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Abstract - The electron backscattered diffraction technique in the scanning electron microscope (EBSD/SEM) is based on the
diffraction of a high-energy electron beam by the crystalline structure of a given material, in all possible directions within the
sample. Some of the diffracted electrons escape from the specimen with virtually the same initial energy, interact with a
phosphorescent screen and the generated EBSP pattern can be picked up with a low-luminosity charge couple device (CCD)
camera. These patterns can be indexed using pre-determined patterns for a large variety of minerals, which allows the
determination of complete orientation of each single mineral within an aggregate. In this paper we briefly discuss the physical
aspects related to the diffraction of an electron beam by crystalline matter and how the EBSP patterns are generated. We also
present a short introduction of the necessary instruments to acquire EBSD data, as well as the calibration procedures, acquisition
and indexing software of EBSPs. The pitfalls of the technique and possible error sources are also discussed with examples.
Considering the scarce availability of literature on geological sample preparation, the polishing method of silicate-rich rocks for

EBSP is described in detail in the last part of this paper.

Keywords - EBSD; deformed rocks; specimen preparation.

INTRODUCAO

A técnica de difracdo de elétrons retro-
espalhados (electron back-scattered diffraction -
EBSD — Randle 1992; Dingley et al. 1995; Prior et
al. 1999) em um microscopio eletronico de varredu-
ra (MEV), oferece a possibilidade de mapear a
orientacao cristalografica e microestrutura de graos
individuais de um agregado policristalino como uma
rocha, um metal ou uma ceradmica. Isto permite
vislumbrar uma grande variedade de aplicagdes no
estudo de propriedades regidas por esses dois
fatores. Em Geologia uma aplicagdo importante € o
estudo de rochas deformadas de forma ductil ou no
limite ductil/raptil de deformagdo, em cujas microes-
trutura e orientagdo cristalografica preferencial estao
registrados os processos responsaveis pela acomoda-
¢d0 da deformagdo, durante determinado evento tec-
tonico. Anteriormente a orientacdo da rede cristalina
de minerais dentro da microestrutura sé podia ser
obtida em magnificacdes de microscopio Optico,
com auxilio da Platina Universal. Apesar de estar
sendo progressivamente abandonado por ser muito
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trabalhosa, essa técnica ainda ¢ til em alguns estu-
dos especificos (e.g. determinagdo das orientagdes
de limites de graos — Castro & Lagoeiro 2005). Po-
rém ndo permite determinar orientagdes de minerais
opacos ¢ no caso do quartzo, por exemplo, permite
determinar a orientacdo de apenas um dos eixos cris-
talograficos. Dados estatisticamente significativos de
orientagdo preferencial em agregados de minerais
sdo obtidos através de difratdmetros de raios X (ou
de néutrons) com gonidmetros duplos, mas com
esses equipamentos a orientagdo preferencial ¢é
obtida a partir do agregado como um todo, e se
perde a relagdo com a microestrutura associada.
Dessa forma a técnica de EBSD vem preencher uma
lacuna e vai contribuir de forma significativa para
um entendimento cada vez melhor dos fendmenos
governados pela microtextura de minerais.

A difragdo de elétrons € bem conhecida des-
de os primordios da microscopia eletronica. No Mi-
croscopio Eletronico de Transmissao (MET) ¢ utili-
zada através do imageamento do plano focal, que
permite identificar a orientagdo cristalografica da
area que contribui para a difragdo. Utilizando MEV,



a orientacdo cristalografica pode ser obtida através
do método de EBSD ou por canalizagdo de elétrons
(electron channeling e.g. Lloyd & Hall 1981; Lloyd
et al. 1992; Mainprice et al. 1993). Inicialmente
limitada a analise de grdos individuais de metais
(e.g. Venables & Harland 1973; Dingley 1981;
Randle 1992; Dingley et al. 1995; Randle & Engler
2000), essas metodologias foram sendo pro-
gressivamente adaptadas para 0 uso em ceramicas,
minerais e finalmente em rochas. O mapeamento da
orientacdo cristalografica da microestrutura so foi
possivel a partir da evolucdo de métodos computa-
cionais suficientemente Aageis, para interpretar os
milhares de padrdes gerados em um mapeamento de
alta resolucdo. Atualmente EBSD tem sido uma
metodologia importante na aquisicdo de dados de
orientacdo cristalografica em materiais geoldgicos
(e.g. Randle 1992; Prior et al. 1999; Wheeler et al.
2001; Lloyd 2004). Sé recentemente essa ferramenta
foi introduzida no Brasil para a aplicacdo em estudos
geoldgicos, e possui um grande potencial para solu-
cdo de diversos problemas relacionados ao estudo de
deformacao de rochas.

Esse trabalho visa facilitar a utilizag8o dessa
técnica em amostras geoldgicas. Apresenta uma re-
visdo sobre os processos fisicos envolvidos, discute
a formacdo dos padrdes de difracdo de elétrons
retro-espalhados (ou EBSPs, electron backscattered
patterns), a calibracdo do equipamento, a aquisicdo
dos dados de mapeamento, a indexagdo, 0 armazena-
mento e as fontes de erro inerentes a metodologia.
No final desse artigo descreve-se detalhadamente o
procedimento de polimento necessario para obtencéo
de bons padrdes EBSP em amostras quartzo-
feldspaticas, tendo em vista a pouca literatura
disponivel com essas informagdes.

DIFRACAO POR CRISTAIS
E A FORMACAO DE EBSPs

A difracdo de elétrons no MET é feita com
feixe paralelo, gerando padrdoes de difracdo
semelhantes aos difratogramas de Ldue (raios X), ou
com feixe de elétrons convergente, gerando padrdes
de Kikuchi. Como a amostra é muito fina e elétron-
transparente, observa se o espalhamento para frente
(forward scattering), que é capturado na tela fosfo-
rescente do MET.

No MEV, quando o feixe de elétrons intera-
ge com o volume de amostra atingido por esse feixe,
forma-se um volume de interacdo denominado de
"péra de ionizagdo". Nesse volume, uma fracdo signi
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ficativa dos elétrons ndo perde energia, mas apenas
muda de direcdo dentro da amostra (sofrem
espalhamento eléstico). Quando a superficie da
amostra se encontra fortemente inclinada, a pro-
babilidade desses elétrons conseguirem escapar da
amostra € bastante grande e pode-se descrever sua
trajetéria como se fossem emitidos por uma fonte
pontual, situada dentro da péra de ionizagdo, proxi-
mo a superficie. Esse "feixe divergente de elétrons",
ao percorrer as dezenas de nandmetros até a super-
ficie, espalha-se coerentemente nos planos cristali-
nos por causa de sua natureza ondulatoria, e sofre o
fendmeno de interferéncia que denominamos de
difracdo. A difracdo de elétrons retro-espalhados
obedece a Lei de Bragg, que estd enunciada abaixo
(Equagdo 1), onde dyy € a distancia interplanar, € o
angulo de incidéncia da onda nesse conjunto de
planos hkl, n € um ndmero inteiro e A é 0 compri-
mento de onda dos elétrons (elétrons com energia de
20 a 30 keV tém comprimento de onda de aproxi-
madamente 0,1 A).

2 dhkl sen d=nA (1)
A figura la mostra a péra de ionizacdo de
um feixe de elétrons de 30 keV em uma amostra
inclinada 70° em relacédo a horizontal. O feixe incide
de forma quase rasante e cerca de 50% dos elétrons
sdo retro-espalhados. Sobre as trajetdrias dos elé-
trons simuladas por um programa Monte Carlo (em
preto) estd desenhada a “fonte virtual de elétrons”
(em cinza), mostrando que os elétrons saem do
interior da amostra em todas as direcGes. Na figura
1b estd mostrado um conjunto de planos hkl.
Aqgueles elétrons que saem da fonte virtual com o
angulo correto, vao difratar nesses planos e produzir
0s cones de Kossel, cuja interseccdo com a tela
fosforescente vai produzir uma banda de Kikuchi.
Como os elétrons se deslocam em todas as
diregdes a partir da fonte virtual, para cada conjunto
de planos hkl a condicdo de difracdo de Bragg sera
satisfeita por elétrons que se aproximem desses
planos, tangenciando um “cone de difracdo” cujo
eixo é perpendicular ao plano. Desta forma, todos 0s
planos contribuem com linhas de Kikuchi para o
padrdo de EBSP. A linha mediana dos cones repre-
senta o plano cristalino que difratou o feixe. Dessa
maneira, cada banda de Kikuchi (par de cones)
captada pela tela fosforescente possui a mesma
orientacdo do plano cristalino da amostra, e as rela-
cOes geometricas entre bandas séo idénticas aquelas
apresentadas pelos planos no cristal. O conjunto de
bandas de Kikuchi forma o EBSP que mostrara to-



das as caracteristicas de simetria do cristal analisado.

Os elétrons que escapam da amostra podem
ser separados em dois grandes grupos: aqueles que
sofreram (poucas) colisdes elasticas e ndo perderam
energia e aqueles que retornam a superficie com
energias mais baixas (resultado de colisbes inelas-
ticas). Os elétrons com energias baixas tém outro
comprimento de onda e ndo difratam com os elé-
trons elasticamente espalhados, porém contribuem
para uma fosforescéncia de background na tela de
captacao do padrdo (e.g. Goldstein et al. 1984; Reed
1996). Os elétrons que retro-espalharam perto da
superficie tém boa chance de terem conservado sua
energia e de contribuir para a formacdo dos padrdes
de difracdo (Randle 1992; Dingley et al. 1995; Prior
et al. 1999). O padrdo de difracdo geralmente re-
presenta apenas 10% da intensidade do sinal. Na
figura 2 estdo mostradas as intensidades relativas do
EBSP em relacdo ao background. O background

feixe de elétrons

incidente tela

fosforescente

amostra

inclinada Essp

planos da rede

cristalina (hkl)

Figura 1 - a) Simulagdo Monte Carlo das trajetérias de elétrons no
interior da amostra. A dimensdo da péra depende do nimero atdmico
médio e da densidade da amostra; a fonte virtual fica a menos de meio
micron de profundidade em minerais silicaticos  b) Desenho
esquematico da formagdo dos cones duplos de Kossel por difragdo de
um feixe de elétrons nos planos cristalinos e sua interseccdo com a tela
fosforescente formando uma banda de Kikuchi. Modificado de Randle
(1992).
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Figura 2 - Imagem da tela fosforescente mostrando (a) o background
(com feixe desfocado), (b) o padrdo de linhas de Kikuchi como foi
adquirido e (c) efeito de corregéo (subtragdo do background).

“puro” é obtido com o feixe desfocado. Essa ima-
gem é entdo utilizada para correcdo e é subtraida dos
padrdes subseqiientes.

Se obtém padrdes de difracdo em amostras
inclinadas entre 60° e 80° da horizontal, de modo
que sua superficie tenha um angulo entre 30° e 10°



com o feixe de elétrons. Nesse intervalo de angulos,
a probabilidade de retro-espalhamento é bem maior
do que quando a amostra estd na horizontal, como
no caso da técnica de electron channeling. Em
amostras geoldgicas em geral ndo se utiliza angulos
maiores que 70°, pois acima disso ¢ dificil de manter
em foco uma fragdo suficiente da microestrutura.
Como a area a ser observada em rochas freqliente-
mente precisa abranger varias centenas de micro-
metros, é necessario trabalhar com magnificagdes re-
lativamente baixas e neste caso uma varredura sobre
0,5 mm implica uma varia¢do da profundidade de
foco de 1,4 mm. Com as corre¢des “dynamic focus”
é possivel corrigir o foco, porém em magnificacGes
muito baixas, as vezes necessarias em petrologia, se
chega no limite dessa correcdo. Isso esta exempli-
ficado na figura 3, que mostra pontos de contami-
nacdo com carbono sobre uma amostra, ocasionados
pelo longo tempo de permanéncia do feixe no local.
A magnificacdo utilizada é de 250x (a varredura em
X é de aproximadamente 500 um e em Y de 400
um). Devido a inclinacdo de 70° da amostra, a borda
superior fica 1,1 mm mais elevada que a borda
inferior, de modo que o0 equipamento consegue
manter o foco apenas nas linhas centrais.

INSTRUMENTACAO

Para obter EBSPs é necessario inserir na
camera de vicuo do MEV uma tela fosforescente em
que impactam os elétrons difratados. Uma camera de
captacdo de baixas luminosidades (CBL) externa ao
vacuo captura a imagem do padrdo de Kikuchi
através de uma janela de quartzo e a transfere para
um monitor, onde pode ser visualizada em tempo
real. A figura 4 mostra como a amostra é posicio-
nada no interior do MEV e como o padrdo EBSP se
projeta sobre a tela fosforescente, cuja luminosidade
¢ capturada por uma camera de alta sensibilidade
(CBL).

Usualmente a tela fosforescente € montada
na parte de tras da coluna do MEV, numa posicdo
vertical e perpendicular ao plano formado pelo feixe
e a normal da amostra. A tela é aproximada da
amostra apenas quando a técnica de EBSD é utiliza-
da. Em geral existe um batente no trilho de desloca-
mento da tela, que evita a aproximagdo excessiva. Se
0 MEV possuir uma camera infra-vermelha para
observacdo, é de bom alvitre observar a tela fosfo-
rescente durante a movimentagdo para evitar aciden-
tes (e.g. colisdo do detector de EBSD com outros

Figura 3 - Visualizacdo da grade de obtengdo de pontos de padrdes EBSP 20x18 através dos spots de contaminacéo de carbono. Apenas as 5 linhas
centrais estdo em foco, acima e abaixo 0 spot aumenta por estar em underfocus ou em overfocus. A profundidade de foco total teria de ser 1,1 mm

para permitir o foco em toda a area varrida.
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detectores no MEV, danificacdo da tela, etc.), que
podem acontecer devido as limitagdes de espago no
interior da cdmara. A distancia da tela até a amostra
deve ser adequada para captura de um bom padréo.
Quanto mais préximo a tela estiver do ponto de
incidéncia do feixe na amostra, maior sera o angulo
de captura e mais completo serd o padrdo. Contudo,
maiores serdo também as aberragGes nas laterais da
tela decorrentes da projecdo gnomonica. Por outro
lado, se a tela ficar a uma distancia muito grande,
interceptara apenas uma fracdo reduzida do padréo
de Kikuchi.

filamento

lentes
condensadoras

bobinas de
varredura

distancia
de trabalho
(10-15mm) E

LA
\
70°% Y

1
L

amostra

Figura 4 - Esquema da instalagdo da tela fosforescente (TF) e da camera
de baixa luminosidade (CBL) junto a amostra inclinada por 70°. S&o
indicadas também as lentes de controle na coluna de elétrons (adaptado
de http://www.jeol.com.jp).

Para inclinagdo da amostra pode-se utilizar o
préprio porta- amostra do MEV (caso ele permita a
inclinacdo tdo elevada), ou utilizar pequenos cubos
pré-chanfrados em angulo de 70°. Para a obtencédo
de mapas de orientacdo, € necesséria a instalagéo de
uma placa eletronica de controle de varredura do
feixe, que permite o posicionamento do feixe sobre
0s pontos de uma grade, conforme a magnificacdo e
a resolucdo desejados. O feixe fica estacionario
nesse ponto até que o padrdo seja adquirido, depois
vai para o préximo ponto, percorrendo todos 0s
pontos da grade e adquirindo um padrdo em cada
ponto durante a varredura da regido selecionada. Um
software de indexacdo e armazenamento precisa ma-
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nipular o grande nimero de dados gerados. Num
mapa de alta resolucdo, que consiste de varios
milhares de padrdes, essa varredura pode demorar
varias horas.

Antes de poder identificar amostras des-
conhecidas através dos padrdes EBSP, € necessario
calibrar o equipamento em que os padrdes serdo
adquiridos. Os passos de calibragdo sdo descritos a
seguir.

CALIBRACAO

A distdncia entre a fonte do padrdo de
difracdo na amostra e o0 centro do padrdo na tela
depende da proximidade da tela da amostra, sendo
que usualmente é em torno de 24 mm. Antes de
comegar com a aquisi¢do dos dados de uma amostra,
é necessario conhecer as distancias especificas da
configuracdo da tela fosforescente, da amostra, do
ponto de impacto do feixe de elétrons e da distancia
de trabalho (working distance) no equipamento a ser
utilizado.

Para isso executa-se uma rotina de calibra-
cdo do sistema, que consiste na montagem de um
cristal de orientacdo conhecida em um porta-amostra
inclinado em determinado angulo. A analise das
amostras devera ser realizada num arranjo de geo-
metria idéntica (Randle 1992; Dingley et al. 1995,
http://www.hkltechnology.com).

Trés parametros devem ser obtidos durante o
processo de calibracéo

(i) A posicdo da fonte do padrdo na amostra (SP
— source point), ou seja, 0 ponto onde incide o
feixe de elétrons e onde é gerado o padréo.

(if) A posicdo do centro do padrdo (PC — pattern
center) na tela, ou o centro do padrdo de
Kikuchi. Depende da distancia de trabalho.

(iii) A distancia entre esses dois pontos ou compri-
mento de difragdo (L).

Esses parametros estdo mostrados na figura
5, em que a amostra recebe a incidéncia do feixe no
ponto que vai dar origem ao padrdo (SP source
point). As coordenadas desse ponto no sistema de
referéncia da amostra sdo (Xs, Ys Zs). Definem-se
as coordenadas da amostra no microscopio (Xm, Ym
e Zm) e as coordenadas do padrdo de difragdo na
tela (x, y, z). Durante a calibracdo essas coordenadas
sdo correlacionados. SP e PC por definicdo ficam a
mesma altura, e a distancia entre os dois pontos é
denominada comprimento de difracdo (L).

No caso de se utilizar um monocristal de
silicio metalico (sistema isométrico) para calibracéo,



Figura 5 - Figura esquemética mostrando os eixos de referéncia e os
pardmetros padrdo da configuracdo do sistema MEV/EBSD com tela
vertical. Xm, Ym e Zm sdo os eixos do microscopio eletronico de
varredura, enquanto Xs, Ys e Zs sdo 0s eixos da amostra e X, y € z 0S
eixos da tela. SP refere-se a “fonte” do padréo, enquanto PC refere-se ao
centro desse padrdo na tela (a origem para os eixos X, y e z). L é a
distancia entre SP e PC.

pode-se facilmente clivar o cristal ao longo das
diregdes <110>. Orienta-se entdo a direcdo [110] da
amostra paralelamente ao Xs, e Ys paralelamente a
[-110]. Como o plano (001) esta sobre o porta amos-
tra, Zs fica orientado paralelamente a dire¢do [001].

Os eixos de referéncia da amostra em relacéo
aos eixos do microscépio estdo relacionados pela
inclinacdo do porta-amostra. Xs esta paralelo a Xm,

I
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Figura 6 - (a) Padrdo de difracéo de silicio metalico (Si 100) orientado com o eixo [110] na horizontal. Se a amostra estiver inclinada a 70°, o polo

[114] mostra o PC. (b) Simulagdo do padréo de difragdo do silicio sobre uma esfera obtida com o simulador HKL (http://www.hkltechnology.com),
mostrando na &rea do retangulo os mesmos pélos da projecdo gnomdnica da esquerda.

Ys e Zs estéo rotacionados por 70° em torno do eixo
Xs=Xm em relacdo a Ym e Zm (Fig. 5). Portanto a
orientacdo da amostra no sistema de coordenadas do
microscopio é conhecida.

Nessas condi¢des, o eixo [114] do silicio
metalico esta praticamente horizontal (70° + 19,47°
= 89,47°, portanto meio grau de desvio) e o polo
[114] marcara na tela o centro do padrdo (PC). Essa
localizacdo do PC sobre a foto servira como
calibragdo para todas as medidas subseqlientes de
amostras desconhecidas. Na figura 6 estd mostrado
0 padrdo de difracdo do Si e estdo identificados os
polos principais. Ao lado, uma simulacdo das bandas
de Kikuchi, obtida com o software de demonstracdo
da Oxford-HKL (http://www.hkltechnology.com),
onde o retdngulo desenhado sobre a esfera marca
aproximadamente os limites da tela no padrdo a
esquerda.

O centro do padrdo PC na tela geralmente
esta um pouco acima do centro da imagem, e per-
manece & enquanto ndo houver mudanga na distan-
cia de trabalho (WD). Se a WD ¢ aumentada, o PC
desce pelo mesmo valor na tela (ja que por definicao
0 ponto de impacto e o PC ficam na mesma altura).
Isto significa que para baixas magnificagcdes, onde
devido ao deslocamento do feixe sobre a amostra
pode haver diferengas de varios mm na distancia de
trabalho, é necessario fazer ajustes de calibracdo no
PC em um mesmo mapa para indexagédo correta dos
EBSPs.

Para determinar a distancia do PC até o pon-
to de incidéncia do feixe (comprimento de difracdo

© HKL Technology. 21
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L), mede-se sobre o padrdo a distancia entre os polos
[112] e [114], que diferem de 15,79°. A distancia
medida (w) entre os polos na tela esta relacionada
com o0 angulo (&) e com o comprimento de difracéo
(L) através da equacao 2:

w=Lsenéd (2)
e portanto a distdncia L sera 0, 2721 vezes a
distancia medida entre os pélos [112] e [114]. Essa
relagdo linear simples entre distancias na imagem e
0 sen & pode ser aplicada a todas as distancias
medidas sobre o padrdo. Por exemplo é facil mostrar
gue a largura das bandas de Kikuchi esta relacionada
inversamente a distancia interplanar, isto é bandas
estreitas séo relacionadas com distancias interpla-
nares grandes (indices de Miller baixos), enquanto
gue bandas largas sdo associadas com distancia
interplanares menores.

ORIENTACAO DA AMOSTRA NO MEV

Quando o mapa de orientacBes cristalogra-
ficas deveréa ser correlacionado com a orientacdo da
amostra no campo, é fundamental um bom posicio-
namento da amostra no porta-amostra. Quando o
objetivo é uma andlise estrutural macroscépica de
um terreno, a orientacdo segundo um determinado
plano j& deve ser feita no campo. Nesses casos, é
importante que a foliacdo (bandamento gnaissico, fo
liagdo milonitica) e a lineacdo (estiramento/mineral)
sejam medidos na prépria amostra, ou em uma area
adjacente cuja orientagdo seja consistente com a
orientacdo das mesmas estruturas na amostra. Com
esses dados estruturais é possivel correlacionar os
dados do mapa de orientagdo com as orientacdes
geograficas originais, pemitindo inferir relacdes
entre as estruturas macroscopicas regionais e as
orientacdes cristalograficas preferenciais. Normal-
mente os dados sdo obtidos em um sistema de
coordenadas que apresenta uma foliacdo vertical de
direcdo E-W e uma lineagdo horizontal com a
mesma diregdo (e.g. Schmid & Casey 1986;
Passchier & Trouw 2006), ndo representando a posi-
c¢do espacial original da amostra em campo.

O corte da amostra é feito levando em consi-
deracdo os objetivos a serem atingidos com a identi-
ficacdo da trama cristalina. Geralmente, utiliza-se o
corte paralelo a lineagdo de estiramento e perpendi-
cular a foliagdo (superficie XZ). Esse corte permite a
visualizacdo dos indicadores cinematicos microsco-
picos, além da identificacdo da grande maioria das
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microestruturas nos diferentes minerais e 0s prova-
veis processos materiais responsaveis por seu desen-
volvimento. Se ndo é possivel obter o corte em XZ,
existe a possibilidade das medidas de EBSD serem
realizadas em outros planos (e.g. XY, YZ) e
posteriormente serem rotacionadas para o sistema de
referéncia desejado, através da determinacdo dos
angulos de Euler para trazer as medidas de um
sistema de coordenadas para outro. A determinacédo
da orientacdo geografica da superficie XZ pode ser
realizada ap6s o corte da amostra, reorientando a
mesma em caixa de areia (ou em massa de modelar),
ou utilizando uma rede estereografica de igual area,
determinando o grande circulo que contenha o p6lo
da foliacdo e a direcdo de caimento da lineacdo. O
processo de orientacdo na amostra € essencial
durante a obtencdo das medidas de orientacéo crista-
lografica, pois erros simples, como o espelhamento
da amostra na hora do corte, podem ocasionar erros
significativos posteriormente na interpretacdo desses
dados.

As amostras sdo montadas no MEV com a
lineacdo paralela ao eixo X do microscdpio (Xm), e
com a normal da foliagdo paralela ao eixo Y do
microscépio (Ym). Conseqlientemente 0 eixo Z do
microscopio ficara contido no plano que contém a
lineacdo da amostra (Fig. 5) . A posi¢do dos eixos da
amostra em relacdo ao porta-amostra s6 ndo €
importante se as orientacdes a serem obtidas forem
apenas relativas, como por exemplo na obtengéo da
diferenca de angulos entre limites de gréos.

RECONHECIMENTO DOS PADROES

Os EBSP sdo identificados pelo software
através das larguras das linhas de Kikuchi e dos
angulos entre as linhas, caracteristicos do sistema
cristalino fornecido para comparagdo. Devido a
pequena distancia entre a amostra e a tela, a projecdo
gnomonica do padrdo apresenta uma aberracdo
esférica significativa que é centrada em torno do PC.
Os erros devidos a essa distor¢ao serdo discutidos na
Sessdo seguinte.

A identificacdo dos eixos de zona (cruza-
mento entre as linhas de Kikuchi) geralmente é feita
pela sua simetria e por sua posigéo relativa a outros
eixos. Uma ferramenta (til para identificacdo sdo os
mapas de Kikuchi, compostos por duas ou mais
unidades triangulares em que planos e eixos de zona
estdo identificados (Dingley 1995). No caso de mi-
nerais cubicos apenas 1/24 da esfera precisa ser
considerada para uma descrigdo completa do siste-



ma, com isso o triangulo projetado na tela é pequeno
e pode-se utilizar a regido em torno do PC que
praticamente ndo apresenta distorgdo gnomonica.
Em minerais de simetria mais baixa o triangulo para
identificacdo é maior e com isso aumenta a aberra-
cdo devido a projecdo. O simulador mencionado na
figura 6 é util para se familiarizar com o aspecto das
linhas de Kikuchi esperadas para um mineral de
determinada simetria e com as mudancas no mapa
devidas a altera¢des de orientacdo do mineral.

E interessante observar que materiais perten-
centes a0 mesmo sistema cristalino podem apresen-
tar diferencas no padrdo de difracdo. Minerais do
sistema cubico apresentam 0s mesmos angulos
interplanares e intrazonais, mas a intensidade das
bandas varia com o fator de estrutura, dependendo se
0 mineral pertence ao grupo espacial P, |1 ou F. Em
um padrdo de cristal cibico de face centrada (F), a
linha mais proeminente é a do plano (111), enquanto
gue no padrdo de um cristal cubico de corpo
centrado (I) a linha mais intensa € a do plano (110).

A utilizacdo de bandas menos intensas para
a identificacdo das fases minerais é necessaria quan-
do se precisa distinguir entre minerais com EBSPs
muito semelhantes (Randle 1992; Prior et al. 1999;
Randle & Engler 2000; Lloyd 2006).

Os programas de indexacdo de EBSD foram
desenvolvidos primeiramente em materiais cubicos.
Com o aumento da sensibilidade das telas de capta-
¢do, mesmo as linhas de Kikuchi menos intensas
tem sido utilizadas na identificacdo dos sistemas
cristalinos menos simétricos e atualmente é possivel
identificar e indexar materiais em todos sistemas
cristalinos (Randle 1992; Prior et al. 1999; Randle &
Engler 2000).

E necessario ensinar ao software de identifi-
cacdo que padrdao de difracdo é esperado para o
mineral estudado. Isso pode ser feito por introducéo
dos parametros de Woyckoff do grupo espacial
especifico e pode ser bastante trabalhoso para mi-
nerais com estrutura complexa. Em geral um softwa-
re especializado em amostras geoldgicas contém
uma biblioteca com os grupos espaciais dos princi-
pais minerais e basta especificar o mineral.

Um problema importante é a identificagdo de
minerais isomarficos, onde solugdes sdlidas de com-
posicdes variaveis possuem a estrutura cristalogra-
fica variando gradacionalmente em decorréncia da
substituicdo de elementos de raio idnico semelhante
(e.g. Randle 1992; Dingley et al. 1995; Prior et al.
1999; Randle & Engler 2000; Lloyd 2004). No caso
dos plagioclasios existe uma solucdo sélida entre o
extremo sodico (albita) e o extremo célcico (anor-
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tita). Para a indexacdo correta desses minerais sao
necessarios seis padrbes de difragdo (G. Lloyd,
comunicacao pessoal). Isso ocorre porgue as mudan-
cas progressivas nas composicBes dessa solucdo
solida provocam mudangas nos parametros de rede.
Nesse caso é importante uma caracterizagdo quimica
anterior (microssonda eletronica), para que se utilize
0 padrdo de referéncia correto (Prior & Wheeler,
1999).

FONTES DE ERRO NA
UTILIZAGAO DO EBSD

Provavelmente o maior gerador de erros na
obtencdo de dados de orientacdo em minerais é a
baixa razdo entre o sinal e o ruido nos EBSP’s de
minerais. Isso se deve ao fato de o feixe de elétrons
alcangar profundidades maiores em minerais do que
na maioria dos metais, por terem 0s minerais em
geral um namero atdbmico médio mais baixo. A fra-
cao de elétrons retro-espalhada sem perda de energia
é pequena e so esta fracdo contribui para as linhas de
Kikuchi. Os demais elétrons retro-espalhados ele-
vam o background. Contorna-se esse problema com
correcbes matematicas de background, aumentando
0 contraste através de um intensificador de sinal ou
utilizando correntes de feixe mais altas. O problema
de alto background é agravado quando os elétrons
retro-espalhados perdem sua coeréncia ondulatdria,
indispensavel para o fendmeno de difragdo. Isso
pode ocorrer quando os elétrons tem de atravessar
uma camada superficial parcialmente amorfizada
(ocasionada pelo corte e polimento mecénico), ou
quando existem muitos defeitos na mesma (Randle
1992; Randle & Engler 2000). Pode-se minimizar
esse problema através de um acabamento mecano-
quimico da superficie da amostra, como sera descri-
to na proxima sessao.

Quando o sistema estd mal calibrado, ou
seja, quando o PC ndo esta corretamente identificado
na imagem, o software ndo consegue fazer as corre-
¢Oes necessérias e eventualmente é induzido a uma
identificacdo incorreta. Também a orientagdo do mi-
neral é calculada erroneamente devido a calibracéo
incorreta. Quando um EBSP é adquirido em um
mineral, ele é automaticamente identificado e inde-
xado segundo o padrdo de difracdo de um cristal
ideal. Se o sistema esta descalibrado, as bandas
calculadas ndo coincidem com as bandas geradas
pela difracdo dos elétrons rétro-espalhados na amos-
tra, como esquematicamente mostrado na figura 7.

Os erros de localizacdo do PC e a conse-
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Figura 7 - Figura esquematica mostrando o mesmo EBSP da figura 6 (a) com a indexagéo incorreta das bandas de Kikuchi devido a uma mudanga da
working distance sem recalibragéo posterior. Note como as linhas pretas que marcam essa indexacéo estdo em angulo com as bandas do EBSP.

qliente indexacdo errada podem prejudicar grave-
mente a aquisicdo dos dados de orientagdo. Na
figura 8 sdo mostrados dois conjuntos de mapas de
orientagdo para uma amostra de moscovita-quartzo
milonito. As figuras 8a e 8b foram geradas a partir
de EBSPs obtidos com o sistema MEV/EBSD des-
calibrado devido a mudanca da distancia de trabalho,
e 8c e 8d com o sistema corretamente calibrado. A
amostra analisada possui cerca de 80% de quartzo
(cinza) e 20% de moscovita (branco). Contudo, com
a descalibragdo do sistema, a indexacao é incorreta,
e muitos dos cristais que deveriam ser indexados
como quartzo sdo erroneamente interpretados como
cristais de moscovita, como mostrado nas figuras 8a
e 8b. Nestas, a percentagem modal entre o0s dois
minerais é de aproximadamente 50% de quartzo e
50% de moscovita, ou Seja, ocorre uma superes-
timacdo da fase menos presente na amostra, mesmo
no caso de minerais pertencentes a sistemas cristalo-
graficos distintos.

Com a indexacdo incorreta das fases também
a distribuicdo dos polos cristalogréaficos fica profun-
damente alterada. Na figura 9 sdo mostradas as
figuras de polo obtidas para a amostra da figura 8.
Na figura 9a estdo as figuras de pdlo de quartzo e de
moscovita indexadas com o sistema desconfigurado,
enquanto na figura 9b sdo mostradas as figuras de
polo para a mesma amostra de moscovita-quartzo
milonito indexada corretamente. Nota-se uma signi-
ficativa diferenca para as distribuicdes de eixos-c,
dos pdlos de prismas de primeira e segunda ordem e
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dos romboedros de quartzo e dos eixos <100>,
<010> e <001> de moscovita, bem como na loca-
lizagdo dos seus maximos e minimos de orientagdo
preferencial.

Observa-se que a ocorréncia de pontos nao
indexados é muito maior com o sistema nao-
calibrado (bandas cinza escuro nos mapas 8b, indi-
cando “solucdes zero”). Os softwares de tratamento
dos mapas de orientagdo possuem ferramentas que
permitem a corre¢do matematica desses pontos néo-
indexados, atribuindo a esse ponto a mesma orienta-
cdo dos pontos circundantes. Contudo, essa ferra-
menta de correcdo deve ser usada com cautela e
serve apenas para pequenas correcdes, para ndo
gerar mapas de orientacao geologicamente irreais.

Durante a calibracdo a localizagdo dos eixos
de zona deve ser feita com muito cuidado. O angulo
tipico entre as linhas de Kikuchi é de aproximada-
mente 2°, e o cursor deve estar com erro menor de
0,25° no momento da indicacdo do eixo de zona,
para ndo prejudicar a indexacdo automatica dos
padrdes.

Além das distor¢Bes provenientes da proje-
cdo gnomonica, defeitos no sistema de captagdo
podem produzir distor¢fes nos extremos da tela. O
nivel de erro pode ser verificado através do imagea-
mento de uma grade ortogonal (papel milimetrado)
em vez da tela fosforescente. Como isso implica a
remogdo da tela, este teste s6 deve ser feito por
pessoal capacitado. Alguns sistemas de manipulacao
de imagens oferecem uma rotina de correcdo que
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Figura 8 - Figuras de pdlo de quartzo e moscovita obtidas para a mesma amostra de moscovita-quartzo milonito, sendo que (a) foi obtida em um
sistema MEV/EBSD descalibrado devido a uma mudanca da working distance e (b) padrdes indexados corretamente. Dados plotados com o auxilio
do programa PFch5.exe (http://www.isteem.univ-montp2.fr/PERSO/mainprice/).
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Figura 9 - Desenho esquematico mostrando o efeito na superficie da amostra ocasionado pelo polimento com abrasivos mecénicos (e.g. pasta de
diamante) de diferentes tamanhos de grédos. Estdo indicadas 1: camada amorfizada; 2: camada fortemente alterada; 3: camada levemente alterada; 4:
material original. A camada total a ser removida esta relacionada com a alteragdo provocada pelo grdo mais grosso (desbaste inicial). Os passos
utilizando abrasivos com grdos sucessivamente menores eliminam essa camada alterada, provocando menor profundidade de dano no material

(modificado de Schneider et al., 1991).

pode ser aplicada para corrigir aberracdes esféricas e
tipo “almofada” na imagem.

Outra dificuldade de indexacdo ocorre em
regides onde o cristal é tdo fino que dois padrdes de
cristais distintos se sobrepfe no mesmo EBSP. A
indexacdo automatica ndo leva isso em consideracao
e pode identificar ou indexar equivocadamente.
Dependendo do nimero de ocorréncias, pode gerar
um erro importante no resultado final da andlise.

Em alguns casos, diferentes minerais podem
possuir padrdes de difracdo muito parecidos, ndo po-
dendo ser diferenciados devido a um eixo de rotacéo
aparente de n-graus. O quartzo, por exemplo, mostra
um comportamento pseudo-hexagonal devido a uma
rotacdo de 180° em torno do seu eixo-<c>, o que faz
com que seus romboedros positivos e negativos nao
possam ser identificados, pelo menos nos EBSPs
com indexacdo automética (Lloyd 2006). Esse
mesmo comportamento € ocasionado pelas maclas
Dauphiné e podem ocasionar problemas de néo-
indexacéo das orientagdes ou mesmo indexagdes in-
corretas, principalmente no modo automatico, tendo
em vista que essa separacdo sé pode ser feita pela
indexagdo manual de linhas difusas no padréo.

Também € comum a indexacdo errada ou
ndo-indexacdo de minerais com estruturas e/ou
composicOes similares. Apenas a presenca de bandas
pouco intensas permite distinguir os minerais, 0 que
exige tempos de aquisicdo altos para melhorar a
discriminacéo do background. Isso tem sérias impli-
cacOes, principalmente na utilizacdo da indexagéo
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automatica dos dados de orientagdo. Idealmente,
com os erros minimizados, é possivel obter uma pre-
cisdo de 1°-2° para as orientaces absolutas e pre-
cisdo de 0,5° para orientacdes relativas.

PREPARACAO DE AMOSTRAS

O tamanho das amostras depende do
tamanho de grdo da rocha, do tipo e tamanho do
porta - amostra do MEV e da necessidade de im-
pregnacdo antes da andlise. Geralmente as amostras
sdo fatiadas em blocos de 10 mm x 10 mm x 4 mm
(espessura), o que resulta em uma superficie de
analise de 1 cm?. Amostras de granulagdo mais
grossa sdo preparadas na forma de cilindros com
aproximadamente 13 mm de raio, e aproximada-
mente com a mesma espessura. Esses blocos séo
embutidos em resina e polidos, como serd descrito
em detalhe na préxima sesséo.

O objetivo da preparacdo da amostra para
EBSP é obter uma amostra 0 mais plana possivel,
com a regido sub-superficial (onde estard a “fonte
virtual de elétrons”) ndo distorcida, livre de amor-
fizacdo e livre de contaminacBes (Fynn & Powell
1979). Por exemplo, as superficies de crescimento
de um quartzo hidrotermal ndo necessitam de
nenhuma preparacdo adicional: séo planas e cris-
talinas por natureza. Porém na preparacdo de uma
rocha, que precisa ser planificada por desbaste
mecanico, o mais dificil € remover o volume de ma-



Figura 10 - Exemplo de polimento progressivo de um conjunto de amostras
(a), passando por todos os estdgios fisicos de abrasdo e quimico-fisico
(Gltima amostra). As figuras (b, c, d, e & f) referem-se as politrizes utilizadas
nos diferentes tamanhos de grdo de abrasivo (230 grit, 50 grit, pasta de
diamante de 9, 3 e 1 um, respectivamente). A foto (g) mostra a politriz
utilizada no processo quimico-fisico de ataque com silica coloidal
(SYTON®).
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terial amorfizado ocasionado por esse processo.

As deformacdes superficiais artificiais gera-
das pelo processo de corte e polimento mecéanico
dependem do tamanho do gréo abrasivo utilizado no
processo. A profundidade de alteracdo na amostra
sera aproximadamente trés vezes maior que 0
didmetro do abrasivo. A figura 10 mostra os defeitos
gerados pela abrasdo mecénica da superficie onde se
formam camadas amorfizadas, além de camadas,
forte ou levemente alteradas, sobre o material origi-
nal, dependendo do tamanho de grdo do abrasivo
utilizado. Se o desbaste inicial foi feito com uma
serra sieve mesh 60 (didmetro de grdo 0,25 mm), é
necessario remover pelo menos 0,75 mm da
superficie da amostra com abrasivos sucessivamente
mais finos, tendo o cuidado de remover em cada
passo os arranhdes provocados pela granulometria
anterior. O acabamento final deve ser dado com uma
solucdo coloidal de silica ou de alumina, que, além
da abrasdo mecancia, provoca uma leve dissolugdo
quimica da superficie da amostra.

A preparacdo das amostras tem um papel
importante na qualidade dos dados de orientacGes
cristalogréficas, porém os procedimentos detalhados
para preparacdo de amostras gedlogicas raramente
sdo descritos na literatura. O procedimento descrito
a seguir mostrou-se Util na preparacdo de amostras
silicaticas miloniticas. Algumas rochas, com varia-
cdo extrema entre a dureza dos minerais, ou rochas
que contém minerais hidrofilicos podem necessitar
de solugdes peculiares no polimento final. Nesses
casos 0 procedimento descrito pode servir de base
para aperfeicoamentos especificos.

O tempo de polimento em cada uma das
etapas pode variar, dependendo da velocidade de
rotacdo das politrizes, da pressdo exercida, do grau
de intemperismo das amostras, da presenca de
minerais de baixa dureza e/ou fridveis, etc. Os
tempos indicados em cada passo sdo aproximados e
a finalizacdo é determinada por checagem visual,
verificando a eliminacdo de todos os arranhGes
grosseiros, provenientes do polimento com o grao do
passo anterior.

Procedimento para corte e polimento de
amostras geologicas

Amostras geoldgicas que tenham em sua
textura lineacOes e foliacBes, devem ser cortados
preferencialmente paralelamente a uma lineacdo
(mineral ou de estiramento) e perpendicular ao plano
de foliacdo dessa rocha.
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Tanto os blocos como as amostras cilindricas
sdo montadas em um molde de poliéster cilindrico
com cerca de 15 mm de raio e 14 mm de altura (Fig.
11 a). Devem-se passar as orientagdes da amostra de
campo para o bloco cortado e deste para 0 molde de
embutimento. A amostra deve ser centralizada no
interior do molde para evitar arredondamento das
bordas. Amostras fridveis ou muito porosas deverao
ser impregnadas com resina epoxi em vacuo.

Os passos do processo de polimento estdo
descritos detalhadamente a seguir:

1) Ap6s o embutimento em poliéster, expor
totalmente a amostra desbastando a superficie
em uma politriz com disco de ferro (Fig. 11
b), utilizando carbeto de silicio (grit 230).
Remover material suficiente para remover a
camada alterada pelo corte com serra.

Nesse mesmo tamanho de grdo, fazer um
chanfrado na borda do molde de resina ou
poliéster, para facilitar o deslizamento da
amostra durante o polimento subsequente;
Lavar a amostra em &gua corrente, limpar em
banho de ultra-som e lavar de novo em agua
corrente, para eliminar os residuos do abra-
sivo de grao grosso;

Utilizando carbeto de silicio mais fino (grit
500/600), passar a amostra em um outro disco
de metal (se for utilizado o mesmo disco,
deve-se limpar cuidadosamente o mesmo, de
modo a retirar todos os restos de abrasivo de
grdo mais grosso — Fig. 11 c). Remover todos
os arranhdes do grit 230;

Lavar amostra como no passo 3;

Polir entre 15 e 30 minutos com pasta de dia-
mante de 9 um em pano sintético ndo entrela-
cado, usando Oleo lubrificante (Fig. 11 d).
Deve-se cuidar a quantidade de pasta de dia-
mante utilizada, pois além de ser um material
de alto custo, sua utilizacdo em excesso acaba
interferindo no polimento, pois a amostra
acaba ndo sofrendo o atrito necessario com a
superficie de tecido. Também é importante
gue a partir desse estagio a politriz permita a
rotacdo aleatdria das amostras, de modo que o
dano causado pelo processo de polimento seja
distribuido homogeneamente por toda superfi-
cie. E importante usar superficies de tecido di-
ferentes para cada tamanho de grdo, evitando
contaminagBes com os abrasivos de grdo mais
grosso;

Lavar amostra como no passo 3 e em seguida,
observar a qualidade do polimento em um mi-
croscépio de luz transmitida. Nessa verifica-

2)

3)

4)

5)
6)

7)
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Figura 11 - Mapas de fases gerados com o sistema MEV/EBSD desconfigurado (a & b) e configurado (c & d). As figuras a & ¢ mostram o mapa com
os pontos indexados como moscovita (branco) e quartzo (cinza), sem a utilizagdo da ferramenta de reducgéo de ruido, enquanto b & d mostram o
mesmo mapa, agora com a redugdo de ruidos. Os pontos cinza escuros séo EBSPs ndo indexados ou com alto MAD, o que significa que ndo sdo
considerados na geracdo do mapa. Note como a porcentagem modal entre quartzo e moscovita é contrastante entre os dois conjuntos de mapas devido
a desconfiguracdo do sistema por mudanca na distancia de trabalho, e como essa desconfiguragdo ocasiona um aumento irreal da quantidade de
moscovita, nas figuras a & b.

8)

9)

cdo é importante observar se o0 dano causado
pela abrasdo anterior foi removido pelo dltimo
passo de polimento (s6 sdo visiveis arranhGes
finos);

Polir de 15 a 30 minutos com pasta de
diamante de 3 um em pano sintético proprio,
utilizando o mesmo lubrificante do passo 6.
(Fig. 11 e);

Limpar a a mostra e observar (repete-se passo
7)

10) Polir com pasta de diamante de 1um em pano

sintético préprio, utilizando etanodiol como
lubrificante (Fig. 11 f).

11) Limpar a amostra e observar (repete-se passo

7). Coloca-se a amostra a secar e, depois de
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seca, armazena-se em dessecador. Com isso,
encerra-se a parte mecanica do polimento;

12) Polimento mecano-quimico que utiliza como

abrasivo uma solucéo alcalina de silica coloi-
dal (particulas de 20 nm), comercialmente
conhecida como SYTON (Fynn & Powell
1979), em uma politriz de baixa rotacdo em
um tecido sintético ndo-trangado (Fig. 11 g).
Se em todas as etapas o dano causado pelo
abrasivo mais grosso foi removido, esse Ul-
timo passo devera deixar a amostra livre de
danos, minimizando a amorfizacdo na super-
ficie causada pelo abrasivo. Para rochas quar-
tzo feldspaticas o tempo estimado por amostra
nesse Ultimo estagio de polimento é de 10 a



18 horas. A silica coloidal pode ser utilizada
em quase todas os silicatos, embora alguns
tipos de micas, feldspatos potassicos e todos
argilo-minerais hidratados sejam dissolvidos
rapidamente por esse fluido (Fynn & Powell
1979; Prior et al. 1999). Minerais de dureza
muito baixa (galenas, alguns sais, etc) podem
requerer procedimentos particulares de prepa-
racéo.

Apos o final do polimento, deve-se arma-
zenar as amostras em lugar limpo, pois particulas na
superficie provocam carregamento, encobrindo parte
dos detalhes da amostra no mapeamento. Topografia
na amostra, gerada tanto na etapa de desbaste
(chanfros involuntéarios de baixo angulo) como no
polimento final (dissolucdo preferencial de alguns
minerais) podem ocasionar efeitos semelhantes.

CONCLUSOES

A breve revisdo da técnica de MEV/EBSD
aplicada ao estudo de materiais geolégicos apresen-
tada se justifica pelas peculiaridades de amostras
geoldgicas, tanto no que tange sua complexidade
cristalografica como no que concerne a preparagdo
dessas amostras.

O grande nimero de minerais silicaticos e a
enorme variedade de grupos espaciais representados
em amostras de rocha exige do usuério de EBSD um
aprofundamento na cristalografia dos minerais de
interesse. Se o estudo abrange minerais usuais como
p.ex. quartzo, a configuracdo cristalogréfica
provavelmente j& estdq incluida nos programas de
andlise. Porém os arquivos auxiliares que contém os
dados de ocupacdo da célula unitaria de minerais sao
incompletos por causa do imenso numero de
minerais existentes. Eventualmente o usuério precisa
construir esses arquivos, ensinando o software a
distincdo cristalografica entre minerais semelhantes
e especificando o nimero de bandas de Kikuchi
necessérias para a diferenciacdo, fazendo uso até da
analise das bandas difusas.

O processo de polimento com abrasivos de
diferentes tamanhos de grdo e a remogdo da Ultima
camada amorfizada com silica coloidal é essencial
para obter um nimero grande de identificagcdes
positivas, evitando a necessidade de interpolacGes
matematicas em regides de ndo-indexagéo.

A calibracdo correta do sistema de EBSD
evita indexacdo equivocada de fases e proporciona
figuras de distribuicdo de polos dos eixos cristalo-
graficos corretas. Erros em analise de séries isomor-
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ficas podem ser evitados utilizando padrdes determi-
nados pela caracterizacdo quimica do mineral a ser
analisado. A sobreposicéo € evitada atraves da utili-
zagdo de magnificacGes maiores. O efeito de back-
ground, por outro lado, pode ser corrigido através do
aumento do tempo de aquisicdo do padrdo ou au-
mento da corrente do feixe de elétrons.
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