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“Vocé poderia me dizer, por favor, qual o caminho para sair daqui?” perguntou Alice.
“Depende muito de onde vocé quer chegar’, disse o Gato.
“Ndo me importa muito onde...” foi dizendo Alice.

“Nesse caso nao faz diferenga por qual caminho vocé va’, disse o Gato.

ALICE NO PAIS DAS MARAVILHAS

Lewis Carroll
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materiais através de imagens microtomogréaficas. 2016. 116 f. Tese (Doutorado
em Fisica) — Universidade Estadual de Londrina, Londrina, 2016.

RESUMO

A microtomografia de raios X é uma metodologia que, através de imagens digitais,
permite uma visualizagdo 3D da estrutura interna de amostras. Recentemente,
diferentes métodos na tentativa de se determinar a composi¢cao quimica de materiais
tém sido realizados. Neste trabalho propomos um novo método experimental para a
determinacdo da composi¢do quimica de amostras, usando, para isso, amostras de
composi¢do conhecida. Esse método relaciona o tom de cinza médio, obtido nas
imagens microtomograficas, com a densidade e niumero atémico efetivo do material.
Dois conjuntos de amostras-padrdes foram usadas para testar o modelo usando dois
microtomégrafos SkyScan-Bruker, modelos 1172 e 1173. Testes variando o0s
parametros de aquisicdo e reconstrucdes foram realizadas e ndo houve mudancas
significativas nos resultados, mostrando, assim, a robustez do método. Um
conjunto de amostras de rochas e outro contendo nylon, grafite, carbonato de célcio
(CaCO3) e aluminio foram testadas e os resultados experimentais, obtidos pelo
método, foram coerentes com os valores tedricos. Também foram testadas amostras
de interesses na area da petrografia, como halita, gipsita, goethita e hematita. Para
esses casos, 0s resultados obtidos pelo modelo concordaram com os valores
tedricos para amostras em po.

Palavras-chave: Densidade. Numero atomico efetivo. Imagens
microtomograficas.



JUSSIANI, Eduardo Inocente. Chemical composition determination of materials
through microtomographics images. 2016. 116 p. Thesis (Doctorate in Physics) —
Universidade Estadual de Londrina, Londrina, 2016.

ABSTRACT

X-ray microtomography is a methodology that through digital images allows a 3D
visualization of the internal structure of samples. Recently, different methods in an
attempt to determine the chemical composition of materials have been performed. In
this work we propose a new experimental method for determining the chemical
composition of samples, using for this, samples of known composition. This method
relates the average grayscale obtained in micro-CT images with the density and
effective atomic number of the material. Two sets of standards samples were used to
test the model using two SkyScan-Bruker micro-CT scanners models 1172 and 1173.
Tests varying the acquisition and reconstruction parameters were performed and
there were no significant changes in results, thus showing the robustness of the
method. A set of rocks and the other samples containing nylon, graphite, calcium
carbonate (CaCO3) and aluminum were tested and the experimental results obtained
by the method were consistent with the theoretical values. Also it was tested samples
of interest in the field of petrography, as halite, gypsum, goethite and hematite. For
these cases, the results obtained by the model agreed with the theoretical values for
powder samples.

Keywords: Density. Effective atomic number. Microtomographic images.
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1. INTRODUCAO

A microtomografia de raios X € uma metodologia muito utilizada quando se
pretende caracterizar estruturalmente uma amostra. InUmeros trabalhos ja foram
publicados sobre caracterizagcdo de rochas para a determinacdo da porosidade,
permeabilidade ou distribuicdo de tamanho de poros [APPOLONI et al, 2007; MEES
et al, 2003; MOREIRA et al, 2010]. Ainda no ramo da geologia, estudo do
comportamento de fluidos em meios porosos também foi trabalhado [MARQUES,
2012]. Porém a gama de aplicacdes dessa técnica é muito vasta, existindo trabalhos
realizados na caracterizagdo de espumas ceramicas [NAGATA et al, 2011],
camadas de pinturas presentes em uma obra de arte [GERVAIS et al, 2013],
estruturas dentarias (humana ou animal) [BEDINI et al, 2012], sementes [GOMES-
JUNIOR et al, 2014], ovos de insetos [REIS et al, 2013] ou ainda danos mecanicos
em concreto [STOCK et al, 2002]. Esses trabalhos demonstram as indmeras
aplicacbes da microtomografia em varias areas do conhecimento.

Em relacdo a caracterizacdo morfologica, a microtomografia ja é uma técnica
bem solidificada, possuindo inimeros softwares que auxiliam os pesquisadores nos
seus objetivos. Isso foi possivel gracas ao desenvolvimento, nas ultimas décadas,
de sistemas computacionais com maior capacidade de processamento de dados. Na
tltima década, tem crescido o interesse em determinar a composicao quimica dos
diferentes materiais que podem compor uma amostra.

A determinacdo da composicdo quimica de materiais, utilizando imagens
microtomograficas, tem se mostrado um desafio aos pesquisadores uma vez que
inumeros fatores podem interferir no resultado, como por exemplo: escolha de
amostras-padrdes e parametros de aquisicdo e de reconstrucdo. Nao ha, na
literatura, um numero grande de trabalhos sobre o assunto. Pelo contrario, sao
poucos os trabalhos publicados com o objetivo de se determinar a composicao
guimica de materiais; alguns com resultados apenas satisfatorios. Uma metodologia
muito utilizada para esse caso é a microtomografia de raios X de dupla energia que
consiste em tomografar as amostras em duas energias distintas para, depois de uma
série de calculos (que nao sao triviais), se determinar a densidade e o numero

atomico efetivo do material.
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O objetivo desse trabalho é apresentar uma nova metodologia, utilizando um
modelo que relacione os tons de cinza de uma imagem tomografica com a
densidade e o numero atdmico efetivo de materiais, usando para isso apenas uma
tomografia. Os resultados experimentais concordaram fortemente com os valores

tedricos obtidos através do modelo.
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2. REVISAO DA LITERATURA

Abaixo estdo descritos os trabalhos mais relevantes encontrados na literatura
com o objetivo de se determinar composicdo quimica de amostras através de
imagens microtomograficas. Os trabalhos que existem utilizam a técnica de dupla
energia; o que se propde nesse trabalho é determinar composicdo quimica em
apenas uma energia.

M. Van Geet et al (2000) utilizaram a microtomografia para analisar rochas
reservatorios, tal como um carbonato oolitico. Para isso usaram um microtomaografo
SkyScan 1172 e relacionaram a atenuacdo com a densidade e 0 numero atdmico
efetivo. Com a técnica de dupla energia, fizeram calculos e compararam a
densidade e o numero atdmico medidos com as densidades e 0os numeros atdbmicos
reais, obtendo um bom ajuste linear.

K. Remeysen e R. Swennen (2008) estudaram rochas carbonaticas para
caracterizar suas fases: dolomita, calcita e anidrita. Além disso, obtiveram uma
distribuicdo de densidades e numeros atdmicos 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.

D. Koroteev et al. (2011), utilizando um micrtomégrafo SkyScan 1172 com
energia de 30 keV, fizeram um mapeamento 3D de pdés sintéticos multiminerais
(Quartzo, Halita e Calcita). Eles mostraram que a técnica juntamente com um
algoritmo apropriado e o conhecimento da composicdo mineral permite fazer uma
distribuicdo de constituintes dentro da rocha.

A. Nadeev et al. (2012) 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 ddao um bom contraste nas
imagens. Eles utilizaram agentes de contraste, como nitrato de chumbo, solu¢des de
bario, estroncio, etc, para mostrar que eles ajudam a distinguir fases dentro da
amostra.

A. Tsuchiyama et al. (2013) desenvolveram uma técnica que, usando
microtomografia de raios X de dupla energia (7 e 8 keV) e um elemento chave (Fe),

criaram imagens 3D da distribuicdo espacial de minerais de pequenas amostras



21

provenientes do asteroide 25143 Itokawa. Usaram, para isso, uma fonte de radiacao
sincrotron. O método proposto é aplicavel para outras amostras pequenas, tais como
poeira cosmica ou de cometas.

H. Alves et al. (2014) utilizaram a técnica de dupla energia para identificar
diferentes minerais, tais como albita, apatita, calcita, fluorita e hematita, usando um
microtomografo 1173 da SkyScan-Bruker. As tentativas de se obter as densidades e
0S numeros atbmicos efetivos através da técnica de dupla energia foram
consideradas aceitaveis dentro de uma faixa de dois desvios-padrbes. Para
minimizar essa distor¢éo entre os dados tedricos e os obtidos pela técnica de dupla
energia, novas amostras conhecidas deveriam ser usadas.

E. Jussiani e C. Appoloni (2015) mostraram que é possivel relacionar
densidade e numero atémico efetivo com o tom de cinza médio de amostras usando
imagens microtomograficas obtidas em apenas uma energia. Para tal, usaram um
microtomografo 1172 SkyScan-Bruker e amostras-padrdes, tais como ardosia,
marmore branco, hematita, galena, além de aluminio. Ensaios para se determinar as
densidades e o0s numeros atdmicos efetivos de amostras de rochas como
amazonita, gabro, arenito e sodalite foram realizados. Os resultados foram
considerados bons.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 PRODUGAO DE RAIOS X

A descoberta dos raios X por Wilhelm C. Réentger em 1895 é considerada um
dos eventos cientificos mais relevantes ocorridos no século passado. IniUmeras sao
as aplicacbes dessa radiacdo eletromagnética que possui energia compreendida
entre alguns eV (elétron-volt) até algumas centenas de keV. Sua producdo ocorre
em um tubo, a vacuo, onde elétrons sdo emitidos do catodo devido ao efeito
termibnico. Esses elétrons sdo entdo acelerados devido a diferenca de potencial
existente entre o catodo e o anodo. Ao chegar ao anodo eles sao freados
rapidamente, emitindo raios X. No processo de freamento, dois fendbmenos podem
ocorrer: 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 interacao dos elétrons, que chegam ao anodo, com
os elétrons da eletrosfera dos &atomos que compbe o anodo, produzindo
fluorescéncia de raios X (Figura 1).

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

Filamento (catodo) Alvo (anodo)
Feixe Feixe T
de de 2
Elétrons Raios X

Fonte: Oliveira, 2002

7z

O espectro de raios X que € emitido depende de cada tipo de tubo de

producao de raios X. A Figura 2 mostra o espectro de radiacdo emitida pelo tubo de
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raios X do microtomografo SkayScan- Bruker, modelo 1172, que foi utilizado nesse
trabalho. Nota-se que o espectro de emissdo ndo € simples e por esse motivo
compreender detalhadamente todas as interacfes fisicas que ocorrem quando a
radiacdo atravessa a amostra se torna demasiadamente complexo. Além disso,
filtros fisicos podem ser usados para barrar radiacdes abaixo de uma determinada
energia, alterando também o espectro de emisséo de Raios X do tubo.

Figura 2 - Espectro de emisséo de Raios X do microtomdgrafo 1172 da SkyScan-Bruker. Na figura
também estdo mostrados as linhas de corte quando se utilizam filtros fisicos para barrar as radiacbes

de baixa energia.

0.2mm Al (0.025 mm Ti)

1 mm Al

0.04 mm Cu/ 0.5 mm Al

0.25 mm Cu

T}
amd
<
O
w
G}
o
=
(=
3
o
o

10 20 30 40 50 60

photon energy keV

Fonte: Skyscan.

3.2 INTERACOES DA RADIACAO COM A MATERIA

Os raios X que sdo gerados no microtomografo podem interagir com a
matéria através dos efeitos fotoelétrico e Compton e dos espalhamentos
Rayleight e Thomson. Cada um desses fendmenos fisicos esta descrito a seguir.
Apesar de serem tratados separadamente, por uma melhor compreenséo
didatica, € importante destacar que todos eles possuem certa probabilidade de

ocorrer e que efeitos secundarios também ocorrem nas amostras. Dessa
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maneira, um féton espalhado por efeito Compton pode produzir um efeito
fotoelétrico na regido adjacente.

3.2.1 Efeito Fotoelétrico

Se a energia de um féton, hv, for maior que a energia de ligacdo de um
elétron ao atomo, e se o féton for absorvido, o elétron é ejetado com uma energia T

tal que:

T:hV_EK (1)

onde Ex a energia de ligacdo do elétron na camada K(Figura 3). Os elétrons da

camada K possuem uma maior probabilidade de ocorréncia em relacdo as demais

camadas atdbmicas [LEO, 1994].

Figura 3 - Efeito Fotoelétrico.

Eletron Ejetado

Féton Incidente y
Y o R a o ."_\_/—K_’"“-_/_\_/") "

Fonte: Moreira, 2006.

A secao de choque para o efeito fotoelétrico (cm2/atomo), na camada K, €
dado por [KAPLAN, 1978]:
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7

5 2
Tg = (p0Z5a425 ("}l:/ )2 (2)

onde 7x € a se¢do de choque da absorcdo fotoelétrica para a camada K; ¢, =

2
2,67nrg; 1y = T:CZ € o raio classico do elétron; o € a constante de estrutura fina
1 27e? . . p p . p
(a = = = :j ); mc? € a energia de repouso do elétron e hv é a energia do foéton

incidente. Nele, a secdo de choque depende do numero atbmico elevado a quinta
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 serd a predominancia desse efeito.

3.2.2 Efeito Compton

O efeito Compton € o espalhamento inelastico de fétons com a matéria
(Figura 4). O elétron pode ser considerado livre se a energia do féton incidente é
muito maior que a energia de ligacdo do elétron ao atomo. Nesse fenbmeno parte da

energia do foton incidente € absorvido pelo elétron, que é ejetado com energia

cinética, e o restante é emitido como outro féton, com energia menor [LEO, 1994].

Figura 4 - Efeito Compton.

El&tron Ejetado

Fdton Incidente

Fonte: Moreira, 2006.
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As energias dos fotons incidente e espalhado sédo representadas como:

E=hv (3)

E

&= 1+ afl-cos@) )

onde E € a energia do foton incidente; E* € a energia do foton espalhado, e a =
hv/mgqc?.

A equacdo (5) mostra a secdo de choque total (cm*&tomo) do espalhamento
Compton, onde nota-se a dependéncia linear com o numero atémico Z [KAPLAN,
1973].

O = 22M02{1+a [2(1+a)—1|n(1+ 2a)}+iln(1+ 2a)——1+3a } (5)

a® | 1+2a « 2a (@+2a)

2

h p . p . P )
onde o = m—:z , hv é a energia do féton incidente, m é a massa do elétron, r, = % e

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 trajetoria inicial ao interagir

com o campo dos elétrons ligados (Figura 5). Neste processo, todos os elétrons no
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atomo participam de maneira coerente. H4 apenas uma mudanca no momento linear

do féton, mas sua energia inicial € conservada [KAPLAN, 1978].

Figura 5 - Espalhamento Rayleigh.

Fatan Ezpalhado

Faton Incidente

Fonte: Moreira, 2006.

A secdo de choque (cm?atomo) possui uma dependéncia com o nimero

atbmico de acordo com:

2
doy = 1| 1,217 040 (6)

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

guadratica com o0 numero atdémico.
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3.2.4 Espalhamento Thomson

O espalhamento Thomson ocorre quando um féton interage com o campo dos
elétrons do material fazendo estes oscilarem (Figura 6). Esta oscilacéo 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 [KAPLAN, 1978].

Figura 6 - Espalhamento Thomson.

-
e} Fiitm Espalhado

Fi | -
P . ,n"l * f"“"’ll" e
Fuotan Incidemnte [ ] | ]
=, .-"H_qu__-;} @ 1 J
1 Ll 5|
B ™\ 4

uagan do
Campa Coulombians

Fonte: Moreira, 2006.

A secdo de choque (cm%&tomo) do espalhamento Thomson é dada pela

equacao (7).

8
O7 = = l‘02 (7)

onde: ro = e2/mc?,
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3.3 COEFICIENTE DE ATENUAGAO

Para se obter a probabilidade total de interagdo de um foéton de raios X com a
matéria é necessario somar as probabilidades referentes a cada um dos fenémenos
apresentados. A probabilidade total, relacionada a cada secédo de choque, € dada
por:

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

onde tx é a secdo de choque para o efeito fotoelétrico, g, para o espalhamento
Rayleigh, o; para o Thomson , o, para o Compton e Z é 0 nimero atdmico do
material. A secdo de choque Compton é multiplicada por Z para levar em conta
todos os elétrons do atomo. Multiplicando a equacéo 8 pela densidade de atomos
(atomos/m?3), N, obtém-se a probabilidade de interacdo por unidade de comprimento

[LEO, 1994], ou seja:

u' =N(tx + 0g +07) + NZo, (9)

A probabilidade fornecida pela equacéo (9) é conhecida como o coeficiente de
atenuacao linear (u') e é o inverso do livre caminho médio de um féton [LEO, 1994].
Nota-se explicitamente a dependéncia com o numero atdmico do material.
Obviamente que se o material for composto por mais de um elemento, deve-se

calcular o niumero atbmico efetivo do mesmo.

3.3.1 Coeficiente de Atenuacao Linear e de Massa

Ao penetrar num material de espessura x, uma parte da radiacao atravessa o
material sem interacdo. A fracdo dessa radiacdo € dada pela expressao
[LEIGHTON, 1959]:
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[ =le#™* (10)

onde [ é a intensidade (contagens/s) da radiacdo que atravessa o material sem
interacdo; I, é a intensidade da radiacao incidente e u’ € o coeficiente de atenuacao

linear (cm™). O coeficiente de atenuacéo linear pode ser escrito como:

p'=pd (11)

onde u € o coeficiente de atenuacdo de massa (cm?g) e d é a densidade

volumétrica da amostra (g/cm3). A equacdo (10) é valida para uma radiacéo

monocromatica que atravessa um material de densidade e composic¢éo uniformes.
J& para um feixe de raios X policromatico que atravessa uma amostra de

composicao heterogénea, a lei de geral de atenuacao possui a forma

1= [7m 1o (E)exp[— [ ' (x)dx] (12)

em que a intensidade é funcao das energias do feixe e dos inidmeros u’ que compde
0 material.

O coeficiente de atenuacéo linear, conforme a equacdo 11, depende da
densidade do material e, pela equacédo 9, também é funcdo do numero atébmico do
material. Sendo o material composto por mais de um elemento quimico deve-se
calcular o valor do seu numero atomico efetivo. A forma matematica de se calcular o
namero atdbmico efetivo de um material é muito discutido na literatura, possuindo
varias férmulas para o seu calculo, cada uma devidamente ajustada para as
aplicacoes desejadas. SPIERS (1946) estabeleceu a expressédo para se calcular o

namero atdmico efetivo através da expressao

1
Zos = (Ziaf 277%)>* (13)

onde
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e niZj
al = —. 14
Lo Yingz; (14)
a; é a fracdo de elétrons do elemento Z; presente no material. n; € a quantidade de
atomos do elemento Z;.

GLASSER (1947) apresentou uma equacao para o calculo do numero

atdbmico efetivo baseado na fracdo de massa w;, onde

1

TiwiZi*\3
Zes = (—Z:)izi )3 (15)
e
niA;
p= A (16)

A; é amassa atbmica do elemento i e A; € a massa atbmica total do composto.
HINE (1952) mostrou que o numero atbmico pode ser calculado, havendo

interacdo apenas por efeito fotoelétrico, através da férmula

Zof¥t =Y wiZ M (17)

MURTY (1965) desenvolveu uma equacdo mais simples que a de Hine

levando em conta efeitos Compton em energias intermediarias, sendo o Z,, dado

por

w;iZ;

o (18)

TSAI e CHO (1976), apos estudos em tecidos biolégicos, alteraram o

expoente da equacéo 13 de 2,94 para 3,4, sendo entédo dada por
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1
Zos = (Tiaf 25'4)3'4- (19)
SCHATZLER (1978), em trabalhos com matéria organica, propés uma férmula
para o numero atdbmico efetivo baseado na porcentagem de massa do elemento i,
sendo escrita como

Zer = NiwiZ;. (20)

MANNINEN e KOIKKALAINEN (1984) desenvolveram uma equacédo levando

em conta a porcentagem de atomos, af,

1
2

Yiaftz?
Zr = (i) @)
onde
aff =5 (22)

e sendo n;, nesse caso, o numero de atomos do elemento i.
PUUMALAINEN et al (1977) propuseram uma expressao mais simples que a

expressado 21, onde o numero atdémico efetivo é dado por

Zop =Yial'Z;. (23)

3.4 MICROTOMOGRAFIA DE RAIOS X

A microtomografia computadorizada de raios X (UCT) € 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
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atravessar o material. A radiacdo que nao € atenuada pelo material é detectada em
uma camera CCD.

AplOs se obter varias projecdes da amostra (para isso, rotaciona-se a
amostra), algoritmos de reconstrucéo fornecem imagens das sec¢cfes 2D da mesma.

O empilhamento das se¢des 2D fornecem uma imagem 3D da amostra.

3.4.1 Aquisicao dos Dados

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

As cameras CCDs sdo sensiveis a luz, sendo necessario o uso de
cintiladores. Os cintiladores convertem os raios X em luz visivel e estas chegam aos
sensores da camera CCD. L& 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 € 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 7 mostra uma representacdo do sistema de aquisicdo de dados.

Figura 7 — Representacéo do sistema de aquisicdo de dados da camara CCD.
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Fonte: Kalender, 2005
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3.4.2 Algoritmo de Reconstru¢do de Imagens

O algoritmo envolvido na obtencg&o das imagens é o de Retroprojecéo Filtrada
[GULLBERG et al, 1986]. O valor medido da atenuacéo de um feixe de radiacéo (ou
uma projecdo) é associado a todos os elementos ao longo do feixe. A sobreposicao
de retroprojecdes feitas em diferentes angulos 6 fara com que se crie um contraste
entre elementos de coeficientes de atenuacgéo diferentes. Dessa forma, quanto maior
for o numero de projecdes, mais nitida sera a imagem.

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

Considerando o feixe como uma linha que atravessa a amostra, 0 objeto é
modelado a partir de uma distribuicdo da atenuac&o dos raios X ao longo desta
linha; a integral sobre ela representa a atenuacdo 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
Figura 8).

Figura 8 - Projec6es paralelas dadas pelo arranjo de raios paralelos para diferentes &dngulos.
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Fonte: Kak e Slaney, 1999.
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onde:

Po(t) = f( s (24)
,t

e f(x,y) é 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)do (25)

onde:

Qo) = | Sywlwler ™ aw (26)

Sg(w) € uma transformada unidimensional de Fourier da projecdo Py(t) [KAK e
SLANEY, 1999].

O tomografo utilizado nesse trabalho ndo utiliza feixes paralelos de raios X,
mas sim, um feixe cénico. A Figura 9 mostra um exemplo em que os detectores sao
moldados em forma de arco, fazendo com que a radiacao incida com espacos iguais
dados por D. J4 a Figura 10 mostra detectores em um arranjo plano, mostrando que
as linhas de radiacdo ndo chegam aos detectores com espagamentos iguais. Assim,
a funcédo f(x,y) ndo pode ser utilizada da maneira que foi expressa na equagéao 25.
Para radiacdo de feixe cOnico a funcdo tem que ser expressa em coordenadas

polares:

X =rcos¢p y=rsenp (27)
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Figura 9 - Arranjo tomogréafico com detectores alinhados na forma de um semicirculo.
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Fonte: Kak e Slaney, 1999.
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Figura 10 - Arranjo tomografico com mesmo angulo entre as linhas de radia¢éo incidente e

com espacamentos diferentes de chegada aos detectores.
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Fonte: Kak e Slaney, 1999.

Considere o esquema mostrado na  Figura 11, com dois detectores

imaginarios D’; e D, passando pela origem, e as seguintes transformacoes:
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( t = scosy
| 0=B+y
p= 50 (28)
N

S
= t -1_
|0 =B +tan D

Figura 11 - Esquema de transformacao das coordenadas cartesianas em polares.
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Fonte: Kak e Slaney, 1999.

A funcgéo f(r, ¢), juntamente com os parametros descritos anteriormente, com
0 esquema mostrado na Figura 12 e algumas transformacdes matematicas, pode ser
escrita como [KAK e SLANEY, 1999]:

3
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r¢) == —_—
2)aniémy s P \VD7 1 52
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1 Zn—tan_l(sﬁm)
f .h[rcos(f + tan™
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Figura 12 - Par@metros usados no algoritmo de reconstrucdo de imagem.

Fonte: Kak e Slaney, 1999.

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

paralelas e a expressao Pﬁﬂ,( ) corresponde & integral do raio SA na projecéo

sD
VDZ¥s2
paralela Py (t).
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4. DETERMINACAO DA COMPOSICAO QUIMICA DE AMOSTRAS POR
IMAGENS MICROTOMOGRAFICAS

O estudo de amostras, com o0 objetivo de caracteriza-las quimicamente, tem
se tornado um tema recorrente dentro das inUmeras aplicacbes da microtomografia
de raios X. Porém, ndo existe, até 0 momento, dentre as principais empresas que
fabricam equipamentos de tomografia, softwares e metodologias de medidas que
permitam uma analise quimica dos constituintes da amostra. Ha a possibilidade,
para os pesquisadores, de desenvolver softwares especificos para esse fim. Porém,
deve-se destacar que essa seria uma atividade complexa, tendo que envolver
inimeros profissionais. Por isso e dentro desse contexto, nés temos trabalhado
desde 2010 com o objetivo de caracterizar quimicamente amostras de uma maneira
simples, usando para isso, as ferramentas computacionais ja disponiveis aos
pesquisadores e realizando medidas com um equipamento comercial [JUSSIANI e
APPOLONI, 2015].

4.1 TRABALHOS REALIZADOS NO MESTRADO

Durante o trabalho de mestrado, o objetivo foi relacionar o tom de cinza médio
das amostras com suas densidades e numeros atdmicos efetivos. Para isso,
amostras de arddésia, aluminio, marmore branco, fluorita, hematita e galena foram
usadas como amostras padroes. Suas densidades foram medidas
gravimetricamente e, para o calculo do numero atdmico efetivo das amostras, foi

utilizada a equacgéo (13)

Zep = "Nfi X (22 + fo X (Z)% + f3 % (Z5)2%* + -+

onde f,, é a fracdo do numero total de elétrons associado a cada elemento e Z, é o

namero atdmico de cada elemento (Tabela 1).
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Tabela 1 - Valores das densidades e numeros atdmicos efetivos para as amostras padroes.

Amostras Densidade (g/cm®) NUmero Atdmico Efetivo
Ardésia 2,46 £ 0,26 13,0
Aluminio 2,52 £ 0,27 131
Marmore Branco 2,85+0,32 15,1
Fluorita 2,88 +£0,25 16,6
Hematita 4,95+ 0,77 22,9
Galena 6,84 + 0,55 77,3

As amostras foram moldadas em formato cilindrico com 6 mm de diametro por
5 mm de altura e inseridas uma sobre a outra dentro de um cilindro de plastico e
tomografadas em tensbes que variaram de 50 kV até 100 kV usando um
microtomégrafo SkyScan-Bruker modelo 1172. O objetivo de variar a tensédo era
verificar se os valores de tom de cinza médio de cada amostra variavam em funcao
da tenséo aplicada no tubo de raios X. Dentre as amostras, a galena teve variacao
de 56% do valor médio de cinza (Figura 13). Por isso ela foi excluida como uma
possivel amostra padrdo. Dessa forma, € importante que antes de escolher as
amostras padrbes que serdo usadas seja verificada a dependéncia do tom de cinza

meédio com as possiveis tensdes usadas no tubo de raios X.



41

Figura 13- Variacao do tom de cinza médio das amostras em relacédo a tenséo aplicada no tubo de

raios X
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Outro resultado interessante obtido nessa pesquisa foi em relacdo a

reconstrucdo das amostras. Relacionar o tom de cinza médio, caracteristico de cada

amostra, com sua densidade e niumero atdmico efetivo, s6 é possivel se for usado

apenas um parametro de reconstrucdo para todas as amostras (como no exemplo

para a densidade, Figura 14).

Figura 14- Relag&o entre densidade e tom de cinza das amostras. SO é possivel estabelecer uma

relacdo matematica entre as variaveis quando apenas um parametro de reconstrucao é usado.
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Ensaios foram realizados com dois conjuntos de amostras com o0 objetivo de
determinar os valores da densidade e numero atdmico efetivo através de ajustes
lineares obtidos com as amostras padrées (Figura 15). O primeiro conjunto de
amostras, amazonita e gabro, possuem valores de densidades e nimeros atémicos
efetivos que estdo dentro da faixa de valores das amostras padrdes; no segundo

conjunto, arenito e sodalita, esses valores estao fora do intervalo.

Figura 15 — Ajustes lineares obtidos com as amostras padrdes para a densidade (grafico superior) e o

namero atémico efetivo (grafico inferior)
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Com os ajustes lineares, foi possivel determinar os valores das densidades e
dos numeros atémicos efetivos das quatro amostras analisadas e comparar com 0s
valores teodricos (Zef) e experimentais (densidade). Os resultados obtidos para os
valores das densidades através dos ajustes lineares concordaram, dentro do
intervalo de um desvio padrdo, com os valores obtidos experimentalmente; 0 mesmo
ocorreu para o numero atdémico efetivo exceto para as amostras Arenito e Sodalita
(Tabela 2). E importante ressaltar nesse caso que essas amostras S0 uma
extrapolacdo dos ajustes lineares obtidos, visto que os valores das densidades e
nameros atébmicos efetivos estdo fora dos valores das amostras padrdes. Nesse
contexto, os resultados foram satisfatérios uma vez que ficou demonstrada a
necessidade de se obter amostras padrdes com valores de densidades e numeros

atdbmicos efetivos especificos em relacdo ao que se pretende analisar.

Tabela 2 — Comparacgéo entre os valores das densidades e nUmeros atémicos efetivos obtidos pela

microtomografia e os valores experimentais e tedricos.

DENSIDADE NUMERO ATOMICO EFETIVO
Densidade Densidade
Amostra gravimétrica por micro- Z.; tedrico Zes por micro-CT
(g/cm?) CT (g/cm?)
Amazonita 25+0,2 25+1,0 13,0 122+2,2
Gabro 3,0+£0,2 32+1,3 14,6 159+2,6
Arenito 1,9+0,2 2,1+1,0 12,0 98+1,4
Sodalita 22+0,2 21+1,0 11,7 10,1+1,3

Todos os resultados obtidos até entdo, mostraram ser possivel determinar os
valores de densidade e numero atdmico efetivo de um material, usando para isso,

amostras padrdes de composicado conhecida.
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4.2 NOVO MODELO EMPIRICO PARA DETERMINAGAO DA COMPOSICAO QUIMICA DE
MATERIAIS USANDO IMAGENS MICROTOMOGRAFICAS

4.2.1 Introducao

Dando continuidade a essa linha de pesquisa, pensou-se em melhorar alguns

parametros, como a escolha das amostras padrdes e porta-amostras.

A escolha de rochas como amostras padrdes, apesar de ter tido bons
resultados, gera um alto desvio de tom de cinza da amostra. Isso se da devido a
heterogeneidade das amostras. Isso pode ser minimizado escolhendo amostras com
composi¢Bes mais homogéneas, tais como 0xidos ou outros compostos encontrados
em laboratérios (em sua maioria com indices de pureza acima de 99%). No principio,
levantou-se um conjunto de amostras com um grande intervalo de densidades — da
ordem de 2 até 6 g/cm® — e também de nimero atdmico efetivo — de 11 até 45. Isso
foi feito com a intencdo de se poder levantar uma reta de calibracdo onde seria
possivel determinar uma grande quantidade de materiais. Entretanto, ao fazer
tomografias para obter o tom de cinza caracteristico de cada amostra e relaciona-los
com as densidades e numeros atdbmicos efetivos das amostras, os resultados néo
foram nada satisfatérios. Ocorreu uma espécie de saturacdo na distribuicdo de tons
de cinza entre as amostras, mostrando que ndo € possivel criar uma curva de
calibracdo abrangendo uma gama de densidades e niameros atémicos efetivos. Com
isso, comecou-se a trabalhar com um conjunto de amostras com intervalos mais

estreitos.

Realizando testes com varias amostras, percebeu-se que a escolha de qual
amostra usar como padrao deve ser cuidadosa. Alguns compostos quimicos podem
ter uma banda de absor¢&o dentro da faixa de energia de raios X emitida pelo tubo
ou ainda se o padréo tiver uma estrutura cristalina pode ocorrer o fenébmeno da
difracdo. O resultado sera um tom de cinza da amostra acima ou abaixo do valor que

ela teria se esses fendmenos ndo ocorressem.

Outra melhoria proposta seria na disposicdo espacial das amostras para
tomografar. Em vez de colocar uma sobre a outra, como feito no mestrado, optou-se

por criar um porta-amostra onde as amostras estariam uma ao lado da outra. Essa
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alteracdo permitiria uma comparagéo entre os tons de cinza em apenas uma fatia da
amostra; também seria mais apropriado devido a forma de cone com que a radiacao
atravessa a amostra (regides centrais possuem uma maior densidade de fétons do

gue em regides superiores/inferiores).

Por fim, estudou-se a possibilidade de se normalizar a distribuicdo de tons de
cinza. Para isso, o material de menos atenuacgao (ar, nesse caso) seria 0 tom com
valor zero e a amostra de maior atenuacdo teria o valor de cinza 255. Isso
possibilitaria, a principio, descrever mais corretamente amostras diferentes com tons

de cinza préximos.

4.2.2 Equacdo Empirica

Alguns resultados preliminares indicavam que, usando amostras padrdes, ndo
era possivel estabelecer relagdes lineares entre a densidade e numero atémico
efetivo com o tom de cinza caracteristico da amostra. Porém ndo ha nenhum
embasamento teodrico que permitisse explicar os resultados. A principio, usando
amostras com densidades e numeros atémicos efetivos conhecidos, seria possivel
criar uma curva de calibracdo e, a partir dela, extrair informacbes sobre essas
grandezas de amostras desconhecidas. Isso evidenciou que 0 insucesso nesses
testes se devia a forma com que os dados eram trabalhados. Dentro da metodologia
de raios X, inUmeras pesquisas, com 0 objetivo de caracterizar gquimicamente
amostras, utilizam a metodologia de dupla energia. Essa técnica consiste em
tomografar uma amostra junto com materiais conhecidos em duas energias,
chamadas tomografias de alta energia (AE) e de baixa energia (BE). O coeficiente

de atenuacdo linear, u, € funcédo da densidade (d) e do nimero atomico efetivo (Z,)

por uma expressao do tipo [ALVAREZ e MACOVSKI, 1976]

up(d, Zes) = agdZ, + Bgd (30)
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e seu valor depende da energia dos raios X que atravessam o material. ag, my e Bg

sdo constantes que, obtidas através da solucéo do sistema de equagdes

.uAE(d'Zef) = aAEdZeW}AE + Bapd

(31)
upp(d, Zes) = “BEdZZ}BE + Bged

permite determinar os valores de d e Z,, de amostras de desconhecidas. Para

caracterizacdo de elementos quimicos, ndo ha ambiguidades na determinacdo do

Z.r. Ja para compostos, existe uma grande discussdo entre os pesquisadores sobre

qual o melhor modelo matematico que descreveria 0s resultados experimentais
obtidos. Isso j& gera um problema na técnica de dupla energia uma vez que néo ha
consenso de qual expressdo usar. Além disso, inUmeros compostos podem ter o
valor de Z.r e d muito proximos, tornando a analise dos resultados complexa. Isso
se minimiza no fato de que o pesquisador, para grande maioria dos casos, ja possuir
algumas informacdes relativos a amostra, permitindo criar uma lista de possiveis
materiais presentes em sua composicdo. Mesmo fora dessa discussao, a técnica de
dupla energia € considerada sensivel, pois quaisquer artefatos presentes nas
imagens ou mesmo seu deslocamento durante a aquisicdo dos dados podem
influenciar os resultados. Também se deve destacar a necessidade de algoritmos de
reconstru¢cdo complexos, exigindo do pesquisador conhecimentos especificos para
uma correta manipulacdo dos dados. Apenas com esses exemplos evidencia-se que
a técnica de dupla energia é demasiadamente demorada (pois € necessario
tomografar duas vezes a amostra) e complexa sem ter a seguranca de bons
resultados [YING et al, 2006; ALVES et al, 2014].

Desde os trabalhos desenvolvidos anteriormente, sempre buscamos
caracterizar amostras ndo em duas, mas em apenas uma energia. Propde-se aqui
um modelo que seja capaz de caracterizar amostras quimicamente realizando
apenas uma tomografia. Fazendo uma relacdo com a equagédo 30, os diferentes
coeficientes de atenuacéo linear de uma amostra estdo diretamente relacionados
aos seus tons de cinza em uma imagem microtomografica. Assim, tem-se uma

primeira hipotese:
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pe(d, Zos) x TC (32)

onde TC € o tom de cinza da amostra. A segunda hipétese relaciona essa atenuacao
(ou tom de cinza) as propriedades fisicas da amostra, a saber, densidade e nimero

atdbmico efetivo, chegando a relacao

up(d, Zep) < TC = adZl}. (33)

sendo a uma constante de proporcionalidade.

A proposta é relacionar o tom de cinza de um determinado material com sua
densidade vezes o numero atdomico efetivo elevado a um expoente m. O valor de m
pode ser obtido experimentalmente, pois conhecendo o tom de cinza das amostras-
padrées e consequentemente suas densidades e numeros atdmicos efetivos,
consegue-se determinar um valor médio caracteristico para aquele conjunto de
amostras. Essa relacdo é mais simples do que a usada pela técnica de dupla
energia, pois ndo had a necessidade de se fazer duas tomografias para se
caracterizar quimicamente amostras desconhecidas. Agora, ndo estamos mais
caracterizando um material por sua densidade e numero atdmico efetivo de maneira

separada. Ao contrario, o valor de dZg; € que caracteriza um material.

Indmeras sdo as vantagens ao se propor esse modelo. A primeira, como ja
apresentado, € o fato de ser necessaria apenas uma tomografia para a analise. Isso
obviamente reflete no tempo gasto para se fazer as medidas como também para
reconstruir as imagens. Alias, escolhendo amostras-padrbées em que o seu tom de
cinza ndo é funcdo da tens&o aplicada no tubo de raios X, a escolha da energia &
indiferente. Indiferente, é claro, para as amostras-padrdes; pode ndo ser para 0S
materiais desconhecidos. A segunda vantagem é que podemos caracterizar um
material pelo seu tom de cinza médio. Com isso, mesmo que ocorram artefatos nas
imagens microtomograficas, seus efeitos sdo minimizados quando se considera uma
média de um conjunto grande de fatias, fazendo com que esse modelo seja robusto.
Em terceiro podemos destacar que ndo ha a necessidade de nenhum algoritmo para

se tratar os dados, facilitando a analise dos dados. Pelo contrario, qualquer
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pesquisador com conhecimentos basicos em microtomografia € capaz de usar esse
modelo. Outra vantagem, a quarta, € que o modelo é capaz de caracterizar qualquer
tipo de material, pois para qualquer tipo de amostra basta uma escolha adequada de

amostras-padroées.
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5. MATERIAIS E METODOS

5.1 SISTEMAS MICROTOMOGRAFICOS

Para a realizacdo desse trabalho foram usados dois microtomografos: os
modelos 1172 e o 1173 da SkyScan-Bruker. Ambos o0s equipamentos estdo
instalados no Laboratorio Multiusuério de Aplicacbes de Raios X da Universidade
Estadual de Londrina (LARX/UEL).

5.1.1 SkyScan-Bruker 1172

Sua composicdo € basicamente um tubo de raios X, sistema de
posicionamento/movimentacdo da amostra, sistema de intensificacdo do sinal
(cintilador) e uma CCD (detector). A Figura 16 mostra o equipamento utilizado com

suas dimensoes.

Figura 16— Microtomoégrafo SkyScan-Bruker 1172 instalado no LARX/UEL.

Fonte: do autor.

O microtomografo possui um tubo de raios X microfoco com anodo de

tungsténio, modelo Hamamatsu L7901-01, refrigerado a ar. A tenséo de operacédo do
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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 € feita através de uma 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 ym, resultando em uma area efetiva de 15,5 x 23,6 mm.

5.1.2 SkyScan-Bruker 1173

O modelo 1173 da SkyScan-Bruker (Figura 17) consiste de um tubo de raios
X com anodo de tungsténio (W), com capacidade de operacdo de até no maximo
130 kV e 8W de poténcia, um detector flat-panel, com uma matriz de 2240x2240

pixels, além de sistemas de posicionamento da amostra.

Figura 17 - Microtomografo SkyScan-Bruker 1173 instalado no LARX/UEL.

Fonte: do autor.
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5.2 PORTA-AMOSTRAS

Para a realizacdo das medidas, tanto as amostras-padrées quanto as
desconhecidas foram inseridas em dois tipos diferentes de porta-amostras: um
cilindro de nitanyl ou em canudo plastico. Os dois materiais sdo praticamente
transparente aos raios X; adequados ao objetivo. Com esses materiais pode-se
construir porta-amostras em que as amostras sao colocadas lado-a-lado (Figura 18

— esquerda) ou sobrepostas (Figura 18 — direita), de acordo com o interesse.

Figura 18 - Modelos de porta-amostras construidos.
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Fonte: do autor.

Colocando as amostras em canudos plasticos, € possivel montar um conjunto
de padrdes “méveis” de acordo com o interesse da pesquisa, ja que cada amostra-
padrdo pode ser colocada em um canudo diferente (Figura 19 - esquerda). Além
disso, para obter maiores resolu¢des nas imagens, € possivel colocar as amostras

padrées uma sobre a outra (Figura 19 - direita).
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Figura 19 — Amostras-padrées em canudos plasticos (esquerda) e dispostas uma sobre a outra
(direita).

Fonte: do autor.

5.3 AMOSTRAS-PADROES

A escolha das amostras-padrdes ndo € aleatoria, baseada apenas, por exemplo,
em materiais disponiveis. Na escolha das amostras-padrdes que serdo usadas para

a determinacao de curvas de calibracdo, alguns aspectos devem ser considerados:
> As amostras devem ter valores de dZ,, em uma faixa limitada; intervalos

muito grandes podem ocasionar a saturacdo na distribuicdo de tons de cinza.

» As amostras devem possuir um alto grau de pureza, evitando possiveis
variacbes na determinacdo da densidade e numero atbmico efetivo. Porém,
nada impede que amostras heterogéneas sejam usadas.

» Devem ser evitadas amostras em que haja algum fenbmeno, como difracédo
ou borda de absorcao, que alteraria o valor do tom de cinza da amostra.

» Em contrapartida, ndo ha problemas em usar amostras porosas. Ha varios
programas, entre eles o ImagedJ, que fornece um histograma com a
distribuicdo de tons de cinza. Para amostras porosas, pode-se utilizar o valor

da moda da distribuicdo de tons de cinza para caracterizar o padréo.



53

Vérios ensaios foram realizados para a escolha das amostras-padroes.
Amostras de 6xido de aluminio (Al,Og3), hidréxido de célcio [Ca(OH),], dioxido de
manganés (MnOy), 6xido de zinco (ZnO), dioxido de titanio (TiO,), 6xido de ferro
(Fe203), cloreto de bario dihidratado (BaCl,.2H,0), cloreto de célcio (CaCl,), nitrato
de célcio [Ca(NO3),], sulfato de cobre (CuSQO,), sulfato de zinco (ZnS0O,), carbonato
de calcio (CaCOs3), cloreto de estréncio (SrCl,), 6xido de cobre (CuO) e cloreto de
cobre (CuCl,) foram testadas. A principio esperava-se, em uma grande faixa de

dZ.r, ter um conjunto de amostras-padroes que pudessem ser usadas na

caracterizacdo de uma gama muito grande de amostras. Mas o que ficou claro nas
medidas testes € que se obtém melhores resultados estreitando essa faixa. Assim,
apos varios testes, dois conjuntos de amostras padrdoes foram obtidos. Para

materiais com baixa densidade e nimero atdbmico efetivo, as melhores amostras a

serem usadas eram, em ordem decrescente de dZ.., TiO; CaCl;, Ca(OH), e

Ca(NOg),. Para valores mais altos de dZ,¢, CuO, MnOz, TiO,, ZnSO,4, e CaCOs. Elas
foram escolhidas porque os valores do tom de cinza caracteristicos tinham pouca
variacdo ao se variar as tensdes aplicadas no tubo. Além desses padrdes também
podemos usar a atmosfera local como referéncia. Os valores das densidades e
nameros atébmicos efetivos (calculado através da equacdo de Spiers) dessas
amostras de referéncia estao descritos na Tabela 3.

Tabela 3 — Valores das densidades e numeros atdmicos efetivos das amostras-padrées usadas no

trabalho.
DENSIDADE ] R
alem?) NUMERO ATOMICO EFETIVO
TiO, 3,84 18,5
- CaCl, 2,15 18,2
_§ Ca(OH), 2,24 17,6
g Ca(NO3), 2,5 13,1
Ar atmosférico 0,001 7,2
CuO 6,31 26,7
MnO, 5,03 21,3
E TiO, 3,84 18,5
% ZnSO, 3,54 18,2
© CaCOs 2,70 15,0

Ar atmosférico 0,001 7,2
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Os valores dos numeros atdmicos efetivos mostrados na Tabela 3 foram

determinados usando a equacgdo (13). Porém, como foi discutido anteriormente,
existem varias equagdes apresentadas na literatura para a determinagdo do Z;

(Tabela 4). Como ndo h&d um consenso entre os pesquisadores sobre a melhor
equacao para se determinar o nimero atdémico efetivo de um material, optou-se por

usar os valores da Tabela 3.

Tabela 4 - Valores calculados dos numeros atdmicos efetivos das amostras-padroes.

AMOSTRAS SPIERS GLASSER HINE  MURTY  TSAI  SCHATZLER  MANNINEN  PUUMALAINEN

TiO, 18,5 20,5 20,8 12,7 18,9 16,4 17,5 12,7

g CaCl; 18,2 18,3 20,0 18,0 18,2 18,1 18,2 18,0
§ Ca(OH) 17,6 18,3 18,3 7,6 16,7 14,3 15,4 9,25
g Ca(NO3)2 13,1 15,7 14,5 9,1 13,7 10,8 12,0 9,1
© Ar atmosférico 7,2 7,2 7,7 7,2 7,2 7,2 7,2 7,2
CuO 26,7 28,4 31,8 18,5 27,0 24.8 25,9 18,5

N MnO, 21,3 23,7 24,0 13,7 21,7 18,7 20,1 13,7
g TiO2 18,5 20,5 20,8 12,7 18,9 16,4 17,5 12,7
g- ZnS0O4 22,4 26,5 25,5 13,0 23,1 18,5 20,6 13,0
8 CaCOs3 16,9 17,4 18,6 14,8 17,0 16,3 16,6 14,8
Ar atmosférico 7,2 7,2 7,7 7,2 7,2 7,2 7,2 7,2

5.4 SOFTWARES UTILIZADOS

A metodologia de microtomografia de raios X dispde de varios equipamentos
comerciais que vem acompanhado de softwares especificos, tanto para aquisicdo
das imagens quanto para analisa-las. Nos proximos itens estéo listados os softwares

usados nesse trabalho. Todos de simples manipulagéo.

5.4.1 Softwares SkyScan 1172 e 1173

Esses softwares controlam todos os parametros de aquisicdo de dados.

Parametros como a escolha da tensdo no tubo, corrente, resolucdo espacial,
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qguantidade de frames, filtros fisicos, tempo de exposicdo e se serdo tomados dados
em 180° ou 360° sdo ajustados. Todos esses parametros de aquisicdo serao
mostrados juntamente com as medidas realizadas no capitulo de resultados e

discussoes.

5.4.2 Software NRecon

7

Esse software é o responsavel por fazer as reconstrucbes das imagens
através de um algoritmo de retroprojecdo filtrada, baseado nas imagens
microtomograficas adquiridas pelos softwares SkyScan 1172 e 1173 . No software
ha uma opgao de “preview’ que permite uma visualizagdo de uma dada fatia
reconstruida. Isso € feito para que sejam ajustados alguns parametros de
reconstrugdo. Esses parametros sao: “Smoothing”, que € um filtro, auxiliando na
diminuicdo 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 sao absorvidos pela borda da
amostra. Porém, para o objetivo desse trabalho, a janela onde se apresenta o

histograma deve ser trabalhada com atencéo (Figura 20).

Figura 20 - Janela do Software NRecon. No detalhe, o histograma.

Fonte: do autor.
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Diferentes materiais alteram a distribuicdo do histograma. Dependendo dos
materiais analisados, se ndo houver clara distingdo entre eles, deve-se fazer outra
medida alterando a energia dos raios X.

Esse histograma € baseado em apenas uma fatia e, por isso, ndo apresenta a
informagdo da amostra como um todo, para o caso das amostras sobrepostas.
Quando as amostras estao dispostas lado-a-lado ndo existe esse problema, j4 que o
histograma contempla todas as amostras. Para a reconstrucdo, ha duas formas de
se limitar o histograma: o proprio operador determina um minimo e um maximo, de
acordo com seu interesse (exemplos dos efeitos dessa mudanca estd mostrado na
Figura 21) ou deixar que o software determine o maximo/minimo automaticamente,
caso da Figura 20. Neste caso, o limite superior € definido como sendo 140% do
maximo e o limite inferior é definido como sendo 3% do maximo. Nesse caso, é
importante que se saiba que a escolha da tensdo usada no tubo de raios X, a
escolha do filtro fisico usado para barrar os raios X de baixa energia e possiveis
pixels com problemas, podem superestimar esse valor. Exceto para 0s casos
mencionados, todas as reconstrucdes desse trabalho foram feitas usando os limites

minimos e maximos dos histogramas definidos automaticamente pelo software.

Figura 21 - Exemplos de como a alteragdo do minimo/maximo (barras vermelhas) no histograma

interfere nos tons de cinza da imagem.

b

0.007646 ... 0.122581 | 0005268 .. 0.122581

1mm
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-0.009268 ... 0.033786

Fonte: do autor.

5.4.3 Software ImageJ

Apbés a reconstrucdo das imagens, a determinacdo do tom de cinza
caracteristico foi feito usando o software ImageJ. Ele permite carregar uma grande
guantidade de imagens reconstruidas, Gtil para determinar o tom de cinza médio.
Todas as andlises nesse trabalho foram feitas usando um grande volume de
imagens. O software também permite a aplicacao de filtros nas imagens tal como o
filtro média, utilizado para atenuar as diferencas de valores de pixels em uma
imagem. Todas as imagens analisadas passaram pelo filtro média, usando um raio
de cinco pixels, aplicados duas vezes. Chegou-se a essa conclusdo ao variar o raio
de pixels e a quantidade de vezes que o filtro fora aplicado (exemplificado para uma
amostra de Al,O; — Tabela 5). Nota-se que a média de tom de cinza nado variou; a
variagdo ocorreu no desvio. E esse desvio é minimizado rapidamente ao se usar o
filtro média com raio de 5 pixels, obtendo uma diminuicdo consideravel ja na
segunda aplicacao.
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Tabela 5- Aplicacdes do filtro média com diferentes raios de pixels.

Quantidade de vezes Raio (pixels)
gue o filtro foi
aplicado 2 3 >
1 7919 797 79+4
2 797 7915 79+3
3 79+6 7945 7913
4 7915 794 79+3
5 7915 794 79+3
6 7914 794 79+3
7 7914 794 7912
8 7914 79+3 7912
9 7914 79+3 7912
10 79+3 79+3 7912

5.5DETERMINACAO DO TOM DE CINZA

A determinacdo do tom de cinza caracteristico de um material, do ponto de
vista de procedimentos, € o mesmo. Apds a reconstrucdo das imagens pelo software
NRecon, as imagens séo importadas pelo software ImageJ onde, apés selecionar a
area de interesse, o filtro média é aplicado duas vezes, usando um raio de 5 pixels.
Diferencas podem ocorrer dependendo da morfologia da amostra. Dessa forma

alguns detalhes devem ser considerados.

5.5.1 Amostras Homogéneas com Baixa Porosidade

Para amostras com baixa porosidade, o que se observou € que os valores do
tom de cinza médio e da moda coincidem (Figura 22). Observa-se isso ao analisar o
histograma das fatias. Essa é uma informacéo importante que deve ser usada na
escolha das amostras-padrdes, pois amostras com grande variabilidade de tons de
cinza devem ser evitadas. Dessa forma, para essas amostras é equivalente
caracteriza-la de ambas as formas. Em algumas situacdes, devido a variabilidade de

tons de cinza presente, seria mais coerente usar a moda em vez da média.
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Figura 22 - Exemplo de uma fatia da amostra de Al,Os. A regido de interesse (ROI, em inglés) é
determinada pela circunferéncia em amarelo. Um histograma da distribuicdo de tons de cinza é

mostrado na caixa superior direita.

i baixa_100kv_13.7um_AICu_5f_10rm_0.4rs_IR_rec0046.BMP (50%) - ﬁ 77 Histogram of baixa_100kv_13.7u... /==
20002000 pixels; 8-bit, 3.5MB

0 255

Count: 372112 Min: 36
Mean: 79.501 Max: 97
StdDev: 4.849 Mode: 79 (31321)

Fonte: do autor.

5.5.2 Amostras Homogéneas com Alta Porosidade

Para amostras homogéneas que apresentam uma alta porosidade, como por

exemplo, nitrato de calcio [Ca(NO3),], existem duas possibilidades:

» Caracterizacao pelo valor médio de cinza selecionando diferentes ROI's. No
software ImageJ existe essa possibilidade e com isso pode-se obter
informacdes para cada area selecionada. Poréem a média final deve ser
calculada pelo operador. A Figura 23 mostra, como exemplo, essa operagao
para uma fatia da amostra de nitrato de calcio. Nesse caso, 17 areas foram

selecionadas e o valor de cinza 52 é o valor médio das regides selecionadas.
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Figura 23 — Fatia de uma amostra de nitrato de célcio. As circunferéncias em amarelo séo os

diferentes ROI’s selecionados. O valor médio dos tons de cinza € mostrado na calculadora.

Results = e s

[ File Edit Font Results

[Mean [stdDev [mode [Min [Max [x [ Median
1 52077 2886 52 45 60 869 603 52
2 52168 2718 53 44 59 1163 627 52
3 52196 2802 52 42 60 1100 639 52
4 54659 2761 55 45 62 1470500 860500 55
5 49731 2256 50 43 56 1068 1022 50
6 48993 3768 51 34 60 772 986 49
7 53053 2686 52 46 62 1213 1365 53
8 52064 3430 54 41 62 676 894 52
52270 2963 53 45 62 696 1123 52
49889 2787 50 43 58 1199 1157 50
49533 2740 51 43 56 1254 1220 50
48429 3084 50 39 57 1229 880 49
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Fonte: do autor.

» Caracterizacdo pelo valor da moda de cinza em apenas um ROI. Assim,
pode-se selecionar apenas uma area de interesse da amostra porosa, como
mostra a Figura 24. Observa-se pelo histograma que h& dois picos bem
distintos: o da direita é relativo ao nitrato de célcio; o esquerdo, a porosidade.
Justamente por ter essa distribuicdo, caracterizar esse material pelo valor
médio de cinza é errbneo. O mais correto, obviamente, é caracteriza-lo pelo

valor do pico relativo ao material, nesse caso, 49.

5.5.3 Amostras Heterogéneas com Alta ou Baixa Porosidade

A principio ndo ha um impedimento de usar amostras de composicdes
guimicas complexas como padrbes. Se forem usadas, € importante que se saiba,
seguramente, 0s elementos ou compostos que a compde e, além disso, a fracdo de
composicdo. Essas informacdes sdo determinantes no calculo do numero atémico

efetivo e quaisquer inconsisténcias podem invalidar o modelo.
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Figura 24 — Fatia de uma amostra de nitrato de calcio. A caixa superior direita mostra o histograma
da distribuicdo de cinza. O pico direito é referente ao nitrato de calcio; o esquerdo a regido porosa.

baixa_100kv_13.7um_AICu_5f_10rm_0.4rs_IR_rec0282.BMP (33.3%) f 2 Histogram of baixa_100kv_13.7u... | =aRe X
2000x2000 pixels; 8-hit, 3.8MB

I 200
0 255

Count: 449880 Min: 0
Mean: 36.428 Max: 63
StdDev: 17.344 Mode: 49 (29264)

st copy | Log| Lie]

Fonte: do autor.

5.6 CALCULO DO EXPOENTE m

O expoente m presente na equacdo (33) é determinado através das

amostras-padrbes. Sua determinacéo é baseada simplificando a equacéo na forma
TC = dZg;. (34)

7

Assim, para cada uma das amostras-padroes, o expoente m é calculado
atraves da relacao

m = logzef (%) (35)

Finalmente, a partir dos valores de m obtidos, para cada amostra padréo, foi

determinado seu valor médio e esse valor foi usado no modelo.
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6. RESULTADOS E DISCUSSOES

A fim de testar a aplicabilidade do modelo, foram realizados varios ensaios,
cada um com um objetivo especifico. Os testes tinham por objetivo analisar as
influéncias no modelo das amostras-padrdes, da forma de se calcular o niamero
atdbmico efetivo, a mudanca de parametros de aquisicédo e de reconstrucédo de dados

além de algumas aplicagoes.

6.1 APLICAGCAO DO MODELO - CONJUNTO 1 DE AMOSTRAS-PADROES

Para testar a aplicabilidade do modelo, um conjunto de amostras-padrées de
diéxido de titanio, cloreto de calcio, hidroxido de célcio, nitrato de calcio e o ar, foram
tomografadas. As informacdes sobre os parametros de medidas estédo na Tabela 6.

O uso de duas tensdes teve por objetivo comparar os resultados obtidos em cada

uma delas.
Tabela 6- par@metros de aquisicdo usados para as amostras-padrdes.
PARAMETROS DE AQUISIGAO

Tensao (kV) 100; 80 Passo Angular (°) 0,4

Corrente (pPA) 100; 125 Frames 3
Resolugao (um) 13,1 Random Movement 10
Filtro Al 0,5mm Intervalo angular de medida (°) 360

Tempo de exposicao (ms) 2000 Tempo de aquisicao 2h

Apés a aquisicdo dos dados, as amostras foram reconstruidas (Figura 25-

esquerda) e seus tons de cinza obtidos pelo ImageJ (secao 5.5 e Figura 25- direita).
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Figura 25 — Esquerda - Fatia 2D reconstruida das amostras-padrdes em 100 kV. Direita - histograma

de cinza das amostras-padrées.

i Tio,

8

X ——Ca(OH),
§ cacl,

i \\\ ——Ca(No,),
L L 1 " 1 i 1
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Fonte: do autor.

Com esses dados foi possivel determinar o valor de m (Tabela 7) utilizando-

se da equacdo (35), para as duas tensdes usadas.

Tabela 7- Valores dos tons de cinza das amostras-padrdes com seus desvios, valor de m para cada

uma delas e o calculo de dZ;7°.

100 kV 80 kV
Densidade

dzl.ZO

AMOSTRAS (g/cm3) Zet TC m TC m ef
TiO2 3,84 18,5 130+6 1,21 130+6 1,21 127,33
CaCl2 2,15 18,0 70+14 1,21 73+14 1,22 68,99
Ca(OH)2 2,24 17,6 67+5 1,19 65+4 1,17 69,96
Ca(N03)2 2,50 131 54+2 1,19 52+2 1,18 54,79

Ar atmosférico 0,001 7,2 0 - 0 - 0,01

média 1,20 1,20

Com os valores de tom de cinza de cada amostra-padrdo, e os valores de
dzj}zo, gue as caracteriza quimicamente, foram feitos graficos e, a partir deles,
ajustes lineares foram obtidos (Figura 26 e Figura 27). Alguns detalhes desses

graficos devem ser comentados: o coeficiente de determinacdo (R?) foram

excelentes para ambas as tomografias realizadas. I1sso mostra o elevado grau de
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correlacao entre as varidveis tom de cinza e de}ZO. Outro dado que demonstra que

os procedimentos adotados até aqui estdo coerentes € o fato do tom de cinza do ar
ser zero. Esse ja era o valor esperado, uma vez que na calibracdo do equipamento,
0 Unico material existente entre o tubo e o detector é o ar. Isso faz com que o ajuste
passe bem préximo da interseccdo dos eixos, resultado condizente com o modelo

proposto.

Tabela 8 - Analise da variancia para o ajuste de um modelo linear para o conjunto de amostras-
padrées 1em 100 kV.

Fonte de N° de graus Soma Média
L ) . . Valor de F F13 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 8542,54 8542,54
Residuos 3 14,26 4,75 1805 10,13
Total 4 8596,80

E para verificar a robustez estatistica dos ajustes lineares obtidos, testes
ANOVA foram realizados para as duas tensdes usadas (Tabela 8 e Tabela 9). Os
valores de F obtidos, para 95% de confianca, para os dois ajustes sdo bem maiores
do que dez vezes o valor de F tabelado (10,13, nesse caso). Mesmo que se usasse
o valor de F para 99 % de confianca, 34,12, os valores obtidos no ajuste continuam

acima de dez vezes o valor tabelado. Dessa forma, tem-se uma evidéncia estatistica

suficiente para acreditar que exista uma relacéo linear entre as variaveis TC e de}ZO.

Por fim, o modelo funcionou muito bem para as duas tensdes usadas, indicando que

a tensdo aplicada no tubo néo interfere no modelo.

Tabela 9 - Analise da variancia para o ajuste de um modelo linear para o conjunto de amostras-

padrdes 1 em 80 kV.

Fonte de N° de graus Soma Média
) ) . . Valor de F F13 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 8626,82 8626,82
Residuos 3 51,18 17,06 505,60 10,13

Total 4 8678,00
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As curvas obtidas na Figura 26 e Figura 27, tanto para a tensédo de 100 kV
como para a de 80 kV, tem a forma

TC =1,02dZ,7°. (36)
E vélido ressaltar que para cada conjunto de amostras, é necessario que toda
a analise realizada nesse topico seja refeita. Qualquer insercdo ou subtracdo de

amostras alteram o valor de m, bem como o valor da constante de

proporcionalidade.

Figura 26 — Ajuste linear obtido para as amostras-padrdes tomografadas em 100 kV.

Equation y =a+b*x
140 — .
Adj. R-Square 0,99779
4 Value Standard Error
B Intercept -1,29419 1,82407
120 B Slope 1,01991 0,02401
100 —
80
8 4
60
40 —
20 —
0 -
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dZ1 ,20
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Figura 27 - Ajuste linear obtido para as amostras-padrées tomografadas em 80 kV.

] Equation y =a+b*x
140 + Adj. R-Square  0,99214
g Value Standard Error
1204 |B Intercept -1,66293 3,4553
| B Slope 1,02254 0,04547
100 H
80 —
I'L—) -
60 —
40
20 -
0 -
1 T T ! T ! T 1 T ) T ! T 7 |
0 20 40 60 80 100 120 140

6.2 APLICACAO DO MODELO - CONJUNTO 2 DE AMOSTRAS-PADROES

O mesmo ensaio foi realizado para o conjunto 2 de amostras-padrées: 6xido
de cobre e de manganés, dioxido de calcio, sulfato de zinco, carbonato de célcio e o
ar atmosférico. Os valores dos parametros de aquisicdo dos dados, estdo mostrados
na Tabela 10.

Tabela 10 — Parametros de aquisicdo usados para testar o modelo com o conjunto 2 de amostras-

padrdes.

PARAMETROS DE AQUISICAO

Tensao (kV) 100 Passo Angular (°) 0,3
Corrente (MA) 100 Frames 3
Resolugao (um) 13,7 Random Movement 3

Filtro Al 0,5mm Intervalo angular de medida (°) 360

Tempo de exposicdo (ms) 2000 Tempo de aquisicdo 2h40min
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Apébs a reconstrucdo das imagens e a determinacdo dos tons de cinza

caracteristicos de cada amostra, os valores de m foram determinados (Tabela 11).

Tabela 11 - Valores dos tons de cinza das amostras-padrées com seus desvios, valor de m para cada

uma delas e o calculo de dZg°.

100 kV
AMOSTRAS ng;ﬂ?;j ¢ Ze TC m dzg
CuO 6,31 26,7 109+6 127,33 87,35
MnO, 5,03 21,3 62+4 68,99 58,11
TiO, 3,84 18,5 4042 69,96 39,63
ZnS0O, 3,54 18,2 3745 54,79 36,06
CaCOg 2,70 15,0 18+1 0,01 23,56
Ar atmosférico 0,001 7,2 0 -
média 0,80

Nota-se que para esse conjunto de amostras o valor de m ficou abaixo de 1.
Assim, para esse conjunto de amostras, o valor da densidade tem um peso maior na
determinacdo do tom de cinza caracteristico. Também obteve-se um o6timo
coeficiente de determinacdo ao realizar um ajuste linear entre as variaveis TC e

dZgf° (Figura 28). Dado esse corroborado com o teste ANOVA realizado (Tabela

12).

Tabela 12 - Andlise da variancia para o ajuste de um modelo linear para o conjunto de amostras-

padrdes 2.
Fonte de N° de graus Soma Média
o ] . . Valor de F F1.4 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 7090,58 7090,58
Residuos 4 134,74 33,69 210,48 7,71

Total 5 7225,33
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Figura 28- Ajuste linear obtido para as amostras-padrdes tomografadas em 100 kV.
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6.3 DEPENDENCIA COM A EQUACAO PARA CALCULAR Zgt

O coeficiente de atenuacao de um dado material € funcdo da densidade e do
namero atdbmico efetivo. Como foi descrito anteriormente, existe na literatura
inimeras formulas de se calcular o Z¢ de um material onde cada trabalho define
uma maneira tedrica de célculo que consiga explicar os fenbmenos estudados.
Dessa forma, como ainda ndo ha uma convergéncia da comunidade cientifica em se
definir apenas uma equacéo para o célculo do numero atémico efetivo, o modelo foi
testado para todas as equacdes. A Tabela 13 mostra os valores dos nuameros
atdbmicos efetivos calculados para as amostras-padrées usadas no trabalho. Nota-se
que, para as amostras do conjunto 1, os valores de Z¢ nhdo variaram muito para o ar
e cloreto de célcio. Ja para as demais amostras, houve grandes variacées nos
valores calculados, sendo os valores mais divergentes os calculados para o

hidroxido de célcio - valor minimo 7,6; maximo 18,3 — (Figura 29).
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Tabela 13 - Numeros atdmicos efetivos das amostras-padrfes calculados através de equacgdes

diferentes. O coeficiente de determinacao, R? é o da relacdo TC em funcéo de dZgy.

AMOSTRAS SPIERS GLASSER HINE  MURTY  TSAl SCHATZLER  MANNINEN  PUUMALAINEN
TiO, 18,5 20,5 20,8 12,7 18,9 16,4 17,5 12,7
— CaCl; 18,2 18,3 20,0 18,0 18,2 18,1 18,2 18,0
g Ca(OH) 17,6 18,3 18,3 7,6 16,7 14,3 15,4 9,25
% Ca(NOs), 13,1 15,7 14,5 9,1 13,7 10,8 12,0 9,1
8 Ar atmosférico 7,2 7,2 7,7 7,2 7,2 7,2 7,2 7,2
R’ 0,99 0,98 0,99 0,65 0,99 0,97 0,99 0,72
CuO 26,7 28,4 31,8 18,5 27,0 24.8 25,9 18,5
MnO; 21,3 23,7 24,0 13,7 21,7 18,7 20,1 13,7
(; TiO2 18,5 20,5 20,8 12,7 18,9 16,4 17,5 12,7
§ ZnSO0q4 22,4 26,5 25,5 13,0 23,1 18,5 20,6 13,0
g CaCOs3 16,9 17,4 18,6 14,8 17,0 16,3 16,6 14,8
o Ar atmosférico 7,2 7,2 7,7 7,2 7,2 7,2 7,2 7,2
R’ 0,98 0,94 0,97 0,95 0,95 0,97 0,96 0,95

Isso poderia ser um problema ao modelo proposto uma vez que se tem uma

variavel em que nado se sabe como caracteriza-la, ja que ha muitas formas de fazé-

la. Porém, ao testar cada uma das formas de se calcular o niumero atébmico efetivo,

os coeficientes de determinagdo para cada ajuste obtido foram excelentes, exceto

para duas equacdes. Na de Murty, menciona-se que essa equacao descreve bem

fendbmenos de efeito Compton em energias intermediarias, o que ndo ocorre aqui. Ja

a equacado proposta por Puumalainen, como também mencionado no trabalho, é

uma simplificacdo da equac&o proposta por Manninen. Essa simplificacdo nao

permitiu ajustar bem o modelo; a equacao nédo simplificada, de Manninen, teve um

excelente coeficiente de determinacao.
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Figura 29 - Variagdes dos numeros atdmicos efetivos das amostras-padrdes do conjunto 1.
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Para as amostras do conjunto 2, o ar e a amostra de carbonato de calcio
foram as que menos sofreram alteracdo no valor do niumero atémico efetivo (Figura
30). Todas as demais amostras tiveram alteracdes significantes. Porém, ao se
analisar os coeficientes de determinacdo dos ajustes lineares obtidos entre TC e

dZgr, nota-se que ha uma excelente correlagdo entre essas grandezas (Tabela 13).

Os resultados obtidos sdo muito bons, uma vez que demonstrou-se que o
modelo proposto funciona muito bem, independentemente de qual modelo tedrico
seja usado para o célculo do numero atdmico efetivo, com excecédo das equacdes de

Murty e Puumalainen para as amostras do conjunto 1.



Figura 30 - Varia¢des dos numeros atdmicos efetivos das amostras-padrdes do conjunto 2.
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6.4 PARAMETROS DE AQUISICAO

Durante a realizacdo de medidas em microtomografia, o pesquisador precisa
ajustar algumas variaveis que, se houver uma escolha errada, podem ter
consequéncias nas imagens reconstruidas como, por exemplo, diferentes artefatos.

Dentre os parametros a serem ajustados tém-se: tensdo, corrente, resolugéo,
filtros fisicos para a blindagem de radiacdo de baixa energia, tempo de exposicéo,
passo angular, frames, random movement e intervalo angular da medida. O objetivo
desse teste foi analisar o comportamento do modelo frente as varias possibilidades
de se fazer uma medida tomogréfica. Para isso, quatro ensaios, usando as amostras
do conjunto 1, foram realizados usando parametros chamados excelentes, medianos
em 360°, medianos em 180° e pobres. Manteve-se constante a tenséo, corrente,
resolucdo espacial e tempo de exposi¢do, variando os demais parametros (Tabela
14).
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Tabela 14 - Diferentes parametros de aquisicdo de dados usados.

Parametros Parametros Parametros Parametros
Excelente Medianos - 360°  Medianos - 180° Pobres
Tenséo (kV) 100
Corrente (UA) 100
Resolucao (um) 13,1
Filtro Al (0.5mm)
Tempo de exposicdo (ms) 2000
Passo Angular (°) 0,25 0,4 0,4 0,8
Frames 5 3 3 2
Random Movement 15 10 10 5
Intervalo angular de medida 360 360 180 180
)
TEMPO DE AQUISICAO 4h51min 2h01min 1h:08min 24min

A escolha dos parametros ndo deve ser aleatéria, uma vez que suas escolhas
interferem muito no tempo em que os dados séo coletados. O tempo de medida para
os parametros excelentes foi de aproximadamente 5h; para os pobres, 24 minutos. E
uma diferenca muito grande — enquanto uma medida usando parametros excelentes

€ realizada, é possivel realizar 12 medidas usando os parametros pobres.

Figura 31 - Tom de cinza caracteristico de cada amostra-padrdo em funcdo dos parametros de

aquisicéo.
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Figura 32 - Fatias reconstruidas usando diferentes parametros de aquisicao: Parametros excelentes
(A), medianos-360° (B), medianos — 180° (C) e pobres (D).

Fonte: do autor.

Ao reconstruir as amostras, observou-se que os tons de cinza caracteristicos
de cada uma delas nao sofreram alteracfes significativas (Figura 31). O ar, nitrato
de calcio e cloreto de célcio foram as amostras que tiveram menor variacdo. Ja as
amostras de dioxido de titanio e hidroxido de calcio tiveram uma variagdo maior, mas
considerando os intervalos, esses valores sao equivalentes. Isso € um resultado
muito importante, pois demonstra que o modelo proposto € robusto. O modelo ndo é
dependente dos parametros de aquisi¢cao, permitindo que medidas sejam feitas num

tempo menor, otimizando os trabalhos a serem realizados e evitando o uso por
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longo tempo do tubo de raios X. Além disso, o volume de dados € muito menor.
Apesar desse resultado, deve-se levar em conta a qualidade das amostras
reconstruidas, pois medidas com parametros pobres fornecem imagens

microtomograficas ruins (Figura 32).

6.5 PARAMETROS DE RECONSTRUCAO

Outros parametros que podem ser alterados, além dos de aquisicdo, sdo 0s
de reconstrugcdo. Por isso, algumas medidas usando as amostras-padroes do
conjunto 1 foram realizadas com o objetivo de estudar a variacdo dos resultados
obtidos pelo modelo em relacdo as mudancas no histograma apresentado pelo
software NRecon. Como ndo ha limites para essa mudanca, dependendo da
configuracdo do limite minimo e do maximo, € impossivel estabelecer qualquer
relacdo mateméatica, como a proposta pelo modelo. Na verdade, até mesmo a
caracterizacdo morfolégica fica comprometida. Porém, existe a possibilidade de
normalizacéo dos tons de cinza, ou seja, atribuir o valor zero para a amostra menos
atenuante e o valor 255 para a mais atenuante, o diéxido de titanio (Tabela 15). Os

parametros de medida foram 0os mesmos que estédo descritos na Tabela 6.

Tabela 15 - Valores dos tons de cinza das amostras-padr6es com seus desvios, valor de m para cada

uma delas e o célculo de dzg;.

100 kV
AMOSTRAS DenSidide Z TC  Desvio m dzg"
(g/cm’)

TiO, 3,84 185 255 2 1,44 256,48
CaCl, 2,15 180 141 30 1,45 138,05
Ca(OH), 2,24 17,6 134 9 1,43 139,25
Ca(NOy), 2,5 131 108 3 1,46 101,58

AR 0,001 7,2 0 0 - 0,02

Média de m 1,44
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80 kV
AMOSTRAS DenSidane Zes TC Desvio m Az,
(g/cm’)

TiO, 3,84 185 255 1 1,44 264,08
CaCl, 2,15 18,0 151 27 1,47 142,10
Ca(OH), 2,24 17,6 135 9 1,43 143,30
Ca(NOs), 2,50 13,1 107 4 1,46 104,23

AR 0,001 7,2 0 0 - 0,02

Média de m 1,45

Realizando a normalizacéo dos tons de cinza (Tabela 15), os valores dos tons

de cinza foram plotados com os valores obtidos de dZ;t, para cada uma das tensdes

(Figura 33 e Figura 34).

Figura 33- Ajuste obtido para as amostras-padrdes tomografadas em 100 kV, normalizando a

distribuicdo de tons de cinza.
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O expoente m sofreu alteragdes: de 1,20 do histograma automatico para 1,44
(100kV) e 1,45 (80kV) do histograma normalizado. Mas os coeficientes de
determinacao para ambos 0s casos foram excelentes e os testes ANOVA (Tabela
16) para ambos mostraram uma alta correlacdo entre as variaveis do modelo mesmo
gquando o operador normaliza a distribuicdo de tons de cinza. Isso mostra que,
mesmo alterando o histograma no software NRecon, dentro de uma coeréncia, nao
h& alteragcbes nos resultados do modelo. Mas é importante ressaltar que,
dependendo dos valores inferiores e superiores, essa manipulacdo do histograma

pode inviabilizar a utilizacdo do modelo.

Figura 34 - Ajuste obtido para as amostras-padrées tomografadas em 80 kV, normalizando a

distribuicdo de tons de cinza.
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Tabela 16 - Andlise da variancia para o ajuste de um modelo linear para o conjunto de amostras-

padrdes 1 em 100 e 80 kV (normalizado).

Fonte de N° de graus Soma Média
variagao de liberdade  Quadrética Quadréatica Valorde F F12 (95%)
100 kV
Regresséo 1 33043,30 33043,30
Residuos 3 73,90 24,63 1341 10,13
Total 33117,20
80 kV
Regresséo 1 33333,55 33333,55
Residuos 3 185,65 61,88 538,64 10,13
Total 4 33519,20

6.6 APLICACAO - MISTURA DE PADROES

Uma aplicacdo direta do levantamento de curvas de calibragcdo de amostras

padrées € estudar se elas permitem estimar a concentracdo de diferentes materiais

gue podem compor o material estudado. Nesse contexto, propds-se misturar dois

padrdes utilizados anteriormente e estudar se o modelo permite calcular o tom de

cinza caracteristico para uma mistura desses materiais. Amostras de diéxido de

titnio (TiO2) e hidréxido de calcio [Ca(OH),] foram misturadas na propor¢do de
massa de 1:0; 0,8:.0,2; 0,6:0,4; 0,4:0,6; 0,2:0,8 e 0:1. Essas amostras foram
tomografadas no microtomografo 1172 (Tabela 17), juntamente com amostras

testes, contendo, sabidamente, misturas na propor¢éo 0,7:0,3; 0,5:0,5 e 0,3:0,7.

Tabela 17 — Parametros de aquisicdo dos dados para padrées misturados — microtomégrafo SkyScan

1172.

PARAMETROS DE AQUISICAO

Tensao (kV) 100 Passo Angular (°) 0,4
Corrente (MA) 100 Frames 3
Resolugao (um) 13,7 Random Movement 3

Filtro Al 0,5 mm Intervalo angular de medida (°) 360

Tempo de exposicao (ms) 2000 Tempo de aquisi¢cao 2h
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Testou-se aqui a possibilidade do modelo determinar a fragdo de composicao
de um dado material presente na amostra. Dessa forma o tom de cinza seria

determinado por:

TC = fadZ + B (37)

onde f é a fracdo de massa do material de interesse, a € a constante obtida através
do ajuste tedrico, dZ;; a grandeza que caracteriza quimicamente o material e B uma

constante. A constante B deve existir, pois, em uma mistura binaria, se um dado
material tem fracdo zero, o tom de cinza deve ser equivalente ao do outro material
presente na mistura. Assim, pode-se levantar curva de calibracdo com as misturas-
padroes (Figura 35 — teste ANOVA na Tabela 18) e, a partir delas, estimar as
fragOes de misturas desconhecidas de amostras de mesma matriz. Nesse caso, a
curva de calibracdo foi feita em relacdo a amostra de TiO,. Poder-se-ia té-la feito
com Ca(OH),. Os valores dos tons de cinza previstos pelo modelo para as misturas-
testes concordaram fortemente com os valores obtidos experimentalmente (Tabela
19).

Tabela 18 - Analise da variancia para o ajuste de um modelo linear para mistura de padrdes.

Fonte de N° de graus Soma Média
L ] . . Valor de F F1.4 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséao 1 1234,8 1234,8
Residuos 4 7,2 1,8 686 7,71
Total 5 1242

Com o levantamento da curva de calibragéo, foi possivel comparar os valores
nominais das misturas testadas com os valores obtidos através do modelo proposto
(Tabela 20). Houve variacbes de no maximo 8% entre os valores nominais e 0s

obtidos pelo modelo.
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Figura 35 — Curva de calibragéo para as misturas de TiO, e Ca(OH),.
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Esse teste foi realizado com o objetivo de testar as possiveis aplicacdes de se
trabalhar com misturas binarias. Os resultados obtidos, nesses primeiros testes,
foram bons. Para aplicacBes futuras, seria importante aumentar o numero de
misturas-padrées. Dessa forma, poder-se-ia diminuir a variacdo de fracdo entre o

valor nominal e o obtida via modelo.

Tabela 19- Comparacéo entre os valores de tom de cinza previsto pelo modelo e os obtidos

experimentalmente.

Fracdo de TiO, Tom de Cinza Tom de Cinza
% Teorico Experimental
70 77 7415
50 69 70+3

30 61 62+5
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Tabela 20 — Comparacéo entre os valores nominais das misturas testadas e os valores obtidos via

modelo.
Fracdo Nominal de TiO, Fracado de TiO, obtida pelo modelo Variacao
% % %
70 62 -8
50 53 +3
30 34 +4

6.7 APLICACAO UTILIZANDO AMOSTRAS-PADROES HETEROGENEAS

Aproveitando que as medidas realizadas com rochas durante o mestrado ja
estavam feitas e as imagens reconstruidas, buscou-se aplicar esse novo modelo aos
dados ja obtidos e analisados. Usando arddésia, aluminio, marmore branco, fluorita e
hematita como amostras-padrdes e Amazonita e Gabro como amostras
desconhecidas, obteve-se o grafico mostrado na Figura 36. As linhas em azul

correspondem a um desvio padréo da curva tedrica.

Figura 36 - Aplicagdo do modelo para as amostras de Amazonita e Gabro. As linhas em azul mostram

o intervalo de um desvio padrdo da curva tedrica obtida através dos padrdes.
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O coeficiente de determinacdo demonstra uma altissima correlacdo e o teste
ANOVA do ajuste obtido resultou em um valor de F de 634, o que € muito bom
(Tabela 21).

Tabela 21 - Andlise da variancia para o ajuste de um modelo linear de amostras-padrées de rochas

(amazonita e gabro).

Fonte de N° de graus Soma Média
L ] . . Valor de F F13 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 3812,77 3812,77
Residuos 3 18,03 6,01 634,3 10,13
Total 4 3830,8

Considerando os desvios das amostras em questdo, os resultados foram
bons, considerando 10 (Tabela 22) . Nota-se que o valor de m mudou, j& que as
amostras envolvidas séo outras. O coeficiente de proporcionalidade também mudou;

valor este bem distinto do que os obtidos com os outros padrdes.

Tabela 22 - Comparacéo entre os valores de cinza tedrico e experimental para Gabro e Amazonita.

Gabro
115 = o Tom de cinza Tom de cinza
dZz,;” Teorico ) )
Tedrico Experimental
66,14 64 75£19
Amazonita
115 = . Tom de cinza Tom de cinza
dZ,;” Teorico ) )
Tebrico Experimental
47,18 54 50+7

Os bons resultados também ocorreram no caso das amostras de Arenito e
Sodalita (Figura 37). Mesmo sendo amostras que extrapolam o ajuste tedrico
(ANOVA na Tabela 23), considerando seus desvios e um desvio padrdo da curva

tedrica, os resultados sédo bons (Tabela 24).
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Tabela 23 - Andlise da variancia para o ajuste de um modelo linear de amostras-padrées de rochas

(arenito e sodalita).

Fonte de N° de graus Soma Média
L . L . Valor de F F13 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 6630,6 6630,6
Residuos 3 94,6 31,53 210,2 10,13
Total 4 6725,2

E vélido ressaltar que essas amostras s&o heterogéneas em sua composicao.
Assim, ndo ha informacdes acerca de sua real composi¢cdo. A composi¢cao quimica e
a fracdo de cada um de seus constituintes considerada nesses calculos sdo as que
comumente sdo atribuidas a essas rochas. Dessa forma, os resultados aqui obtidos,
nessa primeira aproximacdo, sdo muito bons, indicando que até amostras de
composi¢cdes quimicas complexas podem ser usadas como padrdes além de ser

possivel estimar a composi¢do de amostras heterogéneas desconhecidas usando o
modelo.

Tabela 24 - Comparacao entre os valores de cinza teérico e experimental para Arenito e Sodalita.

Arenito
126 — 4. Tom de cinza Tom de cinza
dZz,;” Tedrico ) )
Tedrico Experimental
42,59 58 5148
Sodalita
126 — 4. Tom de cinza Tom de cinza
dz.;” Tebrico ) )
Tedrico Experimental

49,23 62 537
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Figura 37- Aplicag@o do modelo para as amostras de Arenito e Sodalita. As linhas em azul mostram o
intervalo de um desvio padréo da curva tedrica obtida através dos padrdes.
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6.8 APLICACAO UTILIZANDO CaO

Primeiramente, buscando um material de composicdo mais homogénea,
procurou-se testar o modelo com oOxido de calcio. Esse material foi disponibilizado
por um laboratério de quimica e no rétulo havia a informacéo que sua pureza era da
ordem de 99%. CaO possui uma densidade de 3,35 g/cm® e seu nlimero atdmico
efetivo é de 18,0. Amostra desse material foi colocada ao lado das amostras-

padrdes do conjunto 1 e tomografadas na tenséo de 60 kV no microtomdgrafo 1172.
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Figura 38 — Ajuste obtido através das amostras-padrfes colocadas lado-a-lado no porta-amostra. As

linhas em azul consideram o intervalo de um desvio padrdo. Em vermelho a amostra CaO.
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Os ajustes obtidos pelas amostras-padrdes foram excelentes, exceto pelo fato
que nao foi possivel explicar o comportamento da amostra CaO usando o modelo
(Figura 38). Ao colocar a amostra na regido central do porta-amostra, pode ter
ocorrido uma sucesséao de efeitos fisicos nessa regido, tais como espalhamentos e
fluorescéncias. Assim, um efeito de espalhamento Compton de uma amostra
proxima a borda do porta-amostra, pode causar fluorescéncia na amostra central,
gerando efeitos em cascata. A amostra central seria entdo dependente das amostras
gue a circundam, podendo seu tom de cinza ser diferente se ela ndo estivesse
nessa localizagcéo. Isso é um problema, pois a intencdo é tomografar os padrées
juntamente com as amostras desconhecidas. Dessa forma € possivel analisar o
histograma no NRecon e observar o seu efeito para todas as amostras. Mas devido
ao fracasso, optou-se por voltar a configuragdo de medidas usadas no trabalho de
mestrado: fazer medidas com as amostras sobrepostas. Neste caso, 0s parametros
de reconstrucdo devem ser ajustados através de uma amostra e aplicado as demais.
Porém, diminuem-se efeitos secundarios, tais como multiplos espalhamentos.

Esperava-se, alterando essas configuracdes, obter sucesso em caracterizar o 6xido
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de célcio. N&o foi o que aconteceu (Figura 39). O resultado ficou melhor do que o

obtido com as amostras no mesmo plano, porém muito longe de ser considerado

razoavel.

Figura 39- Ajuste obtido através das amostras-padrdes colocadas sobrepostas no porta-amostra. As

linhas em azul consideram o intervalo de um desvio padréo. Em vermelho a amostra CaO.
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N&o ha, aparentemente, no modelo, inconsisténcia que pudesse explicar
esses resultados. Ele parecia funcionar muito bem para todos os testes realizados e,
esperar-se-ia bons resultados nesse ensaio, ainda mais se tratando de uma amostra
com alto grau de pureza. O ultimo recurso disponivel foi duvidar da real composi¢ao
guimica da amostra. Para testar sua composi¢cao quimica, foram realizadas medidas
com espectroscopia Raman. Utilizou-se o equipamento portatii da Deltanu, que
possui um laser de 785 nm, uma faixa espectral de 200 a 2000 cm™, resolucéo de 8
cm™ e poténcia maxima de 120 mW. O resultado da medida foi revelador: a amostra

em questao ndo era CaO e sim CaCOg3; (Figura 40).
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Figura 40 - Espectros Raman da amostra suspeita e um espectro padrdo de CaCO:s.
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Fonte do espectro padrdo: RRUFF.

O carbonato de célcio, CaCOs, possui uma densidade de 2,70 g/cm® e um

valor de 15,0 para o nimero atomico efetivo. Isso modifica o valor de dZ;}, que €

caracteristico de cada material. Com esses novos dados, foram refeitos os gréaficos
anteriores: para amostras lado-a-lado e elas sobrepostas (os resultados dos testes
ANOVA, Tabela 25, mostraram uma alta relacdo linear entre as variaveis). Os
resultados para as amostras colocadas lado-a-lado ndo foram satisfatorios (Figura
41). Esse resultado seria um indicativo que multiplos espalhamentos poderiam ser,
sim, o motivo de a amostra central ter um tom de cinza caracteristico devido a sua
posicdo. A fim de confirmar tal hipotese, os célculos foram refeitos também para o

caso das amostras serem colocadas sobrepostas no microtomaégrafo.

Tabela 25 - Analise da variancia para o ajuste de um modelo linear para a amostra de CaCOs.

Fonte de N° de graus Soma Média
) ) . . Valor de F F13 (95%)
variacdo de liberdade  Quadratica Quadratica
AMOSTRAS NO MESMO PLANO
Regresséao 1 8360,31 8360,31
Residuos 3 96,89 32,30 258,8 10,13

Total 4 8457,2




Fonte de N° de graus Soma Média
o ) . . Valor de F F13 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
AMOSTRAS SOBREPOSTAS
Regresséo 1 7557,47 7557,47
Residuos 195,73 65,24 115,8 10,13
Total 7753,2
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Figura 41 - Ajuste obtido através das amostras-padrées colocadas lado-a-lado no porta-amostra. As

linhas em azul consideram o intervalo de um desvio padrdo. Em verde a amostra CaCOs.
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Para esse caso, o resultado foi excelente (Figura 42). O modelo, através do

ajuste linear conseguiu prever, através do valor de dZ;}, qual seria o tom de cinza

caracteristico da amostra carbonato de calcio (Tabela 26),

diferenciando-o

guimicamente da amostra de CaO. Porém, dessa experiéncia, algumas conclusdes

importantes foram tiradas: para a composi¢cdo de um banco de amostras-padroes,

deve-se ter a certeza da sua real composi¢cao quimica. Apesar de ser raro acontecer

— compostos quimicos serem cadastrados erroneamente — é importante que sejam

feitas medidas, como por espectroscopia Raman, para ter maior seguranca nas

composi¢cdes quimicas. Outra conclusdo € sobre a disposicdo das amostras no
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porta-amostra. Os resultados n&o sdo bons em casos em gue exista amostra na
regido central do porta-amostra, esta rodeada por outras amostras. Mas com as
informacdes disponiveis, ndo parece ser um problema no modelo proposto e sim um
problema de medida, ja que os softwares de reconstrucdo ndo levam em conta
efeitos como os de multiplos espalhamentos. Mesmo assim, isso indica dificuldades
futuras de se aplicar o modelo em que a amostra possui essas caracteristicas de

distribuicdo espacial de materiais.

Figura 42- Ajuste obtido através das amostras-padrdes colocadas sobrepostas no porta-amostra. As
linhas em azul consideram o intervalo de um desvio padrdo. Em verde a amostra CaCO3.
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Tabela 26 - Comparacao entre os valores de cinza tedrico e experimental para CaCOs.

CaCOs;
110 Tom de cinza Tom de cinza
dZg; " Teobrico ) )
Tebrico Experimental

67,75 67 7243
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6.9 APLICAGAO UTILIZANDO VARIOS MATERIAIS

Outra aplicagao do modelo foi utilizando materiais de diferentes composicoes,
tais como nylon, grafite, carbonato de calcio e aluminio. As amostras foram
tomografadas em 80 kV em uma resolugdo de 13,7 pm no microtomografo 1172.
Para o levantamento da curva de calibragéo foram usadas as amostras-padroes do
conjunto 1. Como as amostras foram colocadas sobrepostas (Figura 43), os
parametros de reconstrucfes foram baseados em apenas uma amostra e aplicadas
as demais. Dessa maneira, alguns testes relacionados as reconstrucdes foram
realizados. Para isso foram usados os parametros automaticos de reconstrucdo das
amostras de hidroxido de célcio, nylon e uma terceira usando como padrdes a

atenuagdo minima, sofrida pela amostra de menor dZg; (nylon) e a atenuagao

maxima, da amostra com maior dZg; (dioxido de titanio).

Figura 43 - Projecfes das amostras em 80 kV - nylon (1), grafite (2), aluminio (3), carbonato de célcio

(4), nitrato de célcio (5), hidroxido de calcio (6), cloreto de calcio (7) e diéxido de titanio (8).

Fonte: do autor.

6.9.1 Parametros Nylon

A distribuicdo automatica, pelo NRecon, do histograma da amostra de nylon
foram aplicados as demais amostras. O nylon foi escolhido por estar na parte inferior
das curvas obtidas. Os parametros estatisticos para esse teste foram bons (Tabela
27).
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Tabela 27 - Andlise da variancia para o ajuste de um modelo linear usando os parametros de

reconstrucéo da amostra de nylon.

Fonte de N° de graus Soma Média
L ] . . Valor de F F13 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 26544,3 265443
Residuos 3 308,5 102,8 258,1 10,13
Total 4 26852,8

Os resultados (Figura 44) mostram uma excelente concordancia para as
amostras de nylon e grafite (parte inferior da curva). O resultado pode ser
considerado satisfatério para a amostra de carbonato de calcio, uma vez que usando
dois desvios padrées da curva teérica, o valor obtido comparado ao valor

experimental fica muito proximo. I1Sso ja ndo ocorreu para a amostra de aluminio.

Figura 44 - Ajuste obtido usando os parametros de reconstru¢do da amostra de nylon. As linhas em

azul consideram o intervalo de um desvio padréo.
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6.9.2 Parametros Hidréxido de Célcio

Também foi realizado um teste usando os parametros de reconstrucdo da
amostra de hidréxido de calcio. Novamente aqui foi utilizado o modo automético para
definir os valores minimo e maximo do histograma. Esses valores foram usados para
a reconstrucado das demais amostras. A curva tedrica obtida possui um alto valor de
coeficiente de determinacdo, o que € um bom resultado. O teste ANOVA também
indicou um valor de F significativo (Tabela 28).

Tabela 28 - Analise da variancia para o ajuste de um modelo linear usando os parametros de

reconstrucdo da amostra de Ca(OH),.

Fonte de N° de graus Soma Média
L ) . . Valor de F F13 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséao 1 16624,7 16624,7
Residuos 3 42,5 14,2 1172,5 10,13
Total 4 16667,2

Analisando a Figura 45, nota-se que agora, usando 0s parametros de
reconstrucdo do hidréxido de célcio, a amostra de carbonato de calcio, que possui

um valor de dZel}f’1 préximo, foi melhor descrita pelo modelo. O contrario ocorreu com

as amostras de nylon, grafite e aluminio. Nesse caso o modelo ndo conseguiu
explicar bem o comportamento dessas amostras. Isso indica que ha uma relagéo
direta dos procedimentos usados para a reconstru¢cao das amostras e sua aplicacao
no modelo. Este pareceu funcionar bem nas regides proximas as da amostra usada

como padréo na reconstrucao, como se pode observar desses dois topicos.
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Figura 45 - Ajuste obtido usando os parametros de reconstrucéio da amostra de hidréxido de célcio.

As linhas em azul consideram o intervalo de um desvio padrao.
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6.9.3 Parametros de Atenuacdo Maximo/Minimo

Como os resultados obtidos até entdo mostravam um dependéncia com a
escolha da amostra padrdo de reconstrucao, testou-se a possibilidade de usar os
menores e maiores valores de atenuacdo presente nesse conjunto de amostras. A
amostra que possui a menor atenuacdo, além do ar, é o nylon. Por isso, o valor
automatico do menor valor do seu histograma foi usado como o limite inferior. Ja a
amostra mais atenuante é o dioxido de titédnio e o valor maximo do seu histograma
foi usado como o limite superior. Esses valores minimo e maximo foram usados para
a reconstrucdo das amostras. O objetivo era verificar se seria possivel descrever
todas as amostras analisadas usando apenas uma reconstrucdo. Os resultados
(Figura 46) indicaram que, pelo menos para esse conjunto de amostras, isso nao foi
possivel. Nenhuma das amostras analisadas teve bons resultados. Isso indica que o

modelo proposto, ao contrario do que se desejava, funciona bem para um intervalo
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estreito de valores de dZgf, quando existem amostras bem distintas onde os

parametros de reconstrucdo devem ser o mesmo para todas. Vale destacar que
esse comportamento ocorreu apenas em medidas onde houve um numero grande
de amostras tomografadas; diferente dos resultados obtidos para um nudmero
pequeno de amostras. Contudo, com os diferentes dados obtidos até o momento,
nao parece haver uma inconsisténcia no modelo proposto e uma possivel explicacao
para o comportamento desses dados pode estar no software de reconstrucdo das
imagens, haja vista que ele ndo distribui esses tons de cinza nas amostras de
maneira linear. O teste ANOVA (Tabela 29) mostrou que o valor de F obtido foi bem
menor, comparado com 0s ensaios realizados anteriormente, indicando ndo ser esse

o melhor tratamento dos dados.

Figura 46- Ajuste obtido usando os parametros de reconstru¢cdo com atenuagdo minima e maxima. As

linhas em azul consideram o intervalo de um desvio padrao.
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Esses resultados obtidos serviram para mostrar que o modelo, mesmo
usando um numero grande de amostras, funciona bem. Porém, deve-se ter em
mente que ele funciona melhor nas regifes proximas a amostra usada como padrao

na reconstrucao. Se existir diferentes materiais na amostra, € necessario, entdao, que
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vérias reconstrucdes sejam feitas e ajustes mateméaticos especificos de cada regido

sejam realizados, ou seja, devem-se fazer outras reconstrugdes.

Tabela 29 - Analise da variancia para o ajuste de um modelo linear usando os parametros de

reconstrucdo com atenuacdo minima e maxima.

Fonte de N° de graus Soma Média
L ] . . Valor de F F13 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséao 1 7260,4 7260,4
Residuos 3 228,4 76,1 95,3 10,13
Total 4 7488,8

6.10 APLICACOES DE INTERESSE PETROGRAFICOS

A petrografia € um ramo da geologia que tem o interesse de estudar rochas
através de suas caracteristicas quimicas, estruturais e mineraldgicas. Alguns dos
principais materiais de interesse para a area estdo mostrados na Tabela 30. Os
materiais sdo mostrados com seus valores de densidade e numero atdmico efetivo.

A Ultima coluna, mostrando os valores de de}?O, possui carater didatico com o

objetivo de mostrar que alguns materiais da mesma classe podem ter valores de
dZé}?O muito distintos, permitindo uma melhor diferenciacdo quimica entre eles;

outros com valores muito proximos, o que pode ser um problema na sua

1,20

diferenciacdo quimica. Observa-se também que ha materiais com valores de dZ;

préximos, mesmo sendo de classes diferentes.

Tabela 30 - Exemplos de materiais de interesse na petrografia com seus valores de densidade

(g/cm®), nimero atdmico efetivo e azgs.

NOME d Zet dZi’fz 0
EVAPORITOS
Halita 2,17 15,33 57,43
Anidrita 2,96 15,68 80,48
Gipsita 2,32 14,68 58,29
Taquidrita 1,68 14,53 41,69
Silvita 1,98 18,13 64,08
Carnalita 1,61 14,79 40,81




NOME d 2, | dz;7°
Langbeinita 2,83 14,23 68,49
Polihalita 2,78 15,01 71,73
Keinita 2,13 14,17 51,29
MINERAIS SECUNDARIOS
Barita 4,48 47,2| 457,10
Enxofre 2,07 16 57,67
Pirita 5 21,96 203,67
Galena 7,5 78,05 1399,29
9 Antracito 1,51 6 12,96
% Betuminoso 1,27 8,09 15,61
© Linhito 1,23 6,41 11,43
METAIS
Ago 7,74 25,96| 385,40
Aluminio 2,69 13 58,41
SILICATOS
Quartzo 2,65 11,78 51,12
© 3.5% H20 2,16 11,68 41,25
= 6.33% H20 2,1 116 39,77
°© 8.97% H20 2,04 11,52 38,32
Ortoclasio 2,55 13,39 57,37
Albita 2,62 11,55 49,36
Anortita 2,76 13,73 63,99
Caulinita 2,42 11,83 46,92
© Clorita 2,77| 16,67| 81,06
g lilita|  253] 141] 6056
Montmorinolita 2,12 13,19 46,84
” Muscovita 2,83 12,76 60,09
.g Glauconita 2,56| 16,71] 7513
Biotita 3,01 16,65 87,96
OXIDOS
Hematita 5,27 23,44 232,15
Magnetita 5,18 23,67 230,87
Goethita 4,37 22,66| 184,84
Limonita 3,5 20,39 130,43
CARBONATOS
Calcita 2,71 15,71 73,86
Dolomita 2,87 13,74 66,60
Ankerita 2,9 18,59 96,72
Siderita 3,94 21,09 152,89
FOSFATO
Hidroxiapatita 3,15 16,3 89,73

Fonte: comunicacéo privada.
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Dentre os materiais descritos, testou-se a aplicacdo do modelo com quatro
materiais: da classe dos evaporitos - halita e gipsita, e dos Oxidos - goethita e
hematita. Todas as amostras foram fornecidas pelo professor Angelo Spoladore, do

departamento de Geociéncia da UEL.

6.10.1 Halita

A halita é um sal, composto por NaCl. Apesar de ter a mesma formulacao
quimica do sal de cozinha, o termo halita refere-se a sua ocorréncia natural em
rochas. Possui uma forma cristalina hexaoctaédrica (Figura 47), com densidade de
2,17 glcm® e nimero atémico efetivo 15,2.

Figura 47 - Estrutura atbmica da halita (A). Fotomicrografia de cristais de Halita (B).

Extraido de: Melo et al, 2005.

Com o objetivo de estudar a interferéncia no tom de cinza caracteristico de
amostras cristalinas em imagens microtomograficas, a amostra de halita foi
tomografada no microtomografo 1173 (Tabela 31), juntamente com as amostras-
padrées do conjunto 1, em duas formas: in natura e em pd. A amostra em po foi

obtida macerando a amostra.
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Tabela 31 — Parametros de aquisicdo dos dados para amostra de Halita — microtomdgrafo SkyScan
1173.

PARAMETROS DE AQUISICAO

Tenséo (kV) 70 Passo Angular (°) 0,3
Corrente (MA) 60 Frames 3
Resolugao (um) 6 Random Movement 3

Filtro Al Imm Intervalo angular de medida (°) 360

L Tempo total de aquisi¢éo;
Tempo de exposicdo (ms) 500 ) ) 5h; 5
Escaneamentos realizados (“oversize”)

Os resultados obtidos apdés a reconstrucdo para as amostras de Halita
mostraram uma diferenca consideravel no tom de cinza médio de cada amostra
(Figura 48).

Figura 48 — Amostras reconstruidas de Halita. Amostra macerada (esquerda) e in natura (direita).

Tmm

Fonte: do autor.

A amostra de halita em pdé mostra pontos em que ha cristais do sal,
evidenciando a diferenca de tom de cinza entre essas duas fases do material. E de
se supor que diferentes fases atenuem a radiacdo de forma diferente. Porém, os
resultados mostraram uma grande diferenca de tonalidade, o que néo era esperado.
Se a imagem da halita em p6 reconstruida fosse analisada por técnicos da éarea,
existe uma alta probabilidade deles considerarem duas fases (que € nitido na

imagem) e consequentemente, dois materiais diferentes (que é errdneo).
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Ao se aplicar os resultados obtidos no modelo proposto (Figura 49 e ANOVA,
Tabela 32), observa-se que ele consegue prever o tom de cinza médio da amostra
de halita quando ela esta na fase p6. Quando se aplica 0 modelo na fase in natura, o

resultado ndo é satisfatério (Tabela 33).

Tabela 32 - Andlise da variancia para o ajuste de um modelo linear para a amostra de halita.

Fonte de N° de graus Soma Média
o ) o o Valor de F F13 (95%)
variacdo de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 7972,2 7972,2
Residuos 3 26,6 8,8 900 10,13
Total 4 7998,8

Figura 49 — Ajuste linear obtido para as amostras de Halita. As retas em azul representam um desvio

padrdo da reta tedrica.
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Tabela 33 - Comparacéao entre os valores de cinza teérico e experimental para halita em suas duas

fases.
Halita
L TC Experimental TC Experimental
dZ,#° Tebrico TC Teorico
Pé In natura
56,84 56 53+4 7914
6.10.2 Gipsita

A gipsita é um mineral de composi¢do quimica CaS04.2H,0. Possui uma
densidade de 2,32 g/cm® e um niimero atémico efetivo de 15,2. Sua formac&o ocorre
como produto da hidratacdo da anidrita e ela possui um sistema cristalino
monoclinico. Uma amostra da gipsita in natura e em pd (macerada) foram medidas
no microtomografo SkyScan 1173 (Tabela 34), sendo as amostras-padrdes usadas a

do conjunto 1.

Tabela 34 — Parametros de aquisi¢cdo dos dados para amostra de Gipsita — microtomoégrafo SkyScan
1173.

PARAMETROS DE AQUISICAO

Tenséao (kV) 70 Passo Angular (°) 0,3
Corrente (PA) 60 Frames 3
Resolugéo (um) 6 Random Movement 3

Filtro Al Imm Intervalo angular de medida (°) 360

) Tempo total de aquisi¢éo;
Tempo de exposi¢cdo (ms) 500 ) ) 5h; 5
Escaneamentos realizados (“oversize”)

As imagens reconstruidas para as duas fases da gipsita mostraram,

novamente, diferentes tonalidades de cinza (Figura 50).
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Figura 50 — Amostras reconstruidas de gipsita. Amostra macerada (esquerda) e in natura (direita).

L

Fonte: do autor.

Os resultados obtidos ao se aplicar, no modelo, as duas fases da gipsita, foram
muito bons apenas para a fase em po (Figura 51 e ANOVA na Tabela 35). O modelo
nao pode explicar, teoricamente, o tom de cinza da amostra de gipsita in natura
(Tabela 36). Os dois casos apresentados, da halita e gipsita, evidencia que a fase da
amostra influencia seu tom de cinza caracteristico. Como dito anteriormente, é
evidente que a interacdo da radiacdo com distintas fases do material produzem
diferentes efeitos e, consequentemente, altera a quantidade de radiacdo que chega
ao detector. O que se esperava € que o resultado obtido para a halita tivesse sido
um caso particular. Esperava-se que nem todos 0s materiais que possuem
estruturas cristalinas apresentassem valores de tons de cinza tdo distintos na sua

fase in natura e em po.

Tabela 35 - Andlise da variancia para o ajuste de um modelo linear para a amostra de gipsita.

Fonte de N° de graus Soma Média
o ] . . Valor de F F13 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 7972,2 7972,2
Residuos 3 26,6 8,8 900 10,13
Total 4 7998,8

Ficou evidente, nesses dois casos, que o modelo funcionou muito bem

apenas quando as amostras estavam em poO. Vale destacar que as amostras-



101

padrbées também estdo na mesma forma, pd. Talvez possa existir uma relagdo entre

as fases do material a ser tomografado e seu tom de cinza caracteristico.

Tabela 36 - Comparacao entre os valores de cinza tedérico e experimental para Gipsita em suas duas

fases.
Gipsita
120 oz . TC Experimental TC Experimental
dZ.;" Teorico TC Tedrico 3
Po In natura
60,77 60 5945 75+3

No modelo aqui apresentado, poder-se-ia inserir na equacdo um fator de
correcao que corrigiria essa discrepancia entre os tons de cinza obtidos. Porém, se o
fizesse agora, ndo seria prudente, uma vez que € necessario que amostras desses
minerais de diferentes lugares fossem tomografados nas fases pé e in natura. Se 0s
resultados mostrassem que os fatores de correcdo sdo iguais, uma constante
poderia ser inserida no modelo a fim de ajustar o tom de cinza caracteristico para

essas amostras, agora na fase in natura.

Figura 51 — Ajuste linear obtido para as amostras de Gipsita. As retas em azul representam um

desvio padrao da reta tedrica.
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6.10.3 Goethita

A goethita € um mineral de 6xido de ferro [FeO(OH)] com densidade 4,20
g/cm® e numero atémico efetivo 22,0. Possui uma estrutura cristalina na forma
ortorrdmbica, sendo que cada fon de Fe** esta coordenado com trés O e trés OH’,

formando octaédricos (Figura 52).

Figura 52 — Representagdo da estrutura cristalina da Goethita.

Fonte: Oliveira et al, 2013.

Por possuir uma estrutura cristalina, uma amostra em po e outra in natura de
goethita foram tomografadas juntamente com uma rocha (Figura 53) que, pela

descricao geolodgica, possui goethita.

Figura 53 — Rocha contendo goethita.

Fonte: do autor.
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A descricdo geoldgica indica que a amostra se trata de um arenito de
coloragdo que vai do preto ao marrom com alta friabilidade. As porgcdes pretas
constituem o mineral goethita. O objetivo proposto foi verificar o comportamento do
tom de cinza caracteristico do mineral goethita em trés situacdes: na amostra em po,
em uma amostra in natura e na rocha. Para tal, as trés foram tomografadas,
juntamente com as amostras-padrées do conjunto 2, no SkyScan 1173, com uma

resolucao de 7,8 um (Tabela 37).

Tabela 37 — Parametros de aquisicdo dos dados para as amostras de goethita — microtomografo
SkyScan 1173.

PARAMETROS DE AQUISICAO

Tensao (kV) 70 Passo Angular (°) 0,3
Corrente (MA) 60 Frames 3
Resolugao (um) 7,8 Random Movement 3

Filtro Al Imm Intervalo angular de medida (°) 360

L Tempo total de aquisi¢ao;
Tempo de exposicdo (ms) 500 ) ) 5h; 6
Escaneamentos realizados (“oversize”)

As imagens reconstruidas para a amostra de goethita em p6 mostraram que
h& diferenca no tom de cinza caracteristico em relagdo a amostra in natura (Figura
54).

Figura 54 — Imagens reconstruidas para as amostras de Goethita. (A) — amostra em po, com

presenca de cristais de goethita (parte clara). (B) Amostra in natura. (C) Rocha analisada contendo

goethita.

A B C

Fonte: do autor.
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Os valores dos tons de cinza caracteristicos das amostras de goethita foram
calculados através do modelo (ANOVA na Tabela 38) e os resultados indicam uma
boa concordancia para a amostra de goethita em pé (Figura 55). Para as amostras
in natura, os resultados foram insatisfatérios (Tabela 39). Porém, os valores das
amostras nos trés casos estdo muito préximos. Isso vem corroborar com a ideia de
que talvez seja possivel aplicar uma constante de correcdo no modelo quando a

amostra a ser estudada estiver na forma in natura.

Tabela 38 - Analise da variancia para o ajuste de um modelo linear para a amostra de goethita.

Fonte de N° de graus Soma Média
L ) . . Valor de F F1.4 (95%)
variacdo de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 4254.8 4254.8
Residuos 4 62,5 15,6 272 7,71
Total 5 4317,3

Figura 55 — Resultados obtidos para as amostras de goethita. As retas tracejadas em azul indicam

um desvio padrao.
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Tabela 39 - Comparacéao entre os valores de cinza tedrico e experimental para goethita.

Goethita
0.77 ) TC TC TC
dZ,; TC TC Experimental ) ) .
. i Experimental  Experimental Experimental
Tebrico Tedbrico P6 (parte escura) ]
Pé (parte clara) In natura Rocha
45,38 49 54+7 8245 77+3 7115

6.10.4 Hematita

7

A hematita € um 6xido de ferro, Fe,O3;, podendo existir em duas formas
cristalinas: hexagonal (denominada Fe;Os-a) ou romboédrica (Fe;Os-y). Sua
densidade é de 5,24 g/cm® e possui nimero atdmico efetivo de 23,0 (Figura
56Figura 56).

Figura 56 — Amostra de rocha arenitica contendo hematita.

“ //////7/‘"/"77’77"f[’f/I"‘I/IlII{Hl

0, 1 2

Fonte: do autor.

Com o objetivo de analisar o comportamento do tom de cinza da hematita em
duas fases (po e in natura), amostras foram tomografadas no SkayScan 1172. Junto
as amostras, foram colocados os padrdes do conjunto 2 e uma amostra de rocha. A
descricdo geologica da rocha indica que se trata de um arenito com presenca de
hematita. Todas as amostras foram colocadas de maneira sobrepostas e medidas

em uma resolugéo de 7,9 um (Tabela 40).
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Tabela 40 — Parametros de aquisi¢cao dos dados para as amostras de hematita — microtomaografo
SkyScan 1172.

PARAMETROS DE AQUISICAO

Tenséo (kV) 100 Passo Angular (°) 0,3
Corrente (MA) 100 Frames 3
Resolugdo (um) 7,9 Random Movement 3

Filtro Al 0,5 mm Intervalo angular de medida (°) 360

. Tempo total de aquisi¢ao;
Tempo de exposi¢do (ms) 500 . ) 11h; 7
Escaneamentos realizados (“oversize”)

As imagens foram reconstruidas e como ocorreu para as demais amostras
com estruturas cristalinas, na amostra em po € possivel observar dois tons de cinza
diferentes. O tom mais claro estd de acordo com o tom de cinza da hematita in
natura (Figura 57).

Figura 57 — Imagens reconstruidas para as amostras de Hematita. (A) — amostra em p6, com
presenca de cristais de hematita (parte clara). (B) - Amostra in natura. (C) - Rocha analisada

contendo Hematita.

1mm

Fonte: do autor.

As imagens reconstruidas da rocha (Figura 59) indicam a presenca de um
material com alta atenuacdo dos raios X. Pela descricdo geologica da rocha, se trata
da hematita. Notam-se duas fases distintas: uma com tonalidade cinza mais baixo,
sendo arenito e outra com uma tonalidade mais alta; hematita. Ainda percebe-se que

a hematita ndo esta concentrada em uma regido, mas sim permeando o arenito.
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O tom de cinza médio, nesse caso, foi determinado através de uma média de
varios ROIs (Figura 59). Estes por sua vez, foram feitos em diferentes fatias.
Observando o histograma obtido para cada um dos ROIs, nota-se que em A, por ser
uma regido mais estreita, ha no histograma dois picos caracteristicos. Um relativo ao
arenito e o outro a hematita, com tom de cinza 69. Em regides contendo
majoritariamente hematita (B, D e E), seus picos ficam bem evidentes (tom de cinza
70, 76 e 70, respectivamente) e o histograma mais estreito. Vale mencionar que no
ROI em (C), com tom de cinza de 83, deve-se ter efeitos de borda. Isso se
demonstra por sua tonalidade de cinza ser mais elevada que as demais. Assim, em
amostras como a dessa rocha, se faz necessério determinar varios ROIs, em varias

fatias, a fim de minimizar possiveis artefatos presentes nas imagens.

Ao se aplicar os dados obtidos no modelo (ANOVA na Tabela 41), o
resultado, como esperado, ficou muito bom para a amostra de hematita em pé
(Figura 58).

Figura 58 — Resultados obtidos para as amostras de hematita. As retas tracejadas em azul indicam

um desvio padrao.
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Figura 59 — Imagens reconstruidas da rocha com a definigdo dos ROIs. Na caixa superior a direita, o

histograma da regido selecionada.

E

Fonte: do autor.
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Tabela 41 - Andlise da variancia para o ajuste de um modelo linear para a amostra de hematita.

Fonte de N° de graus Soma Média
) ) . . Valor de F F1.4 (95%)
variacao de liberdade  Quadratica Quadratica
Regresséo 1 3089 3089
Residuos 4 21,8 54 565 7,71
Total 5 3110,8

Da mesma maneira que ocorreu para as demais amostras com estruturas
cristalinas estudadas, os valores do tom de cinza caracteristico para as amostras in

natura e para as regides estudadas na rocha séo equivalentes (Tabela 42).

Tabela 42 - Comparacao entre os valores de cinza tedrico e experimental para hematita.

Hematita
dzy7° TC TC Experimental ~ TC Experimental TC Experimental
Tebrico Teobrico P6 (parte escura) In natura Rocha
45,38 54 58+4 68+3 7445

Os resultados obtidos na aplicacdo do modelo para a determinacdo do tom de
cinza caracteristico das amostras de halita, gipsita, goethita e hematita foram muito
bons quando as amostras estavam em po0. Ja& para as amostras in natura 0s
resultados foram ruins. Isso demonstra a necessidade de explorar mais os efeitos de
amostras com estruturas cristalinas, in natura, em imagens microtomograficas.
Espera-se que essa diferenca de tonalidade seja constante para um mesmo
material. Se assim o for, uma constante de correcdo pode ser inserida no modelo,
permitindo-o determinar teoricamente o tom de cinza do material, seja na forma em

po ou in natura.
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7. CONCLUSOES

A microtomografia de raios X tem se destacado nas ultimas décadas por ser
uma metodologia capaz de fornecer caracteristicas morfolégicas de varios tipos de
amostras, sendo usada em varios campos do conhecimento.

Recentemente, aumentou o interesse em, além de obter informacdes
morfolégicas, obter informagbes sobre a composicdo quimica dos materiais
presentes na amostra. Uma técnica muito utilizada é a de dupla energia, que
consiste em tomografar a amostra em duas energias diferentes. A partir da juncao
desses dados é possivel, a partir de amostras-padrdes, obter valores da densidade
e numero atémico efetivo de materiais desconhecidos. Porém, essa técnica é muito
sensivel em relacéo as flutuacdes de medidas e andlises. Além disso, o pesquisador
deve dominar o uso de algoritmos para a analise de dados.

Propusemos nesse trabalho um novo modelo que relaciona o tom de cinza

obtido numa Unica imagem tomografica ao valor de dZ;;. Essa grandeza € que

caracteriza, agora, quimicamente um material. O expoente m é obtido através do
valor médio das amostras-padrbes. Nesse modelo, € importante ressaltar, ndo ha a
necessidade de fazer duas tomografias nem de se utilizar programas complexos de
analises de dados. Os resultados obtidos indicam uma alta correlagdo entre o tom

de cinza e dZZ}.

Foi proposto o uso de dois tipos de porta-amostras: um onde as amostras sao
tomografadas lado-a-lado e outro com elas sobrepostas. Utilizando o primeiro
obtém-se bons resultados quando ha um numero pequeno de amostras sendo
tomografadas. Ele ndo funciona bem para um nimero grande de amostras, sendo os
possiveis efeitos de multiplos espalhamentos, o0s responsaveis pelo nao
funcionamento do modelo, uma vez que os softwares comerciais ndo os levam em
conta na hora da reconstrucdo. Ja o segundo € mais indicado quando ha um namero
grande de amostras. Ao serem colocados um acima do outro, reduz-se este efeito
de multiplos espalhamentos, fazendo com que o modelo funcione. Mas para isso, é
necessaria a escolha de uma amostra para ser o padrdao na hora de escolher os

parametros de reconstrucao. Esses parametros sdo aplicados aos demais materiais.
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Os resultados para os dois conjuntos de amostras-padrdes mostraram um alto
coeficiente de determinacao para todos os ensaios realizados. Usando o modelo, foi
possivel determinar o tom de cinza caracteristico da amostra de carbonato de calcio
com excelente concordancia entre o valor tedrico do modelo e o valor experimental.

Ao se testar a possibilidade do modelo descrever o tom de cinza médio em
funcdo da fracdo de massa de materiais em misturas binarias, os resultados foram
muito bons ao se calcular a fracao de TiO, em trés diferentes fracdes.

Os resultados foram muito bons também quando se utilizaram amostras
heterogéneas como amostras padrdes; rochas por exemplo. Foi possivel explicar,
via modelo, o comportamento de dois conjuntos de amostras: Amazonita e Gabro
(interpoladas as amostras-padrdes) e Arenito e Sodalita (extrapoladas).

Testes também foram feitos usando materiais como nylon, grafite, aluminio e
carbonato de calcio. Os resultados foram muito bons quando se utiliza os
parametros de reconstru¢cdes adequados a cada amostra que se pretende analisar.
Mostrou-se ndo ser possivel, a partir de um Unico conjunto de parametros de
reconstrucao, explicar o comportamento de todos os materiais.

Outros ensaios foram realizados com materiais de interesse na petrografia.
Descobriu-se que realizar medidas de amostras com estruturas cristalinas, o tom de
cinza se difere em funcdo da forma do material (em p6 ou in natura). O modelo
conseguiu excelentes resultados para as amostras em po6 de halita, gipsita, goethita
e hematita. Ja para a forma in natura os resultados foram menos satisfatérios. Ha a
necessidade de explorar mais esse campo. Acredita-se ser possivel inserir no
modelo um fator de correcdo, capaz de fazé-lo determinar corretamente o tom de
cinza de amostras in natura dessas amostras.

Os resultados, de maneira geral, demonstraram que o modelo proposto é
solido, robusto e permite caracterizar materiais através de imagens
microtomograficas. Novos testes com materiais de composi¢cao quimica heterogénea

e com uma distribuicdo espacial complexa devem ser feitos para testa-lo.
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