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JUSSIANI, Eduardo Inocente. Influéncia da energia na caracterizacao
microestrutural de rochas por microtomografia de raios X. 2012. Dissertagao
(Mestrado em Fisica) — Universidade Estadual de Londrina.

RESUMO

A microtomografia € uma importante ferramenta nos estudos de propriedades
internas de objetos por ser uma técnica ndo destrutiva. Recentemente, cresceu o
interesse em caracterizar as amostras em relacdo as suas composicoes,
principalmente rochas, utilizando essa metodologia. Nesse trabalho, sete amostras
de materiais com densidades que variaram de 2,42 até 6,84 g/cm® e com nUmeros
atomicos efetivos de 15 a 77,3 foram estudadas. Para isso, utilizou-se um
microtomoégrafo SkyScan 1172, operando nas tensdes de 50, 60, 70, 80, 90 e100 kV
com resolugdo de 13,1 um. Foram calculados tons médios de cinza para cada
amostra e para cada energia e realizados estudos de correlacdo desse valor com a
densidade e com o numero atdémico efetivo das amostras. Ajustes lineares foram
obtidos para cada energia. As funcbes obtidas foram testadas com amostras de
materiais conhecidos.

Palavras-chave: Microtomografia de raios X. Rochas.



JUSSIANI, Eduardo Inocente. Influence of energy on microstructural
characterization of rocks by X-ray microtomography. 2012. Dissertation (MSc. in
Physics) — State University of Londrina.

ABSTRACT

The microtomography is an important tool in studies of internal properties of objects
as a result in being a non-destructive technique. Recently, through this methodology,
the interest in characterizing the samples in relation to their composition increased,
especially in rocks. In this study, seven samples of materials with densities ranging
from 2.42 to 6.84 g/cm3 and effective atomic numbers 15 to 77.3 were studied. To do
this, we used a microtomografo SkyScan 1172, operating at voltages of 50, 60, 70,
80, 90 and 100 kV with a resolution of 13.1 micrometers. We calculated the average
gray shades for each sample and for each energy and studied the correlation of this
value with the density and effective atomic number of the samples. Linear fits were
obtained for each energy. The functions obtained were tested using samples of
known materials.

Keywords: X-ray.microtomography. Rocks.
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1. INTRODUCAO

O petréleo é ainda uma das fontes mais importantes de energia, além de ser
a matéria-prima de varios produtos como: benzinas, O6leo diesel, gasolina e
polimeros plasticos. Sua composicdo € a base de hidrocarbonetos derivados de
transformacoes sofridas pela matéria organica por processos geoldgicos durante a
formacdo de rochas sedimentares. Rochas sedimentares sdo formadas a partir do
acumulo de produtos do intemperismo sofrido por qualquer tipo de rocha e da
deposicdo de materiais provenientes das atividades minerais e vegetais. Os
hidrocarbonetos ocupam espacos porosos nas rochas, sendo esses espacgos poros
ou fraturas.

Para que haja uma maior eficiéncia na extracdo do petrdleo das rochas é
necessario obter informacdes acerca de sua estrutura interna. Dentre essas
informacdes estdo a porosidade, o tamanho do poro e a permeabilidade ™. Outra
informacdo importante é sobre sua composi¢cdo interna, que pode fornecer
informacBes a respeito do processo geoldgico de formacdo da rocha. Essas
informacBes podem ser medidas por metodologias invasivas que nao permitem uma
reutilizacdo da amostra e, com isso, a medida de outro parametro na mesma
amostra. Portanto, metodologias que possam fornecer informacdes sobre a amostra
sem destrui-la acabam sendo mais utilizadas que as metodologias destruitivas. A
microtomografia de raios X é uma metodologia ndo-invasiva que é capaz de fornecer
essas informacdes sobre a estrutura interna de rochas. Nela, imagens da estrutura
interna sdo geradas a partir da atenuacédo do feixe de raios X que atravessa a
amostra. Essa metodologia foi empregada no estudo de rochas reservatorio, com
bons resultados #®. Para a obtencdo dessas imagens, alguns parametros devem
ser escolhidos, como: tensdo no tubo de raios X, corrente no tubo de raios X,
resolucao espacial da imagem, angulo total de rotacdo da amostra, passo angular de
rotacdo, tempo de medida de rotacéo, etc. A escolha da tensdo esta diretamente
ligada a energia dos raios X produzidos que serdo atenuados pela amostra. A
escolha de apenas uma energia de raios X pode “mascarar’ materiais com

densidades e numeros atdbmicos proximos, fazendo com que eles fiquem
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confundidos nas imagens. Isso acaba sendo um problema, pois ndo é possivel
determinar, com certo grau de certeza, a composi¢do interna da amostra.

O objetivo desse trabalho sera caracterizar rochas quanto a sua tonalidade
média de cinza para uma determinada energia e relaciona-lo com as suas
densidades e numeros atdmicos efetivos.

O principal pardmetro que deve ser avaliado é o da energia dos raios X.
Materiais com densidades e numeros atébmicos efetivos semelhantes sdo, para
algumas faixas de energia, igualmente atenuadores da radiacdo. Como a
microtomografia esta baseada na formacdo de imagens através da atenuacdo dos
raios X, o software de reconstrucdo de imagens “entende” que dois materiais com
densidades e numeros atdmicos efetivos semelhantes sdo um mesmo material. Isso
€ mostrado através dos tons de cinza na imagem.

Portanto, variou-se a energia dos raios X que atravessam a amostra — a
atenuacdo € dependente da energia incidente — e com base nessas atenuacfes
diferentes, determinou-se o tom de cinza de cada amostra para cada energia e
comparou-se com a sua densidade e o seu numero atbmico efetivo. Com isso,
mostra-se possivel caracterizar amostras quanto a sua tonalidade de cinza para uma
dada energia, e com base em retas de calibracdo, é possivel fazer um estudo

guanto aos constituintes presentes em uma determinada amostra.
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2. REVISAO DA LITERATURA

Ha alguns trabalhos na literatura que utilizam a microtomografia para
determinar os constituintes de amostras; 0s que existem, usam a técnica de dupla
energia para tal (como descrito abaixo). Nenhum deles na linha proposta nesse
trabalho.

M. Van Geet et al”! utilizaram a microtomografia para analisar rochas
reservatorios, tal como um carbonato oolitico. Para isso usaram um microtomografo
SkyScan 1072 e relacionaram a atenuacdo com a densidade e o numero atémico
efetivo. Com a técnica de dupla energia, fizeram calculos e compararam a
densidade e o numero atbmico medidos com as densidades e 0s numeros atdmicos

reais, obtendo um bom ajuste linear.

K. Remeysen e R. Swennen® estudaram rochas carbonaticas para
caracterizar suas fases: dolomita, calcita e anidrita. Além disso, obtiveram uma
distribuicdo de densidades e numeros atbmicos efetivos em uma fatia 2D de uma
amostra artificial, utilizando a técnica de dupla energia e depois aplicaram em
amostras reais, obtendo um mapa de distribuicdo de seus constituintes. Para isso,
utilizaram um microtomoégrafo SkyScan 1072.

Mark F.V. Tarplee e Nick Corps!® estudaram as melhores formas de se obter
imagens microtomograficas utilizando um microtomégrafo SkyScan 1072. Eles
analisaram os problemas inerentes a técnica (beam hardening), desalinhamento e a
desfocagem das imagens. Também estudaram as formas de se maximizar o
contraste das imagens, além de acertar parametros como “frames”, passo angular,

para obter uma 6tima imagem CT.

D. Koroteev et al.'%, utilizando um micrtomégrafo SkyScan 1172, fizeram um
mapeamento 3D de pos sintéticos multiminerais (Quartzo, Halita e Calcita). Eles
mostraram que a técnica juntamente com um algoritmo apropriado e o conhecimento
da composi¢cdo mineral permite fazer uma distribuicdo de constituintes dentro da

rocha.
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A. Nadeev et al.l*

utilizaram um microtomoégrafo SkyScan 1172 para
distinguir fases dentro de uma amostra, visto que, os materiais que normalmente
estdo dentro das rochas (6leo, agua, argila, etc) ndo ddo um bom contraste nas
imagens. Eles utilizaram agentes de contraste, como nitrato de chumbo, soluc¢des de
bério, estroncio, etc, para mostrar que eles ajudam a distinguir fases dentro da

amostra.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 RAIOS X

Uma das descobertas mais importantes do século XIX foi a dos raios X, feita
por Wilhelm C. Roentger em 1895. Em seus estudos com tubos de raios catédicos
submetidos a altas voltagens, Roentgen verificou que algo diferente dos raios
catodicos saia do tubo e causava fluorescéncia em cristais de cianeto de bario.
Verificou também que mesmo colocando objetos na frente, essa fluorescéncia néo
cessava. Nao sabendo a origem e a natureza desse tipo de radiacdo, denominou-a
raios X. Esse tipo de radiacédo é capaz de impressionar chapas fotograficas, viaja em
linha reta e ndo sao influenciadas por campos eletromagnéticos.

O tubo para a producéo de raios X, desenvolvido por Coolidge e usado até
hoje, consiste de um tubo de vidro, onde se encontram o catodo e o anodo a Vacuo.
O catodo é um filamento de tungsténio que ao ser aquecido emite elétrons por efeito
termibnico. O anodo € feito de tungsténio, prata ou molibdénio jA que esses
materiais possuem alto ponto de fusdo e numero atdmico elevado, sendo, portanto,
mais eficientes na producéo dos raios X.

Ao aquecer o filamento e aplicar uma alta tensdo entre o anodo e catodo,
elétrons sdo acelerados para o anodo. Ao chegarem ao anodo podem ocorrer dois
fenbmenos: o primeiro € o freamento desses elétrons causando a emissdo de um
espectro continuo de energia, também conhecido, nesse caso, como radiacdo de
“bremsstrahlung”; o segundo é a interacdo dos elétrons, que chegam ao anodo, com
os elétrons da eletrosfera dos atomos que compde o anodo, produzindo
fluorescéncia de raios X (figura 1).

Raios X sdo ondas eletromagnéticas com energia na faixa de alguns eV
(elétron-volt) até algumas centenas de keV e podem interagir com a matéria através
dos efeitos fotoelétrico, Compton e espalhamentos Rayleigh e Thomson, na faixa de

energia considerada nesse trabalho.
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Filamento (catodo) Alvo (anodo)

Feixe /] Feixe C—
de de :
Elétrons %Nk\v?aios X

[12]

Figura 1- Esquema de um tubo de Coolidge para a producéo de raios X

3.2 INTERACOES DA RADIACAO COM A MATERIA

Na faixa de energia dos raios X, a matéria pode interagir com a radiacéo
eletromagnética através dos fenémenos: efeitos fotoelétrico e Compton e
espalhamentos Rayleight e Thomson. Esses fendmenos séo tratados nos itens a

sequir.

3.2.1 Efeito Fotoelétrico

O efeito fotoelétrico, proposto por Einstein, ocorre quando a energia de um
foton é totalmente absorvida por um elétron do atomo, ocasionando sua ejegéao. A

energia cinética com gue o elétron sai é dada por:

T =hv—Eg (1)

onde T é a energia cinética do elétron ejetado, hv a energia do foton incidente e Ex a

energia de ligacéo do elétron na camada K **. A figura 2 ilustra o efeito fotoelétrico.
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Elétron Ejetado
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Figura 2 - Efeito Fotoelétrico.

O efeito fotoelétrico ocorre principalmente com elétrons da camada K da
eletrosfera atbmica (os elétrons mais ligados ao 4tomo tém maior probabilidade de
absorcao total do foton). A ejecdo de um elétron causa um rearranjo eletrdnico na
eletrosfera que ocasiona a emissdo de um raio X ou de um elétron Auger, via
interacdo de campo.

A secdo de choque para o efeito fotoelétrico (cm%/atomo), na camada K, é

[14].

dado por

7
5 rmc?\z
Tx = @oZ°a*22 (%) (2)
onde 7x € a se¢do de choque da absorcdo fotoelétrica para a camada K; ¢, =

2

2,67nr3; 19 = # € o raio classico do elétron; o € a constante de estrutura fina

1
(@ =47 =

incidente. Nele, a secdo de choque depende do numero atbmico elevado a quinta

2 7e? p . p p . .
’:f ); mc? é a energia de repouso do elétron e hv é a energia do foton

poténcia. Portanto, quanto mais elementos com elevados niumeros atémicos houver
numa amostra, maior sera sua secdo de choque para o efeito fotoelétrico e,

consequentemente, maior sera a predominancia desse efeito.
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3.2.2 Efeito Compton

O efeito Compton € o espalhamento inelastico dos fétons com a matéria. Se a
energia do féton incidente é muito maior que a energia de ligacdo do elétron ao
atomo, podemos considerar o elétron livre. Nesse efeito parte da energia do foton
incidente é absorvido pelo elétron, que € ejetado com certa energia cinética, e o
restante é emitido como outro féton, que possui energia menor *3. A figura 3 mostra

o esquema do efeito Compton.

Elgtron Ejetado

—
Fiton Incidente {#\

Faton Espalhado

Figura 3 - Efeito Compton.

As energias dos fétons incidente e espalhado sao representadas como:
E=hv 3

1+ afl-cosd) @
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onde E € a energia do féton incidente; E” é a energia do foton espalhado, e a =
hv/mgc?.

A equacdo (5) mostra a secdo de choque total (cm%&tomo) do espalhamento
Compton, onde se pode notar que a dependéncia do nimero atdmico Z é linear ™.

P =szoz{“—a{z(l+a)—£|n(l+20!):|+i|n(1+20{)— 1+ 3 } (5)
24

° 21420 « 2a (1+2af

onde a = m_:z , hv € a energia do foton incidente, m € a massa do elétron, r, =

mc?

Z é 0 numero atbmico.

3.2.3 Espalhamento Rayleigh

O espalhamento elastico, também conhecido como coerente, € 0 processo
em que o féton incidente sofre apenas um desvio da sua trajetéria inicial ao interagir
com o campo dos elétrons ligados (figura 4). Neste processo, todos os elétrons no
atomo participam de maneira coerente. Ha apenas uma mudanca no momento linear

do féton, mas sua energia inicial é conservada™®.

Faton Ezpalhado

\‘_ \I
Féton Incidente L f EL
T T T b __I,.;;rl 'it‘-,—-uﬁ,
|."I““-' 1™ _Ff;,_”___.‘ﬁ/
oY !
L _,L:*"ﬁ-\"‘?r.{__,OJ
\ ’

Figura 4 - Espalhamento Rayleigh.
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A equacdo (7) mostra a dependéncia da secdo de choque (cm?/atomo) com o

ndmero atémico ™,

2
do, = r0|f€|2¥dg (6)

onde f, € o fator de espalhamento atémico; d( é o angulo sélido na direcdo de 6.
Para comprimento de onda (1) grande, f, — Z, ou seja, ha uma dependéncia

quadratica com o numero atémico.

3.2.4 Espalhamento Thomson

O espalhamento Thomson ocorre quando um féton interage com o campo dos
elétrons do material fazendo estes oscilarem (figura 5). Esta oscilacao irradia uma
nova onda na mesma fase e frequéncia da onda da radiacdo incidente. A energia

inicial do féton é conservada com mudanca no seu momento linear ™.

=
e, Fiton Espalhade

Fiton Incident | e e |
P TP i a i ,I
1 [l 5
B ('

Be

%\ </ o
Y i /

'\._\_\- '\.’. o
Euagao do

Campo Coulombians

Figura 5 - Espalhamento Thomson.
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A secdo de choque (cm?4tomo) do espalhamento Thomson é dada pela
equacao (7).

or=—h (7

onde: ro = e2/mc?,

3.3 COEFICIENTE DE ATENUACAO

Os efeitos fotoelétrico e Compton e os espalhamentos Rayleigh e Thomson
descritos possuem, cada um, uma determinada secdo de choque, que fornece a
probabilidade de interacdo do féton com a matéria para aquele fendmeno. Entédo
para calcular a probabilidade total de interacdo do féton de raio X com a matéria,
deve-se somar todas as probabilidades de interacdo, ou seja, somar todas as

secdes de choque:

o=1x+0g+or+Zo. (8)

onde 7y € a secdo de choque para o efeito fotoelétrico, o para o espalhamento
Rayleigh, o, para o Thomson , g, para o Compton e Z é o numero atébmico do
material. A secdo de choque Compton € multiplicada por Z para levar em conta
todos os elétrons do atomo. Multiplicando a equacdo 9 pela densidade de atomos
(atomos/m?3), N, obtém-se a probabilidade de interagdo por unidade de comprimento

3 ou seja:

u=N(tg +0g +o07p)+ NZo, (9)
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A probabilidade fornecida pela equacédo 10 € conhecida como o coeficiente de

atenuacdo linear e é o inverso do livre caminho médio de um féton ™.

3.3.1 Coeficiente de Atenuacao Linear e de Massa

Ao passar por um material de espessura x, o feixe de raios X interage com ele
pelos processos explicados no item anterior, cada um com sua probabilidade de
ocorréncia. Porém, uma parte da radiacdo atravessa o material sem interagir. A
fracdo dessa radiacdo que néo interage em relacéo a radiacdo incidente é dada pela

equacao ¢

I = Iye ** (10)

onde I é a intensidade (contagens/s) da radiacdo que atravessa o material sem
interacgdo; I, é a intensidade da radiag&o incidente; u' é o coeficiente de atenuacao
linear (cm™) e x é a espessura da amostra. O coeficiente de atenuacéo linear pode

ser escrito como:

K= up (11)

onde u € o coeficiente de atenuacdo de massa (cm?/g) e p é a densidade
volumétrica da amostra (g/cm3).

A figura 6 ilustra a lei de atenuacéo da radiagdo para uma amostra de um
mesmo material e homogéneo usando radiacdo monocromatica. A figura 7 para um
material ndo homogéneo e radiagdo monocromatica e a figura 8 para um material

ndo homogéneo e radiacdo policromatica ",
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[ =I,e H'*

Figura 6 — Transmisséo de raios X para uma amostra homogénea, usando uma radiacéo

monocromatica™”.

| = IOQ—Ifu’(x)dx

\

Figura 7 — Transmisséo de raios X para uma amostra ndo-homogénea, usando uma radiagéo

monocromatica™”.
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Emax x
0

Figura 8 — Transmisséo de raios X para uma amostra ndo-homogénea, usando uma radiacéo

policromatica™”.

3.4 MICROTOMOGRAFIA DE RAIOS X

A microtomografia computadorizada de raios X (UCT) é uma técnica nao
destrutiva capaz de fornecer imagens da regido interna de objetos. Para isso,
baseia-se no mapeamento da atenuacdo sofrida pela radiacdo incidente ao
atravessar o material (a radiacdo incidente na amostra pode vir de um tubo
convencional de raios X ou de radiacdo sincroton). A radiacdo que nado € atenuada
pelo material € detectada em uma camara CCD (charge-coupled devices).

Apbs obter vérias projecées da amostra (para isso, rotaciona-se a amostra),
algoritmos de reconstrucdo fornecem imagens das secdes 2D da mesma. O
empilhamento das sec¢des 2D fornecem uma imagem 3D da amostra.

A andlise das imagens 2D fornecem informacdes da estrutura do material em
uma determinada fatia, tal como as regides porosas, enquanto que a 3D possui as
mesmas caracteristicas da amostra. As analises dessas sec¢des 2D e 3D dependem

de softwares adequados para o tratamento das imagens.
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3.4.1 Historia da Tomografia Computadorizada de Raios X

O sistema tomografico foi desenvolvido na década de 60 para auxiliar em
diagnésticos médicos. Seu desenvolvimento se deu na melhoria das imagens
obtidas e na diminuicdo de exposicao do paciente a radiacao.

Nos tomdégrafos de primeira geracdo um detector media a atenuacéo sofrida
pelo feixe colimado ao passar pelo material. O conjunto fonte-detector era entdo
transladado horizontalmente para uma nova medida. Essa operacédo era repetida até
gue todo o material tivesse sido percorrido horizontalmente. Apds isso ocorrer, 0
sistema fonte-detector era rotacionado em um grau e as medidas horizontais
comegavam novamente. Depois de completar 180° ou 360° de rotacdo o sistema se
movimentava verticalmente para que outra fatia fosse medida. A figura 9 mostra

como se realiza uma medida nesse tomografo.

>

TITIT
SHIL~

3
‘ss’ff"'
0,,' "“\\

Figura 9— Medida com um tomaografo de primeira gera(;éo[ls].

Nos tomégrafos de segunda geracdo, o feixe da radiacdo ndo € mais
colimado, sendo agora em forma de leque (com uma abertura de 3° a 10°). Com
iSso, um numero maior de detectores comecou a ser utilizado. O angulo no qual o
sistema era rotacionado era o mesmo do angulo de abertura do feixe e o processo

de translacéo era o mesmo. A figura 10 ilustra uma medida nesse tipo de tomdgrafo.
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Figura 10 — Medida com um tomaografo de segunda geraqéo[ls].

Nos tomografos de terceira geracdo, o angulo de abertura do feixe é
suficiente para cobrir todo material (0 que necessita de mais detectores do outro
lado), eliminando a necessidade de transladar o sistema. A figura 11 ilustra uma
medida nesse tipo de tomégrafo.

5 v
K 3
o £y
. &

Figura 11 — Medida com um tomografo de terceira geraqéo[lg].

A quarta geracdo de tomdégrafos consiste em um anel de detectores fixos. Em
seu interior se localiza a fonte de raios X. Nesse caso, apenas a fonte, cuja abertura
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7

do feixe cobre todo material, é rotacionada. A figura 12 ilustra uma situagéo de
medida.

Figura 12 — Medida com um tomografo de quarta gerag:éo[m].

Na quinta geracdo de tomografos ndo ha partes moéveis. A fonte de raios X €
substituida por quatro alvos em forma de anel (~210°). Esses alvos séo atingidos por
um feixe de elétrons. Esse feixe faz uma varredura e incide em um ponto de um anel
de tungsténio. A desaceleracdo abrupta dos elétrons produz raios X, que apos
atravessar o objeto, sdo detectados em detectores de estado sdlido.

A sexta geracao dos tomografos permite imagens tridimensionais através de
um sistema helicoidal. Aqui, o objeto translada enquanto o sistema fonte-detector o
circula. Os softwares utilizados nessa geracdo de tomografos devem ser alterados

para levarem em conta o tragado helicoidal da aquisi¢éo de dados.
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3.4.2 Aquisicdo dos Dados

Na microtomografia, a aquisicdo dos dados é feita por uma camara CCD
(Charge Coupled Device). Ela é formada por um conjunto de sensores, dispostos em
uma matriz de linhas e colunas.

Como as camaras CCDs séo sensiveis a luz, ha a necessidade do uso de
cintiladores. Os cintiladores convertem os raios X em luz visivel e estas chegam aos
sensores da camara CCD. La a luz é convertida em um sinal de corrente — a
intensidade do sinal € proporcional a intensidade da luz que incide no sensor. A
corrente produz um sinal analégico que serd ampliado e convertido em um sinal
digital. Esse sinal € entdo gravado no computador em valores de tons de cinza —
variam de 0 a 255. A figura 13 mostra uma representacao do sistema de aquisi¢ao

de dados.

Cintilador
Amostra
e © Fonte de
B Raios X
® ‘
&
@
®
" 7]
Fétons de Fétons de
Raios X

luz visiveis

Figura 13 — Representacédo do sistema de aquisicdo de dados da camara CCD ™,
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3.4.3 Caracterizacdo Geométrica

Uma imagem digital é caracterizada pelos seus pixels, se for uma imagem 2D,
ou pelo seus voxels, se for 3D. O pixel € a menor elemento de area numa imagem
2D, como o voxel € o menor elemento de volume numa imagem 3D. As dimensdes
de cada pixel sdo definidas pela resolugdo espacial utilizada. Numa imagem
tomogréfica, os pixels sao representados por tons de cinza, que representam o valor
da atenuacéo do feixe naquele ponto. A figura 14 mostra uma representacédo desses

dois elementos.

Voxel
Pixel A B
(7

Figura 14 - (A) Imagem bidimensional formada por elementos de area e (B) Imagem tridimensional

caracterizada por elementos de volume,

3.4.4 Resolucao de Imagens

A resolucdo espacial de uma imagem mostra qual o menor elemento que
pode ser analisado pelo conjunto do sistema de medida e pelo software de analise.
Se a resolucdo de uma imagem, por exemplo, for de 10 um, elementos de matéria

ou poro menores que esse valor nao serao identificado pelo software.
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Hoje, had tomografos que conseguem chegar a resolugbes de imagens da
ordem de nan6metros. A resolugdo maxima que um equipamento pode atingir, em
uma medida microtomografica, vai depender do tamanho da amostra, geometria e
qualidade do sistema irradiacéo/deteccao.

A resolucdo de uma imagem microtomogréfica depende do tamanho do pixel
no detector (x) e de um fator — chamado fator de magnificagao (M):

R=2 12
= (12)
sendo
M=a+b (13)
a

onde a € a distancia fonte-amostra e b é distancia amostra-camera CCD.

Ha ainda outro parametro importante que € a resolucdo de contraste. Esse
parametro relaciona-se com o contraste minimo entre os coeficientes de atenuacéo
entre duas partes adjacentes da amostra; quanto maior a resolucdo de contraste,
melhor sera quantificada pequenas variacdes na densidade dentro da amostra. Esse
parametro é dependente da radiacdo incidente. Se a energia da radiacdo for muito
alta, partes da amostra podem se tornar transparentes a ela; se for muito baixa ha
uma maior interacdo com a matéria, tornando a amostra, como um todo, um bom
absorvedor — ambos os casos diminui a resolucdo de contraste. Outra relacdo é
guanto a intensidade do feixe. Quanto mais intenso ele for, maior serd o nimero de
foétons, e consequentemente, devido a diminuicdo dos desvios estatisticos, uma

melhor resolucéo de contraste.

3.4.5 Algoritmo de Reconstrucao de Imagens

O algoritmo envolvido na obtencdo das imagens é o de Retroprojecao

Filtrada'®Y. O valor medido da atenuac&o de um feixe de radiacdo (ou uma projecao)
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€ associado a todos os elementos ao longo do feixe. A sobreposicdo de
retroprojecoes feitas em diferentes angulos 6 fara com que se crie um contraste
entre elementos de coeficientes de atenuacgdo diferentes. Por isso, quanto maior for
0 numero de projecdes, mais nitida sera a imagem.

Nele, € obtida uma solucédo aproximada que leva em conta que a atenuacao
do feixe é uniforme sobre todo trajeto dos raios X na amostra, sendo, portanto, a
atenuacao calculada proporcional a atenuacao medida.

Considerando o feixe como uma linha que atravessa a amostra, o objeto é
modelado a partir de uma distribuicdo da atenuacdo dos raios X ao longo desta
linha, a integral sobre ela representa a atenuacao total sofrida pelo feixe que
atravessa o objeto.

A projecéo é formada pela combinacdo de um arranjo de integrais de linha de
uma colecdo de raios paralelos denotada por Py(t) para um 6 constante, como se

pode observar na figura 15.

Figura 15 - Projecfes paralelas dadas pelo arranjo de raios paralelos para diferentes éngulos[zz].
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onde:

Po(t) = | f(xy)ds (14)
©.0)

onde f(x,y) € uma funcdo bidimensional das integrais de linha dos parametros 6 e t.

Para uma rotacdo de 180°, o algoritmo usa a equacao:

flx,y) = LHQQ (xcosB + ysen8)d6o (15)

onde:

Qo) = [ Solwle ™ dw (16)

Sg(w) é uma transformada unidimensional de Fourier da projecéo Py ().

O tomografo utilizado nesse trabalho ndo utiliza feixes paralelos de raios X,

mas sim, um feixe conico 2

. A figura 16 mostra um exemplo em que os detectores
sdo moldados em forma de arco, fazendo com que a radiacdo incida com espacgos
iguais dados por D. Ja a figura 17, mostra detectores em um arranjo plano,
mostrando que as linhas de radiagdo ndo chegam aos detectores com
espacamentos iguais. Assim, a funcao f(x,y) ndo pode ser utilizada da maneira que
foi expressa na equacdo 16. Para radiacdo de feixe conico a funcdo tem que ser

expressa em coordenadas polares:

X =rcos¢p y=rsenp a7



/

/

AN

N

Figura 16 - Arranjo tomogréafico com detectores alinhados na forma de um semicirculo

[22]

Raios em intervalos
eqiliangulares

A

S

Espagamentos
diferentes
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Figura 17 - Arranjo tomogréafico com mesmo angulo entre as linhas de radiacéo incidente e

com espagamentos diferentes de chegada aos detectores

[22]

Considere o esquema mostrado na figura 18, com dois detectores imaginarios

D’; e D5, passando pela origem, e as seguintes transformagdes?:



( t = scosy
| 0=B+y
. sD

VD2 + 52

s
0= tan~!—
|0 =B +tan D

Fonte

D,

Figura 18 - Esquema de transformacéo das coordenadas cartesianas em polares
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(18)

]:)2

[22]
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Figura 19 - Parametros usados no algoritmo de reconstrucéo de imagemm].

A funcéo f(r, ¢), juntamente com os parametros descritos anteriormente, com
0 esquema mostrado na figura 19 e algumas transformac6es mateméticas, pode ser

escrita comol?:

1 f2n—tan_1(57m) 3

Sm sD (S D
f(‘r, ¢) = E _tan_l(%m) '[_Sm PB_H, <D27+SZ) . h[rcos(ﬁ + tan (5) - ¢] mdeﬁ (19)

onde S,,, € o maior valor de s em cada projecédo que corresponde a t,, em projecoes

paralelas e a expressao P/>’+y( ) corresponde & integral do raio SA na projecéo

sD
VDZ+s2
paralela Py(t).
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3.4.6 Principais Artefatos em Microtomografia

3.4.6.1 Beam Hardening

7

Um artefato que é encontrado em imagens microtomogréficas é o beam
hardening, ou endurecimento do feixe. Na maioria dos microtomodgrafos é utilizada
uma fonte policromada de raios X. Esse artefato ocorre devido & absor¢éo de fotons
de baixa energia pela borda da amostra. Com isso, o software “entende” que nas
bordas ha um material mais denso em relacéo ao interior da amostra. Nas imagens
microtomograficas, o efeito é uma regido mais escura no centro da amostra que vai
se tornando mais clara & medida que se aproxima da sua borda®®. Para diminuir os
efeitos desse artefato, filtros fisicos de metais sdo colocados na saida do tubo ou na
frente da camara CCD para absorver fétons de baixa energia. Também ha a
utilizacao de filtros via software para corrigi-lo. A utilizacdo desse ultimo ocasiona a
mudan¢ca no tom de cinza da amostra. A figura 20 mostra um exemplo do

aparecimento desse artefato em uma imagem microtomografica.

Figura 20 - Surgimento do artefato beam hardening em uma imagem microtomografica.
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3.4.6.2 Ring Artifact

Artefatos em anel (ring artifacts) surgem em tomografos de terceira geracéo
em formas de circulos concéntricos ou circulos parciais. Ele ocorre devido ao fato
que os detectores na camara CCD nao fornecem o mesmo sinal a um mesmo
estimulo, resultando em valores anémalos de atenuacdo. A forma circular desse
artefato ocorre pelo fato da amostra ser rotacionada. Se um detector ndo esta
funcionando corretamente, ele da essa informacéo errada sempre que a amostra €
rotacionada®”. Esse artefato pode ser sanado através de filtros via software e
também com a utilizagdo do “random movement”. Um exemplo de imagem com esse

artefato e a mesma imagem corrigida via software estd mostrado na figura 21.

Figura 21 - Imagem com o artefato anel (a esquerda) e a mesma imagem corrigida via

software (& direita).



4. MATERIAIS E METODOS

4.1 AMOSTRAS
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Nesse trabalho foram utilizadas sete amostras: calcita, arddsia, aluminio,

marmore branco, fluorita, hematita e galena. A tabela 1 mostra a composi¢ao

guimica das amostras.

Tabela 1 — Amostras

estudadas no trabalho e suas composi¢des quimicas.

Amostras

Calcita

Ardésia

Aluminio

Marmore

Branco

Fluorita

Hematita

Galena

Composicao Quimica

CaCOs

KAIz(OH),(AlSis010) (35%); (Mg,Al,Fe)12(Si, Al)gO20(OH)16 (20%);

SiO, (35%).

Al

CaCOj; (5%); CaMg(COs), (90%); SiO,; FeS,; CaMgSi,Oe.

CaF,

Fe,O3

PbS
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As amostras foram moldadas em formato cilindrico com 6 mm de didmetro por
5 mm de altura e inseridas uma sobre a outra dentro de um cilindro de plastico. A

figura 22 mostra as amostras.

Calcita

Arddsia
Aluminio
Mdarmore Branco
Fluorita
Hematita

Galena

Figura 22 — Amostras dentro do suporte de plastico (esquerda) e um esquema da disposigdo das
amostras dentro dele (direita).

4.2 CALCULO DA DENSIDADE

Para o calculo da densidade das amostras, mediu-se a massa das amostras
dez vezes com uma balanca semi-analitica, GEHAKA BG400. Em seguida,
mergulharam-se — dez vezes — as amostras em provetas graduadas contendo agua,
medindo, assim, o volume das amostras. As amostras estavam envolvidas em uma

pelicula plastica fina para evitar a absorcao de agua. Tanto a massa do filme plastico
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quanto seu volume sao despreziveis quando comparados as massas e volumes das

amostras.

A tabela 2 mostra os valores calculados das densidades com seus

respectivos erros.

Tabela 2 — Valores calculados para as amostras com seus respectivos erros.

Amostras Densidade (g/cm?®)
Calcita 2,42 £ 0,29
Arddsia 2,46 + 0,26

Aluminio 2,52 +0,27
Marmore Branco 2,85+0,32
Fluorita 2,88 £ 0,25
Hematita 4,95+ 0,77
Galena 6,84 + 0,55

4.3 CALCULO DO NUMERO ATOMICO EFETIVO

Para calcular o nimero atomico efetivo das amostras, foi utilizado a

equacao proposta por R. C. Murt em 196524

Zep = "NF X @)P + fo X (2% + f3 X (2)27 + -+
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onde f, € a fracdo do numero total de elétrons associado a cada elemento e Z, é 0
namero atdbmico de cada elemento. Para esse calculo foi considerado que as
amostras eram puras, ou seja, que ndo havia intrusdo de outros compostos. Além
disso, ndo foi considerado no calculo os espacos porosos. Para as amostras
compostas, como ardosia e marmore branco, foi considerada a seguinte
porcentagem das suas composicdes mineralogicas: arddsia (40% Quartzo, 40%
Sericita e 20% de Clorita) e marmore branco (90% Dolomita e 10% Calcita). A tabela

3 mostra os valores calculados para o numero atdmico efetivo para as amostras.

Tabela 3 — NUumeros atémicos efetivos calculados para as amostras.

Amostras Numero Atdmico Efetivo
Ardosia 10,9
Aluminio 13,0
Marmore Branco 13,1
Calcita 15,1
Fluorita 16,6
Hematita 22,9
Galena 77,3

4.4 SISTEMA MICROTOMOGRAFICO SKYSCAN 1172

No trabalho foi utilizado um microtomografo da SkyScan, modelo 1172 25
instalado em 2012 no Laboratério Multiusuario de Aplicagcbes de Raios X da
Universidade Estadual de Londrina (LARX/UEL). Sua composi¢édo é basicamente um
tubo de raios X, sistema de posicionamento/movimentacdo da amostra, sistema de

intensificacdo do sinal (cintilador) e uma camara CCD (detector). Um esquema
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desse equipamento é mostrado na figura 23. Ja a figura 24 mostra o equipamento
utilizado com suas dimensoes e a figura 25 estd mostrando o porta-amostras.

Intensificador Camera
de Iinagem D
Amostra Ersjechs
Tubo de :
Raios X 7N AT
71
Sistema de
Movimentagéo

Figura 23 — Modelo esquematico da composicao do microtomégrafo SkyScan 1172 ™,

Figura 24— Microtomégrafo SkyScan 1172 instalado no LARX/UEL.
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Figura 25— Microtomégrafo SkyScan 1172 instalado no LARX/UEL — detalhe do porta amostras.

O microtomégrafo possui um tubo de raios X microfocus com anodo de
tungsténio, modelo Hamamatsu L7901-01, refrigerado a ar. A tenséo de operacédo do
equipamento pode variar de 20 kV até 100 kV, a corrente de 0 a 250 pA, ambos
valores associados para fornecer uma poténcia maxima de 10 W.

A deteccdo é feita através de uma camara CCD de 11 Mp, modelo
Hamamatsu C4742-55-12HRF, 12 bit, refrigerada pelo efeito Peltier. O tamanho de
cada célula da CCD é de 5,9 x 5,9 um, resultando em uma area efetiva de 15,5 x
23,6 mm. Essa camara possui, ainda, um sistema que varia a quantidade de pixels:
2624 x 4000, 1312 x 2000 e 656 x 1000 pixels.
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4.5 PARAMETROS DE AQUISICAO

Na microtomografia podemos variar alguns parametros que melhoram a
qualidade das imagens adquiridas. Dentre elas estdo: a tensdo e a corrente no tubo
de raios X, resolugado espacial, passo angular, “frames” e a utilizagao de filtros
fisicos.

A tensdo no tubo de raios X € um dos parametros mais importantes na
microtomografia. A escolha da tensao influencia no espectro de emissao de raios X
pelo tubo. A figura 26 mostra o espectro de emissao de raios X para varias tensdes
aplicadas no tubo. Nesse trabalho, a tensé@o aplicada no tubo é o parametro mais
importante, pois ela é que interfere no espectro de energia. Utilizaram-se as tensdes:
50, 60, 70, 80, 90 e 100 kV.

=)

L
1

Intensidade Eelativa

EnergialceV)

Figura 26 - Espectro tipico de um tubo de raios X com alvo de Tungsténio em funcéo da

tensdo aplicada [26]

O valor da corrente aplicada no tubo de raios X permite uma maior qualidade
nas imagens microtomograficas - pode melhorar as estatisticas das medidas — visto
gue aumenta a intensidade da transmitancia para uma dada voltagem aplicada. No

microtomégrafo SkyScan 1172 os valores da corrente sao ajustados
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automaticamente, dependendo da tens&do escolhida (o software escolhe um valor
que mantera a poténcia em 10 W).

O passo angular é o incremento dado pelo sistema de rotacdo a amostra
depois de uma medida. Se, por exemplo, for utilizado um passo angular de 0,4° -
como foi utilizado nesse trabalho — significa que apdés uma medida a amostra é
rotacionada em 0,4° e uma nova medida é realizada. Esse processo ocorre até que
a amostra seja rotacionada em 180° ou 360°, dependendo da escolha do usuario.

‘Frames” € a média das projecdes dada pelo software a partir de um conjunto
medidas realizado. Se a escolha do “frames” for N, significa que, para uma dada
posicdo da amostra, serdo feitas N medidas e depois sera calculada uma média
delas.

A resolucéo espacial é o parametro que interfere no que se pode “ver’ dentro
da amostra. Se, por exemplo, for escolhida uma resolugdo espacial de 10 pm,
significa que objetos menores que esse tamanho ndo serdo distinguiveis. Nesse
trabalho foi utilizada uma resolucao espacial de 13,1 pum.

Outro parametro importante, mas que nao pode ser ajustado diretamente pelo
usuario, € a resolucdo de contraste. Ela esta relacionada com a capacidade de
distincdo de regides com tons de cinza semelhantes, ou seja, € a capacidade do
sistema distinguir uma regido da sua regido circundante em relacdo a diferenca de
atenuacao. Ela depende da voltagem aplicada, densidade, espessura e composi¢ao
qguimica da amostra.

Ha ainda um parametro que pode ser usado para atenuar raios X de baixas
energias. Para isso, utilizam-se filtros fisicos em frente a camara CCD: filtro de 1 mm
de aluminio, 1 mm de aluminio justaposto com cobre e a op¢do sem filtro. Nesse
trabalho optou-se por utilizar o filtro de 1 mm de aluminio. O objetivo desses filtros é
diminuir o artefato “beam hardening”.

Outros parametros importantes séo: o tempo de exposi¢cao, que € o tempo de
cada medida, e o “random movement”, que faz com que a medida que amostra gira,
seja realizado um movimento de subida e descida, ajudando assim na diminuigao de
ruidos nas imagens.

A tabela 4 mostra os parametros de medidas utilizados nesse trabalho.
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Tabela 4 - pardmetros de medidas utilizados.

Tenséo (kV) 100;90;80;70;60;50 Passo Angular (°) 0,4
Corrente (WA) 100;112;124;141;167;201 Frames 3
Random
Resolucéo (um) 13,1 10
movement
_ Rotacao da
Filtro Al 180°
Amostra
Tempo de o .
2000 Grid size (pixels) 2000x1336

exposi¢cao (ms)

4.6 SOFTWARES UTILIZADOS

Em microtomografia, tanto as aquisicbes de imagens quanto suas analises,
requerem a utilizacdo de softwares especificos. A seguir estd um resumo dos

softwares utilizados.

4.6.1 Software SkyScan 1172

E o software que opera o microtomdgrafo para a aquisicdo de dados. Nele,

insere-se 0s parametros das medidas a serem feitas (esses parametros estao
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descritos no item anterior), além das opc¢Bes de salvar, de observar o perfil de
transmissao da radiacao pela amostra, etc.

4.6.2 Software NRecon

7

Esse software é o responsavel por fazer as reconstrucdes das imagens
através de um algoritmo de retroprojecdo filtrada, baseado nas imagens
microtomograficas adquiridas pelo software SkyScan 1172. No software ha uma
opgao de “preview” que permite uma visualizacdo de uma dada fatia reconstruida.
Isso é feito para que sejam ajustados alguns parametros de reconstrucdo. Esses
parametros sao: “Smoothing”, que € um filtro mediano, auxiliando na diminuigdo de
ruidos nas imagens; “Alinhamento”, que corrige eventuais variacdes de posicdo da
amostra durante a aquisicdo de dados; "Ring Artifact”, que corrige os artefatos de
anel, provenientes das diferencas de resposta de cada detector da camara CCD a
radiacdo e "Beam Hardening", que diminui o efeito do endurecimento do feixe

causado por raios X de baixa energia que séo absorvidos pela borda da amostra.

4.6.3 Software Imago

Desenvolvido pelo Laboratério de Meios Porosos e Propriedades
Termofisicas (LMPT) da Universidade Federal de Santa Catarina, em colaboracao
com a ESSS (Engineering Simulation and Scientific Software) e CENPES/Petrobras,
esse software é utilizado nas andalises das imagens 2D reconstruidas. Nesse
trabalho ele foi utilizado para fazer a escolha de um ROI (region of interest) nas
imagens, para recortar as regides selecionadas e exportar esses dados em forma de
texto que posteriormente eram analisados pelo Excel para o calculo das médias dos
tons de cinza (cada média de tom de cinza envolvia de 300 a 400 mil valores de tons

de cinza).



49

4.7 AQUISICOES DOS DADOS

4.7.1 Formas de Obtencao dos Dados

Como todas as amostras juntas possuem cerca de 35 mm, ndo ha como
medi-las de uma Unica vez, pois, juntas, elas excedem o tamanho do detector. A

figura 27 mostra uma projecédo de uma medida em 100 kV que mostra essa situacao.

Figura 27 — Projec@o de uma medida em 100 kV mostrando que as amostras excedem o tamanho do

detector.

Para contornar esse fato, ha duas opg¢bes no software que permitem a
realizagédo de varios escaneamentos, para o caso da amostra exceder o tamanho do
detector. Uma forma é que o equipamento realiza multiplos escaneamentos (no caso
desse trabalho foram trés) e no final une todos os dados em uma “Unica medida”;
outra opcgao é que o software realiza escaneamentos independentes.

Essa diferenca na forma de obter os dados pode ser um problema, visto que
0s tons de cinza sdo normalizados dependendo do quanto a radiagdo esta sendo
absorvida pelas amostras. Se, por exemplo, houver apenas amostras pouco

atenuantes, os 256 tons de cinza serao distribuidos entre a parte da amostra mais
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atenuante e a menos atenuante. Se as amostras sdo variadas em escaneamentos
independentes, varia a distribuicdo de tons de cinza em cada escaneamento.

A fim de verificar se ha diferencas entre os tons de cinza médios de cada
amostra, foram feitas medidas nessas duas formas de obtenc&o de dados. A tabela

5 compara esses tons de cinza.

Tabela 5 — Comparacéo dos tons de cinza calculados para as duas formas de aquisicdo de dados no

microtomaografo (80kV).

Varios escaneamentos
Um escaneamento

independentes
Amostras
Tom de _ Tom de )
_ Desvio Padréo _ Desvio Padréo
Cinza Cinza
Ardésia 40 8 78 7
Marmore Branco 49 9 96
Calcita 67 10 103
Hematita 105 30 146 30

Os valores médios de tons de cinza sdo diferentes nas duas formas de
obtencdo dos dados. Quando o software realiza escaneamentos independentes, ele
distribui os tons de cinza entre o material menos atenuante (no caso o ar) e o mais
atenuante nessa medida. No caso de apenas um escaneamento, os tons de cinza
séo distribuidos ao final de todos os escaneamentos, distribuindo assim os tons de
cinza entre todos os materiais medidos. Pela tabela, nota-se que ndo ha uma grande
diferenca nos valores dos tons de cinza quando se considera o intervalo entre a
ardésia e a hematita nos casos considerados (para um escaneamento a
variabilidade foi 65; para varios escaneamentos independentes, 68). Porém, quando
se observa a variacdo dos tons de cinza entre as amostras, ela € maior para o caso
de varios escaneamentos independentes. Em vista disso, optou-se por realizar as

medidas com apenas um escaneamento.



51

4.8 METODOS DE RECONSTRUCAO

4.8.1 Escolha dos Parametros de Reconstrucao

Para realizar as reconstrucdes das amostras, ha duas possibilidades: utilizar
os parametros de reconstrucao definidos para uma amostra e aplicar as demais ou
otimizar os parametros de reconstru¢cdes de forma individual para cada amostra. A
tabela 6 mostra os tons de cinza calculados utilizando um parametro de
reconstrucdo para todas as amostras (otimizado para a fluorita) e os tons de cinza
calculados para as reconstrugdes feitas individualmente (80 kV). A figura 28 mostra
um gréfico relacionando os tons médios de cinza obtidos para cada amostra em
funcdo da densidade para esses dois tipos de reconstrucao.

Pela tabela percebe-se que os tons de cinza — mesmo levando em conta o
desvio padrdo — ndo estdo proximos. Isso ocorre porque ao ajustar os parametros
para cada amostra, varia-se o tom de cinza da mesma. Assim, ndo é possivel ajustar
os melhores parametros de reconstrucdo sem que isso interfira no tom de cinza
caracteristico da amostra. Porém, é claro, também néo é ideal fazer a reconstrucéo
com apenas um parametro para todas as amostras. Ja a figura 28 mostra que é
possivel tracar uma reta relacionando a densidade com o tom de cinza apenas
quando h& um parametro de reconstrucdo para as amostras (pontos vermelhos).
Quando as reconstrucdes sao individuais ndo ha um padrdo linear entre as
grandezas. Nesse cenario, optou-se por utilizar um parametro de reconstrucéo e

aplica-los a todas as amostras.
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Tabela 6 — Comparacéo entre os tons de cinza calculados utilizando um parédmetro de reconstrucéo

para todas as amostras e 0s tons de cinza calculados para as reconstrucdes feitas individualmente

(80 kV).
Um parametro de Parametros de reconstrucao
reconstrucao individuais
_ Desvio _ Desvio
Amostras Tom de Cinza Tom de Cinza
Padréao Padréao
Calcita 67 10 89 12
Ardosia 40 8 53 8
Aluminio 43 7 56
Marmore
49 9 67 12
Branco
Fluorita 64 14 80 17
Hematita 105 30 72 19
Galena 146 27 95 12
8 o
7 |
6 -
e
2
D 54 : |
]
©
©
O 44
w
§ @® Um Pardmetro de Reconstrucio
3 ‘ ﬂ %
L ' Parametros de Reconstrucdes
| [ o
Individuais
2
1 ! I ! I

d b | T 1 1 1
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Figura 28 — Tom de cinza versus densidade usando um parametro de reconstrucéo e usando

pardmetros de reconstrucao individuais.
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4 .8.2 Escolha da Amostra-base

Para a escolha da amostra-base, para definir os parametros de reconstrucao,
foram selecionadas trés amostras — arddsia (baixa densidade), fluorita (densidade
intermediaria) e hematita (alta densidade), e feitas as reconstru¢des utilizando-as
como base.

A figura 29 mostra como ficou a reconstrucdo das amostras utilizando os
parametros otimizados para a arddsia. A tabela 7 fornece os tons médios de cinza
obtidos para essa analise.

Considerando as energias utilizadas, numeros Atémicos e densidades das
amostras envolvidas, o efeito de interacdo da radiacdo predominante € o
espalhamento Compton. Desta forma, espera-se obter uma relacdo linear entre os
tons de cinza e as propriedades fisicas das amostras.

As figuras 30 e 31 mostram os melhores ajustes lineares obtidos entre os tons
de cinza das amostras e suas densidades e numeros atébmicos efetivos. Para isso,
algumas amostras foram excluidas em funcdo de apresentarem problemas que
serao discutidos nos proximos itens. A saber: para o ajuste linear da densidade

excluiu-se a calcita; para o numero atdmico efetivo, a calcita e a galena.

Calcita (2293) Ardésia (2027) Aluminio (1666) M. Branco (1333)

Fluorita(964) Hematita (560) Galena (150)

Figura 29 - Reconstrucdo de uma fatia 2D das amostras, tendo como base os parametros de

reconstrugdo da arddsia, para 100 kV (entre parénteses esta o nimero da fatia).
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Tabela 7 - Médias dos tons de cinza para as amostras, densidade e nimeros atémicos efetivos utilizando

como base a arddsia (100 kV).

_ Numero
Densidade o Tom de ) .
Amostras 5 Erro Atomico ] Desvio Padréo
(g/cm) , Cinza
Efetivo
Calcita 2,42 0,29 15,0 136 19
Ardosia 2,46 0,26 10,9 78 14
Aluminio 2,52 0,27 13,0 88 10
Marmore
2,85 0,32 13,1 92 15
Branco
Fluorita 2,88 0,25 16,6 133 24
Hematita 4,95 0,77 22,9 203 50
Galena 6,84 0,55 77,3 254 6
8 -
6
e
(&}
C
(1) -
® 44 )
7] B
[z
(0] )
Equation y=a+b*x
Adj. R-Square 0,8296
2 Value Standard Error
A Intercept 0,57098 0,34975
A Slope 0,02161 0,00293
T v T v T v T )
60 120 180 240

Tom de cinza

Figura 30 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus suas

densidades usando os parametros de reconstrucdo da ardosia como base (100 kV).
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Figura 31 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus

ndmeros atdmicos efetivos usando os parametros de reconstrucao da arddsia como base (100 kV).

No caso do ajuste linear entre os tons de cinza e a densidade, o coeficiente
de determinacéo (R?) foi de 82,96%; entre os tons de cinza e 0os ndmeros atémicos
efetivos, 98,82%.

A figura 32 mostra a reconstru¢do de uma fatia de cada amostra, tendo como
base os parametros de reconstrucéo da fluorita, para 100 kV. Ja a tabela 8 fornece
0s tons meédios de cinza obtidos nessa reconstrucao

Nas figuras 33 e 34 estdo mostrados os melhores ajustes lineares (para 100
kV) obtidos nas reconstrucdes utilizando a fluorita como base. No caso dos tons de

cinza e densidade a calcita foi excluida; no caso da densidade e nimero atdmico

efetivo, a calcita e a galena.
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Calcita (2293) Ardésia (2027) Aluminio (1666) M. Branco (1333)

Fluorita(964) Hematita (560) Galena (150)

Figura 32 - Reconstrucdo de uma fatia 2D das amostras, tendo como base os parametros de
reconstrugdo da fluorita, para 100 kV (entre parénteses esta o niUmero da fatia).

Tabela 8 — Médias dos tons de cinza para as amostras, densidade e nimeros atdmicos efetivos

utilizando como base a fluorita (100 kV).

. Namero
Densidade . Tom de ) .
Amostras 3 Erro Atdmico ) Desvio Padréao
(g/cm) _ Cinza
Efetivo
Calcita 2,42 0,29 15,0 37 6
Ardésia 2,46 0,26 10,9 50
Aluminio 2,52 0,27 13,0 54
Marmore
2,85 0,32 13,1 63 8
Branco
Fluorita 2,88 0,25 16,6 70 7
Hematita 4,95 0,77 22,9 81 10

Galena 6,84 0,55 77,3 101 17
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Figura 33 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus suas

densidades utilizando como base os pardmetros de reconstrugéo da fluorita (100 kV).
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Figura 34 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus

nameros atdmicos efetivos utilizando como base os parametros de reconstrucao da fluorita (100 kV).
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O coeficiente de determinacdo, para o ajuste linear entre o tom médio de
cinza e a densidade, foi de 96,88%; para o caso do tom de cinza versus namero
atomico efetivo, 96,55%.

Por fim, a figura 35 mostra reconstrucdes de fatias das amostras utilizando os
parametros de reconstrucdo otimizados para a hematita. Ja na tabela 9, os tons de
cinza obtidos para as amostras séo dados.

Nas figuras 36 e 37 estdo mostrados os graficos relacionando os tons de
cinza das amostras em relacdo as densidades e aos numeros atémicos efetivos das
amostras. Por motivos que serdo explicandos nos itens posteriores, a calcita foi
excluida da analise da densidade e do numero atdomico efetivo. J4 a galena foi

excluida do grafico contendo o numero atémico efetivo.

Calcita (2293) Ardosia (2027) Aluminio (1666) M. Branco (1333)

Fluorita(964) Hematita (560) Galena (150)

Figura 35 - Reconstrucdo de uma fatia 2D das amostras, tendo como base os parametros de
reconstrucdo da hematita, para 100 kV (entre parénteses estd o nimero da fatia).



Tabela 9—- Média dos tons de cinza para as amostras, densidade e nimeros atdmicos efetivos

utilizando como base a hematita (100 kV).
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_ Namero
Densidade o Tom de , .
Amostras 5 Erro Atomico ] Desvio Padréao
(g/cm) , Cinza
Efetivo
Calcita 2,42 0,29 15,0 37 6
Ardosia 2,46 0,26 10,9 19
Aluminio 2,52 0,27 13,0 22
Marmore 2,85 0,32 13,1
Branco ' ’ ’ 23 5
Fluorita 2,88 0,25 16,6 36 8
Hematita 4,95 0,77 22,9 65 23
Galena 6,84 0,55 77,3 130 27
8 o
6 <
e ]
L |
2
o L
® 44
7]
c
[ -
[m) 1 Equation y=a+b*x
# E Adj. R-Square  0,95414
2 Value Standard Error
A Intercept 1,6783 0,21028
A Slope 0,03971 0,0051
T T T 1
60 120 180

Tom de cinza

Figura 36 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus suas

densidades utilizando como base os parametros de reconstrucéo da hematita (100 kV).
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Figura 37 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus
nameros atdbmicos efetivos utilizando como base os pardametros de reconstru¢do da hematita (100
kV).

Utilizando os parametros de reconstrucdo otimizados para a hematita e
aplicados as demais amostras, obtém-se um coeficiente de determinacdo de
95,41%, para o ajuste linear entre o tom de cinza e a densidade e de 97,90% para o
tom de cinza e o numero atémico efetivo.

A tabela 10 mostra os coeficientes de determinacdo obtidos nos ajustes

lineares tendo como base as amostras ardoésia, fluorita e hematita.

Tabela 10— Coeficientes de determinacg&o obtidos pelos ajustes lineares utilizando diferentes

amostras-bases.

) R (%)
R? (%) . -
Amostra-base ) (Tom de cinza x nUmero atdbmico
(Tom de cinza x densidade) _
efetivo)
Ardosia 82,96 98,82
Fluorita 96,88 96,55

Hematita 95,41 97,90
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Analisando a tabela 10, nota-se que os valores dos coeficientes de
determinacdo obtidos para a fluorita e a hematita estdo proximos (o que nao
acontece para a ardésia). Ja no caso da reta relacionando o tom de cinza e o
ndmero atémico efetivo, o valor de R? para a fluorita esta num valor intermediario
entre a arddsia e a hematita. A escolha da fluorita como amostra base para a
reconstrucdo das demais se fortalece quando se observa as fatias reconstruidas
utilizando as amostras como base. Nota-se que, quando se utiliza a fluorita como
base, obtém-se uma melhor resolucédo de contraste para as amostras num contexto
geral, do que quando se utiliza as outras amostras. Por essas razdes, 0s parametros
de reconstrucéo da fluorita foram escolhidos e usados como parametros das demais

amostras.

4.8.3 Escolha da Energia-base

Para a reconstrucdo, utilizou-se como base a fluorita, otimizou-se o0s
parametros para ela e esses parametros foram aplicados as demais amostras para
todas as tensfes aplicadas no tubo de raios X. A fim de determinar qual a melhor
energia para ser usada, foram feitas reconstru¢des individuais da fluorita nas
tens6es de 50 kV (energia mais baixa), 80 kV (energia intermediaria) e 100 kV
(energia mais alta); os parametros foram otimizados para cada tensao. A tabelall
mostra os tons de cinza calculados para a fluorita em diferentes tensées e usando

diferentes parametros de reconstrucgéo.

Tabela 11 - Tons de cinza calculados para a fluorita em diferentes tensdes e usando diferentes

parametros de reconstrucao.

Tom de cinza Desvio Padrao
100 kV 67 16
80 kV 80 17

50 kV 84 18
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Para as tensbes de 80 e 50 kV, os valores de tons de cinza ficaram bem
proximos. O que mais se distanciou foi o valor de tom de cinza calculado para a
tensdo de 100 kV, porém ele esta dentro do intervalo de variabilidade dos tons de
cinza, considerando os desvios. A figura 38 mostra uma mesma fatia da fluorita

reconstruida com os mesmos parametros em trés tensdes diferentes.

Fluorita(100kV) Fluorita(80kV) Fluorita(50kV)

Figura 38 — Fatia da fluorita reconstruida com os mesmos parametros em trés tensdes diferentes.

Outra informacdo analisada foi o contraste das imagens da figura 38.
Calculou-se, para oito fatias, o tom de cinza de uma regido clara e dividiu-se esse
valor pelo tom de cinza de uma regido escura adjacente. A figura 39 mostra as duas

regides usadas para o calculo do contraste.
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REGIAO ESCURA

REGIAO CLARA

Figura 39 — Regibes da fatia da amostra de fluorita usadas para o calculo do contraste.

A tabela 12 mostra os valores de contraste obtidos nas imagens para as trés

energias usadas.

Tabela 12 — Valores de contraste obtidos em fatias de fluorita nas energias de 50, 80 e 100 kV.

Energia Contraste
50 kV 29
80 kV 2,2
100k V 2,6

O melhor contraste é o da imagem obtida a 50 kV, seguido pela de 100 kV.
Como os tons de cinza obtidos para a fluorita, dentro dos desvios padrdes, séo
iguais e como o melhor contraste € para a energia de 50 kV, era de se esperar que
essa energia fosse usada como base. Porém, quando se observa o perfil de
transmissdo da radiagdo nas amostras, nota-se que a transmissdo é melhor na

energia de 100 kV frente a de 50 kV. Isso & mostrado na figura 40.
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Line 200 (min=22.7%, max=99.6%, av=79.9%)
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Line 209 (min=5.1%, max=71.4%, av=52.2%)

Figura 40 — Perfil de transmissao da radiagdo na amostra marmore branco em 100 kV (acima) e 50
kV (abaixo).

Frente a esses resultados, utilizou-se a fluorita como amostra-base. Os
parametros foram otimizados para a energia de 100 kV e aplicado as demais
amostras e as demais energias. Os parametros de reconstrucao sdo: Misaligment
-0,5, Ring 10 e Beam Hardening 20 %.

4.8.4 Artefatos Presentes nas Imagens Reconstruidas

Para a maioria das amostras houve o aparecimento do efeito “beam
hardening”. Isso ndo pode ser sanado porque foi escolhido um conjunto de
parametros de reconstrucdo e este foi utilizado para todas as amostras. Se as
amostras fossem reconstruidas com os melhores parametros individuais, ndo se
poderiam fazer relagdes lineares entre o tom meédio de cinza da amostra e sua

densidade e numero atdmico efetivo (figura 28). Na hora de selecionar um ROI para
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o célculo do tom de cinza médio, essas areas em que o efeito aparece foram
excluidas. J4 o artefato anel ndo esta presente, de forma intensa, nas amostras

reconstruidas.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Os itens subsequentes mostram o0s tons de cinza calculados para as
diferentes tensdes aplicadas no tubo de raios X, além dos gréficos relacionando
esses tons de cinza com as densidades e 0s numeros atdmicos efetivos das
amostras.

A figura 41 mostra as projecOes adquiridas em diferentes tensbes. Nela,
observa-se que a resolucdo de contraste diminui quando se diminui a energia da

radiacao.

50kV 60kV  70kV 80kV  90kV 100kV

Figura 41 — projecBes das amostras em diferentes energias.

A figura 42 mostra fatias 2D reconstruidas das amostras para todas as
tensdes usadas nesse trabalho.
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50 kv 60 kV 70 kV 80 kv 90 kV 100 kV

ARDOSIA

ALUMINIO

MARMORE
BRANCO

FLUORITA

HEMATITA

GALENA

Figura 42 — fatias 2D reconstruidas das amostras nas energias estudadas nesse trabalho.

Para as amostras de baixa densidade, visualmente ndo se percebe variacoes
em tonalidades de cinza. Ja isso ndo ocorre para as amostras mais densas, como a
hematita e a galena. Nelas, visualmente ha uma variagao nas tonalidades de cinza a

medida que se diminui a tenséo aplicada no tubo de raios X.



68

5.1 PRE-VALIDAGAO DA METODOLOGIA

Com o objetivo de avaliar a precisdo da metodologia, foram plotados graficos
dos valores de tons de cinza versus densidade e versus o numero atdmico efetivo
para as amostras em 100 kV. Apenas os dados referentes ao aluminio (que é o
material de validagc&o) e o da calcita ndo foram usados nesta etapa. O aluminio foi
escolhido para a validacao, pois dentre as amostras, a sua composicdo € a mais
homogénea. Ja a calcita foi excluida da analise, pois mesmo ela possuindo a menor
densidade das amostras, seu tom de cinza foi mais elevado do que a ardosia,
aluminio, marmore branco e a fluorita. Isso se deve ao fato que, além dos processos
de interacdo da radiagdo com a matéria descritas anteriormente, deve ter ocorrido o
fenbmeno de difracdo da radiacdo na amostra, por esta ser cristalina. Esse
fenbmeno ocorre em estruturas cristalinas desviando, de forma regular, a radiacéo
incidente nos planos cristalinos. Como esse processo ocorreu em todas as energias,
a calcita foi excluida das demais andlises. A figura 43 mostra o ajuste linear entre o
tom de cinza das amostras e suas densidades, levando em conta os dados da

calcita.

Densidade (g/cms)

Equation y=a+b*x
Adj. R-Square 0,84722

Value Standard Error
24 A Intercept 1,14151 0,25742
A Slope 0,0273 0,0036

T T T T B T T T
0 60 120 180 240

Tom de cinza

Figura 43 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus suas

densidades para pré-validacéo da técnica, incluindo a calcita.
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A figura 44 mostra o grafico dos dados ajustados linearmente para a
densidade e a figura 45 para o numero atémico efetivo. Os dados referentes a esse
grafico estdo presentes na tabela 24. Nota-se que o coeficiente de determinacéo é
melhor quando se exclui a calcita. Portanto, nas préoximas analises a calcita nédo

estara presente.

8 -
7 7 Il
6 P
(\')A
E =
<
2 5 - b !
[}
S 4
©
S 4
7
g i Equation y=a+b*x
(@] Adj. R-Square 0,96514
31 Value Standard Error
] A Intercept 1,19401 0,2096
5 A Slope 0,02852 0,0027
— T T T T T T T T T T T

| I | | | | | | |
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240
Tom de Cinza

Figura 44 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus suas

densidades para pré-validacao da técnica.

O tom médio de cinza medido para o aluminio em 100 kV foi de 45, com um
desvio padrdo de 8 tons de cinza. Pelo ajuste dos dados do grafico, o tom de cinza
45 corresponde a uma densidade de 2,48 + 0,32 g/cm®. A densidade medida
gravimetricamente para o aluminio foi de 2,52 g/cm?®, com um desvio de 0,27 g/cm?.
Portanto, o valor da densidade obtida para o aluminio pelo ajuste linear coincide com

o valor calculado experimentalmente.
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Figura 45 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus

nameros atdbmicos efetivos para validagédo da técnica.

Utilizando a equacao de ajuste linear dos dados, o nimero atbmico efetivo do

aluminio seria 12, frente aos 13 calculados teoricamente. Porém, devido ao desvio

padrdo, o intervalo de confianca para o valor do numero atémico efetivo é de 10,7

até 13,3. Portanto, os valores experimentais e tedricos coincidem.

A tabela 13 mostra as equacdes de ajustes calculadas nessa pré-validacdo da

técnica.

Tabela 13 — Equacdes de ajustes lineares para a densidade e nimero Atémico Efetivo para a

validagdo da técnica.

Densidade x Tom de cinza Numero Atdmico Efetivo x Tom de cinza

Equacéo

d =119+ 0,03TC

Zor = 4,81+ 0,16TC

d= densidade da amostra Z.= Nimero Atdmico Efetivo TC= Tom de Cinza
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5.2 TENSAO DE 100 kV

A tabela 14 mostra as médias dos tons de cinza das amostras calculados
para a tensao de 100 kV, além de mostrar a densidade e o numero atdmico efetivo

calculado para cada amostra.

Tabela 14— Médias dos tons de cinza para cada amostra, densidade e nimeros atdémicos efetivos

(100 kV).
_ Numero
Densidade o Tom de _
Amostras 5 Erro Atomico ] Desvio Padréo
(g/cm?) _ Cinza
Efetivo
Ardosia 2,46 0,26 10,9 42
Aluminio 2,52 0,27 13,0 45 8
Marmore
2,85 0,32 13,1 52 9
Branco
Fluorita 2,88 0,25 16,6 67 16
Hematita 4,95 0,77 22,9 115 36
Galena 6,84 0,55 77,3 197 35

A figura 46 mostra um gréfico que relaciona a média do tom de cinza
calculado versus a densidade das amostras. Quanto mais densa a amostra, maior o
valor do seu tom de cinza.

O ajuste linear dos pontos € mostrado na figura 47. A equacao teve um ajuste

de 96,9 %, mostrando que o ajuste descreve bem o comportamento dos dados.



72

0]
|

Ardodsia
Aluminio
M. Branco
Fluorita
Hematita
Galena
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N
1

Fan
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Figura 46 — Tons de cinza calculados para as amostras versus suas densidades para 100 kV.

J& a figura 48 mostra um grafico das médias dos tons de cinza agora versus o
namero atdmico efetivo de cada amostra. A medida que o nimero atdmico aumenta

a tonalidade de cinza também aumenta, isso para todas as amostras.
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Figura 47 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus suas

N° Atdémico Efetivo

densidades para 100 kV.
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Figura 48 — Tons de cinza calculados para as amostras versus seus nimeros atdmicos efetivos para

100 kV.
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A figura 49 mostra o ajuste linear dos pontos relacionando o niumero atdmico
efetivo em relacdo a densidade das amostras. Nao é possivel ajustar linearmente

todos os dados. Por isso, a galena foi excluida. Nesse caso, 0 ajuste linear teve um

R? no valor de 96,5%.
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2 °3 Equation y=a+b*x

. P | Adj. R-Square  0,96556

Z 10 Value Standard Error
A Intercept  5,33855 1,01492
A Slope 0,15516 0,01459
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Tom de cinza

Figura 49 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus

nameros atdmicos efetivos para 100 kV.

A tabela 15 mostra as equac¢des de ajustes calculadas nas analises dos tons

de cinza versus a densidade e versus o nimero atdmico efetivo das amostras.

Tabela 15 — Equacdes de ajustes lineares para a densidade e numero atdmico afetivo para 100kV.

Densidade x Tom de cinza NUmero Atémico Efetivo x Tom de cinza

Equacao d=1,21+0,03TC Zer = 5,34+ 0,15TC

d= densidade da amostra Z.= Numero Atdbmico Efetivo TC= Tom de Cinza
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5.3 TODAS AS TENSOES

A tabela 16 mostra os tons de cinza calculados para todas as tensfes usadas,
juntamente com as densidades e 0os numeros atdémicos efetivos calculados para as
amostras. As analises feitas para as outras tensdes utilizadas se encontram no

apéndice desse trabalho.

Tabela 16 - Médias dos tons de cinza para cada amostra, densidade e nimeros atdmicos efetivos
(50, 60, 70, 80, 90 e 100 kV).

Densidade TC TC TC TC TC TC
Amostras s e
(g/cm”) (50kV) (60kV) (70kV) (80kV) (90kV) (100kV)
Ardésia  2,46+0,26 10,9 42+ 8 45+ 7 437 40+8 43+7 42+9
Aluminio 2,52 + 0,27 13,0 46+ 7 48 +5 45+ 5 43+7 46 +5 45+ 8
Marmore
2,85+0,32 13,1 53+9 51+8 477 49+9 48+7 52+9
Branco

Fluorita 2,88+0,25 16,6 69 £ 15 69 + 12 71+10 64 £ 14 71+10 67 +16

Hematita 4,95+0,77 229 85+ 15 99+ 20 104 + 25 105 + 30 108 + 32 115+ 36

Galena 6,84+055 77,3 87 £17 104 £ 19 120+ 21 146 + 27 160 + 28 197 + 35

A figura 50 mostra os diferentes tons de cinza calculados para as amostras

nas energias analisadas nesse trabalho.
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Figura 50 — Tom de cinza obtido para as amostras nas diferentes energias estudadas nesse trabalho.

Com relacao aos tons de cinza obtidos para as amostras em relacdo as energias

estudadas, pode-se observar que:
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e Ardésia: O seu tom de cinza ndo teve uma grande variacdo a medida que a
energia diminuia. O seu tom de cinza médio, nessas energias, variou de 40 a
45.

e Aluminio: Também ndo houve grandes variagcdes de tonalidade, obtendo
valores de 43 a 48.

e Marmore Branco: A variacdo do tom de cinza caracteristico foi de 47 até 53,
para as energias usadas.

e Fluorita: O tom médio de cinza caracteristico, nesse caso, foi de 64 até 71,
mostrando, assim, que a variacdo da tonalidade foi pequena.

e Hematita: Houve uma variagédo na tonalidade de 26%, caindo de 115 (100 kV)
para 85 (50 kV).

e Galena: A variacdo do tom de cinza para a Galena foi grande, caindo de 197
(100 kV) para 87 (50 kV), uma variagéao de 56%!

Portanto, para as amostras de baixa densidade (arddsia, aluminio, marmore
branco e fluorita), a variacdo da energia alterou muito pouco a média de tom cinza
caracteristico de cada uma. Ja para as amostras mais densas (hematita e galena)
observou-se uma diminuicdo no tom de cinza caracteristico a medida que a energia
diminuia. Isso ndo é uma surpresa, visto que, somando o fato de que as energias
mais baixas sdo mais interagentes com a matéria e que 0s materiais mais densos

absorvem mais radiagcéo, essa queda era esperada.

A tabela 17 mostra as equacdes obtidas com o ajuste linear dos dados,
relacionando o tom de cinza com a densidade e o numero atdémico efetivo para todas

as energias estudadas, com seus respectivos coeficientes de determinacao.
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Tabela 17— Equacdes de ajustes lineares para a densidade e nimero atdmico afetivo para as

energias estudadas.

Densidade x Tomde R®  Namero Atdmico Efetivo x Tom  R®
cinza de cinza
50kV  d=184+0,01Tc” 0,70 Zor = 0,04 +0,26TC" 0,94
60kV  d=-0,19+0,057C 0,70 Zor = 2,30 +0,217C" 0,98
70kV  d=043+004TC 074 Zos = 4,20 + 0,18TC"" 0,97
80kV  d=074+004TC 097 Zos = 4,77 +0,17TC" 0,93
90kv ~ d=085+003TC 0,89 Zos = 4,51+ 0,177C" 0,98
100kV  d=121+003TC 0,97 Zos = 5,34+ 0,15T¢" 0,96

d= densidade da amostra Z= NUmero Atbmico Efetivo TC= Tom de Cinza

(*) sem a Hematita e Galena  (**) sem a Galena

As equacOes da tabela 17 relacionam o tom de cinza caracteristico de uma
amostra com a densidade e o numero atdmico efetivo da mesma. Essas equacdes
se aplicam melhor em regifes de baixa densidade e de numero atbmico efetivo
pequeno (menor que 23). Ha& a necessidade de buscar amostras com densidade
entre 3 e 6 g/cm® e com nimeros atdmicos entre 20 e 70, para preencher as lacunas
de informac@es e, assim, conseguir encontrar uma equa¢do melhor ajustada a essa

faixa de densidades e nimeros atdmicos efetivos.

5.4 APLICACOES DA METODOLOGIA

Para verificar a aplicabilidade da metodologia proposta, dois ensaios foram
realizados com quatro amostras (amazonita, gabro, arenito e sodalita). Duas
amostras por vez foram inseridas dentro do porta-amostra e medidas para se obter
os valores médios do tom de cinza das mesmas. Em funcdo da reta de calibracao,

os valores das densidades e dos numeros atdbmicos efetivos das amostras foram
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comparados com os valores das densidades medidas gravimetricamente (para a

densidade) e teoricamente (para 0 nimero atdmico efetivo).

5.4.1 Amazonita e Gabro

Juntamente com as demais amostras usadas nesse trabalho, uma amostra de
amazonita e outra de gabro foram medidas na tensdo de 80 kV. Os parametros de
reconstrucdo usados para essas amostras foram os mesmos que foram utilizados
para as amostras dos itens anteriores. A figura 51 mostra uma fatia de cada amostra
reconstruida com esses parametros. Ja a tabela 18 mostra os tons médios de cinza

obtidos nesse ensaio.

Figura 51 — Fatias reconstruidas utilizando os parametros da fluorita em 100 kV para a amazonita
(esquerda) e gabro (direita).
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Tabela 18— Médias dos tons de cinza para as amostras com amazonita e gabro (80kV).

Amostras Tom de Cinza Desvio Padréo
Arddsia 47 6
Amazonita 50 7
Aluminio 53 7
Marmore Branco 60 7
Fluorita 70 13
Gabro 75 19
Hematita 124 32

A figura 52 mostra o grafico relacionando o tom meédio de cinza das amostras
e as suas densidades, sem considerar os dados referentes a amazonita e ao gabro.
Ja na figura 53 esta mostrado o ajuste linear obtido nessa situacdo. Nas figuras 54 e

55, estdo os graficos relacionados ao tom médio de cinza versus o nimero atémico

efetivo.

i
|

Densidade (g/cms)

Fluorita
Hematita

L B Ardésia
H%## Bl Aluminio
- M. Branco
E
L

T 1
60 120 180

Tom de cinza

Figura 52 — Tons de cinza calculados para as amostras versus suas densidades para o caso da
amazonita e gabro (80 kV).
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Figura 53 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus suas
densidades para 0 caso da amazonita e gabro (80kV).
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Figura 54 — Tons de cinza calculados para as amostras versus seus humeros atdmicos efetivos para

0 caso amazonita e gabro (80 kV).
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Figura 55 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus
nameros atdbmicos efetivos para o caso amazonita e gabro (80 kV).

O calculo da densidade das amostras foi feito gravimetricamente; jA para o
namero atdmico efetivo foi feito teoricamente utilizando as composi¢cdes quimicas

das amostras. A tabela 19 mostra a composicdo quimica da amazonita e do gabro.

Tabela 19 — Composi¢édo quimica das amostras amazonita e gabro.

Composicdo Quimica

Amostras
Amazonita KAISi;Og
Gabro SiO, (50%); Al,O3 (20%); CaO (10 %); MgO (10%); FeO (10%)

A tabela 20 mostra a comparagédo dos resultados obtidos através do ajuste

linear e através dos métodos experimental (densidade) e tedrico (nUmero atdbmico

efetivo).
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Tabela 20 — Comparac¢éo entre os resultados obtidos e os resultados encontrados pelo ajuste linear

para o caso da amazonita e gabro (80kV). Os intervalos apresentados correspondem a um desvio

padréo.
DENSIDADE
_ Intervalo da . Intervalo da
Densidade _ Densidade pela _
o densidade _ densidade pela
Amostras Gravimétrica . micro-CT _
(glcm?) Gravimetrica (@lem?) micro-CT
g/icm g/cm
(g/cm?®) (g/cm?)
Amazonita 2,47 2,23-2,71 2,46 1,43 - 3,50
Gabro 3,03 2,84 - 3,22 3,18 1,92 - 4,44
NUMERO ATOMICO EFETIVO
o _ Intervalo do
Amostras Zs tedrico Ze pela micro-CT ]
Zes pela micro-CT
Amazonita 13,0 12,2 10,0 -14;3
Gabro 14,6 15,9 13,4-18,5

Pela tabela 20, nota-se que os valores das densidades para as amostras

obtidos via ajuste linear dos pontos sdo consistentes com os valores experimentais.

O mesmo ocorre para o numero atémico efetivo.

5.4.2 Arenito e Sodalita

Outro ensaio realizado para verificar a aplicabilidade dessa metodologia foi

realizando com amostras de arenito e sodalita medidas em duas energias, 80 e 100

kV. Os parametros de reconstrucdo usados para essas amostras também foram os
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mesmos utilizados nas amostras anteriores. A figura 56 mostra uma fatia de cada
amostra reconstruida com esses parametros (nesse caso € mostrado as fatias na
energia de 100 kV). Ja a tabela 21 mostra os tons meédios de cinza obtidos nesse

ensaio para as duas energias.

Figura 56 — Fatias reconstruidas utilizando os parametros da fluorita em 100 kV para a arenito
(esquerda) e sodalita (direita) também em 100 kV.

Pela tabela, percebe-se que os tons de cinza ndo variaram muito nas duas
energias estudadas (para apenas uma amostra a variacdo foi de nove tons de
cinza). Por isso apenas os dados referentes a energia de 100 kV foram analisados.
A figura 57 mostra o grafico relacionando o tom médio de cinza das amostras e as
suas densidades, sem considerar os dados referentes ao arenito e a sodalita. Ja na
figura 58 esta mostrado o ajuste linear obtido para esse ensaio. Nas figuras 59 e 60,
estdo os graficos relacionados ao tom meédio de cinza versus o numero atémico

efetivo.
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Tabela 21- Médias dos tons de cinza para as amostras com arenito e sodalita nas energias de 80 e

100 kV.
80 kV 100 kV
Amostras ) . ) .
Tom de Cinza Desvio Padréo Tom de Cinza Desvio Padrao
Arenito 50 8 51 8
Sodalita 54 7 53 7
Ardodsia 63 8 63 9
Aluminio 70 7 69 7
Marmore
Branco 81 10 79 10
Fluorita 101 17 98 17
Hematita 155 40 164 44
8 =
6 —
& ‘
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R
: I
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= ; Al B M. Branco
" : B Fluorita
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T T T T T
60 120 180
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Figura 57 — Tons de cinza calculados para as amostras versus suas densidades para o caso do
arenito e sodalita (100 kV).
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Figura 58 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus suas
densidades para o caso do arenito e sodalita (100kV).
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Figura 59 — Tons de cinza calculados para as amostras versus seus humeros atdmicos efetivos para

0 caso do arenito e sodalita (100 kV).
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Figura 60 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus
nameros atdémicos efetivos para o caso do arenito e sodalita (100 kV).

O célculo da densidade das amostras foi feito gravimetricamente; j4 para o
namero atdmico efetivo foi feito teoricamente utilizando as composi¢des quimicas
das amostras. A tabela 22 mostra a composicdo quimica do arenito e da sodalita

usadas nesse trabalho.

Tabela 22 — Composi¢do quimica das amostras arenito e sodalita.

Amostras Composicao Quimica
Arenito S|02 (95%), Fe,O3 (2%), A|203 (2%), Na,O (1%)
Sodalita Nay(SIAIO,)sCI
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A tabela 23 mostra a comparacdo dos resultados obtidos através do ajuste
linear e através dos métodos experimental (densidade) e teérico (nUmero atdmico

efetivo).

Tabela 23 — Comparacéo entre os resultados obtidos e os resultados encontrados pelo ajuste linear

para o caso do arenito e da sodalita (100kV). Os intervalos apresentados correspondem a um desvio

padrao.
DENSIDADE
_ Intervalo da . Intervalo da
Densidade . Densidade pela _
o densidade . densidade pela
Amostras Gravimetrica o micro-CT ]
(glcm?) Gravimetrica (@lem?) micro-CT
g/cm g/cm
(g/cm?) (g/cm?)
Arenito 1,86 1,65 - 2,07 2,07 1,08 — 3,09
Sodalita 2,22 2,00 -2,44 2,12 1,10-3,15

NUMERO ATOMICO EFETIVO

o _ Intervalo do
Amostras Z tedrico Zes pela micro-CT _
Ze pela micro-CT
Arenito 12,0 9,8 85-11,2
Sodalita 11,7 10,1 88-114

Pela tabela 23, nota-se que os valores das densidades para as amostras
obtidos via ajuste linear dos pontos coincidem com os valores experimentais quando
leva-se em conta o intervalo dos valores obtidos experimentalmente para a
densidade. Porém o mesmo nao ocorre com 0 numero atémico efetivo; os valores
tedricos sO coincidem com os valores obtidos pela reta quando se leva em conta o
intervalo obtido pela reta mais o intervalo do desvio padréo dos tons de cinza das
duas amostras. Assim, o valor maximo do niamero atémico do arenito € de 12,3 e da

sodalita é de 12,4. Apenas unindo esses dois intervalos — o do tom de cinza e o
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intervalo do ajuste da reta, os valores se superpdem. Vale comentar que essas duas
amostras foram escolhidas para a mesma medida, pois ambos os tons de cinza
médios caracteristicos dessas amostras estdo fora do intervalo dos tons de cinza
das amostras tidas como padrdo. Isso foi feito para verificar a aplicabilidade da
metodologia em caracterizar amostras em que o tom de cinza caracteristico esteja
fora do intervalo de tons de cinza das amostras-padréo (extrapolagéao). Desta forma,
ja era de se esperar que a sistematica ndo funcionasse tdo bem como para as
amostras do item 5.9.1 (interpolacao).

Por outro lado, a composicdo quimica das amostras, tiradas da literatura,
pode nao ser exatamente a composicao real das amostras utilizadas. Além disso,
nao foi considerada a parte porosa das amostras. Isso pode afetar as comparacfes

entre os numeros atbmicos efetivos tedricos e os obtidos via micro-CT.
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6. CONCLUSOES

Nesse trabalho verificou-se que ha diferencas em se realizar tomografias com
apenas um escaneamento e com Varios escaneamentos. Quando se realiza varios
escaneamentos, 0s tons de cinza sdo sempre normalizados para as amostras da
medida, impossibilitando a andlise linear entre os tons de cinza e as densidades e
nameros atbmicos efetivos das amostras.

Também se mostrou ser inviavel para esse tipo de anélise a otimizacdo dos
parametros de reconstrucdo das amostras de forma independente. Apenas é
possivel fazer a analise linear quando se utiliza apenas um parametro de
reconstrucao para as amostras.

Dentre as amostras utilizadas nesse trabalho a fluorita foi escolhida como
amostra-base, através de estudos dos coeficientes de determinacdo de trés
amostras (ardosia, fluorita e hematita) e do contraste das imagens. A energia de 100
kV foi escolhida como base pois era a que possuia um bom contraste na imagens da
fluorita e um perfil de transmissao melhor do que a obtida na energia de 50 kV.

Foi verificado ser possivel obter um ajuste linear relacionando as densidades
e numeros atdbmicos efetivos das amostras em relagdo ao seu tom médio de cinza,
obtidos através das imagens microtomograficas em diferentes energias. Os ajustes
lineares obtidos foram bons, com coeficientes de determinacdo entre 0,70 e 0,98 e
coeficientes angulares com desvios entre 7,4 e 35 %.

Os tons médios de cinza caracteristicos de amostras de baixa densidade n&o
sofreram grandes variacdes a medida que a energia dos raios X diminuia. Ja para
amostras de alta densidade, essa variacdo chegou a 56%, no caso da galena.

Pelo ajuste linear dos dados foi possivel determinar a densidade e o nimero
atdmico efetivo da amazonita e do gabro quando comparados com os intervalos dos
valores obtidos experimentalmente (densidade) e tedricos (nimero atdbmico efetivo).

Os dados referentes as densidades do arenito e sodalita obtidos através do
ajuste linear coincidlem com os valores das densidades calculadas
experimentalmente, levando em conta o intervalo de valores obtidos pelo ajuste
linear. Ja os valores dos numeros atdmicos efetivos dessas amostras coincidem com
os valores calculados teoricamente quando se leva em conta o intervalo de valores

obtidos pelo ajuste e também o desvio padrdo do tom de cinza dessas amostras.
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Verificou-se a necessidade de buscar amostras com densidades entre 3 e 6
g/cm® com nGmeros atémicos entre 20 e 70 para completar o conjunto de dados
obtidos para entender melhor a relacdo dessas grandezas e o tom médio de cinza.

Também h& a necessidade de diminuir o desvio padréo dos tons de cinza nos
resultados, a fim de melhorar a acurécia dessa metodologia. Para diminuir o desvio
nos valores de tons de cinza para cada material, causados pela variabilidade das
amostras naturais utilizadas, pretende-se preparar pastilhas de material homogéneo
com pos de oxidos de varios elementos (no intervalo de niumero atémico adequado)

para reproduzir o intervalo de niumeros atémicos efetivos e densidades de interesse.
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A.1 TENSAO DE 50 kV

A tabela 24 mostra, além das densidades e numeros atdmicos efetivos
calculados para as amostras, os tons de cinza caracteristicos e 0s seus desvios

padrdes, para 50 kV.

Tabela 24 — Médias dos tons de cinza para cada amostra, densidade e nimeros atdmicos efetivos

(50 kV).
_ Numero
Densidade o Tom de _
Amostras 5 Erro Atomico ] Desvio Padréo
(g/cm®) _ Cinza
Efetivo
Ardosia 2,46 0,26 10,9 42 8
Aluminio 2,52 0,27 13,0 46
Marmore
2,85 0,32 13,1 53 9
Branco
Fluorita 2,88 0,25 16,6 69 15
Hematita 4,95 0,77 22,9 85 15
Galena 6,84 0,55 77,3 87 17

O grafico relacionando as densidades das amostras e o seu tom de cinza
caracteristico estd mostrado na figura 61. Nela observa-se que soO é possivel tragar
uma reta para as amostras com uma densidade menor que 4 g/cm?®. O ajuste linear é
feito, desses pontos, na figura 62. Nele, o ajuste encontrado obteve um R? de 70,8%,
indicando que esse ajuste ndo explica bem a distribuicdo dos dados. Ocorre que,
nessa tensao, a energia efetiva do feixe ja & suficientemente baixa para que o efeito

Fotoelétrico seja importante e comprometa um ajuste linear dos dados considerados.
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Figura 61 — Tons de cinza calculados para as amostras versus suas densidades para 50 kV.
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A figura 63 mostra o grafico dos tons de cinza das amostras para essa

energia em relacdo aos numeros atémicos efetivos.
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Figura 63 — Tons de cinza calculados para as amostras versus seus niumeros atdmicos efetivos, em

escala linear, para 50 kV.

Pela figura 63, observa-se que se pode tracar uma reta de ajuste dos pontos
se a galena for excluida. Se isso é feito, a figura 64 mostra a reta ajustada aos
dados. O R? nesse caso ficou em 94%, descrevendo relativamente bem o

comportamento linear entre o tom de cinza e o numero atémico efetivo.
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Figura 64 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus

nameros atdmicos efetivos para 50 kV.
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A tabela 25 mostra as equacdes de ajustes calculadas nas analises dos tons

de cinza versus a densidade e versus o numero atdmico efetivo das amostras para a

tensao de 50 kV.

Tabela 25 — Equacgfes de ajustes lineares para a densidade e nimero atdmico afetivo para 50kV.

Densidade x Tom de cinza Numero Atdmico Efetivo x Tom de cinza

Equacéao d =184+ 0,01TC

Zer = 0,04 +0,26TC

d= densidade da amostra Z.= NUmero Atdémico Efetivo TC= Tom de Cinza



A.2 TENSAO DE 60 kV
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A tabela 26 mostra as médias dos tons de cinza obtidos para as amostras na

energia de 60 kV, relacionando-os com suas densidades e numeros atbmicos

efetivos.

Tabela 26 — Médias dos tons de cinza para cada amostra, densidade e nimeros atdmicos efetivos

(60 kV).
_ Numero
Densidade o Tom de _ .
Amostras 5 Erro Atomico ] Desvio Padréo
(9/cm”) _ Cinza
Efetivo
Ardosia 2,46 0,26 10,9 45
Aluminio 2,52 0,27 13,0 48 5
Méarmore
2,85 0,32 13,1 51 8
Branco
Fluorita 2,88 0,25 16,6 69 12
Hematita 4,95 0,77 22,9 99 20
Galena 6,84 0,55 77,3 104 19

A figura 65 mostra o grafico relacionando os tons médios de cinza das

amostras com suas densidades. Ja a figura 66 mostra o ajuste linear dos dados

(sem os pontos da hematita e da galena). O ajuste nesse caso teve um R?=69,79%,

mostrando que o0 ajuste linear descreve razoavelmente bem a distribuicdo dos

pontos. Ja na figura 67 estd mostrado os tons meédios de cinza em relagcdo aos

nameros atbmicos efetivos das amostras. Na figura 68 um ajuste linear é feito

(excluindo a galena), obtendo um coeficiente de determinagdo de 98,31%, que

indica que a reta descreve bem os pontos.
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Figura 67 — Tons de cinza calculados para as amostras versus seus nimeros atdmicos efetivos para

Figura 68 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus

nameros atdbmicos efetivos para 60 kV.
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A tabela 27 mostra as equacdes obtidas pelo ajuste linear dos graficos que
relacionam o tom médio de cinza das amostras e suas densidades e numeros

atomicos efetivos.

Tabela 27 — Equacfes de ajustes lineares para a densidade e niUmero atdmico afetivo para 60kV.

Densidade x Tom de cinza NuUmero Atdémico Efetivo x Tom de cinza
Equacéo d =-0,19 + 0,05TC Zer = 2,30+ 0,21TC

d= densidade da amostra Z.= Numero Atbmico Efetivo TC= Tom de Cinza

A.3 TENSAO DE 70 kV

A tabela 28 mostra os resultados dos tons médios de cinza obtidos
para as amostras na energia de 70 kV. A partir desses resultados, gréficos
relacionando esses tons médios as densidades (figura 69) e aos nimeros atébmicos
efetivos foram plotados (figura 71). Ja a figura 70 e 72 mostram os ajustes lineares
obtidos nessas analises, respectivamente, tom de cinza e densidade e tom de cinza

e nimero atdbmico efetivo.

Tabela 28 — Médias dos tons de cinza para cada amostra, densidade e nimeros atdmicos efetivos

(70 kV).
_ Numero
Densidade o Tom de _ .
Amostras 3 Erro Atomico ] Desvio Padréo
(g/cm”) _ Cinza
Efetivo
Ardosia 2,46 0,26 10,9 43
Aluminio 2,52 0,27 13,0 45
Marmore
2,85 0,32 13,1 47 7
Branco
Fluorita 2,88 0,25 16,6 71 10
Hematita 4,95 0,77 22,9 104 o5

Galena 6,84 0,55 77,3 120 21
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Figura 69 — Tons de cinza calculados para as amostras versus suas densidades para 70 kV.
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O ajuste linear para a densidade obteve um coeficiente de determinagao de

73,91%, o que mostra ndo ser um ajuste que descreva bem o comportamento linear

dos pontos.

Ja o ajuste linear do grafico que relaciona o tom médio de cinza com 0s

nameros atdmicos efetivos obteve um coeficiente de determinagdo de 97,17 %,

mostrando que a equacao linear descreve bem os pontos do grafico.
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Figura 71 — Tons de cinza calculados para as amostras versus seus humeros atdmicos efetivos para

70 kV.
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Figura 72 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus
numeros atdémicos efetivos para 70 kV.

A tabela 29 mostra as equacdes obtidas pelos ajustes lineares para a energia

de 70 kV.

Tabela 29 — Equacgdes de ajustes lineares para a densidade e nimero atdmico afetivo para 70kV.

Densidade x Tom de cinza Numero Atdmico Efetivo x Tom de cinza

Equacgéo d = 0,43 + 0,04TC Zer = 4,20 +0,18TC

d= densidade da amostra Z.= Numero Atdbmico Efetivo TC= Tom de Cinza



A.4 TENSAO DE 80 kV
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Os valores das médias dos tons de cinza calculados para essa energia,

juntamente com os valores das densidades e numeros atémicos efetivos das

amostras, sao dados na tabela 30.

Tabela 30 — Médias dos tons de cinza para cada amostra, densidade e nimeros atdmicos efetivos

(80 kV).
_ Numero
Densidade o Tom de _
Amostras 5 Erro Atomico ] Desvio Padréo
(g/cm®) _ Cinza
Efetivo
Ardosia 2,46 0,26 10,9 40 8
Aluminio 2,52 0,27 13,0 43
Marmore
2,85 0,32 13,1 49 9
Branco
Fluorita 2,88 0,25 16,6 64 14
Hematita 4,95 0,77 22,9 105 30
Galena 6,84 0,55 77,3 146 27

A figura 73 mostra o grafico que relaciona o tom de cinza médio das amostras

em relacédo as suas densidades. O grafico mostra que a medida que a densidade

aumenta, o tom médio de cinza caracteristico da amostra também aumenta. O

ajuste linear desses dados estd mostrado na figura 74. O valor de R? nesse caso

ficou em 93%, mostrando que a reta descreve relativamente bem a distribuicdo dos

pontos.
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Figura 73 — Tons de cinza calculados para as amostras versus suas densidades para 80 kV.
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A figura 75 mostra o grafico dos tons de cinza médios das amostras em

relacdo aos seus numeros atbmicos para a energia de 80 kV.
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Figura 75 — Tons de cinza calculados para as amostras versus seus nimeros atdmicos efetivos para

80 kV.

Pelo grafico da figura 75, observa-se que para numeros atdbmicos abaixo de
30, pode-se fazer um ajuste linear dos dados. Esse ajuste € mostrado na figura 76,
com um R? de 97,3%, indicando que o ajuste dos dados é bem descrito.
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Figura 76 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus

nameros atdmicos efetivos para 80 kV.

A tabela 31 mostra as equacdes de ajustes calculadas nas analises dos tons

de cinza versus a densidade e versus o numero atdémico efetivo das amostras para a

tensdo de 80 kV.

Tabela 31 — Equacbes de ajustes lineares para a densidade e niimero atbmico afetivo para 80kV.

Equacéo

Densidade x Tom de cinza Numero Atdmico Efetivo x Tom de cinza
Zef =477+ 0,17TC

d =0,74 + 0,04TC

d= densidade da amostra Z.= NUmero Atdmico Efetivo TC= Tom de Cinza
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A.5 TENSAO DE 90 kV

A tabela 32 mostra os dados obtidos para a energia de 90 kV. Ja a figura 77
mostra o grafico que relaciona o tom médio de cinza obtido para cada amostra em
relacdo as densidades. A figura 78 mostra o ajuste linear dessa situag¢do. J4 nas
figuras 79 e 80 estdo sendo mostrados os gréaficos relacionando o tom médio de
cinza das amostras e seus respectivos numeros atdémicos efetivos e o ajuste linear

obtido nesse gréfico, respectivamente.

Tabela 32 — Médias dos tons de cinza para cada amostra, densidade e nimeros atdmicos efetivos

(90 kV).
_ Numero
Densidade o Tom de _ .
Amostras 5 Erro Atomico ] Desvio Padréo
(g/cm”) _ Cinza
Efetivo
Ardésia 2,46 0,26 10,9 43
Aluminio 2,52 0,27 13,0 46
Marmore
2,85 0,32 13,1 48 7
Branco
Fluorita 2,88 0,25 16,6 71 10
Hematita 4,95 0,77 22,9 108 32
Galena 6,84 0,55 77,3 160 28

Para o ajuste linear obtido para a densidade, obteve-se um coeficiente de
determinacdo de 89,68 %, mostrando ser um ajuste linear razoavel. J4 para o
namero atdémico efetivo, o coeficiente de determinacéo da reta foi de 97,80 %, sendo

um bom ajuste.
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Figura 77 — Tons de cinza calculados para as amostras versus suas densidades para 90 kV
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Figura 79 — Tons de cinza calculados para as amostras versus seus numeros atdmicos efetivos para

90 kV.
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Figura 80 — Ajuste linear dos dados de tons de cinza calculados para as amostras versus seus
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A tabela 33 mostra as equacdes obtidas nos ajustes lineares feitos pra a
energia de 90 kV.

Tabela 33 — Equacgdes de ajustes lineares para a densidade e nimero atdémico afetivo para 90kV.

Densidade x Tom de cinza NUmero Atomico Efetivo x Tom de cinza
Equacio d = 0,85 + 0,03TC Zes = 4,51+ 0,17TC

d= densidade da amostra Z.= NUmero Atdémico Efetivo TC= Tom de Cinza





