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MARQUES, Leonardo Carmezini. Imageamento e Avaliacio de Fluidos em Meios Porosos
por Microtomografia de raios X. 2012. 150 f. Tese (Doutorado em Fisica) — Universidade
Estadual de Londrina, Londrina, 2012.

RESUMO

Neste trabalho, a metodologia de microtomografia de raios X foi utilizada para obtenc¢do da
microestrutura de amostras confeccionadas com esferas de vidro com didmetro padronizado e
amostras naturais da Formacgdo Botucatu de arenito. A técnica foi aplicada, principalmente,
para identificagdo de diferentes fases de fluidos quando da injecdo de liquido nas amostras,
para avaliagdo das diferentes fases através de histogramas de niveis de cinza obtidos para
imagens 2D, quantifica¢do das fases e geracdo de imagens 3D das mesmas. Um tipo de dleo

comercial, da Petrobras Distribuidora S. A., um oleo industrial, de densidade 0,97 g/cm3,
fornecido pelo CENPES/Petrobras, e solucdo agua/sal/dopante foram os fluidos utilizados nos
experimentos, aplicados individualmente ou em conjunto. Os dopantes utilizados foram
iodeto de potéssio ou cloreto de bario hidratado. Trés sistemas microtomograficos Skyscan,
modelo 1172, foram utilizados: um deles possui camera CCD de 10 Mpixels de resolugdo e
dois com camera CCD de 11 Mpixels. Trés amostras de esferas de vidro foram medidas em
diferentes condicdes: seca e contendo liquido na regido porosa. As amostras EV1 e EV3
continham apenas um liquido em cada medida da mesma infiltrada, enquanto a amostra EV2
continha dois liquidos imisciveis quando medida infiltrada. A resolucdo espacial utilizada foi
de, aproximadamente, 5 um e voltagem de 60 a 100 kV foi aplicada no tubo de raios X,
dependendo do teste realizado. Houve a ocorréncia de bons resultados quanto ao contraste das
fases nas imagens 2D. Diferentes imagens 3D foram geradas para estas amostras. Volumes de
liquidos presentes nos volumes analisados foram calculados por meio de analises 2D e 3D.
Seis amostras de arenito Botucatu foram medidas. Trés delas contendo solugdo dopada com
iodeto de potéssio, uma com solugdo dopada com cloreto de bario hidratado, uma contendo
6leo comercial e uma contendo 6leo industrial. A resolug¢do espacial utilizada para estas
amostras foi de, aproximadamente, 4,8 um. Voltagem de 80 ou 90 kV foram aplicadas ao tubo
de raios X para as amostras de arenito contendo solucdo e de 60 ou 80 kV para a amostra
contendo 6leo. Os perfis de porosidade sdo mostrados para as condi¢des seca e infiltrada das
amostras. Imagens 3D foram criadas para o preenchimento da fase porosa. Resultados de
volumes de liquido injetado foram calculados com base em anélises 2D e 3D. Quantifica¢des
da alteragdo da distribui¢do de tamanho de poros foram obtidas apds a inje¢do de liquido na
regido porosa das amostras.

Palavras-chave: Microtomografia de raios X. Microestrutura porosa. Fases fluidas.



MARQUES, Leonardo Carmezini. Imaging and Evaluation of Fluids in Porous Media by
X-ray Microtomography. 2012, 150 p. Thesis (Doctorate in Phisics) — Universidade
Estadual de Londrina, Londrina, 2012.

ABSTRACT

In this paper, the X-ray microtomography methodology was used to obtain the microstructure
of samples manufactured with glass beads of standardized diameter and natural samples of the
Botucatu Formation sandstone. The technique was applied, mainly, to differentiate fluid
phases injected in the samples, to evaluate the different phases through the gray level
histograms obtained for 2D images, to phase’s quantification and to 3D images generation.
Commercial oil, of the Petrobras Distribuidora S. A., a industrial oil, with 0.97 g/cm3 density,
supplied by CENPES/Petrobras, and a water/salt/dopant solution were the fluids used to
realize the experiments and they were applied individually or together. Potassium iodine and
barium chloride hydrated were used as dopants. Three Skyscan microtomographic systems,
1172 model, were used: one with 10 Mpixels CCD camera and two with 11 Mpixels CCD
camera. Three glass beads samples were measured at different conditions: dry and with liquid
in porous region. EV1 and EV3 samples contained only one liquid for each infiltrated sample
measurement, while EV2 sample contained two immiscible liquids. The spatial resolution
used to measure these samples was, approximately, 5 um and from 60 to 100 kV voltage was
applied in the X-ray tube, depending on the performed test. There were good contrast results
for the different phases shown on 2D images. Different 3D images were generated for these
samples. Liquid volumes were obtained for the analyzed volumes through 2D and 3D
analysis. Six Botucatu sandstone samples were measured. Three of them were measured
containing a solution doped with potassium iodine, one of them with a solution doped with
barium chloride hydrated, one with commercial oil and one with industrial oil. The spatial
resolution used to measure these samples was, approximately, 4.8 um. 80 or 90 kV voltage
were applied in X-ray tube to measure a sandstone sample containing one type of solution and
60 or 80 kV voltage were used to measure a sample containing one type of oil. Porosity
profiles, for dry and infiltrated samples, were shown. 3D images were generated to show the
filling of porous region. Results of injected liquid volumes were calculated through 2D and
3D analysis. Porous size distribution changes were quantified for the dry and infiltrated
sample conditions.

Keywords: X-ray microtomography. Porous microstructure. Fluid phases.
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1. INTRODUCAO

O petroleo continua a ser uma fonte de energia de extrema importancia, ¢ a
busca por novos pogos para suprir a crescente demanda energética é continua, porém, a
extracdo do dleo torna-se cada vez mais dificil, uma vez que novos pocos sdo encontrados em
regides ¢ condigdes de acesso restrito. Um exemplo disso sdo as bacias de petrédleo
encontradas no pré-sal. Neste contexto, também ¢ incessante a busca em aperfeigoamento de
metodologias de avaliagdo da capacidade de armazenamento e extragdo de petroleo dos novos
pocos e, até mesmo, de recuperagdo do petréleo remanescente ainda aprisionado em pogos
antigos (PETROBRAS, 2011.). Experimentos de inunda¢@o sdo vastamente utilizados pela
industria de petroleo para modelar o desempenho do reservatdrio durante os processos

envolvidos na extragdo (VINEGAR & WELLINGTON, 1986).

Entretanto, a industria do petroleo ndo ¢ a Unica interessada em evolugdes
dos conhecimentos relativos a percolagao de fluidos em amostras reservatdrio. Outros tipos de
industrias utilizam processos de secagem para isolamento de particulado sélido, ou secagem
de alimentos e bio-materiais (KOHOUT, GROF & STEPANEK, 2006). Além disso, a
preservacdo dos lencdis de 4dgua tem ligacdo direta com derrames significante de liquidos
sobre a superficie do solo. Esses incidentes geram aprisionamento de por¢des dos
contaminantes no solo, os quais sdo despejados no lencol de 4gua de maneira gradativa. O
processo de aprisionamento e liberacdo desses globulos de contaminantes depende de como
os diferentes tipos de fluidos dividem o espago poroso e como isso afeta as forcas capilares
sobre eles (WILDENSCHILD et al, 2004, WILDENSCHILD et al, 2005 ¢ GOLDSTEIN,
PRASHER & GHOSHAL, 2007).

A distribuicdo do fluido e a molhabilidade determinam propriedades como
pressdo capilar, permeabilidade relativa, saturagao residual e indice de resistividade (KUMAR
et al, 2008). Todos esses fatos ressaltam a importancia de avangar o conhecimento de

comportamentos apresentados por fluidos quando em um dado material poroso.

A microtomografia de raios X ¢ uma técnica capaz de imagear diretamente a
distribuicdo do fluido, em escala de poro, em amostras reservatorio (KUMAR et al, 2008). Tal
técnica teve origem em 1972 com a radiografia médica (VINEGAR & WELLINGTON,

1986). Sua metodologia baseia-se na absor¢do ndo homogénea de um feixe de raios X
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transmitido a uma dada direcdo da amostra. Isso gera um mapa de coeficientes de atenuagdo
linear convertido, computacionalmente, em uma imagem digital, chamada projecdo. Um
algoritmo de reconstrucdo utiliza diversas projecdes, cada qual tomada a uma dada dire¢do da
amostra, para gerar imagens 2D transversais ao volume escaneado. As imagens 2D ainda

podem ser utilizadas para reconstrugdes 3D de parte ou todo o volume escaneado.

Dentre as questdes relativas a fluidos e que podem ser investigadas com a
microtomografia estdo a permeabilidade relativa, dispersdo, saturacdo de 6leo aprisionado,
controle de mobilidade ¢ molhamento (VINEGAR & WELLINGTON, 1986). Além disso,
pode ser utilizada para obtencdo de caracteristicas microestruturais da rocha em questio, tais
como porosidade, distribuicdo de tamanho de poros e averigua¢do de irregularidades

presentes no volume tridimensional escaneado (RATTANASAK & KENDALL, 2005).

Este trabalho teve o objetivo de realizar ensaios de intrusdo de fluido em
amostras porosas, sendo estas de natureza real ou confeccionadas, identificar as condi¢des
ideais, de tratamento e escaneamento, de modo a distinguir as diferentes fases, solida, liquida
ou gasosa, ¢ avaliar o preenchimento do ambiente poroso de tais amostras antes ¢ depois da
injecdo de fluido. A microtomografia de raios X foi escolhida como a metodologia a ser

empregada para inspecionar os referidos estdgios da amostra.
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2. REVISAO DA LITERATURA

Vinegar, H. J., e Wellington, S. L. (1986) explicam como a microtomografia
de raios X foi utilizada para medir o volume do espaco de poro ocupado por trés fases, oleo,
agua e gas. Para tanto, um Deltascan 100, escaner de segunda geracdo, foi utilizado nas
aquisi¢des. A imagem possui matriz de 256 x 256 com 64 niveis de cinza. As resolugdes
espaciais e de contraste obtidas sdo 3,5 pares de linhas por centimetro e 0,25 polegadas,
respectivamente. A fonte ¢ um tubo de raios X OEG-120 da Machlett com alvo de tungsténio
e operado a 120 kV/25 mA. Quatro detectores cintiladores de germanato de bismuto foram
utilizados: trés para medidas de absor¢do e um para referéncia. Uma interface foi construida
para realizar a aquisi¢do de N imagens a energia 1 e N imagens a energia 2. As imagens foram
reconstruidas através de um algoritmo de retroprojecdo filtrada. Além dos dados da
microtomografia, foi escrito um software de andlises e apresentacdo dos dados. Um porta
amostras foi construido para viabilizar experimentos de intrusdo de fluido a temperaturas
controladas. Foram utilizados dopantes, pois a 4gua e o 6leo possuem valores proximos para o
coeficiente de atenuacdo. Os resultados, qualitativos, sdo mostrados para intrusdo de CO,

injetado em uma amostra de arenito Berea saturada com 6leo.

Alvarado, F. E., Grader, A. S., Karacan, O. e Halleck, P. M. (2003)
tomografaram areia a base de quartzo inserida em um tubo de vidro de 7 mm de didmetro
interno. A amostra foi infiltrada com 4gua (dopada com Nal), alcool benzil e decano (dopado
com iodo-dodecano) em trés condi¢des de distribui¢des de saturagdo: fase unica, duas fases e
trés fases. O equipamento tomografico possui um gerador de raios X de 225 kV e um
intensificador de imagens de 225 mm de didmetro. Os parametros de aquisi¢do utilizados
foram: 9 um de resolugdo espacial, rotacdo de 360° compreendendo 2400 projecdes, 145 kV e
1000 pA. Cada imagem possui 1024 x 1024 pixels. A amostra foi escaneada na condi¢do seca
e, posteriormente, saturada com agua e re-escaneada. Entdo, 6leo foi injetado deslocando a
dgua até a saturacdo residual. Outros periodos de inje¢do seguiram este estagio inicial de
preenchimento com o6leo, atendendo aos objetivos de trabalhar com duas e trés fases de
injecdo. O perfil de porosidade ao longo do comprimento ¢ apresentado. Imagens 2D da
saturagdo residual da dgua sdo apresentadas em paralelo com a quantificacdo deste resultado e

em compara¢do com a porosidade original da amostra. Uma imagem 2D foi mostrada, obtida



17

do escaneamento da amostra contendo as trés fases injetadas. Imagens 3D s@o apresentadas

para cada fluido utilizado, assim como para a fase sélida e para o espago poroso.

Wildenschild, Culligan, D., K. A., e Christensen, B. S. B. (2004) realizaram
medidas de porosidade, saturacdo de fluido, distribuicdo de espago de poro e caracteristicas
interfaciais dos fluidos envolvidos na drenagem e molhamento de uma amostra de areia € uma
de graos de vidro. Para tanto, foi utilizada a linha do feixe magnético do GSECARS. lodeto
de potéssio (KI) foi utilizado para dopar a fase fluida (4gua) e o escaneamento foi realizado
com energia ligeiramente superior a de absor¢do do iodo (33,17 keV). Um total de 360
imagens 2D foram obtidas utilizando-se rotacdo de 180° a passos de 0,5°. Os pardmetros de
aquisi¢do utilizados foram: a) para areia - 33,70 keV, 360°/0,5° de rotagao/passos angulares,
17,5 pm de resolucdo e 9,3 s de tempo de exposicdo e b) para os griaos de vidro - 33,30 keV,
360°/0,5° de rotacdo/passos angulares, 17,0 um de resolugédo e 0,65 s de tempo de exposi¢ao.
A mesma amostra de areia foi utilizada para diferentes experimentos de drenagem (rapida e
lenta). Enquanto duas amostras de graos de vidro foram escaneadas em condigdes quase-
estaticas para ar/dgua e oOleo/agua ¢ empregadas para obtencdo de resultados para areas
interfaciais. Resultados percentuais de saturacdo sdo apresentados, assim como imagens 2D e
3D. Em todos os casos a fase dgua serve de parametro por ser o Unico fluido identificado nas

imagens.

Schnaar, G. e Brusseau, M. L. (2005) utilizaram microtomografia de raios X
da linha GeoSoilEnviroCARS (GSECARS) do Laboratério Nacional de Argonne para
caracterizar quantitativamente a morfologia de liquido orgéanico imiscivel em meios porosos.
Dois tipos de areias, comerciais, foram utilizadas: Accusand e Hayhook. A regido escaneada,
em cada uma das cinco amostras utilizadas, compreende a regido central de uma coluna com
5,6 mm de comprimento. Tetracloroetano dopado com iodobenzeno (8 %) foi utilizado como
liquido organico, enquanto a fase aquosa foi dopada com cloreto de césio (60 g/L). O
algoritmo de reconstrucio utilizado foi o de Rivers. A resolucdo utilizada foi de 10° mm’.
Apesar de o artigo dizer que os dois liquidos e mais a fase sélida s@o visualizados na Figura 1
(imagens 2D para duas amostras), apenas duas fases podem ser identificadas. Os autores
mostram imagens 3D de diferentes morfologias do liquido organico. Também sdo mostradas
as distribuicdes de volume de gotas do liquido orgénico para trés amostras. Alguns graficos

mostram resultados do nimero de gotas do liquido orginico pelo volume analisado da

amostra.
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Wildenschild, D., Hopmans, J. W., Rivers, M. L. and Kent, A. J. R. (2005)
utilizaram a microtomografia de raios X sincrotron para imagear amostras cilindricas
confeccionadas com areia (Lincoln's sand). Em paralelo com a microtomografia, foram
realizados experimentos de fluxo de fluido. Para tanto, uma solucéo de agua e KI (13 %) foi
empregada para saturar duas amostras cuja diferenca estava em seus didmetros, 6 mm e 1,5
mm. O fluxo de fluido foi obtido aplicando-se ar comprimido no topo da amostra.
Imageamento foi realizado apds estabilizacdo do fluxo para uma dada pressdo. A energia
aplicada foi de 33,7 keV, correspondente a energia de absor¢do fotoelétrica do iodo. Dois
grupos de resultados foram obtidos, qualitativos e quantitativos. Ambos evidenciam a
dependéncia da drenagem com a dindmica de fluidos aplicada. Pode-se concluir que quando o
processo de drenagem ¢ realizado a incrementos de pressdo (drenagem multipasso/lenta) a
retirada de fluido ¢ uniforme, mais eficiente e ndo causa significante movimento de particulas.
Tais resultados ndo sdo obtidos com a aplicacdo de uma Unica e alta pressdo (Unico/lento).
Além disso, percebeu-se que o didmetro de 1,5 mm nio ¢ suficiente para fornecer resultados

representativos dos experimentos.

Noiriel, C., Bernard, D., Gauze, Ph. e Thibault, X. (2005) realizaram um
experimento de fluxo de 4gua saturada com didxido de carbono em arenito poroso com o
objetivo de identificar as relagdes entre quimica de fluido, propriedades hidrodindmicas e
estruturais. Para tanto, imageamentos peridodicos com microtomografia de raios X foram
aplicados para avaliar a evolu¢do microgeométrica e a interface rocha-fluido enquanto a
porosidade e a permeabilidade aumentavam devido a dissolucdo. O experimento tomografico
foi montado na linha ID19 do acelerador Sincrotron em Grenoble, Franga. O aparato ¢
composto de um conversor de raios-X/luz visivel e uma camera CCD FReLON com 2048 x
2048 pixels. A resolugdo oOptica alcancada foi de 4,91 um. A percolagdo foi realizada em trés
estagios e foi feito um escaneamento antes do inicio do processo e um ao final de cada
estagio. O aumento de porosidade ¢ apresentado em relacdo ao tempo de aplicacdo de fluido,

assim como, o aumento de permeabilidade correspondente ao da porosidade.

Culligan, K. A., Wildenschild, D., Christensen, B. S. B., Gray, W. G. ¢
Rivers, M. L. (2006) realizaram medidas em um sistema de contas de vidro com didmetros de
1,0 a 0,850 mm cuja porosidade atingiu o valor de 34%. Para ambos os escaneamentos, foi

utilizado rotacdo total de 360 graus, a passos angulares de 0,5 graus para o sistema ar-agua e
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0,25 graus para o sistema 6leo-dgua. O iodeto de potassio (KI) foi utilizado a proporgdo 1:6
para aumentar o contraste entre a agua e a fase ndo molhante. Dessa forma, a energia
selecionada para o feixe de raios X foi de 33,3 keV, a qual ¢ ligeiramente acima da energia de
absorcdo fotoelétrica do iodo. A resolu¢do de voxel alcangada foi de 17 micrometros. As
amostras foram confeccionadas introduzindo-se as esferas de vidro em um tubo de acrilico,
resultando em 7,0 cm de altura e 7,0 mm de diametro interno para a amostra do experimento
ar-dgua e 4,0 cm de altura e 7,0 mm de didmetro interno para a amostra do experimento dleo-
agua, sendo esta anteriormente sinterizada antes de inserida no tubo de acrilico. A amostra
para o experimento ar-agua tinha o topo aberto e a base sustentada por uma membrana de
nylon semipermeéavel capaz de permitir a passagem da fase molhante. Para o caso dos
experimentos com 6leo havia também um reservatério estatico para esta fase no topo da
amostra. O 6leo utilizado foi o Soltrol 220. Os experimentos com fluido eram realizados em
trés estagios de embebicdo e drenagem. A embebicdo era interrompida 10 minutos antes do
escaneamento (dura¢do de 10 minutos para ar-agua e 30 minutos para Oleo-agua) para
permitir que o fluido se redistribuisse. Um transdutor de capilaridade foi colocado no
reservatorio da fase molhante para tomar leituras da pressdo de capilaridade em intervalos de
2 s. A area interfacial foi quantificada utilizando-se o software Amira. Os pesquisadores
mostram as curvas de pressdo de capilaridade pela saturagdo para ambas as amostras. Sao
mostradas as curvas de saturacdo da fase molhante através da vertical dos processos
secundarios de embebi¢do e drenagem para ambas as amostras. A curva da area interfacial
entre os fluidos é mostrada como uma fun¢do da saturacdo da fase molhante. A curva de
fracdo molhada da superficie sélida versus a satura¢do ¢ mostrada em comparagdo entre os

dois experimentos.

Kohout, M., Grof, Z., Stepanek, F. (2006) acompanharam o processo de
secagem de amostras criadas com cilindros de alumina (1 mm de didmetro e 3-4 mm de
comprimento) inseridos em um cilindro pléstico (12 mm de didmetro e 10 mm de altura). A
amostra foi pré-saturada com agua e, posteriormente, secada por meio de dois possiveis
processos: aplicacdo de vacuo ou mantendo a amostra a 150 mbar e aquecendo-a a 65°. Ao
final de cada passo de secagem a amostra era lacrada e microtomografada. Para tanto, um
escaner Skyscan 1074 foi utilizado. O volume analisado foi de 1 cm’ a resolucdo espacial de
22 um. Os autores apresentam um exemplo de imagem 2D utilizada para explicar os
procedimentos realizados pelo algoritmo de andlise, assim como, exemplos de distribuicdes

de freqliéncias de coeficientes de atenuacdo de duas projecdes. Duas figuras apresentam
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resultados em imagens 3D, uma para a amostra drenada a vacuo e outra para a amostra
drenada sobre aquecimento. Em ambos os casos, as imagens microtomograficas sao
comparadas com simulagdes computacionais. Graficos sdo apresentados relativos a posicdo e
forma da frente de secagem, e efeito do angulo de contado na propagacdo da frente de

secagem.

Kumar, M., Senden, T., Knackstedt, M. A., Latham, S. J., Pinczewski, V.,
Sok, R. M., Sheppard, A. P. e Turner, M. L. (2008) realizaram medidas da distribuicdo de
fluido e molhabilidade em amostras, saturadas e drenadas, de arenito Fontainebleau, dolomita
e calcario. Antes da injecdo de fluido as amostras eram tratadas com plasma elétrico resfriado
de vapor de agua para remover monocamadas orgéanicas e tornar a superficie da rocha
hidrofilica. O equipamento utilizado foi o microCT da Australian National University (ANU).
A resolucdo espacial utilizada alcangou valores de até 3 um. As imagens obtidas eram
compostas de 2048 x 2048 x 2048 voxels. As amostras foram medidas a diferentes saturagdes
de 4gua. lodeto de Césio (Csl), a propor¢do de 0,1 M, foi utilizado como realgcador de
contraste. A infiltracdo foi forcada a vacuo e a drenagem realizada a 110 °C. Imagens 2D das
amostras sdo apresentadas a diferentes estdgios de saturacdo, assim como, a distribui¢do da
fase molhante ao longo da amostra para um dado caso de saturagdo. Resultados sdo
apresentados para saturagdo da fase ndo molhante e de géas residual em uma amostra de

dolomita e uma de arenito.

Landry, C. J., Karpyn, Z. T. e Piri, M. (2011) utilizaram a microtomografia
de raios X para obter os perfis de saturacdo temporal e espacial e as areas de superficie e
interfaciais para ciclos de drenagem e embebicdo usando amostras com diferentes
caracteristicas de molhamento, mas estruturas similares de poro. Amostras de contas de
acrilico ou de vidro foram utilizadas em conjunto com querosene e solu¢cdo agua-Nal (6 %).
As amostras foram pré-saturada com a solugdo para posteriores ciclos de embebig¢do, a partir
de seu topo, com querosene e drenagem por meio da injecdo da solugdo através da base da
amostra. A resolucdo utilizada foi de 0,0259 x 0,0259 x 0,0274 mm (sendo 0,0274 mm a
espessura da secdo transversal). Os perfis de saturacdo de trés embebicdes e uma drenagem
sao mostrados para a amostra de acrilico e os perfis de uma embebicdo e uma drenagem sao
mostrados para a amostra de vidro. As areas de superficies molhantes e ndo molhantes sdo
apresentadas para cada processo realizado. As areas especificas dos meniscos sdo mostradas

para as duas amostras e em trés processos de embebicdo e um de drenagem. Os autores nao
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apresentaram imagens 2D ou 3D representativas da visualizagdo das amostras contendo as

fases fluidas. Também ndo sdo apresentadas as caracteristicas do microtomdgrafo utilizado.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 Radiac¢ao Eletromagnética

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

Para o tipo de estudo realizado neste trabalho, a radiacdo eletromagnética ¢

a mais recomendada devido a seu alto poder de penetracio.

3.1.1 Raios X

Os raios X sdo ondas eletromagnéticas, exatamente como 0s raios gama,
diferindo apenas quanto a origem, pois 0s raios gama se originam dentro do nuicleo atdomico.
Os principais processos de interagdo com a matéria, para esse tipo de radiagdo, sdo o efeito

fotoelétrico e os espalhamentos Compton, Rayleigh e Thomson.

A radiacdo X ¢ 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. Ela pode ser formada também pelo fendmeno de
freamento (bremsstrahlung) de elétrons em tubos de raios X ou em outras situacdes

equivalentes envolvendo particulas carregadas, neste caso sendo um espectro continuo.
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3.2 Interacio da Radiacdo com a Matéria

A completa compreensdo de como a radiagdo interage com a matéria ¢
de fundamental importancia. Na area médica, ¢ relevante saber quais os danos que cada
tipo de radia¢do pode causar quando em contato com o tecido do corpo. J& 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 radiacdo ¢ atenuada em

uma dada amostra.

r

Um fator de grande importancia é o contraste entre a intensidade do
feixe de radiag@o incidente e o transmitido. Dessa maneira, torna-se de grande relevancia a
escolha de uma fonte 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.

A espessura da amostra também influi na atenuagdo do feixe de
radiag@o. Cada tipo de amostra possui um valor, chamado “espessura 6tima”, em que ¢
otimizada a relacdo entre a transmissdo e o espalhamento do feixe. O emprego de uma
amostra com essa caracteristica interfere na escolha dos tempos de medidas de modo a
otimizé-los (MUDAHAR, 1985). O modo de calcular essa espessura é mostrado na

equagao (1):

d =aE (1)

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

keV, da fonte empregada.
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3.2.1 Efeito Fotoelétrico

O Efeito Fotoelétrico envolve a absor¢do de toda a energia de um foton por
um elétron atdmico com a eje¢do subseqiiente do elétron do atomo. A energia cinética do

elétron ejetado € entdo:

T=hv-E, )

onde 4v é a energia do foton incidente e Ex € a energia de ligacdo do elétron na camada K

(LEO, 1993).

Elétron Ejetado

& Elétran

£ rriton
8 réutron

G Miclea

Faton Incidente

Figura 1. Efeito Fotoelétrico.

O efeito fotoelétrico ocorre, principalmente, com elétrons da camada K, que
¢ a camada mais interna e que possui a maior energia de ligagdo. 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 equacdo (3) mostra a secdo de choque fotoelétrica (cm*/atomo) para a

camada K, a qual € responsavel por 80% do efeito fotoelétrico (KAPLAN, 1978).
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T =0, 2505425/2(111c2//711/)7/2 (3)

onde ,7x ¢ a se¢do de choque da absorcdo fotoelétrica para a camada K; @, = 2,67nr,” onde
ro = &/mc® é o raio classico do elétron; o € a constante de estrutura fina
(a=1/137 =27’/hc); mc’ é a energia de repouso do elétron, ¢ hv é a energia do foton

incidente.

3.2.2 Efeito Compton

O f6ton incidente sofre espalhamento ineldstico na interacdo com elétrons
pouco ligados ou livres. Na matéria, os elétrons estio ligados, entretanto, se a energia do foton
¢ alta em relacdo a energia de ligagdo, esta ultima energia pode ser ignorada e os elétrons
podem ser considerados como essencialmente livres. Os elétrons sdo ejetados com uma dada
energia cinética e o foton ¢ espalhado com energia menor que a incidente (LEO, 1993,

APPOLONI e MELQUIADES, 1997).

Elgtron Ejetado
Féton Incidente g(‘( \I

Fdaton Espalhado

Figura 2. Efeito Compton.

As energias dos fotons, incidente e espalhado, sdo representadas como:
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E=hv 4)

B 1+a(l-cos6) )

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

A equagdo (6) mostra a se¢do de choque total (cm?/4atomo) do espalhamento
Compton, onde se pode notar que a dependéncia do niimero atomico Z ¢ linear (KAPLAN,

1978).

o =2 ZWOZ{”_“F(I ta)_ lln(1 + 20{)} + lln(l +20a)- ﬂ} (6)

‘ o’ [ 1+2a « 2a (1+2a)

2 , . , . . ’ r 2 2 1
onde o = hv/mc”, hv ¢é a energia do foton incidente, m é a massa do elétron, ry = ¢"/mc” e Z ¢

0 numero atdmico.

3.2.3 Espalhamento Rayleigh

O espalhamento eléstico, também conhecido como coerente, € 0 processo
em que o féton incidente sofre apenas um desvio da sua trajetoria inicial ao interagir com o
campo dos elétrons ligados. Neste processo, todos os elétrons no atomo participam de
maneira coerente. H4 apenas uma mudan¢a no momento linear do féton, mas sua energia
inicial ¢ conservada (HUBBELL, GIMM E OVERBO, 1980, LEO, 1993, APPOLONI e
MELQUIADES, 1997).
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Faton Ezpalhado

Faton Incidente

Figura 3. Espalhamento Rayleigh.

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

numero atdomico (KAPLAN, 1978).

1+ cos’ @
do, = r0|f0|szQ (7)

onde fy ¢ o fator de espalhamento atomico; df2 é o angulo sélido na direcdo de 6. Para

comprimento de onda (A1) grande, fy — Z.

3.2.4 Espalhamento Thomson

O espalhamento Thomson ocorre quando um féton interage elasticamente
com o campo dos elétrons do material fazendo-os oscilarem. Esta oscila¢do irradia uma nova
onda na mesma fase e freqiiéncia da onda da radiagdo incidente. A energia inicial do foton ¢
conservada com mudanga no seu momento linear (BURCHAM, 1974, APPOLONI e
MELQUIADES, 1997).
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Figura 4. Espalhamento Thomson.

A secdo de choque (cm?/atomo) do espalhamento Thomson ¢ dada pela

equagdo (8) (KAPLAN, 1978).

Or=—7"h (8)

2, 2
onde: ryp = e"/mc”.

3.2.5 Formacao de Pares

A formacdo ou produgdo de pares € o evento em que na interacdo do féton
com o campo Coulombiano do nucleo do 4&tomo, hd uma conversdo 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 férmula de equivaléncia de Einstein (E = mc’). A energia
2moc® =1,02 MeV ¢ limiar para o processo, sendo esta a energia da massa de repouso

necessaria para criar o par de particulas (APPOLONI e MELQUIADES, 1997).
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Figura 5. Formagdo de Pares.

O pésitron é uma particula com as mesmas caracteristicas do elétron, a ndo

ser pela sua carga de sinal oposto e momento magnético contrario.

Este processo de interagcdo, apesar de importante, sé ocorre com
probabilidade aprecidavel quando se usa feixes de radiacdo com fotons de energia bem maior

que 1,02 MeV (radiagdo gama ou X).

A secio de choque (cm?/4tomo) para a produgdo de um pésitron de energia

cinética T ¢ dado pela equagdo (KAPLAN, 1978).

c,Z°P

do, =24
" hv—2mc?

dT ©

+

onde: 69 = 5,8.107* m?, ¢ P = p(hv, Z).
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3.3. Coeficiente de Atenuacio

Os processos mais significativos, no que diz respeito a interacdo 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 e
MELQUIADES, 1997). Entdo, a probabilidade total da interacdo de um féton na matéria é a

soma das se¢des de choque individuais para tais efeitos:

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

onde or, oF, op € o representam as segdes de choque para o Espalhamento Elastico, Efeito
Fotoelétrico, Producdo de Pares e Espalhamento Compton, respectivamente, € Z é o nimero
atbmico do material alvo. Multiplicando ¢ pela densidade de atomos, N, obtém-se a

probabilidade por unidade de comprimento para uma intera¢do (LEO, 1993):

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

A probabilidade fornecida pela equag@o (11) é mais comumente conhecida
como o coeficiente de absorcdo 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 evolugdo dos trés processos em fun¢do da energia.
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Figura 6. Coeficiente de absor¢ao total do chumbo, mostrando as contribui¢des da absor¢do

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 g;Pb, 50Sn, ,0Cu e 3Al

Coeficiente de Absorgiio (cm™)

00 ' l —
(T T R I (]

Energia do Foton (hv/m,c?)

Figura 7. Coeficientes de absorc¢ao total do Al, Cu, Sn e Pb (extraido de KAPLAN, 1978).
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3.3.1 Coeficientes de Atenuacao Linear e de Massa

A passagem da radiac@o eletromagnética através da matéria se caracteriza

por uma absorg¢do exponencial e é descrita pela seguinte lei de atenuagio:

[=1e"" (12)

onde x representa a espessura do material usado como amostra (cm), 4" o coeficiente de
~ 1 -1 , . . . .. , . .

atenuacdo linear (cm™), [ € 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 atenuagdo linear ', que aparece na equagdo (12), pode ser definido como:

H=Hp (13)

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

amostra (g/cm’).

3.4 Microtomografia de Raios X

A microtomografia computadorizada de raios X (u-CT) é um método de
inspecdo que prové imagens transversais detalhadas da regido interna de materiais. Tais
imagens provém da reconstru¢do de uma sucessdo de raios X, também chamados de
projegdes, de um dado volume da amostra. Cada proje¢do efetuada ¢ um mapeamento do
coeficiente de atenuacdo linear através da regido por onde o feixe de raios X foi transmitido.
Esta técnica é aplicada para amostras de pequenas dimensdes e alcanca alta qualidade de

resolucdo espacial (~ 1um).

A microtomografia de raios X ¢ uma versdo otimizada do CAT (Computed

Axial Tomography), que é uma metodologia tomografica usada em diagndsticos médicos,
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baseada na tomada de dados a partir da translagao de fonte e detector em torno de um paciente
(TESEI et al. 2005). Esta é aplicada a amostras de pequenas dimensdes e alcanga baixa

qualidade de resolugdo espacial.

Em um sistema tomografico, o mapeamento da estrutura interna tomada
pela atenuacdo da radiacdo proveniente de uma fonte de raios X ¢ adquirido por uma camera
CCD (charge-coupled devices), que é um arranjo bi-dimensional de detectores, geralmente de
Silicio.

Os microtomografos computadorizados fazem a reconstrucdo completa da
regido escaneada na forma de uma imagem 3D a partir do empilhamento de se¢des 2D da
mesma. As se¢des 2D sdo provenientes da aplicagdo de um algoritmo de reconstru¢do no
conjunto de projecdes tomadas da amostra. Cada projecdo € realizada com a exposi¢do de um
volume da amostra ao feixe de radiacdo durante um tempo pré-estabelecido. O nimero de
projecdes obtido depende do intervalo angular selecionado, 0° a 360° ou de 0° a 180°, e do

passo angular entre duas exposi¢des consecutivas.

A andlise das se¢des 2D torna possivel a determinacdo dos pardmetros
estruturais do material em questdo, e até uma reconstru¢do matematica de um modelo 3D da
amostra. O modelo 3D tem as mesmas caracteristicas da amostra, porém ndo ¢ igual em
formatos internos (matriz e poros), e ¢ usado para simulagdes computacionais. Para este tipo
de analise € 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 radiagdo sincrotron. A diferenca entre as duas fontes esta no
tempo de aquisicdo de dados e resolucdo de imagens adquiridas. Tubos de raios X requerem
alto tempo de exposicdo e atingem resolugdes menores que as alcancadas com o uso de
aceleradores sincrotron com um baixo tempo de medidas (PHILLIPS & LANNUTTI, 1997).
Entretanto, equipamentos microtomograficos modernos que usam tubos de raios X como

fonte estdo sendo cada vez mais aperfeicoados e atingindo resolugdes de imagens da ordem de

< 1 um com tempo de exposi¢cdo cada vez mais otimizados.

Além disso, a técnica € confiavel e rapida na aquisi¢ao de dados e pode ser
considerada ndo destrutiva, conforme seja a resolugdo de imagens necessaria. Ja analise das
imagens depende do software de processamento de imagens e do operador que analisa os

dados.
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3.4.1 Arranjos de Sistemas Tomograficos

Os sistemas tomograficos vém sendo pesquisados e aperfeicoados no
decorrer dos anos. As mudangas ocorreram, principalmente, na qualidade dos detectores,
fonte de radiacdo e equipamentos computacionais. Algumas alteragdes ocorreram também no
arranjo e forma de movimentagdo do sistema fonte-detector dos tomodgrafos. Estas

diferenciagdes sdo tratadas por “geragdes”, como se segue:

Primeira geracgfo: esta configuragdo utilizava apenas um detector que era
transladado em conjunto com a fonte de raios X de forma a adquirir uma projecdo. Em
seguida, o sistema era girado de um pequeno incremento angular. O processo de translagdo
era entdo repetido para obter a projecdo seguinte. O feixe de raios X da primeira geragdo ¢é

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

Segunda geracfio: 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 configuragdo, o conjunto de detectores
realiza varias medidas simultanecamente. Mas ainda sdo necessarios movimentos de translagdo

e rotagdo para varrer toda a extensdo do objeto.

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

geragdo requer apenas passos angulares para a coleta de dados.

Quarta geraciio: 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 geracdo de tomografos, € que, para cada posicdo da fonte, um conjunto

diferente de detectores realiza a aquisi¢cdo do feixe transmitido através do objeto. Desta forma,
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se um detector estiver em mau funcionamento ou ndo estiver funcionando sua contribuigdo

ndo aparecera na forma de um artefato nas imagens reconstruidas.

Quinta geraciio: neste sistema que foi proposto em 1985, ndo existem
partes mdveis e a fonte de raios X foi substituida por quatro alvos de tungsténio em forma de
anel (~210°) que sdo atingidos por um feixe de elétrons, colimado e posicionado por um
campo eletromagnético. A desacelera¢do dos elétrons nos alvos produz os raios X, os quais
sdo atenuados apos serem transmitidos através da amostra e registrados por um conjunto de

detectores de estado solido.

Sexta geracdo: ¢ um sistema helicoidal que permite obter imagens
tridimensionais em um intervalo bastante reduzido em comparacdo as outras geragdes. A
opinido que se faz em relagdo ao mais recente sistema tomografico ¢ que o mesmo pode ser
considerado de sexta geracdo por integrar as caracteristicas das fontes e detectores dos
sistemas de terceira a quinta geracdo com a nova geometria helicoidal, onde o paciente ou
objeto a ser tomografado translada enquanto o sistema tubo-detector o circula. Este

procedimento requer que o algoritmo de reconstrugdo seja alterado para considerar o tragado

helicoidal.

Existem diferentes formas de irradiagdo que provém feixes de diferentes
formatos, como o paralelo, que é pouco usado pela dificil operagdo e colimagdo do sistema,
porém gera boas resolugdes de imagens, e o feixe conico, amplamente usado por nido
apresentar as dificuldades encontradas no sistema de feixe paralelo, mas que perde um pouco
na resolucdo. O arranjo utilizado em nosso trabalho foi o tomdgrafo de terceira geracdo com
feixe conico, também conhecido como ‘“cone beam”. A diferenca é que, neste caso, o

conjunto amostra-detector fica fixo para dar lugar a rotacdo da amostra.

3.4.2 Aquisi¢ao dos Dados

A aquisi¢do dos dados microtomograficos ¢ feita pela cAmera CCD (Charge

Coupled Device), que ¢ formada por um conjunto de sensores, chamados fotocélulas, muito
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mais sensivel a luz que os filmes convencionais, arranjados em uma matriz de linhas e

colunas.

Algumas cameras CCD’s sdo sensiveis a luz visivel, desta forma, faz-se
necessario a utilizacdo de um intensificador de imagem (cintilador), que tem como fun¢do
principal a conversdo dos fotons de raios X em fotons de luz visivel. Posteriormente, esta luz
visivel chega aos sensores da cdmera CCD, onde é convertida em uma corrente de elétrons
que ¢ proporcional a intensidade de luz incidente em cada sensor. Esta corrente produz um
sinal analogico que serd amplificado e convertido, pelo conversor analdgico/digital, em um
sinal digital. Este sinal digital ¢ entdo interpretado e/ou gravado no computador em forma de
uma imagem digital bidimensional de valores de niveis de cinza (dentro do intervalo de 0 a
255). A Figura 8 representa as etapas descritas acima. Cameras mais modernas sdo sensiveis a

raios X e ndo necessitam do intensificador de imagens.

Camera . .
Cintilador
CCD Amostra

Fonte de
Raios X

Fotons de Fotons de
Luz Visivel Raios X

Figura 8. Representacdo esquematica desde a emissdo até a deteccdo dos fotons pela cdmera
CCD.

3.4.3 Algoritmo de Reconstrucao de Imagens

O método de obtencdo de imagens tomograficas adotado ¢ chamado de

“Retroproje¢do Filtrada”. Esse método consiste em obter uma solu¢do aproximada
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considerando que a atenuagdo do feixe ¢ uniforme sobre todo o trajeto do raio no interior da

amostra, de forma que a atenuagao calculada é proporcional a atenuagao medida.

O feixe ¢ considerado como uma linha que atravessa a amostra e, dessa
forma, o objeto ¢ modelado a partir de uma distribui¢do da atenuagdo dos raios X ao longo
desta linha. A integral sobre esta linha representa a atenuagdo total sofrida pelo feixe que

atravessa o objeto.

A proje¢do ¢ formada pela combinagdo 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 9.

Figura 9. Projecdes paralelas dadas pelo arranjo de raios paralelos para diferentes angulos.

Onde:

P, = [ f(x,y)ds (14)

(0.)
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em que f(x,y) representa uma funcdo bidimensional em cada integral de linha dos pardmetros
(61). A equagdo utilizada pelo algoritmo, adotada para rotacdes de 0° a 180° estd relacionada

abaixo:

f(x,y)= ]{QQ (xcos@ + ysen0)do (15)

onde:

0, () = [ S, (w)wlexp(j2mwt)dw (16)

e Sp(w) é a transformada unidimensional de Fourier da projecdo Py(?), que ¢ igual a uma

transformada de uma fatia bidimensional do objeto original.

Para rotagdes de 0° a 360°, o limite inferior de integra¢do da equagdo (15)

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 estd descrita
na equacgdo (15), que € usada para feixes paralelos. Uma modificag¢do no seu formato deve ser

realizada para se obter o algoritmo de projecdo adequado.

Existem dois tipos de arranjos instrumentais para o feixe conico, também
conhecido como “feixe em leque”. A diferenca estd no formato do detector ¢ como neles

incidem as linhas (feixe) de radiag@o.

A Figura 10 mostra o exemplo em que o arranjo de detectores ¢ montado
formando um arco, as linhas de radia¢do incidem com espagamentos D iguais. Pode-se notar
no arranjo da Figura 11 que as linhas de radiacdo chegam aos detectores com espagamentos

diferentes devido ao seu arranjo em formato plano.
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Figura 10. Arranjo tomografico com detectores alinhados na forma de um semicirculo.

Raios em intervalos
eqiliangulares

~
NN

Espagamenios
diferentes

Figura 11. Arranjo tomografico com mesmo angulo entre as linhas de radiacdo incidente e

com espagamentos diferentes de chegada aos detectores.

Para se obter projecdes com feixe em leque, a funcdo f{x,y) tem que ser dada
em coordenadas polares f(r,#), que de acordo com a Figura 12 sofre as seguintes

transformagaoes:

x=rcos¢ e y=rseng (17)
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Fonte

s=

D,

Figura 12. Ilustragdo para auxilio na transformacao das coordenadas cartesianas em polares.

Para simplificar e ter uma melhor visualiza¢do, vamos considerar na Figura
13 o detector imaginario D*;D",, que passa pela origem, e as seguintes transformagdes que se

seguem:

t=scosy O=p+y
18
t:—SD 9:,B+tan*li (18)
VD? +5° D
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Figura 13. Parametros usados no algoritmo de reconstru¢do de imagem.

Agora a funcdo f(r,#), com auxilio das relagdes descritas em (18) e com

algumas transformag¢des matematicas, pode ser escrita como:

() |

=— rcos\B +tan ' |\S/, |- D—S
1r)=3 {% I M( JiJ rcos(p-+ tan (7)) ¢)](D2+S2)2ddﬂ (19)

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

a expressao P/;er(sD/(D2 +s )1/ ?) corresponde a integral do raio SA na projecdo paralela Py(?).

A equagdo (19) estd descrita para rotagdes de 0° a 360°, sua solugdo ndo ¢ trivial e

pode ser vista em detalhes no terceiro capitulo de (KAK & SLANEY, 1999 e NAIME, 2001).

3.4.4 Imagens em Niveis de Cinza

O processo de discretizagdo da informacdo de cor em imagens ¢&

denominado de quantizacdo. Apds a quantizagdo, uma imagem ¢é formada por um conjunto de
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cores. A maneira como cada cor serd vista em uma imagem depende do numero de bits
utilizado em sua representagdo. Uma imagem com m bits suporta 2" niveis de cores. Trés
tipos de imagens sdo mais comuns de serem trabalhados: bindria, tons de cinza e colorida.
Uma imagem bindria (m = 1) possui 2 cores, preto (0) e branco (1), normalmente. Uma
imagem em tons de cinza possui, geralmente, 8 bits (m = 8) e suporta 256 niveis de cores, 254
entre o preto (0) e o branco (256). A imagem colorida é, geralmente, uma imagem de 24 bits e
suporta, aproximadamente, 16,7 milhdes de cores (BUENO, 2008). Neste trabalho foram

utilizadas imagens em tons de cinza e bindria.

Uma informacdo importante a se lembrar ¢ que, em microtomografia de
raios X, uma imagem, por exemplo, bidimensional, representa a distribuicdo, também
bidimensional, do coeficiente de atenuacdo linear do material em cada ponto. Comumente,
regides mais claras de uma imagem representam zonas com coeficientes de atenuagdo maiores
(ou zonas mais densas) e regides mais escuras correspondem a zonas de menor atenuagdo (ou
zonas menos densas). A Figura 14 mostra o exemplo de uma imagem onde a seta A
exemplifica uma regido de maior atenuacdo e a seta B uma regido de menor atenuagio, a qual

neste caso ¢ um poro. As demais regides sdo responsaveis por atenuagdes intermediarias.

ot e b ; ; - g d
Figura 14. Detalhe de uma imagem 2D de uma amostra de arenito Botucatu identificando
regides de maxima (seta A) e minima atenuagio do feixe (seta B) durante aquisi¢do das
projecoes.

A iy S
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3.4.5 Caracterizacio Geométrica

Uma imagem digital ¢ caracterizada por elementos de area ou de volume,
dependendo se a imagem ¢ bi ou tridimensional. Um pixel € o menor elemento de area que
caracteriza uma imagem digital bidimensional. Em uma imagem microtomografica ele ¢ a
representacdo, em tons de cinza, do coeficiente de atenuag¢do das porgdes da amostra
(dispostas em linha) por onde o feixe de raios X passou. As dimensdes de um pixel sdo
definidas pela resolucdo espacial empregada. Por isso, quanto melhor a resolug¢do, 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 representacdo esquematica destes dois elementos ¢ mostrada na Figura 15.

Pixel

R R R L W

Figura 15. (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,
Versao 2.1.4, 2002):

1 quando x pertence ao espago poroso
Z(x):{ q P pagop 20)

0 quando ndo pertence
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onde x ¢ a posicdo em relagdo a uma origem arbitraria. A porosidade ¢ definida pela média

estatistica (denotadas por ( )), como se segue:

¢ =(2(x)) 1)

Quando o meio ¢ homogéneo os pardmetros estatisticos independem de x,

assim a porosidade ¢ constante.

A morfologia matemadtica visa descrever a forma de objetos contidos em
uma imagem bindria, comparando os objetos de interesse (poros ou grdos, 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 Dy,
Dg ou D34. As métricas citadas prescrevem a conexao entre um pixel aleatorio de interesse e
sua vizinhanga. Dessas, foi utilizada a Métrica D34, um octéogono, para determinagdo da
distribuicdo de tamanho de poros neste trabalho, pois apesar de ser muito diferente da métrica

Euclidiana, ¢ computacionalmente mais rapida. As dificuldades computacionais aumentam

com a complexidade dos elementos estruturantes.

Na Figura 16, 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 espaco discreto.

Dy Dg D34

Figura 16. Forma que os elementos estruturantes assumem com o aumento do raio.

As operagdes de base da morfologia matemdtica para a determinagdo da
distribui¢do de tamanho de poros s@o a erosdo e a dilatacdo. A operacdo de erosdo consiste em

varrer todos os pixels da imagem com o pixel central de um elemento estruturante. O pixel da
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imagem correspondente ao pixel central do elemento estruturante é conservado quando todo o
elemento estruturante esta contido na fase a ser erodida. Caso ao menos um pixel do elemento
estruturante ndo esteja contido na fase em questdo, o pixel correspondente ao pixel central do
elemento estruturante ¢ erodido na imagem. Na Figura 17 (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
operag¢do for realizada sobre a Figura 17 (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 operagdo de abertura seria realizar uma operacao de erosao seguida
de uma operacdo de dilatacdo. Portanto, a imagem (C) na Figura 17 representa uma operagao

de abertura sobre a imagem (A).
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" "R

Elemento

+ Elemento +
Estruturante Estruturante

Cc

Elemento +
Estruturante
Figura 17. Operacdo de abertura. (A) imagem original com pixels coloridos representando a

fase porosa, (B) resultado da operacdo de erosdo na imagem A e (C) resultado da operagdo 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 raios crescentes, o1, 62, ...0max,

onde dmax ¢ tal que elimina todos os poros na operagdo de erosdo.

A funcdo de distribui¢do acumulada normalizada B{(Xsea (KAK &
SLANEY, 1999, LIANG et all, 1998):

Mes(X) — Mes(Ts(X))

F(%.0) = Mes(X)

(22)

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

operacdo de abertura, composto pelos objetos de tamanho superior a 0.
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Para a determinacdo da distribui¢do de poros em imagens bindrias 2-D, a
unidade de medida consiste na area superficial dos poros. Desta forma, a distribuicdo de

tamanho de poros sera dada por:

Ry ™ Z(r)

(23)
onde ¢ ¢ a porosidade total da imagem de partida e ¢ (r) € a porosidade da imagem apds a

operagdo de abertura com um disco (elemento estruturante) de raio r.

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

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

3.4.6 Resolucio de Imagens

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

sistema.

Quanto melhor for a resolugdo espacial atingida, mais acurados serdo os
dados que poderdo ser obtidos da amostra. Sistemas tomograficos modernos atingem
resolucdes que vao da ordem de um até nm, dependendo basicamente do tamanho da amostra

e geometria/qualidade do sistema de irradiacao/detecgao.

A resolucdo (R) da imagem tomografica, que depende do tamanho do pixel

no detector e do fator de magnificagdo (M), € descrita da seguinte maneira:
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X
R=— 24
; (24)
onde x ¢ o tamanho de pixel em mm.
b
Mm=27 (25)
a

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

Os parametros fundamentais que permitem atingir melhores resolucdes em
uma determinada tomografia sdo as distancias apresentadas na equacdo (25). Essas distancias
e conseqlientemente a resolugdo espacial para uma dada medida podem ser limitadas pelo
tamanho da amostra. Portanto, uma melhor resolu¢do ¢ obtida para amostra com menor
didmetro. Para um microtomdgrafo, a relagdo entre a menor resolugdo espacial e o tamanho

da amostra é de 1:10% a 10*.

Outra caracteristica importante a ser avaliada ¢ a resolug@o de contraste das
imagens. Este fator estd relacionado ao contraste minimo (diferenca minima) entre
coeficientes de atenuagdo linear de partes integrantes adjacentes na amostra, importante para
quantificar pequenas varia¢des na densidade da estrutura do material analisado (Appoloni e
Cesareo, 1994). Este tipo de resolugcdo depende diretamente da energia do feixe de raios X
uma vez que um feixe demasiadamente energético pode ser transmitido completamente por
algumas estruturas da matriz, o que diminuiria tal resolu¢cdo. Mas ela também esta relacionada
com a intensidade do feixe, ou seja, o tempo de exposi¢do, para uma mesma energia de feixe,
também influencia na qualidade da resolug@o de contraste. Quanto mais intenso o feixe, maior
o numero de fotons que constituirdo a projecdo e, conseqiientemente, melhor a resolugdo de
contraste, devido a diminui¢@o do desvio estatistico. A Figura 18 mostra um claro exemplo de
diferencas de resolucdo de contraste para uma mesma amostra. A pobreza de contraste obtido

para a Figura 18 (B) transmite a importancia de tal caracteristica.
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Figura 18.Granito escaneado a energia de raios X de (A) 100 keV e (B) 200 keV (KETCHAM
& CARLSON, 2001).

3.4.7 Histograma de Niveis de Cinza

Uma imagem em niveis de cinza corresponde a uma representacdo onde
cada pixel assume um valor no intervalo [0,L-1] de Z, onde o valor 0 é associado ao preto, o
valor (L-1) corresponde ao branco, e os valores intermediarios 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. A Figura 19 apresenta um exemplo de imagem e seu
correspondente em niveis de cinza 8 bits/pixel (IMAGO®, Manual Cientifico, Versao 2.1.4,

2002).
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Figura 19. Exemplo de imagem colorida e sua conversdo em niveis de cinza (IMAGO®,

Manual Cientifico, Versdo 2.1.4, 2002).

O histograma de uma imagem representa, para cada nivel de intensidade
(cinza), a fragdo do numero de pixels com aquele nivel. Ele indica como a imagem esta
distribuida dentro dos possiveis niveis. Se a imagem ndo estd utilizando todos os niveis
disponiveis, podemos altera-los, para melhor uso. Este tipo de filtragem chama-se
manipulagdo de histograma. Um exemplo de histograma de niveis de cinza ¢ apresentado no

item precedente.

3.4.8 Pré-Processamento e Binarizacio de Imagens

As técnicas de pré-processamento t€ém como objetivo transformar uma
imagem original de forma que a imagem resultante seja mais adequada para um
processamento especifico posterior. Em geral, o que se diz “tornar uma imagem mais
adequada” ¢ uma questdo de interpretagdo do usudrio, sendo importante a sua experiéncia.
Além disso, as técnicas ndo sdo universais, ou melhor, o0 mesmo limiar pode ndo produzir

resultados satisfatorios para todo o conjunto de imagens considerado.

De um ponto de vista geral, podemos definir como segmentagdo o
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
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conexo de pixels com propriedades comuns, como intensidade de nivel de cinza, textura, etc.

que a diferencia de outras regides.

Uma classe especifica de ferramentas, bastante usuais em andlise de
imagens, sdo as ferramentas de segmentacdo bindria, denominadas simplesmente de

ferramentas de binarizagao.

Os métodos de binarizagdo sdo freqiientemente classificados em métodos
globais e locais. Os métodos globais sdo geralmente baseados no histograma de niveis de
cinza onde, através da adog@o de um tunico valor de nivel de cinza de corte, que opera em toda
a imagem em considera¢do, separa as regides de pretos e brancos. Os métodos locais adotam
pardmetros que operam em regides limitadas da imagem, variando de regido para regido da

imagem.

Além disso, os métodos de binarizacdo podem ser manuais ou automaticos,
se exigem ou ndo a interferéncia do usuario para a decisdo de pardmetros 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 dado material) dependerd da correta
defini¢do das regides de pretos e brancos. Desta forma, a imagem binaria obtida deve

representar realisticamente a imagem original.

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

pode ser realizado com poros.

Como mencionado nos paragrafos acima, a escolha do limiar de tons de
cinza ndo é uma tarefa trivial. A escolha de um limiar acima ou abaixo do valor ideal para
uma dada medida resulta, geralmente, em hiper ou subquantificacio da fase selecionada,
respectivamente. Portanto, tal escolha influenciaria direta e erroneamente tanto nos resultados

qualitativos quanto nos quantitativos (MOREIRA, 2011 e MOREIRA et al, 2012).
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A Figura 20 apresenta a janela utilizada, no sofiware Imago, para a escolha

do nivel de cinza no processo de binarizagao.

& Limiar

Lirniar Frewvigw

Cinza 143 SRS |

Cinza: 93 (193, 5]

Modo de Yisualizagao

O[] Mesclar [] Irwerter

[ spicar | 0K ][ Fechar |

Figura 20. Janela de niveis de cinza utilizada para binarizagdo da imagem em escala de cinza

da Figura 19.

3.4.9 Artefatos e Efeito de Volume Parcial

Embora a resposta obtida com a tomografia computadorizada forneca a
possibilidade de avaliagdo quantitativa, possiveis complicagdes podem fornecer dados
problematicos para andlises 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 determinagdes erroneas de fatores de dimensdes e fragdes do volume de determinados

componentes.
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3.4.9.1 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, & 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, e 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 localizagdo na imagem. Uma medida que
pode ser adotada é 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 permanecerdo possuindo tal defeito. Além disso, se a area
da secdo transversal muda de fatia para fatia, o grau do artefato de beam hardening também

mudard, tornando a técnica propensa a erro.

Existem vérias 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 ¢ o beam hardening
estard 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 21.
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Figura 21. 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 é 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 € a ocorréncia de degradacdo 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 é, 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, e
o0 objeto 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
envolvedor. O material de camada nas imagens também interfere com as analises 3D do
objeto de interesse, em tais casos ele deve ser eliminado durante o processamento da imagem

(KETCHAM & CARLSON, 2001).
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3.4.9.2 Ring Artifact

Ring artifacts ou artefatos em anel ocorrem em tomografos de terceira
geracdo 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 posicdo de cada detector na CCD ¢ a mesma, isto significa que o shift de um detector em
particular ocorrerd sempre a uma mesma distincia do centro de rotacdo. E por isso que este
tipo de artefato assume formas circulares. Varios fatores podem causar tais problemas de
resposta, todos tém base em detectores que respondem de modo diferente as mudangas nas
condi¢des de escaneamento. Fatores como mudanga 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 variacdes do feixe devido as dimensdes do objeto. Se a calibragdo 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 variagdes. Em tais
casos podem ocorrer anéis parciais, pequenos o suficiente para obscurecer sua natureza como

artefatos.

Devido a sua natureza relacionada com alteragdes do feixe de radiacdo, tal
como acontece com o beam hardening, os ring artifacts podem ser sanados ou, a0 menos,
atenuados através do emprego de filtro ou feixe de raios X suficientemente energético. Porém,
o caso ideal ¢ aquele em que a calibracdo dos detectores ¢ realizada por meio da transmissao
do feixe de raios X através de um material com caracteristicas atenuantes proximas da
amostra microtomografada. Dessa forma, respostas anomalas ocasionados nas imagens
provenientes do material de calibragdo sdo semelhantes aquelas que ocorrerdo nas imagens
provenientes da amostra. Uma subtracdo pode ser entdo realizada de forma a remover tais
anomalias das imagens microtomograficas da amostra. (KETCHAM & CARLSON, 2001).
Nos microtomoégrafos empregados no presente trabalho € realizado um procedimento similar a
este quando da aquisicdo de dados (SKYSCAN 1172, 2005), assim como, quando da
reconstru¢do da imagem, a possibilidade de um filtro computacional especifico para este

artefato.
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A Figura 22 mostra tanto o efeito de beam hardening como o de ring
artifacts, assim como solucdes adotadas para corregcdes destes artefatos. Ela ¢ o resultado do
escaneamento de uma coluna de 6” de didmetro de saprolite em um cano de PVC. A imagem
(A) mostra artefatos anéis e beam hardening. (B) é o resultado do software de corre¢do de
ring artifacts em (A). (C) mostra o resultado da pré filtragem do feixe de raios X com o uso
de uma parede de bronze com 6,35 mm de espessura. Beam hardening ¢ ring artifacts foram
reduzidos consideravelmente, mas ndo totalmente. A figura (D) foi obtida usando calibragdo
de camada através de uma porc¢do relativamente homogénea da coluna. Ou seja, as camadas
utilizadas para envolver a amostra filtram o feixe de raios X e barram o espectro de menor

energia do feixe incidente na amostra.

Figura 22. Escaneamento através de uma coluna de saprolite com 6” de didmetro 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¢cdo de 3 minutos (KETCHAM & CARLSON, 2001).
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3.4.9.3 Outros Artefatos

Uma variedade de outros artefatos pode surgir em certas situagdes. Se um
objeto altamente atenuante ndo ¢ circular em sua secdo 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 sdo de
densidade muito mais elevada que da matriz que as envolve, um starburst (explosdo 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 23 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 23. Arenito proveniente do Canion Guarteld, Parand escaneado a uma resolugdo de

5 um (FERNANDES, 2009).
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3.4.9.4 Efeito de Volume Parcial

Cada pixel em uma imagem tomografica representa as propriedades de
atenuacdo 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. Principais Softwares Utilizados

Trabalhos envolvendo microtomografia requerem a utilizacdo de softwares
especificos, seja para a aquisicdo dos dados microtomograficos e reconstru¢do das imagens
2D e 3D, quanto para as analises microestruturais. Nas subse¢des seguintes sdo apresentados

tais softwares com suas respectivas aplicagoes.

4.1.1. Software Skyscan 1172

O software de controle do SkyScan 1172 tem por finalidade controlar os
parametros de aquisi¢do, tais como voltagem e corrente aplicados ao tubo de raios X,
posicionamento do porta amostra, selec@o de filtro e inicio do escaneamento. Este software ¢
responsavel pela aquisi¢do dos dados microtomograficos, salvando no computador arquivos
no formato tif, em escala de 8 bits (SKYSCAN 1172, 2005). A Figura 24 mostra a janela do
software com uma projecdo realizada para escolha de parametros da aquisi¢do de uma

amostra.
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Figura 24. Janela do software SkyScan 1172.

4.1.2. Software NRecon

Apbs a aquisi¢do dos dados microtomograficos, as projecdes sdo carregadas
pelo software NRecon, que faz a reconstrucdo, através de um algoritmo de retroproje¢do
filtrada, das se¢des 2D da amostra (SKYSCAN 1172, 2005). O algoritmo mais utilizado e que
faz parte do NRcon ¢ o de Feldkamp, 1984. No NRecon ¢é possivel selecionar alguns
pardmetros importantes para a reconstrucdo das imagens, tais como, quantas imagens 2D
reconstruir, elimina¢do de ruidos através de um histograma de tons de cinza e corre¢do de
artefatos. A Figura 25 mostra a janela do software com o preview referente a imagem 2D
nimero 756 de uma amostra de arenito Botucatu e os pardmetros de reconstrugdo,
previamente selecionados, para obtencdo de um conjunto de imagens 2D da regido escaneada

de uma amostra.
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Figura 25. Janela do software NRecon.

4.1.3. Software IMAGO

O software IMAGO® (Image Analysis System) ¢ um programa destinado ao
processamento e analise de imagens, tais como porosidade, distribui¢do de tamanho de poros,
permeabilidade e respectivos desvios. Pode ser empregado para criacdo de modelos 3D fiéis a
todos as caracteristicas microestruturais da amostra. Um dos pontos fortes deste programa ¢ a
facilidade que o mesmo oferece quando do momento da binarizacdo (segmentagdo) e,
conseqiientemente, individualizacdo ou separagdo das diferentes fases presentes na amostra

por meio do histograma de tons de cinza.

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.
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O software CTan realiza andlises de imagens 2D e 3D, e a reconstrugdo de

imagens 3D. No que diz respeito a analise de imagens, o CTan disponibiliza vérias

ferramentas, tais como: binarizagdo, porosidade, distribuicdo de tamanho de poros, area e

diametro de objetos, numero total de objetos, entre outros (SKYSCAN 1172, 2005). A Figura

26 mostra a janela do software. Na etapa de trabalho que a figura apresenta ja foram

escolhidos uma regido de interesse, o limiar de tons de cinza, dentre outros parametros, € o

software apresenta resultados para a imagem 2D visualizada.
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Figura 26. Janela do software CTan.

4.1.5. Software CTvol

O software responsavel pela visualizagdo e manipulacdo das imagens 3D

geradas através do software CTan € o CTvol. Este tipo de software possibilita a visualizacao

interna de poros e grdos permitindo, desta forma, verificar a ocorréncia ou ndo de poros

conectados dentro da amostra.
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4.1.6. Software WinXcom

Este software foi utilizado para avaliagdo da atenuacdo de um feixe de
radiacdo eletromagnética, em diferentes energias, ao passar por uma amostra constituida de
quartzo, por diferentes dopantes ou, ainda, por solugdes criadas contendo os dopantes. O
objetivo deste procedimento era testar a viabilidade dos dopantes disponiveis, quando

comparados com a atenuagdo oferecida pela amostra.

A literatura apresenta varios dados em relacdo ao espalhamento e absorcao
da radiag¢do 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.

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

entre 1 keV e 100 GeV.

O programa fornece as secdes de choque totais e coeficientes de atenuagao
de massa como também as se¢des parciais para os seguintes processos: espalhamento
coerente, espalhamento incoerente, efeito fotoelétrico e produgdo de pares no nucleo atémico
e na eletrosfera. Para combinacdes de elementos, as quantidades tabeladas sao os coeficientes
de atenuacdo de massa parciais e totais, que sdo iguais ao produto das se¢des de choque

correspondentes pelo numero de moléculas do alvo por unidade de massa do material.

O inverso destes coeficientes de atenuagdo ¢ o caminho livre médio entre
espalhamentos, entre eventos de absor¢ao fotoelétrica, ou entre eventos de producdo de pares.
A soma dos coeficientes de atenuacdo para os processos individuais € igual ao coeficiente de
atenuagdo total. Coeficientes de atenuagdo totais sem a contribui¢do do espalhamento
coerente também sdo determinados, porque eles sdo freqiientemente usados em calculos de

transporte de radiagcdo gama.

Sao obtidos os coeficientes de interacado ¢ os coeficientes de atenuacao totais

para combinagdes ou misturas como somas das quantidades correspondentes para os
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componentes atomicos. No caso de componentes, as fragcdes por peso sdo calculadas pelo
XCOM através da composi¢do quimica estipulada pelo usuario. Para misturas, porém, o

usudrio tem que prover as fragdes por peso dos varios componentes.

Algumas limitacdes devem ser lembradas. As segdes de choque para
elementos do banco de dados do XCOM pertencem a atomos neutros isolados, € ndo levam
em conta efeitos moleculares e de estado sélido que modifiquem as se¢des de choque,

especialmente nas vizinhangas das descontinuidades de absorg¢ao.

4.2 Arranjo Experimental

4.2.1 Aparato para a Microtomografia

Um microtomografo apresenta, basicamente, uma fonte de raios X, um
sistema de posicionamento e movimentagdo da amostra, um intensificador de imagens e um

detector. Esta configuragdo € apresentada na Figura 27.

Intensificador --\_ Cimera CCD
de Imagens
"‘. /

N
- Jj Y

Tuhe de Baios X
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« ) Sutemade Movimentacio
\ de Amostras

Figura 27. Esquema basico de funcionamento de um microtomdégrafo.
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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 sio liberados quando uma diferenga
de potencial ¢ aplicada em um filamento (por exemplo, tungsténio), que ¢ o catodo. Uma
segunda diferenga de potencial faz com que estes elétrons ganhem energia cinética e sejam
acelerados na direcdo de um alvo (por exemplo, prata), que é o anodo. No freamento abrupto
sofrido pelos elétrons ao se chocarem com o alvo, quase toda energia cinética ganha na
aceleracdo ¢é convertida em foétons de raios X. Este fenomeno ¢ conhecido como

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

Filamento (catodo) Alvo (anodo)

Fefxe/ Feixe T
de de >
Elétrons Raios X

Figura 28. Representacdo simplificada de um Tubo de raios X (OLIVEIRA, 2002).

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. Estes
efeitos secundarios geram um alargamento no pico de raios X, que pode ser diminuido pelo
uso de filtros. O papel destes filtros € barrar os fotons de energia mais baixa, diminuindo

assim, a largura do espectro de raios X.
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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, que ¢ devido 4 formag¢do de um pico de menor
energia ao lado da formag@o 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 0,3 mm de Cobre e o 1,0 mm de Zinco sdo efetivos para suprimir a

porcdo de energia mais baixa do espectro, como apresentado na Figura 30.
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Figura 29. Espectro tipico de um tubo de raios X com alvo de Tungsténio em funcdo da

tensdo aplicada (VINEGAR & WELLINGTON, 1987).
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Figura 30. Espectro de energia do feixe proveniente do tubo de raios X apds ser transmitido
através de um vaso de pressdo e uma amostra composta por aluminio, dgua e arenito Berea

(VINEGAR & WELLINGTON, 1987).
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4.2.2. Sistema Microtomografico SkyScan

O modelo de microtomografo utilizado foi o Skyscan 1172. Este
equipamento trabalha com tubo de raios X de micro foco (5 um spof size) com uma tensao
aplicada de 20 a 100 kV a poténcia de 10 W. Seu detector ¢ uma cdmera CCD. Este conjunto
tem a capacidade de diferenciar detalhes menores que 1 um. Das proje¢des sdo reconstruidas
imagens de secdes transversais do objeto criando uma representagdo completa da
microestrutura interna e densidade (SKYSCAN 1172, 2005). A Figura 31 mostra um esquema
representativo do microtomdégrafo, enquanto a Figura 32 mostra uma foto do aparelho com a

porta de acesso ao movimentador de amostra aberta.

36 cm

Figura 31. Microtomoégrafo SkyScan, modelo 1172, juntamente com um computador para

manipular as projegdes obtidas (SKYSCAN 1172, 2005).
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Figura 32. Microtomografo Skyscan, modelo 1172, com detalhe do movimentador de

amostra.

Trés equipamentos similares foram empregados: um deles instalado no
Centro de Pesquisa da Petrobras (CENPES/PETROBRAS), Rio de Janeiro, RJ, outro no
Laboratério de Analise de Minerais ¢ Rochas (LAMIR), Universidade Federal do Parana
(UFPR), Curitiba, PR e o terceiro no Laboratdrio de Andlises por raios X (LARX),

Universidade Estadual de Londrina, Londrina, PR. As diferengas entre os equipamentos sao

apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1. Caracteristicas individuais dos trés microtomdgrafos utilizados.

. Camera CCD Flltm, d-e
Equipamento (Mpixel) Aluminio
(mm)
CENPES 10 1,0
LAMIR 11 0,5
LONDRINA 11 0,5
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4.3. Amostras

4.3.1. Amostra para Verificacio da Metodologia

Para verificagdo da metodologia e, conseqiientemente, dos equipamentos
utilizados foi elaborada uma amostra que permitisse o calculo de sua porosidade por um
método alternativo, de tal forma que esse valor pudesse ser confrontado com os resultados

obtidos via microtomografia.

Com esse intuido, linhas de nylon (linha de pesca) de didmetro nominal de
0,35 mm foram inseridas em um cilindro de vidro (ampola de anestesia odontoldgica) cujo
didmetro interno e espessura da parede medem 6,7 mm e 1,0 mm, respectivamente. Tal
amostra permite o cdlculo geométrico da porosidade com base nas medidas dos diametros
mencionados. Devido a uniformidade da amostra, esse valor pode ser confrontado tanto com a
porosidade total média da amostra como com a porosidade média de cada se¢do 2D, obtidas

via microtomografia. A Figura 33 mostra estas linhas j& introduzidas no cilindro de vidro.

Figura 33. Amostra de linhas de nylon, inseridas em um tubo de vidro, elaborada para

verificagcdo da microtomografia de raios X.
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4.3.2. Amostras Alvo

Dois tipos de amostras foram escaneadas para os testes de intrusdo e
diferenciacdo das diferentes fases mediante inje¢do de fluido: amostras de esferas de vidro

(phantons) e amostras de Arenito Botucatu.

4.3.2.1 Esferas de Vidro

De modo similar a elaboracdo da amostra de linhas de nylon, trés amostras
foram confeccionadas com o preenchimento de tubos de vidro (ampola de anestesia
odontoldgica) com esferas de vidro de didmetros padronizados. A amostra EV1 foi
confeccionada com esferas de vidro com 0,6 mm de didmetro, enquanto as amostras EV2 e
EV3 foram confeccionadas com esferas com 0,8 mm de didmetro. O tubo de vidro era lacrado
por meio de vedantes de borracha. O tubo era agitado de modo a permitir o acomodamento
das esferas ao passo que ar era extraido de seu interior permitindo que o vedante se movesse
no sentido de compactar e sustentar as posi¢cdes das esferas de vidro. Tal procedimento foi
adotado para impedir ou minimizar uma posterior movimentacdo das esferas de vidro. A
Figura 34 mostra uma foto destas amostras. A solu¢do foi injetada, por meio de uma seringa,
através da base do tubo e o ar foi deixado livre para sair através de uma agulha introduzida no
vedante superior. A inje¢do de solucdo foi interrompida quando o espago poroso da amostra
EV1 ficou visualmente saturado com a solugdo. Através do mesmo procedimento, dleo
comercial para motor (LUBRAX SJ (BR) SAE 20w50 — Petrobras Distribuidora S.A.) foi
injetado de modo a expulsar a solugdo da regido porosa da amostra EV1 substituindo-a pelo
6leo. Para a amostra EV2, ¢leo industrial (fornecido pelo CENPES) com 0,97 g/em’ de
densidade e solucdo de agua/sal/iodeto de potassio foram injetados de modo a dividirem a
regido porosa da amostra. A amostra EV3 foi medida, primeiramente, contendo solucdo de

agua/sal/cloreto de bario hidratado e, posteriormente, contendo solu¢do de dgua/sal/iodeto de



71

potéassio. Estas amostras foram medidas nas condi¢des seca (sem inje¢do de dleo e/ou

solucdo) e contendo um ou mais liquidos.

Vedacio

Figura 34. Amostras de Esferas de Vidro (a) com didmetro de 0,6 mm e contendo 6leo, a
esquerda, e (b) com diametro de 0,8 mm, seca, a direita.

4.3.2.2 Arenito Botucatu

As rochas utilizadas sdo provenientes da Formagdo Botucatu e foram
fornecidas pelo Departamento de Geociéncias (DGEO) da Universidade Estadual de
Londrina, Londrina, Parana. Esta formag¢ao pertence ao Grupo Sdo Bento, que é marcado por
ambiente de deposicdo desértico (Formagdo Botucatu) e por derrames basélticos (Formacao
Serra Geral). Este grupo ¢ bastante marcante na porg¢do inferior da bacia hidrografica do rio
Tibagi. A Formagdo Botucatu, de idade jurdssico-cretacea, aflora nos Estados de Sao Paulo e

Parand e raramente ultrapassa 100 m de espessura. Essa formagdo constitui-se quase que
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inteiramente de arenitos de granulacdo fina a média, homogéneos, com boa sele¢do de graos
foscos com alta esfericidade, avermelhados € com ocorréncia de estratificagdo cruzada
tangencial de médio a grande porte, caracteristica de duna caminhante. A Formag¢do Botucatu
representa os diversos sub-ambientes de um grande deserto de aridez crescente, cuja
existéncia se prolonga até a ocasido do vulcanismo basaltico. O empilhamento de grandes
dunas em vastas areas foi a caracteristica dominante desse deserto (BASTOS, 2008). A Figura
35 mostra a foto de uma das amostras de arenito utilizada, retirada de uma das rochas iniciais,
assim como do porta-amostra criado para conten¢do de fluido e de uma luva de teflon dentro
da qual a amostra foi colada para limitar a percolacdo do fluido em, basicamente, uma

dire¢do.

As amostras de arenito Botucatu foram medidas com solucdo de
agua/sal/iodeto de potdssio, agua/sal/cloreto de bario hidratado, 6leo comercial ou oleo
industrial. A introdu¢@o do fluido foi realizada pela parte superior da amostra com a aplicagdo
de vacuo na face posterior. O vacuo era interrompido quando a face onde este era aplicado
mostrasse sinais de molhamento. Apds este estagio, a amostra, ja fixada dentro da luva de

teflon, era introduzida no porta-amostra e o conjunto levado para escaneamento.
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Figura 35. (a) Luva de Teflon com 8 mm de didmetro e parede com 1 mm de espessura, a
esquerda, e amostra de arenito Botucatu a direita e (b) porta amostra de aluminio com 8 mm
de didmetro interno e paredes com 1 mm de espessura.

4.4. Dopantes

Dentre os dopantes investigados, o iodeto de potassio e o cloreto de bario
hidratado, mostraram-se viaveis, tanto devido a seu coeficiente de atenuacdo linear como a
sua solubilidade em agua. A Tabela 2 apresenta as propor¢des € 0s compostos presentes em
cada solugdo utilizada. A Figura 36 mostra a dependéncia do coeficiente de atenuagdo linear
versus a energia, para os dopantes, para as principais solucdes utilizadas e para o principal

constituinte das amostras. Estes valores foram obtidos via software winXcom.
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Tabela 2. Solugdes utilizadas nos experimentos.

Nomenclatura | H20 NaCl KI BaCl,.2H,0
(%) (%) (%) (%)
Solucdo 1 70 17 13 -
Solucio 2 72 18 10 -
Solucio 3 64 16 20 -
Solucio 4 73.3 13,3 - 13,3
20 -
18- BaCl,.2H,0
16 . B
; Solugao 3
14 4 °
19 —— Solugao 1
10.] —— Solugao 4
] ——SiQ,
8
6
14
0 T T T T T T T 1
0,06 0,07 0,08 0,09 0,10

Energia (MeV)

Figura 36. Coeficientes de atenuagdo linear versus energia.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Verifica¢io da Metodologia

A amostra de linhas de nylon, confeccionada para verificacdo da
metodologia e dos equipamentos, foi medida com 70 kV de tens@o aplicada no tubo de, a
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 um. O numero 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
exposicdo 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¢do das proje¢des forneceu 401 secdes,
das quais 301 foram organizadas em pacotes de aproximadamente 100 fatias e empregadas
para andlise. Uma imagem em tons de cinza gerada a partir da reconstrucdo ¢ mostrada na

Figura 37.

Figura 37. Fatia 470 em tons de cinza obtida da reconstrucdo da microtomografia da amostra
de linhas de nylon. Esta figura teve seu contraste e brilho alterados para melhor visualizacéo.
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5.1.1. Processo de Binarizacao

Para a caracterizagdo microestrutural da amostra, a partir das segdes
microtomograficas 2D, precisa-se realizar um pré-processamento das imagens. No processo
de binarizagdo, a imagem inicialmente em tons de cinza, passa a ter carater bindrio, sendo

constituida apenas por pixels brancos e pretos.

A imagem 2D ndo pode ter a sua drea total binarizada, pois as regides
referentes ao tubo de vidro e externa a ele participariam de qualquer caracterizacdo
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 selecdo em formato retangular. A Figura 38 apresenta a regido selecionada,

de uma imagem 2D, para a binarizagao.

Figura 38. Selecdo realizada sobre a imagem em escala de cinza da imagem 300 para processo
de binarizacdo. Esta figura também teve contraste 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 binarizagdo. A
Figura 39 mostra a imagem 2D de numero 300 quando a mesma ¢ binarizada sem e com a

aplicagdo do filtro mediano. A corregdo atinge todas as fases representadas na imagem.
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Figura 39. Imagem 2D de nimero 300 binarizada sem aplica¢@o do filtro mediano, acima, e

com aplicagdo deste filtro, abaixo.

Apos a aplicacdo do filtro podde-se dar continuidade ao processo de

binarizag@o. Para tanto, um “limiar” em um histograma de tons de cinza, no intervalo de 0 a
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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 40 mostra a janela de
binariza¢do 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 analise realizada
pelo usudrio, indicada pela linha vertical na cor azul. As imagens tiveram que ser invertidas
para o processo de binarizacdo porque o programa considera as regides brancas como fase a

ser analisada.

B Limiar

Lirniar Preview

Cinza 21 =| |58 2
Cinza: 35 (35, 185)

Moda de Yisualizagdo

O [ Mesclar Irverter

’ Aplicar ” (]S H Fechar ]

Figura 40. Histograma de tons de cinza gerado para uma regido da imagem 2D 300.

O resultado final do processo de binarizacdo das imagens 2D da amostra ¢
exemplificado na Figura 41.
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Figura 41. Imagem binarizada da imagem 2D 300 apds a aplicag@o do filtro mediano.

5.1.2. Caracterizac¢ao Microestrutural

Com as imagens binarizadas, na forma como representada na Figura 41, ¢
possivel realizar calculos de porosidade para cada fatia através do software IMAGO. A
porosidade total média calculada para as 301 imagens 2D foi de (30,4 = 0,1) %, com intervalo
de 95 % de confianga. A homogeneidade de porosidade encontrada para as diversas fatias
empregadas pode ser observada através do grafico da Figura 42. Outro fato que mostra essa
homogeneidade sdo o menor ¢ o maior valor de porosidade obtidos 30,3 % e 30,5 %,

respectivamente.
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Figura 42. Perfil de porosidade para a amostra de linhas de nylon.

O célculo geométrico da porosidade foi realizado de modo a comprovar o
valor de porosidade obtido através da microtomografia. Para tanto, o didmetro das linhas de
nylon foi medido 30 vezes por meio de um paquimetro digital e o valor médio obtido foi de
355 um. Da mesma forma, foi obtido o valor de 6920 um para o diametro interno do tubo de
vidro. A porosidade geométrica calculada foi de (33,4 + 3,4) %, com intervalo de 95 % de
confianca. Este resultado concorda, dentro do desvio, com o valor encontrado através da

microtomografia.
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5.2 Esferas de Vidro

5.2.1 Amostra EV1

A primeira amostra de esferas de vidro foi medida do dia 03 ao dia 05 de
agosto de 2010 em quatro condigdes distintas. As condi¢des e os principais pardmetros
selecionados para cada uma das medidas sdo apresentados na Tabela 3. A solu¢do empregada
continha a propor¢do de 70 % de H,0, 17 % de NaCl e 13 % de KI. O 6leo empregado foi do
tipo comercial. Esta amostra foi medida no LAMIR e foi utilizado filtro de aluminio com 0,5
mm de espessura. Para atingir a resolugdo selecionada para estas medidas, o equipamento
ajustou a distancia objeto-fonte em 60,6 mm e camera-fonte em 213,3 mm. Foram obtidas
1440 projecdes com a utilizacdo dos parametros selecionados. O tempo total de escaneamento
foi de 2 horas e 10 minutos para as amostras seca ¢ para com 6leo ¢ de 2 horas e 25 minutos

para a amostra contendo a solugao.

Tabela 3. Condi¢des e parametros utilizados em cada aquisi¢do para a amostra de esferas de

vidro EV1.
Parametros de Aquisicio
Res. tensao/ tempo passo ~ ‘3 grid
.~ . de rotacio | média .
Condiciao | espacial | corrente exposicio angular (graus) | (frames) size filtro
(um) | (KV/pA) lzms)g (graus) | & (pixels)
Seca 4,99 70/141 1800 0,25 360 3 1336 x 2000 Al
Solugio 1 4,99 80/124 2000 0,25 360 3 1336 x 2000 Al
Oleo 4,99 70/141 1800 0,25 360 3 1336 x 2000 Al
Oleo 4,99 60/167 1800 0,25 360 3 1336 x 2000 Al

A Figura 43 apresenta um exemplo de projecdo para cada condicdo da
amostra. Nesta figura ¢ possivel distinguir os niveis de atenua¢io do feixe para cada condigdo
da amostra e/ou de parametros de aquisi¢do. O contraste ¢ visivelmente menor em (b),
amostra com solucdo, que para as outras situagdes, mesmo esta medida a 80 kV. O contraste ¢
levemente empobrecido quando da utilizagdo de 6leo na amostra e as mesmas condigdes de
aquisicdo empregadas para a amostra seca (a) e, mais ainda, quando medida a 60 kV. Pode-se

perceber esse efeito devido ao escurecimento, principalmente, na regido central das imagens.



Figura 43. Projecdes obtidas para a amostra EV1 (a) seca-70 kV, (b) com solu¢do-80 kV, (c)
com 6leo-70 kV e (d) com 6leo-60 kV.

A Figura 44 mostra os perfis de niveis de cinza obtidos das projecdes e
proveniente da transmissdo do feixe de raios X através do plano disposto perpendicularmente
a amostra na posi¢do referente a linha vermelha nas imagens da Figura 43. Estes perfis sdo
inversamente proporcionais ao grau de atenuag¢do do feixe e possuem curva caracteristica
relacionada com os fluidos presentes na amostra. Pode-se perceber que a atenuacdo foi mais
significante para o caso da amostra contendo a solugo, curva em vermelho, do que para a
medida da amostra seca e da mesma contendo dleo, medida a 70 kV, perfil preto e verde,
respectivamente, mesmo sendo aplicado maior voltagem no tubo de raios X e maior tempo de
aquisicdo com a camera CCD. Entretanto, as bordas da curva para este caso mostram valores

mais elevados de niveis de cinza que os demais. Isto se deve a algum tipo de ajuste realizado
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pelo software, uma vez que a adi¢cdo da solugdo tende a aumentar a atenuagdo do feixe. A
atenuac¢do foi levemente mais intensa para o caso da amostra contendo dleo € medida a 70 kV,
curva em verde, que para a amostra seca, curva em preto. Este efeito pode também ser
percebido pelo menor contraste apresentado pelo 6leo mostrado na Figura 45 (¢). O perfil em
azul mostra valores inferiores de niveis de cinza, também para a amostra contendo o6leo,

devido ao fato de ter sido aplicada menor voltagem (60 kV) no tubo de raios X.

275 -
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250+ ~ Solugao 1-80 kV
25 Oleo-70 kV
] —— Oleo-60 kV
200
g 175
S 1501
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£ 100- )
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Figura 44. Perfil de niveis de cinza em uma linha da amostra EV1 seca-70 kV, em preto,
contendo solugdo-80 kV, em vermelho, contendo 6leo-70 kV, em verde, e contendo 6leo-80
kV.

A reconstrugdo desta amostra originou 801 imagens 2D para cada medida.
A Figura 45 apresenta um exemplo de imagens 2D para cada caso. O numero referente as
imagens apresentadas ndo ¢ o mesmo devido a impossibilidade de repor a amostra na mesma

posi¢do para a nova aquisi¢ao, apos ela ter sido saturada com fluido. Na Figura (b) a solugéo ¢
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representada pelas tonalidades de tons de cinza mais claro, indicando que esta foi a fase mais
atenuante para os raios X. Em (c) a regido porosa mostra-se mais turva que em (a) indicando a

presenga do 6leo.

Figura 45. Imagens 2D, para a amostra EV1, (a) imagem 2D 580, seca, (b) imagem 2D 585,
com solugdo, (c) imagem 2D 584, com 6leo e medida a 70 kV e (d) imagem 2D 584, com
6leo e medida a 60 kV.

A Figura 46 mostra uma figura adaptada do histograma de tons de cinza

obtido para uma sele¢do da imagem 2D 585 da amostra contendo solugdo. A imagem
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encontra-se mesclada com suas versdes binarizada e em escala de cinza. O histograma
apresenta apenas um pico, porém, ele € composto pela sobreposicido do pico correspondente a
fase vidro e do correspondente a fase solugdo, que por ser mais densa, provoca ligeiro
alargamento no lado direito do pico sobreposto. Esta situacdo mostra a impossibilidade de
completa separacdo entre as duas fases. A Figura 47 mostra o histograma de tons de cinza de
uma secdo 2D, agora para a amostra contendo o 6leo comercial. O pico a direita corresponde
a fase vidro, enquanto que o pico a esquerda corresponde a uma sobreposicao de tons de cinza
atribuidos, pelo software, a ruido com aqueles atribuidos ao d6leo. O tom de cinza selecionado

em ambos os histogramas ¢ aquele que deixa pequenas bolhas de ar limpas de ruido.

Cinza

Cinza @

Figura 46. Detalhe da janela de selecdo de limiar para binarizagdo, do software Imago, para a
amostra contendo a solug¢do. A esquerda, o histograma com 256 tons de cinza e, a direita, uma
selecdo da imagem.
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Figura 47. Detalhe da janela de selecdo de limiar para binarizagio, do software Imago, para a
amostra contendo o 6leo-70 kV. A esquerda, o histograma com 256 tons de cinza e, a direita,
uma sele¢do da imagem.

A Figura 48 mostra duas reconstrucdes da amostra EV1 quando esta contém
solugdo ou 6leo em seu espago poroso. A imagem (a) ¢ a combinacgdo da reconstrucdo 3D, da
imagem 2D 355 até a 755, da amostra medida seca com a amostra medida com solugdo. Essa
estratégia foi adotada para identificar, visualmente, a porcdo referente a cada fase. Para a
reconstru¢do da fase sélida foi selecionado o intervalo de tons de cinza compreendido de 60 a
255. Enquanto para reconstru¢do da solugdo foi utilizado intervalo de 128 a 255. A imagem
(b) ¢ a combinacdo das reconstru¢des 3D, da imagem 2D 354 até a 754, da fase s6lida com a
fase 6leo. Neste caso, ambas as imagens 3D foram geradas com base nas se¢des reconstruidas
da amostra medida contendo 6leo em sua fase porosa. O intervalo de tons de cinza utilizado

compreende de 56 a 128 para a fase dleo e de 128 a 255 para a fase solida.
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Figura 48. Imagens 3D para a amostra EV1 (a) contendo solugdo e (b) 6leo. As imagens
possuem 2100 um de didmetro e 2000 um de altura.

5.2.2 Amostra EV2

Esta amostra de esferas de vidro foi medida nos dias 04 e 06 de Outubro de
2010 em apenas duas situagdes. As condi¢cdes e os principais parametros selecionados para
cada uma das medidas sdo apresentados na Tabela 4. A solucdo empregada continha a
proporcdo de 70 % de H,0, 17 % de NaCl e 13 % de KI (solugdo 1), como utilizado para a
amostra EV1. O 6leo empregado foi do tipo industrial. Ambos os fluidos dividiam o espaco
poroso simultaneamente, ¢ ndo individualmente como realizado com a amostra EV1. A
inten¢do foi averiguar a capacidade da técnica com mais de um fluido em uma mesma
medida. Esta amostra foi medida no CENPES e¢ foi utilizado filtro de aluminio com 1,0 mm
de espessura. Para atingir a resolug@o selecionada para estas medidas, o equipamento ajustou
a distdncia objeto-fonte em 45,4 mm e camera-fonte em 215 mm. Foram obtidas 511
projecdes para a amostra seca ¢ 900 proje¢des para a amostra contendo os fluidos. O tempo
total de escaneamento foi de 2 horas ¢ 2 minutos para as amostras seca ¢ de 3 horas ¢ 34

minutos para a amostra contendo os fluidos.
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Tabela 4. Condi¢des da amostra de esferas de vidro EV2 e pardmetros utilizados em cada
aquisicao desta.

Parametros de Aquisi¢cio
Res. tensao/ tempo passo ~ ‘1 grid
.~ . de rotacio | média .
Condicéo | espacial | corrente exDOsicio angular (graus) | (frames) size filtro
(um) | (kV/ pA) Izms;? (eraus) | ‘8 (pixels)
Seca 4,84 70/141 3540 0,40 180 3 1048 x 2000 Al
Fluidos 4,84 70/141 3540 0,40 360 3 1048 x 2000 Al

A Figura 49 apresenta um exemplo de projecdo para cada condicdo da
amostra. A imagem (a) mostra o contraste satisfatorio obtido, entre as fases ar e vidro, com os
parametros selecionados. A regido mais escura em (b) € causada pela presenga da solugdo e

pode-se perceber que esta fase se distribuiu da localizag@o central para a inferior da amostra.

Figura 49. Projecdes obtidas para a amostra EV2 (a) seca e (b) contendo os fluidos.
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A Figura 50 mostra os perfis de niveis de cinza ao longo da linha vermelha
das imagens da Figura 49. Pode-se perceber que a atenuacdo foi um pouco mais significante

para o caso da amostra contendo a solucdo e o 6leo que para a amostra seca.

—— Seca )
—— Solugao 1 e Oleo

Nivel de Cinza
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0 2000 4000 6000 8000 10000

Posicéo (um)

Figura 50. Perfil de niveis de cinza em uma linha da amostra EV2 seca, em preto, e contendo
solucdo e oleo, em vermelho.

A reconstrucdo deu origem a 999 imagens 2D para a medida da amostra
seca e 974 para a amostra contendo os fluidos. A Figura 51 apresenta um exemplo destas
imagens para cada caso. Em (a) a imagem 2D 455 da amostra seca mostra sinais de artefatos,
possivelmente devido ao emprego de rotacdo de 180°. Em (b), imagem 2D 500, ¢ possivel

visualizar, claramente, a presenc¢a da solug¢do juntamente com as esferas de vidro.
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Figura 51. Imagens 2D, para a amostra EV2, (a) 455, seca ¢ (b) 500,.co.ntend0 solugdo e oleo.

A Figura 52 (a) apresenta a imagem 2D 684 da amostra EV2 contendo
fluidos. Esta imagem deixa clara a presenca de quatro fases distintas: vidro, solu¢éo, 6leo e ar,
principalmente quando visualizadas por meio do detalhe da imagem (b). A imagem (c) € uma
reprodugdo de (b) onde o vidro é representado em cinza, a solu¢do em azul, o 6leo em marrom

e o ar em verde.
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Figura 52. (a) Imagem 2D 684 mostrando cada fase presente na amostra, (b) detalhe da regido
central da imagem e (c) reproducdo colorida de cada fase.

A Figura 53 apresenta em (a) o histograma com o pico referente a solucdo a
direita, parcialmente sobreposto com o pico referente ao vidro, e o pico referente ao dleo a
esquerda sobreposto do ruido. A imagem (b) ¢ a sele¢@o da regido central da imagem 2D 684,
em escala de cinza e (c) a imagem binarizada, porém mesclada, ao limiar 44. Este limiar foi

utilizado, pois com ele as regides referentes as bolhas de ar ficam livres de ruido.
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Figura 53. (a) Detalhe da janela de sele¢do de limiar para binarizacdo, do software Imago,
para a imagem 2D 684, da amostra contendo os fluidos. (a) € o histograma, (b) a imagem em
escala de cinza e (c) a imagem binarizada/mesclada.

A Figura 54 mostra trés reconstru¢des da amostra EV2. Todas elas foram
geradas, utilizando-se as imagens 2D da 401 até a 700, com base na medida da amostra
contendo os fluidos. A imagem (a) € a reconstru¢do 3D das fases vidro e solugdo, quando
aplicado o intervalo de tons de cinza de 88 a 255. A (b) mostra as fases dleo e ar, aplicando-se
o intervalo de tons de cinza de 0 a 88, ou seja, o complementar da imagem (a). E a imagem (c)
mostra apenas a fase que sobra preenchendo os poros quando se elimina o ruido de dentro das

bolhas de ar. Este efeito ¢ obtido com a aplicag@o do intervalo de tons de cinza de 44 a 88.
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Figura 54. Imagens 3D para a amostra EV2: (a) fases vidro e solug¢éo, (b) 6leo e ar e (c) 6leo.

As imagens possuem 2094 um de didmetro e 1450 um de altura.

5.2.3 Amostra EV3

Os experimentos realizados com esta amostra consistiram de duas etapas.
Na primeira, a amostra foi medida nos dias 07 e 09 de Fevereiro de 2012. Na segunda, a
amostra foi medida em 30 de Marco de 2012. As condigdes e os principais parametros
selecionados para cada uma das medidas sdo apresentados na Tabela 5. Duas solu¢des foram
empregadas em duas diferentes medidas. Uma delas (Solucdo 4), utilizada na primeira etapa,

continha a propor¢do de 73,3 % de H,O, 13,3 % de NaCl e 13,3 % de BaCl,.2H,0 e a outra
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(Solugdo 3), utilizada na segunda etapa, continha a propor¢do de 64 % de H,0, 16 % de NaCl
e 20 % de KI. A primeira etapa foi realizada no LAMIR, enquanto que a segunda foi realizada
no LARX e, neste caso, foi utilizado filtro composto por aluminio e cobre durante a medida.
Para atingir a resolugdo selecionada para estas medidas, o equipamento ajustou a distancia
objeto-fonte em 62,8 mm e camera-fonte em 218,8 mm, para a medida da amostra seca, 61,2
mm e camera-fonte em 218,8 mm, para a medida da amostra contendo a solug¢do 4 e 60,7 mm
e camera-fonte em 209,9 mm, para a medida da amostra contendo a solug@o 3. Foram obtidas
902 proje¢des em cada aquisi¢do. O tempo total de escaneamento foi de 2 horas e 17 minutos,
2 horas e 32 minutos e 3 horas, para a amostra seca, contendo a solu¢do 4 e contendo a

solugdo 3, respectivamente.

Tabela 5. Condicdes da amostra de esferas de vidro EV3 e parametros utilizados em cada
aquisicao desta.

Parametros de Aquisicio
Res. tensio/ tempo passo ~ ‘1 grid
. < . de rotacio | média .
Condic¢do | espacial | corrente exDOSicio angular (graus) | (frames) size filtro
(um) (kV/ pA) I()ms;; (graus) g (pixels)
Seca 5,03 70/141 1800 0,40 360 4 1336 x 2000 s/
Solugio 4 4,90 80/124 2000 0,40 360 4 1336 x 2000 s/
Solucéio 3 5,01 100/100 1200 0,40 360 8 1336 x 2000  Al/Cu

A Figura 55 mostra exemplos de projecoes obtidas com os trés
escaneamentos desta amostra. A figura (a) deixa claro, devido ao contraste adequado obtido,
que a fase mais atenuante presente na amostra ¢ o vidro. A figura (b) demonstra a ndo
ocorréncia de contraste adequado entre as esferas de vidro e a solug¢do 4. Por outro lado, a
figura (c) mostra o contraste satisfatorio obtido entre as fases vidro e a solucdo 3, a qual ¢

agora a fase mais atenuante presente na amostra.
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Figura 55. Projecdes obtidas para a amostra EV3 (a) seca, (b) contendo a solucdo 4 (dopada

com BaCl,.2H;0) e (¢) contendo a solu¢do 3 (dopada com KI).

Os perfis de niveis de cinza representando a intensidade da atenuagdo
através da amostra, ao longo das linhas vermelhas na figura anterior, sio mostrados na Figura
56. Os niveis de tons de cinza obtidos para a medida da amostra contendo a solugdo 4 ficaram
proximos daqueles obtidos para a medida da amostra seca, mas com maior uniformidade de
niveis de cinza entre as fases vidro e solugdo, isto indica atenuagdo semelhante do feixe de
raios X por estas duas fases. Por outro lado, tal atenuagdo aumenta para a medida com a
amostra contendo a solug@o 3, mesmo, neste caso, com maior voltagem aplicada no tubo de

raios X.
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Figura 56. Perfis de niveis de cinza em uma linha da amostra EV3 seca, em preto, contendo a

solucdo 4, em vermelho, e contendo a solugao 3, em verde.

As reconstru¢des deram origem a 811 imagens 2D para a medida da amostra

seca, 801 para a amostra contendo a solugdo 4 e também para a amostra contendo a solugao 3.

A Figura 57 apresenta um exemplo destas imagens para cada caso. A melhor situagdo para a

diferenca de contraste obtida entre fases ocorreu para esta amostra quando a mesma continha

a solucdo 3, figura (c). Esse resultado permitiu a obten¢do do volume da solucdo 3

diretamente da analise 3D. Esse valor ¢ de (56 + 4) mm’ dentro de um volume analisado de

145 mm’. O mesmo volume obtido pela diferenga de porosidade total média das imagens 2D

resultou em (57 + 2) mm’. O volume da solu¢do 4 pode ser medido apenas pela diferenca

entre as porosidades antes e depois da intrusdo na amostra. Os valores provenientes das

analises 3D e 2D sdo, respectivamente, (58 + 1) mm’ e (55 + 3) mm’, para um volume

analisado de 142 mm’. O volume de liquido injetado foi medido para esta amostra e

corresponde a (348 + 13)mm’ e (344 + 12)mm’ para a solucdo 4 e solucdo 3,
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respectivamente, dentro de um volume total de amostra de (749 + 12) mm’. Os dois tipos de
analises resultaram em volume igual de liquido injetado. Ambas ficaram aquém da quantidade
real injetada. Porém, a menor e a maior diferenga entre os resultados provenientes das analises
e o real injetado foi de apenas 2 % e 3 %, respectivamente. As Tabela 6 e Tabela 7 resumem

os resultados descritos.

Figura 57. Imagens 2D, para a amostra EV3, (a) imagem 2D 249, seca, (b) imagem 2D 231,
com a solugdo 4, (¢) imagem 2D 392, com a solug¢ao 3.
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Tabela 6. Resultados obtidos através das analises 2D e 3D.

Liquido Volume Volume Porcentagem
in% tado Analise obtido analisado liquido
! mm) | (mm’) (%)

2D 55+3 41
Solucdo 4 142
¢ 3D 58+ 1 2
2D 57+2 41
Solucio 3 145
oueao 3D 56+ 4 41
Tabela 7. Valores relativos a amostra.
I Volume Volume Porcentagem
Liquido .. [
inietado injetado amostra liquido
! (mm?) (mm’) (%)

Solu¢io4 348 + 13

+
Solucio3 3444 1p H9E12 44

As Figura 58 e Figura 59 mostram reconstru¢des 3D para a amostra EV3.
Na Figura 58, os modelos foram criados com as imagens 2D de 218 até a 718, provenientes
da amostra seca. Os intervalos de tons de cinza utilizados foram 66 a 255 para a figura (a) e 0
a 65 para a figura (b). Para gerar as imagens 3D da Figura 59 foram utilizadas as imagens 2D
de 361 até a 861 provenientes da medida com a amostra contendo a solugdo 3. Os intervalos
de tons de cinza utilizados foram 51 a 140, 0 a 50 e 141 a 255 para as figuras (a), (b) e (c),
respectivamente. Existe grande similaridade entre as duas imagens geradas para a fase sélida,
quando comparados os casos da amostra seca e contendo a solugdo, apesar do diferente
posicionamento das esferas de vidro, isso devido a boa distingdo entre os intervalos de tons de
cinza das fases que compdem a amostra com a solu¢do. A excec¢do, indicada pela seta na
Figura 59 (a), ¢ a geragdo de um artefato na interface entre as fases ar e solucdo. Esta regido
foi gerada devido ao efeito de volume parcial nesta interface, o que gerou um conjunto de

voxels com valores de tons de cinza intermedidrios aos representativos das fases ar e solugéo.
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Figura 58. Imagens 3D para a amostra EV3 seca: (a) esferas de vidro e (b) fase porosa. As
imagens possuem 2006 um de didmetro e 2520 um de altura.
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Figura 59. Imagens 3D para a amostra EV3 contendo a solugdo 3: (a) esferas de vidro, (b)
solugdo e (c) fase porosa. As imagens possuem 2003 um de didmetro e 2510 um de altura.
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5.3 Arenito Botucatu

5.3.1 Amostra ARN1

As medidas da amostra ARN1 foram realizadas nos dias 07 e 09 de
Dezembro de 2009 A amostra foi medida na condicdo seca e, posteriormente, infiltrada com
solugdo. Os parametros de cada medida sdo apresentados na Tabela 8. A solu¢do empregada
continha a propor¢do de 70 % de H,O, 17 % de NaCl e 13 % de KI. Estas medidas foram
realizadas no CENPES. Para atingir a resolucdo selecionada para estas medidas, o
equipamento ajustou a distancia objeto-fonte em 45,4 mm e camera-fonte em 215,1 mm.
Como a amostra foi acomodada dentro de um porta-amostra cuja parede de aluminio possui
espessura de 1,0 mm, ndo houve a necessidade de emprego de filtro. O niimero de imagens
obtidas foi 817 para ambas as medidas. O tempo total de escaneamento foi de 3 horas e 27

minutos para ambas as medidas.

Tabela 8. Condi¢des da amostra de arenito Botucatu ARN1 e parametros utilizados em cada
aquisicao desta.

Parametros de Aquisicio
Res. tensao/ tempo passo = ‘3 grid
. . de rotacdo | média .
Condicio | espacial | corrente eXDOSICAo angular (graus) | (frames) size filtro
(um) | (kV/pA) ‘Ems;? (graus) | & (pixels)
Seca 4,84 80/124 5015 0,25 180 3 1048 x 2000 s/
Solucdo 1 4,84 80/124 5015 0,25 180 3 1048 x 2000 s/

A Figura 60 (a) apresenta um exemplo de projecdo para esta amostra de
arenito na condi¢do seca, enquanto (b) apresenta um exemplo para a mesma contendo
solucdo. Pode-se perceber a alteragdo de contraste que ocorre de uma imagem para outra
devido a maior atenuag¢do do feixe de raios X quando a solugdo esta presente na amostra. Um
fato interessante ¢ que, quando a proje¢do ¢ proveniente da medida com a amostra seca, a
regido localizada na transmissdo do feixe pela luva de teflon ¢ escura, enquanto a regido da
transmissdo pela resina (cola) € clara, uma comparada com a outra, como indicado pela base e
a ponta da seta clara, respectivamente, em (a). Porém, quando a projecdo € proveniente da

medida com a amostra infiltrada com a solucdo, estas regides t€ém as tonalidades invertidas,
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como indicado pela seta invertida em (b). Isso se deve, possivelmente, a algum tipo de
adaptacdo realizada pelo soffware. As setas vermelhas ainda indicam uma espécie de sombra
criada no lado esquerdo das projecdes. Esse efeito ¢ um defeito da cdmera CCD e, no caso
destas medidas, foi mais significante em (b). Felizmente, tal anomalia ndo invadiu a regido de

transmissio do feixe através do arenito.

Figura 60. Projecdes obtidas para a amostra ARN1 (a) seca e (b) com solug¢ao.

A Figura 61 mostra os perfis de niveis de cinza ao longo da linha vermelha
das proje¢des da Figura 60. Em geral, a atenuac@o foi mais intensa para o caso da amostra
contendo a solug¢do que para a amostra seca. Porém, houve ocorréncia de valores semelhantes
de niveis de cinza para dadas regides. Isto indica auséncia ou pouca solucdo para estas regides

através da amostra.
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Figura 61. Perfil de niveis de cinza em uma linha da amostra ARN1 seca, em preto, e
contendo solu¢do, em vermelho.

A Figura 62 mostra imagens 2D reconstruidas, em escala de cinza, para a
amostra ARN1 nas condig¢des (a) seca e (b) infiltrada. Assim como, as mesmas imagens 2D
binarizadas com utilizagdo do limiar 83 e 90 para (a’) e (b’), respectivamente. Foram obtidas
1000 e 946 imagens para a amostra seca e infiltrada, respectivamente. A comparagdo entre as
imagens (a) e (b) mostra diminui¢do do ambiente poroso devido a presenca da solucdo, efeito
este percebido mais claramente pelas imagens binarizadas. Porém ndo € possivel distinguir,
visualmente, um intervalo de tons de cinza caracteristico deste fluido. A impressdo ¢ que
ocorreu um “inchaco” da fase solida presente na amostra, fazendo com que os poros tivessem

seu tamanho reduzido.
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Figura 62. Imagens 2D para a amostra ARN1 (a) imagem 2D 721 seca e (a’) 721 seca
binarizada e (b) imagem 2D 713 infiltrada e (b”) 713 infiltrada binarizada.

A Figura 63 mostra os perfis de porosidade criados com o valor da
porosidade média obtido para cada imagem 2D do volume escaneado da amostra ARN1 em
ambas as medidas. O perfil representado pela cor vermelha, obtido para a amostra seca,
mostra a heterogeneidade encontrada neste tipo de arenito Botucatu. O valor de porosidade

total média encontrado para a amostra seca ¢ de (7,2 +1,0) %. O perfil de porosidade
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representado em verde corresponde ao intervalo de imagens 2D apos presenga da solug@o na
amostra. O valor da porosidade total média encontrado ¢ de (1,7 £ 0,6) % e corresponde a
uma ocupacio de 76 % do ambiente poroso e a (10 + 2) mm’ de intrusdo de fluido em um
volume analisado de 186 mm”. O volume obtido da analise 3D corresponde a (10 + 3) mm’ de
fluido injetado. Ele foi calculado com base nos valores de porosidade total obtidos para a
amostra seca e contendo a solucdo em um volume analisado de 186 mm®. A Tabela 9 resume
os resultados descritos acima juntamente com os valores de porosidade total obtidos pela
analise 3D. Os valores obtidos para a porosidade aberta antes e apds a presenga da solucdo na

amostra sdo 2,50 % e 0,07 %, respectivamente.
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Figura 63. Perfil de porosidade para a amostra ARNI seca, em vermelho e com a presenga da

solucdo, em verde.



Tabela 9. Resultados obtidos através das andlises 2D e 3D.

e Seca Solucio VOh.lme VOI}lme
Analise %) (%) 0bt1(130 anahsgdo
(mm”) (mm”)
2D 72+1,0 1,7+£0,6 10+2 186
3D 64+14 13+04 10+ 3
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A distribui¢do de tamanho de poros obtida para a amostra ARN1 ¢ mostrada
na Figura 64. Através dela ¢ possivel verificar que houve diminui¢do da freqiiéncia relativa de
poros com raios maiores que 19,3 um, da amostra seca para a mesma contendo a solucdo, o
que significa que estes poros foram os principais responsaveis pela percolagdo do fluido

através da amostra. Este efeito ¢ mais acentuado para poros com, aproximadamente, 19,3 um.
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Figura 64. Distribuicdo de tamanho de poros da amostra ARN1, antes e apds presenca da
solug@o no espago poroso.
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A Figura 65 mostra reconstru¢des 3D obtidas por meio das imagens 2D da
amostra ARN1. Em (a) a amostra encontrasse seca. A figura é a sobreposi¢do da imagem 3D
do ambiente poroso preenchido com ar, representado em vermelho, com a imagem 3D da fase
solida, representada em cinza semitransparente. Da mesma forma, a figura (b) foi reconstruida
para a amostra infiltrada e, portanto, tem parte do ambiente poroso preenchido com a solugdo.
Ambas as imagens possuem didmetro de 1001 pm e foram confeccionadas com base no

intervalo de imagens 2D de 450 a 750.

Figura 65. Imagem 3D da amostra ARN1, destacando o ambiente poroso preenchido com ar,

(a) seca e (b) infiltrada com a solugdo pela solugao.

5.3.2 Amostra ARN2

As medidas da amostra ARN2 foram realizadas nos dias 22 e 24 de
Fevereiro de 2010. As condi¢des e os parametros de aquisicdo utilizados com esta amostra
foram os mesmos j& utilizados para a amostra ARN1. A Tabela 10 apresenta, novamente,

estas informagdes. O nimero de projegdes obtidas foi de 817 para ambas as medidas. O tempo
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total de escaneamento foi de 4 horas e 37 minutos, para cada medida. A diferenga de tempo de
aquisicdo, comparado com os da amostra ARN1, ndo se deve aos parametros de aquisicao,
uma vez que foram os mesmos para todas as medidas dessas duas amostras, e sim a uma
atualizag¢do do software de aquisicdo que passou a utilizar maior tempo para aquisicdo das

projecdes.

Tabela 10. Condi¢des da amostra de arenito Botucatu ARN2 e parametros utilizados em cada
aquisicao desta.

Parimetros de Aquisicio
Res. tensio/ tempo passo . ‘3 grid
.~ . de rotacio | média .
Condicio | espacial | corrente exposicio angular (graus) | (frames) size filtro
(um) (kV/ pA) Ist)g (graus) g (pixels)
Seca 4,84 80/124 5015 0,25 180 3 1048 x 2000 s/
Solucdo 1 4,84 80/124 5015 0,25 180 3 1048 x 2000 s/

A Figura 66 (a) e (b) apresenta exemplos de projecdes obtidas para a
amostra seca e contendo solucdo, respectivamente. O contraste ¢ visivelmente afetado para a
amostra contendo a solucdo, tal como ocorrido para a amostra ARNI. Os demais efeitos

observados para a amostra ARN1 também estdo presentes para esta amostra.
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Figura 66. Projecdes obtidas para a amostra ARN2 (a) seca e (b) com solugao.

A Figura 67 mostra os perfis de niveis de cinza ao longo da linha vermelha
das projecoes da Figura 66. Para toda a regido através da amostra, a atenuacdo foi mais
intensa para o caso da amostra contendo a solu¢cdo que para a amostra seca. Ao contrario do
que aconteceu com a amostra ARN1, ndo ocorreram valores semelhantes de niveis de cinza.
Este fato provem do maior preenchimento do espago poroso pela solucdo, que pode ser

constatado através das imagens 2D em escala de cinza da Figura 68.
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Figura 67. Perfil de niveis de cinza em uma linha da amostra ARN2 seca, em preto, €
contendo solugdo, em vermelho.

A Figura 68 mostra exemplos de imagens 2D obtidas da reconstrugdo para a
amostra ARN2. Um total de 1047 e 1046 imagens foram reconstruidas, respectivamente, para
a amostra seca e infiltrada. Tal como ocorrido para a amostra ARNI1, ndo ¢é possivel
identificar um intervalo de tons de cinza que diferencie a solucdo da matriz da amostra. Para
esta amostra € possivel perceber, mais facilmente, o arredondamento das bordas dos poros da
imagem (a’) para a (b’). Os limiares de tom de cinza utilizados para a binarizacdo da amostra

ARN2 foram 96 e 95 para a amostra seca e infiltrada, respectivamente.
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Figura 68. Imagens 2D para a amostra ARN2: (a) imagem 2D 498 seca e (a’) 498 seca
binarizada e (b) imagem 2D 498 infiltrada e (b”) 498 infiltrada binarizada.

A Figura 69 mostra os perfis de porosidade obtidos para a amostra ARN2.
Para o volume analisado foram obtidos os valores de (7,2 = 3,1) % e (2,3 £ 0,9) %, como
porosidade total média, antes e depois da presenca da solucdo, respectivamente. Estes valores
mostram a ocupagdo de 68 % do volume do ambiente poroso e a (9 + 3) mm’ de intrusdo de
fluido em um volume total analisado de 173 mm®. O volume obtido dos valores de porosidade
total provenientes das analises 3D corresponde a (6 £ 4) mm’ de fluido injetado no mesmo

volume de 173 mm’. A Tabela 11 resume os resultados descritos acima juntamente com os
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valores de porosidade total obtidos pela andlise 3D. Os valores de porosidade aberta obtidos

para este volume sdo 3,74 % e 0,17 % para a amostra seca e infiltrada, respectivamente.
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Figura 69. Perfil de porosidade para a amostra ARN2 seca, em vermelho e com a presenca da

solucdo, em verde.

Tabela 11. Resultados obtidos através das analises 2D e 3D.

Seca Solucio Volume Volume
Analise N o ¢ obtido analisado
(%) )|y | (o)
2D 72+3,1 23+0,9 9+3 173

3D 6,3+1,7 2,0+0,2 614
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A Figura 70 mostra as distribui¢des de tamanho de poros obtidas para a
amostra ARN2. Neste caso, houve diminuicdo da freqiiéncia relativa de poros com raios
menores que 19,3 um, o que significa que estes poros foram os principais responsaveis pela
percolacdo do fluido através da amostra. Este efeito ¢ mais acentuado para poros com raios de

9,7a 14,5 pm.
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Figura 70. Distribui¢do de tamanho de poros da amostra ARN2, antes e apds presenca da

solugdo no espaco poroso.

A Figura 68 mostra as imagens 3D reconstruidas para a amostra ARN2 seca,
em (a) e infiltrada com a solu¢do, em (b). Ambas as imagens possuem didmetro de 1001 um e
foram confeccionadas com base no intervalo de imagens 2D de 450 a 750. Tal como utilizado
para as imagens 3D da amostra ARN1, o espaco poroso preenchido com ar € representado em

vermelho. Os poros isolados que restam na Figura 71 (b) possuem, realmente, raios grandes
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quando comparados com os da Figura 65 (b), confirmando as observagdes verificadas através

das distribui¢des de tamanho de poro.

Figura 71. Imagem 3D da amostra ARN2, destacando o ambiente poroso preenchido com ar,

(a) seca e (b) infiltrada com a solucio.

5.3.3 Amostra ARN3

Esta amostra foi submetida a condi¢des semelhantes as das amostras ARN1
e ARN2. As diferengas estdo na proporc¢do utilizada par a solugdo, 72 % de H,O, 18 % de
NaCl e 10 % de KI e no fato de seu escaneamento ter sido realizado no LAMIR. As medidas
foram realizadas nos dias 03 e 06 de Agosto de 2010 com a amostra nas condi¢des seca e,
posteriormente, saturada com solucdo. Os parametros de cada medida sdo apresentados na
Tabela 12. Para atingir a resolucéo selecionada para estas medidas, o equipamento ajustou a
distancia objeto-fonte em 59,0 mm e camera-fonte em 213,3 mm. Nao foi utilizado filtro
fisico durante a medida. Foram obtidas 1440 projecdes para cada medida durante o tempo

individual de 3 horas e 13 minutos.
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Tabela 12. Condi¢des da amostra de arenito Botucatu ARN3 e parametros utilizados em cada
aquisicao desta.

Parametros de Aquisi¢io
Res. tensao/ tempo passo ~ ‘3 grid
.~ . de rotacio | média .
Condicdo | espacial | corrente exposicio angular (graus) | (frames) size filtro
(um) | (KV/ pA) ‘zms;; (graus) | & (pixels)
Seca 4,86 80/124 2000 0,25 360 4 1336 x 2000 s/
Solucéo 2 4,86 80/124 2000 0,25 360 4 1336 x 2000 s/

A Figura 72 (a) e (b) mostram exemplos de projecdes obtidas para a amostra
seca e contendo solucdo, respectivamente. O contraste obtido para a proje¢do da amostra seca
¢ bom, mas sua qualidade, como esperado, diminui para a amostra com solug@o. O retingulo
azul na figura (a) delimita uma regido na qual € possivel, através do contraste, identificar
graos que formam o corpo da amostra. Essa regido apresenta contraste mais claro, o que

indica maior valor de porosidade.
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Figura 72. Projecdes obtidas para a amostra ARN3 (a) seca e (b) com solugdo.

A Figura 73 mostra os perfis de niveis de cinza ao longo da linha vermelha
das proje¢des da Figura 72. Como ocorrido para as amostras anteriores de arenito, em geral, a
atenuacdo foi mais intensa para o caso da amostra contendo a solugdo que para a amostra

S€ca.
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Figura 73. Perfil de niveis de cinza em uma linha da amostra ARN3 seca, em preto, e

contendo solugdo, em vermelho.

A Figura 74 mostra imagens 2D reconstruidas, em escala de cinza, para a

amostra ARN3 nas condigdes (a) seca e (b) infiltrada. Um total de 899 e 1332 imagens foram

reconstruidas, respectivamente. A figura também mostra as imagens binarizadas com

utilizacdo do limiar 90 para (a’) e 95 para (b’), respectivamente. O efeito visualizado no

ambiente poroso, com a presenga da solugdo, ¢ 0 mesmo ja observado para as amostras ARN1

e ARN2.
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Figura 74. Imagens 2D para a amostra ARN3: (a) imagem 2D 1015 seca e (a’) 1015 seca
binarizada e (b) imagem 2D 969 infiltrada e (b’) 969 infiltrada binarizada.

Os perfis de porosidade, antes e com a presenca da solugdo, sdo mostrados
na Figura 75. O perfil de porosidade representado pela cor verde, para a amostra com a
solu¢do, quando comparado com o perfil representado em vermelho, para a amostra seca,
indica que o fluido atingiu toda a extensdo vertical do volume analisado. Os valores de
porosidade total média para estes perfis sdo de (14,3 £ 7,5) % e (6,0 + 2,7) % para a amostra
seca e contendo a solucdo, respectivamente. Estes valores correspondem a ocupacgdo de 58 %
do ambiente poroso e equivale a (11 + 2) mm’ de liquido em um volume analisado de 138
mm’. J4 o volume de liquido calculado através dos valores de porosidade total provenientes

de analises 3D resultou em (15 + 3) mm”® de solugdo no mesmo volume analisado. A Tabela
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13 resume os resultados descritos acima juntamente com os valores de porosidade total
obtidos pela analise 3D. Os valores de porosidade aberta obtidos para esta amostra sdo de 12

% e 1 %, para a amostra seca e infiltrada, respectivamente.
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Figura 75. Perfil de porosidade para a amostra ARN3 seca, em vermelho e com a presenca da
solugdo, em verde, e imagens 2D (a) imagem 2D 440, (b) imagem 2D 588, (c¢) imagem 2D
847 e (d) imagem 2D 1067 exemplificando as diferencas de porosidade.



Tabela 13. Resultados obtidos através das analises 2D e 3D.

- Seca Solucio VOll.lme Vol}lme
Analise %) (%) 0bt1c130 anallsz;do
(mm’) (mm)
2D 143+£75 6,0+£2,7 11+2 138
3D 13,1£2,2 55%0,2 15+3
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A Figura 76 mostra as distribui¢des de tamanho de poros obtidas para a
amostra ARN3 antes e apds a presenca de liquido, em vermelho e verde, respectivamente. Os
poros com raios menores que 24,3 um participaram mais significantemente da percolacdo da

solu¢do no interior da amostra, principalmente, para raios de poro de 9,7 um a 14,6 um.

I seca
[ infiltrada

Frequéncia (%)

0 10 20

30 40 5 60 70
Raio de Poros (um)

80 9 100

Figura 76. Distribuicdo de tamanho de poros da amostra ARN3, antes e apds presenca da
solug@o no espago poroso.
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Imagens 3D para esta amostra sdo mostradas na Figura 77. A figura (a)
mostra, em vermelho, a fase porosa para a amostra seca e a figura (b) mostra a mesma
situacdo apos a presenca da solucdo. Ambas as imagens possuem 1200 um de didmetro e

foram confeccionadas com base no intervalo de imagens 2D de 450 a 750.

Figura 77. Imagem 3D da amostra ARN3, destacando o ambiente poroso preenchido com ar,
(a) seca e (b) infiltrada com a solugio.

5.3.4 Amostra ARN4

A amostra ARN4 foi medida nos dias 07 e 09 de Fevereiro de 2012. As
condi¢des de aquisi¢do, em cada situacdo da amostra, sdo apresentadas na Tabela 14. A
solugdo utilizada continha a mesma proporc¢ao de H,O, NaCl e BaCl,.2H,0 daquela utilizada
com a amostra EV3 de esferas de vidro. A resolugdo espacial foi obtida com ajuste,
automatico, das distancias objeto-fonte em 61 mm e camera-fonte em 219 mm. O nimero de
projecdes obtidas foi de 902 para ambas as medidas. O tempo total de escaneamento foi de
2 horas e 31 minutos para a amostra seca e 3 horas e 17 minutos para a amostra contendo a

solugdo.



123

Tabela 14. Condigdes da amostra de arenito Botucatu ARN4 e parametros utilizados em cada
aquisi¢do desta.

Parimetros de Aquisicio
Res. tensdo/ tempo passo ~ ‘3 grid
. . . de rotacio | média .
Condicao | espacial | corrente exDOSicio angular (graus) | (frames) size filtro
(um) | (KV/pA) lzms)g (graus) | & (pixels)
Seca 4,90 79/125 2000 0,40 360 4 1336 x 2000 s/
Solucio 4 4,90 89/112 2600 0,40 360 4 1336 x 2000 s/

A Figura 78 apresenta duas projegdes provenientes da aquisi¢do. O contraste
obtido para a amostra seca (a) possibilita a identificagdo de graos que compdem a amostra. Os
mesmos graos ndo sdo facilmente identificados na figura (b), uma vez que a solugdo
aumentou a atenuacdo do feixe de raios X e, em conseqiiéncia, afetando o contraste resultante.
Os retangulos azuis delimitam duas regides nitidamente mais claras. Isto sugere regides em

que a solugdo teve pouco ou nenhum acesso.
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Figura 78. Projecdes obtidas para a amostra ARN4 (a) seca e (b) com solugdo.

A Figura 79 mostra os perfis de niveis de cinza ao longo da linha vermelha
das projecdes da Figura 78. Os perfis mostram que, mesmo utilizando maior tensdo aplicada
ao tubo e, portanto, um feixe de raios X contendo fétons mais energéticos, a transmissao pela

amostra contendo a solu¢do foi, no maximo, igual ao caso da amostra seca.
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Figura 79. Perfil de niveis de cinza em uma linha da amostra ARN4 seca, em preto, e
contendo solugdo, em vermelho.

Exemplos de imagens 2D sdo apresentados na Figura 80. As figuras (a) e (b)
sdo exemplos de imagens em escala de cinza para a amostra seca e contendo a solugéo,
respectivamente. As versdes binarizadas das mesmas sdo mostradas nas figuras (a’) e (b’).
Foram reconstruidas 1011 imagens 2D para cada condi¢do da amostra. Os limiares de tons de
cinza utilizados para a binariza¢do foram 82 para (a’) e 88 para (b’). O efeito visualizado ndo

¢ diferente do observado para as amostras de arenito precedentes.
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Figura 80. Imagens 2D para a amostra ARN4: (a) imagem 2D 285 seca e (a’) 285 seca
binarizada e (b) imagem 2D 300 infiltrada e (b”) 300 infiltrada binarizada.

A Figura 81 mostra os perfis de porosidade obtidos para a amostra. O perfil
obtido para a amostra contendo a solugdo, em verde, mostra que houve uma tendéncia de
valores de porosidade mais elevados entre as imagens 2D 428 e 1020. Tal fato pode estar
relacionado com a ndo percolagdo da solugdo por todo o volume da regido escaneada, como ja
identificado através da projecdo mostrada na Figura 78 (b). Para o volume analisado desta
amostra (113 mm?> ) foram obtidos, como porosidade total média, os valores de (25,0 + 3,0) %

e (9,8 £4,5) % antes e depois da presenca da solugdo, respectivamente. Estes valores mostram
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um decréscimo de 61 % e a (17 = 2) mm’ de intrusdo de fluido no volume escaneado. O
volume encontrado por meio das analises 3D foi de (17 + 1) mm’ de liquido para o mesmo
volume de 113 mm’. O volume de solugdo injetado foi de (163 + 13) mm® em um total de
(765 + 11) mm® de amostra. Tanto o percentual obtido através da analise 2D quanto pela 3D
diferem em 3% do percentual de volume real de liquido injetado na amostra. As Tabela 15 e
Tabela 16 resumem os resultados descritos acima juntamente com os valores de porosidade
total obtidos pela andlise 3D. Os valores de porosidade aberta sdo de 25 % e 8 % para a

amostra seca e contendo a solugdo, respectivamente.
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Porosidade (%)
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Figura 81. Perfil de porosidade para a amostra ARN4 seca, em vermelho e com a presenga da
solucdo, em verde.



Tabela 15. Resultados obtidos através das analises 2D e 3D.

Seca Solucio Volume Volume Porcentagem
Analise (%) (0/9) obtido analisado liquido
’ ’ (mm’) | (mm’) (%)
2D 25,0+£3,0 9,8+t4)5 172 113 16
3D 2477+0,6 9,6+0,2 17+ 1 16

Tabela 16. Valores relativos a amostra.

Volume Volume Porcentagem

injetado amostra liquido
(mm’) (mm?’) (%)

163 + 13 765 £ 11 19
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A Figura 82 mostra a distribui¢do de tamanho de poros para esta amostra. A

distribui¢do evidéncia que esta amostra possui maior diversidade de tamanho de poros quando

comparada com as amostras apresentadas anteriormente. Ela também justifica o valor de

porosidade total média que ¢ bem superior ao das amostras anteriores. Ainda através da

distribuicdo de tamanho de poros, € possivel perceber que houve diminui¢do da freqiiéncia

relativa de poros com raios entre 9,8 um e 34,3 um, o que significa que estes poros foram os

principais responsaveis pela percolacdo do fluido através da amostra.



129

97 I Seca
g [ Infiltrada

Freqiiéncia (%)

25 50 75 100 125 150 175 200 225
Raio (um)

Figura 82. Distribui¢do de tamanho de poros da amostra ARN4, antes e apds presenca da
solucdo no espaco poroso.

A Figura 83 mostra as imagens 3D reconstruidas para a amostra ARN4 seca,
em (a) e infiltrada com solu¢do, em (b). Ambas as imagens possuem diametro de 2000 pum e
foram confeccionadas com base no intervalo de imagens 2D de 300 a 700. O espago poroso
preenchido com ar encontra-se representado em vermelho. A Figura 83 (b) possui poros
visivelmente grandes, fato que confirma as observacdes verificadas através das distribui¢des

de tamanho de poro.
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Figura 83. Imagem 3D da amostra ARN4, destacando o ambiente poroso preenchido com ar,
(a) seca e (b) infiltrada com a solugao.

Os resultados de volume de liquido obtidos através das andlises 2D e 3D
para as amostras EV3 e ARN4 s3o resumidos na Tabela 17. Também sdo apresentados os
volumes dos liquidos injetados e o proprio volume de cada amostra. A comparagdo percentual
entre os volumes indica resultados melhores para a amostra de esferas de vidro em
comparag¢do com os resultados para a amostra de arenito. Esta diferen¢a esta relacionada com
o volume de cada amostra. A amostra de esferas de vidro apresenta maior regularidade devido
ao proprio tubo de vidro usado para confeccionar tal amostra. Esta caracteristica reflete em
maior facilidade quando da medida de suas dimensdes. Ja4 a amostra de arenito ndo possui
areas de base e parede lateral completamente regular, o que dificultou a tomada de suas
dimensdes. Por outro lado, existe a possibilidade da ocorréncia de reagdes quimicas entre a
solucdo 4 e a fase orgénica presente na amostra de arenito (KUMAR et all, 2008). Alguns dos
produtos desta reagdo podem ndo oferecer atenuacdo significante a pondo de aparecerem no
histograma de tons de cinza analisado. Consequentemente, o volume dos mesmos ndo seria

quantificado.
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Tabela 17. Resultados das analises de fluidos para as amostra EV3 e ARN4. Os intervalos
estdo apresentados com um sigma de desvio.

Volume . Volume Liquido Volume Volume  Liquido .
Fluido .. na 1 . pela na Diferenca
Amostra | Amostra .. injetado Analise | analisado - o
(mm3) injetado (mm3) amostra (mm3) anallge amostra (%)
(%) (mm’) (%)
Solu¢do 3 332356 44 2D 145 35-39 41 /
3D 52-60 41 7
EV3 737 -761

Solu¢do 4 335351 44 2D 142 5238 41 7

oo 3D 57-59 42 4

N 2D 15-19 17 10

ARN4 | 754-776 Solugdao4 150-176 19 D 113 16— 18 16 16

5.3.5 Amostra ARNS

A amostra ARNS5 foi submetida a condi¢des semelhantes de intrusdo de

fluido daquelas saturadas com solugdo. Porém, neste caso o fluido utilizado foi o oleo

comercial produzido e comercializado pela Petrobras Distribuidoras S.A. As medidas

realizadas nesta amostra ocorreram no LAMIR. As medidas foram realizadas nos dias 02 e 05

de Agosto de 2010 com a amostra nas condigdes seca e, posteriormente, saturada com dleo.

Os parametros de cada medida sdo apresentados na Tabela 18. Para atingir a resolugdo

selecionada para estas medidas, o equipamento ajustou a distadncia objeto-fonte em 59,0 mm e

camera-fonte em 213,3 mm. N3o foi utilizado filtro fisico durante a medida. Foram obtidas

1440 proje¢des para cada medida durante o tempo individual de 3 horas e 13 minutos.

Tabela 18. Condigdes da amostra de arenito Botucatu ARNS e parametros utilizados em cada
aquisicao desta.

Parimetros de Aquisicio
Res. tensio/ tempo passo ~ ‘3 grid
. . . de rotacio | média .
Condicao | espacial | corrente exDosicio angular (graus) | (frames) size filtro
(um) | &V/pA) ‘Emsf (graus) | & (pixels)
Seca 4,86 80/124 2000 0,25 360 4 1336 x 2000 s/
Oleo 4,86 80/124 2000 0,25 360 4 1336 x 2000 s/
Oleo 4,86 60/167 2000 0,25 360 4 1336 x 2000 s/
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A Figura 84 (a), (b) e (c) mostram exemplos de projecdes obtidas para a
amostra seca, e contendo oOleo, medidas a 80 kV, e contendo o6leo, medida a 60 kV,
respectivamente. O contraste obtido para estas medidas sdo bons. Contudo, ndo ¢ possivel
distinguir diferenga significante de uma para outra projecdo que possibilite concluir sobre a

presenga de oleo no interior da amostra.
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Figura 84. Proje¢des obtidas para a amostra ARNS (a) seca e (b) com 6leo, medida a 80 kV e
(c) com dleo, medida a 60 kV.
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A Figura 85 mostra os perfis de niveis de cinza ao longo da linha vermelha

das projecdes da Figura 84. Assim como observado através da figura anterior, ndo € possivel

afirmar que o 6leo esta presente na regido porosa da amostra.

Nivel de Cinza

— Seca-80 kV
— Oleo-80 kV
Oleo-60 kV

Posicao (um)

Figura 85. Perfil de niveis de cinza em uma linha da amostra ARNS seca, em preto, contendo

oleo e medida a 80 kV, em vermelho, e contendo 6leo € medida a 60 kV, em verde.

A Figura 86 mostra imagens 2D obtidas da reconstrug¢do da amostra ARNS.

Foram obtidas 899, 899 e 1334 imagens 2D para as amostras seca, com 6leo ¢ medida a 80

kV e com 6leo e medida a 60 kV, respectivamente. Nao € possivel distinguir um intervalo de

tons de cinza caracteristico para a fase 6leo. Assim como, ndo ¢ possivel afirmar que ha o6leo

presente na amostra.
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Figura 86. Imagens 2D para a amostra ARNS (a) imagem 2D 1130 seca e (b) imagem 2D
1242 infiltrada e medida a 80 kV e (c) imagem 2D 1002 infiltrada e medida a 60 kV.

A Figura 87 apresenta selecdes de imagens 2D, a esquerda. Nestas imagens
¢ possivel perceber que a fase porosa tem deu volume diminuido da amostra seca, figura (a),
para a amostra com 6leo e medida a 80 kV, figura (b). Os poros maiores t€ém seu volume
diminuido desta ultima para a amostra com oOleo ¢ medida a 60 kV. Nos respectivos
histogramas de tons de cinza, mostrados a direita, nota-se que existe um alargamento a
esquerda do pico principal. Ele corresponde a artefatos devido a ruidos ocorridos durante a
medida. Porém, existe uma tendéncia de caracterizagdo de um novo pico, no extremo

esquerdo do alargamento. Este pico corresponderia a fase 6leo presente na regido porosa.
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cinza com os respectivos limiares de binarizag¢do escolhidos, do software Imago, para a
imagem 2D 1130 com a amostra seca, em (a), 1242 com 6leo e medida a 80 kV, em (b), e
1002 com 6leo e medida a 60 kV, em (c). Todas as imagens sdo apresentadas
binarizada/mesclada.
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A Figura 88 mostra o perfil de porosidade criado com o valor da porosidade
média obtido para cada imagem 2D do volume escaneado da amostra ARNS. As cores
vermelha, verde e azul representam, respectivamente, os perfis obtidos para a amostra seca,
com Oleo comercial e medida a 80 kV e com o mesmo 6leo comercial, mas medida a 60 kV.
As duas ultimas medidas foram realizadas consecutivamente. O lado direito da figura mostra
os resultados obtidos para o topo da amostra, lado pelo qual foi injetado o fluido. Pode-se
perceber que existe coincidéncia entre valores de porosidade média, para as imagens proximas
a base da amostra, das medidas seca e com dleo (80 kV). Esse fato ocorre das imagens 304
(primeira) até, aproximadamente, a 485. Isto significa que o dleo ndo atingiu a regido porosa
desta regido da amostra. Por outro lado, também ocorre coincidéncia de valores de porosidade
média, para as imagens proximas ao topo da amostra, das duas medidas com a amostra
contendo 6leo. Neste caso, a coincidéncia €, aproximadamente, da imagem 901 até a 1064
(Gltima). Isto significa que o dleo continuou realizando percola¢do durante a segunda medida
realizada com a amostra (com 6leo e a 80 kV), atingindo a base da amostra durante o ultimo
periodo de medidas (com 6leo e a 60 kV). Como o tempo total de cada medida foi de 3 horas
e 13 minutos, pode-se dizer que o fluido levou, aproximadamente, 6 horas e 26 minutos para

se distribuir por toda a direcdo vertical da amostra.
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Figura 88. Perfil de porosidade para a amostra ARNS seca, em vermelho, com a presenca de
6leo e medida a 80 kV, em verde, e com a presenga de dleo e medida a 60 kV.

5.3.6 Amostra ARN6

Esta amostra também foi submetida a intrusdo de o6leo por meio da

aplicagdo de vacuo na face oposta
apenas, 7 minutos. Este intervalo de

sinais de molhamento com o 64leo.

a deposicdo do mesmo. O vacuo foi aplicado durante,
tempo foi suficiente para que a face oposta apresentasse

Apoés este estagio, a amostra foi deixada em repouso

durante 15 horas. O 6leo utilizado foi o tipo industrial. As medidas realizadas nesta amostra

ocorreram no LAMIR, nos dias 07 e 10 de Fevereiro de 2012 com a amostra nas condi¢des

seca e, posteriormente, infiltrada com 6leo. Os parametros de cada medida sdo apresentados

na Tabela 19. Para atingir a resolugdo selecionada para estas medidas, o equipamento ajustou

a distancia objeto-fonte em 61,2 mm e camera-fonte em 218,8 mm. Nao foi utilizado filtro
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fisico durante a medida. Foram obtidas 902 projecdes para cada medida durante o tempo de 2
horas e 31 minutos, para a amostra seca, ¢ 3 horas ¢ 02 minutos, para a amostra contendo

oleo.

Tabela 19. Condigdes da amostra de arenito Botucatu ARNG6 e pardmetros utilizados em cada
aquisicao desta.

Parametros de Aquisicio
Res. tensio/ tempo passo ~ . grid
. . . de rotacio | média .
Condicio | espacial | corrente exDosicio angular (graus) | (frames) size filtro
(um) | kV/pA) ‘(’ms;? (graus) | & (pixels)
Seca 4,90 80/124 2000 0,40 360 4 1336 x 2000 s/
Oleo 4,90 80/124 2400 0,40 360 4 1336 x 2000 s/

A Figura 89, (a) e (b), mostram exemplos de proje¢des obtidas para a
amostra seca, e contendo 6leo, respectivamente. Neste caso de amostra infiltrada com o6leo,
pode-se notar pequena alteragdo de contraste na proje¢do da amostra seca para a da amostra
contendo dleo, o que indica sinais da presenga de 6leo, no ambiente poroso da amostra, apos o

processo de percolacdo.
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Figura 89. Projecdes obtidas para a amostra ARNG6 (a) seca e (b) com 6leo, medidas a 80 kV.

Os perfis de niveis de cinza apresentados na Figura 90 seguem no sentido de
confirmar a presenca de 6leo na amostra. Isso porque a grande maioria dos niveis de cinza
para a amostra infiltrada possui valores inferiores aqueles da amostra seca. Estes perfis

encontram-se representados em vermelho e preto, respectivamente.
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Figura 90. Perfil de niveis de cinza em uma linha da amostra ARNG6 seca, em preto, e
contendo o6leo, em vermelho.

As imagens 2D mostradas na Figura 91 correspondem, aproximadamente, a
uma mesma posi¢do na amostra, € demonstram alteragdo sutil no contraste correspondente ao
ambiente poroso da amostra contendo 6leo, figura (b), em comparagdo da amostra seca, figura
(a). Apesar de ndo ser possivel perceber, visualmente, um intervalo de tons de cinza
caracteristico para esta fase, ¢ possivel afirmar que ela estd presente em tal ambiente poroso.

Foram obtidas 1031 imagens 2D em cada reconstrugao.
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Figura 91. Imagens 2D para a amostra ARNG6 (a) imagem 2D 255 seca e (b) imagem 2D 275
infiltrada.

A Figura 92 apresenta detalhes das imagens 2D da Figura 91, a esquerda. As
imagens ampliadas possibilitam maior facilidade para afirmar quanto a presenca de dleo apds
a intrusdo, principalmente, devido a ocorréncia de bolhas de ar, como as exemplificadas por
meio das setas na figura. Um fato curioso e ndo verificado anteriormente ¢ a melhor definigao,
no histograma da figura (b), do pico correspondente aos tons de cinza representantes da fase
solida. O limiar de tons de cinza para a amostra contendo 6leo (41) foi escolhido de modo a
identificar o contorno das bolhas de ar. Nitidamente, existem tons de cinza compartilhados

pela fase 6leo e também por ruidos inerentes a medida.
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Figura 92. a) Detalhe da jnela de selgﬁ de limiar para binarizacdo e histograma de tons de
cinza com os respectivos limiares de binarizac¢do escolhidos, do software Imago, para a
imagem 2D 255 com a amostra seca, em (a), ¢ (b) 275 com a amostra contendo 6leo, em (b).

Todas as imagens sdo apresentadas binarizada/mesclada.

Os perfis de porosidade para esta amostra sdo apresentados na Figura 93. Os
valores de porosidade diminuem bruscamente em todo volume da amostra, mesmo ndo

havendo perfeita defini¢do da fase 6leo.
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Figura 93. Perfil de porosidade para a amostra ARNG6 seca, em vermelho, € com a presenca de
oleo, em verde.

A Figura 94 mostra quatro reconstrucdes da amostra ARN6. Todas elas
foram geradas, utilizando-se as imagens 2D de nimeros 200 a 600. A figura (a) foi construida
com a sobreposi¢do da imagem 3D da fase solida, intervalo de tons de cinza de 72 a 255, com
a imagem 3D da fase porosa, intervalo de tons de cinza de 0 a 71, ambas provenientes das
imagens 2D obtidas da medida com a amostra seca. As imagens (b), (c) e (d) foram
confeccionadas com base nas imagens 2D provenientes da medida com a amostra contendo o
6leo. A imagem (b) apresenta um modelo da fase sélida e corresponde ao intervalo de tons de
cinza de 75 a 255. A imagem (c) mostra a sobreposi¢do do modelo anterior com o modelo da
fase porosa cujo intervalo de tons de cinza corresponde aos valores de 0 a 41. Por ultimo, a
imagem (d) corresponde a sobreposi¢cdo das dos dois modelos utilizados na imagem (c) com o

modelo da fase dleo cujo intervalo de tons de cinza corresponde aos valores de 42 a 74.
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Figura 94. Imagens 3D para a amostra ARN6: (a) poros da amostra seca, (b) fase sélida para a
amostra infiltrada, (c) poros para a amostra infiltrada e (d) poros e 6leo para a amostra
infiltrada. As imagens possuem 2000 um de didmetro e 1965 um de altura.

Em geral, os resultados encontrados na literatura sempre mostram a
utilizagdo de um tipo de dopante responsavel por aumentar o contraste do fluido a ser injetado

na amostra, tal como realizado neste trabalho.

Os autores de um dos trabalhos da revisdao da literatura empregaram oleo,
além de uma solu¢do com dopante, (WILDENSCHILD, CULLIGAN & CRISTENSEN 2004)

como fluido, porém este ndo aparece nas imagens 2D. Mesmo assim, o 6leo foi quantificado
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saturando-se a amostra com o mesmo e, posteriormente, expulsando-o por meio da inje¢do da
solu¢do. Toda a por¢cdo de volume invadido pela solugdo pode ser visualizada, restando
apenas a porcdo, visualmente vazia, admitida como 6leo. Em outro trabalho que faz uso de
6leo (VINEGAR & WELLINGTON, 1986) foi necessario dopar o 6leo de modo a obter um
contraste que possibilitasse a identificagdo desta fase em imagens longitudinais da amostra de
arenito Berea. Neste trabalho foi possivel visualizar e quantificar diretamente a fase oleo,
através das imagens 2D, nas amostras de esferas de vidro. Além disso, foi possivel verificar
alteragdes do perfil de porosidade da amostra ARNS de arenito Botucatu depois da inje¢do de
6leo comercial na mesma. Para a amostra ARNG6 foi possivel verificar o inicio de um intervalo

de tons de cinza caracteristico para o 6leo industrial presente nesta amostra.

O porta-amostras projetado para evitar que o fluido vazasse ou evaporasse
da amostra para o interior do microtomografo foi confeccionado na oficina de mecéanica fina

do Departamento de Fisica da Universidade Estadual de Londrina.

Um total de 26 medidas contribuiu efetivamente para a elaboracdo desta
Tese. Trés dessas medidas ndo foram apresentadas neste trabalho. Elas foram realizadas com
amostra contendo solugdo dgua/sal, sem dopante, em medidas de verifica¢do da capacidade do
equipamento/metodologia em fornecer intervalos de tons de cinza para as diferentes fases
presentes na amostra. Os resultados das mesmas forneceram subsidios para as 22 medidas
seguintes. Além das medidas descritas houve ainda mais uma utilizada para verificagdo da
metodologia. O tempo total destas medidas foi de aproximadamente 85 horas. Para tomada
destas medidas foram realizadas 8 viagens com duracdo de 5 dias cada. Além delas, 2 viagens
foram desperdigadas devido a problemas com o microtomdgrafo e 2 foram realizadas para
treinamentos com os softwares utilizados neste trabalho. O tempo computacional para
reconstrucdo das 23 medidas apresentadas foi de, aproximadamente, 41 horas. Antes de cada
reconstru¢do foi necessario, aproximadamente, meia hora para escolha dos parametros a
serem utilizados pelo software de reconstrucdo. As andlises com o software Imago ocuparam
trés periodos para cada amostra. As andlises com o CTan duraram seis periodos para cada
amostra. Ainda houve o tempo utilizado para adequacdo das figuras das imagens 3D no

software CTvol, um periodo para cada amostra.

Além de todas as dificuldades inerentes a qualquer trabalho, este também
apresentou problemas adicionais que devem ser relatados. Praticamente todas as medidas

ocorreram no CENPES ou no LAMIR. Portando, elas ocorriam apenas quando da
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disponibilidade do equipamento e estavam relacionadas com a realizagdo de viagens e
limitagao de tempo.

O microtomografo da Universidade Estadual de Londrina foi instalado
apenas no inicio de Marco deste ano. Apenas a ultima medida (amostra EV3 de esferas de

vidro contendo a solucdo 3) foi microtomografada com este equipamento.

Felizmente, os resultados obtidos possuem boa qualidade, mesmo com todas

as dificuldades mencionadas.
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6. CONCLUSOES

6.1 Gerais

A metodologia de microtomografia de raios X foi utilizada para a
visualiza¢do e quantificagdo de diferentes fases de fluido dividindo a regido porosa de
amostras de esferas de vidro e de arenito Botucatu, submetidas a invasao forcada de liquidos.
As escolhas experimentais empregadas foram capazes de fornecer imagens 2D e 3D, com
nivel suficiente de resolugdo espacial de modo a possibilitar andlises das diferentes fases
componentes da amostra.

Pode-se dizer, a partir dos resultados obtidos, que a utilizacdo desta
metodologia, neste tipo de trabalho, requer escolha ou tratamento de amostras e/ou dopagem
dos liquidos empregados para obtencdo de imagens 2D e 3D ideais para andlises de
quantificacdo. A resolucdo espacial utilizada (aproximadamente 5 um) pode ter influenciado
negativamente no contraste obtido para os liquidos utilizados. Hipoteticamente, o emprego de
uma resolugdo espacial mais pobre (20 um, por exemplo) poderia melhorar o contraste para
estas fases. O que acontece ¢ que o software de aquisi¢do realiza uma normaliza¢do do
histograma de tons de cinza obtido para cada condi¢do da amostra e para cada conjunto de
parametros de aquisi¢@o selecionados. Este processo influencia na resolucido de contraste de
cada fase presente na amostra. No entanto, era necessario o uso de uma resolugdo da ordem de
5 um em funcdo da estrutura das amostras em questao.

A medida da amostra de linhas de nylon confeccionada para verificagdo da
metodologia foi bem sucedida, proporcionando valores concordantes entre a porosidade
medida e o valor calculado geometricamente.

Os resultados obtidos neste trabalho indicam que o Skyscan 1172 ¢ um
equipamento confidvel quando utilizado na investigacdo e quantificagdo de fases fluidas em
amostras porosas, mesmo se tratando de um microtomoégrafo de bancada. Portanto, torna-se
vantajoso aperfei¢oar metodologias para utilizacdo deste equipamento no estudo de
percolacdo de fluidos.

O volume de liquido injetado foi medido para a solugdo 3 e solugdo 4 na
amostra EV3 e para a solu¢do 4 na amostra ARN4. Este volume foi calculado através da

densidade de cada liquido utilizado e da diferenca de massa da amostra antes e apds a
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presenca dos mesmos. Em todos os casos, os percentuais de volumes de liquido em relagdo
aos volumes totais obtidos através das analises de imagem foram inferiores aos percentuais de
volume injetado em relagdo aos volumes totais de cada amostra. Para a amostra EV3, a menor
e a maior diferenca entre estes volumes foi de 4 % e 7 %, respectivamente. J4 para a amostra
ARN4, a menor e a maior diferenca foi de 10 % e 16 %, respectivamente. Essa diferenca entre
os valores pode ter decorrido da dificuldade em se obter o volume total preciso de cada

amostra.

6.2 Esferas de Vidro

Os dopantes escolhidos (KI ou BaCl,.2H,0) e adicionados as solugdes
agua/sal introduzida na regido porosa destas amostras possibilitaram a disting@o visual de um
intervalo de tons de cinza caracteristico de tais solugdes.

O caso mais proximo do ideal no sentido da melhor separacao, por meio do
histograma de tons de cinza, entre a fase vidro e a solucdo utilizada ocorreu para o caso de
maior porcentagem de dopante (20 % de KI) na solugdo agua/sal. O BaCl,.2H,0, cuja
solubilidade ¢ inferior a do KI, ndo possibilitou tamanha concentragdo do mesmo na solugao.
Entretanto, a clara binarizagdo entre as fases ar e solu¢do/vidro para a amostra EV3, no caso
em que a mesma continha a solu¢do dopada com BaCl,.2H,0, possibilitou a obten¢do do
volume da fase liquida para o volume analisado desta amostra.

A utilizagdo de menor energia (60 kV ao invés de 70 kV) e menor tempo de
exposicdo (1800 ms ao invés de 3540 ms), utilizados como medida alternativa da amostra
EV1, sugeriram melhora na qualidade de visualizagdo da fase 6leo. Porém, ndo o suficiente a
ponto de compensar o artefato central gerado em decorréncia dessas escolhas.

A identificacdo da presenca de dleo nas imagens é um resultado valioso
visto que ndo houve a adi¢do de dopantes nesta fase.

As imagens obtidas para a amostra EV2, em compara¢do com aquelas
obtidas para a amostra EV1, mostram que o dleo industrial é mais adequado que o Oleo
comercial para utilizacdo em experimentos de percolagdo de fluido quando da ndo utilizagao

de dopantes adicionados a esta fase.
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6.3 Arenito Botucatu

A presenca da solugdo nas amostras ARNI1, 2, 3 e 4 pode ser identificada ja
nas imagens 2D, uma vez que houve aparentes alteracdes na regido porosa destas amostras.
Dessa forma, a ndo ocorréncia de um intervalo de tons de cinza caracteristico para este fluido
¢ um indicativo da ocorréncia de algum tipo de reacdo quimica entre este e a fase organica
presente no arenito (KUMAR et all, 2008). Essa possivel reagdo quimica corroboraria na
diferenca encontrada entre o percentual de volume obtido através das andlises e aquele
injetado para a amostra de ARN4.

Um resultado muito satisfatdrio obtido para amostras de arenito ¢ mostrado
pela distribuicdo de tamanho de poros antes e apds a presenca da solugdo na amostra. Estes
gréaficos indicaram o intervalo de raios de poros mais relevante para a condutividade do fluido
através da amostra. Em geral, raios de poros menores participaram da percolagdo. Esta
tendéncia mostrou-se invertida apenas para a amostra ARNI, a qual apresenta valor de
porosidade aberta muito inferior as demais, (apenas 10 % da porosidade aberta da amostra
ARN4, a mais porosa). Possivelmente, a maioria dos poros com raios menores, para a
resolucdo espacial utilizada, sdo poros fechados e, portanto, ndo participaram da percolagao
do fluido.

Os perfis de porosidade obtidos para as amostras ARNS e 6 mostram que ha
presenca da fase 6leo na regido porosa destas amostras, mesmo sem ser utilizado dopante em
adi¢do a este fluido. O 6leo industrial mostrou-se mais atenuante que o 6leo comercial, tal

como ocorreu para o caso das esferas de vidro.

6.4 Futuros Desenvolvimentos

Dentre todas as ideias originais e aquelas que surgiram da leitura dos artigos
da revisdo da literatura e durante o proprio desenvolvimento dos experimentos, apenas uma
ndo foi concretizada. Pretendia-se realizar uma sequéncia de inje¢des sucessivas, com

controle de pressdo, de solugdo e 6leo em uma unica amostra de esferas de vidro. A amostra
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seria escaneada seca e ao final de cada injecdo de um dos liquidos. Isso totalizaria, ao menos,
treze medidas. Os dados obtidos seriam utilizados para levantamento das curvas de
molhamento e saturacdo residual para ambos os liquidos utilizados. Porém, problemas
técnicos ocorreram e inviabilizaram a realizagdo desses experimentos. As instituigdes onde
havia um microtomografo ndo possuiam um porosimetro ou 0 mesmo encontrava-se
quebrado. Similarmente, onde havia um porosimetro, ndo havia um microtomografo ou o
mesmo encontrava-se quebrado.

A Universidade Estadual de Londrina, a qual possui um microtomdgrafo,
recém-instalado, estd adquirindo um porosimetro. Dessa forma, a sequéncia de medidas
descrita acima podera ser realizada.

A viabilidade dos desenvolvimentos descritos nos paradgrafos acima tornara
possivel a realizagdo de experimentos relacionados com a frente de molhamento. Pretende-se
realizar a inje¢do de fluido, a pressdo controlada, durante um breve periodo de tempo e
resfriar rapidamente o conjunto amostra/fluido de modo a obter uma condi¢@o de estatica de

fluido capaz de proporcionar o acompanhamento da frente de molhamento.
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