processo avançou via protocolo CT 

para gerar uma imagem 3D. Inclui-se no anexo C desta tese a foto do manual “O 

microfeixe de íons na prática: um guia básico para sua utilização”, que detalha 

as etapas e instruções necessárias para a realização das experiências com a 

técnica STIM, os protocolos STIM-SPT e STIM-CT. Ressalta-se que este manual 

estará disponível futuramente e poderá ser expandido com novos avanços 

decorrentes desta pesquisa. 

Após a caracterização com a técnica STIM, as amostras foram analisadas 

com microscopia ótica (OM) e microscopia eletrônica de varredura (SEM). A OM 

foi realizada iluminando-se a região modificada com luz visível, e observando-se 

a luz transmitida e dispersiva com o auxílio de um conjunto de lentes objetivas 

com aumento de 100 vezes. Consulte o apêndice I para obter uma visualização 

mais detalhada do microscópio ótico.  

As amostras também analisadas por SEM foram metalizadas com ouro 

para evitar efeitos de carregamento elétrico do substrato de PTFE. As estruturas 

microscópicas foram visualizadas pelo microscópio eletrônico de varredura Zeiss 

EvoMa10 do Centro Nacional Multiusuários de Microscopia e Microanálise 

(CMM) da UFRGS, juntamente ao Laboratório Central de Microscopia e 

Microanálise (LabCEMM) da PUCRS. As condições de trabalho foram de 10 KeV 

utilizando tons de cinza, sendo 89 o nível de contraste e 45 o nível de brilho. As 

correntes foram mantidas em 132,5 µA. 
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I) O MEIO DE PROPAGAÇÃO DO ULTRASSOM 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

II) MÉTODOLOGIA EXPERIMENTAL 
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Figura 23: Fluxograma I, II e III resume o processo descrito na 

seção 6.5 e 6.6. 

III) AS CONDIÇÕES DO PROCESSAMENTO DAS IMAGENS 
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CAPÍTULO 7 

 

RESULTADOS  

 

7.1 O POTENCIAL DO ULTRASSOM COMO MÉTODO ALTERNATIVO AO 

ETCHING QUÍMICO (grupo amostral I) 

O uso de ultrassom foi explorado como método de revelação após a 

microestruturação do PTFE com feixes de prótons. Para este fim, folhas de PTFE 

de 2 mm de espessura 2 (grupo amostral I) foram irradiadas com feixes de 

prótons de 2,2 MeV.  

Após a irradiação, o polímero foi imerso em água destilada, a 60°C, e em 

solução de NaOH  6M, também à 60°C, sob ondas ultrassônicas de 40 kHz para 

causar a corrosão desejada. Os resultados, (55), são mostrados na figura 24, e 

revelam estruturas observadas com microscopia SEM mais bem definidas 

quando a água é utilizada como meio propagador das ondas ultrassonoras.  

 

Figura 24: Microestruturas tipo linha de 1x100 pixels escritas em PTFE de 2 mm 

de espessura. As irradiações foram feitas com prótons de 2,2 MeV e fluência de 

1×1015 H+.cm-2. Os painéis (a) e (b) mostram os resultados obtidos com água 

destilada e solução de NaOH 6M, respectivamente. Ambos os tratamentos foram 

realizados à 60oC sob a influência de ondas de ultrassom de 40 kHz.  
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7.2 RESULTADOS DA REVELAÇÃO PELO SISTEMA ACÚSTICO (grupos 

amostrais II e III) 

 Os resultados desta seção avaliam o impacto de diferentes protocolos no 

tratamento de estruturas irradiadas com fluência de 1x1015 íons.cm-2. Todos os 

tratamentos foram realizados sob a influência de ondas de ultrassom de 40 kHz 

de frequência. Todas as imersões foram realizadas sob temperatura constante 

de 60°C. 

 

7.2.1 Tratamento com água destilada durante 5min 

Na figura 25, são apresentados os resultados obtidos por diferentes 

técnicas para a mesma microestrutura após o tratamento com água destilada 

durante 5min. As imagens dos painéis (A), (B) e (C) foram obtidas com as 

técnicas SEM, OM e o protocolo STIM-SPT, respectivamente. As diferentes 

técnicas mostram diferentes aspectos das microestruturas. A técnica SEM exibe 

características superficiais, enquanto o protocolo STIM-SPT, da técnica STIM, 

revela estruturas enterradas. A técnica OM, como esperado, mostra 

basicamente a região irradiada, sem muitos detalhes.   
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Figura 25: Imagens obtidas após o tratamento com água destilada durante 5min. 

(A) SEM; (B) STIM-SPT; e (C) OM.  

 

7.2.2 Tratamento com água destilada durante 5min e 2h  

Na figura 26, as estruturas irradiadas tipo linha foram imersas em água 

destilada por 5min e 2h (painéis A e B respectivamente). A seção (A) foi 

subdivida em categorias (a1), (a2) e (a3), que representam imagens 

processadas com o protocolo STIM-SPT, e com as técnicas SEM e OM, nesta 

ordem. Similarmente, a seção (B) foi submetida às categorias (b1), (b2) e (b3). 

Também são apresentadas imagens obtidas pelo protocolo STIM-SPT com 

intervalo de energia E (entre 1,6 e 2,1 MeV) e ao redor de 2,2 MeV. 

As imagens no painel (A) apresentam, mais uma vez, as características 

reveladas por cada técnica. As imagens obtidas com a técnica STIM utilizando o 

protocolo SPT mostram uma aparente granulação interna das estruturas. Um 

corte foi realizado na microestrutura I), no qual qualquer pixel com valor superior 

a 80, considerando uma escala normalizada que varia de 0 a 100, foi ocultado. 

Este procedimento permitiu observar com maior clareza, em II), algumas 

microestruturas mais definidas em regiões mais profundas. 

Nas imagens do painel (B), a exposição prolongada da microestrutura à 

água destilada com ultrassom prolongou o efeito corrosivo, promovendo a 

remoção de material de algumas áreas, e resultando, desta forma, em pequenas 

aberturas. A sobreposição das imagens I) e II) na categoria b1 gerou a imagem 

III), realçando detalhes de forma combinada. 
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(Condição 2) 

Figura 26: Imagens obtidas pelo protocolo STIM-SPT, bem como pelas técnicas 

SEM e OM, após o tratamento com água destilada durante 5min e 2h (painéis 

(A) e (B) respectivamente).  

 

7.2.3 Tratamento com syltherm seguido por álcool 

A figura 27 mostra imagens obtidas após o tratamento que envolveu o 

mergulho do PTFE microestruturado em syltherm por 5min e 2h, seguido pelo 
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mergulho do PTFE em álcool por 15min (painéis A e B respectivamente). O 

tratamento com álcool permitiu não só a corrosão do polímero, como resultou na 

remoção do resíduo oleoso do primeiro tratamento. 

O painel A mostra imagens obtidas por SEM de duas microestruturas do 

mesmo grupo de amostras (grupo II). A primeira (a1) foi examinada pelo lado 

fosco do polímero (a1), enquanto a segunda (a2), pelo lado brilhoso.  

Já o painel B apresenta imagens obtidas com o protocolo STIM-SPT  da 

técnica STIM, mostrando uma mesma microestrutura nos lados fosco (b1) e 

brilhoso (b2). Esse processamento gerou a modalidade I (que retrata um número 

de íons transmitidos em um intervalo de energia E entre 1,6 e 2,1 MeV) e 

modalidade II (que retrata um número de íons transmitidos com energia de 2,2 

MeV). As modalidades I e II foram divididas em fatias. Em seguida, os valores 

dos pixels foram submetidos a diferentes segmentações e empilhadas. Outros 

detalhes sobre esses resultados podem ser consultados no apêndice J. 

A análise das microestruturas, pela técnica SEM, dos dois lados da folha 

polimérica requer que microestruturas distintas sejam utilizadas, devido ao 

processo de metalização das superfícies. Mais uma vez, observa-se que a 

superfície das amostras retrata os efeitos da irradiação seguida dos tratamentos 

pós-irradiação. 

O protocolo STIM-SPT pode ser aplicado dos dois lados da 

microestrutura, uma vez que não exige nenhum tratamento da superfície dela. 

Além disso, a combinação de imagens obtidas, para um intervalo de perda de 

energia com íons que não perderam energia, permite uma visualização de 

regiões modificadas com regiões cujo material foi completamente removido. 
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(Condição 2) 

Figura 27: Imagens de microestruturas obtidas por SEM e pelo protocolo STIM-

SPT: As microestruturas foram mergulhadas em syltherm, em intervalos de 

amostragem de 5min e 2h, e, posteriormente, em álcool por 15min (painéis A e 

B respectivamente).   
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A figura 28 compara três imagens da mesma microestrutura, obtidas pelas 

técnicas OM (painel A), SEM (painel B), e pelo protocolo STIM-SPT (painel C). 

Antes da caracterização, a microestrutura passou por um ciclo alternado de 

corrosão: primeiro em SY, por 2h e, em seguida, em álcool por 15min. Enquanto 

as imagens obtidas pelas técnicas SEM e OM caracterizam bem a topografia das 

regiões microestruturadas, as imagens obtidas pelo protocolo STIM-SPT 

mostram detalhes sobre a presença de material em porções intermediárias que 

compõem a parede da microestrutura (painéis C1 e C2).   

Nesses painéis, a coloração preta refere-se a um baixo número de íons 

essencialmente sem perda de energia, caracterizando, portanto, um buraco. A 

coloração azulada indica nível moderado de íons transmitidos em um 

determinado intervalo de energia. A presença de níveis mostrados por contornos 

R1 e R2 indicam uma cavidade no formato cônico. O processamento STIM-SPT 

resultou em uma perspectiva de profundidade baseada em múltiplas imagens 2D 

sobrepostas, criando, assim, uma imagem estereoscópica. 

Para mais detalhes sobre esses resultados, consulte o apêndice J. 
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(Condição 2) 

 

 

Figura 28: Microestrutura tipo linha mostrando os resultados das técnicas OM, 

SEM e pelo protocolo STIM-SPT (painéis A, B e C respectivamente). R1 e R2 no 

painel (C1) denotam curvas de nível das regiões ampliadas do painel C.  

A figura 29 apresenta espectros de energia obtidos pela técnica STIM 

oriundos, da análise de uma microestrutura tipo linha com e sem tratamento pós-

irradiação. Para efeitos de comparação, o espectro de uma grade de Cu de 2000 

mesh também é mostrado. Todos os espectros foram medidos com as mesmas 

condições experimentais.  

Os picos correspondentes à contagem de íons H+ transmitidos com a 

energia de 2,2 MeV (intervalo 3) referem-se às regiões de buraco tanto da grade 

de Cu (curva em preto), quanto da microestrutura pós-irradiada e tratada com 2h 

(A) (B) 

M.A 

M.B 

(C) 

R1 
R2 

z 

x 

(c1) 

z 

x 

(c2) 

Ío
n

s 
H

 +
 tr

a
n

sm
iti

d
o 

pixel X 

p
ix

e
l 

Z
 

1.3 MeV ≤ E ≤ 2,1 MeV 

𝐄𝟏𝐚 𝐄𝟑𝟓, 6 cortes cada 

𝐄𝟏𝒂 𝐄𝟑𝟑, 13 cortes cada 

pixel Y 



 ______________________________________________________ CAPÍTULO 7 | RESULTADOS 

75 

de imersão em syltherm e 15min de imersão em álcool (curva em vermelho). Isso 

demonstra que, efetivamente, esse tratamento permitiu uma remoção total de 

material em algumas regiões do polímero. 

Por outro lado, o intervalo 2, compreendido entre 1,6 e 2,1 MeV, exibe o 

pico referente ao feixe transmitido pela parte sólida da grade de cobre. Além 

disso, observa-se um contínuo em energia indicando que o feixe interagiu de 

diferentes maneiras com as regiões danificadas pela irradiação. Dessa forma, o 

tratamento pós-irradiação com syltherm seguido de álcool atuando como meios 

de propagação de onda foi eficaz na remoção de material por cavitação acústica. 
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Figura 29: Espectros obtidos pela técnica STIM, mostrando diferentes regiões de 

energia, sendo um para a grade de Cu (cor preta) e outro para a estrutura 

somente irradiada (cor roxa). As cores azul, verde e vermelha mostram os 

espectros após os tratamentos. O espectro azul refere-se ao tratamento com 

água durante 5min, o verde ao tratamento com água durante 2h, e o vermelho 

com syltherm (2h) seguido de álcool (15min). 
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A figura 30 é um mosaico referente aos intervalos de energia da figura 29, 

sem fatiamento. É possível perceber que, no intervalo 3 (painel (2)), um orifício 

em forma de linha é caracterizado pela energia incidente do feixe de prótons de 

2,2 MeV. No intervalo 2 desse mesmo painel, observam-se estruturas, indicando 

que houve perda de energia do feixe e, por conseguinte, que ainda há presença 

de material na estrutura distribuída de forma não uniforme. Os painéis (3) e (4) 

mostram que os tratamentos pós-irradiação somente com água não foram 

eficazes para a remoção de material da estrutura. 

 A figura 31 apresenta resultados de um reexame do intervalo 2 da figura 

30, pelo protocolo SPT (condição 3A e 3B). Mais uma vez, observa-se que o 

tratamento pós-irradiação com a combinação de syltherm com álcool é capaz de 

remover material da área irradiada. Os painéis B e C, sob o ponto de vista das 

imagens obtidas pelo protocolo STIM-SPT, são semelhantes, inclusive em 

relação as que mostram as vistas virtuais (rotação simulada de imagens 2D 

empilhadas para criar aparência 3D). Deste modo, destaca-se que processos 

pós-irradiação utilizando água não são eficientes para a remoção de material. 
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(Condição 3A) 

Figura 30: Mosaico de imagens obtidas pelo protocolo STIM-SPT. Os intervalos 

1, 2 e 3 correspondem aos intervalos especificados na figura 29.  
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(Condição 3B) 

Figura 31: Imagens obtidas pela técnica SEM e pelo protocolo STIM-SPT. As 

imagens foram obtidas após um único ciclo de corrosão. Os tratamentos foram 
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realizados com syltherm por 2h, seguido por imersão em álcool por 15min (painel 

A), com água por 5min (painel B) e com água por 2h (painel C). 

 

7.3 RESULTADOS OBTIDOS COM O PROTOCOLO STIM-CT (grupo 

amostral III) 

A figura 32 mostra uma série de imagens, obtidas através da técnica OM, 

de folhas de PTFE virgem (lado brilhoso (A) e lado fosco (B)), folhas somente 

irradiadas (C), e os resultados obtidos após o tratamento corrosivo (lado brilhoso 

(a1) e lado fosco (b1). Neste caso, os tratamentos pós-irradiação consistiram em 

4 etapas: i) imersão por 3h em syltherm; ii) seguido por imersão de 1h em álcool; 

iii) imersão em syltherm por 30min e iv) imersão em álcool por 30min.  

As amostras virgens (A) e (B) e as regiões não modificadas dos painéis 

(a1) e (b1) são semelhantes, mostrando que regiões não irradiadas mantiveram 

uma textura constante após o tratamento em 4 etapas. Desta forma, a corrosão 

por cavitação acústica mostrou-se seletiva, afetando somente as regiões 

irradiadas. Finalmente, a corrosão por cavitação demostrou uma eficácia em 

ambos os lados do material. 
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Figura 32: Imagens obtidas pela técnica OM. (A) e (B) mostram a superfície do 

material pelos lados fosco e brilhoso, respectivamente, em sua condição virgem. 

As imagens (a1) e (b1) mostram as microestruturas após o processo de corrosão 

em 4 etapas. Por fim, a imagem C destaca as características microscópicas da 

estrutura tipo linha apenas irradiada.  

A figura 33 mostra os resultados de uma microestrutura tipo linha obtidos 

com o protocolo STIM-CT a partir de 157 imagens coletadas entre os ângulos 

17° a 81° e 198° a 261°. Mais detalhes podem ser vistos no apêndice L. As 
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imagens representam os planos XY, ZY e XZ (painéis A, a1 e a2 

respectivamente. A escala de cores varia desde o preto (baixa variabilidade 

local) até o branco (alta variabilidade local).  

Ao analisar visualmente as imagens, observa-se que o tratamento pós-

irradiação em 4 etapas causou um processo de corrosão mais acentuado no 

centro da microestrutura tipo linha, formando uma fenda retangular, bastante 

profunda. Como pode ser visto nos painéis (a1) e (a2), há uma camada de 

material circundante ao redor dessa fenda. Essa camada refere-se à região em 

que, apesar de ter passado pelo tratamento pós-irradiação, não ocorreu a 

corrosão total do polímero.  

Em resumo, o protocolo STIM-CT consegue caracterizar microestruturas 

relativamente espessas estratificadas em diferentes camadas. Esse protocolo 

permite localizar porções de materiais mais densos e menos densos de maneira 

tridimensional. Esse ponto é importante, uma vez que muitas técnicas de análise 

são limitadas pela profundidade ou pela capacidade de visualizar detalhes 

enterrados em materiais densos ou espessos.  
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Figura 33: Imagens obtidas pelo protocolo STIM-CT mostrando diferentes 

perspectivas de uma microestrutura tipo linha. A escala de cores ao lado indica 

os níveis de variabilidade local, variando do preto (muito baixo) ao branco (muito 

alto). 
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obtidas pelo protocolo STIM-CT (A), e pelas técnicas OM (B) e SEM (C). As 

imagens A e B mostram a mesma microestrutura, corroída em quatro etapas, 

enquanto a imagem C apresenta uma segunda microestrutura, vista após um 
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único ciclo de corrosão, inicialmente em SY por 2h e, depois, em álcool por 

15min.  

Como pode ser visto, a imagem obtida pelo protocolo STIM-CT oferece 

uma distinção clara da microestrutura, oferecendo uma visão tridimensional 

desde seu centro com material removido até as regiões modificadas em 

diferentes intensidades. A presença de textura ao redor do orifício sugere que o 

nível de danos não é uniforme. Por outro lado, as técnicas OM e SEM revelam 

apenas uma informação limitada à superfície ao redor do orifício.  

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 34: Imagens da microestrutura obtidas pelo protocolo STIM-CT (A) e pelas 

técnicas OM (B) e SEM (C).  
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CAPÍTULO 8 

 

DISCUSSÃO E CONCLUSÃO  

 

8.1 DISCUSSÃO DOS RESULTADOS  

 

Os núcleos de gases e vapor se formam preferencialmente em cavidades 

heterogêneas na interface entre o sólido e o líquido. Como a onda sonora pode 

transferir parte da energia a essa interface, isso causa ondas de interferência 

construtivas e destrutivas, gerando flutuações de pressão nas cavidades que 

dão origem à inúmeras bolhas muito próximas entre si. Esse processo pode se 

estender para cavidades vizinhas, causando a ativação de novos núcleos de 

gases ou vapor, formando, assim, um aglomerado de bolhas.  

A formação de aglomerados de bolhas na interface pode ser influenciada 

por diversos fatores, como a temperatura. A temperatura constante nesse local 

contribui para um bom resultado na remoção de material, pois ajuda a manter 

uniforme as reações associadas à formação, movimento e implosão das bolhas. 

No entanto, a relação entre a temperatura e a cavitação é complexa, devido à 

influência de outros fatores, tais como as propriedades do líquido (densidade e 

tensão superficial), características da microestrutura (rugosidade e composição) 

e condições operacionais (tempo, frequência e potência do ultrassom).  

Assim, a figura 35 ilustra o processo de revelação acústica e apresenta 

uma ideia sobre as possíveis interações que ocorrem quando a temperatura e a 

frequência sonora são mantidas constantes, com uma potência de ultrassom 

previamente definida pelo aparelho. O ponto (1) representa a interação acústica 

entre uma população de bolhas, delimitada por uma membrana imaginária e 

esférica, e a superfície do PTFE pós-irradiada. O ponto (2) simula a interação 

entre os sítios de nucleação, enquanto (3) mostra a interação da água e do 

ultrassom com uma população de bolhas. Em (4), é mostrado a interação entre 

duas populações de bolhas. 
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Figura 35: Superfície do material sensibilizada pelo feixe de prótons. (1) 

Interação acústica entre uma população de bolhas e a superfície; (2) interação 

entre os sítios de nucleação; (3) interação entre água, ultrassom e uma 

população de bolhas; (4) interação entre duas populações de bolhas. [Imagem 

por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

 Esse modelo tem potencial de se tornar uma opção simples para estimar 

a taxa de corrosão em alvos finos, o que representa uma nova abordagem a ser 

explorada em trabalhos futuros. Embora o modelo seja promissor, esse aspecto 

não é o foco deste estudo.  

 

8.1.1 A corrosão sequencial por cavitação acústica  

A existência de ondas de choque durante a cavitação causou danos nas 

camadas abaixo da superfície, levando à formação de irregularidades e 

microcavidades. Por outro lado, quando consideramos uma eficiente corrosão 

seletiva, a escolha do líquido corrosivo desempenha um papel crucial.  

Nesse contexto, a molhabilidade, ou seja, a capacidade do líquido de 

interagir com as camadas que formam a microestrutura, constitui um fator 

determinante para o processo de corrosão. A utilização sequencial de diferentes 

líquidos no processo de corrosão mostrou-se eficaz na remoção de material pelo 

processo de cavitação acústica. 

De acordo com um estudo realizado, [22], as propriedades superficiais 

dos PTFE disponíveis comercialmente e de diferentes espessuras apresentam 
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características distintas. Tal estudo, (16), mostrou que os lados brilhoso e fosco 

das folhas de PTFE apresentam morfologia e rugosidade distintas para 

diferentes espessuras. Entretanto, os resultados discutidos nas figuras 32, 33 e 

34 mostraram que a corrosão sequencial ocorreu de forma uniforme em ambos 

os lados da microestrutura.  

Isso sugere que a passagem dos feixes de prótons através do PTFE 

causou alterações nas ligações químicas em todas as camadas do material 

modificado, e não apenas na superfície. Essas alterações foram consistentes ao 

longo da espessura da folha, formando estruturas porosas heterogêneas, 

tornando essa área mais propensa à corrosão.  

Os resultados do protocolo STIM-CT sugerem que, ao alternar o 

tratamento do material irradiado utilizando líquidos diferentes sequencialmente, 

a corrosão por cavitação ocorreu de forma seletiva em locais específicos. Essa 

seletividade pode ser um fenômeno complexo, e não parece ser determinada 

pelas características gerais da superfície do material, mas, sim, pela rugosidade 

criada durante o processo de irradiação do material pelo feixe de íons. Isso pode 

influenciar a suscetibilidade à corrosão acústica subsequente.  

Ao entender como a rugosidade influencia na cavitação, podemos otimizar 

os parâmetros de processo para obter microestruturas com alta razão de 

aspecto, de forma mais eficaz e controlada. Portanto, essa perspectiva oferece 

uma oportunidade para pesquisas futuras.  

 

8.1.2 Processo de corrosão acústica em chapas e folhas de PTFE 

Os resultados obtidos mostram que o ultrassom é uma alternativa viável 

ao tradicional etching químico para o tratamento de polímeros pós-irradiados 

como o PTFE, tanto em forma de chapas espessas (2 mm), quanto em forma de 

folhas (25 µm). O tratamento pós-irradiação de chapas de 2 mm de espessura 

utilizando somente água destilada mostrou-se eficaz para a remoção de material 

modificado. Por outro lado, o tratamento pós-irradiação com a utilização de 

meios líquidos diferentes de forma sequencial foi efetivo no caso de folhas de 25 

µm.  
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A escolha entre usar corrosão acústica com água ou uma corrosão 

alternada entre dois líquidos depende aparentemente da espessura do material. 

Em termos de tempo e custo, a aplicação da corrosão alternada entre syltherm 

e álcool durante ciclos de tempo específicos pode ser mais vantajosa em folhas 

finas de polímero. No entanto, o processo é uma abordagem nova que exige 

ajustes. Ainda há espaço para melhor explorar os parâmetros do processo e 

compreender completamente seu potencial e suas limitações. 

Quando se trata de chapas, a corrosão acústica usando água se mostra 

mais apropriada em termos de tempo, quando se procura modificar rapidamente 

uma única face da chapa. Isso pode ser útil em situações em que se deseja criar 

um arranjo de microestruturas padronizado ou alterar a morfologia da superfície 

sem afetar as propriedades do lado oposto dessa chapa.  

Por outro lado, quando se faz necessário modificar toda a espessura do 

material, como no caso das folhas de PTFE, a corrosão acústica sequencial pode 

ser uma opção eficaz. A alternância entre diferentes líquidos em um banho de 

ultrassom proporciona maior controle sobre a microestruturação, permitindo a 

possível criação de orifícios uniformes. 

 

8.1.3 STIM  

A técnica STIM não requer uma preparação especial da amostra em 

estudo. Além disso, não se faz necessário o recobrimento da amostra com 

material condutor. Por esses motivos, a técnica STIM possui características 

interessantes quando comparada à técnica SEM. 

A técnica STIM pode interferir no material sob análise e, portanto, 

provocar alterações na estrutura microscópica da amostra, uma vez que prótons 

com energia de alguns MeV são utilizados na análise. No entanto, os resultados 

obtidos mostram que a interferência é mínima nas condições experimentais do 

presente trabalho. 

A técnica em si torna-se complexa quando se trata do processamento dos 

dados para formar imagens 3D. A interpretação dos dados requer um 

entendimento aprofundado dos conceitos físicos envolvidos, bem como de 

técnicas avançadas de análise de imagem e processamento de dados.  
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A técnica STIM pode fornecer medições cruciais de densidade, espessura 

ou variação da massa. Esses parâmetros estão diretamente relacionados ao 

espectro de energia dos íons transmitidos e à sinergia entre SPT e CT. Encontrar 

a sinergia entre SPT e CT tem se mostrado desafiador, pois não existem 

protocolos predefinidos que a determinem de forma rápida, principalmente 

devido ao grande volume de dados envolvidos.  

 

8.2 CONCLUSÃO 

 Em síntese, este trabalho confirma a viabilidade da microestruturação do 

material PTFE. Foi demostrado que o tratamento pós-irradiação das 

microestruturas com ultrassom é uma maneira eficaz e alternativa ao tradicional 

etching químico, tanto em chapas espessas, quanto em folhas. 

Os resultados obtidos indicam que a corrosão acústica sequencial resulta 

em uma corrosão mais uniforme, permitindo um controle maior sobre a formação 

da microestrutura desejada. Ainda, os resultados indicam que essa metodologia 

pode ser uma solução promissora para novas possibilidades na linha de 

microfeixe de íons do LII-UFRGS. 

Além disso, este trabalho ressaltou a importância da integração dos 

protocolos SPT e CT acoplados à técnica STIM para examinar a morfologia 

interna de microestruturas criadas com a técnica PBW. Ao contrastar essa 

abordagem com as tradicionais técnicas SEM e OM, tornou-se evidente o 

significativo avanço proporcionado pela combinação desses processamentos. 

Assim, a pesquisa não apenas valida a sinergia entre os protocolos SPT e CT 

aplicados à técnica STIM, como aponta para um novo patamar de excelência na 

caracterização de microestruturas avançadas.  

Finalmente, os resultados demostraram claramente que nossa 

abordagem inovadora oferece um exame qualitativo que nunca havia sido visto 

pelas demais técnicas. Esse avanço apresenta uma contribuição significativa 

para o campo da modificação e da caracterização de materiais por feixes de 

íons, especialmente na compreensão do processo de microestruturação em 

materiais com natureza não reativa e estabilidade química excepcional.  
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8.3 AVANÇOS NECESSARIOS E NOVOS CAMINHOS 

Este trabalho encontra-se concluído, estabelecendo uma base sólida para 

os avanços necessários no sistema de microfeixe de íons, assim como na 

fabricação e caracterização de microestruturas com elevada razão de aspecto. 

Pesquisas futuras poderão focar na utilização da técnica STIM para caracterizar 

amostras biológicas e biomarcadores.  

Há várias abordagens que podem ser exploradas, dependendo da 

aplicação desejada, abrangendo áreas como: Ciência dos Materiais, 

Microeletrônica, Ciências Planetárias e Geologia. Entretanto, as ferramentas 

criadas para a técnica STIM demandam um esforço adicional, tanto em termos 

de otimização dos instrumentos quanto no processamento e análise dos dados 

encontrados.  

Além disso, a complexidade do espectro de energia gerada por essa 

técnica torna necessário o desenvolvimento de metodologias de deconvolução.  

Tal metodologia, visa tornar mínimo os efeitos da resolução do detector, 

straggling e outras incertezas do sistema de medição do microfeixe de íons, 

abrindo novos caminhos para a extração de informações quantitativas, como 

espessura, densidade e massa. Tal aprimoramento é relevante para descoberta 

de novas membranas, com permeabilidade seletiva, resistência mecânica e 

funcionalidade em ambientes extremos.  

A caracterização de membranas com poros ou canais altamente 

alinhados, revela-se uma estratégica eficaz para otimizar o transporte de 

moléculas específicas. Tal abordagem favorece possíveis ganhos significativos  

na eficiência de processos de dessalinização, captura de CO2 ou 

armazenamento de hidrogênio. 

Essas propostas representam apenas algumas das muitas possibilidades 

que a continuidade da pesquisa pode oferecer. Espera-se conhecer novas 

propriedades e facilitar o desenvolvimento de materiais multifuncionais, abrindo 

um caminho para promover a otimização de processos, como a liberação 

inteligente de fármacos em ambientes específicos. 
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APÊNDICE A — PENETRAÇÃO DE PRÓTONS E ELÉTRONS EM PTFE 

Através dos pacotes TRIM [78] e CASINO [112], podemos simular a 

penetração de prótons de 2,2 MeV e elétrons de 30 keV em PTFE, 

respectivamente. Os resultados podem ser visualizados na figura 36.  

   (A)              (B) 

 
 
 

   

 

Figura 36: Penetração de prótons (A) e elétrons (B) em PTFE. As imagens foram 

simuladas usando os pacotes TRIM e CASINO, respectivamente. 

 Como pode ser visto, prótons de 2,2 MeV penetram aproximadamente 57 

µm em PTFE, com trajetórias que se aproximam de retas. Por outro lado, 

elétrons de 30 keV possuem uma penetração média 10 vezes menor do que 

prótons com trajetórias irregulares. 

 A figura 37 compara a trajetória alcançada por prótons de 2,2 MeV 

em PMMA (A), Mylar (B) e PTFE (C). Também são mostradas as vistas 

transversais das trajetórias (painéis (a2), (b2) e (c2) com escala entre 0 e  12,5 

µm e painéis (a3), (b3) e (c3) com escala entre 0 e 28,5 µm).  
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Figura 37: Simulação da penetração de prótons em PMMA (A), Mylar (B) e PTFE 

(C). 

 

 Essas simulações mostram que a penetração de prótons de 2,2 MeV em 

PTFE é menor em relação aos outros polímeros. Além disso, a dispersão 

transversal dos íons é maior em PTFE. Tais resultados refletem os diferentes 

aspectos estruturais dos polímeros. De fato, o PTFE possui uma estrutura mais 

rígida com densidade maior do que os outros polímeros, o que explica os 

resultados das simulações. 
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APÊNDICE B — PROTOCOLO STIM-SPT APLICADO À GRADE DE 75 MESH 

Imagem PNG da grade 75 mesh pela técnica STIM  

 Na figura 38, um transferidor circular (A) representa o plano XY da técnica 

STIM. Destacando-se em seu centro, a localização do alvo. O alvo foi uma grade 

de 75 mesh (B) e, entre o intervalo angular (theta 1) e (theta 2), um exame 

qualitativo ocorreu, utilizando-se a mesma varredura.  

Cada varredura cobriu uma área precisa de 150 µm por 150 µm com 

feixes de íons 2,2 MeV, resultando em uma boa resolução em energia na STIM. 

Um total de 120 imagens 2D foram obtidas pela técnica STIM em diferentes 

ângulos, com um incremento de 1 grau cada. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 38: Plano XY da STIM: no seu centro, a localização do alvo, uma grade 

de 75 mesh: (A) intervalos angulares theta1 e theta2 delimitam onde o alvo foi 

mapeado. (B) visão ótica – detalhe do alvo e, especificamente, da malha vertical. 

[Crédito da foto: por Luiz Fernando Heimerdinger Drehmer]. 
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As imagens foram obtidas entre um intervalo específico dos dados obtidos 

através da técnica STIM (H+ transmitido versus canal), utilizando o OMDAq, 

conforme mostrado na figura 39-A, e salvas em formato PNG. A janela do 

espectro definida abrange um intervalo de energia em canal, que varia de uma 

perda de energia E୫୧୬ até E୫ୟ୶ . O protocolo SPT não incluiu a funcionalidade 

de selecionar o intervalo e fatiá-lo em canais, devido ao grande volume de dados 

que tal procedimento geraria.   

A escala de cor foi configurada com um gradiente de cor que destaca a 

perda de energia máxima do feixe de íons transmitido, representada por tons de 

vermelho (baixa detecção de íons transmitido), enquanto a região preta indica 

ausência de perda de energia (alta detecção de íons transmitido), figura 39-B. 

Essa configuração se deu necessária pois a espessura da grade impede que 

íons, que possuem energia suficiente, consigam atravessar completamente a 

malha feita de cobre.  

Posteriormente, realizou-se um alinhamento manual meticuloso das 

imagens, para garantir uma correspondência precisa entre as características da 

grade. Então, o processamento foi refinado por meio de um recorte da área de 

maior interesse, visando examinar especificamente na malha vertical, figura 39-

C. 
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Figura 39: Sequência de imagens obtida pelo protocolo STIM-SPT, mostrando a 

grade 75 mesh. 
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APÊNDICE C — PROTOCOLO STIM-CT APLICADO À GRADE DE 75 MESH 

O algoritmo utiliza bibliotecas como numpy, os, glob, matplotib.pyplot, 

skimage.transform (para projeção), skimage.io (para salvar imagens), e 

scipy.ndimage (para aplicar um filtro gaussiano).  

A figura 40 mostra a sequência de passos aplicada ao protocolo STIM-

CT. O algoritmo é carregado a partir do arquivo.txt, chamado de STIM projeção 

(A), e adaptado para ter retroprojeções (retroprojeções sem aplicação de filtro) 

ao longo das colunas usando a função “iradon’ da biblioteca skimage. A imagem 

reconstruída (B) é normalizada para o intervalo [0,1] entre preta e branca, 

seguida pela sua preparação para a inversa da retroprojeção até a recuperação 

(C) dos dados originais. 

A retroprojeção inversa pode ser usada na técnica STIM para reconstruir 

uma imagem a partir de suas projeções. A incorporação da retroprojeção inversa 

nesse processamento serviu como um processo de comparação. Ao comparar 

a imagem do painel A com a imagem do painel C, é possível avaliar a fidelidade 

do método.  
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Figura 40: Mosaico comparando duas projeções obtidas pela técnica STIM, com 

256 retroprojeções, denominadas pelas letras (A) e (B), e outras duas 

retroprojeções inversas, denominadas pela letra (C). 
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APÊNDICE D — FILTRO, FASE 1, APLICADO AO PROTOCOLO STIM-CT 

Algumas causas comuns podem contribuir para a introdução de 

informações falsas em imagens construídas com a retroprojeção. Algumas 

dessas causas são a incompletude dos dados obtidos pelo protocolo STIM-CT e 

erro de alinhamento. Neste caso, as imagens obtidas pelo protocolo STIM-CT 

são refinadas com base em um processo de duas fases. A primeira fase inclui a 

aplicação de um cálculo em cada pixel retroprojetado (figura 41). Essa etapa é 

importante, pois ajuda na remoção de informações falsas, advindas do próprio 

método de reconstrução. O cálculo envolve a diferença ao quadrado de cada 

valor de pixel 𝑃௫,௬ com relação à média  µ .  

 

 

 

Onde 𝐼௫,௬ é o novo valor, dado por 

 (P୶,୷ − μ୮୪ୟ୬୭ ଡ଼ଢ଼)ଶ e 

μ୮୪ୟ୬୭ ଡ଼ଢ଼ =
ଵ

∗
∑ ∑ P୶,୷


୨ୀଵ


୧ୀଵ   

para  M*N = 256*256  

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 41: Retroprojeção filtrada, primeira fase 1: grade 75 mesh. 

 

Ix,y = ቀPx,y − µplano XYቁ
ଶ

  

M. A 

Essa ferramenta ajuda 
na remoção de possíveis 
informações falsas. Em áreas 
homogêneas, a variância dever 
ser baixa, enquanto em áreas 
com informações falsas, a 
variância tende a ser alta. 

Assim, algumas 
imperfeições, em forma de anel 
ou em forma de linha, podem 
ser identificadas e corrigidas. 

PLANO XY 1  

 ቌ  Ix,y



୷ୀଵ



୶ୀଵ

ቍ

ଶହ

୮୪ୟ୬୭ ଡ଼ଢ଼ 
୰ୣ୲୰୭୮୭୨ୣ୲ୟୢ୭ ଵ
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APÊNDICE E — FILTRO, FASE 2, APLICADO AO PROTOCOLO STIM-CT 

A segunda parte do filtro engloba a utilização das imagens da primeira 

fase. Nessa etapa, os valores são assumidos como uma amostra específica 

(como uma vizinhança de pixels em uma imagem). O cálculo utiliza o desvio 

padrão amostral S para análise da variação local dos valores dos pixels em 

relação à média dos seus vizinhos μ୴. 

1) De forma alternativa, podemos escrever a variância amostral  

(n − 1)Sଶ = (xଵ − μ୴)ଶ + (xଶ − μ୴)ଶ + ⋯ + (x୬ − μ୴)ଶ 

2) Expandindo a soma: 

(n − 1)Sଶ = ∑ x୨
ଶ୬

୨ୀଵ −  2μ୴ ∑ x୨
୬
୨ୀଵ + nμ୴

ଶ 

3) Separamos o termo 𝑥ଵ  dos outros: 

(n − 1)Sଶ = xଵ
ଶ −  2μ୴xଵ + μ୴

ଶ + ൣ ∑ x୨
ଶ୬

୨ୀଶ −  2μ୴ ∑ x୨
୬
୨ୀଶ +

 (n − 1)μ୴
ଶ൧ 

4) Notamos que a segunda soma dentro dos colchetes pode ser 

simplificada:  

(n − 1)Sଶ = (xଵ − μ୴)ଶ + ൣ ∑ x୨
ଶ୬

୨ୀଶ −  2μ୴nμ୴ + (n − 1)μ୴
ଶ൧ 

Onde μ୴ = 
ଵ

୬
∑ x୨

୬
୨ୀଶ  é a média amostral. 

5) Reagrupando os termos  

(n − 1)Sଶ = (xଵ − μ୴)ଶ + ൣ ∑ x୨
ଶ୬

୨ୀଶ −μ୴
ଶ( n − 1)൧ 

6) Finalmente, isolamos 𝑥ଵ 

xଵ = μ୴ ± ൣ∑ x୨
ଶ୬

୨ୀଶ −μ୴
ଶ( n − 1) − (n − 1)Sଶ൧

ଵ
ଶൗ
                  

Onde 𝑥ଵ é o primeiro valor observado na amostra, ∑ x୨
୬
୨ୀଶ  é a soma dos 

valores observados, excluindo xଵ. 

A expressão  xଵ indica que estamos analisando o quanto ele contribui 

para a variância total observada na vizinhança. Isso não implica que os outros 
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termos sejam completamente independentes de x୨. Esse método foi criado 

especificamente para a STIM, fornecendo dois resultados possíveis (sinais 

positivo e negativo — Figura 42). A presença de ± mostra que, dependendo da 

variabilidade e dos outros valores da vizinhança, xଵ pode estar tanto acima, 

quanto abaixo da média  μ୴.  

A média e a variância amostral são calculadas em uma vizinhança para 

cada pixel da imagem STIM. O termo da raiz quadrada é ajustado para garantir 

que não seja negativo, sob a condição:  

 x୨
ଶ

୬

୨ୀଶ

 ≥ ( n − 1)(μ୴
ଶ + Sଶ) 

Em processamento de imagens, a utilização da variância populacional 

 σଶ pode simplificar o cálculo e ser mais eficiente computacionalmente, o que é 

uma suposição razoável.  

Ao usar a variância populacional para estimar um novo valor x୧ , com base 

em uma matriz 7x7 pixels2, foi importante considerar que os pixels são 

independentes. O resultado dessa estimativa é um valor mais conservador da 

variabilidade dos dados. Isso pode ser desejável em situações nas quais é 

preferível subestimar a variância a superestimá-la, especialmente se isso afetar 

decisões subsequentes. 

Se os pixels vizinhos são considerados estáveis ao longo da imagem, e 

não há variação significativa nas características estatísticas dos pixels vizinhos 

em diferentes regiões dela, a variância populacional poder ser descrita como: 

nσଶ = (xଵ − μ୴)ଶ + (xଶ − μ୴)ଶ + ⋯ + (x୬ − μ୴)ଶ 

Isolando xଵ , nσଶ pode ser reescrito como: 

nσଶ =  xଵ
ଶ +  ∑ x୨

ଶ୬
୨ୀଶ  - 2μ୴xଵ − 2μ୴ ∑ x୨ + μ୴

ଶ +  ∑ μ୴
ଶ୬

୨ୀଶ  ୬
୨ୀଶ  

xଵ
ଶ - 2μ୴xଵ + (∑ x୨

ଶ୬
୨ୀଶ −  2μ୴ ∑ x୨

୬
୨ୀଶ + ∑ μ୴

ଶ୬
୨ୀଶ   − nσଶ  + μ୴

ଶ) = 0 

xଵ
ଶ - 2μ୴xଵ + (∑ x୨

ଶ୬
୨ୀଶ −  2μ୴ ∑ x୨

୬
୨ୀଶ + (n − 1)μ୴

ଶ  − nσଶ  + μ୴
ଶ) = 0 
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Esta é uma equação quadrática em 𝑥ଵ. Para resolver a equação 

quadrática, usamos a equação de Bhaskara e, portanto, a solução 𝑥ଵ é: 

xଵ =
2μ୴ ± ൣ4μ୴

ଶ − 4( ∑ x୨
ଶ୬

୨ୀଶ − 2μ୴ ∑ x୨ + (n − 1)μ୴
ଶ

 + μ୴
ଶ − nσଶ୬

୨ୀଶ )൧
ଵ

ଶൗ

2
 

Simplificando a equação, temos  

xଵ =  μ୴ ± 2μ୴  x୨

୬

୨ୀଶ

−   x୨
ଶ

୬

୨ୀଶ

− (n − 1)μ୴
ଶ

 + nσଶ

ଵ
ଶൗ

 

Para a condição: 

+2μ୴ ∑ x୨
୬
୨ୀଵ
୨ஷ୧

 − ∑ x୨
ଶ୬

୨ୀଶ  ≥  -nσଶ − (n − 1) μ୴
ଶ 

Se houver razões para acreditar que os pixels vizinhos estão 

correlacionados (por exemplo, em áreas de texturas uniformes), a variância 

amostral deve ser levada em conta na análise. Nesse caso, a variância 

populacional pode não refletir adequadamente a variabilidade real dos dados. 

 Para este trabalho, optou-se por utilizar a variância populacional em 

detrimento da variância amostral, devido à necessidade de otimizar o tempo de 

processamento. Os valores foram calculados com base na janela de vizinhança. 

Por exemplo, se um pixel central estiver em (x, y), a vizinhança V será uma matriz 

de 7x7 pixels2 (3 acima e 3 abaixo, e o pixel central). Essa janela é igual a 

expressão 2t+1, onde t=3 é a variável distância do pixel V୶,୷.  

Para uma vizinhança de pixels na imagem, adaptamos o conceito de 

variância populacional, a fim de calcular a variabilidade local dos valores dos 

pixels em relação à média da vizinhança. Suponha que tenhamos uma janela de 

vizinhança, com tamanho igual (2t+1) x (2t+1), centrada em um pixel na posição 

V(x, y). A janela vai de (x-t, y-t) a (x+t, y+t), podendo a média dos valores ser 

calculada como: 

μ୴ =
ଵ

(ଶ୲ାଵ)మ ቂ∑ V୧
୶ା୲,(୧,୨)ஷ(୶,୷)
୧ୀ୶ି୲

∑ V୨
୷ା୲,(୧,୨)ஷ(୶,୷)
୨ୀ୷ି୲ ቃ               (6) 

Onde t é o tamanho da vizinhança, igual a 3, e o que estamos considerando uma 

matriz de 7x7. μ୴  é a média, incluindo o pixel central na janela de vizinhança.  
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Para ilustrar essa ideia, temos a seguinte vizinhança 7x7 centrada no pixel 

I(x, y) = V(x, y). 

V(x−3, y−3) V(x−2, y−3) V(x−1, y−3) V(x, y−3) V(x+1, y−3) V(x+2, y−3) V(x+3, y−3)

V(x−3, y−2) V(x−2, y−2) V(x−1, y−2) V(x, y−2) V(x+1, y−2) V(x+2, y−2) V(x+3, y−2)

V(x−3, y−1) V(x−2, y−1) V(x−1, y−1) V(x, y−1) V(x+1, y−1) V(x+2, y−1) V(x+3, y−1)

V(x−3, y+0) V(x−2, y+0) V(x−1, y+0) I(x, y) =V(x,y) V(x+1, y+0) V(x+2, y+0) V(x+3, y+0)

V(x−3, y+1) V(x−2, y+1) V(x−1, y+1) V(x, y+1) V(x+1, y+1) V(x+2, y+1) V(x+3, y+1)

V(x−3, y+2) V(x−2, y+2) V(x−1, y+2) V(x, y+2) V(x+1, y+2) V(x+2, y+2) V(x+3, y+2)

V(x−3, y+3) V(x−2, y+3) V(x−1, y+3) V(x, y+3) V(x+1, y+3) V(x+2, y+3) V(x+3, y+3) 

 

 

 

 

 

Usando essa vizinhança específica, substituímos os valores dos pixels V୧,୨, e 

podemos ajustar a expansão do termo da variância populacional por: 

 σଶ =  
1

(2t + 1)ଶ
  (V୶,୷)ଶ  − 2μ୴   (V୶,୷) 

୷,୲ୀ

୨ୀ୷

୶

୧ୀ୶

୷,୲ୀ

୨ୀ୷

 

୶

୧ୀ୶

+    μ୴
ଶ

୷ ,୲ୀ

୨ୀ୷

୶

୧ୀ୶



+  
1

(2t + 1)ଶ 
ቨ   (V୧,୨)

ଶ 

୷ା୲ ,(୧,୨)ஷ(୶,୷)

୨ୀ୷ି୲

 

୶ା୲

୧ୀ୶ି୲

 − 2μ୴   (V୧,୨) 

୷ା୲ ,,(୧,୨)ஷ(୶,୷)

୨ୀ୷ି୲

୶ା୲

୧ୀ୶ି୲

+     μ୴
ଶ 

୷ା୲ ,,(୧,୨)ஷ(୶,୷)

୨ୀ୷ି୲

୶ା୲

୧ୀ୶ି୲

ቩ 

(7) 

Onde a equação da variância dentro da matriz pode ser dividida em duas partes: 

uma que considera o pixel central (t=0), e outra que considera os pixels vizinhos, 

 (i, j) ≠ (x, y), utilizando a soma dos quadrados (V୧,୨)  para todos os índices de 

iteração (i, j), dentro da vizinhança (x-t) a (x+t) e (y-t) a (y+t), excluindo o 

ponto central (x, y). Assim, temos: 

256 pxs 

25
6 

px
s 

Plano XY 

Pixel I(x,y) 

25
6 

px
s 

Plano XY 

Pixel V(x,y) 

256 pxs 

Filtro fase 1 Filtro fase 2 

M. A M. A 

I୶,୷  V୶,୷  
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 σଶ =  
1

(2t + 1)ଶ
ൣ(V୶,୷  −  μ୴)ଶ൧  

+  
1

(2t + 1)ଶ 
 ቨ   (V୧,୨)

ଶ 

୷ା୲ ,(୧,୨)ஷ(୶,୷)

୨ୀ୷ି୲

 

୶ା୲

୧ୀ୶ି୲

 − 2μ୴   (V୧,୨) 

୷ା୲,,(୧,୨)ஷ(୶,୷)

୨ୀ୷ି୲

୶ା୲

୧ୀ୶ି୲

+     μ୴
ଶ 

୷ା୲ ,,(୧,୨)ஷ(୶,୷)

୨ୀ୷ି୲

୶ା୲

୧ୀ୶ି୲

ቩ 

Onde (V୶,୷  −  μ୴)ଶ está considerando apenas um único pixel (o pixel central) e 

a média. O segundo termo   ∑ ∑ (V୧,୨)
ଶ 

୷ା୲ ,(୧,୨)ஷ(୶,୷)
୨ୀ୷ି୲  ୶ା୲

୧ୀ୶ି୲ está somando os 

quadrados dos valores dos pixels na vizinhança do pixel central. O terceiro termo 

∑ ∑ (V୧,୨) 
୷ା୲
୨ୀ୷ି୲

୶ା୲
୧ୀ୶ି୲  e o quarto termo ∑ ∑  μ୴

ଶ 
୷ା୲ ,,(୧,୨)ஷ(୶,୷)
୨ୀ୷ି୲

୶ା୲
୧ୀ୶ି୲   estão 

considerando a covariância e a contribuição da média, excluindo o pixel central.  

Essas somas podem ser expressas em termos da média da vizinhança 

μ୴. A equação pode ser reescrita substituindo-se a média 

∑ ∑ (V୧,୨)  
୷ା୲,,(୧,୨)ஷ(୶,୷)
୨ୀ୷ି୲

୶ା୲
୧ୀ୶ି୲  pelo número total de pixels na vizinhança ((2t +

1)ଶ)μ୴ , e o terceiro termo ∑ ∑ μ୴
୷ା୲,,(୧,୨)ஷ(୶,୷)
୨ୀ୷ି୲

୶ା୲
୧ୀ୶ି୲   pelo número total de pixels 

excluindo o pixel central (2t + 1)ଶ − 1.  Assim, a soma dos valores dos pixels na 

vizinhança pode ser expressa como: 

V୶,୷ =  μ୴ ± (2t + 1)ଶ σଶ + μ୴
ଶ ((2t + 1)ଶ − 1)  −   (V୧,୨)

ଶ 

୷ା୲ ,(୧,୨)ஷ(୶,୷)

୨ୀ୷ି୲

 

୶ା୲

୧ୀ୶ି୲



ଵ
ଶൗ

 

           Substituindo t =3, a equação se torna: 

V୶,୷ =  μ୴ ± 49σ2 + 48μ୴
ଶ

 −   (V
i,j

)
2

 

y+3 ,(i,j)≠(x,y)

j=y−3

 

x+3

i=x−3



ଵ
ଶൗ

 

(8) 

 Essa equação está incluída em um código, permite calcular V୶,୷ em função 

da variância e das contribuições dos pixels na vizinhança. O código não 

corresponde diretamente a um método padrão; é uma ideia inovadora que itera 
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sobre todas as imagens de uma sequência de imagem STIM, processando cada 

pixel. 

O código percorre os pixels, assumindo que existem 256 imagens 

nomeadas. A escala de cor foi personalizada pelas cores preto, vermelho, 

amarelo e branco, sendo assim definida para facilitar a análise qualitativa. Essa 

escala reaça características específicas e suaviza a imagem. O uso dessas 

cores permite uma representação visual que enfatiza a variabilidade local dos 

valores dos pixels em relação à média, o que ajuda a identificar e reconhecer 

padrões, incorporando três níveis. 

 No primeiro nível, preto é aplicado à ausência de padrões. Regiões mais 

próximas ao preto na escala podem apontar padrões suaves, uniformes ou com 

poucas variações, sugerindo parecer mais homogêneas. O segundo nível mostra 

uma média, apontada pela transição da cor vermelha para a amarela. A transição 

visual do vermelho para o amarelo indica variação local moderada, sugerindo a 

presença de bordas ou contornos. Já no terceiro nível, a cor branca realça uma 

alta variabilidade local, destacando possíveis detalhes finos. 
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Figura 42: Retroprojeção, retroprojeção filtrada, fase 1, e um exame comparativo 

da dualidade dos ajustes aplicados na fase 2. 
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APÊNDICE F — DETALHES DA LINHA DE MICROFEIXE DE ÍONS 
EXISTENTE NO LII — UFRGS  
 

Este apêndice contém imagens adicionais da linha de microfeixe de íons. 

 

 

[Crédito da foto: por Leandro Tedesco Rossetto] 

 

[Crédito da foto por Leandro Tedesco Rossetto] 

Figura 43: Foto da linha de microfeixe existente no LII — UFRGS. 
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Figura 44: Microfeixe de íons (A) e sua porta-amostra rotativa (B), criada 

especialmente para o protocolo STIM-CT. [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 45: Amostra (A), o conjunto de materiais (B) para auxiliar na focalização 

dos feixes iônicos, e detalhes do interior da câmera de irradiação (C) do 

microfeixe de íons do LII — UFRGS. [Imagem por Dr. Deiverti V. Bauer]. 
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APÊNDICE G — DETALHES DOS EXPERIMENTOS DE 
MICROESTRUTURAÇÃO DO PTFE 2 MM 

 Este apêndice contém informações detalhadas sobre os experimentos já 

realizados com folhas de PTFE, espessura 2 mm, na linha de microfeixe de íons.  

 As condições do experimento se deram de forma sistemática, sendo ele 

dividido em duas etapas. Na primeira, ocorreu um processo de irradiação das 

amostras e, na segunda, o material irradiado passou por limpeza através de 

ondas de ultrassom.  

 O processo de irradiação consistiu em incidir feixe de íons em folhas de 

PTFE, espessura 2 mm. Todas as irradiações foram realizadas na linha de 

microfeixe de íons do acelerador Tandetron do LII — UFRGS. O processo de 

irradiação utilizou íons H+ com energia 2,2 MeV de energia incidente. As doses 

utilizadas variaram entre 6x1013 e 1x1015 H+.cm-2  .  

Durante esse processo, foi necessário construir um padrão de irradiação 

para reproduzir a microestrutura linha. O padrão escolhido foi feito através de 

aplicativos apropriados, e salvo em formato bitmap monocromático. Tal padrão 

foi inserido no aplicativo OMDAq. Após o processo de irradiação, as amostras 

passavam a ter contato com água destilada ou solução de NaOH. As 

microestruturas reveladas pelo processo de irradiação e ultrassom foram 

caracterizadas pela técnica SEM.  

 O trabalho se encontra finalizado pela Coordenação de Aperfeiçoamento 

de Pessoal de Nível Superior. O trabalho intitulado “Microestruturação de 

politetrafluoretileno (PTFE) por feixes de prótons” foi publicado em um repositório 

digital de acesso aberto, que fornece um ambiente online no qual pesquisadores 

e profissionais podem compartilhar informações e colaborações. O trabalho pode 

ser acessado facilmente no referido repositório digital LUME-UFRGS, 

https://www.lume.ufrgs.br/handle/10183/204636. 
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APÊNDICE H — DETALHES DO SISTEMA DE CORROSÃO POR 
CAVITAÇÃO ACÚSTICA 
 

Este apêndice contém imagens adicionais do sistema de ultrassom. 

 

[Crédito da foto: por Paulo Kovalick] 

 

 

 

[Crédito da foto: por Paulo Kovalick] 

Figura 46: Foto da cuba ultrassônica. 
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APÊNDICE I — DETALHES DO MICROSCÓPIO ÓTICO 
 

Este apêndice contém imagens adicionais do microscópio ótico e da régua 

calibradora. 

  

[Crédito da foto: por Edison Valério Nunes Junior] 

Régua calibradora de microscópio ótico.  

 

 

 

 

 

                       

 

 

 
 
Figura 47: Microscópio ótico e modelo de régua calibradora.  
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APÊNDICE J — APENAS IRRADIADA  

Este apêndice contém imagens adicionais da microestrutura do PTFE. As 

imagens foram processadas pelo protocolo STIM-SPT.  
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Figura 48: Representação tridimensional da microestrutura interna obtida pelo 

protocolo STIM-SPT, exibindo as imagens (A-H). 

 

O processo de empilhamento das imagens obtidas pelo protocolo SPT 

consistiu em organizar as imagens conforme a faixa estreita E୬ e a sequência 

dos cortes. O empilhamento começou com as subimagens [𝐸ଵ(C1), 𝐸ଶ(C1), 

𝐸ଷ(C1), 𝐸ସ(C1), ..., 𝐸(𝐶)] seguidas pelas subimagens [Eଶ(C2), Eଶ(C2), Eଷ(C2), 

Eସ(C2), ..., E୬(C୬)], e assim por diante.  
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SY 2h + ÁLCOOL 15min 

Imagens adicionais geradas pelo protocolo STIM-SPT: figura 27, (b1).  

 

 

 

 

 

 

Figura 49: Imagens adicionas adquiridas por meio do protocolo STIM-SPT da 
microestrutura da figura 27, (b1). 

 

 

Figura 50: Imagens adicionais da figura 31. 
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APÊNDICE L — SPT VS CT 

1) Comparando os protocolos: SPT versus CT (retroprojeção) 
 

A figura 51 mostra a microestrutura linha apenas irradiada, representada 

pela imagem (A), e o resultado do experimento (B) utilizando a técnica STIM. 

Nessa configuração, uma região foi selecionada, indicada pelo retângulo (C), 

correspondendo a um intervalo de energia E, em canal, menor que 2,2 MeV.  

Além disso, as cores que representam essa parte do espectro foram 

ajustadas de acordo com as instruções mostradas em (D). Nessa configuração, 

o protocolo SPT foi aplicado igualmente ao intervalo E, sem corte e 

empilhamento de imagem, em dois intervalos angulares (theta1) e (theta2), 

aumentando o ângulo em 1 grau de cada vez. No total, resultou em 158 imagens.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 51: Configuração do protocolo SPT. 
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STIM-SPT       STIM-CT (retroprojeção) 

  

Figura 52: Comparando os protocolos: SPT versus CT (retroprojeção). 

 

Escala Cumulativa  (M.A) (M.A) 

Transmissão Iônica 

PLANO XY = 1  
PLANO XZ = 1  

P୶,୷ 



 
 

133 
  

2) Protocolo STIM-CT aplicado apenas à amostra irradiada: retroprojeção 
filtrada, fase 1, versus retroprojeção inversa 

(retroprojeção filtrada, fase 1)           (retroprojeção inversa) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

Figura 53: Protocolo STIM-CT aplicado à amostra apenas a irradiada: 

retroprojeção filtrada, fase 1, versus retroprojeção inversa. 
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representa o plano XY, destacando no seu centro a localização do material 

PTFE.  

A configuração I mostra que o processo de medida ocorreu no intervalo 

angular theta1 e theta2. A configuração II, que apenas o intervalo theta1 foi 

empregado para reconstruir as imagens finais. Por fim, a configuração III mostra 

que o intervalo theta1 e uma cópia do mesmo deslocado 180° foram utilizados. 

Neste caso, estamos supondo a simetria dos resultados com relação à normal 

da superfície da amostra. 

Os resultados A, B e C apresentam as imagens 3D após a aplicação do 

procedimento de retroprojeção filtrada, fase 1. Essas imagens são comparadas 

com dois planos de corte XZ e YZ.  Nos planos XZ, podemos ver os resultados 

do processo de retroprojeção (painéis a3, b3 e c3) e retroprojeção filtrada 

(painéis a1, b1 e c1). Da mesma forma, no plano YZ temos os resultados do 

processo de retroprojeção (painéis a4, b4 e c4) e retroprojeção filtrada (painéis 

a2, b2 e c2).  

Enquanto o primeiro filtro fornece uma visão da microestrutura, em termos 

de sua capacidade de reduzir informações falsas, o segundo filtro é um 

complemento, que permite aperfeiçoar a imagem, mostrando possíveis 

contornos e padrões tridimensionais.  

 

Figura 54: Três configurações de processamento aplicadas à técnica STIM, 

comparando as imagens tridimensionais (A), (B) e (C) após a aplicação da 

retroprojeção filtrada. A reconstrução I mostra que a retroprojeção ocorreu no 

intervalo angular theta1 e theta2, enquanto II e III mostram o intervalo theta1 com 

e sem simetria. Nos planos XZ são vistos os resultados do processo de 

retroprojeção (a3, b3 e c3) e do processo de retroprojeção filtrada (a1, b1 e c1). 

Similarmente, nos planos YZ são mostrados os resultados do processo de 

retroprojeção (a4, b4 e c4) e do processo de retroprojeção filtrada (a2, b2 e c2).  
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3) STIM-CT: retroprojeção filtrada, fase 2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 55: Retroprojeção filtrada, fase 2. 
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A figura 57 exibe um mapa detalhado de uma grade de cobre (A) de 2000 

mesh com a técnica µ-PIXE. Além do mapa, a figura também inclui dois gráficos, 

referentes à estimativa do tamanho do feixe de prótons nas direções X (a1) e Z 

(a2).  

O gráfico I da figura detalha a contagem de íons de Cu-Lα na direção X. 

O ajuste dessa curva com uma função erro fornece um tamanho estimado de 

(1,03 ± 0,02) µm nesse eixo. Por sua vez, o gráfico II dessa figura destaca a 

contagem de íons Cu-Lα na direção Z. A função erro foi ajustada nesse gráfico 

e mostrou um tamanho estimado (1,08 ± 0,06) µm na direção Z. Esses resultados 

são relevantes, pois destacam a notável simetria do tamanho do feixe iônico na 

linha do microfeixe de íons do LII — UFRGS.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

Figura 57: Mapa da grade de cobre de 2000 mesh (A) por µ-PIXE e estimativa 

do tamanho do feixe na direção X (gráfico I) e na direção Z (gráfico II). 
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ANEXO A 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 58: Configuração do experimento para validação do algoritmo FBP. 

O algoritmo de reconstrução de imagem foi validado através da utilização 

de diversas imagens obtidas por meio de uma webcam. Para isso, foi utilizado 

um objeto transparente e de plástico. O objeto foi fixado em um eixo acoplado a 

um motor apto a rotacionar 360 graus. Durante a captura das imagens, o objeto 

foi posicionado em frente à webcam. Uma luz branca foi posicionada atrás do 

objeto, incidindo diretamente sobre ele em direção à câmera. Essa configuração 

permitiu rotações incrementais de 1 grau por imagem, totalizando 360 imagens. 

As imagens foram alinhadas manualmente. Em seguida, foi feito um 

processamento para remover a influência do fundo das imagens. Esse processo 

ajudou a obter um resultado mais claro das características. 
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Aplicação do algoritmo de reconstrução das imagens: resultados. 
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Figura 59: Processo de remoção da influência do 
fundo das imagens (painel A), (a1, a2 e a3) e seu 
resultado após a retroprojeção, (painel B), (b1, b2). 
Agradecimento a Kézya da Rosa Ferrari pelo 
fornecimento do objeto.  
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Figura 60: Imagem 3D do objeto, painel (A), (B), (a1) e (b1). 
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ANEXO B 

A identificação de padrões na grade de Cu de 75 mesh foi realizada em 
quatro partes, denominadas 1, 2, 3 e 4. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 61: Comparação entre a projeção STIM (A), que representa dados reais 

obtidos pela técnica STIM, e a retroprojeção inversa (B), avaliando os níveis de 

H+ de transmissão em ângulo, destacando áreas de interesse. As faixas 

amarelas I e II são dados reais obtidos por STIM, enquanto R1, R2, R3 e R4 são 

locais de análise estatística. A escala de cor preta e branca reflete os níveis de 

transmissão, com branco indicando transmissão muito baixa e preto transmissão 

muito alta. 
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(R1)  
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(R3) 

225o < ângulo < 275o 

100 < pixel X < 130 

 

 

 

 

 

 

 

(R4) 300 o < ângulo < 350 o ;  120 < pixel X < 150 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 62: 256 imagens correspondentes a cada uma das regiões selecionadas 

(R1, R2, R3 e R4). Cada mosaico veio da série de imagens da figura 61, B. 
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Figura 63: Variação da média das direções X e Y, XM (gráfico I) e YM (gráfico 

II): destacando a análise visual, a variação abrupta em A (plano 37-75), e a 

predominância de características horizontais e verticais em B (plano 112-162) e 

C (163-187).  
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Figura 64: Análise visual comparativa entre as retroprojeções obtidas pela 

técnica STIM (painel I) e os mapas da diferença média ao quadrado (painel II): 

A análise é comparativa para o painel A, (plano 37-75), painel B (plano 112-162) 

e painel C (plano 163-17). Os resultados refletem as características específicas 

(a1-a3), (b1-b3) e (c1-c3), painel I e II. 
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ANEXO C 

 

 

 

 

Figura 65: Guia básico do microfeixe de íons do LII-UFRGS.  

Atualmente, o guia está em fase de construção. Ele será atualizado e 
disponibilizado logo que estiver completo.  

 

 

 

 


