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MARQUES, Leonardo Carmezini. Estudo da Porosidade de Arenitos Sintéticos por
Técnicas Nucleares ndo Destrutivas. 2008. Dissertacdo (Mestrado em Fisica) — Universidade

Estadual de Londrina.

RESUMO

Neste trabalho, técnicas nucleares foram usadas para descrever caracteristicas estruturais de
amostras ceramicas. Estas foram produzidas para servir como similares para arenitos e seu
principal componente foi a silica (SiO,). Trés conjuntos dessas amostras, com caracteristicas
diferentes, foram analisadas com as metodologias de transmissdo de raios gama e de
microtomografia de raios X. Elas tiveram a funcdo de descrever pardmetros como porosidade
ponto a ponto e porosidade total média para transmissao de raios gama e porosidade de se¢des
2D, porosidade total média e distribuicdo de tamanho de poros para a microtomografia, além
de investigar possiveis irregularidades no corpo da amostra. O sistema experimental da
técnica de transmissdo de raios gama consistiu de: um detector de Nal(Tl) com 2” x 2”, uma
fonte radioativa de **'Am (59,54 keV, 100 mCi), uma mesa micrométrica automatica para
movimento da amostra nas dimensdes XZ e eletronica padrdo para espectrometria gama.
Colimadores de chumbo com 2 mm de didmetro foram colocados na saida da fonte e na
entrada do detector. Para as medidas microtomograficas foi usado um sistema Skyscan,
modelo 1172, com tubo de raios X com possibilidade de selecdo de 20 — 100 kV de voltagem
e uma camera CCD. Com a transmissdo de raios gama foi possivel obter valores de
porosidade global de 25,8 a 34,0 % e 24,8 a 29,2 % para as amostras em forma de
paralelepipedo e cilindro, respectivamente, do conjunto de ceramical e 58,5a 61,0 % e 57,1 a
61,7 % para as mesmas geometrias do conjunto de ceramica II. As amostras analisadas pela
microtomografia alcangaram resolucdes de 1,73 pum, 0,64 um e 1,28 um para as amostras das
ceramicas I, II e III, respectivamente. Essa metodologia proporcionou a obtencao de valores
de porosidade total média de 26,6 a 29,4 %, 48,4 a 51,0 % e 28,2 a 30,6 % para os conjuntos
ceramicos I, I e III, respectivamente, assim como foram determinados os perfis de tamanho
de poro para cada amostra.

Palavras-chave: microtomografia de raios X, transmissao de raios gama ¢ porosidade.



MARQUES, Leonardo Carmezini. Porosity Study of Synthetic Sandstones by Non-
Destructive Nuclear Techniques. 2008. Dissertation (MSc. in Physics) — State University of

Londrina.

ABSTRACT

In this paper, nuclear techniques have been used to describe structural characteristics of
ceramic samples. These samples were produced to serve as simulates of sandstones and their
mainly component was silica (SiO;). Three sets of these samples with different characteristics
were analyzed with the gamma ray transmission and the X-ray microtomography. They had
the function to describe parameters as porosity point to point and total average porosity, for
the transmission case, and 2D sections average porosity, total average porosity and size
porous distribution for microtomography, as well as to investigate possible irregularities in
bulk sample. The experimental set up for the Gamma Ray Transmission technique consisted
of: a 2” x 2” crystal Nal(Tl) detector, an ' Am radioactive source (59.54keV, 100mCi), an
automatic micrometric table for the sample XZ movement and standard gamma spectrometry
electronics. Lead collimators with 2 mm diameter were placed on the source way out and on
the detector entrance. The microtomographic measurements were done with a Skyscan
system, model 1172, with a X-ray tube with 20 — 100 kV of voltage range and a CCD camera.
Employing gamma ray transmission method was possible to obtain overall porosity values
from 25.8 to 34.0 % and from 24.8 to 29.2 % for samples with parallelepiped and cylinder
shape, respectively, for ceramic I set; from 58.5 to 61.0 % and from 57.1 to 61.7 % for the
same geometric shape of ceramic II set. The samples analyzed by the microtomography
achieved resolutions of 1.73 um, 0.64 um and 1.28 um for samples of ceramic set I, IT and III,
respectively. This methodology provided average total porosity values from 26.6 to 29.4 %,
from 48.4 to 51.0 % and from 28.2 to 30.6 % to I, II and III ceramic sets, respectively. The
porous size profiles of each ceramic sample were also measured.

Keywords: X-ray microtomography, gamma ray transmission and porosity.
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1. INTRODUCAO

r

O petréleo ¢ atualmente a principal fonte de energia e serve como base para a
fabricacdo dos mais variados produtos, dentre eles destacam-se benzinas, dleo diesel,
gasolina, alcatrdo, polimeros plasticos e at¢ mesmo medicamentos. O petréleo, assim como o
gas natural, ¢ um recurso natural abundante encontrado tanto em terra quanto no mar,
principalmente nas bacias sedimentares (onde se encontram meios porosos — reservatorios) e
também em rochas do embasamento cristalino. Os hidrocarbonetos, portanto, ocupam espacos
porosos em rochas, sejam eles entre griaos ou fraturas. Na perfuragdo de um poco em um
possivel reservatério, sdo efetuados estudos das potencialidades das estruturas acumuladoras
(armadilhas ou trapas), principalmente através de sismica que ¢ o principal método geofisico
para a pesquisa dos hidrocarbonetos. Essas pesquisas envolvem altos custos e a busca por
outras técnicas capazes de fornecer dados a respeito das potencialidades petroliferas dos
constituintes dos pocos de petroleo é de grande importancia no processo de extragdo desse
material (WIKIPEDIA — Enciclopédia).

Uma técnica que pode ser usada para avaliar porosidade e, portanto, as caracteristicas
ligadas a acumulagdo de fluidos ¢ a transmissdo de raios gama. E uma técnica ndo destrutiva e
rapida que fornece porosidade a escala milimétrica ou menor (APPOLONI & POTTKER,
2004). Pode-se obter os valores de porosidade ponto a ponto medidos em localizagdes do
corpo da amostra, assim como o valor da porosidade total desta mesma.

Outra técnica envolvida com o estudo de pardmetros estruturais, porém a escala
micrométrica, ¢ a microtomografia de raios X. Ela fornece imagens bi e tridimensionais das
quais ¢ possivel obter diversas caracteristicas, tais como porosidade, distribui¢cao de tamanho
de poros e averiguagdo de irregularidades presentes no volume tridimensional escaneado
(RATTANASAK & KENDALL, 2005). Através desta € possivel estudar regides volumétricas
de materiais porosos sem danifica-lo, portanto também tem a caracteristica de ser nao
destrutiva.

Este trabalho tem o objetivo de analisar amostras cerdmicas sintetizadas,
principalmente, com silica (Si0,) e confeccionadas para atuarem como materiais similares a
arenitos. Para tanto, as técnicas nucleares mencionadas anteriormente foram empregadas
como métodos nao destrutivos nesse estudo. A capacidade dessas técnicas foi testada em trés

conjuntos ceramicos produzidos com caracteristicas diferentes. Um total de 12 amostras de
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dois desses conjuntos foram analisadas através da transmissdo de raios gama e uma amostra
de cada conjunto foi empregada no escaneamento microtomografico. Os resultados fornecidos
pelas duas técnicas puderam ser confrontados, assim como a comparagdo dos resultados

individuais de cada uma com o fornecido pelo fabricante pdde ser efetuada.
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2. REVISAO DA LITERATURA

2.1. Transmissao de Raios Gama

Appoloni, C. R. e Pottker, W. E. (2004) determinaram a porosidade de amostras de
ceramica porosa, rochas reservatério e do solo tipo TRe. Para tanto, foi utilizada a técnica de
transmissdo de raios gama e, para comparacdo, o método de Arquimedes (convencional).
Neste estudo foi empregado o método da pastilha para a determinacdo do coeficiente de
atenuacdo linear a ser utilizado para a determinacdo da porosidade da rocha reservatorio. O
sistema de transmissio gama consistiu de uma fonte radioativa de **'Am, colimador de
chumbo com 0,002 m de diametro, detector cintilador de Nal(Tl) com 2 x 2 polegadas,
eletronica padrdo de espectrometria gama conectada a um analisador multicanal e uma mesa
micrométrica XYZ para posicionamento da amostra. O método demonstrou vantagens sobre a
metodologia convensional sendo mais rapido e, ainda, ndo destrutivo. Além disso, fornece
resultados da porosidade ponto a ponto e ndo apenas da porosidade total da amostra como no
convensional. Das amostras utilizadas, a que gerou melhor concordancia foi a espuma

ceramica devido ao grau de conectividade entre seus poros.

Baytas, A. F., Akbal, S. (2002) aplicaram a transmissdo de raios gama para avaliar
parametros do solo, como coeficiente de atenuacdo de massa, porosidade e fator capacidade
de campo. As amostras de solo foram sujeitas a transmissdo nas condigdes seca, irrigada
gradualmente e drenada de agua. Vdarias amostras de solo, de diferentes regides da Turquia,
foram estudadas. Neste trabalho foram utilizados um detector Nal(TI), fotons do *Ir, *’Cs e
%Co, colimadores de 5 mm de didmetro (tanto para a fonte como para o detector) ¢ amostras
com 5 x 5 cm de area transversal e 25 cm de comprimento. Foi obtido como resultado que o

fator capacidade de campo decresce com a porosidade.

Oliveira, J. C. M, Appoloni, C. R. i, Coimbra, M. M., Reichardt, K., Bacchi, O. O. S,
Ferraz, Silvia, E., S. C. e Galvao Filho, W. (1998) utilizaram a técnica de atenuacao de raios
gama para medir parametros de solo, estabelecer equagdes para o monitoramento de

mudangas na distribuicdo de poros no solo e, principalmente, averiguar a viabilidade da
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técnica para tal estudo. O arranjo experimental consistiu de uma fonte de **'Am (59,6 keV),
detector de Nal(TIl) de 2 x 2 polegadas, colimadores com 2 mm de didmetro e eletronica
padrdo. As amostras de solo possuiam 4 cm de espessura e foram medidas por 360 s em 10
replicatas para cada dimensdo de agregados. A técnica mostrou-se capaz de estudar a estrutura
do solo, fornecendo porosidade total e também intra e inter agregados apenas da densidade do

volume do solo.

2.2. Microtomografia

Appoloni, C. R., Fernandes, C. P. e Rodrigues, C. R. O. (2007) e Appoloni, C. R.,
Rodrigues, C. R. O. e Fernandes, C. P. (2005) utilizaram um scaner de tomografia
computadorizada de raios X de microfoco para caracterizar o espago de poro de uma rocha de
reservatdrio arenitico. Neste trabalho sdo evidenciados os conceitos relacionados a técnica
empregada. Foi empregado um Skyscan 1072 usando um anodo de tungsténio e operado a 60
kV e 165 pA. A detectibilidade do equipamento variou de 2 a 5 um, dependendo da dimensao
e composicdo da amostra. Passos angulares de 0,45° indo de 0 a 180° foram utilizados na
aquisicao. As imagens obtidas tinham resolucdo tdo alta quanto aquelas fornecidas pelo
microscopio Optico petrofisico. A técnica mostrou-se de alta confiabilidade para tal estudo,
fornecendo os perfis de porosidade ao longo da amostra, assim como a porosidade global
média e a distribuicao de tamanho de poros média. Além disso, superou limitacdes do modelo

estocastico em medir poros com dimensdes superiores a 100 um.

Gallucci, E., Scrivener, K., Groso, A., Stampanoni, M. e Margaritondo, G. (2007)
avaliaram a microestrutura de massas de cimento com idades de 1 a 60 dias através da
microtomografia sincrotron. A energia empregada foi de 12,5 a 15 keV, porém a corrente foi
mantida em 200 mA. 1001 projecdes foram obtidas utilizando passos angulares de 0,18° a um
tempo de exposi¢do de 3 s. A resolucdo de pixel alcancada foi de 0,6835 um. As fatias
reconstruidas foram fornecidas por um algoritmo de retro proje¢ao filtrada. Comparagdo entre

aquisicdes realizadas a quatro magnificagdes diferentes mostra a variacdo na porosidade
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originada pela insuficiéncia na resolugdo. Além da porosidade, varios outros parametros sao

obtidos como, por exemplo, conectividade.

Burlion, N., Bernard, D. e Chen, D. (2006) simularam os efeitos da infiltragdo de dgua
em cimento utilizando amostras desse material submetidas a infiltragdo por uma solugdo de
nitrato de amonia que causa os mesmos efeitos e produtos que a agua, porém, com uma
cinética 300 vezes mais rdpida. Neste trabalho a microtomografia de raios X sincrotron foi
empregada em 4 etapas do processo de lixiviacdo de modo a obter a variagdo do coeficiente
de atenuacdo linear ¢ dos poros em diversos pontos da amostra ¢ a evolugdo da frente de
lixiviagdo. Foi usado um feixe monocromatico de 27 keV para aquisicao de 900 radiografias
utilizando iguais passos angulares de 0 a 180°. A resolu¢ao obtida foi de 7,46 um e a
reconstrucdo procedida com um algoritmo de retro projecdo filtrada. A técnica permitiu
determinar quantitativamente a evolugdo do conteudo de célcio na fase solida através das
variagdes no coeficiente de atenuagdo. Pelas imagens 2D foi possivel perceber que os
agregados de silicio ndo desempenham papel significante no processo de lixiviagdo. Com
todos os resultados, a viabilidade da técnica em medir a variacdo da porosidade devido ao

processo de lixiviagdo foi comprovada.

McDonald, S. A., Schneider, L. C. R., Cocks, A. C. F., Withers, P. J. (2006) utilizaram
a técnica de microtomografia de raios X para descrever o movimento de pé de aluminio
durante a transferéncia, levado por um compactador de policarbonato em um molde cilindrico
contendo uma mistura de pé ndo compactado de aluminio/estanho. O X-Ted HMXST foi
usado como conjunto tomografico e radiografico de raios X com fonte de 225 keV. A
dimensdo caracteristica do voxel na reconstrugdo foi de 27 um. A microtomografia ¢ a
correlagao de imagens 2D foram combinadas para estabelecer uma metodologia para estudar
o movimento e densificagdo do po, durante a transferéncia e compactacdo, por particulas

marcadoras altamente atenuantes.

Moreira, A., C. (2006) faz uso das técnicas de microtomografia de Raios X e
transmissdo de raios gama para estudar a caracterizagdo microestrutural de pastilhas
ceramicas de alumina (Al,O;), pastilhas de carbeto de boro (B4C), arenitos basalticos e titanio
poroso. Para a transmissao de raios gama foi utilizada uma fonte de 241 Am e um detector de
Nal(Tl) e na microtomografia foram empregados um sistema Fein Focus e o sistema Skyscan

modelo 1172. Para as medidas com a microtomografia, foram empregadas resolugcdes com 19
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mm, 11 mm e 3,8 mm. Com os resultados, foi possivel comparar a necessidade ou nao de

empregar melhores resolucdes para o estudo de determinada amostra.

Bernard, D., Gendron, D., Heintz, J., Bordére, S. E Etourneau, J. (2005) estudaram as
evolucdes microestruturais sofridas por amostras submetidas ao processo de sinterizacao.
Foram utilizados dois materiais, p6 de vidro aquecido a 700 °C e p6 de borato de litio
cristalizado (LisGd(BOs);) tratado a 720 °C. Os graos de forma regular tinham dimensdes de
100 e 200 um. As amostras foram estudadas com a microtomografia de raios X sincrotrom
durante o tempo maximo de 190 minutos com a energia de 17,5 keV, o que rendeu 900
projecdes e, aproximadamente, 100 imagens de referéncia, trabalhando com um resolugao de
2 um. Diferentes se¢des 2D foram realizadas a uma mesma altura da amostra e em estadios
diferentes de sinterizagdo para avaliar a evolugdo desta. O volume 3D reconstruido possuia as
dimensdes de 200 um’. A porosidade obtida para o volume total ¢ para o subvolume utilizado
teve boa concordancia. Estes demonstraram a densificagdo que ocorre durante o processo
(aumento do volume dos grdos, diminuicdo dos poros, comportamento dos necks,...). Os
estudos mostraram que o borato de litio apresenta um sistema mais complexo que a amostra

de vidro.

Rocha, W. R. D. (2005), utilizou as técnicas de Transmissdo de Raios Gama e
Microtomografia de Raios X para avaliar a porosidade e distribuicdo de tamanho de poros de
espumas ceramicas de SiC. Realizou a reconstruc¢do tridimensional apos a determinacdo de
parametros geométricos das amostras, que foram obtidos a partir de imagens bidimensionais
com resolugdo espacial de 32um geradas por um sistema Microfocus. O aparato de
transmissao gama contava com fonte de Am-241 (59,53keV, 100mCi), detector de cintilagao
de Nal(Tl), colimadores, mesa micrométrica de movimentagdo eletronica padrdo de
espectrometria gama. A técnica de transmissdo de raios gama mostrou-se precisa e acurada na
determinagdo das porosidades mostrando que 90% dos dados determinados estdo em acordo
com os dados fornecidos pelo fabricante. A metodologia de Microtomografia de Raios X
apresentou dados de porosidade e distribuicdo de tamanho de poros que, em alguns casos, nao
se equivaleram aos do fabricante, porém as imagens microtomograficas foram capazes de

revelar espagos vazios dentro do material s6lido constituinte da amostra.
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Taud, H., Martinez-Angeles, R., Parrot, J. F. e Hernandez-Escobedo, L. (2005)
utilizaram imagens tomograficas para determinar porosidade em amostras utilizando um
método criado por eles e baseado no nimero tomografico. A técnica foi nomeada “Método do
Nivel de Cinza” e baseia-se no histograma da imagem. Os parametros utilizados foram: 130
kV, 125 mA e 500 mAs. A matriz da imagem de 512 x 512 pixls para slides de 2 mm de
espessura. No método ndo foram wusadas técnicas de segmentagdo nem parametros
selecionados pelo usuério (como threshold). A avaliagdo do método ¢ feita pela comparagao

com o método convencional e boa concordancia foi obtida.

Appoloni, C. R., Fernandes, C. P., Innocentini, M. D. E, Macedo, A. (2004) obtiveram
pardmetros microestruturais de filtros de espuma cerdmica utilizando microtomografia de
raios X e analise de imagens. Amostras de espumas ceramicas de 60, 75 e 90 ppi foram
estudadas utilizando-se um tomdégrafo de primeira geragao. O tubo de raios X do equipamento
com 3 kW de poténcia operou a 70 kV e 10 mA e 50 kV e 23 mA. Um filtro de Sn foi
empregado para obter linhas praticamente monoenergéticas a 58,5 e 28,3 keV. 225 projecdes
foram obtidas, sendo que o tempo de aquisi¢do de cada projecao foi de 5 s. Foi possivel obter
a distribuicdo de raios de poro, porosidade total e fungdo de autocorrelacdo normalizada.
Também foi realizado um método muito simples de analise microtomografica de transepto

que também forneceu bons resultados.

Rodrigues, L., E.(2004) empregou as técnicas de transmissdo de raios gama e de
microtomografia de raios X para medir a porosidade total de amostras de espumas de
aluminio e espumas cerdmicas de carbeto de silicio (SiC). Foram medidas amostras de
espumas de aluminio com 10, 20, 30, 40 e 45 ppi e espumas cerdmicas de SiC com 20, 30, 45,
60, 75, 80 e 90 ppi por transmissdo de raios gama ¢ as amostras de SiC de 60, 75 ¢ 90 ppi
também foram analisadas por microtomografia de raios X. O aparata de transmissao de raios
gama consiste, basicamente, de uma fonte de *"Am e um detector de Nal(Tl). Para a
microtomgrafia, o equipamento utilizado foi um sistema Fein Focus que foi capas de fornecer

imagens com resoluc¢do de 53,48 um.

Farber L., Tardos, G. e Michaels, J. N. (2003) utilizaram a microtomografia de raios X
para avaliar a microestrutura de granulos farmacéuticos. Os parametros estudados foram a
porosidade total, a distribuicdo de tamanho de poros e a estrutura geométrica dos poros nos

granulos. Os resultados da porosidade e distribui¢ao de tamanho de poros da microtomografia
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foram comparados com os da porosimetria de mercurio. O microtomografo utilizado foi um
Skyscan 1072 com resolugdo melhor que 4 um. Os escaneamento foi realizado de 0 a 180°,
com passos de 0,9° a uma poténcia de 4 W. O tempo de aquisi¢do foi de 1 hora e durante a
aquisicdo foram utilizados filtro médio e correcdo geométrica. A dimensdo da secdo
transversal do pixel foram 11 e 3,42 um para as amostras LS e HS, respectivamente. A
microtomografia possui precisdo inferior a porosimetria para medida da porosidade total,
porém ¢ capaz de fornecer informagdes morfoldgicas que nao podem ser medidas com aquela.

Além disso, ela fornece medida precisa da distribuicao de tamanho de poros.

Van Geet, M., Lagrou, K. e Swennen, R. (2003) averiguaram a viabilidade da técnica
de tomografia computadorizada de raios X de microfoco em ligar a petrofisica e a petrografia.
Para tanto, a técnica foi empregada na avaliagdo microestrutural de amostras de calcario e
arenito. Em ambos os casos os resultados eram comparados com estudos realizados, em
paralelo, por microscopia Optica de reflexdo. O equipamento empregado foi um Skyscan
1072, com tensdo aplicada de 130 kV ou 100 kV a 300 pA. O tempo de escaneamento foi de
3 horas para cada objeto. A dimensdo do voxel foi de 22 um para amostras com § mm de
didmetro. Os métodos utilizados para eliminacdo dos artefatos foram a dual-energy, para
amostras heterogéneas, e a linearizagdo para amostras homogéneas (calcério). Neste trabalho
a microtomografia mostrou-se capaz de realizar tal ligagdo ja que os resultados 3D desta

concordaram muito bem com analises 2D da microscopia.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 Radiacao Eletromagnética

A radiagdo eletromagnética tem um comportamento dual, atuando como uma onda em
certas circunstancias e como particula em outras. E formada por fotons (quantum de radiagio)
que carregam consigo momento e energia definidos, obedecem a fenomenos de interferéncia e
difragdo, e possuem massa nula (EISBERG & RESNICK, 1979).

Para o tipo de estudo realizado neste trabalho, a radiagdo eletromagnética ¢ a mais
recomendada devido, por exemplo, a seu alto poder de penetragdo. Portanto, os raios gama e

também os raios X serdo o tipo de radiacdo focalizada neste capitulo de revisdo teorica.

3.1.1 Raios Gama

Assim como a estrutura de camada eletronica do 4&tomo, os nucleos possuem niveis de
energias discretos. Transi¢des entre esses niveis podem ser feitas por emissao (ou absor¢ado)
de radiacdo eletromagnética de energia igual a diferenca entre os niveis participantes na
transicdo. Tal radiacdo caracteriza a energia de ligacdo do nucleo e recebe o nome de raios
gama (LEO, 1993).

Os raios gama sao ondas eletromagnéticas extremamente penetrantes e interagem com
a matéria pelo Efeito Fotoelétrico, Efeito Compton, pela Produgdo de Pares ou outros

processos (APPOLONI E MELQUIADES, 1997).
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3.1.2 Raios X

A radiagdo X ¢é formada na eletrosfera de um atomo. E proveniente do rearranjo de
elétrons em transi¢des decorrentes nos diferentes niveis orbitais ocasionadas por perturbagdes
ou absorcdo de energia. Pode ser formada também pelo fendmeno de freamento
(bremsstrahlung) de elétrons em tubos de raios X ou em outras situagdes equivalentes
envolvendo particulas carregadas. O espectro de energia dos raios X atomicos ¢ discreto e
interage com a matéria através do efeito fotoelétrico, Compton e espalhamentos Rayleigh e
Thomson.

Os raios X s3o ondas eletromagnéticas, exatamente como os raios gama, diferindo

apenas quanto a origem, pois os raios Gama se originam dentro do nacleo atomico.

3.2 Interacdo da Radiacdo com a Matéria

A completa compreensdo de como a radiacdo interage com a matéria ¢ de
fundamental importancia. Na area médica, ¢ relevante saber quais os danos que cada tipo
de radiacdo pode causar quando em contato com o tecido do corpo. J4 no caso da
aplicabilidade das radiagdes eletromagnéticas para o estudo de materiais, faz-se necessario
conhecer quais os fatores que influirdo diretamente no quanto tal radiacao ¢ atenuada em
uma dada amostra.

Um fator de grande importancia ¢ o contraste entre a intensidade do feixe de
radiagdo incidente e o transmitido. Dessa maneira, torna-se de grande relevancia a escolha
de uma fonte radioativa adequada ao tipo de medida que se pretende desenvolver. Nao ¢
conveniente optar por uma fonte que conduza a muito alto contraste (fonte pouco
energética) ou por uma de energia demasiadamente elevada para estudo de determinado
material (baixo contraste). Ambos os casos conduziriam a estatisticas ruins dentro dos
resultados das medidas.

Um outro fator que influi na atenuagdo do feixe de radiagdo ¢ a espessura da
amostra. Cada tipo de amostra possui um valor, chamado “espessura 6tima”, em que ¢

otimizada a relagdo entre a transmissdo e o espalhamento do feixe. O emprego de uma
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amostra com essa caracteristica interfere na escolha dos tempos de medidas de modo a
otimiza-los (MUDAHAR, 1985). O modo de calcular essa espessura ¢ mostrado na

equacao (1):

d =aE (1)

onde d representa a “espessura 6tima, @ € uma constante (0,032 cm/keV) e E € a energia,

em keV) da fonte empregada.

3.2.1 Efeito Fotoelétrico

O Efeito Fotoelétrico envolve a absor¢ao de toda a energia de um foton por um elétron
atomico com a ejecao subseqiiente do elétron do 4&tomo. A energia cinética do elétron ejetado

¢ entdo:

T=hv-E, )

onde /v ¢é a energia do foton incidente e Ex ¢ a energia de ligagdo do elétron na camada K

(LEO, 1993).

El&tron Ejetado

& Elétron

& rriton
& rEutran

G Macleo

Faton Incidente

Figura 1. Efeito Fotoelétrico.
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O efeito fotoelétrico ocorre, principalmente, com elétrons da camada K, que ¢ a
camada mais interna e que possui a maior energia de ligacdo. A ejecdo do elétron dessa
camada causa um rearranjo na eletrosfera, que ocasiona a emissdo de raios X ou de elétron
Auger, produzido pelo efeito fotoelétrico interno do atomo (KAPLAN, 1978, APPOLONI e
MELQUIADES, 1997).

A equacio (3) mostra a se¢do de choque fotoelétrica (cm?/atomo) para a camada K, a

qual € responsavel por 80% do efeito fotoelétrico (KAPLAN, 1978).

JTx =0, Zsaz“25/2(mcz/h1/)7/2 (3)

onde ,7x ¢ a secdo de choque da absor¢do fotoelétrica para a camada K; ¢y = 2,67Tcro2 onde
rg = &/me® & o raio classico do elétron; o é a constante de estrutura fina
(a=1/137 =27’/hc); mc’® é a energia de repouso do elétron, e hv é a energia do foton

incidente.

3.2.2 Efeito Compton

O foton incidente sofre espalhamento ineldstico na interacdo com elétrons pouco
ligados ou livres. Na matéria, os elétrons estdo ligados, entretanto, se a energia do foton ¢ alta
em relagdo a energia de ligacdo, esta ultima energia pode ser ignorada e os elétrons podem ser
considerados como essencialmente livres. Os elétrons sdo ejetados com uma certa energia
cinética e o foton € espalhado com energia menor que a incidente (LEO, 1993, APPOLONI e
MELQUIADES, 1997).
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El&tron Ejetada
( [ X
Fatan Incidente Ji \I

Faton Espalhado

Figura 2. Efeito Compton.

As energias dos fotons incidente e espalhado sdo representadas como:

E=hv 4)

E
EI

T+ a(l—cos6) ®)

onde E é a energia do foton incidente; E” ¢ a energia do foton espalhado, e a = hvimyc’.

A equagio (6) mostra a secdo de choque total (cm?*/atomo) do espalhamento Compton,

onde pode-se notar que a dependéncia do numero atomico Z ¢ linear (KAPLAN, 1978).

o = 22727’02{“—“[2(1 +a) L+ 205)} + L1+ 2a)—ﬂ} 6)
(04

‘ P L1+2a « 2a (1+2a)

P , . , . . . 2, 2 :
onde @ = hv/mc”, hv € a energia do foton incidente, m ¢ a massa do elétron, g = e”/mc” e Z ¢

0 namero atdmico.
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3.2.3 Espalhamento Rayleigh

O espalhamento eldstico, também conhecido como coerente, ¢ o processo em que o
foton incidente sofre apenas um desvio da sua trajetoria inicial ao interagir com o campo dos
elétrons ligados. Neste processo, todos os elétrons no atomo participam de maneira coerente.
Hé apenas uma mudanga no momento linear do féton, mas sua energia inicial é conservada

(HUBBELL, GIMM E OVERBO, 1980, LEO, 1993, APPOLONI e MELQUIADES, 1997).

Foton Ezpalhado

Faton Incidente

Figura 3. Espalhamento Rayleigh.

A equagdo (7) mostra a dependéncia da secdo de choque (cm?*/4tomo) com o niimero

atomico (KAPLAN, 1978).

1+cos’ @
do, = r0|f6,|szQ (7

onde fp ¢ o fator de espalhamento atdmico; d(2 ¢ o angulo sélido na diregdo de 6. Para

comprimento de onda (A) grande, fy — Z.
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3.2.4 Espalhamento Thomson

O espalhamento Thomson ocorre quando um féton interage elasticamente com o
campo dos elétrons do material fazendo estes oscilarem. Esta oscilac¢do irradia uma nova onda
na mesma fase e freqiiéncia da onda da radia¢do incidente. A energia inicial do foton ¢
conservada com mudanga no seu momento lincar (BURCHAM, 1974, APPOLONI e
MELQUIADES, 1997).

3

e} Fiton Espalhade

Ve j‘\

'y | .
—— B f"“‘!"' T A
Fifton Incideme e My |
P e A E i ,I
i [l s
I" B! . -

. R
— T

Huagan di
Campo Coulombians

Figura 4. Espalhamento Thomson.

A secio de choque (cm?/atomo) do espalhamento Thomson ¢ dada pela equacio (8)

(KAPLAN, 1978).

Or=—"h )

2, 2
onde: rp = e“/mc”.
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3.2.5 Formacéo de Pares

A formacao ou produgdo de pares € o evento em que na interagdo do féton com o
campo Coulombiano do nucleo do atomo, ha uma conversao total da energia do féton em
massa de repouso e energia cinética de particulas. Ocorre a criagdo de um par elétron-
positron, de acordo com a formula de equivaléncia de Einstein (E = mc’). A energia
2moc’ =1,02MeV ¢ limiar para o processo, sendo esta a energia da massa de repouso

necessaria para criar o par de particulas (APPOLONI e MELQUIADES, 1997).

El&tron

Foton Incidente

Pasitron

Figura 5. Formagao de Pares.

O positron ¢ uma particula com as mesmas caracteristicas do elétron, a ndo ser pela
sua carga de sinal oposto e momento magnético contrario.

Este processo de interacdo, apesar de importante, s6 ocorre com probabilidade
apreciavel quando se usa feixes de radiagdo com fotons de energia bem maior que 1,02MeV
(radiagao gama ou X).

A se¢do de choque (cm?/atomo) para a produgio de um pésitron de energia cinética T

¢ dado pela equagdo (9 (KAPLAN, 1978).

dT (9)



30

onde: 69 =5,8.107* m? ¢ P = p(hv, Z).

3.3. Coeficiente de Atenuacao

Os processos mais significativos, no que diz respeito a interagdo de um foton de baixa
energia pela matéria, sdo o Espalhamento Elastico (Rayleigh e Thomson), Efeito Fotoelétrico,
o Espalhamento Compton e a Produgdo de Pares (APPOLONI ¢ MELQUIADES, 1997).
Entdo, a probabilidade total da interagdo de um foton na matéria ¢ a soma das secdes de

choque individuais para tais efeitos:

oc=0,+0,+t0,+Zo, (10)

onde or, or, op € oc representam as se¢oes de choque para o Espalhamento Eléstico, Efeito
Fotoelétrico, Producao de Pares e Espalhamento Compton, respectivamente, ¢ Z ¢ o nimero
atomico do material alvo. Multiplicando ¢ pela densidade de atomos, N, obtém-se a

probabilidade por unidade de comprimento para uma interagao (LEO, 1993):

u=N(o, +o, +0,)+ZNo, (11)

A probabilidade fornecida pela equacdo (11) é mais comumente conhecida como o
coeficiente de absor¢ao total e € o inverso do livre caminho médio de um féton (LEO, 1993).

A Figura 6 apresenta o grafico do coeficiente de absor¢do versus energia para o Pb
(chumbo), mostrando a evolu¢do dos trés processos em fun¢do da energia e do nimero

atomico Z.
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Figura 6. Coeficiente de absorcao total do chumbo, mostrando as contribui¢des da

absor¢ao fotoelétrica, espalhamento Compton e formagao de pares (extraido de

KAPLAN, 1978).

A Figura 7 apresenta o grafico do coeficiente de absor¢do total versus energia, para o

82Pb, 50Sn, 20Cu e 3AL

Coeficiente de Absorgio (cm™)
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Figura 7. Coeficientes de absor¢do total do Al, Cu, Sn e Pb (extraido de KAPLAN,

1978).
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3.3.1 Coeficiente de Atenuacao Linear e de Massa

A passagem da radiagdo eletromagnética através da matéria se caracteriza por uma

absorc¢ao exponencial e ¢ descrita pela Lei de Lambert-Beer:
[=1,e*"" (12)

onde x representa a espessura do material usado como amostra (cm), " o coeficiente de
~ . -1 , . . . . , . .

atenuacdo linear (cm™), Iy ¢ a intensidade do feixe incidente na amostra e / ¢ a intensidade do

feixe emergente da amostra. As intensidades sdo dadas em contagens por unidade de tempo.

O coeficiente de atenuacao linear x4, que aparece na equagao (12), pode ser definido como:

U= pp (13)

onde u é o coeficiente de atenuacdo de massa (cm’/g), e p é a densidade volumétrica da

amostra (g/cm’).

3.4 Transmissao de Raios Gama

A técnica de transmissao de raios gama baseia-se na atenuacao sofrida por um feixe de
radia¢do quando este € transmitido através de um meio material. A equacdo (12) representa a
Lei de Lambert-Beer que descreve tal atenuacdo. Esta relaciona a intensidade da radiagao
proveniente de uma fonte conhecida com parametros fisicos da amostra irradiada, como
espessura ¢ densidade, onde a densidade esta relacionada com o coeficiente de atenuagdo
linear do material (u#”). A equacdao (13) mostra esta relagdo onde também aparece o
coeficiente de atenuagdo de massa () que, nem sempre é conhecido e, em casos como este,
faz-se o uso de valores tabelados encontrados na literatura ou do software WinXCOM, que ¢

o mais indicado e foi adotado neste trabalho. Tal software serd apresentado mais adiante.
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Para a aplicacdo desta técnica necessita-se basicamente de uma fonte radioativa,
detector e eletronica adequada.

A fonte radioativa emite radiacdo para todos os lados. Por isso, blindagem adequada,
cautela no manuseio do equipamento e indicagdo de fonte exposta sdo cuidados a serem
levados em conta a favor da protecdo radioldgica. O material radioativo ¢ blindado com
placas de chumbo e a radiagdo utilizada ¢ liberada por colimadores cuja saida ¢ controlada por
uma janela removivel. Dessa maneira, a radiacdo empregada adquire a forma de um feixe
cilindrico, direcionado e percorre um trajeto definido até atingir a amostra e depois o
detector, cuja fungdo € repassar as informagdes para a eletronica.

As amostras a serem analisadas sdo posicionadas entre a fonte e o detector. O tempo
de irradiagdo para cada material depende da sua densidade e da energia da radiacdo emitida
pela fonte. O dado obtido ¢ a contagem de pulsos de tensdo gerados pelo detector, o que
ocorre durante um intervalo de tempo determinado de irradiacdo e a razdo entre estas duas
grandezas ¢ definida como “intensidade”.

Em medidas com esta metodologia, que apresenta uma relagdo direta entre intensidade
de radiacdo e parametros fisicos da amostra, se acontecer qualquer alteracao na intensidade do
feixe atenuado, significa que alguma alteragdo das propriedades fisicas do material ocorreu,
como, por exemplo, alteracdo na porosidade ou na densidade. Desta forma, ¢ possivel analisar
a estrutura interna de amostras apenas com sua irradiacdo externa, permitindo uma série de
aplicagcdes em materiais que poderdo ser reutilizados. Este fato exprime uma das maiores

vantagens desta técnica, a de ser “ndo destrutiva”.

3.4.1 Determinacdo da Porosidade pela Técnica de Transmissdo de Raios Gama

A “fase porosa” de uma amostra ¢ constituida pela soma dos volumes vazios dentro
de um volume total por ela ocupado no espaco. Sua porosidade (¢) ¢ dada pela razdo entre
estes volumes, na forma de porcentagem, ¢ pode ser definida pela equagdo (14). A arquitetura

que constitui a estrutura da amostra ¢ denotada por “matriz”.
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p=100(%)) (14)

onde ¢#¢ a porosidade total, V, e V' sdo a soma dos volumes vazios e o volume total da
amostra, respectivamente.

Para o uso da técnica de transmissao de raios gama, em termos de coeficiente de
atenuacdo linear (PHOGAT & AYLMORE, 1989), podemos escrever a equacdo (14) da

seguinte maneira:

¢=100{—“”_“°} (15)
r

onde 4 ¢ o coeficiente de atenuacdo linear da amostra e 1, € o coeficiente de atenuagdo linear
do material que constitui a amostra, conhecido como coeficiente de atenuacao linear de
particula da amostra. Como pode-se notar através da equacdo (13), este coeficiente tem
relagdo direta com a densidade de particula da amostra (p,), a qual € a relagdo entre a massa

da parte sélida pelo volume ocupado por essa mesma quantidade .

3.4.1 Medida da Resolugéo do feixe de Radiacao

Tanto a saida da fonte como a entrada do detector, foram utilizados colimadores com
2 mm de diametro. Dessa forma, as contagens obtidas em determinada posi¢do de dada
amostra sdo referentes a um volume, uma vez que a sec¢ao transversal do feixe de radiagao
possui uma area relativa ao didmetro de tais colimadores.

Para medir tal resolugdo, pode-se varrer um orificio de didmetro conhecido com o
feixe gama proveniente do sistema de colimacdo. Dessa maneira, valores de contagem desde
um minimo, passando por um maximo e, finalmente, retornando ao minimo podem ser

obtidos. Esse procedimento conduz a uma distribuicdo de contagens tal como a representada
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na Figura 8. Nesta estdo indicados a altura maxima do pico (centrdide), a meia altura ¢ a

largura a meia altura, a qual ¢ a resolucao do pico e, conseqiientemente, do feixe.

Largura

a
MMeia Altura

Ileia Altura (30 %%)

Altara (100 %%)

Centroid

Figura 8. Configuracao de distribuicao de contagens obtida quando da medida da
resolucdo do feixe gama.

3.5 Microtomografia de Raios X

A microtomografia computadorizada de raios X (u-CT) ¢ um método de inspe¢do que
prové imagens detalhadas da regido interna de materiais através do mapeamento do
coeficiente de atenuagdo linear de uma amostra a ser analisada.

Esta técnica ¢ uma versdao otimizada do CAT (Computed Axial Tomography), que €
uma metodologia tomografica usada em diagnosticos médicos, baseada na tomada de dados a
partir da translagdo de fonte e detector em torno de um paciente (TESEI et al. 2005). E
aplicada a amostras de pequenas dimensdes e alcanga alta resolugdo espacial.

Em um sistema tomografico, uma amostra tem o mapeamento da sua estrutura interna

tomada pela atenuagdo da radiagdo proveniente de uma fonte de raios X a qual € projetada em



36

uma camera CCD (charge-coupled devices), que ¢ um arranjo bi-dimensional de detectores,
geralmente de Silicio.

Os microtomoégrafos computadorizados fazem a reconstru¢do completa da amostra na
forma de uma imagem 3D a partir do empilhamento de se¢des 2D da mesma. As se¢des 2D
sdo provenientes da aplicacdo de um algoritmo de reconstru¢do no conjunto de projegdes
tomadas da amostra. Cada proje¢do ¢ realizada com a exposicao de uma se¢ao da amostra ao
feixe de radiagdo durante um tempo pré-estabelecido. O nimero de projegdes obtido depende
do intervalo angular selecionado, 0° a 360° ou de 0° a 180°, e do passo angular entre duas
exposi¢des consecutivas.

A analise das secdes 2D torna possivel a determinagdo dos parametros estruturais do
material em questdo, e até uma reconstru¢gdo matematica de um modelo 3D da amostra. O
modelo 3D tem as mesmas caracteristicas da amostra, porém nado ¢ igual em formatos internos
(matriz e poros), e ¢ usado para simulagdes computacionais. Para este tipo de andlise ¢
necessaria a utilizacdo de softwares adequados de tratamento de imagens. As fontes
irradiadoras de raios X, empregadas em sistemas microtomograficos, podem ser tubos
convencionais de raios X ou radia¢do sincrotron. A diferenca entre as duas fontes estd no
tempo de aquisicdo de dados e resolugdo de imagens adquiridas. Tubos de raios X requerem
alto tempo de exposicdo e atingem resolu¢des menores que as alcangadas com o uso de
aceleradores sincrotron com um baixo tempo de medidas (PHILLIPS & LANNUTTI, 1997).
Entretanto, equipamentos microtomograficos modernos, que usam como fonte tubos de
raios X, estdo sendo cada vez mais aperfeicoados e atingindo resolu¢des de imagens da ordem
de < 1 um com tempo de exposicao cada vez mais otimizados.

Além disso, a técnica ¢ confidvel e rapida na aquisi¢do de dados e pode ser
considerada ndo destrutiva, conforme seja a resolucdo de imagens necessaria. Ja andlise das

imagens depende do software de processamento de imagens e do operador que analisa os

dados.

3.5.1 Caracterizagdo Geométrica

Uma imagem digital ¢ caracterizada por elementos de area ou de volume, dependendo

se a imagem ¢ bi ou tridimensional. Um pixel é o menor elemento de area que caracteriza uma
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imagem digital bidimensional. Em uma imagem microtomografica ele ¢ a representacdo, em
tons de cinza, do coeficiente de atenuagdo das por¢des da amostra (dispostas em linha) por
onde o feixe de raios X passou. As dimensdes de um pixel sdo definidas pela resolucao
espacial empregada. Por isso, quanto melhor a resolugdo, maior a quantidade e menor a area
dos pixels que formam uma imagem. Um voxel, similarmente ao pixel, ¢ o menor elemento
de volume que caracteriza uma imagem digital tridimensional. Uma representacao

esquematica destes dois elementos ¢ mostrada na Figura 9.

Pixel

e e e
N RN NN N

N e N N W

Figura 9. (A) Imagem bidimensional formada por elementos de area e (B) Imagem

tridimensional caracterizada por elementos de volume.

O meio poroso, representado em uma imagem microtomografica 2D binaria, pode ser
caracterizado pela funcdo de fase de poro Z(x) (IMAGO®, Manual Cientifico, Versdo 2.1.4,
2002):

1 quando X pertence ao espago poroso

(16)

Z(X) = <

0 quando nédo pertence
onde X ¢ a posicdo em relagdo a uma origem arbitraria. A porosidade ¢, a funcdo de auto
correlacdo C(U) e a funcdo de auto correlacdo normalizada R(U) sdo definidas pelas médias

estatisticas (denotadas por ( )), como se segue:
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¢ =(Z(x)) (17)

C(u) =(Z(x)Z(x +u)) (18)

([Z(x) = gILZ(x +u) - 4])

R(U) =
() b

(19)

onde U ¢ o deslocamento no plano da imagem.

Quando o meio ¢ homogéneo os parametros estatisticos independem de X, assim a
porosidade ¢ constante e R(U) depende somente do vetor U independente de X. Além disso, se
o0 meio poroso for isotropico R, é uma fungio somente de u = |u|, independente da diregdo de
u.

Enquanto a porosidade ¢ dada pela probabilidade de um pixel arbitrario pertencer a
fase porosa, a fungdo de auto correlagdo C(U) fornece a probabilidade de se encontrar dois
pixels, separados por u, pertencentes a fase porosa. Tais relagdes constituem as estatisticas de
primeira e segunda ordem da imagem.

A morfologia matematica visa descrever a forma de objetos contidos em uma imagem
binaria, comparando os objetos de interesse (poros ou graos, por exemplo) a outro de forma e
métrica conhecidas, para tal faz-se o uso de “elementos estruturantes”. Estes elementos
possuem métricas diferentes da Métrica Euclidiana, por exemplo, as Métricas D4, Dg ou D3.4.
As métricas citadas prescrevem a conexdo entre um pixel aleatorio de interesse e sua
vizinhanga. Dessas, a Métrica D34 foi utilizada para determinagdo da distribuicao de tamanho
de poros neste trabalho e ¢ a que mais se aproxima da Métrica Euclidiana.

Na Figura 10 pode-se observar o formato que os elementos estruturantes assumem,
cada qual relativo a sua métrica. Estes formatos assumidos sdo as formas relativas a discos

euclidianos (ou em 3D, bolas euclidianas) no espago discreto.
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Ds D34

Figura

Figura 10. Forma que os elementos estruturantes assumem com o aumento do raio.

As operacoes de base da morfologia matematica para a determinacao da distribuicao
de tamanho de poros sdo a erosdo e a dilatacdo. A operacdo de erosdo consiste em varrer toda
a imagem com o pixel central de um elemento estruturante, e na fase em que o elemento
estiver totalmente contido, o pixel central serda conservado e, os demais, descartados. Na
Figura 11 (A) os pixels coloridos representam a fase a ser erodida, e o resultado pode ser visto
na imagem (B). A operacdo de dilatacdo ¢ realizada também com a varredura de toda a
imagem com o pixel central do elemento estruturante, e neste caso, quando o pixel central
coincidir com um pixel da fase a ser dilatada, todos os pixels relativos ao elemento
estruturante passam a ser também desta fase. Se esta operacao for realizada sobre a Figura 11
(B), os pixels acrescentados serdo os demarcados em vermelho na imagem (C), os pixels
vermelhos e azuis da imagem resultante (C) fazem agora parte da mesma fase. Uma operacao
de abertura seria realizar uma operagdo de erosdo seguida de uma operagdao de dilatacao.

Portanto, a imagem (C) na Figura 11 representa uma operacao de abertura sobre a imagem

(A).
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Elemento

+ Elemento +
Estruturante Estruturante

C

Elemento +
Fstruturante
Figura 11. Operagdo de abertura. (A) imagem original com pixels coloridos

representando a fase porosa, (B) resultado da operacao de erosdo na imagem A e (C)

resultado da operacao de dilatacdo na imagem B.

Para a determinagdo da distribui¢do dos tamanhos dos poros utiliza-se varias aberturas
com uma seqiiéncia de elementos estruturantes de raio tamanho crescente, 61, 82, ...0max,
onde dmax ¢ tal que elimina todos os poros na operagao de erosao.

A fungdo de distribui¢do acumulada normalizada F(X,5) serd (KAK & SLANEY,
1999):

Mes(X) — Mes(T5(X))
Mes(X)

F(X,0) = (20)

onde Mes designa a medida segundo a unidade escolhida ¢ Ts ¢ o conjunto obtido apds a

operacao de abertura, composto pelos objetos de tamanho superior a d.
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Para a determinacao da distribui¢ao de poros em imagens binarias 2-D, a unidade de
medida consiste na area superficial dos poros. Desta forma, a distribuicdo de tamanho de
poros sera dada por:

P = 2= 20 _;(r) 1)

onde ¢ ¢ a porosidade total da imagem de partida e ¢ (r) ¢ a porosidade da imagem apos a
operacao de abertura com um disco (elemento estruturante) de raio r.

A porosidade da imagem de partida, ou seja a imagem sem a realizacdo de operagdes,
pode ser obtida através da razdo entre o numero de pixels pertencente a fase de poro pelo
nimero de pixels total da imagem. Ja a porosidadde ¢(r) ¢ obtida com esse mesmo
procedimento, porém ap0s realizar operagdes sucessivas de abertura, aumentando o valor de r

até o ponto em que toda a porosidade foi eliminada por essa operagao.

3.5.2 Resolucdo de Imagens

A resolucdo espacial de uma imagem expressa qual ¢ a dimensdo minima de uma
determinada regido que pode ser investigada com clareza pelo software analisador, ou seja, se
a resolucdo espacial de uma tomografia for de 20 um, por exemplo, entdo poros ou estrutura
de matriz com tamanho menor que esta resolu¢do ndo serdo identificados pelo sistema.

Quanto melhor for a resolug¢do espacial atingida, mais acurados serdo os dados que
poderdo ser obtidos da amostra. Sistemas microtomograficos modernos atingem resolugdes
que vao da ordem de um até nm, dependendo basicamente do tamanho da amostra e
geometria/qualidade do sistema de irradiagdo/deteccao.

A resolucdo (R) da imagem tomogréfica, que depende do tamanho do pixel no detector

e do fator de magnificagdo (M), é descrita da seguinte maneira:

R= (22)

>
M
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onde x ¢ o tamanho de pixel em mm.

_a+b
a

M (23)

onde a ¢ a distancia fonte-amostra e b ¢ distancia amostra-camera CCD.

Para se atingir melhores resolugdes em uma determinada tomografia, pode-se reavaliar
a colimagdo do sistema ou diminuir o tamanho da amostra, o que transformaria o0 método de
microtomografia de raios X em uma técnica “destrutiva”.

Outro parametro importante a ser avaliado ¢ a resolugdo de contraste das imagens.
Este parametro esta relacionado ao contraste minimo (diferenga minima) entre coeficientes de
atenuacao linear de partes integrantes adjacentes na amostra, importante para quantificar
pequenas variacdoes na densidade da estrutura do material analisado. Este tipo de resolucao
depende diretamente da energia do feixe de raios X uma vez que um feixe demasiadamente
energético pode tornar transparente algumas estruturas da matriz, o que diminuiria tal
resolucao. Mas ela também esta relacionada com a intensidade do feixe. Quanto mais intenso
o feixe, maior o nimero de fotons que constituirdo a projecao e, conseqiientemente, melhor a

resolugdo de contraste, devido a diminuicao do desvio estatistico.

3.5.3 Arranjos de Sistemas Tomograficos

Os sistemas tomograficos vém sendo pesquisados e aperfeigoados no decorrer dos
anos. As mudangas ocorreram, principalmente, na qualidade dos detectores, fonte de radiagao
e equipamento computacional. Algumas altera¢des ocorreram também no arranjo ¢ forma de
movimentagdo do sistema fonte-detector dos tomografos. Estas diferenciagdes sdo tratadas

por “geracdes”, como se segue:

Tomografos de primeira geracao: esta configuragdo utilizava apenas um detector que era
transladado em conjunto com a fonte de raios X de forma a adquirir uma projecao. Em

seguida, o sistema era girado de um pequeno incremento angular. O processo de translagao
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era entdo repetido para obter a projecao seguinte. O feixe de raios X da primeira geragdo €

chamado de pencil beam (feixe em forma de lapis).

Tomografos de segunda geracdo: neste caso, varios detectores sdo dispostos de forma
linear. Esta geometria é chamada de feixe em leque estreito (narrow fan beam). O feixe de
raios X em leque possui abertura de 3° a 10°. Nesta configura¢do, o conjunto de detectores
realiza varias medidas simultaneamente. Mas ainda sdo necessarios movimentos de translacao

e rotacdo para varrer toda a extensao do objeto.

Tomografos de terceira geracdo: esta configuragdo utiliza um nimero maior de detectores,
de maneira a cobrir toda a se¢do transversal do objeto em andlise. A terceira geracdo requer

apenas um movimento de rotagdo para a coleta de dados.

Tomografos de quarta geracdo: esta ¢ composta por uma circunferéncia de detectores, com
a fonte de raios X colocada no seu interior. Assim, basta rotacionar a fonte ao redor do objeto
(ou, quando possivel, deixar a fonte fixa e rotacionar apenas o objeto) para coletar os dados. A
vantagem de empregar esse arranjo circular de detectores, em comparagdo com o arranjo da
terceira geragao de tomografos, ¢ que, para cada posicdo da fonte, um conjunto diferente de
detectores realizardo a aquisicao do feixe transmitido através do objeto. Desta forma, se um
detector estiver em mau funcionamento ou ndo estiver funcionando sua contribui¢do nao

aparecera na forma de um artefato nas imagens reconstruidas.

Existem diferentes formas de irradiacdo que provém feixes de diferentes formatos,
como o paralelo, que ¢ pouco usado pela dificil operag¢do e colimagdo do sistema, porém gera
boas resolugcdes de imagens, e o feixe conico, amplamente usado por ndo apresentar as
dificuldades encontradas no sistema de feixe paralelo, mas que perde um pouco na resolugao.
O arranjo utilizado em nosso trabalho foi o tomdgrafo de terceira geragdo com feixe conico,

também conhecido como “fan beam”.
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3.5.4 Algoritmo de Reconstrucéo de Imagens

O método de obtengao de imagens tomograficas adotado ¢ chamado de “Retroprojecao
Filtrada”. Esse método consiste em obter uma solugcdo aproximada considerando que a
atenuacdo do feixe ¢ uniforme sobre todo o trajeto do raio no interior da amostra, de forma
que a atenuagdo calculada é proporcional a atenuagdo medida.

Considerando o feixe como uma linha que atravessa a amostra, o objeto ¢ modelado a
partir de uma distribuicdo da atenuacdo do raio X ao longo desta linha, a integral sobre ela
representa a atenuagao total sofrida pelo feixe que atravessa o objeto.

A projecao ¢ formada pela combinacdo de um arranjo de integrais de linha de uma
colecdo de raios paralelos denotada por Py(?) para um & constante, como se pode observar na

Figura 12.

Figura 12. Projecdes paralelas dadas pelo arranjo de raios paralelos para diferentes

angulos.
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Onde:

(0= [ f(xy)ds (24)

(0.1)

em que f(x,y) representa uma fun¢do bidimensional em cada integral de linha dos
parametros (6¢). A equacao utilizada pelo algoritmo, adotada para rotagdes de 0° a 180° esta

relacionada abaixo:

f(lx,y)= ][‘Qé. (xcos @+ ysen0)do (25)
onde:
0, (1) = [ S,(wwlexp(j2mwt)dw (26)

So(w) € a transformada unidimensional de Fourier da projecdo Pg(t), que ¢ igual a uma
transformada de uma fatia bidimensional do objeto original.

Para rotagdes de 0° a 360° o limite inferior de integracdo da equagdo (25) deve
permanecer 0 e o superior deve ser alterado para 2.

No caso em que sistemas tomograficos empregam feixe conico de radiagdo, como foi
adotado neste trabalho, ndo se pode trabalhar com a funcdo f{(x,y) como esta descrita na
equacdo (25), que ¢ usada para feixes paralelos. Uma modificagdo no seu formato deve ser
realizada para se obter o algoritmo de projecao adequado.

Existem dois tipos de arranjos instrumentais para o feixe conico, também conhecido
como “feixe em leque”. A diferenca estd no formato do detector e como neles incidem as
linhas (feixe) de radiagao.

A Figura 13 mostra o exemplo em que o arranjo de detectores sao montados formando
um arco, as linhas de radiacdo incidem com espacamentos D iguais. Pode-se notar no arranjo
da Figura 14 que as linhas de radiagdo chegam aos detectores com espagamentos diferentes

devido ao seu arranjo em formato plano.
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Figura 13. Arranjo tomografico com detectores alinhados na forma de um semicirculo.

Raios em intervalos
eqiiiangulares

i

A

A

Espacamenios
diferentes

Figura 14. Arranjo tomografico com mesmo angulo entre as linhas de radiagdo

incidente e com espacamentos diferentes de chegada aos detectores.

Para se obter proje¢des com feixe em leque, a fungdo flx,y) tem que ser dada em

coordenadas polares f{r, @), que de acordo com a Figura 15 sofre as seguintes transformacdes:

X=rcos¢

y =rseng 27)
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Figura 15. Ilustrag¢do para auxilio na transformag¢ao das coordenadas cartesianas em polares.

Para simplificar e ter uma melhor visualizagdo, vamos considerar na Figura 16 o
detector imaginario D*|D",, que passa pela origem, e as seguintes transformacgdes que se

seguem:

t=scosy O=p+y
28
t:L 6?=,8+tan’li (28)
\ND? + 57 D



48

Figura 16. Pardmetros usados no algoritmo de reconstrucdo de imagem.

Agora a funcdo f{r,¢), com auxilio das relagdes descritas em (28) e com algumas

transformagdes matematicas, pode ser escrita como:

27-tan ( 5] s, .
f(r, ¢) = J- IPﬂ+7 (%J . h[r cos(ﬂ +tan” %)_ ¢)](D21J)r—s2)2 dsdf (29)

onde s,, ¢ 0 maior valor de s em cada projecao que corresponde a 7,, em projecdes paralelas, e

a expressao Pﬂ+},(SD/(D2 +s%)"?) corresponde 4 integral do raio S4 na projegdo paralela Py(?).

A equagdo (29) esta descrita para rotagdes de 0° a 360°, sua solugdo nao ¢ trivial e
pode ser vista em detalhes no terceiro capitulo de (KAK & SLANEY, 1999 & NAIME,
2001).
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3.5.5 Artefatos e Efeito de VVolume Parcial

Embora a resposta obtida com a tomografia computadorizada forneca a possibilidade
de avaliacdo quantitativa, possiveis complica¢des podem fornecer dados problematicos para
analises quantitativas. Artefatos surgidos durante o escaneamento podem obscurecer detalhes
de interesse, ou causar valores tomograficos falseados em diferentes partes de uma imagem.
Efeitos de volume parcial, quando ndo precisamente descritos, podem levar a determinacdes

erroneas de fatores de dimensdes e fragdes do volume de determinados componentes.

3.5.5.1 Beam Hardening

Um artefato freqiientemente encontrado em imagens tomograficas ¢ o chamado beam
hardening ou endurecimento do feixe, que ocorre nas extremidades do material estudado
tornando sua imagem mais clara que as regides internas. Eles resultam do fato de raios X
menos energéticos serem mais facilmente absorvidos que os mais energéticos. Dessa forma, o
emprego de uma fonte policromatica favorece a ocorréncia deste artefato. Os raios X desse
tipo de fonte tém a parte de energia mais baixa do espectro absorvida pelo material escaneado
resultando no endurecimento e consagrando o nome deste efeito. O resultado final é um feixe
que, embora diminuida sua intensidade global, tem uma energia média mais alta que o feixe
incidente. Isto também significa que, a medida que o feixe passa através do objeto, o seu
coeficiente de atenuagdo efetivo diminui. Em imagens de tomografia de raios X de materiais
fortemente atenuantes, este processo geralmente se manifesta como um escurecimento
artificial no centro, ao longo do trajeto longo, ¢ um clareamento correspondente perto das
extremidades (KETCHAM & CARLSON, 2001).

O Beam hardenig pode ser um artefato danoso porque ele altera o nivel de cinza de
um material (ou poro) dependendo de sua localizacdo na imagem. Uma medida que pode ser
adotada ¢ remover as extremidades da imagem e analisar apenas o centro. Mas este
procedimento soluciona apenas as regides mais afetadas. Porém como este artefato ¢

continuo, as regides mais internas permanecerao possuindo tal defeito. Além disso, se a area



50

da secdo transversal muda de fatia para fatia, o grau do artefato de beam hardening também
mudara, tornando a técnica propensa a erro.

Existem véarias possibilidades de remediar o beam hardening, desde preparo da
amostra e do escaneamento até processamento dos dados. A mais simples aproximagao ¢ usar
um feixe de raios X que € energético o suficiente para assegurar que o beam hardening seja
desprezivel. Infelizmente muitas amostras sdo muito atenuantes e o beam hardening estara
presente a menos que a amostra seja muito pequena. Além disso, o uso de um feixe muito
energético causa problemas de contraste, tornando dificil distinguir os diferentes materiais

contidos na amostra, fato que ¢ representado pela Figura 17.

Figura 17. Granito escaneado a energia de raios X de (A) 100 keV e (B) 200 keV
(KETCHAM & CARLSON, 2001).

Outra maneira de diminuir os efeitos do beam hardening ¢ empregar filtro com o
objetivo de pré ou pds absorver os raios X de menor energia. Os filtros sdo chapas ou placas
de metal, como cobre ou aluminio, colocadas antes ou depois de o feixe passar pelo objeto. A
desvantagem em filtrar o feixe é a ocorréncia de degradagdo do sinal de raios X para todas as
energias, levando a maiores ruidos na imagem, a menos que tempos de aquisicdo longos
sejam usados. Este procedimento ¢, caracteristicamente, parcialmente efetivo. Outra estratégia
¢ aplicar uma calibracdo de camada usando um material com propriedades atenuantes

similares a do objeto. Para ser efetivo, o material de camada deve ser cilindrico, ¢ o objeto
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escaneado deve ser cilindrico ou enclausurado em um material atenuante (idealmente o
material de camada) para obter, em geral, uma forma cilindrica. Neste ultimo caso, as
imagens podem ter muito ruido por causa da atenuagdo adicional causada pelo material
enclausurador. O material de camada nas imagens também interferem com as analises 3D do
objeto de interesse, em tais casos ele deve ser eliminado durante o processamento da imagem

(KETCHAM & CARLSON, 2001).

3.5.5.2 Ring Artifact

Ring artifacts ou artefatos em anel ocorrem em escaneres de terceira geracao e
aparecem como circulos parciais ou completos centrados no eixo de rotagdo. Eles sdo
causados porque os varios detectores contidos na cdmera CCD ndo fornecem sinais idénticos
a um mesmo estimulo (skiff), isto resulta em valores andmalos de atenuagdo. Como a posi¢ao
de cada detector na CCD ¢ a mesma, isto significa que o shift de um detector em particular
ocorrera sempre a uma mesma distancia do centro de rotagdo. E por isso que este tipo de
artefato assume formas circulares. Véarios fatores podem causar tais problemas de resposta,
todos tem base em detectores que respondem de modo diferente a mudangas nas condi¢des de
escanecamento. Alguns fatores, tais como mudanca de temperatura ou na energia do feixe,
podem ser superados por condigdes experimentais controladas cuidadosamente ou por
recalibragdes freqiientes. Uma fonte mais grave de divergéncia de detectores ¢ a sensibilidade
diferencial para diversas variagdes do feixe devido as dimensdes do objeto. Se a calibracdo de
resposta do detector ¢ realizada através do ar, a resposta relativa dos detectores pode mudar se
o feixe de raios X ¢ suficientemente afetado pela passagem através do objeto escaneado. Se o
objeto ¢ desigual, projecdes diferentes podem refletir graus diferentes de variacdes. Em tais
casos podem ocorrer anéis parciais, pequenos o suficiente para obscurecer sua natureza como
artefatos.

Devido a sua natureza relacionada com alteracdes do feixe de radiacdo, os ring
artifacts podem ser sanados ou, a0 menos, atenuados através do emprego de filtro ou feixe de
raios X suficientemente energético ou empregando uma calibragdo obtida através de um
material com caracteristicas atenuantes proximas da amostra escaneada (KETCHAM &

CARLSON, 2001).
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A Figura 18 mostra tanto o efeito de beam hardening como o de ring artifact, assim
como solugdes adotadas para correcao destes artefatos. Ela é o resultado do escaneamento de
uma coluna de 6” de didmetro de saprolite em um cano de PVC. A imagem (A) mostra
artefatos de anéis e beam hardening. (B) € o resultado do software de corregdo de ring artifact
em (A). (C) mostra o resultado da pré filtragem do feixe de raios X com o uso de uma
espessura de 6,35 mm de bronze. Beam hardening e ring artifacts foram reduzidos
consideravelmente, mas ndo totalmente. A figura (D) foi feita usando calibragdo de camada

com uma coluna relativamente homogénea.

Figura 18. Escaneamento através de uma coluna de 6” de diametro saprolite em um
cano de PVC. Todas as imagens representam fatias de 1 mm de espessura feitas com
a fonte de raios X a 420 kV e tempo de aquisi¢ao de 3 min (KETCHAM &
CARLSON, 2001).
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3.5.5.3 Outros Artefatos

Uma variedade de outros artefatos pode surgir em certas situagdes. Se um objeto
altamente atenuante ndo ¢ circular em sua se¢do transversal, podem ocorrer tracos escuros que
atravessam eixos mais longos desse objeto. Estes tragos podem intensificar ring artifacts em
regides onde eles se sobrepdem. Se o material escaneado inclui partes que sao de densidade
muito mais elevada que da matriz que as envolve, um starburst (explosao estelar) pode se
formar como tragos brilhantes emanados do objeto a uma curta distancia do material. Estes
tracos podem camuflar a existéncia de possiveis poros. (KETCHAM & CARLSON, 2001).

A Figura 19 indica a presenca do artefato starburst, mencionado no paragrafo anterior.
Os materiais mais densos que contribuiram para a ocorréncia deste artefato estdo indicados

pelas setas pretas.

Figura 19. Arenito proveniente do Canion Guartela, Parana escaneado a uma resolucdo

de 5 um com sinais de artefatos.
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3.5.5.4 Efeito de Volume Parcial

Cada pixel em uma imagem tomografica representa as propriedades de atenuagdo de
um volume especifico do material. Por isto, se este volume ¢ composto por um numero de
substancias diferentes, o nivel de cinza resultante representa uma média de suas propriedades,
¢ o chamado efeito de volume parcial. Além disso, por causa dos limites de resolugdo, todo
contorno de material ¢ borrado até certo ponto, e assim o material em algum voxel pode afetar
os niveis de cinza de voxels vizinhos. Estes fatores podem tornar os dados mais dificeis de

serem interpretados quantitativamente (KETCHAM & CARLSON, 2001).
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4. MATERIAIS

4.1 Softwares Ligados as Técnicas

Os trabalhos realizados, tanto com a transmissdo de raios gama quanto com a
microtomografia, requereram a aplicagdo de softwares especificos. Estes tiveram seu papel
variando desde o controle do equipamento empregado até a reducgdo e andlise dos dados. Os

itens a seguir listam estes softwares e descrevem sua aplicabilidade e funcionamento.

4.1.1 Softwares Ligados a Transmissdo de Raios Gama

4.1.1.1 Softwares MCS/MCA-Plus

Este programa tem a capacidade de apresentar as contagens recebidas pelo detector no
momento em que elas ocorrem. A apresentagdo dos dados ¢ realizada em um espectro de
contagens, caracteristico da fonte radioativa sendo empregada, versus os canais de voltagem.
Neste programa, tendo como base o espectro formado, pode-se selecionar a energia da fonte
radioativa a ser utilizada. Esta selegdo ¢ feita na forma de um intervalo de voltagem,
conhecido como “janela do pico”. A Figura 20 mostra um espectro da fonte de americio
(**' Am) formado na janela do programa MCS/MCA-Plus.

A versao utilizada foi a MCS Emulator 1.0 0923-000, produzido pela EG&G ORTEC.
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Figura 20. Software MCS/MCA-Plus sendo utilizado para levantar o espectro do

' Am com enfoque no pico de 59,54 keV.

4.1.1.2 Software SAMARA

J4

A janela de voltagem selecionada com o auxilio do software MCS/MCA-Plus ¢ o
input necessario para a utilizagdo do software SAMARA. Este permite a aquisicdo das
contagens referentes apenas ao pico de energia selecionado (janela do pico). O SAMARA tem
a funcao de controlar o posicionamento da plataforma mdvel (onde € colocada a amostra para
transmissao) pertencente a mesa micrométrica de medidas, que trabalha com motores de passo
para o posicionamento e deslocamento da amostra. Outra funcdo desse programa € controlar
o tempo de exposi¢cdo de cada ponto estudado na amostra.

A versio utilizada foi o SAMARA V200.vi, desenvolvido pelo
CNPDIA/EMBRAPA. A Figura 21 mostra a tela deste programa.
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Figura 21. Programa SAMARA_V200.vi utilizado para gerenciar o funcionamento da

mesa micrométrica ¢ do tempo de cada medida.

4.1.2. Softwares Ligados a Microtomografia

O software de controle do SkyScan 1172 teve por finalidade controlar os parimetros
de aquisi¢do, tais como voltagem e corrente aplicados ao tubo de raios X, posicionamento do
porta amostra, selecdo de filtro e inicio do escaneamento. Posteriormente, com as projecoes
obtidas com o escaneamento, o software Nrecon foi utilizado para realizacdo da reconstrug¢ao
resultando nas se¢des 2D da amostra (INSTRUCTION MANUAL SKYSKAN, 2005).

O software IMAGO® Image Analysis System foi empregado para analise das se¢des
2D obtidas da reconstrugdo das projecdes provenientes da aquisi¢do microtomografica. E um
programa destinado a obteng¢do de dados quantitativos como porosidade, distribuicdo de

tamanho de poros e desvios. Também possibilita a navegagdo pela amostra, através das
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imagens 2D, e a visualizagdo da imagem 3D. Pode ser empregado para realizar inversdes e
conversdes de tipos de imagens e operagdes aritméticas para tratamento destas.

O software foi desenvolvido pelo Laboratério de Meios Porosos e Propriedades
Termofisicas (LMPT) da Universidade Federal de Santa Catarina em colaboragdo com a

ESSS (Engineering Simulation and Scientific Software) e CENPES/Petrobras.

4.1.2.1 Histograma de Niveis de Cinza

Uma imagem em niveis de cinza corresponde a uma representagdo onde cada pixel
assume um valor no intervalo [0,L-1] de Z, onde o valor 0 ¢ associado ao preto, o valor (L-1)
corresponde ao branco, e os valores intermedidrios constituem um continuo de tons de cinza.
O caso mais freqiiente corresponde a L = 256, sendo a imagem codificada em uma estrutura
de dados 8 bits/pixel. Na Figura 22, apresenta-se um exemplo de imagem em niveis de cinza 8

bits/pixel (IMAGO®, Manual Cientifico, Versao 2.1.4, 2002).

Figura 22. Exemplo de imagem colorida e sua conversao em niveis de cinza (IMAGO®,
Manual Cientifico, Versao 2.1.4, 2002).

O histograma de uma imagem representa, para cada nivel de intensidade (cinza), a
fragdo do nimero de pixels com aquele nivel. Indica como a imagem esta distribuida dentro

dos possiveis niveis. Se a imagem nao estd utilizando todos os niveis disponiveis, podemos
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altera-los, para melhor uso. Este tipo de filtragem chama-se manipulagcdo de histograma. Um

exemplo de histograma de niveis de cinza ¢ apresentado no item procedente.

4.1.2.2 Pré-Processamento e Binarizacédo de Imagens

As técnicas de pré-processamento tém como objetivo transformar uma imagem
original de forma que a imagem resultante seja mais adequada para um processamento
especifico posterior, como por exemplo, o proprio processamento de segmentacdo. Em geral,
o que se diz “tornar uma imagem mais adequada” ¢ uma questdo de interpretagdo do usuario,
sendo importante a sua experiéncia. Além disso, as técnicas ndo sdo universais, quer dizer,
nao produzem resultados satisfatorios para todos os tipos de imagens.

De um ponto de vista geral, podemos definir a segmentacdo como um processamento
que consiste em realizar a divisdo de uma imagem em regides homogéneas, de acordo com
um critério estabelecido. De acordo com o critério, as regides obtidas diferem entre si mais ou
menos significativamente. Por uma regido, entende-se um agrupamento conexo de pixels com
propriedades comuns, como intensidade de nivel de cinza, textura, etc. que a diferencia de
outras regioes.

O IMAGO apresenta uma classe especifica de ferramentas, bastante usuais em analise
de imagens, que sdo as ferramentas de segmentagdao binaria, denominadas simplesmente de
ferramentas de binarizacao.

Os métodos de binarizagdo sdo freqiientemente classificados em métodos globais e
locais.Os métodos globais sao geralmente baseados no histograma de niveis de cinza onde,
através da adocao de um unico valor de nivel de cinza de corte, que opera em toda a imagem
em consideracdo, separa as regioes de pretos e brancos. Os métodos locais adotam parametros
que operam em regides limitadas da imagem, variando de regido para regido da imagem.

Além disso, os métodos de binarizagdo podem ser manuais ou automaticos, se exigem
ou nao a interferéncia do usuario para a decisdo de parametros no seu processamento.

A binarizagdo consiste em uma etapa fundamental na cadeia de processamento de
imagens, uma vez que toda quantificacdo de parametros geométricos (por exemplo, a

distribuicdo de tamanhos de poros em um material sinterizado) dependera da correta defini¢ao
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das regides de pretos e brancos. Desta forma, a imagem binaria obtida deve representar
realisticamente a imagem original. Esta ¢ uma tarefa dificil, ndo existindo um método de
binarizagao universal dados os diferentes tipos de textura das imagens.

Um exemplo de aplicacdo ¢ a binarizacdo de imagens de microestruturas porosas: para
seu estudo, interessa a divisdo da estrutura do material em dois tipos de regides: as regides
associadas aos so6lidos (ndo importando a sua composi¢do quimica) e as regides de vazios, os
poros. Outro caso ilustrativo ¢ o problema da determinagdo da distribuicdo de tamanhos de
graos: através de um processo de binarizagdo podem ser detectados os contornos de graos e as
regides interiores dos graos, o que também pode ser realizado com poros.

A Figura 23 apresenta a janela utilizada para a escolha do nivel de cinza no processo

de binarizagao.
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Cinea 143 3] [25 &

Cinza: 93 [193, 5]
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O[] Hesclar [ Inverter

@[ ppicar [0k ][ Fechar |

Figura 23. Janela de niveis de cinza utilizada para binariza¢do da imagem em escala de

cinza (b) da Figura 19.
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4.1.3. Software WinXcom

Como mencionado anteriormente, um dos fatores que deve ser conhecido para calculo
de porosidade através da técnica de transmissdo de raios gama ¢ o coeficiente de atenuagao
linear do material que compde a amostra, conhecido como coeficiente de atenuagdo de
particula (p,). Uma das maneiras de obter este dado ¢ multiplicar o coeficiente de atenuagado
de massa de particula pela densidade do material. O software WinXcom foi empregado para

calcular o coeficiente de atenuacao de massa.

4.1.3.1. Descrigéo do Software

A literatura apresenta varios dados em rela¢do ao espalhamento e absorcao da radiacao
por diferentes elementos, combinagdes e misturas. No entanto, estes dados ndo abrangem
todos os tipos de materiais e, para um mesmo, ndo contém dados relativos a todos os valores
de energia de interesse.

Se¢des de choque de fotons para os varios processos podem ser obtidas com bastante
precisdo (excluindo as energias perto das descontinuidades de absorc¢do), assim como
combinagdes de elementos. O programa permite gerar as secdes de choque e coeficientes de
atenuacdo para combinagdes e misturas que se deseje. Este papel ¢é realizado pelo programa
XCOM, que faz tais calculos para qualquer elemento, combinagdo ou mistura, para energias
entre lkeV e 100GeV.

O programa fornece as secdes de choque totais e coeficientes de atenuagdo de massa
como também as seg¢des parciais para os seguintes processos: espalhamento coerente,
espalhamento incoerente, efeito fotoelétrico e producdo de pares no nucleo atdmico e na
eletrosfera. Para combinagdes de elementos, as quantidades tabeladas sdo os coeficientes de
atenuacdo de massa parciais e totais, que sdo iguais ao produto das secdes de choque
correspondentes pelo nimero de moléculas do alvo por unidade de massa do material.

O inverso destes coeficientes de interacdo ¢ o caminho livre médio entre

espalhamentos, entre eventos de absorcao fotoelétrica, ou entre eventos de producao de pares.
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A soma dos coeficientes de atenuagdo para os processos individuais € igual ao coeficiente de
atenuacao total. Coeficientes de atenuacdo totais sem a contribuicdo do espalhamento
coerente também sdo determinados, porque eles sdo freqiientemente usados em calculos de
transporte de radiagdo gama.

Sao obtidos os coeficientes de interagdo e os coeficientes de atenuagdo totais para
combinagdes ou misturas como somas das quantidades correspondentes para os componentes
atdmicos. No caso de componentes, as fragdes por peso sao calculadas pelo XCOM através da
composicao quimica estipulada pelo usudrio. Para misturas, porém, o usudrio tem que prover
as fragdes por peso dos varios componentes.

Algumas limitagdes devem ser lembradas. As se¢des de choque para elementos do
banco de dados do XCOM pertencem a dtomos neutros isolados, e ndo levam em conta efeitos
moleculares e de estado s6lido que modifiquem as seg¢des de choque, especialmente nas
vizinhang¢as das descontinuidades de absor¢ao. Secdes de choque relativamente pequenas, tais
como do espalhamento Delbruck, espalhamento Compton de dois fotons e produgdo de foto-
mesons nao sdo incluidos. Também ¢ omitido o efeito fotonuclear que, na regido da
ressonancia gigante de dipolo, entre SMeV e 30MeV, pode contribuir com uma pequena
porcentagem para o coeficiente de atenuacdo total. Finalmente, o XCOM ndo calcula
coeficientes de absorcdo de energia que representam a conversao da energia do foton para a
energia cinética dos elétrons secundarios nos efeitos Compton, fotoelétrico e producdo de

pares.

4.1.3.2. Banco de Dados dos Elementos do WinXcom

Um banco de dados, para todos os elementos, com uma gama extensa de energias, foi
construido para combinagdo de secdes de choque de espalhamentos incoerentes e coerentes
HUBBELL et al. (1977) e HUBBELL & OVERBO (1979), efeito fotoelétrico SCOFIELD
(1973), e producdo de pares HUBBELL et al. (1980). As mesmas se¢des de choque sdo
usadas como nas tabelas de HUBBELL (1977), HUBBELL et al. (1980) e HUBBELL (1982),
considerando que para absor¢do fotoelétrica hd uma diferenga pequena (omissdo de uma

corre¢do de normalizac¢ao) que € discutida a seguir.
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A secao de choque do espalhamento incoerente (Compton) (HUBBELL et al., 1977)
foi obtida de uma combinac¢ao da formula de Klein-Nishina ¢ de fun¢des nao relativisticas de
Hartree-Fock. Corregdes radiativas de duplo espalhamento Compton também foram incluidas.
A se¢do de choque para o espalhamento coerente (Rayleigh) (HUBBELL & OVERBO, 1979)
foi calculada através de uma combinacdo da formula de Thompson e de fatores relativisticos
de Hartree-Fock para atomos. As secdes de choque para o efeito fotoelétrico foram obtidas
por SCOFIELD (1973) por um célculo de deslocamento de fase para um potencial central e
um modelo atdmico de Hartree-Slater. Os resultados de Scofield s6 abrangem energias de até
1.5MeV. Para energias mais altas onde a secdo de choque para o efeito fotoelétrico ¢ bastante
pequena, uma féormula semi-empirica de HUBBELL (1969) conecta os valores de Scofield a
1.5MeV para o limite assintotico de alta energia calculado por PRATT (1960). Secoes de
choque para producdo de pares cedidas por HUBBELL et al. (1980), estio baseadas em
combinagdes complicadas de formulas da teoria de Bethe-Heitler com varios outros modelos
teoricos que levam em conta a blindagem eletronica e correcdes radiativas e de Coulomb.
Combinagdes diferentes foram usadas nas regides proximas de limiares, intermediarias e de
alta energia para obter o melhor acordo possivel com as se¢des de choque experimentais.

Para elementos com numeros atdmicos de 2 a 54, Scofield (SCOFIELD, 1973)
apresentou fatores de correcao para subniveis atdmicos individuais, de forma que as segdes de
choque para o efeito fotoelétrico pudessem ser renormalizadas para corresponder
aproximadamente a um modelo relativistico de Hartree-Fock em lugar do modelo de Hartree-
Slater usado no calculo original. Esta renormalizagdo ¢ muito significativa para os niveis
atoOmicos exteriores; a secao de choque total ¢ reduzida em dez por cento na energia de 1 keV.
Scofield ndo aplicou a renormalizag¢do nas se¢des de choque apresentadas em suas tabelas.
Porém, a renormaliza¢do foi usada nas tabulacdes de HUBBELL (1977), HUBBELL et al.
(1980) e HUBBELL (1982). Revisdes (SALOMAN & HUBBELL, 1986; SALOMAN &
HUBBELL, 1987) indicam que, em geral, de acordo com experiéncia, ¢ melhor que a
renormalizagdo ndo seja aplicada. A renormalizacdo no banco de dados para o programa

XCOM nio foi usada.
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4.1.3.3 Combinacéo e Interpolacdo no WinXcom

Com a finalidade de interpolagdo da energia do foton, as seg¢des de choque de
espalhamentos coerentes e incoerentes, e os coeficientes de atenuacao total sdo aproximados
através de ajuste log-log como fungdes da energia. Para as se¢des de choque para produgdo de
pares, a quantidade provida € o logaritmo de (1-E/E’)3cspair (E), onde E ¢ a energia do féton, E’
¢ o limite de energia para produgdo de pares, € Gpir (E) € a se¢do de choque. O ajuste ¢
realizado separadamente para produgdo de pares no campo do nucleo atdomico
(E’>=1.022MeV) e na eletrosfera (E’ = 2.044MeV).

A se¢do de choque da absorcdo fotoelétrica para todos os niveis ¢ interpolada
semelhantemente com uso dos ajustes ctibicos das fungdes log-log, mas s6 para as energias
abaixo da descontinuidade de absorcdo da camada K. Acima desta energia a interpolagdo ¢
aplicada ao logaritmo da secdo de choque da absorcao fotoelétrica para cada camada
separada, calculada como uma fungdo linear do logaritmo da energia do foton. O ajuste
separado para cada camada ¢ necessario para evitar o erro que ocorreria interpolando por
descontinuidade de absorg¢ao.

Para combinagdes, as somas das porcentagens dos coeficientes correspondentes para
cada elemento fornecem os coeficientes de interacdo e coeficientes de atenuagdo totais. O
XCOM calcula automaticamente a porcentagem, i.e., as fragdes por pesos dos componentes
quimicos para a combinagdo estipulada pelo usuario.

Uma descricdo do DOS XCOM esta disponivel no National Bureau of Standards
Report NBSIR-87, escrita por M.J. Berger e J. H. Hubbell.

A criagdo do XCOM no formato Windows foi realizada por Leif Gerward, do

Departamento de Fisica da Universidade Técnica da Dinamarca (GERWARD et al., 2001).

4.2 Arranjos Experimentais

As medidas de transmissdo de raios gama foram realizadas no Laboratorio de Fisica

Nuclear Aplicada da Universidade Estadual de Londrina.
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No caso da microtomografia de raios X, foi utilizado um microtomografo
Skyscan 1172, da Petrobras, localizado no Centro de Pesquisa da Petrobras

(CENPES/PETROBRAS), Rio de Janeiro, RJ.

4.2.1 Aparato para Transmissao de Raios Gama

O sistema de transmissdo de raios gama consiste de uma fonte de **' Am, detector de
Nal(Tl) de 2 polegadas de didmetro e 2 polegadas de espessura, colimadores de 2 mm de
diametro (tanto para a fonte como para o detector), mesa automatizada de posicionamento e
movimentagdo da amostra, amplificador (ORTEC, modelo 575 A), pré-amplificador
(ORTEC, modelo 276), fonte de tensdao-HV (ORTEC, modelo 456) e microcomputador. O

aparato experimental ¢ apresentado na Figura 24.
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Figura 24. Esquema do aparato experimental utilizado na transmissdo de raios gama.

4.2.1.1 Mesa Micrométrica

A mesa micrométrica € constituida pela fonte radioativa, o detector, os colimadores,
pelos motores de passo e a plataforma modvel, como pode-se ver na Figura 25. Ela possui

precisdo micrométrica e pode mover-se nas dire¢des XZ. Sua montagem foi realizada no
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Departamento de Fisica da UEL e ¢ gerenciada pelo programa SAMARA instalado no

microcomputador.

Figura 25. Mesa micrométrica com detalhe da plataforma movel e do motor de passo.

4.2.1.2 Fonte Radioativa

O material radioativo usado neste trabalho foi uma fonte de **'Am (Americio) com
100mCi de atividade. O Americio ndo ¢ um emissor gama, seus nicleos decaem por emissao
o para um estado excitado do *’Np (Neptunio), que entdo se de-excita emitindo radiagdo
gama com a probabilidade de 85,2% da linha de energia de 59,53 keV (LEDERER, 1978),
empregada nas medidas.

Apesar do Laboratoério de Fisica Nuclear Aplicada possuir outras fontes de emissao
gama, a de Americio foi selecionada para este trabalho devido a capacidade de absorcao do
material estudado (densidade e espessura). Se uma fonte de muito baixa energia fosse
utilizada, os dados apresentariam uma estatistica insuficiente para viabilizar as medidas. Caso

a fonte possuisse muito alta energia, as amostras ndo ofereceriam poder absorvedor suficiente,
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existindo, dessa maneira, pouca diferenca entre as intensidades dos feixes incidente e

transmitido, o que comprometeria os dados estatisticos.

4.2.1.3 Detector de Nal(TI)

Sistemas de deteccao sdo avaliados pelo modo de transformacao da radiagdo incidente
em um sinal mensurdvel para a eletronica nuclear. Existem dois tipos de detectores, os
cintiladores e os ionizantes.

O detector adotado neste trabalho, Nal(Tl) (Iodeto de Sodio ativado com Talio) ¢ do
tipo cintilador. O Talio (dopante) serve para criar um nivel eletronico entre a banda de
valéncia ¢ a banda de conducdo do cristal. Tal nivel favorece a emissdo de luz no
comprimento de onda exigido pela fotomultiplicadora.

E constituido basicamente pelo material cintilador (cristal inorganico), guias de luz,
fotomultiplicadora (PM) e invélucro protetor adequado, como pode ser observado no esquema

da Figura 26.
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Figura 26. Esquema detalhado do detector.

A radiagdo incidente no material cintilador passa através de uma fina janela e nesta
fase do detector ela excita células e moléculas do cristal que emitem luz. A luz ¢é transmitida a

fotomultiplicadora, diretamente ou via guias de luz, e ¢ convertida em uma corrente fraca de
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fotoelétrons. Esta corrente ¢ amplificada e o sinal de corrente resultante sera analisado pelo
sistema eletrdonico.

Este detector tem um grande poder de absor¢do de radiagdo (stopping power) devido
ao elevado valor do nimero atomico e densidade do cristal cintilante. Produz alta saida de
intensidade de luz, que resulta em boa resolucdo em energia tornando-o favoravel para
deteccdo de raios gama. Como ¢ fotossensivel e tem a desvantagem de ser higroscopico,
devem ser tomados cuidados especiais com blindagem em relacdo a exposi¢do a luz e contato

com ambiente externo (WILLIAN, 1994).

4.2.2 Aparato para a Microtomografia

Um microtomoégrafo apresenta, basicamente, uma fonte de raios X (que no presente
trabalho foi um tubo), um sistema de posicionamento e movimentacdo da amostra, um
intensificador de imagens e um detector (caAmera CCD). Esta configuragdao ¢ apresentada na

Figura 27.
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Figura 27. Esquema bésico de funcionamento de um microtomografo.
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4.2.2.1 Tubo de raios X

O tubo de raios X ¢ um equipamento capaz de converter a energia cinética de elétrons
em fotons de raios X. Em seu interior elétrons sdo liberados quando uma diferenca de
potencial ¢ aplicada em um filamento (por exemplo, tungsténio), que ¢ o catodo. Uma
segunda diferenca de potencial faz com que estes elétrons ganhem energia cinética e sejam
acelerados na direcao de um alvo (por exemplo, prata), que ¢ o anodo. No freamento abrupto
sofrido pelos elétrons ao se chocarem com o alvo, quase toda energia cinética ganha na
aceleragdo ¢ convertida na emissdo de fotons de raios X. Este fendmeno é conhecido como

Bremsstrahlung. O processo descrito aqui ¢ representado na Figura 28.

g A J
fotons raios-X A\

Figura 28. Representagio simplificada de um Tubo de raios X (RADIACOES
IONIZANTES).

Um tubo de raios X deve ter seu interior mantido em vacuo para evitar que o feixe de
elétrons sofra interagdo com atomos e moléculas de possiveis gases. O feixe de raios X gerado
¢ emitido através de uma janela e pode ser colimado e/ou filtrado. A intensidade e a energia
dos raios X gerados varia com a tensdo aplicada no tubo.

O total freamento dos elétrons pode ocorrer em varias profundidades dentro do
material alvo. Até chegar a este ponto, os elétrons podem sofrer outras interagdes. Este fato
acaba por ocasionar a emissdo de um feixe de raios X de diferentes energias. Outra forma de

ocorrer esta policromia reside no fato de os raios X gerados pelo freamento (raios X
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primarios) interagirem com o material alvo antes de emergirem desse e, dessa forma, darem
origem a outros raios X (secundarios).

Para diminuir a extensdo do espectro de energia discutido no paragrafo anterior, pode
ser empregado o uso de filtros. O papel destes ¢ barrar os fotons de energia mais baixa
fazendo com que a emissdo fique o mais monocromatica possivel.

Na Figura 29 pode-se observar um espectro tipico de um tubo de raios X com alvo de
Tungsténio para diferentes potenciais aplicados (80kV, 90kV, 100kV e 120kV). Nota-se um
alargamento na base dos espectros, este alargamento ¢ devido & formacdo de um pico de
menor energia ao lado da formac¢ao do pico de energia mais intensa. Na Figura 30 o feixe de
raios X passa por uma amostra que absorve a faixa de menor energia. VINEGAR &
WELLINGTON (1987) explicam que 1,5 % de Cobre e 0 5,5 % de Zinco sdo efetivos para

suprimir a por¢ao de energia mais baixa do espectro.

Intensidade Eelativa

o 20 40 1] B0V P20 140
Energia (keV)

Figura 29. Espectro tipico de um tubo de raios X com alvo de Tungsténio em funcdo

da tensao aplicada (VINEGAR & WELLINGTON, 1987).
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Figura 30. Espectro de energia do feixe proveniente do tubo de raios X apds atravessar

um vaso de pressdo e uma amostra composta por aluminio, agua e arenito Berea

(VINEGAR & WELLINGTON, 1987).

4.2.3. Sistema Microtomografico SkyScan

O microtomografico utilizado foi um SkyScan 1172, que trabalha com tubo de raios X
de microfocus com uma tensdo aplicada de 20 a 100 kV a poténcia de 10 W. Seu detector ¢
uma camera CCD de 10 Mp (mega pixels). Este conjunto tem a capacidade de diferenciar
detalhes menores que 1 um. Das projecdes, imagens de segdes transversais do objeto sdao
reconstruidas por um algoritmo de feixe conico de Feldkamp, criando uma representagao
completa da microestrutura interna e densidade (INSTRUCTION MANUAL SKYSKAN,

2005). A Figura 31 mostra uma foto do microtomdgrafo.
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Figura 31. Microtomografo SkyScan modelo 1172 juntamente com um computador
para manipular as proje¢des obtidas (INSTRUCTION MANUAL SKYSKAN, 2005).

A Figura 32 mostra uma foto do microtomografo com a porta de acesso ao

movimentador de amostra aberta.

Figura 32. Microtomogrofo SkyScan, modelo 1172, com detalhe do movimentador de

amostra.
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4.3. Amostras

4.3.1. Resolucéo do Feixe

Para as medidas da resolugdo do feixe colimado da fonte de **' Am, foi empregado um
bloco de acrilico que continha furos de didmetros conhecidos, dos quais foram utilizados os
de 1, 2 e 4 mm. Uma representacdo desta peca ¢ mostrada na Figura 33. Cada furo tinha o
papel de permitir que o detector recebesse um minimo, parcial ou toda a radiagdo provida pelo

feixe através do sistema de colimacao da fonte.

DOOO

Figura 33. Bloco de acrilico com furos de didmetros 1, 2, 4 ¢ 7 mm.

4.3.2. Amostras para Validagdo das Técnicas

De modo a verificar que cada metodologia e seus respectivos equipamentos estavam
funcionando adequadamente, foram selecionadas amostras para serem medidas e os dados

obtidos confrontados com valores confidveis (conhecidos ou medidos por outras técnicas).
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4.3.2.1. Transmissao de Raios Gama

A literatura possui valores de coeficiente de atenuacdo de massa para diferentes
materiais. Por isso, o procedimento mais simples de validacdo da técnica de transmissdao de
raios gama ¢ a realizacdo de medidas com materiais cujo coeficiente de atenuacdo de massa
seja conhecido e, dessa forma verificar se existe concordancia entre este valor e aquele obtido
através do aparato experimental. Para o presente trabalho, os valores tabelados de coeficiente
de atenuagdo de massa foram obtidos, principalmente, através do Software WinXcom.

Os materiais empregados neste estagio foram a 4gua, o aluminio e o cobre, cujas
densidades sdo, respectivamente, 1, 2,7 e 8,89 g/cm3 (LEDERER & SHIRLEY, 1978). Para
contengao da agua foi empregada uma cuba construida com paredes de acrilico de 0,3 cm de
espessura propiciando uma espessura de agua de 4,4 cm. A Figura 34 mostra uma

representacdo desta cuba juntamente com suas dimensdes externas.
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ke koo o) ol
’ /

L S cin

F 4
’ /
4

10 st —]

Figura 34. Esquema representativo da cuba de acrilico empregada para contengdo da

agua durante o processo de transmissao neste meio.

Para o caso do aluminio e do cobre foram utilizadas chapas com espessuras de 0,1 cm

e 0,14 cm, respectivamente.
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4.3.2.2. Microtomografia

A validagdo neste caso teria que ser feita com uma amostra que pudesse ser escaneada
e que os valores de porosidade obtidos pudessem ser confrontados. Como a obtencdo da
porosidade ¢ realizada com base nas se¢des 2D obtidas do processo de reconstrucdo, seria
necessario o emprego de uma amostra homogénea em sua estrutura, para que todas estas
secOes fornecessem dados semelhantes de configuracdo da matriz e porosidade. Para tanto, a
amostra empregada foi criada com a inser¢@o de linhas de nylon (linha de pesca) de didmetro
nominal de 0,35mm em um cilindro de vidro cujo diametro ¢ de 6,7 mm e tem parede de
I mm de espessura. Dessa forma, as secdes 2D teriam, aproximadamente, a mesma
configuracdo em termos de sua geometria. A Figura 35 mostra estas linhas ja introduzidas no

cilindro de vidro.

Figura 35. Amostra de Linhas de nylon, inseridas em um tubo de vidro, elaborada para

validagdo da microtomografia de raios X.
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4.3.3. Ceramica

As amostras ceramicas objetos desta pesquisa foram confeccionadas com o intuito de
atuarem como “phantoms” de arenito, ou seja, com propriedades semelhantes as destes. Elas
foram produzidas por TechMat — Tecnologia de Materiais Ltda, Rio de Janeiro, RJ
(TECHMAT - Tecnologia de Materiais Ltda).

As principais matérias-primas ceramicas sao o Feldspato (particularmente os
potéssicos), a argila e a silica. Além destes trés principais componentes, as ceramicas podem
apresentar aditivos para o incremento de seu processamento ou de suas propriedades finais.
No caso das ceramicas utilizadas neste trabalho, seu principal componente ¢ a silica (SiO,) e
foram fornecidos trés lotes de amostras pelo fabricante, nomeados I, II e IIl. Destes, os dois
primeiros possuem a mesma composi¢do, diferindo por sua permeabilidade e porosidade. A

Tabela 1 mostra a composi¢ao destas cerdmicas.

Tabela 1. Composicao das ceramicas em percentual das moléculas indicadas.

Ceramicas SiO, Al,O4 Fe,O4 CaOo MgO K,O
lell 99,701 0,257 0,030 0,004 0,004 0,004
11 85 15 - -- - .

As ceramicas I e II foram estudadas tanto com a transmissdo de raios gama quanto
com a microtomografia. J4 o conjunto III foi avaliado apenas com o segundo método, devido
a falta de informacdes do fabricante. A Tabela 2 apresenta algumas caracteristicas fornecidas

pelo fabricante.

Tabela 2. Caracteristicas dos conjuntos ceramicos.

A articula Permeabilidade
Ceramica (g /(':)mg) P E’g o) (D)
| 1,57 2,20 46 +9
] 0,96 2,21 550+ 20
11 -- - 82+2
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Todas os conjuntos de amostras (I, I e III) foram confeccionados com trés
configuracdes geométricas. Paralelepipedo e cilindro, para a transmissdo de raios gama e
paralelepipedo com menores dimensdes para a microtomografia. A Figura 36 mostra estas

configuragdes.

Figura 36. (A) Amostra em formato de paralelepipedo com dimensdes 10 x 5 x 2 cm,
(B) em formato de cilindro com 3,5 cm de diametro e 5,0 cm de altura, (C)

paralelepipedo com dimensdes 1 x 3 x 1 cm.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Transmissao de Raios Gama

A eletronica foi ligada no minimo 24 h antes da realizacdo de medidas de transmissao.
Esse procedimento ¢ adotado para haver confiabilidade na estabilidade do equipamento. A

alta tensdo aplicada ao detector de Nal(Tl) foide 1150 V.

O pico de energia utilizado foi o de 59,54 keV do **'Am ¢ este foi selecionado com o
auxilio do software MCS-plus. A Figura 37 mostra o espectro de energia desta fonte com a

janela selecionada para realizagdao das medidas.

i EGEG DRTEC MCS-plus - Sweep SCA 1 =S

Eil= Calollate: Sewmes: HOI Acquite: Display

r SCA Sweep
 Start @ Stop
Sweep: 199
Channel: 80
Range: 0tol126

'S'g:t'l_?lélig'ﬁ.l. =] |

Clear Data.

Marker

Upper 4.219Volts
Lower 4.141Volts
Set SCA| | Cancel |

rView

59,54 kev )

Hor Scale
o |
Yer Scale

Loan

Marker Chan 53 Z2Counts
17-DEC-107 09:50
|#Rniciar| | @ (A 5] 59 ||[#hEGLs ORTEC MCS pl... "3 ogs1

Figura 37. Sele¢do do pico de energia de 59,54 keV da fonte de **' Am realizada com o

software MCS-plus.
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5.1.1. Resolugéo do Feixe

Os resultados das medidas de contagens, tomadas a 240 segundos e realizadas a passos
de 200 um, para verificar a resolucdo espacial do feixe de radiagdo gama colimado sdo
mostradas nos graficos das Figura 38 a Figura 40. A medida da largura a meia altura dessas
distribuicdes fornece entdo tal resolugdao. O eixo vertical dos graficos representa as contagens
liquidas que foram obtidas subtraindo-se o valor da contagem da base da distribui¢cdo de todos
os valores de contagens. Por meio dos graficos pode-se notar que o furo de 4 mm mostra
maior valor de contagem, em torno de 164000, superior a dos furos de 1 e 2 mm, sendo este
ultimo o que apresentou o menor valor para este parametro, aproximadamente 149000. Isso

pode ter ocorrido devido a problemas com o posicionamento vertical do furo de 2 mm.

Furo de 1 mm

35000 -
30000 -
25000 -
20000 -
15000 -
10000 -

5000 -

0 v T T T T A T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35 40

Contagem Liquida

Sequencia de Pontos Medidos

Figura 38. Distribui¢do dos valores de contagem obtidos para a varredura do furo de
1 mm pelo feixe gama. Medidas realizadas a passos de 200 um. As setas indicam a
largura a meia altura.
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Furo de 2mm

Contagem Liquida

0 - ‘ ‘ ‘ ‘
0 5 10 15 20 25 30 35 40

Seqiliencia de Pontos Medidos

Figura 39. Distribui¢@o dos valores de contagem obtidos para a varredura do furo de
2 mm pelo feixe gama. Medidas realizadas a passos de 200 um.

Furo de 4 mm
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Figura 40. Distribui¢do dos valores de contagem obtidos para a varredura do furo de
4 mm pelo feixe gama. Medidas realizadas a passos de 200 um.

Os resultados para todos os furos usados sao mostrados na Tabela 3. Era de se esperar
que o furo de 4 mm fornecesse um valor de resolucdo espacial superior a real, afinal, o feixe
de radiacdo passa através de um colimador de chumbo com didmetro de 2 mm antes de
alcancar a amostra e, conseqiientemente, este furo. Porém, o patamar na Figura 40 representa
pontos nos quais todo o feixe esta incidindo no detector e deve indicar o didmetro do furo
menos o didmetro do feixe, para o caso do furo de 4 mm. Se a resolucdo tem valor de 2 mm,

como mostram os resultados dos furos de 1 e 2 mm, entdo essa largura deveria ser também 2
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mm. Através do grafico da Figura 40 pode-se notar que esse valor ¢ de 1,8+ 0,1 mm ¢ ¢

consistente com este raciocinio.

Tabela 3. Valores de resolugdo obtidos para os furos de 1, 2 ¢ 4 mm no bloco de acrilico.

Diametro do Furo Resolucéo
(mm) (mm)
1 2,1 £0,1
2 2,2+0,1
4 3,8+0,1

5.1.2. Validacdo da Técnica

Para determinacdo do coeficiente de atenuacdo linear da agua foi realizada a
transmissdo de raios gama na caixa de acrilico vazia para obten¢do da intensidade do feixe
incidente (/)) e também com a caixa contendo dgua para obtencdo da intensidade do feixe
transmitido nesse material (/). A espessura de agua percorrida pelo feixe foi de 4,4 cm e
ambos, feixe inicial e transmitido, foram contados por 420 segundos. Foram medidos 10
pontos tomados aleatoriamente na caixa de acrilico. O valor do coeficiente de atenuagdo

linear obtido, dentro de 95 % de confianga, ¢ comparado com valores da literatura na Tabela
4.

Tabela 4. Coeficientes de atenuagao linear da 4gua, obtidos da literatura e medido.

.. . Presente
FERRAZ, (1974) | POTTKER (2000) | WinXcom
Trabalho*
wy (cm™) 0,198 — 0,202 0,1966 — 0,1976 0,207 0,200 - 0,204

* intervalo de 95 % de confianga

As medidas para obtencdo do coeficiente de atenuagdo linear do aluminio foram
realizadas em uma chapa desse material com espessura de 1,1 cm. Nessa chapa, foram
medidos 10 pontos e o tempo empregado para obtencdo de / e /) foi de 150 segundos. A

Tabela 5 mostra o valor encontrado mediante medidas de transmissdo, assim como o valor
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obtido com auxilio do software WinXcom. Neste caso, a densidade do Al usada para
multiplicar pelo coeficiente de atenua¢do de massa fornecido pelo Xcom foi de 2,7 g/em’

(LEDERER & SHIRLEY, 1978).

Tabela 5. Coeficiente de atenuagao linear do aluminio obtido com o WinXcom e medido.

WinX Presente
inXcom

Trabalho*
pa (cm™) 0,76 0,68 — 0,80

* intervalo de 95 % de confianga

Para o caso do cobre, foi utilizada uma chapa de espessura 1,4 cm onde foram
medidos 10 pontos. O tempo de medida para /) foi de 180 segundos e para [ foi de 1200
segundos. A Tabela 6 mostra o valor proveniente das medidas e aquele obtido com o
WinXcom. Neste caso, a densidade do Cu usada para multiplicar pelo coeficiente de

atenuagio de massa fornecido pelo Xcom foi de 8,89 g/cm’ (LEDERER & SHIRLEY, 1978).

Tabela 6. Coeficiente de atenuacao linear do cobre obtido com 0 WinXcom e medido.

) Presente
WinXCOM
Trabalho*
ey (cm™) 14,6 13,9 14,1

* intervalo de 95 % de confianga

Os valores dos coeficientes de atenuacao linear para a agua, o aluminio e o cobre estdo
mostrados mediante um intervalo de confianca de 95 % baseado em uma distribuicao de
Student para 9 graus de liberdade. Este intervalo foi aplicado sobre o desvio padrdo dos
valores obtidos.

Como pode ser notado, os valores medidos apresentam boa concordancia com aqueles

da literatura, validando o aparato experimental para o restante do trabalho.
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5.1.3. Amostras Ceramicas

De posse do coeficiente de atenuagdo linear medido com o arranjo experimental
descrito e calculado com o auxilio da equagdo (12), assim como com o coeficiente de
atenuacdo linear de particula obtido mediante o software WinXcom, pode-se efetuar o calculo
da porosidade ponto a ponto através da equacao (15). Esse foi o procedimento utilizado para o
calculo da porosidade nos pontos escolhidos nas amostras ceramicas e, com estes valores, a
obtencao da porosidade total média de cada amostra.

Como mencionado anteriormente, havia dois tipos de geometria para as amostras
estudadas com a transmissdo de raios gama: paralelepipedo e o cilindro. Para o
paralelepipedo, foram medidos 40 pontos, sendo que estes foram agrupados em 4 linhas de 10
pontos cada. O espaco entre duas linhas consecutivas foi de 1 cm, assim como a distincia
entre dois pontos consecutivos em uma mesma linha. Esta geometria de medidas esta

representado na Figura 41.

1 cm

® & & & & & B & B & Linha 1
1 ﬂn]:

® * & & & O B B B B Linha 2

® & ® & ® & ® & ® #+ Lmha 3

O+ & & & & B B B B Linha 4

Figura 41. Esquema geométrico dos pontos medidos nas amostra em forma de bloco.

Para o caso da configuragcdo de amostras cilindricas foi escolhido realizar medidas em
10 linhas diferentes, cada qual contendo 4 pontos. Portanto, um total de 40 pontos foi medido
nesta configuragdo. Como se trata de uma amostra de se¢do transversal circular, as linhas de
medidas foram selecionadas formando um angulo de 18° entre elas. A distancia entre pontos
consecutivos de uma mesma linha foi 0,7 cm. Esta descri¢do da configuracdo de medidas esta

esquematizada na Figura 42.
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Lmha 2

Lmha l

Figura 42. Esquema geométrico dos pontos medidos nas amostra cilindricas.

A diferenca efetiva entre as duas geometrias foi apenas a espessura atravessada pelo
feixe, que no paralelepipedo foi de 2 cm e no cilindro foi de 5 cm.

Eventuais diferencas nos resultados entre as duas formas geométricas, para um mesmo
tipo de ceramica, refletira diferencas devido ao processo de sinterizacdo/empacotamento da

amostra.

5.1.3.1. Ceramica |

Esse primeiro conjunto ceramico contém quatro amostras em forma de paralelepipedo
com, aproximadamente, 1,9 cm de espessura. A contagem do feixe transmitido foi realizada
por 360 segundos, obtendo-se contagens superiores a 120000 e taxa de contagem de,
aproximadamente, 360 cont/s. Para o feixe incidente, foram utilizados os mesmos 360

segundos, o que proporcionou atingir contagens superiores a 270000 e taxas de contagem da
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ordem de 760 cont/s. Dessa maneira, o tempo total de medida para uma amostra foi de
312 minutos.

O coeficiente de atenuacio linear de particula obtido para a ceramica I foi 0,559 cm™.
Ele ¢ o resultado do coeficiente de atenua¢do de massa de particula, proveniente da insercao
da composi¢ao quimica desse conjunto ceramico no software WinXcom, multiplicado pela
densidade da matriz s6lida da amostra (densidade de particula).

Os resultados para a porosidade ponto a ponto obtidos para esse tipo de amostra sdo
mostrados da Figura 43 a Figura 46. Nessas figuras os valores de porosidade sdo mostrados
para cada linha utilizada na amostra. O menor ¢ o maior valor de porosidade encontrados para
estas amostras foram 26,4 % e 36,8 %, respectivamente, para a amostra R1, 26,5 % e 32,8 %,
respectivamente, para R2, 27,0 % e 36,1 %, respectivamente, para R3 e 26,9 % e 36,2 %,
respectivamente, para R4. A maior diferenca entre esses valores foi apresentada pela amostra

R1 e foi de 10,4 %, correspondente a uma diferenca percentual de 28,3 %.
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Figura 43. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra R1.
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Figura 44. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra R2.
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Figura 45. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra R3.
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Figura 46. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra R4.

Com os valores de porosidade utilizados para confec¢do dos graficos mostrados nas

figuras anteriores foram calculadas a porosidade total média e também a variabilidade da

porosidade para cada amostra. Esta variabilidade foi calculada com o emprego da diferenga

entre o maior valor de porosidade e o valor da porosidade média da amostra. Estes resultados,

assim como a porosidade média global para essas quatro amostras, sdo mostrados na Tabela 7.

Através dela pode-se notar que houve boa concordancia entre os resultados da porosidade

total para as quatro amostras. E, dentre elas, a amostra R1 foi a que apresentou maior

diferenca entre o maior valor de porosidade e a porosidade média, enquanto que a amostra R2

foi a que apresentou menor valor para esta variabilidade. A variabilidade reflete a qualidade

de homogeneidade de sinterizagdo da amostra. O desvio individual caracteristico das

porosidades calculadas para as amostras em forma de paralelepipedo foi de 0,15 %.

Tabela 7. Valor obtido para cada amostra em forma de paralelepipedo da ceramical e
porosidade global para esse tipo de amostra.

Paralelepipedo

Porosidade*

Variabilidade na Amostra

(%) (%0)

R1 25,1 -345 19,4

R2 26,7—-329 9,6

R3 252 —34.0 18,2

R4 26,5 -345 15,3
Porosidade Global 25,8 -34,0 --

* intervalo de confianca de 95 % para a porosidade média da amostra
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Além das quatro amostras em forma de bloco, o conjunto de ceramica I possuia trés
amostras cilindricas. Dentro dessas, o feixe de raios gama deveria percorrer uma distancia de,
aproximadamente, 4,9 cm, que ¢ a distancia entre as faces do cilindro. A medida do feixe
incidente foi realizada por 180 segundos, atingindo contagens superiores a 130000 e
correspondentes taxas de contagem da ordem de 760 cont/s. Nesse caso, foi escolhido utilizar
tempos de contagens menores para o feixe incidente, como forma de minimizar o tempo total
de medidas, uma vez que a espessura da amostra era maior que nas amostras em bloco, o que
forcou a elevacdo do tempo de medida para o feixe transmitido nesta configuracdo de
amostra. Esse tempo foi de 1020 segundos e contagens superiores a 100000 foram atingidas,
resultando em taxas de contagens ficaram em torno de 107 cont/s. O tempo total de medidas
para cada amostra com este formato foi de 770 minutos, aproximadamente 13 horas.

Os resultados de porosidade para as linhas em cada amostra sdo mostrados da Figura
47 a Figura 49. Para a amostra C1 foram medidos 37 pontos, enquanto que nas outras foram
medidos 40 pontos.

Nestas amostras foram encontrados, como menor e maior valores de porosidade,
respectivamente, 25,4 % e 30,2 % para amostra C1, 25,4 % e 29,5 % para C2 ¢ 25,5 % e
31,5% para C3. A maior diferenca ocorreu para a amostra C3 cujo valor foi de 6 %,

correspondendo a uma diferenca percentual de 19,0 %.
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Figura 47. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra C1.
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Figura 48. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra C2.
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Figura 49. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra C3.

Os resultados para a porosidade total média e a variabilidade em cada amostra
cilindrica estdo colocados na Tabela 8, assim como a porosidade global para esse grupo de
amostras. Nestas, a que apresentou maior ¢ menor variabilidade foram, respectivamente, as
amostras C3 e C2. O desvio individual caracteristico das porosidades calculadas para as
amostras em forma de cilindro foi de 0,15 %. Comparado com as amostras em forma de
paralelepipedo, no geral, as amostras cilindricas apresentaram menor variabilidade. Do
mesmo modo como nas amostras em forma de paralelepipedo, as amostras cilindricas

mostraram boa concordancia entre os valores de porosidade total.
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Tabela 8. Valor obtido para cada amostra com forma cilindrica da ceramica I e porosidade
global para esse tipo de amostra.

Cilindro Porosidade* | Variabilidade na Amostra
(%0) (%0)
Cl 248 -29.6 10,2
C2 25,3-29,1 7,7
C3 24,4 -288 15,7
Porosidade Global 24,8 -29,2 --

* intervalo de confianca de 95 % para a porosidade média da amostra

Como o fabricante havia fornecido o valor de porosidade para a ceramica I foi
possivel confrontar esse valor com os que foram medidos mediante a transmissdo de raios
gama. Este dados sdo mostrados na Tabela 9, que contém a porosidade global, tanto para as
amostras em forma de paralelepipedo como para as amostras cilindricas e também a fornecida
pelo fabricante. Dentro desta comparagdo, pode-se notar que os resultados da analise

conferem com a porosidade nominal das amostras.

Tabela 9. Valores de porosidade encontrados com as medidas em confronto com aquele
fornecido pelo fabricante para a ceramica I.

Amostras Porosidade Global* (%) | Fabricante (%)**
Paralelepipedo 25,8 -34,0 185
Cilindrica 24,8 -29,2 ’

* intervalo de confianca de 95 %

* calculada pelo Método de Arquimedes. Nao foi fornecido seu desvio.

5.1.3.2. Ceramica Il

Este conjunto cerdmico contém 2 amostras em forma de paralelepipedo com,
aproximadamente, 2 cm de espessura. O procedimento de medida, espacamento entre os
pontos e quantidade de medidas foi o mesmo adotado para as amostras da ceramica I. O
tempo de medida para o feixe incidente e o feixe transmitido também foi o mesmo, 360
segundos. As contagens alcangadas para a primeira amostra foram superiores a 270000 e as

taxas de contagem correspondentes foram de, aproximadamente, 750 cont/s. Para a segunda
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amostra foram atingidas contagens superiores a 170000 e taxas de, aproximadamente, 475
cont/s. O tempo total de medida de cada uma dessas duas amostras foi de 312 minutos.

O coeficiente de atenuagdo linear de particula obtido para a cerdmica II foi 0,562 cm™.
Ele ¢ muito parecido com aquele da ceramica I. Isso porque a composicao quimica desses
dois conjuntos ceramicos ¢ a mesma. A pequena diferenca surge do fato de suas densidades
de particula serem diferentes, o que pode ser visto na Tabela 2.

Os graficos de valores de porosidade ponto a ponto para as linhas medidas nessas duas
amostras sdo mostrados da Figura 50 e Figura 51. O menor valor de porosidade para a
amostra R1 foi de 58,0 % e o maior 61,0 %. J& para a amostra R2 estes valores foram de 58,7
% e 62,0 %, respectivamente. Esta tltima apresentou maior diferenca entre estes valores,

correspondendo a 3,3 % e, percentualmente, 5,3 %.
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Figura 50. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra R1.
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Figura 51. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra R2.

Os valores da porosidade total média e variabilidade dentro da amostra sao mostrados
na Tabela 10. Pode-se notar bons valores de variabilidade entre as porosidades ponto a ponto
para este conjunto cerdmico, sendo 2,5 % o maior deles, mostrando que a sinterizacdo destas
amostras foi mais homogénea. O desvio individual caracteristico das porosidades calculadas

para as amostras em forma de paralelepipedo foi de 0,14 %.

Tabela 10. Valor obtido para cada amostra em forma de paralelepipedo da ceramica Il e
porosidade global para esse tipo de amostra.

- = —
Paralelepipedo Porosidade Variabilidade na Amostra

(%0) (%0)
R1 58,4 -61.2 2,0
R2 58,7 - 62.1 2.5

Porosidade Global 58,5-61,7 --
* intervalo de confianca de 95 % para a porosidade média da amostra

Este conjunto ceramico contém um nimero de 3 amostras cilindricas e o feixe de raios
gama deveria percorrer, aproximadamente, 5,1 cm em seu interior. O tempo utilizado para
medir o feixe incidente foi de 180 segundos, proporcionando valores de contagens superiores
a 135000 e taxas de contagem correspondentes de, aproximadamente, 753 cont/s. O tempo
total de medida de cada uma dessa amostras foi de 410 minutos, aproximadamente 7 horas.

Os valores de porosidade ponto a ponto encontrados nestas amostras sdo mostrados
em forma de grafico da Figura 52 a Figura 54. Nestas, o menor ¢ o maior valores de

porosidade foram, respectivamente, 57,5 % e 61,6 % para a amostra C1, 57,6 % e 60,3 % C2
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e 57,5 % e 61,1 % para C3. A maior diferenga entre estes valores pertence a amostra C1 e € de

4,1 %, correspondendo a uma diferenca percentual de 6,7 %.
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Figura 52. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra C1.
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Figura 53. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra C2.
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Figura 54. Porosidade ponto a ponto para as linhas da amostra C3.

A porosidade total média e a variabilidade encontrada para estas amostras sao
mostradas na Tabela 11. Baixas variabilidades foram encontradas para essas trés amostras,
sendo que a maior delas foi de 3,8 % para a amostra C1. O desvio individual caracteristico das
porosidades calculadas para as amostras em forma de cilindro foi de 0,11 %. Para o caso da
ceramica II as amostras em forma de paralelepipedo e as cilindricas apresentaram boa
concordancia entre os valores de porosidade total e ndo diferem muito entre os valores da
variabilidade de cada amostra, que sdo baixos, indicando melhor qualidade na homogeneidade

de sinterizacdo em relagdo a ceramica I.

Tabela 11. Valor obtido para cada amostra com forma cilindrica da ceramica II e porosidade
global para esse tipo de amostra.

Cilindro Porosidade* | Variabilidade na Amostra
(%0) (%0)
Cl 56,8 —61,8 3,8
C2 57,9 — 60,7 1,7
C3 56,8 —61,2 3.4
Porosidade Total 57,1 -61,3 --

* intervalo de confianca de 95 % para a porosidade média da amostra

Um confronto entre os valores medidos ¢ o fornecido pelo fabricante ¢ também
possivel a este ponto. Como mostrado na Tabela 12, ocorre uma pequena diferenga entre esses
valores, chegando a 3,5 % para porosidade global das amostras em bloco e 1,1 % para as

amostras cilindricas.
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Tabela 12. Valores de porosidade encontrados com as medidas em confronto com aquele
fornecido pelo fabricante para a ceramica II.

Amostras Porosidade Global* (%) | Fabricante (%)**
Paralelepipedo 58,5-61,7 56.5
Cilindrica 57,1 -61,3 ’

* intervalo de confianga de 95 %

* calculada pelo Método de Arquimedes. Néo foi fornecido seu desvio.

5.2. Microtomografia de Raios X

5.2.1. Validacao da Técnica

A principio pensou-se em empregar um cilindro similar aquele empregado para conter
as linhas de nylon, porém, utilizando esferas de vidro com didmetro aproximadamente
padronizado no lugar dessas. Porém havia grande dificuldade em calcular a porosidade por
um método diferente das andlises microtomograficas para poder confrontar os resultados.
Essa dificuldade encontrava-se no fato de nao haver similaridade nas imagens reconstruidas
das secoes transversais de tal amostra devido ao fato de as esferas de vidro terem secdes
transversais de didmetros varidveis. Todos esses fatos podem ser visualizados na Figura 55,

onde as regides claras representam se¢oes das esferas de vidro.
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Figura 55. Imagens reconstruidas da amostra de esferas de vidro em um tubo também
de vidro. (A) fatia 110 e (B) fatia 150.

Essas esferas tinham didmetro nominal de 0,6 mm e, apesar das dificuldades
antecipadas para a andlise dos dados, foram realizadas medidas com essa amostra. Os
parametros de funcionamento do microtomoégrafo foram 80 kV aplicados no tubo a uma
corrente de 124 pA. Foi colocado um filtro de aluminio de 1 mm na saida do tubo de raios X
para homogeneizar a energia do feixe. A distdncia objeto-fonte e camera-detector foram,
respectivamente, 47 mm e 215 mm, proporcionando uma resolu¢cdo de imagem de 5,01 um.
Foram obtidas 385 projecdes, tomadas a passos angulares de 0,5°. O tempo de cada exposigao
foi de 1180 ms e cada projecdo € o resultado de cinco medidas (5 Frames), o que resultou em
um tempo total de 45 minutos. A reconstru¢ao forneceu 801 se¢des, das quais 450 secdes
foram utilizadas para andlise.

A Tabela 13 mostra os resultados obtidos para pacotes de 50 ou 100 secdes
empregados para calculo da porosidade. Apesar de ndo poder comparar esses resultados com
outro método diferente, pode-se notar que os resultados encontrados para os diversos

conjuntos de secdes sao compativeis, fornecendo um bom valor para a porosidade.

Tabela 13. Valores de porosidade encontrados para a amostra de esferas de vidro.

Fatias Porosidade (%)*
101 — 150 33,4-36,2
151 -250 32,8-394
251 —300 36,3 —40,1
451 -550 33,2-40,2
651 — 750 32,3-37,7
851 — 900 34,4 —378

*Intervalo de 95 % de confianga para a porosidade média do conjunto de fatias considerado.
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Portanto, de modo a confrontar resultados de porosidade obtidos via microtomografia
com outra metodologia, foi confeccionada a amostra com linhas de nylon para medir por
microtomografia. Neste caso, a tensdo aplicada no tubo foi de 70 kV a uma corrente de
141 pA, sendo também empregado filtro de aluminio em sua saida. As distancias objeto-fonte
e camera-fonte foram, respectivamente, 47 mm e 215 mm, proporcionando resolucdo de
imagem de 5,01 pm. O ntimero de projecdes medidas foi de 769, obtidas a passos angulares
de 0,25°, rotacionando a amostra de 0 a 180°. O tempo empregado para cada exposi¢do foi de
2360 ms e também foi utilizada a média de 5 medidas (5 Frames), o que exigiu um tempo
total de 150 minutos. A reconstru¢ao forneceu 401 se¢des, das quais 301 secdes organizadas
em pacotes de, aproximadamente, 100 fatias foram empregadas para analise. Uma imagem em

tons de cinza gerada a partir da reconstrugdo ¢ mostrada na Figura 56.

Figura 56. Fatia 470 em tons de cinza obtida da reconstru¢do da microtomografia da
amostra de linhas de nylon. Esta figura teve seu contraste e brilho alterados para
melhor visualizacao.
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5.2.1.1. Processo de Binarizacéo

Para a caracterizagdo microestrutural da amostra a partir das se¢gdes microtomograficas
2D, um pré-processamento das imagens tem que ser realizado. No processo de binarizacao, a
imagem inicialmente em tons de cinza, passa a ter carater binario, sendo constituida apenas
por pixels brancos e pretos.

A secdo 2D ndo pode ter a sua area total binarizada, pois as regides referentes ao tubo
de vidro e externa a ele participariam de qualquer caracterizagdo microestrutural realizada.
Sendo assim, uma regido de interesse tem que ser pré-selecionada. Com software IMAGO
faz-se a selecdo da regido a ser binarizada. Porém esse programa permite apenas a selegdo em
formato retangular. A Figura 57 apresenta regides selecionadas de uma seg¢des para a

binarizagao.

Figura 57. Selecao realizada sobre a imagem em escala de cinza da fatia 300 para
processo de binarizagdo. Esta figura também teve contrate e brilho alterados.

Com o intuito de limpar pixels que ndo pertencessem a matriz ou a fase porosa, um
filtro mediano foi aplicado a todas as imagens antes do processo de binariza¢do. Além de
eliminar boa parte destes pixels fantasmas o filtro também deixou mais nitida a diferenca
entre as duas fases da amostra. O efeito do filtro mediano foi eficaz em toda a imagem, mas
seu resultado pode ser melhor observado na regido delimitada pelo quadrado no centro da

Figura 58.
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Figura 58. Figuras obtidas a partir da janela de binarizagao para mostrar a diferenca
entre o resultado sem o filtro mediano, a esquerda e com a aplicagao prévia do filtro
mediano, a direita.

Ap6s a aplicacgdo do filtro, pode-se dar continuidade ao processo de binariza¢do. Para
tanto, um “limiar” em um histograma de tons de cinza, com alcance de 0 a 255, teve de ser
escolhido. Este limite define até¢ que valor de tom de cinza um pixel devera ser considerado
branco ou preto na imagem binarizada. A Figura 59 mostra a janela de binarizagdo do
software IMAGO, o qual sugere um limiar de tom de cinza indicado pela seta vermelha sobre
o histograma. Este limiar sugerido foi 21 e coincidiu com a andlise realizada pelo usuario,
indicada pela linha vertical na cor azul. As imagens tiveram que ser invertidas para o processo

de binarizagdo porque o programa considera as regides brancas como poro.
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Figura 59. Histograma de tons de cinza gerado da fatia 300.

A Figura 60 apresenta uma imagem binarizada das linhas de nylon.

Figura 60. Imagem binarizada da fatia 300 apds a aplicagao do filtro mediano.

5.2.1.2. Caracterizacdo Microestrutural

Com as imagens binarizadas, na forma como representada na Figura 60, ¢ possivel
realizar calculos de porosidade para cada fatia através do IMAGO. A porosidade total média

calculada para as 301 secdes foi de 29,8 — 30,0 %, intervalo de 95 % de confianga. A
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homogeneidade de porosidade encontrada para as diversas fatias empregadas pode ser
observada através do grafico da Figura 61. Outro fato que mostra essa homogeneidade sdao o

menor e o maior valores de porosidade obtidos, respectivamente, 28,8 % e 30,0 %.
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Figura 61. Porosidade em cada uma das 301 fatias utilizadas para caracterizacdo da
amostra de linhas de nylon.

Para comprovar o valor de porosidade obtido através da microtomografia, um célculo
geométrico da porosidade foi realizado. Para tanto, o didmetro das linhas de nylon foi medido
60 vezes nas fatias 300, 417, 513, 618 e 693, chegando-se a um valor médio de 177 um. Este
processo foi realizado através do software IMAGO. Também era conhecido o didmetro do
tubo de vidro, 3461 um. A porosidade geométrica calculada foi de 28,7 — 38,7 %, intervalo de

95 % de confianga. Este resultado estd em bom acordo com o encontrado através da

microtomografia.
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5.2.2. Ceramica |

Para facilitar a aquisicdo das projegdes tomograficas das amostras utilizadas na
microtomografia, foram retiradas sub-amostras com base de 0,6 x 0,6 cm e altura de 1,2 cm,
aproximadamente.

Esta primeira amostra ceramica foi medida em 10 de novembro de 2006 e foi uma das
primeiras amostras escaneadas quando este microtomégrafo foi montado. As condi¢des de
utilizacdo do tubo de raios X foram 59 kV, 167 pA e filtro de aluminio de 1 mm. As
distancias empregadas foram 26 mm objeto-fonte e 345 camera-fonte, chegando a resolucao
de 1,73 um. Foram realizadas 469 proje¢des a passos angulares de 0,4°. O tempo de exposi¢ao
para cada proje¢ao foi de 2655 ms e estas foram obtidas com o emprego da média de quatro
repeticdes (4 Frames). O tempo total de escaneamento foi de 82 minutos. A partir da
reconstru¢do foram obtidas 978 se¢des transversais e as analises foram realizadas sobre todas
elas através de pacotes contendo, aproximadamente, 100 se¢des cada. Uma imagem em tons
de cinza obtida desta amostra ¢ mostrada na Figura 62. Nesta, as regides claras representa

poros e regides escuras a matriz.

SkyScan_1172

Figura 62. Imagem em tons de cinza da fatia 850 obtida da microtomografia da
ceramica I.
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5.2.2.1. Processo de Binarizacéo

No caso desta amostra foi selecionada area retangular nas secdes 2D para o processo

de binarizagdo. Um exemplo ¢ representado na Figura 63.

Figura 63. Area retangular selecionada na fatia 850 empregada no processo de
binarizacao.

Nao foi utilizado filtro nos dados antes da binarizagdo. Para este caso ndo houve a
necessidade de inversdo da imagem. Afinal, as regides claras ja representavam os poros. O
limiar de tons de cinza sugerido pelo IMAGO foi 134 e o escolhido foi 146. A imagem

binarizada referente a fatia 850 ¢ mostrada na Figura 64.

Figura 64. Binarizacdo realizada ao limiar de 146 sobre a fatia 850 em tons de cinza.
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5.2.2.2. Caracterizacdo Microestrutural

A porosidade total média encontrada para esta amostra foi 26,6 — 29,4 %, intervalo
com 95 % de confianca. A ocorréncia dos valores minimo e maximo de porosidade foi,
respectivamente, 26,8 % e 29,9 %. Um grafico representando todos os valores de porosidade
encontrados para as diversas fatias analisadas estd na Figura 65. Por meio desta, pode-se notar
algumas descontinuidades nos valores de porosidade encontrados, como exemplificado pelas
setas A e B da mesma figura. Isso ¢ conseqiiéncia de uma ma reprodutibilidade da sele¢do de
area feita para utilizar na binarizagdo. Apesar disso, a diferenga entre os valores envolvidos
nesta descontinuidade ndo a tornam tdao preocupante, sendo de 27,8 % na fatia 133 e 27,1 %
na 134 para a descontinuidade A, e 28,4 % na fatia 600 ¢ 27,6 % na 601 para a
descontinuidade B. Outro fato ocorrido ¢ o aparecimento de valores de porosidade que
extrapolam o limite de 95 % de confianga, onde o maior ¢ de 29,9 % que corresponde a fatia
688 e esta indicado pela seta C. Este fato pode ser compreendido com uma observagao da area
de tal fatia na Figura 66, onde uma irregularidade pode ser notada e atua com maior

intensidade entre as fatias 670 e 720.
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Figura 65. Valores de porosidade para cada fatia da amostra da ceramica I. A linha
azul representa a média, enquanto as vermelhas delimitam o intervalo de confianga de
95 % em torno da média.
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Figura 66. Area selecionada para a binarizagdo da fatia 688. Uma heterogeneidade
pode ser observada nesta regido da amostra.

A Figura 67 mostra uma tentativa de predizer qual o nimero de fatias minimo
necessario para realizagdo da caracterizacdo microestrutural. Para isso foi criado o grafico
dessa figura com a expectativa que o desvio padrao da média estabilizasse a partir de um dado
nimero de valores de porosidade utilizados. Porém, como pode-se notar através da curva, essa
estabilizacdo ndo ocorreu, exatamente devido ao aumento da porosidade a partir da fatia 660 e
até a 800. Portanto, como ndo houve nitida estabilizacdo, todas as fatias foram empregadas na

analise.
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Figura 67. Gréfico de valores de desvio padrdo da média versus o numero de fatias
empregadas para obten¢ao destes para a amostra da ceramica 1.
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Finalizando os comentarios a respeito da porosidade desta amostra, pode-se comparar
o resultado encontrado mediante a microtomografia com aquele obtido com a transmissao de
raios gama e o fornecido pelo fabricante. Estes valores estdo colocados na Tabela 14 e pode-

se notar a boa concordancia entre todos eles.

Tabela 14. Porosidade nominal da amostra da ceramica I e os valores obtidos com as técnicas.

Origem Amostra Porosidade (%0)
Transmissio Gama Paral_e_lepipedo 25,8 -34,0 *
Cilindro 24,8 —292 *
Microtomografia 26,6 — 29,4 *
Fabricante 28,5%*

* Intervalo com 95 % de confianga.

* calculada pelo Método de Arquimedes. Néo foi fornecido seu desvio.

Outra andlise que o IMAGO pode realizar sobre as imagens binarizadas ¢ a
distribuicdo de tamanho de poros. Esta distribuicdo ¢ apresentada na forma de um grafico da
freqliéncia (%) versus raio de poro (um). A distribui¢do média para o caso desta amostra
ceramica pode ser visualizada na Figura 68. Nesta, pode-se notar que 66 % dos poros
possuem raios de 3,4 um a 6,9 um. Poros com raios inferiores a 1,73 um, resolucio espacial

da medida, ndo puderam ser medidos.
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Figura 68. Distribuicdo média de tamanho de poros da amostra da ceramica I. No

detalhe acima estd ampliada a parte referente a poros maiores que 20 um.

5.2.3. Ceréamica Il

As condigdes de aquisi¢do das projecdes desta amostra foram 80 kV, 124 pA e
utilizagdo de filtro de Al de 1 mm no tubo de raios X. A distancia objeto-fonte foi de 19 mm e
a camera-fonte foi 345 mm, atingindo a resolugdo espacial de 0,64 um. O passo angular
adotado foi de 0,25° e 751 projecdes foram obtidas a 5 Frames com tempo de exposicao de
8835 ms. O tempo total do escaneamento foi 552 minutos, pouco mais que 9 horas. A
reconstrugdo proporcionou 541 segdes, porém, como 0s arquivos ocupavam um espago em

disco demasiadamente grande, apenas 297 foram analisadas em pacotes de, aproximadamente,
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100 fatias. A Figura 69 contém uma imagem em tons de cinza desta amostra. As regides

escuras representam os poros, enquanto as claras representam a matriz.

Figura 69. Imagem em tons de cinza da fatia 918 da amostra da ceramica II.

5.2.3.1. Processo de Binarizacéo

Como pode-se notar, a imagem ja contém formato retangular, portanto ndo foi
necessario selecdo de drea para realizar a binarizagdo. Porém, houve a necessidade de
inversao dos tons de cinza para que os poros fossem representados pelas regides claras. Este
procedimento, juntamente com a efetiva binariza¢do pode ser observado pela Figura 70. Esta
foi a amostra que ofereceu maior dificuldade na escolha do limiar de tom de cinza para
binarizagdo devido a dificuldade em distinguir a separacdo entre poro e matriz. A sugestao do

software foi 113 e a escolhida pelo usudrio 109.

Figura 70. Binarizacdo realizada ao limiar de 109 sobre a fatia 918 em tons de cinza.
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5.2.3.2. Caracterizagao Microestrutural

Para esta amostra, a porosidade total média obtida foi 48,4 — 51,0 %, intervalo de
95 % de confianga. As porosidades minima e maxima obtidas foram, respectivamente. 48,4 %

e 50,9%. A Figura 71 representa todos os valores de porosidade encontrados para as diversas

fatias analisadas.
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Figura 71. Valores de porosidade para cada fatia da amostra da cerdmica II. A linha
azul representa a média, enquanto as vermelhas delimitam o intervalo de confianga de
95 % em torno da média.

O valor de porosidade fornecido pelo fabricante € 56,5 %, diferindo em 9,7 % do valor
médio encontrado com as analises das imagens.

A Figura 72 mostra a distribuicdo média de tamanho de poros obtida para as 297 fatias
da amostra da ceramica III. A grande maioria dos raios de poros, 67,1 %, ficou compreendida
de 1,9 um até 7,0 um. Poros com raios inferiores a 0,64 um., resolucao espacial da medida,

nao puderam ser quantificados.
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Figura 72. Distribui¢do média de tamanho de poros da amostra da cerdmica II.

5.2.4. Ceramica Il

A amostra desse conjunto ceramico foi escaneada a 59 kV, 167 mA e filtro de Al de
1 mm foi utilizado na saida do tubo de raios X. As distancias selecionadas para objeto-fonte e
camera-fonte foram 19 mm e 345 mm, atingindo resolucdo de pixel na imagem de 1,28 pm. O
escaneamento foi realizado a passos angulares de 0,25° totalizando 751 projecdes, cada qual
obtida com 5 Frames de 2655 ms, totalizando 165 minutos. Da reconstrucao foram obtidas
801 segdes analisadas em pacotes de, aproximadamente, 100 fatias. A Figura 73 mostra um

exemplo de imagem em tons de cinza obtida da fatia 190.
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Figura 73. Imagem em tons de cinza da fatia 190 da amostra da ceramica III.

5.2.4.1. Processo de Binarizacéo

Esta amostra também apresentou se¢des 2D com area retangular, ndo havendo a
necessidade de selegdo antes do processo de binariza¢do. Em termos da qualidade de imagem
para o processo de binariza¢do e em oposi¢do a amostra da ceramica II, esta amostra foi a que
apresentou maior facilidade para a escolha do limiar de niveis de cinza. O limiar escolhido
pelo usudrio foi 103 enquanto o software sugeriu 126. Além disso, a imagem teve de ser
invertida para que a imagem bindria representasse os poros em branco. A Figura 74 mostra

um exemplo de imagem binarizada.

Figura 74. Binarizagao realizada ao limiar de 103 sobre a fatia 190 em tons de cinza.
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5.2.4.2. Caracterizacdo Microestrutural

Esta amostra apresentou 28,2 — 30,6 % como porosidade total média (intervalo de
95 % de confianga) sendo que as porosidades minima e mdxima das fatias analisadas foram de
28,1 % e 31,2%, respectivamente. A Figura 75 contém os valores de porosidade obtidos para
cada uma dessas fatias. Por esta figura pode-se notar que alguns valores de porosidade
extrapolaram o intervalo de 95 % de confianga, tanto superior como inferiormente. A
compreensdo desse fato ¢ explicada com base na Figura 76. Nela as imagens A e¢ B
representam a imagem em tons de cinza da fatia 799 e sua respectiva binarizagdo e, como
heterogeneidade, um adensamento na amostra aparece como responsavel pela diminui¢cdao da
porosidade em um dado volume de seu interior. J4 as fatias B e C s3o a imagem em tons de
cinza da fatia 678 e sua respectiva binarizacao e, neste caso, uma irregularidade no interior da
amostra causa um aumento de porosidade com maior impacto da fatia 655 até a 695.

Outro fato que pode ser observado na mesma figura ¢ o aparecimento do artefato em
anel indicado pelas setas azuis. Este artefato pode ter alterado os valores de porosidade, tanto
para mais como para menos do real. Também houve aparecimento, em pequena intensidade,

do artefato explosdo estelar, como representado pela Figura 77.
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Figura 75. Valores de porosidade para cada fatia da amostra da cerdmica III. A linha
azul representa a média, enquanto as vermelhas delimitam o intervalo de confianga de
95 % em torno da média.
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¢ binarizada

Figura 77. Imagem em escala de cinza da fatia 402.
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Para esta amostra também foi confeccionado um grafico do desvio padrao versus o

numero de fatias utilizadas, como representado pela Figura 78. Uma tendéncia de

estabilizacdo parecia ocorrer por volta da fatia 475, porém, quando a irregularidade, tal como

percebida na fatia 678 da Figura 76 comecou a aparecer, seu valor comecou a subir até

estabilizar em torno de 0,02 %. Portanto, como ndo houve nitida estabilizacdo, todas as fatias

foram empregadas na andlise.
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Figura 78. Gréfico de valores de desvio padrdo da média versus o numero de fatias
empregadas para obtengdo destes para a amostra da ceramica II.

Por ultimo, a Figura 79 mostra a distribui¢do média de tamanho de poros obtida para

as 801 fatias da amostra da ceramica IIl. A grande maioria dos raios de poros, 78,1 %, ficou

compreendida de 2,5 um até 6,4 um. Poros com raios inferiores a 1,28 pm., resolug¢do

espacial da medida, ndo puderam ser quantificados.
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Figura 79. Distribuicdo média de tamanho de poros da amostra da ceramica III. No

detalhe acima estd ampliada a parte referente a poros maiores que 20 pum.

5.3 Analise do Processo de Obtencado de Imagens

Algumas observagdes devem ser feitas em termos das facilidades ou dificuldades

encontradas para dar prosseguimento com o processo de binarizacdo. Como mencionado

anteriormente, dos trés conjuntos de amostras para medidas, a que apresentou maior

facilidade nesse estagio de analise foi a ceramica Il e a que apresentou maior dificuldade foi

a ceramica II. Como pdde ser notado, essa tltima deixou a desejar em termos de resultados de

porosidade obtidos pela microtomografia. Em fungdo disto, iremos, a seguir, aprofundar

alguns aspectos dos procedimentos de tratamento de imagens
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5.3.1. Parametros da Aquisicao

A Figura 80 contém as imagens 850, 918 e 190 em tons de cinza das trés amostras
escaneadas. As letras A, B e C correspondem, respectivamente, as ceramicas I, Il e II e os
parametros de aquisicdo destas imagens sdo mostrados na Tabela 15. Tanto o conjunto de
ceramica I como o III foram medidos com aplicagdo de 59 kV no tubo de raios X e apenas
para a ceramica II foi aplicada voltagem de 80 kV. Devido as melhores condigdes de
contraste, as ceramicas I e III apresentaram melhores condi¢des de andlise em comparagdo
com a II. Este fato pode ser explicado por essa diferenca de voltagem utilizada (energia mais
alta implica em menor atenuacdo e menor contraste), aliada a diferenca nos tempos de
exposi¢ao. O resultado para a ceramica III foi melhor do que para a I devido ao menor passo

angular.

ooy s

Figura 80. Imagens em tons de cinza (A) fatia 850 da ceramica I, (B) fatia 190 da
ceramica III e (C) fatia 918 da ceramica II.



Tabela 15. Parametros selecionados para o processo de aquisi¢ao das projegdes.

~ Tempo de Passo
Amostra Vollt(att};em Resolugao Exposicdo | Angular Frames
(V) () (ms) (graus)
Cerémica | 59 1,73 2655 0,4 4
Ceramica Il 80 0,64 8835 0,25 5
Ceramica Il 59 1,28 2655 0,25 5

5.3.2. Correcdo de Artefatos
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Com relagdo ao artefato de beam hardening, no momento da aquisi¢do, a utilizagdo do

filtro de aluminio com espessura de 1 mm na saida do tubo ja servia como forma de

minimizar deste efeito. O filtro ¢ usado para cortar a parte de mais baixa energia do feixe

emitido pelo tubo, e que € responsavel pelo surgimento deste artefato.

Além disso, antes de dar inicio ao processo de reconstrucao das imagens, a escolha de

parametros de ajustes presentes no programa responsavel por este estagio, tornava possivel a

elimina¢do ou minimiza¢ao do beam hardening, do ring artifacts e do star burst.

Ap0s a reconstrugao, utilizar areas de regides internas da amostra para binarizagao e as

demais andlises também colaborou como forma de fugir do beam hardeng, pois este efeito

atua principalmente nas bordas das imagens.
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6. CONCLUSOES

Este trabalho tratou de técnicas que se mostraram bastante adequadas para analises da
estrutura de materiais, a transmissdo de raios gama e a microtomografia de raios X, ambas
empregadas aqui para o estudo de amostras ceramicas com permeabilidade similar a arenitos.

Tratando-se da transmissao de raios gama, medidas da resolucao do feixe empregado
na mesma mostraram que a area medida em cada regido na amostra ¢ referente a um circulo
com didmetro de cerca de 2 mm, o que esta de acordo com o didmetro nominal do colimador
empregado.

Em termos da validagdo desta técnica, bons resultados foram obtidos, para o
coeficiente de atenuagdo linear do Al, Cu e agua, quando comparado com valores tedricos,
comprovando a qualidade do sistema em realizar tais medidas.

Para as amostras que puderam ser medidas e analisadas com esta técnica (ceramica I e
II) os resultados indicam boa reprodutibilidade de confec¢dao das diversas amostras. Houve
também boa concordancia entre a porosidade total média encontrada neste trabalho e a
fornecida pelo fabricante.

A microtomografia apresentou também uma boa validagdo, proporcionando valores
concordantes entre a porosidade medida e seu valor calculado geometricamente para a
amostra de linhas de nylon.

A andlise realizada para a amostra da ceramica I apresentou 6timos resultados para
ambas as técnicas, o que pode ser comprovado devido a boa concordancia entre os resultados
dessas e também delas com a porosidade nominal da amostra. Infelizmente, para o caso da
amostra da ceramica III, ndo houve a possibilidade de comparagdo entre resultados devido a
falta de fornecimento de dados por parte do fabricante. Essa deficiéncia também
impossibilitou a realizacdo das medidas de transmissdo gama. Também, pelo mesmo motivo,
nao houve comparacdo do resultado da microtomografia com o nominal. Para o caso da
ceramica II, a microtomografia ndo forneceu resultados tdo bons devido a energia usada ter
sido mais alta que a ideal. E provavel que com um novo escaneamento desta amostra com a
aplicacdo de 59 kV no tubo de raios X e tempo de exposi¢do de 2655 segundos forneca
resultados melhores.

Boas conclusdes também podem ser obtidas pela analise das imagens das fatias

microtomograficas. Uma delas ¢ a averiguagdo de irregularidades no interior das amostras,
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justificando a ocorréncia de variagdes na porosidade. Alguns artefatos também se fizeram
presentes. Dentre eles, o que mais ocorreu foi o ring artifact, principalmente, na ceramica III,
na qual também houve ocorréncia do star burst. A cerdmica I também apresentou pequena
quantidade de beam hardening, que foi sanado com melhorias realizadas com a escolha de
parametros na reconstrucdo, aliadas com a exclusdo de regides proximas das bordas para o
processo de binarizagao.

A vantagem da microtomografia em relagdo a transmissao de raios gama ¢ de grande
relevancia devido as possibilidades de andlises que ela oferece, como a distribuigdo de
tamanho de poros, bi e tridimensionais, fun¢do de autocorrelagdo, e outros parametros. Outro
destaque se da também em relacdo a tempos de medidas mais curtos. Por outro lado, a
transmissdo de raios gama leva vantagem de ndo depender de modelo matematico para
reconstrucao de imagens, assim como de pardmetros de escolha subjetiva do usuario, como o

limiar de cinza para a binarizagdo. No entanto, permite apenas medida da porosidade.
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