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Resumo

Augusto, Karen  Soares;  Paciornik,  Sidnei. = Microtomografia
Computadorizada de Raios X Aplicada a Caracterizacdo de Porosidade
em Pelotas de Minério de Ferro. Rio de Janeiro, 2016. 156p. Tese de
Doutorado — Departamento de Engenharia Quimica e de Materiais, Pontificia

Universidade Cat6lica do Rio de Janeiro.

As pelotas de minério de ferro sdo uma das principais matérias-primas,
juntamente com o minério granulado e o sinter, do processo de fabricacdo do aco.
Séo produzidas pelo processo de pelotizacdo, aproveitando a parcela ultrafina do
minério, que antes era considerada rejeito do processo de beneficiamento. A
porosidade gerada no processo de fabricacdo das pelotas é uma importante
caracteristica do material, pois permite o fluxo interno de gases, aumentando a sua
redutibilidade e consequentemente a eficiéncia do processo. Por outro lado, a
porosidade afeta a resisténcia fisica das pelotas, que precisam suportar todos os
esforcos sofridos durante as operagdes de manuseio, transporte e dos processos
metaldrgicos. Dessa forma, a quantidade, tamanho, forma e a distribuicdo espacial
dos poros sdo caracteristicas importantes no controle de qualidade das pelotas, que
sdo produzidas em grande escala e vem ganhando cada vez mais importancia nas
usinas siderargicas. Tradicionalmente, as técnicas analiticas mais utilizadas na
caracterizacdo da porosidade desses materiais sdo porosimetria por intrusdo de
mercurio (PIM) e microscopia 6tica (MO). A PIM sé permite avaliar poros que estéo
conectados a superficie, além de utilizar o mercdrio que é um material volatil e
toxico, que oferece riscos ao meio ambiente e a saude humana. A MO ¢ limitada ao
espaco bidimensional, podendo trazer informagdes pouco representativas. Ambas as
técnicas sdo destrutivas, podendo degradar o material no processo de preparacédo e
também impossibilitando anélises posteriores numa mesma amostra. O presente
trabalho prop6e desenvolver uma metodologia de caracterizagédo tridimensional de
porosidade em pelotas de minério de ferro, envolvendo a técnica de microtomografia
de raios X (MicroCT) e andlise de imagens, a fim de estudar separadamente 0s
diferentes tipos de poros (abertos e fechados), e comparar com as técnicas classicas

citadas anteriormente. Foram utilizadas 25 amostras cedidas pela Vale, analisadas
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primeiramente por MicroCT e posteriormente por PIM ou MO. Para tentativas de
otimizacdo, foram testados alguns pardmetros de analise em MicroCT, tais como o
uso de lentes, diferentes configuragdes geométricas dos dispositivos que compdem o
equipamento e numero de projecdes, que afetam diretamente a resolucdo e o tempo
de anélise. Comparou-se os resultados obtidos em MicroCT com os obtidos por PIM
e MO, em amostras equivalentes, observando-se valores menores de porosidade para
a técnica de MicroCT, devido a pior resolucdo do sistema. Porém, a metodologia
apresentada foi capaz de quantificar a porosidade aberta e fechada separadamente,

descrever a distribuicdo espacial, além de medir tamanho e forma, dos poros.

Palavras-chave
Pelotas de Minério de Ferro; Caracterizacdo de Porosidade; Microtomografia

de Raios X; Analise de Imagens.
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Abstract

Augusto, Karen Soares; Paciornik, Sidnei (Advisor). Porosity
Characterization of Iron Ore Pellets by X-Ray Microtomography. Rio de
Janeiro, 2016. 156p. PhD Thesis — Departamento de Engenharia Quimica e de
Materiais, Pontificia Universidade Catolica do Rio de Janeiro.

Iron ore pellets are one of the major iron-bearing raw materials, along with
lump ore and sinter, for the steelmaking processes. Pellets are produced from
ultrafine fractions of iron ores, which were previously considered as tailings of
mineral beneficiation. The porosity generated during the pelletizing process is an
important characteristic of the material because it allows internal gas flow, increasing
its reducibility and consequently the process efficiency. On the other hand, the
porosity affects the physical strength of the pellets, which must withstand all loads
during handling operations, transportation and metallurgical processes. Thus, the
amount, size, shape and spatial distribution of pores are important features for the
pellet quality control. Traditionally, most analytical techniques used to characterize
the porosity of pellets are mercury intrusion porosimetry (MIP) and optical
microscopy (OM). Nevertheless, MIP allows evaluating only pores connected to the
surface, in addition mercury is volatile and toxic, offering risks to the environment
and human health. OM, in turn, is limited to two-dimensional space and can reveal
unrepresentative information. Both techniques are destructive and consequently
prevent further analysis of the same sample. The present work proposes the
development of a methodology for the tridimensional characterization of the porosity
in iron ore pellets through X-ray microtomography (MicroCT) and image analysis in
order to separately determine the different types of pores (open and closed). 25
samples provided by the Vale mining company were first analyzed by MicroCT and
then by MIP or OM. For optimization purposes, some operating parameters of
MicroCT were tested, such as the use of lenses, different geometric configurations,
and the number of projections, which directly affect the obtained image resolution
and the analysis time. Comparing the results obtained in MicroCT with the results

obtained by MIP and OM in equivalent samples, smaller porosity measurements were
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observed for MicroCT, due to the poorer resolution of the system. However, this
methodology has been able to separately quantify the open and closed porosity, to
describe the spatial distribution of pores, and to measure their size and shape.

Keywords

Iron Ore Pellets; Porosity Characterization; X-Ray Microtomography; Image
Analysis.
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ajuste de contraste (Enhance Contrast)

Figura 67 — (a) Ampliacdo de uma regido da imagem original;

(b) Segmentacdo: Limiar = 125, Porosidade = 19,27%;

(c) Segmentacéo: Limiar = 145, Porosidade = 26,02%.

Figura 68 — Imagem binaria resultante da segmentagédo dos poros
Figura 69 — Segmentacéo das fases: (a) 0.4X; (b) 4X.

Figura 70 — Imagem resultante do ROI Shrink-wrap
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Figura 71 — Criagéo da ROI: (a) Aumento de uma regido da Figura 69;
(b) Aumento de uma regido da Figura 70.

Figura 72 — ROI das imagens obtidas pela lente de 4X

Figura 73 — Poros total: (a) 0.4X; (b) 4X.

Figura 74 — Porosidade total: (a) 0.4X; (b) 4X.

Figura 75 — Imagem resultante da aplicacdo do Despeckle: (a) 0.4X; (b) 4X.

Figura 76 — Imagem resultante da aplicagcdo do XOR —

poros abertos: (a) 0.4X; (b) 4X.

Figura 77 — Corte da pelota mostrando a porosidade aberta (em verde):
(@) 0.4X; (b) 4X.

Figura 78 — Aplicacdo do NOT na imagem segmentada: (a) 0.4X; (b) 4X.
Figura 79 — Aplicacdo do NOT na imagem resultante do

Despeckle (Figura 75): (a) 0.4X; (b) 4X.

Figura 80 — Imagem resultante da aplicacdo do XOR — poros fechados:
(@) 0.4X; (b) 4X

Figura 81 — Corte da pelota mostrando a porosidade fechada (em vermelho)
Figura 82 — Corte da pelota mostrando a porosidade aberta (em verde) e
fechada (em vermelho): (a) 0.4X; (b) 4X.

Figura 83 — Distribuicdo de volume da porosidade aberta em 0.4X:

(a) Todos os poros abertos; (b) Poros abertos dentro de uma

faixa de tamanho.

Figura 84 — Distribuicédo de volume da porosidade fechada em 4X:

(a) Todos os poros fechados; (b) Poros fechados dentro de uma

faixa de tamanho (0s poros em branco sao poros com valores fora da
faixa de tamanho selecionada).

Figura 85 — Corte da pelota mostrando os poros fechados:

poros pequenos (em roxo); trinca (em vermelho).

Figura 86 — Comparacgéo da porosidade por PIM e

MicroCT (Resolucéo de 8 pum)

Figura 87 — Comparacéo da porosidade por PIM e

MicroCT (Resolucédo de 4 pm)

Figura 88 — Comparacéo de porosidade em um mesmo campo: (a) 0.4X;
(b) 4X.
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Figura 89 — Camadas 2D reconstruidas com: (a) 800 projecdes;

(b) 1600 projecdes; (c) 3200 projecodes.

Figura 90 — Histogramas das imagens da Figura 89 apds a aplicacao
do filtro Non Local Means e do Delin: (a) 800 projecdes;

(b) 1600 projecdes; (c) 3200 projecdes.

Figura 91 — Camadas 2D reconstruidas com: (a) 800 projecdes com

rotacdo da amostra de 0-180°; (b) 1600 projecdes com rotacdo da amostra

de 0-180°; (c) 1600 projecdes com rotacao da amostra de 0-360°.

Figura 92 - Histogramas das imagens da Figura 91 ap06s a aplicacao do

filtro Non Local Means e do Delin: (a) 800 proje¢6es com rotacdo da amostra

de 0-180°; (b) 1600 projecdes com rotacdo da amostra de 0-180°;
(c) 1600 projecdes com rotacdo da amostra de 0-360°.

Figura 93 — Comparacdo da porosidade por PIM e MicroCT
(Resolucéo de 4 pum)

Figura 94 — Anélise de PIM — 22 etapa

Figura 95 — Comparacdo da distribuicdo de didmetro de poros entre
MicroCT e PIM: (a) Amostras P1-13+P1-14;

(b) Amostras P2-14+P2-15; (c) Amostras P2-16+P2-17.

Figura 96 — Distribui¢édo de diametro dos poros por MicroCT,

com a separacao em poros abertos e fechados, para as amostras P1-13+P1-14.

Figura 97 — Curvas de distribuicdo de didmetro de poros comparando-se

variacgdo de limiar

Figura 98 - Histogramas das imagens de MO:

(a) Antes da aplicacdo do realce de bordas;

(b) apds a aplicacdo do realce de bordas.

Figura 99 — Imagem binaria da segmentacdo: (a) MO; (b) MicroCT
Figura 100 — ROI criada: (a) MO; (b) MicroCT

Figura 101 — Imagem de poros: (a) MO; (b) MicroCT

Figura 102 — Comparacao da porosidade entre MO e MicroCT
Figura 103 — Camadas correspondentes: (a) MicroCT; (b) MO.
Figura 104 — Anéalise em MEV — Imagens variando a resolucao de
8 um a 70 nm/pixel. A regido em destaque de (h) foi analisada por um

aumento maior ainda (30 nm/pixel).
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Figura 105 — Imagem de MEV de um campo com resolucdo de 30 nm/pixel
referente a regido em destaque na Gltima imagem da Figura 104.
Figura 106 — Cortes das imagens em diferentes resolugdes.

O destaque em vermelho em (a) e (b) se referem a regides

proximas de (c) e (d): (a) 8 um/pixel; (b) 4 um/pixel; (c) 1 um/pixel,
(d) 0,5 pum/pixel.
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Figura 113 — Amostra P2-3: (a) MicroCT; (b) MO
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1
Introducao

O minério de ferro é o principal precursor dos produtos siderargicos. No
processo de producdo do aco, o minério de ferro é reduzido a ferro primario, que é
posteriormente refinado até chegar ao produto final.

Antes de entrar no processo siderdrgico, o minério de ferro precisa passar por
etapas de beneficiamento para a retirada de impurezas, aumento da concentracao e
modificacdo da granulometria [1]. Nesse processo, ocorre a separacdo do minério
em trés diferentes granulometrias: minério granulado, com granulometria entre 31,0
e 6,3 mm; sinter feed, que sdo particulas com tamanho variando entre 0,15 mm e
6,3 mm; e o pellet feed, com granulometria abaixo de 0,15 mm.

O minério granulado possui granulometria adequada para entrar nos fornos
de reducdo. Ja o sinter feed e o pellet feed, por serem a parcela fina do minério, ndo
podem ser utilizados dessa forma, pois podem provocar entupimento dos altos-
fornos, além de prejudicar o transporte dos gases no leito. Por muitos anos, a fracéo
grossa do minério era carregada nos altos-fornos e a fracdo fina acumulava-se
continuamente em pilhas, sem valor econémico. Para o aproveitamento desta fracdo
fina do minério, foram desenvolvidas as tecnologias de aglomeracdo, como
sinterizacdo e pelotizacdo, cujos produtos adquirem a forma e a granulometria
requeridas (alguns centimetros no caso do sinter e cerca de 12 mm (podendo variar
entre 10-16 mm), em geral, no caso da pelota). Assim, a carga de minério de ferro
gue alimenta os altos-fornos pode ser constituida de uma mistura de: minério
granulado, sinter de minério de ferro e pelota de minério de ferro.

O processo de fabricacdo de pelotas é composto por trés etapas principais,
que sdo a preparacdo das matérias-primas, a formacdo da pelota crua e o
endurecimento desta pelota por meio de um tratamento térmico. O produto final
deve ser um material poroso, a fim de aumentar a transferéncia de calor e acelerar

0 processo de reducédo, porém sem que haja perda de resisténcia mecanica.
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Esse balanceamento entre boa redutibilidade do material e boa resisténcia
fisica faz com que a caracterizacdo da porosidade em pelotas de minério de ferro
seja uma importante etapa de controle de qualidade do material.

1.1.
Motivacao

O Brasil é 0 segundo maior produtor de minério de ferro do mundo. De acordo
com o Instituto Brasileiro de Mineracdo (IBRAM), o pais produziu cerca de 400
milhGes de toneladas no ano de 2014, o que equivale a 12% do total mundial,
ficando atras somente da Austréalia [2].

De acordo com a Secretaria do Comércio Exterior (SECEX), em 2014, o
minério de ferro permaneceu liderando, mais uma vez, a pauta de exportacdes de
Produtos Bésicos. Apesar da variacdo no preco em 2014 (-20,54%), 0 minério de
ferro representou 11,47% dos produtos basicos, seguido da soja com 10,34%.

O minério de ferro brasileiro é de altissima qualidade. Seu teor de ferro
alcanca 66%, um dos mais ricos do mundo. As pelotas chegam a alcancar o teor de
67% de ferro. Devido a escassez das reservas e da producdo de minério granulado,
ao impacto ambiental gerado pelas usinas de sinterizacdo e a maior produtividade
nos altos-fornos aliada a geracdo de menos escéria no processo, a utilizacdo das
pelotas de minério de ferro vem ganhando cada vez mais importancia nas usinas
siderdrgicas. A Figura 1 apresenta a exportacao anual de pelotas de minério de ferro
no Brasil no periodo de 2004-2015.

Exportacdo Anual de Pelotas de Minério de Ferro

Produgdo (t) Milhdes
N w Py w [*x]
(=] (=] (=] (=] (=]

-
o

0
2004 2005 2006 2007 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015

Ano

Figura 1 — Producédo Anual de Pelotas de Minério de Ferro
(Fonte: MCDIC/ALICEweb [3]).
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Com a enorme escala de producdo, pequenos ganhos de eficiéncia em cada
etapa do processo geram resultados consideraveis. Como a caracterizacdo
microestrutural permite identificar fatores que influenciam o comportamento das
pelotas nos fornos de reducdo, € uma importante etapa de controle de qualidade.

O microscapio otico de luz refletida vem sendo utilizado na caracterizacao de
minérios de ferro hd muitos anos, ja que as fases mais comumente presentes sao
facilmente discriminadas por meio de suas refletancias [4]. Variaveis como fracdes
de fases predominantes, a distribuicdo e a morfologia de poros, e a conectividade
entre as fases sdo fundamentais para o entendimento do comportamento da pelota
no processo. No entanto, as propriedades neste tipo de material sdo altamente
heterogéneas e a andlise tradicional por meio de microscopia Otica (MO),
tipicamente limitada ao espaco bidimensional, pode trazer informacgdes pouco
representativas. Uma forma de se obter informacdes 3D, neste caso, € 0 uso da
estereologia para a extrapolacdo dos dados 2D (fracdo de pontos, fracdo de linhas
ou fracdo de area) para o espaco tridimensional (fracdo de volume). No entanto,
materiais que contenham objetos de formas arbitrarias e rede de conectividade
complexa ndo podem ser completamente descritos por métodos estereoldgicos [5].

Outra técnica analitica amplamente utilizada na caracterizacdo da porosidade
de pelotas, cuja quantidade e distribuicdo tem grande influéncia no que diz respeito
a qualidade fisica e metalUrgica como dito anteriormente, é a porosimetria por
intrusdo de mercurio (PIM). No entanto, a PIM s6 permite avaliar poros que estao
conectados a superficie, limitando a técnica a caracterizacdo de poros abertos,
impedindo a analise de poros fechados. Além disso, 0 mercurio € um metal volatil
e toxico, que oferece riscos a salde humana e ao meio ambiente, e, devido a isso,
muitas empresas vem desistindo desta técnica de caracterizagdo [6].

Mais uma desvantagem de ambas as técnicas citadas acima, que sdo utilizadas
tradicionalmente, por exemplo, na Vale, é o fato de que sdo destrutivas, isto , ndo
permitem posteriores analises em uma mesma amostra, caso haja necessidade.

Recentemente, diversos tipos de trabalho de caracterizacdo de porosidade por
meio de analise de imagens obtidas por microtomografia computadorizada de raios
X (MicroCT) vem sendo realizados. A MicroCT é a microscopia em 3D que fornece
informagdes externas e internas da estrutura de materiais solidos. O avango
tecnoldgico da MicroCT permite a caracterizagdo tridimensional dos poros nas

pelotas de minério de ferro em microescala. A técnica permite a visualizacdo
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tridimensional do material, a realizacdo de medidas verdadeiramente 3D e requer
pouca ou nenhuma preparacao de amostras, o que facilita a propria anélise e outras
que precisem ser realizadas na mesma amostra.

Assim, busca-se desenvolver uma metodologia de caracterizacdo de
porosidade de pelotas de minério de ferro, na tentativa de complementar ou até
mesmo substituir técnicas classicas, com uma técnica tridimensional promissora,
conhecendo-se as limitagOes de cada uma delas.

A presente tese estd organizada em cinco capitulos. O primeiro capitulo
consiste nesta introducdo, que engloba a motivacédo do trabalho e os objetivos. O
segundo capitulo (“Revisdo Bibliogréafica”) traz uma breve apresentacdo dos
conceitos referentes ao material estudado e as técnicas utilizadas, além de
apresentar trabalhos encontrados na literatura sobre o tema abordado. O capitulo 3
(“Materiais e Métodos”) explica em detalhes as etapas experimentais, que incluem
preparacdo de amostras, equipamentos e metodologia utilizada. O capitulo 4
(“Resultados e Discussao”) contem os resultados obtidos com as devidas discussoes
apresentadas. E, por fim, o quinto capitulo (“Conclusdes e Trabalhos Futuros™)
apresenta as conclusdes acerca do trabalho proposto, incluindo possiveis trabalhos

futuros.

1.2.
Objetivos

O objetivo do presente trabalho € desenvolver uma metodologia de
caracterizacdo tridimensional de porosidade em pelotas de minério de ferro, que
seja capaz de estudar separadamente porosidade aberta e fechada, e comparar 0s
resultados obtidos com técnicas classicas de porosimetria, como a PIM e a MO.

A metodologia em questéo baseia-se na aquisi¢cdo de imagens de MicroCT de
pelotas de minério de ferro, envolvendo diferentes configuracbes geométricas e
conjuntos de lentes permitidos pelo equipamento, a fim de comparar menores e
maiores resolucdes, e, em seguida, no processamento e analise dessas imagens para

a avaliacdo qualitativa e quantitativa do material.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1221654/CA


PUC-RiIo - Certificagéo Digital N° 1221654/CA

2
Revisao bibliografica

Este capitulo apresenta a base tedrica necessaria para o desenvolvimento da
metodologia proposta no presente trabalho. Além disso, apresenta trabalhos ja
existentes sobre o tema abordado, permitindo a construgcdo de novas ideias para a

analise do problema em questao.

2.1.
As pelotas de minério de ferro e o processo de pelotizagdo

As pelotas de minério de ferro (Figura 2) sdo aglomerados aproximadamente
esféricos, em geral, com tamanho entre 10 e 16 mm, produzidos no processo de

pelotizacéo.

Figura 2 — Pelota de minério de ferro [7]

O processo de pelotizacdo consiste em trés etapas: preparacdo das matérias-
primas, formacao das pelotas cruas e queima.

Na preparacdo das matérias-primas, o pellet feed — finos de minério de ferro
concentrados na fragdo menor que 0,15 mm — gerado no beneficiamento do minério
é processado para o aumento do teor de ferro, sendo reduzidos componentes
indesejaveis, tais como silica e alumina. Em seguida, o concentrado é moido e
filtrado para aumentar a superficie especifica do material e fazer com que ele
contenha uma percentagem de &gua (entre 8 e 10%), facilitando a aglomeragéo. Os

principais insumos utilizados sdo: carvdo mineral (antracito), calcario,
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magnesita/olivina, bentonita, aglomerantes organicos e, em alguns casos, cal
hidratada. Em seguida, € feita uma mistura de todos os insumos, em proporc¢des
adequadas, para a homogeneizagdo do material que, posteriormente, alimentara os
discos ou tambores de pelotizacao.

O antracito introduz energia térmica no processo de endurecimento, no qual
ocorre sua queima, melhorando a distribuicdo de calor no interior da pelota. O
calcario e/ou magnesita sdo fundamentais para as caracteristicas metalUrgicas,
modificando a composicdo quimica das pelotas, especialmente corrigindo a
basicidade, e proporcionando maior rigidez mecéanica. Os aglutinantes, em geral
bentonita, aglomerantes organicos e calcario facilitam o pelotamento, além de
proporcionar resisténcia para o transporte e manuseio das pelotas até a etapa de
queima.

Em seguida, ocorre a etapa de formacao das pelotas cruas. Este processo pode
ser visualizado na Figura 3. Quando uma particula € umedecida, um filme fino de
agua é formado na sua superficie. Ao entrar em contato com outra particula imida,
ocorre uma ligacédo entre estes filmes. As particulas inicialmente unidas por esta
ligacdo formam o nucleo, em torno do qual ocorrera todo o crescimento da pelota.
Os nucleos formados vao sendo girados e mais particulas vao aderindo a eles,
gerando esferas [7]. O processo é similar ao de uma bola de neve rolando em uma

ladeira ingreme.

72 .
SR S«
G Gl
\Y N
Particula | Pelota final I

Figura 3 — Mecanismo de formacéo da pelota crua [7]

Os principais fatores que influenciam na taxa de crescimento dos
aglomerados sdo: quantidade de agua utilizada, velocidade de rotagdo do
equipamento, taxa de alimentacdo do material no disco de pelotizacao, distribuicéo
de tamanho das particulas das matérias-primas, tensdo superficial do liquido e

presenca de nlcleos menores, uma vez que particulas com tamanhos insuficientes,
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a0 passarem por uma peneira antes de entrar na etapa de queima, retornam ao

processo [8], como pode ser visto na Figura 4.

MESA SUPERIOR
S

. RETORNA A
MESA INFERIOR PELOTAMENTO

RETORNA AQ = - .-
PELOTAMENTO

Forno de Queima

Figura 4 — Classificacdo das pelotas cruas [9]

A pelota crua ainda ndo possui resisténcia fisica e mecanica suficiente para
suportar as operacdes de manuseio e transporte até o cliente, isto é, estocagem no
patio, carregamento, transporte e descarga do navio, € nem para resistir aos esfor¢os
durante os processos metallrgicos, na formacao do ferro-esponja (reducdo direta)
ou ferro-gusa (alto-forno). Para isso, passam por um processo de endurecimento,
no qual sofrem um tratamento térmico em uma atmosfera controlada.

O processo de endurecimento pode ser dividido em 3 etapas principais, que
sdo secagem, queima e resfriamento, todas muito bem controladas para que néao
ocorram rachaduras ou fragmentac6es nas pelotas, devido as tensdes internas que
surgem em funcéo da evaporacdo da agua. E na etapa de queima que ocorre a fuséo
parcial de alguns componentes e as pontes cristalinas comegcam a ser criadas,
resultando em maior resisténcia mecanica.

Uma visualizacdo do processo completo de pelotizacdo € apresentada na

Figura 5.
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Apo6s o processo de pelotizacdo, os produtos apresentam uma grande

heterogeneidade quimica e microestrutural devido a fusdo de alguns constituintes

minerais da carga durante o tratamento térmico. Na pelota, em geral, as fases

predominantes sdo hematita, silicatos, ferritos e poros [10].

O coracdo do paradigma da ciéncia dos materiais é a estrutura, ou seja, a

distribuicdo espacial das coisas visiveis e invisiveis, que, por sua vez, se conecta

com o processo e com as propriedades, conforme a ilustracdo da Figura 6. A

microestrutura influencia praticamente em todos 0s aspectos o comportamento do

material [11].

Figura 6 — Paradigma da ciéncia dos materiais [11]

2 N
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Assim, as caracteristicas microestruturais das pelotas de minério de ferro
permitem avaliar fatores que influenciam o seu comportamento nos processos de
reducdo. A porosidade, por exemplo, deve ser suficiente para permitir o fluxo dos
gases, aumentando a eficiéncia do processo, sem deixar haver perda de resisténcia
mecanica, necessaria para o0 seu transporte e manuseio. Por isso, as distribuicdes de
tamanho e forma dos poros séo aspectos importantes nas propriedades da pelota. A
fracdo volumétrica e a morfologia de cada uma das fases presentes também séo
caracteristicas relevantes para que as pelotas apresentem boa qualidade

metaldrgica.

2.2.
Porosidade

Os poros sdo descontinuidades, que séo introduzidos, normalmente, durante
as etapas de processamento e de fabricacéo [12]. Porosidade pode ser definida como
a fracdo, €, do volume especifico aparente da amostra que ¢ atribuido aos poros: €
= Vp/V. O valor desta fracdo depende do método utilizado para determinar o
volume especifico aparente, V, que exclui os vazios interparticulas, e do método
utilizado para determinacdo do volume especifico de poro, Vp. [13].

De acordo com a Figura 7, os poros podem ser classificados de acordo com
sua acessibilidade ao fluido externo. Poros fechados consistem nos poros que séo
inacessiveis ao fluido externo e totalmente isolados de outros poros (a). Os poros
fechados influenciam propriedades macroscopicas, tais como densidade,
elasticidade, resisténcia mecanica e condutividade térmica, porém séo irrelevantes
para processos em que ha fluxo de fluidos e adsor¢do de gases. Os poros que
possuem um canal de comunicacdo com a superficie exterior do solido (como b, c,
d, e, f) sdo denominados poros abertos. Os poros abertos recebem ainda outras
denominagdes, como “poros-através”, que possuem um canal aberto que comeca
em uma posicédo da superficie, atravessa a particula e emerge em outra posi¢édo da
superficie (como, por exemplo, c-e-c e c-e-d), e como “poros-cegos”, cuja abertura
estd apenas para uma extremidade (como € o caso dos poros b e f). Apesar de
pequenas irregularidades da superficie (como g) serem tecnicamente poros-cegos,
é mais adequado trata-los separadamente como um atributo diferente, chamado de

rugosidade da superficie [13].
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c

Figura 7 — llustracdo esquematica da secdo transversal de um solido poroso (a:
poros fechados; b, c, d, e, f: poros abertos; g: rugosidade) [13].

O tamanho do poro ndo tem uma definicdo precisa, pois a forma é geralmente
irregular e muito varidvel. A descri¢do quantitativa do tamanho de poros € feita por
modelos de um pequeno ndmero de formas, tais como cilindros, prismas, cavidades
e janelas, fendas, ou esferas. A classificacdo dos poros, baseada no tamanho,

recomendada pela IUPAC é mostrada na Tabela 1 [13].

Tabela 1 — Classificagédo dos poros de acordo com seu tamanho, conforme a IUPAC
[13].

Classificacao Tamanho do poro
Microporos Diametro <2 nm
Mesoporos 2 nm < Didmetro <50 nm
Macroporos Diametro > 50 nm

Existem diversas técnicas de caracterizacdo de porosidade, como podem ser
visualizadas na Figura 8. Alguns métodos s6 conseguem acessar poros abertos,
outros ambos os poros (abertos e fechados). Assim, o valor de porosidade depende
do material e do método utilizado para sua determinacdo [13].

Algumas técnicas utilizadas na caracterizagdo de porosidade sdo porosimetria
por intrusdo de mercurio, absorcdo de agua, picnometria de hélio e anélise de
imagem [6]. Uma comparacdo de cada um desses métodos, com suas vantagens e

limitacOes, estdo listadas a seguir:
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Porosimetria de mercurio: E uma técnica simples. Detecta porosidade

aberta com precisdo, porém fornece valores menores de porosidade total
por ndo medir porosidade fechada [14];

Absorcdo de agua: E uma técnica barata e simples. Porém ndo fornece

resultados muito confiaveis, isso porque as condi¢cdes em que se realiza
as medidas podem ndo ser adequadas para permitir que a agua preencha
as cavidades [14]. Além disso, apenas a porosidade efetiva (aberta) é
determinada;

Picnometria de hélio: Uma vez conhecida a densidade dos materiais,

pode-se determinar porosidade aberta e fechada por esta técnica, mas sem
distingui-los. Além disso, ndo se pode medir diametro ou tamanho dos
poros;

Anélise de imagem: Pode ser feita por imagens de microscopia ou de

microtomografia de raios X. Pode ser utilizada para diferenciar, através
do processamento de imagens, porosidade fechada ou aberta. Permite a
determinacdo da distribuicdo do tamanho e da morfologia dos poros,

porém os resultados sdo limitados pela resolugdo espacial da imagem.

1 10 100 1000 10000 100000
B R R B I L R R T S S S I R R RY TS e L e asany
Adsorcdo de gas
! intrusdo de Hg :
' '
Espahamento de raios X e neutrons
i d
Microscopio eletronico p
f 1
Escoamento de fluido
Termoporometria Analise de imagens de microscopio de luz
, i * Holografia
Microscopio de tunelamento com varredura : MicroCT
, Relaxometria por RNM , Microscopio de RNM
! Gradiente de pulso spin-eco de RMN
Poros grosseiros
Microporos Mesoporos Macroporos: _ =]
Microcapilares J Capilares Macrocapilares
R R T e e RS S D L B e S R L ey R L e e S RS
1 10 100 1000 10000 100000

Largura do poro (nm)

Figura 8 — Métodos de determinacdo de tamanho de poros [13]
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2.2.1.
Porosidade em pelotas de minério de ferro

A porosidade € uma caracteristica intrinseca na estrutura das pelotas de
minério de ferro, permitindo a difusdo dos gases e fornecendo &rea superficial para
as reagoes.

H& muitos fatores que podem influenciar a formacéo e a estrutura de poros
em pelotas de minério de ferro, tais como o tamanho das particulas de minério de
ferro, a quantidade de calcario, carvdo e outras matérias-primas envolvidas, a
porosidade inicial, temperatura e assim por diante. Portanto, o controle destas
variaveis pode contribuir para melhorar a quantidade e a estrutura dos poros [15].

Yang [15] concluiu que os principais tipos de poros formados em pelotas sdo:

1. Poros formados pelos locais de consumo de calcério;

2. Vazios ndo preenchidos ou parcialmente preenchidos entre
particulas de minério de ferro;

3. Vazios ndo preenchidos ou parcialmente preenchidos dentro das
particulas de minério de ferro;

4. Poros formados em locais de consumo de particulas de carvéo;

5. Poros formados em locais de outros aditivos;

6. Poros (ou trincas) formados quando calcario e/ou particulas de
carvdo completamente fundidos escoam entre particulas de minério

de ferro.

Foi concluido também que em pelotas &cidas, os poros sdo formados,
principalmente, por vazios entre particulas de minério de ferro [15].

Uma estrutura de poros abertos pode ser obtida a partir do controle de
temperatura e uso de quantidades adequadas de particulas de calcario, carvédo e
outros aditivos. A estrutura de poros ideal para que o material tenha alta
redutibilidade — que é a medida da facilidade da remocéao do oxigénio, combinado
ao ferro do minério, sob a agdo de um agente redutor — € a de poros abertos [15].

Muitos pesquisadores afirmam que a redutibilidade aumenta com o aumento
da porosidade. Sivrikaya [16] menciona que a porosidade na faixa de 22-30% para

pelotas queimadas esta associada com boa redutibilidade.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1221654/CA


PUC-RiIo - Certificagéo Digital N° 1221654/CA

34

Por outro lado, a resisténcia aumenta com a diminuicdo da porosidade. Para
alcancar alta resisténcia e alta redutibilidade simultaneamente, a solucdo talvez seja
a producdo de uma pelota com a estrutura de poros abertos ou poros fechados perto

de abrir, mas com baixa porosidade [15].

2.3.
Porosimetria por intrusdo de mercario

Uma das técnicas mais importantes para a determinacdo de porosidade de
materiais € a porosimetria pelo método da intrus&o de mercurio (PIM). Poros entre
600 um e 3,5 nm, em geral, podem ser caracterizados por esta técnica [17].

A técnica se baseia nos fendmenos de capilaridade por liquidos que nao
molham os sélidos e que sé serdo introduzidos nos poros mediante aplicacdo de
pressdo, conforme sera explicado a seguir.

Quando uma superficie de um solido é colocada em contato com um liquido,
sem que haja reacdes quimicas envolvidas ou dissolucao do sélido pelo liquido, a
gota se espalharé pela superficie até uma geometria de equilibrio.

A forma final da gota é uma relacdo entre as energias de superficies, vide
Figura 9, que sdo: solido-liquido (ysL), solido-vapor (ysv) e liquido-vapor (yLv). A
Equacdo 1 pode ser obtida, relacionado essas energias e o angulo de contato entre

o liquido e o sélido.

Vapor YLV

Liquido YSL 0

AR

Figura 9 — Representagéo das energias superficiais

cosg = Ysv— ¥si) (1)

Yiv

Quando o angulo de contato € maior do que 90°, ent&o o liquido ndo molha o
solido, isto €, ndo ha uma superficie sélido-liquido extensa e o liquido permanece
na forma de uma gota. Para a maioria dos solidos, 0 mercurio apresenta angulo de

contato que varia entre 135° e 142°,
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Assim, o principio da técnica se baseia no fato de que o mercurio (Hg) nédo
penetra em materiais porosos com 0s quais esteja em contato, e para que se consiga
introduzir o mercurio é preciso aplicar uma pressao, de forma que a forca externa
seja superior a tensdo superficial do mercurio.

Com isso, foi proposto como se obter uma distribui¢do de tamanho de poros
a partir de dados de volume de intrusdo de mercdrio num meio poroso, em funcéo
de valores de pressdo. Admitindo-se as hipdteses de menisco esférico em poro
cilindrico, uma equacdo entre o diametro do poro e a pressao exercida para a
intrusdo do mercurio em diferentes tamanhos de poros pode ser obtida, conforme a

equacao de Washburn abaixo [18]:

— 47y cos@
D= ———— 2
5 )
Onde:
D = diametro do poro
v = tensdo superficial entre o sélido e liquido (HQ)

O = angulo de contato

P = presséo externa

Na prética, a técnica de PIM consiste em colocar a amostra em um recipiente
chamado penetrébmetro. A amostra é previamente evacuada e depois imersa em
mercurio. Aumenta-se a pressdo por incrementos sucessivos e, para cada valor de
pressdo, atinge-se um equilibrio e o volume de mercurio penetrado fica registrado
pela diminui¢do do volume no capilar. Este dado determina o volume de poros no
material que tem um certo intervalo de tamanho de acesso. Registrando-se a
reducdo do nivel de mercurio no capilar juntamente com a pressdo aplicada,

constrdi-se a curva porosimétrica [19]. A Figura 10 ilustra o principio da técnica.
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Preenchimento
com Aplicacao de
WVacuo merciirio pressan

I ¥

Figura 10 — Principio da PIM [20]

Uma curva tipica de PIM pode ser visualizada na Figura 11. A distribuicdo
de tamanhos de poros pode ser derivada da curva de intrusdo, atribuindo-se um

volume dV a poros com diametros entre d; e (d; + dd;). Assim:

dV = f,(d)dd; 3)

Sendo fy (di) a funcéo densidade de probabilidade para o diametro dos poros,
que corresponde a derivada da curva porosimétrica, ap6s a conversdo dos valores

de pressdo para valores de didmetro utilizando a equacao 2.
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Volume de Hg
acumulado
+
Compressao
N *
Preenchimento de poros dentro de particulas individuais
Pressdo
de
rompimento
‘_ Preenchimento de
vazios interparticulas
Pressio ——> T
Tamanho de poro ——> ~

Figura 11 — Curva de intrusdo de mercurio [21]

Com os dados experimentais de PIM, determina-se varios parametros
importantes na caracterizacdo do meio poroso, tais como: distribuicdo de tamanho
de poros, volume total de poros, area superficial total, diametro médio dos poros,
massa especifica aparente e real da amostra.

Existem alguns poros, denominados poros do tipo garganta (Figura 12), nos
quais o preenchimento do poro esta condicionado a abertura da garganta. Isso faz
com que haja uma medicdo err6nea no volume do mercuirio penetrante,
superestimando poros menores, pois o0 afunilamento da estrutura impossibilita a

penetracdo do mercurio a pressdes menores [20].
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Figura 12 — Exemplos de poros do tipo garganta. rq € 0 raio da gargantae rp € 0

raio do poro [20]

Assim, como qualquer outra técnica de caracterizagdo, a porosimetria por
intrusdo de mercurio apresenta limitacdes. A presenca de poros do tipo garganta é
uma delas. Ou seja, a técnica determina a entrada do poro e ndo o real tamanho do
poro. O menor tamanho de poro que pode ser preenchido pelo mercurio € limitado
pela maxima pressao possivel do sistema. O maior tamanho de poro é limitado pela
altura da amostra, que determina a pressdo minima a ser exercida [16]. Além disso,
poros fechados que estdo dentro do material e ndo tém comunicacdo com a
superficie externa ndo podem ser avaliados.

A qualidade de pelotas de minério de ferro ja foi estudada a partir da
determinacédo de parametros estruturais, tais como porosidade, volume de poros e

distribuicdo de tamanho de poros, por meio da técnica de PIM [22].

2.4.
Microscopia Otica

A microscopia oOtica de luz refletida em campo claro (MO) é tipicamente
utilizada na caracterizacdo de pelotas de minério de ferro, pois as fases mais
comumente presentes sdo facilmente discriminadas através das suas diferentes
refletancias.

Em campo claro, quando um feixe de luz incide na amostra, os fotons
interagem com os elétrons dos atomos do material. Os elétrons sdo excitados e
reemitem a luz, que é capturada ou ndo pela lente do microscépio, proporcionando

0 contraste na imagem formada.
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Com o avango da microscopia digital, os sistemas controlados por software e
rotinas desenvolvidas em ambientes de programacdo passaram a oferecer
automac&o completa do microscéopio, gerando analises com grande regido amostral,
mais confiaveis, rapidas e reprodutiveis.

Uma imagem tipica de um mosaico, isto €, imagens concatenadas cobrindo
toda a superficie da se¢do polida de uma pelota de minério de ferro, obtida por
microscopio Otico, pode ser visualizada na Figura 13.

Figura 13 — Mosaico cobrindo toda a se¢éo transversal da pelota

Na Vale, por exemplo, a avaliagdo qualitativa da microestrutura das pelotas
de minério de ferro é feita visualmente por um técnico, utilizando um microscopio
oOtico de luz refletida. Em virtude de uma parceria com o Grupo de Microscopia
Digital e Analise de Imagens do Departamento de Engenharia Quimica e de
Materiais (DEQM), da Pontificia Universidade Catolica do Rio de Janeiro (PUC-
Rio), ferramentas de caracterizacdo de aglomerados de minério de ferro por
processos automatizados baseados em Processamento e Andlise Digital de Imagens
(PADI) vem sendo desenvolvidas e utilizadas na empresa, substituindo aos poucos
as analises visuais tradicionais. Resultados como mapa de distribuicdo de
porosidade, fracdo de fases e exemplos de micrografias ao longo da pelota séo

disponibilizados em um relatorio de andlise para o cliente.
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Entretanto, a maioria das técnicas microscopicas, como a MO, oferece
informagdes apenas de se¢Oes ou superficies, 0 que torna os resultados pouco
representativos. Uma forma de se obter informagfes 3D, neste caso, € o uso da
estereologia para a extrapolacdo dos dados 0D, 1D ou 2D (fracédo de pontos, fracéo
de linhas ou fracdo de area, respectivamente) para o espaco tridimensional (fracéo
de volume) [5]. No entanto, é impossivel extrapolar informacgdes de medidas de
tamanho e forma de objetos 2D para 3D em microestruturas complexas, com
propriedades ndo uniformes, o que evidencia a importancia da utilizacdo de uma
técnica de andlise tridimensional. Além disso, requerem preparacdo das amostras,
tais como embutimento, polimento, recobrimento com metais etc., que podem
comprometer a qualidade do material, além de demandarem tempo e
impossibilitarem futuras analises com outras técnicas que precisem de preparacao

de amostra diferente.

2.5.
Microtomografia de raios X

A microtomografia computadorizada de raios X (MicroCT) é a microscopia
em 3D que fornece informacgbes externas e internas da estrutura de materiais
solidos. A técnica permite a visualizacdo tridimensional do material e a realizacdo
de medidas verdadeiramente 3D. Em geral, requer pouca ou nenhuma preparagéo
de amostras, possibilitando a realizacdo de outras analises em MicroCT ou outras
técnicas de uma mesma amostra.

No contexto do trabalho, € possivel a caracterizacdo tridimensional dos poros
de pelotas de minério de ferro em microescala.

Serdo discutidos, a seguir, 0S conceitos teoricos envolvidos para melhor

entendimento da técnica de MicroCT.

2.5.1.
Mecanismos de producao de raios X

Os raios X sdo ondas eletromagnéticas com comprimento de onda (A) da
ordem de 0,001 a 1 nm. Podem ser produzidos quando particulas carregadas, com
alta energia cinética, sdo desaceleradas rapidamente. A Figura 14 mostra o espectro

eletromagnético.
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Figura 14 — Espectro eletromagnético [22]

Os mecanismos de producéo de raios X podem ser de dois tipos:

Espectro continuo: Produzido pela desaceleracdo (Bremsstrahlung) dos

elétrons do feixe devido a interacdo com o potencial Coulombiano gerado
pelo ndcleo e elétrons internos de um alvo. Neste caso, os elétrons do feixe
sdo desviados de sua trajetdria perdendo parte ou até toda sua energia (Figura
15). Este processo ira gerar radiagdo com um espectro largo e continuo de

energias (frequéncias).

Alvo
metalico

Raios X

Elétron do feixe

Figura 15 — Producdo de raios X (espectro continuo) [22]

Espectro caracteristico: Resulta do arrancamento dos elétrons das camadas

mais internas de um atomo pelos elétrons incidentes. Assim, elétrons de

camadas mais externas decaem para a camada mais interna liberando energia,
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que pode ser emitida na forma de um foton de raios X ou na expulsdo de um

outro elétron da camada mais externa, chamado elétron Auger. Os fotons

emitidos terdo energia e frequéncia bem definidas, associadas as diferencas

de energia entre as duas camadas envolvidas. O processo pode ser visualizado

na Figura 16.
Elétron defletido Emisséo de
raios X

Alvo Alvo T
metalico . metalico -~

E—— ;" nﬁ(’:l«) “‘.

e | . 2
‘ o S °
Elétron e

arrancado da
camada K

Transicao do
--~"elétron da
camada L para K,
emitindo raios X

Figura 16 — Producéo de raios X (espectro caracteristico) [22]

Um exemplo de espectro continuo e espectro caracteristico pode

observado na Figura 17.
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Figura 17 — Espectro de raios X do Mo como funcao da voltagem aplicada [22]
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2.5.2.
A interacdo dos raios X com a matéria

Uma vez que os raios X tenham sido gerados, eles véo interagir com a matéria

(amostra). Os trés modos mais importantes de interagdo séo:

o Absorcdo fotoelétrica: ocorre quando o foton interage com um elétron de um

orbital mais interno. A energia deste foton € totalmente absorvida pelo elétron
e o foton desaparece por completo. Com o0 excesso de energia, 0 elétron se

desprende do atomo (Figura 18);

Fotoelétron

Radiagdo caracteristica

—

Foton incidente

Figura 18 — Efeito fotoelétrico [23]

o Espalhamento Compton: ocorre quando héa interacdo entre o féton e um

elétron pouco ligado ou livre (camadas mais externas). O foton incidente cede
ao elétron uma parte de sua energia, arrancando-o e sofrendo um desvio na

sua trajetoria inicial (Figura 19);

Elétron ejetado
@ AN\
Foton incidente

\’

Féton espalhado

Figura 19 — Espalhamento Compton [24]

o Producéo de pares: Consiste na interacdo de um foton de alta energia com o

nacleo do aomo. Ha a formagdo de um par elétron-pésitron e o

desaparecimento do foton (Figura 20);
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Elétron

Raave: ¢

Pdsitron

Figura 20 — Producéo de pares [25]

Todos esses fendmenos podem ocorrer simultaneamente, fazendo com que o

feixe incidente seja atenuado, conforme a representacgéo na Figura 21.

] Producao
Efeito / de pares
Fotoelétrico —

1—-_/ /

Efeito* | -
Compton FEIXE ATENUADO

()]

Figura 21 — Atenuacdo da radiacdo na matéria

Cada fendbmeno pode ser caracterizado por um coeficiente de atenuacao,
funcdo da energia do feixe de raios X e do nimero atbmico do material. A soma
dos coeficientes de atenuacdo por absorcéo, espalhamento e producgédo de pares
resulta no coeficiente de atenuacado total do material.

Ent&o, quando um feixe de raios X incide sobre um material de espessura X,
parte do feixe é espalhada, parte é absorvida pelos processos ja descritos e uma
fracdo atravessa o0 material sem interagir. A intensidade | do feixe emergente esta
associada a intensidade lo do feixe incidente, pela relacdo descrita pela Lei de
Lambert-Beer (Equacgéo 4), que estabelece que a intensidade de um feixe decresce
exponencialmente a medida que a espessura do meio absorvente aumenta

aritmeticamente.
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Onde:

lo = intensidade do feixe incidente

| = intensidade do feixe emergente

1 = coeficiente de atenuacdo linear total

X = espessura do material

Pode-se definir a atenuacdo total ao longo do caminho como o produto entre
o coeficiente de atenuacdo linear total e a espessura do material, como mostra a

Equacéo 5.

ux =In (—) (5)

A Figura 22 apresenta a interagdo dos raios X com a matéria em funcéo do
namero atdbmico e da energia dos fotons. Assim, o coeficiente de atenuacéo linear

total pode ser descrito como:

U= o+k+rt (6)

Onde:
o é o coeficiente de atenuacéo linear Compton;
T € o coeficiente de atenuacdo devido ao efeito fotoelétrico; e

K é o coeficiente de atenuagdo linear devido a formacéo de par.
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Figura 22 — Interacdo dos raios X com a matéria em funcdo do nimero atémico

do material e da energia dos fotons

Como os microtomdgrafos possuem energia méaxima tipica de 200 KeV, néao

ocorre o fendmeno de producdo de pares, apenas os efeitos fotoelétrico e Compton.

2.5.3.
O processo de MicroCT

A base da MicroCT consiste na aquisicdo de vérias projecdes, enquanto a
amostra é girada em pequenos intervalos angulares. O feixe de raios X atravessa a
amostra, passa por um cintilador, que transforma o feixe em luz visivel. A luz é,
entdo, capturada pelo fotodetector e os dados sdo registrados na forma de projeces.
O processo simplificado de MicroCT pode ser descrito conforme a ilustragéo da
Figura 23.

Aparato Experimental

—
Crammn
o=
raios X luz
;} visivel
fonte
amostra séries de

cintilador detector projegées

Processamento Computacional

imagem 3D formada algoritmode
pela renderizagdo reconstrucdo
das segdes 2D

Figura 23 — Processo de microtomografia de raios X [20]
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Uma das fontes de raios X é o tubo de raios X convencional. O tubo de raios
X possui um catodo, no qual um filamento aquecido gera um feixe de elétrons, e
um anodo, que consiste num alvo de metal para atrair os elétrons através do tubo.
Aplica-se uma diferenca de potencial entre estes dois eletrodos, os elétrons sao
enviados em direcdo ao alvo metélico e os raios X sdo gerados (Figura 24).

No caso de aplica¢bes ndo destrutivas que demandam imagens tomograficas
de alta resolucgéo, o tubo de raios X deve possuir tamanho focal pequeno (cerca de
alguns micra), chamado de tubo de raios X de microfoco. O tamanho e a forma do
ponto focal dependem do tamanho do filamento que constitui o anodo e das
caracteristicas de construcdo do dispositivo de focaliza¢do do tubo, que, de menor
dimensdo, permite que a amostra seja colocada mais perto do tubo de raios X,

proporcionando maior ampliacdo e melhor resolucéo [27].

Isolante

Ampola de Vidro " .
: ® 4 Feixe de Elétrons

Alta Tensao \ /
g e /;
{ ¢

/
Anodo /
Copo focalizador

Alvo de Tungsténio Yaudix

Grade do ' '

Filamento Filamento —
\ / do Anodo ‘
Unidade de ___ . -
Deflexdo

Lentes
Magnéticas

Catodo

Feixe de Rajos X

Alvo ——

(a) (b) Ralos X

Figura 24 — Tubo de raios X: (a) convencional; (b) microfoco [28].

Para uma amostra qualquer analisada pelo MicroCT, a intensidade 1(x,z) pode
ser modelada como uma integral de linha da absorcdo dos raios X ao longo do
caminho percorrido. A projecdo da intensidade 1(x,z), entdo, € formada por um
conjunto de integrais de linha. A projecdo final é obtida pela equacdo 5, conforme

Figura 25.
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Figura 25 — ProjecOes da amostra a partir do feixe incidente, do feixe atenuado e

do calculado pela Lei de Lambert-Beer. Adaptado de [29].

Com as projecOes capturadas, 0 proximo passo € a reconstrucao tomogréafica.
Para isso, um perfil de intensidade é adquirido para cada projecdo, incrementada
por um angulo © (Figura 26). Juntando-se todas as projegdes de cada ©, obtém-se
um conjunto de dados chamado Sinograma, isto é, uma matriz com todas as

projecdes alinhadas (Figura 27).

Figura 26 — Perfil de intensidade para determinado angulo © [29]
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Figura 27 — Sinograma [29]

A partir dos sinogramas, realiza-se uma reconstrucdo matematica por meio de
algoritmos computacionais sofisticados, produzindo cortes transversais (fatias 2D),

perpendiculares a dimenséo axial do material analisado.

2.5.4.
Resolucao daimagem e magnificacao

A resolucdo espacial refere-se a distancia minima entre duas estruturas que o
sistema é capaz de distinguir. Um par de estruturas, conforme ilustrado na Figura

28, pode ou n&o ser resolvido dependendo da resolucdo do sistema.

Figura 28 — Resolucdo espacial como uma funcdo de medida de separacdo entre
estruturas. Para um mesmao par de caracteristicas, quanto menor a resolucéo,

maior a separacgao entre as estruturas [30].

Um dos fatores limitantes do poder de resolugdo do equipamento, ou seja, a
capacidade do sistema em identificar estruturas pequenas, € o tamanho do ponto

focal discutido anteriormente.
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A resolucdo espacial é tipicamente medida através de um alvo-padrdo de
resolucéo espacial com um conjunto de linhas pretas paralelas progressivamente

menores separadas por espacos brancos (Figura 29).

Figura 29 — Alvo-padréo para medida da resolucéo espacial [30].

Os equipamentos de MicroCT, em geral, utilizam dois tipos de geometria de
feixe: paralela e conica. O sistema de projecdo cOnico permite maximizar o
aproveitamento do feixe de raios X produzidos pelo tubo de raios X. O feixe conico
é 0 mais utilizado comercialmente e foi o utilizado neste trabalho.

Uma das formas de melhorar a resolucdo espacial na geometria de feixe
conico é através da magnificacdo geométrica, de acordo com a equacdo 7. O fator
de magnificacdo (M) pode ser obtido conforme a equacdo 8, com base na Figura
30, na qual é ilustrada a geometria de feixe conico.

R= (1)

k
M
Onde R ¢ a resolugdo espacial, k € o tamanho do pixel no detector e M o fator
de magnificagdo. Assim M tem um valor limite para o qual a resolugdo ndo sera

comprometida.

Detector
Amostra
Fonte %
A i
i

Figura 30 — Geometria conica [20]
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o ATB ®)

A

Onde A é a distancia fonte-amostra e B é a distancia entre a amostra e 0
detector.

Além da possibilidade de mudanca geométrica entre fonte-amostra-detector,
alguns equipamentos fazem uso de um conjunto de lentes objetivas, como é o caso
do microtomdgrafo utilizado neste trabalho. Assim, pode-se optar em utilizar a
magnificacdo geométrica ou a magnificacdo Otica, ou uma combinacao entre as
duas, para alcancar uma melhor resolucédo espacial.

Os microtomografos equipados com lentes objetivas sdo denominados
microscopios de raios X (Figura 31). As lentes possuem um cintilador na entrada,

convertendo os raios X em luz visivel, ampliando a imagem de uma projecéo.

Fonte de raios X
o Cintilador

,,:—'.u!—m_\

=0
~ v n o
I Detector dtico

Feixe de raios X de alta resolugio Camera CCD

Magnificagdo . Mag. ,
Geométrica " Ofica !

o &
% I

Cintilador Detector

Figura 31 — Projecdo conica com lentes [31-32]

Com isso, a resolucdo das imagens geradas se torna independentemente do
tamanho da amostra, permitindo a analise de microestruturas em diversas escalas
com alta resolugcdo e boa qualidade de contraste. A Figura 32 apresenta as

resolucdes para as configuragdes sem e com 0 uso de lentes objetivas, como € o
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caso do MicroCT Xradia Versa, que € 0 equipamento em questdo no presente
trabalho.

g 14
“ Geometric Mag
124 Based MicroCTs
Resolution rapidly
_10 degrades with
g ¥ increasing
§ 8l P sample size
=3
g 6
' 4
4]
—— Xradia Versa
|
I\
;;:' o | cromtmemtmmtt —

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

Clearance around sample rotation axis (mm)

Figura 32 — Resolucdo obtida com o uso de lentes para diferentes distancias

fonte-amostra-detector [32]

Observa-se que, para sistemas sem lentes dos microtomdgrafos
convencionais, a resolugdo diminui rapidamente com o aumento do tamanho da
amostra. Ja para sistemas com lentes, a resolucdo é mantida alta mesmo para
amostras muito grandes. Isso ocorre porque, para amostras muito grandes ou
experimentos que demandem de condicOes de andlise in situ, nas quais a distancia
de trabalho deva ser maior, a resolucdo é influenciada pela impossibilidade de
aproximar a fonte, como explicado pelas equacdes 5 e 6. Porém, consegue-se obter
altas resolucdes gracas a utilizacdo de lentes Gticas, mas, para isso, a
representatividade da amostra diminui.

O algoritmo de reconstrucao para a geometria de feixe cénico obtém o espaco
3D diretamente dos dados 2D das proje¢des, sem que Seja necessario reconstruir
cada fatia até a formacgédo do volume. O algoritmo mais utilizado para este fim é o
de Feldkamp ou Retroprojecéo Filtrada.

As fatias 2D reconstruidas s&o unidas, fornecendo a imagem tridimensional,
onde o pixel é matematicamente transformado em voxel, capaz de representar a

profundidade na imagem (Figura 33).
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Figura 33 — Representacao de um pixel e de um voxel [20]

Na prdtica, o ideal é que o tamanho do pixel seja duas vezes menor do que a
resolucdo desejada [40].

A Figura 34 apresenta uma projecdo, obtida em um angulo qualquer, tipica
de uma pelota de minério de ferro (a), uma fatia 2D reconstruida a partir de todas
as projecdes (b) e um modelo 3D renderizado a partir das camadas 2D (c).
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(c) Modelo 3D.
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Figura 34 — (a) Projecgao
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2.6.
Processamento e andlise digital de imagem

As imagens 2D e os modelos 3D sdo posteriormente processados atraves de
operagOes matematicas que possam corrigir defeitos ou realcar regides de interesse,
além de extrair e tratar dados quantitativos, de acordo com a sequéncia padrdo de

processamento e andlise digital de imagens mostrada na Figura 35 [7].

AQUISIGAO DA IMAGEM

_
5|
21

A 4

PIXELS PRE-PROCESSAMENTO

A 4

SEGMENTAGAO l— QUALITATIVO

A 4

REGIOES POS-PROCESSAMENTO —]

LOLA

-
- aes o v oo os oo s es > e o o
A 4

>
9

<

EXTRAGCAO DE ATRIBUTOS —

DADOS QUANTITATIVO

A 4

RECONHECIMENTO DE PADROES E
CLASSIFICAGAO

LN

Figura 35 — Sequéncia padrdo de processamento e analise digital de imagem [33].

O primeiro passo no processo € a aquisicdo da imagem, que é feita num
instrumento formador de imagem, que, neste caso, € o MicroCT.

O segundo passo (pré-processamento) consiste em melhorar a imagem para
as proximas etapas, corrigindo algum defeito proveniente da aquisicdo e/ou
realcando detalhes importantes. Um exemplo disso é a aplicacéo de filtros para a
reducdo de ruidos, que s&o muito comuns em imagens obtidas por MicroCT.

Em seguida, a segmentacéo, separa a imagem em objetos de interesse e fundo,
gerando uma imagem binaria, que contém somente pixels brancos (constituindo
objetos de interesse) e pixels pretos (representando o fundo), sobre a qual se realiza
as medidas. Em geral, utiliza-se 0 metodo de limiarizacao para a selecdo das fases

de interesse, com a escolha de um ou mais limiares (tons de cinza).
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No entanto, a imagem resultante da segmentacdo pode conter defeitos, tais
como, objetos espurios que possuem tonalidade parecida com a fase requerida e
também foram segmentados, sendo necessaria a etapa de pos-processamento. O
pOs-processamento corrige defeitos residuais nas imagens provenientes da
segmentacdo a partir de operacdes logicas e morfologicas entre as imagens.

A imagem de saida do pos-processamento estd pronta para a etapa de extracéo
de atributos, que é a parte quantitativa do processo, fornecendo dados numéricos
para a descricdo de atributos caracteristicos.

A Ultima etapa da sequéncia — reconhecimento de padr@es e classificacdo —
tem como objetivo atribuir uma descricdo a um objeto, baseado na informacéo
fornecida pelo seu descritor, para que o sistema seja capaz de conferir um
significado para um conjunto de objetos desconhecidos. Porém, esta etapa esta fora
do escopo do trabalho.

Maiores detalhes acerca do processamento e analise de imagens serdo

apresentados na se¢ao de “Materiais e Métodos” e de “Resultados e Discussao”.

2.7.
Trabalhos relacionados

A literatura apresenta ainda poucos trabalhos de caracterizacdo 3D de
aglomerados de minério de ferro.

Bhuiyan propds uma metodologia de analise quantitativa de poros de pelotas
de minério de ferro cruas por MicroCT [6]. O trabalho consistiu na validacdo de um
método estereoldgico, inicialmente desenvolvido para imagens de microscopia
eletronica de varredura (MEV), no qual extrapolou-se os dados de cada camada 2D
da MicroCT para 3D e comparou-se com as medidas reais 3D. Para encontrar o
melhor limiar de segmentacdo das imagens de MicroCT, ajustou-se a curva dos
dados de uma camada 2D de MicroCT o mais préximo possivel da curva dos dados
da camada 2D obtida pelo MEV.

Forsberg e Hjortsberg estudaram o desenvolvimento de trincas em pelotas de
minério de ferro durante o processo de reducdo [34]. Para isso, interromperam a
reducdo da pelota em 4 tempos diferentes: 10 min, 20 min, 30 min e 60 min. O
processamento das imagens de uCT seguiu a seguinte sequéncia: segmentacao de

trincas e poros, separacdo das trincas através de atributos de forma, e obtencéo de
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volume e comprimento das trincas. Os resultados de volume de trincas para uma
mesma pelota em diferentes tempos de reducdo podem ser visualizados na Figura
36. Além disso, avaliaram a distribui¢do espacial das trincas, a fim de estudar a
propagacdo das mesmas e, consequentemente, a desintegracdo das pelotas, durante

0 processo de reducéo.

Tempo de redugdo (min)

Trincasem 3D Camada Micro-CT

Figura 36 - Visualizacdo 3D das trincas de uma mesma pelota em diferentes
tempos de reducdo [34]

Shatokha et al. [35] estudaram a porosidade, por MicroCT, em sinter de
minério de ferro, com diferentes composi¢des e basicidades. Desenvolveram uma
metodologia baseada em processamento de imagens para obtencdo de volume de
poros abertos e compararam 0s resultados com os obtidos em PIM. A comparacao
pode ser visualizada na Figura 37. Os autores explicam os valores de porosidade
aberta mais baixos em porosimetria de mercurio pelo limite do equipamento
utilizado no trabalho, que avaliou somente poros entre 329 um e 0,01 pm. Além
disso, quantificaram a porosidade aberta em amostras com diferentes basicidades
em diferentes tempos de redugdo, confirmando que ha um aumento da

redutibilidade com o aumento da quantidade de poros abertos.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1221654/CA


PUC-RiIo - Certificagéo Digital N° 1221654/CA

58

29 T—& —e— Micro-CT
< \ —& PIM
s % N
T 19 et
14
=]
5 14 &
& =
9
0,7 1.1

15 19
Ca0O/Sio,

Figura 37 - Comparacéo entre porosidade aberta obtida por MicroCT e PIM

A evolucdo da estrutura interna de pelotas produzidas com diferentes agentes

aglomerantes em trés estagios de producéo (crua, seca e queimada) foi avaliada por

Silva et al. [36]. A metodologia envolve processamento de imagens de MicroCT

para a obtencao de porosidade e mapa de distribuicdo de densidade.

A Figura 38 e a Figura 39 apresentam, respectivamente, a porosidade relativa,

que consistiu em trés medidas de porosidade sendo o maior desvio padréo

encontrado inferior a 2%, e a distribuicdo de densidade das pelotas em diferentes

estagios de producdo [36]. Os autores concluiram que as pelotas apresentam mais

regides de maior densidade, identificadas pela cor vermelha, ao atingirem o estagio

de pelota queimada.

Porosidade

Verde mSeca ®Queimada

30) )

I.IJ”IH”

02A O03A O04A O0O5A 06A O7TA O8A 12A I3A
Amostras

Figura 38 — Valores médios de porosidade relativa das pelotas em cada um dos

estagios de producao [36].
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Pelota Seca Queimada Pelota Verde Seca Queimada
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Figura 39 — Imagens de MicroCT das pelotas em diferentes estagios de producédo
[36]

Rocha & Castro [37] estudaram a porosidade em pelotas autorredutoras
contendo poeiras de forno a arco elétrico, por meio de seccionamento em série da
microestrutura da pelota. A reconstrucéo tridimensional se deu a partir de imagens
obtidas em MO de 85 se¢Ges. Também foram feitas analises em MEV de 5 campos
aleatdrios e com a técnica de picnometria, a fim de comparar os resultados obtidos.

Os resultados sdo apresentados na Figura 40.

Porosidade em diferentes técnicas

40

35

30

Fragdo de poros (%)

25

20

. 1

Analise 2D Picnometria Analise 3D
(MEV) (Seccionamento em série)

Figura 40 — Comparacdo da porosidade entre diferentes técnicas [37].
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Os autores explicaram que os valores muito menores da analise 2D
provavelmente sdo devido a anisotropia do material. Além disso, a analise
bidimensional utilizando imagens de MEV requer um grande nimero de imagens
de toda a superficie da amostra.

Para trabalhos envolvendo caracterizacdo de porosidade e comparacdo entre
técnicas de MicroCT e PIM, encontra-se alguns em analise de rochas. Um deles
desenvolveu uma metodologia de composi¢do multiescala de rochas reservatério
de petrdleo a partir de imagens de microtomografia e nanotomografia de raios X,
além de MEV, em volumes adequados de amostras [20]. Obteve-se a porosidade
total e a distribuicdo de tamanho de poros, que, posteriormente, foram comparadas
com os resultados obtidos por PIM. Mantovani [20] explica o deslocamento da
curva por PIM para a esquerda pela presenca de microporos (raios menores do que
1 um), os quais ndo foram detectados pelo modelo multiescala (por morfologia
matematica nas imagens 3D), devido ao limite dado pela resolucdo espacial das
imagens de MicroCT utilizadas para compor uma das escalas. As comparacoes
encontram-se na Figura 41.

Outro trabalho envolvendo analise de porosidade de rochas a partir de analise
de imagens de microscopia foi feito por Labus [38]. O autor comparou os resultados
obtidos com as técnicas de PIM e picnometria e concluiu que os resultados por
microscopia foram proximos aos resultados por PIM. Além disso, verificou que o
valor de porosidade aumentou com o obtido por maior magnificacdo,
provavelmente por revelar poros menores. No entanto, esses poros menores ndo
influenciam na porosidade efetiva da rocha. Os resultados obtidos sdo apresentados
na Figura 42.
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Figura 41 — Em azul, distribuicdo de tamanho de poros obtidos por PIM; e, em

vermelho, a distribuicdo obtida pelo modelo multiescala (por morfologia

matematica nas imagens 3D) [20].
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Fragdo de drea de poros (%)
Amostras Magnificacédo

x 100 x 200

1 13.37 13.40

2 15.28 16.10

3 16.82 20.27

4 515 6.39

5 310 3.52

[ 1043 12.51

7 950 0.36

8 5.22 6.30

9 15.98 17.60

Picndmetro Porosimetria
lAmostras de[;iﬂ?clle F'toortu;[c‘l..an]de Parosidade E]nlzgi]:r:roo ;ﬁér:%‘;?;asl

[%] [mm] [m*/g]
1 230 1232 10.92 081 0.24
2 226 15.67 13.60 033 0.73
3 21 1581 13.62 p.4l 0.58
4 2351 525 488 026 0.30
5 2.56 368 342 010 0.55
6 243 926 840 028 0.49
7 243 962 873 021 0.70
8 2355 443 4.16 0.02 214
9 248 1448 12.29 0.04 1.28

Figura 42 — Resultados obtidos por analise de imagens, picnometria e

porosimetria [38].

62

Klobes et al. [39] propés uma metodologia para determinagédo de porosidade

em rochas a partir da combinacdo das técnicas de PIM e MicroCT. A metodologia

consistiu em trés ciclos de injecdo de mercurio com a subsequente analise em

MicroCT. Os resultados podem ser encontrados na Figura 43.
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Figura 43 — A esquerda: resultados por PIM, com as respectivas maximas
pressdes; a direita: resultados por MicroCT apds cada ensaio de injecdo de

mercurio [39].

Com o aumento da presséo de intrusdo de mercdrio, ha uma penetracdo nao
homogénea na amostra, mostrada pelas alteracGes do nivel de cinza nas imagens.
Segundo o0s autores, o método proposto pode ser usado para caracterizar
qualitativamente a distribuicéo espacial da porosidade.

Reis Neto et al. [40] também estudaram a porosidade em rochas por MicroCT
integrada a petrografia, permitindo a identificacdo de fases minerais com diferentes
atenuacgdes e o melhor entendimento do meio poroso e das relacGes entre diferentes

fases. Um dos resultados obtidos neste trabalho encontra-se na Figura 44.
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2 o

QUANTIFICACOES PRINCIPAIS NO
VOLUME SELECIONADO
s Total de se¢oes micro-CT: 1168

kZ_ Tamanho do pixel: 4,5 pm
. t‘(‘}\l;;—\ =S Volume total: 188,69 mm’
T G Volume de rocha: 186,92 mm’ (99,06%)
LEGENDA M Poro
o oo y N Volume de porosidade com conectividade:
M Calcita W biaral miie 1,38 mm’ (0,73%)
Dolomita Rocha carbondtica Volume de porosidade isolada: 0,39 mm’(0,21%)
Volume de porosidade total: 1,77 mm’ (0,94%)

Figura 44 - Andlise de porosidade por MicroCT integrada a petrografia em rocha
dolomitica: A) Fotografia da rocha carbonatica; B) Corte efetuado na amostra a
fim de obter melhor correlacdo com os cortes virtuais executados por MicroCT

(Cc: calcita; Dol: dolomita; Min. Opac: mineral opaco); C) Imagem de
microscopio o6tico. D) Secdo microtomografica selecionada com demarcacdo das

fases correlacionadas com a petrografia. E) Modelo tridimensional gerado apds a

separacdo das fases nas secGes microtomogréaficas; F) Fotografia da rocha
utilizada para as quantificacdes apresentadas, com o volume selecionado
demarcado. G) Um dos modelos tridimensionais gerados a partir do volume

selecionado para quantificacdo [40].

Para a obtencdo dos dados, as imagens das rochas obtidas por MicroCT foram
correlacionadas com informacgdes obtidas por microscopia Otica em laminas
confeccionadas a partir do mesmo material. Dessa forma, foi possivel identificar as
fases minerais presentes nas imagens de MicroCT a partir da descricdo petrografica.
Além disso, a analise por MicroCT possibilitou a analise qualitativa e quantitativa

da forma, tamanho, volume, distribuicdo e conectividade dos poros.
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3
Materiais e métodos

Este capitulo descreve detalhadamente os procedimentos experimentais
realizados neste trabalho, apresentando as técnicas e os equipamentos utilizados.
Cabe ressaltar que, uma vez que o objetivo do trabalho € o desenvolvimento de uma
metodologia, parte das etapas experimentais sdo resultados e, por isso, foram

colocadas no capitulo de “Resultados ¢ Discussao”.

3.1.
Amostras

Para a execucdo deste trabalho, a Vale forneceu ao DEQM 25 pelotas de
minério de ferro de 2 tipos diferentes, denominadas de P1 e P2. Os dois tipos de
pelotas, P1 e P2, séo para alto-forno, mas produzidas em usinas distintas a partir de
minérios muito diferentes texturalmente. As especificacBes quimicas das pelotas

encontram-se na Tabela 2.

Tabela 2 — Especificacdo quimica das pelotas P1 e P2

Composicao Pelotas
65,51 65,36
2,57 2,57
0,59 0,83
2,80 2,41
0,032 0,052
0,07 0,07
1,09 0,86

Dessas 25 amostras, utilizou-se um grupo contendo 17 pelotas para o
desenvolvimento da metodologia, chamado neste trabalho de “Grupo
Desenvolvimento” e o restante das amostras, contendo 8 pelotas, foi utilizado com
a metodologia ja& definida, com o intuito de apenas aplica-la, denominado, ento, de

“Grupo Aplicacao”.
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Todas as amostras dos dois grupos foram analisadas por MicroCT. No
entanto, como as técnicas de PIM e MO sdo destrutivas, separou-se as amostras em
dois grupos, onde um grupo foi analisado por PIM e outro grupo analisado por MO,
permitindo a comparacdo dos resultados obtidos entre as técnicas tradicionais e a
MicroCT. A Tabela 3 e a Tabela 4 apresentam as nomenclaturas das amostras do

Grupo Desenvolvimento e do Grupo Aplicacao, respectivamente.

Tabela 3 — Grupo Desenvolvimento — Amostras para o desenvolvimento da

metodologia

Amostras Técnicas

P1-2

P1-5

P1-12

P2-5

p2-7

P1-10

Grupo Desenvolvimento

P2-1

P2-3
- PO MicroCT

Tabela 4 — Grupo Aplicacdo — Amostras para a aplicacdo da metodologia

Amostras Técnicas

P1-14
P2-15
P2-17

P2-18

o
1
(&4
Q
L
=
<
o
Q
S
)
o
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3.2.
Porosimetria por intrusdo de mercdario

3.2.1.
Preparagcdo das amostras

N&o € necessario nenhum tipo de preparacdo das amostras para as analises de
porosimetria de mercurio.

As pelotas foram analisadas inteiras, duas a duas, ou seja, conforme a Tabela

Tabela 5 — Amostras para PIM

Pelotas Grupo Desenvolvimento Grupo Aplicacdo

P1-1 + P1-4
P1-2 + P1-5 P1-13 + P1-14
P1-8 + P1-12

P2-4 + P2-7 P2-14 + P2-15
P2-5 + P2-6 P2-16 + P2-17

3.2.2.

Anélise

A analise dos parametros de porosidade das amostras pelo método da
porosimetria por intrusdo de mercurio foi realizada na Vale, em um porosimetro
Micromeritics modelo Auto-Pore 111, nos estagios de baixa e alta pressao (até 60000
psi), apresentado na Figura 45.
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Figura 45 — Porosimetro de Mercdrio, pertencente a Vale, modelo Auto-Pore Il

Neste método de andlise, o didmetro dos poros é inversamente proporcional
a pressdo exercida, ou seja, quanto maior a pressao de intrusdo do mercurio menor
é o diametro do poro analisado. O equipamento em questdo é capaz de analisar
meso e macroporos com diametros entre 0,003 um a 360 pm.

O tempo de analise ¢, em geral, de 1ha 2 h.

3.3.
Microtomografia de raios X

3.3.1.
Preparacdo das amostras

Para a microtomografia de raios X ndo foi necessario nenhum tipo de
preparacdo de amostra. No caso do presente trabalho, apenas prendeu-se a amostra
em um suporte bem fino para encaixa-la no porta-amostra do MicroCT, como visto

na Figura 46, com a identificagdo da amostra para a posterior analise (PIM ou MO).
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Como sera visto mais adiante, o suporte fino serviu como referéncia para o
embutimento das amostras para MO, visto que a superficie exposta deve ser um
plano perpendicular ao eixo do suporte, da mesma forma que a fatia 2D obtida da

reconstrucdo das analises em MicroCT.

—

cm

Figura 46 — Amostra pronta para analise em MicroCT

3.3.2.
Aquisicao de imagens

Para a aquisicdo de imagens, foi utilizado o microtomdgrafo de raios X
modelo ZEISS Xradia 510 Versa (Figura 47 e Figura 48). O software de aquisi¢cdo
é especifico do sistema Zeiss, chamado Scout-and-Scan™ Control System. As
condicdes de aquisicao para cada amostra analisada sdo mostradas na Tabela 6 e na
Tabela 7.
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Xradia 510 Versa

Resolucao

espacial 0.7 pm
Voltagem 30- 160 kV
Mixima 10W
poténcia
Lentes 04X, 4X,
objetivas 20X e 40X
Mix. tamanho 300 mm
da amostra
Capacidade 15Kg

Figura 47 — Visdo externa do microtomografo Zeiss XRadia Versa 510 com a

respectiva especificagdo técnica do equipamento.
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Figura 48 — Visao interna do MicroCT Zeiss XRadia Versa 510: (a) Fonte de
raios X (esquerda), detector e conjunto de lentes (direita) e amostra de pelota de
minério de ferro (meio); (b) Imagem ampliada de (a) para melhor visualizagdo do

sistema fonte-amostra-detector.
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Tabela 6 — Condicdes de aquisicdo no MicroCT — Grupo Desenvolvimento

Tempo
de Lente

Pixel Numero  Tempo de
Binning  size de varredura

(um)  projegoes Q)

Amostra . N
exposicdo objetiva

0.4X 1 7,752 4000 10,6
3,5 4X 2 3,9601 4000 5,9

7,0 0.4X 1 7,8706 4000 10,6

3,5 4X 2 3,9597 4000 5,9

7,0 0.4X 1 7,753 4000 10,6

35 4X 2 3,0788 4000 5,9

plE 7,0 0.4X 1 7,7523 4000 10,6
35 4X 2 3,9597 4000 5,9

P18 7,0 0.4X 1 7,6989 4000 10,6
35 4X 2 3,9874 4000 5,9

51.19 7,0 0.4X 1 7,7011 4000 10,6
3,5 4X 2 4,104 4000 5,9

P24 7,0 0.4X 1 7,7011 4000 10,6
3,5 4X 2 4,0706 4000 5,9

P 7,0 0.4X 1 7,4246 4000 10,6
3,5 4X 2 4,0859 4000 5,9

P26 7,0 0.4X 1 8,6718 4000 10,6
35 4X 2 4,0369 4000 5,9

P 7,0 0.4X 1 8,6721 4000 10,6
3,5 4X 2 3,0103 4000 5,9

7,0 0.4X 1 7,6983 4000 10,6
3,5 4X 2 4,0916 4000 5,9

111 7,0 0.4X 1 7,7011 4000 10,6
3,5 4X 2 41790 4000 5,9

P21 7,0 0.4X 1 7,4714 4000 10,6
3,5 4X 2 3,9208 4000 5,9

P22 7,0 0.4X 1 7,7011 4000 10,6
3,5 4X 2 4,0983 4000 5,9

P23 7,0 0.4X 1 7,7003 4000 10,6
3,5 4X 2 4,0368 4000 5,9

7,0 0.4X 1 7,7015 4000 10,6

P1.0 25,0 0.4X 1 4,0472 3201 34,6
35 4X 2 4,0816 4000 5,9

12,0 4x* 1 2,0104 4000 22,8

* Essa analise consiste em um mosaico vertical. Para isso, foi preciso fazer 4
aquisicdes, a fim de cobrir completamente o didametro da pelota. O tempo descrito
na tabela equivale a apenas uma aquisicdo, ou seja, o tempo total seria de 22,8 h

vezes 4, que € 91,2 h.
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Tabela 7 — Condicdes de aquisicdo no MicroCT — Grupo Aplicacéo

Tempo
de Lente

Pixel NUmero

Amostra Binning  size de

exposicdo objetiva (Um)  projecdes Varredura

0.4X 1 4,0475 1601

25 0.4X 1 40479 1601 17,4
25 0.4X 1 4,0482 1601 17,4
25 0.4X 1 40451 1601 17,4
25 0.4X 1 4,0453 1601 17,4
25 0.4X 1 40453 1601 17,4
25 0.4X 1 40482 1601 17,4
25 0.4X 1 40453 1601 17,4

Todas as tomografias foram realizadas a 150 kV e 10 W e com a rotacéo da
amostra em 360°. O tempo de exposicdo e o numero de projecdes afetam
diretamente o tempo total de analise. O Binning, que é um processo de agrupamento
de pixels, também afeta o tempo de analise, pois melhora a relagdo sinal-ruido, mas
reduz a resolucdo espacial, afetando também o pixel size.

Todas as aquisicdes foram feitas com o uso do filtro HE5, que é um tipo de
filtro mais espesso indicado para analises de amostras mais densas que necessitam
de alta voltagem. Os filtros sdo utilizados para remover raios X de menor energia,
que seriam preferencialmente absorvidos mais proximo a superficie da amostra.
Esta absorcdo preferencial € denominada endurecimento do feixe (Beam
Hardening) e gera um artefato que degrada a imagem — as bordas da amostra ficam
mais claras como se ali o material fosse mais denso.

A escolha do filtro se da com base no valor de transmisséo, que, por sua vez,
é uma relacdo entre o sinal de raios X recebidos com a amostra e sem a amostra.

No entanto, apenas a remocéo dos raios X de baixa energia por meio de filtros
fisicos ndo € suficiente para eliminar completamente esse tipo de efeito, sendo
necessario realizar uma correcdo por algoritmos na etapa de reconstrugdo, como

sera discutido na se¢éo a seguir.
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3.3.3.
Reconstrucéo das imagens

A reconstrucdo tomogréafica das imagens de raios X foi feita com o software
XMReconstructor - Cone Beam — 10.7.2936.12969, também especifico do sistema
Zeiss.

A primeira etapa da reconstrucdo das imagens consiste na escolha de um

parametro denominado “Center Shift” (Figura 49).

Center Recon (@  Beam Hardening O

Binning ]B

Start Shift (pixels) 10

Step for shift (pixels)
End Shift (pixels)

Beam Hardening Constant

Note: defection comection is not supported in this recon mode

Figura 49 — Determinagao da faixa de “Center Shift” para a escolha do melhor

valor.

Este parametro é a quantidade em pixels que o eixo de rotacdo da amostra
esta deslocado em relagdo ao centro da coluna do detector. Assim, a imagem
reconstruida contera artefatos, que podem ser corrigidos, ajustando a distancia de
deslocamento, conforme mostrado na Figura 50. A imagem da Figura 50-c é a Unica
efetivamente em foco e o valor de “Center Shift” correspondente, entdo, sera

utilizado na reconstrucéo.
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@ Reconstructed Slice1

Shift =-10.00

-3348.804,3930.19.  310.992 () 'J ! [Q”R] 14 [(7 (

@ Reconstructed Slice 21

Shift = 10.00

3224774, 31995C 319130 [ -] ) &)=z LY CYEYRENEY) (b)

@) Reconstructed Slice 7 o | 0 =

Shift =-4.00

2697.647, 7744.108

to000 (-] [} = Q)@Q] 14 (&)

(©)

Figura 50 — (a) Imagem reconstruida com Shift = -10; (b) Imagem reconstruida

com Shift = 10; (c) Imagem reconstruida com Shift = -4 (melhor valor).


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1221654/CA


PUC-RiIo - Certificagéo Digital N° 1221654/CA

76

A segunda etapa da reconstru¢ao consiste na escolha do parametro “Beam

Hardening”, determinando-Se uma faixa de valores, como ilustrado na Figura 51.

Rotation Center / Beam H_ E

Center Recon (O Beam Hardening @

Binning 1 E]

Start value 0

Step for Beam Hardening 0.03

End value

Center Shift

Note: defection comection is not supported in this recon mode

Figura 51 — Determinagao da faixa de “Beam Hardening” para a escolha do

melhor valor

A Figura 52 apresenta a corregdo do artefato de Beam Hardening em uma
secdo 2D da amostra. Para a escolha do melhor parametro, traga-se uma linha na
imagem e quantifica-se os tons de cinza em cada ponto desta linha. Assim, uma
curva se formara nos graficos, como mostrado nas Figura 52-a (concavidade para
cima) e Figura 52-b (concavidade para baixo) devido ao artefato em questdo. O
valor ideal a ser utilizado na reconstrucéo € aquele cujo gréfico seja 0 mais plano
possivel, tal como na Figura 52-c.

Cabe ressaltar que o efeito de Beam Hardening s6 foi considerado nas
aquisicoes realizadas com a lente de 0.4X. Isto porque, como as analises em 4X
correspondem a uma pequena regido no centro da amostra, considerou-se que 0s
raios X de baixa energia ja haviam sido absorvidos antes de chegarem a esta

posicao.
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(b)

(©

Figura 52 — Escolha do parametro “Beam Hardening”: (a) Beam Hardening =
0.0; (b) Beam Hardening = 0.50; (c) Beam Hardening = 0.12 (melhor valor).
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3.3.4.
Processamento e andlise digital de imagens

Uma imagem 2D tipica de microtomografia de raios X e seu respectivo
histograma de intensidades pode ser visualizada na Figura 53. O pico

correspondente aos poros € o mais préximo do 0 no histograma.

NS

Figura 53 — Imagem de microtomografia de raios X, com seu respectivo

histograma de intensidades
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O processamento e andlise das imagens foi feito em diferentes softwares. Essa
variacdo € bastante comum em processamento de imagens em 3D e se d& pelo
melhor desempenho, assim como também pela limitacdo, em determinados
processamentos oferecidos por cada software.

Para o pre-processamento das imagens foi utilizado o software livre
F1Jl/ImageJ [41].

Para 0 pds-processamento foi utilizado o software SkyScan CTAnN da Bruker
[42].

A extracdo dos atributos (medidas) e a visualizagdo dos modelos 3D foram
feitas no software ORS Visual [43].

3.3.5.
Otimizacédo da analise

Em busca de melhores condic¢des de analise no que diz respeito a qualidade
da imagem e ao tempo de aquisi¢do, testou-se a variacdo de alguns parametros, tais
como diferentes configuracdes geométricas na aquisicao, que consequentemente
alteram a resolucao da imagem, a reducdo no namero de projecoes e a reducdo da

faixa angular de rotacdo da amostra de 360° para 180°.

3.3.5.1.
Definigcdo da resolugéo

Para melhor entendimento dos procedimentos experimentais adotados na

escolha da resolucéo de trabalho, dividiu-se este item em 2 etapas.

e l3etapa:

Sabendo-se previamente, através das analises de PIM ao longo dos anos, que
a maior quantidade relevante de poros nas pelotas analisadas esta em torno de 10
pm, optou-se por utilizar inicialmente uma resolug&o em torno de 8 pum nas analises
de MicroCT, permitindo uma analise da pelota completa num tempo razoavel. Para
isso, utilizou-se a lente de 0.4X sob as condi¢es ja descritas na Tabela 6.

Além disso, também foram feitas analises em MicroCT com a lente de 4X,
num pequeno subvolume da pelota, reduzindo a resolucdo para a metade, ou seja,

para aproximadamente 4 um. Nesta etapa, realizou-se medidas quantitativas a partir
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destas analises em 0.4X (8 um) e 4X (4 um) com as pelotas P1-1, P1-2, P1-4, P1-
5, P1-7, P1-8, P1-12, P2-4, P2-5, P2-6 e P2-7.
A configuracdo geomeétrica do equipamento nesta etapa pode ser visualizada,

para ambos os tipos de lentes, na Tabela 8.

Tabela 8 — Configuracdo geométrica dos dispositivos na 12 etapa

Distancia Distancia
fonte-amostra amostra- Binning
(mm) detector (mm)

Resolucéo

o 2%etapa:

Verificando-se que estas condi¢cdes de analise ndo foram adequadas para
analise de porosidade em pelotas de minério de ferro, buscou-se a melhora da
resolucdo, possibilitada por outras configuraces geométricas dos dispositivos. Para
isso, utilizou-se apenas a amostra P1-0.

Uma das alternativas foi utilizar a lente de 0.4X, mas com outras posi¢des da
fonte e do detector, conseguindo-se atingir uma resolucdo de 4 pm. Outra
alternativa foi utilizar a lente de 4X, chegando a uma resolucdo de 2 um, com uma
configuracdo geométrica muito parecida com a da 1? etapa, porém sem o uso do
Binning. Devido a pouca representatividade da amostra com o uso da lente de 4X,
optou-se por uma captura de mosaico (apenas vertical), que € uma opcéo disponivel
no sistema.

A configuracdo geométrica do equipamento para estes dois tipos de analises

é apresentada na Tabela 9.

Tabela 9 — Configuracdo geométrica dos dispositivos na 22 etapa

Distancia Distancia
fonte-amostra amostra- Binning
(mm) detector (mm)

Resolucéo
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3.3.5.2.
Numero de projecfes e faixa angular de rotacao

A fim de reduzir o tempo de andlise, avaliou-se qualitativamente e
quantitativamente imagens reconstruidas a partir de diferentes numeros de
projecdes. Foram testadas reconstrucdes a partir de 3201 projecdes, 1600 projecdes
e 800 projecdes.

Também foram testadas imagens reconstruidas a partir de aquisi¢cdes com
rotacdo da amostra de 0-180° e de 0-360°.

3.4.
Microscopia Gtica

3.4.1.
Preparacdo das amostras

As amostras analisadas por microscopia 6tica estdo apresentadas na Tabela

Tabela 10 — Amostras para MO

Pelotas Grupo Desenvolvimento Grupo Aplicacao
P1-7

P1 P1-10 P1-17
P1-11

P2-1

p2-2 P2-18

P2-3

Para esta analise, foram preparadas sec¢Oes polidas, de modo que a estrutura
interna da pelota fosse exposta. Todo o procedimento de preparacdo das amostras e
de aquisicdo de imagens foi feito no Centro de Tecnologia de Ferrosos da Vale.

Como dito anteriormente, o suporte fino serviu como referéncia para o
embutimento, garantindo que o plano exposto para a superficie seja um plano

préximo ao obtido por MicroCT, também perpendicular ao eixo.
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o

Figura 54 — Preparacdo das amostras para MO: (a) embutimento em resina;
(b) fixacdo em um suporte para que a pelota ndo se mova,; (c) retirada do

embutimento; (d) corte e polimento da amostra; (€) Amostras polidas.

3.4.2.
Aquisicao de imagens

A aquisicdo das imagens das pelotas em microscopia 6tica foi feita na Vale
com um microscépio de luz refletida da marca Carl Zeiss modelo Axiolmager Z2m.

Foram capturados mosaicos com a lente de 10X (resolucédo de 1,06 um/pixel)
de forma a obter imagens de toda a superficie da pelota na secdo polida. As fases
mais discriminantes presentes, tais como hematita, magnetita, goethita, silicatos,
quartzo e poros, apresentam diferentes refletancias, configurando diferentes tons de
cinza na imagem e picos correspondentes as fases no histograma de intensidades.

Uma imagem tipica de pelota em microscopio 6tico de luz refletida pode ser
observada na Figura 55. Esta imagem, na verdade, € um mosaico, ou seja, foi obtida
pela concatenacdo de varias imagens de campos menores, a fim de cobrir toda a

superficie da pelota, utilizando-se uma lente objetiva de 10X.
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NS

Figura 55 — Imagem tipica de uma pelota de minério de ferro obtida por
microscopia 6tica com uma lente de 10X, com seu respectivo histograma de

intensidades.

Neste trabalho, avaliou-se apenas a porosidade, que corresponde aos picos
mais escuros proximos da intensidade 0 no histograma, como apresentado na Figura
55. A presenca de dois picos de deve aos poros vazios e poros preenchidos com
resina. No entanto, os quartzos apresentam tonalidade bem proximas a dos poros
preenchidos com resina, dificultando esta separacdo na etapa de segmentacéo.

Assim, os valores de porosidade incluem poros e quartzo.
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3.4.3.
Processamento e andlise digital de imagens

O processamento apresentado neste trabalho para as imagens de microscopio

otico foi realizado com o software FIJI/ImagelJ.

3.5.
Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Apesar desta técnica ndo estar na proposta inicial do trabalho, utilizou-se o
MEV apenas para visualizar um campo da amostra em um aumento maior, a fim de
encontrar poros muito pequenos detectados pela PIM, porém nédo detectados pela
MicroCT e pela MO, e conseguir identificar outras fases por meio da espectroscopia
por dispersdo de energia de raios X (EDS), garantindo que apenas 0s poros estejam

sendo segmentados.

3.5.1.
Preparagdo das amostras

A preparagdo de amostras para 0 MEV, neste caso, € basicamente a mesma
que para a MO. No MEV, no entanto, € necessario tornar a amostra condutora e,
para isso, a amostra foi recoberta com ouro com o metalizador.

Para a analise em MEV, utilizou-se apenas uma das amostras embutidas, a

amostra P1-7.

3.5.2.
Aguisicado de imagens

O MEV utilizado foi um FEI Quanta 400 equipado com um sistema de EDS
(Figura 56).
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Figura 56 — MEV utilizado (FEI Quanta 400).

O detector utilizado foi o de elétrons retro-espalhados (BSE), que, no caso de
uma superficie plana (polida), forma uma imagem contendo pouca informacao
topografica e a intensidade de cada pixel € proporcional ao niumero atbmico médio
na posicdo correspondente. Dessa forma, é possivel distinguir fases com nimero
atdbmico médio diferente a partir dos niveis de cinza caracteristicos da imagem [44].

Também foram adquiridas imagens de mapeamento de raios X de Si, Al, Ca

e Fe.
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4
Resultados e discussao

Este capitulo descreve os resultados obtidos para cada técnica envolvida e as
devidas comparacgdes entre as técnicas. Como grande parte dos resultados envolve
0 desenvolvimento da metodologia, muitos procedimentos experimentais do

processamento e andlise de imagens encontram-se descritos neste capitulo.

4.1.
Porosimetria por intrusdo de mercurio

Os resultados das andlises de PIM da 12 etapa encontram-se na Figura 57.

A Figura 57-a apresenta as curvas de intrusao obtidas para todas as amostras
da 12 etapa. A pressdo foi convertida para diametro atraves da equacéo 2, explicada
na secéo 2.3.

A Figura 57-b apresenta a derivada das curvas cumulativas. A partir desta
curva, € possivel dizer que o diametro médio dos poros e o diametro de percolacdo

estdo entre 8-11 um.
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Figura 57 — Anélise de PIM — 12 etapa
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4.2.
Microtomografia de raios X

4.2.1.
Processamento digital de imagens

O processamento das imagens seguiu a sequéncia padrdo ja explicada
anteriormente na secéo 3.3.4.

4.2.1.1. Aquisi¢cao de imagens (fatias 2D e volumes 3D)

Esta segdo apresenta as imagens e volumes obtidos com as diferentes lentes e
resolucdes testadas neste trabalho, para que se possa visualizar as caracteristicas
das imagens em cada aquisicdo e também a regido que é analisada sob as diferentes
condigdes.

A Figura 58 mostra uma imagem de uma fatia 2D (a) e uma imagem do
modelo 3D (b) da aquisicdo feita com a lente de 0.4X. Pode-se perceber que, com
esta lente e com as condicGes utilizadas, consegue-se analisar a pelota completa. A

resolucdo, neste caso, é de aproximadamente 8 pm.
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Figura 58 — Aquisic

(b) Volume 3D.

A Figura 59 apresenta uma imagem da camada 2D e do volume 3D da

lise, neste caso, é um pequeno

de and

ido

aquisicdo feita com a lente de 4X. A regi

cilindro interno na amostra.
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2500 pum . Plano XY Plano X2

2500 pm

2500 pm Plano YZ

Figura 60 — Regido analisada pela lente de 4X em relacéo a lente de 0.4X: (a)
Plano XY:; (b) Plano XZ; (c) Plano YZ; (d) Corte do volume em 0.4X para

visualizacao do volume 4X.

A Figura 61 e a Figura 62 apresentam as fatias 2D e os volumes 3D das
aquisicdes feitas com a lente de 0.4X (resolucéo de ~ 4 um) e 4X (de uma das partes

do mosaico, com resolugédo de ~ 2 um).
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Figura 61 — Aquisicdo em 0.4X (Resolugdo ~ 4 um): (a) Fatia 2D; (b) Volume
3D.
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Figura 62 — Aquisicdo em 4X (Resolucdo ~ 2 um): (a) Fatia 2D; (b) Volume 3D.

A Figura 63-a ilustra a regido referente ao mosaico obtido com a lente de 4X
dentro da regido analisada pela lente de 0.4X. Mesmo com a utiliza¢do do mosaico,
a regido analisada ainda é muito menor em relacdo a amostra como um todo. Além
disso, o tempo total de analise, incluindo aquisic¢do, reconstrucao e processamento
das imagens, é extremamente grande, tornando a analise inviavel. Devido a isso ndo

foi dado prosseguimento neste tipo de analise.
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Jaa Figura 63-b ilustra a regido referente a analise obtida com a lente de 0.4X
com resolucdo de 4 um, em relacdo a pelota inteira analisada pela lente de 0.4X
com resolucéo de 8 um. Observa-se que a regido de analise é bem representativa,

com condicGes de analise mais viaveis comparadas a obtencdo de mosaico em 4X.
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Figura 63 — (a) Regido analisada pelo mosaico obtido pela lente de 4X em relagao
a regido analisada pela lente de 0.4X; (b) Regido analisada pela lente de 0.4X com

melhor resolucdo em relacdo a regido analisada a 0.4X com pior resolucao.
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4.2.1.2. Pré-processamento

O pré-processamento utilizado neste trabalho consistiu nas seguintes etapas:

e Filtragem com Non-Local Means:

Aplicou-se um filtro para reducdo de ruidos, que sdo bastante comuns nas
imagens geradas por MicroCT. O filtro utilizado foi o denominado “Non Local
Means Denoise” (NLM), disponivel como um plugin do software FlJI/ImageJ [45].
E um filtro muito sofisticado, baseado no algoritmo de médias n&o-locais,
considerado recentemente como uma das ferramentas mais importantes na filtragem
de ruidos em imagens digitais.

A técnica propde que o célculo da estimativa de cada pixel sem ruido da
imagem seja feito a partir de uma média ponderada de diferentes partes da imagem
e ndo apenas localmente.

A comparacdo da imagem original com a imagem apos a aplicacdo do filtro
pode ser visualizada na Figura 64. A melhora na distingdo entre as fases fica ainda
mais perceptivel comparando-se os histogramas das duas imagens. Os picos no
histograma da imagem filtrada sdo bem mais definidos do que na imagem original,

facilitando a separacdo das fases na etapa de segmentacao.
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Figura 64 — (a) Imagem original; (b) Imagem apds aplicacdo do filtro Non-Local
Means

e Realce de bordas com Delin:

O realce de bordas foi feito com a funcao de delineamento, que encontra 0s
pixels de transicOes entre as fases e decide a qual fase esses pixels pertencem. A
decisédo € baseada na proximidade do tom de cinza do pixel em questdo com uma
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das fases. Assim, as transicOes entre as fases tornam-se mais abruptas, dando a
sensacdo de maior nitidez na imagem [46]. A imagem com o realce de bordas pode
ser visualizada na Figura 65. O histograma da referida imagem mostra os picos das

fases mais bem definidos ainda.

Figura 65 — Imagem resultante da aplicacdo do realce de bordas (Delin)

e Ajuste do contraste com Enhance Contrast:

A melhora do contraste foi feita com a fun¢do chamada Enhance Contrast
disponivel no software ImageJ/FIJI. Esta funcdo melhora o contraste da imagem
através da expansdo do histograma, com a saturagéo de 0,4% dos pixels, garantindo
que todas as camadas 2D tenham a mesma faixa tonal. A Figura 66-a e a Figura 66-
c apresentam duas camadas distintas que ndo passaram pela aplicagéo de expanséo
do contraste. Os histogramas correspondentes destas duas imagens encontram-se
deslocados um em relagdo ao outro, evidenciado pela linha pontilhada em
vermelho. J& a Figura 66-b e a Figura 66-d representam as mesmas camadas apés a
melhora do contraste com seus respectivos histogramas. Nota-se que, agora, €
possivel utilizar um mesmo valor fixo de limiar de separagéo entre as fases, pois as

posicdes dos picos das fases existentes sdo praticamente as mesmas.
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Figura 66 — Imagem resultante da aplicacdo do ajuste de contraste (Enhance

Contrast)

4.2.1.3. Segmentacao

A segmentacéo foi feita interativamente, com a escolha de um limiar fixo para
todas as camadas 2D das amostras. O valor do tom de corte para a segmentacao
altera a quantidade de pixels que sdo medidos.

Para obtencdo da percentagem de poros, verificando-se que as imagens de
MicroCT de pelotas de minério de ferro, mesmo apds todo o pré-processamento
explicado anteriormente, sdo ainda dificeis de segmentar, escolheu-se 5 valores de
limiares de segmentacdo, com uma diferenca de 5 tons entre eles, para cada amostra.

Entdo, para cada volume gerado a partir da segmentagcdo com estes valores,

extraiu-se o volume dos poros. Assim, os valores de porosidade estimados de cada
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amostra estdo dentro de uma faixa determinada por esses valores de limiares. Para
melhor entendimento, um exemplo da segmentacdo (em 2D) é mostrado na Figura
67. Neste caso, o valor de porosidade é considerado dentro da faixa de 19,27%-
26,02%, obtida pela segmentacdo com os valores de limiares de 125 a 145, que séo

o0s valores minimo e maximo de tons de corte para esta amostra.

AL e

Limiar = 125 X e e Limiar = 145
Porosidade = 19.27% : : 7 Gl Porosidade = 26.02%

L @, i o e A ¥ - )
QY Vés 4N y ‘ B v ¥ SR,
e A b }( ot 3 N o A «
. 3 S v 4 5.
i % o o
A L bic Fa A
(1111 L1

Figura 67 — (a) Ampliacdo de uma regido da imagem original; (b) Segmentacéo:
Limiar = 125, Porosidade = 19,27%; (c) Segmentacdo: Limiar = 145, Porosidade
= 26,02%.

A imagem binéria resultante da segmentacdo com um dos limiares citados €
apresentada na Figura 68.
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Figura 68 — Imagem binaria resultante da segmentacéo dos poros

4.2.1.4. PGs-processamento

O pos-processamento, neste caso, teve como objetivo a separacdo dos poros
totais em poros abertos e fechados pois, para os valores de porosidade serem
comparaveis com a porosidade obtida por PIM, apenas deve ser levada em
consideracdo a porosidade aberta. Além disso, este tipo de separacdo de poros
permite avaliar a distribuicdo e quantificagdo dos poros fechados separadamente,
que nédo sdo analisados pelas técnicas tradicionais, porem sdo muito relevantes no

que diz respeito a resisténcia fisica das pelotas.

e Determinacéo do percentual de porosidade total

Para obter rapidamente os valores de porosidade total, € necessaria uma

pequena sequéncia de processamento no CTAN. Vale comentar que, nesta etapa, 0
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software considera os pixels pretos como poros, e distingue 0s percentuais de
porosidade total em porosidade aberta e porosidade fechada.
A logica do processamento para a obtencdo dos valores de porosidade pode

ser entendida na sequéncia abaixo:

A) Thresholding

Esta funcéo consiste na segmentacdo da fase sélida resultando numa imagem
binaria, na qual os pixels pretos correspondem aos poros (e fundo da imagem) e 0s
pixels brancos a todas as demais fases. O tom de corte € um tom acima do
correspondente a fase de poros.

A Figura 69-a e a Figura 69-b apresentam as imagens binérias resultantes da

segmentacdo das fases, adquiridas com a lente de 0.4X e 4X respectivamente.
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2500 pm

Figura 69 — Segmentacéo das fases: (a) 0.4X; (b) 4X.

B) ROI Shrink-wrap
Este processamento permite fazer uma fronteira seguindo exatamente a borda

de um objeto em uma imagem binaria. Dessa forma, pode-se utilizar esta area
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delimitada como uma regido de interesse (ROI) para medidas, como a de
porosidade, por exemplo.

Além disso, existe um parametro disponivel nesta funcdo que pode ser
variado, chamado de “Stretch over holes”, que faz com que a ROI seja esticada
sobre os buracos em contato com a periferia da imagem, o que torna possivel a
identificagdo dos poros abertos. O valor de “Stretch over holes” utilizado neste
trabalho foi de um didmetro igual a 100 pixels, ou seja, a ROI é esticada sobre
buracos que tenham didmetro abaixo deste valor.

A Figura 70 apresenta a imagem resultante da aplicacdo do ROI Shrink-wrap

sobre a imagem da Figura 69.

Figura 70 — Imagem resultante do ROI Shrink-wrap

A Figura 71 evidencia um exemplo de buraco que foi fechado pela aplicagéo
do ROI Shrink-wrap.
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Figura 71 — Criagéo da ROI: (a) Aumento de uma regido da Figura 69; (b)
Aumento de uma regido da Figura 70.

No caso das imagens obtidas pela lente de 4X ndo foi necessario utilizar esta
funcdo, j& que a analise corresponde a uma regido interna da pelota e, por isso, as
camadas 2D que contém a amostra sdo sempre circulares, formando um volume

cilindrico. A ROI das imagens obtidas pela lente de 4X sdo como na Figura 72.

Figura 72 — ROI das imagens obtidas pela lente de 4X
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C) 3D Analysis

Apos criada a imagem segmentada e a ROI, realizou-se uma subtracdo entre
as duas imagens para obter a imagem de todos os poros, como mostrado na Figura
73.

Figura 73 — Poros total: (a) 0.4X; (b) 4X.
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Apds gerar esta imagem, quantificou-se a porosidade total (%) calculada pelo
volume de todos os poros (abertos e fechados). Nesta fungéo, o software € capaz de
medir automaticamente o0s percentuais de porosidade aberta e fechada
separadamente, a partir das equacGes 9 e 10 respectivamente, sem que seja
necessaria a obtencdo das imagens de poros abertos e fechados, como descrito no

processamento de determinacdo do tamanho dos poros, explicado logo adiante.

Volume de P. A.
Volume da ROI

% Poros abertos (P.A.) =

9)

Volume de P.F.
(Volume da ROI — Volume de P. A.)

% Poros Fechados (P.F.) = (10)

Observe que, segundo a definicdo do software, a porosidade fechada é
calculada diferentemente da porosidade aberta, pois é considerada como uma
propriedade do material [47].

A distribuicdo espacial da porosidade total pode ser visualizada na Figura 74.
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Figura 74 — Porosidade total: (a) 0.4X; (b) 4X.

e Determinagio do tamanho dos poros abertos

A) Thresholding
Foi feita uma segmentacdo da imagem para separacdo dos poros das demais
fases, idem a Figura 69.
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B) Despeckle 3D

Aplicou-se uma funcdo denominada Despeckle, que permite selecionar ou
remover objetos em imagens binarias, podendo ser feito em 2D ou 3D. Utilizou-se
a opc¢do de remover poros, a qual remove todas as regides em preto (poros) que sao
cercadas por pixels brancos (sélido). Isso pode ser feito em 2D ou 3D, mas, neste
caso, escolheu-se a opcdo tridimensional da funcdo. A imagem resultante encontra-
se na Figura 75.

Note que os poros delimitados pela marcacdo em vermelho, na Figura 75-a,
sdo poros rodeados por pixels brancos na imagem 2D, porém sdo poros que,
tridimensionalmente, estdo abertos para a superficie e, por isso, ndo sdo removidos.
Ja nas imagens obtidas com a lente de 4X, conforme a Figura 75-b, quase todos os
poros sdo considerados poros abertos, devido a conexdo com a borda, e ndo sdo
eliminados.

Logo, esta fungdo faz com que apenas poros fechados, em 3D, sejam

removidos.
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Figura 75 — Imagem resultante da aplicacdo do Despeckle: (a) 0.4X; (b) 4X.

C) ROI Shrink-wrap 2D
Novamente foi feita a aplicacdo da fungdo ROI Shrink-wrap na imagem

segmentada (Figura 69), obtendo-se a mesma imagem apresentada na Figura 70.
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D) Bitwise operations (XOR)

E, por fim, aplicou-se uma operacao l6gica chamada XOR entre as imagens
da Figura 70 e da Figura 75. Esta operacédo é basicamente a diferenca entre as duas
imagens, ou seja, a imagem resultante recebe pixels brancos nos locais onde
contenham pixels brancos em, pelo menos, uma das duas imagens. Assim, 0 volume

resultante contera apenas os poros abertos (Figura 76).
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Figura 76 — Imagem resultante da aplicagcdo do XOR — poros abertos: (a) 0.4X;
(b) 4X.
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E) Individual Object Analysis (3D)
Com a pilha de imagens 2D contendo apenas a porosidade aberta, realizou-se
medidas 3D de volume. A partir dos volumes calculados, estimou-se 0s didmetros

equivalentes de cada poro (objeto) a partir da equacédo abaixo:

p= 1% (11)

Uma visualizacdo da porosidade aberta é mostrada na Figura 77.
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2500 pum

Figura 77 — Corte da pelota mostrando a porosidade aberta (em verde): (a) 0.4X;
(b) 4X.

e Determinagio do tamanho dos poros fechados

A) Thresholding

Realizou-se uma segmentacdo nas imagens, analogamente a Figura 69.
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B) Bitwise operations (NOT)
Aplicou-se uma operagéo logica denominada NOT, a qual inverte os valores
dos pixels, isto €, pixels pretos se tornam brancos e vice-versa, conforme mostrado

na Figura 78.

(a)

Figura 78 — Aplicacdo do NOT na imagem segmentada: (a) 0.4X; (b) 4X.
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C) Despeckle 3D
Novamente aplicou-se a fungdo Despeckle, gerando as imagens da Figura 75.

D) Bitwise operations (NOT)
Aplicou-se uma operacdo NOT na imagem resultante da aplicacdo do

Despeckle (Figura 75), gerando a imagem mostrada na Figura 79.
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(a)

Figura 79 — Aplicacdo do NOT na imagem resultante do Despeckle (Figura 75):
(@) 0.4X; (b) 4X.

E) Bitwise operations (XOR)
Por fim, aplicou-se uma operacdo XOR entre as imagens da Figura 78 e da

Figura 79, resultando na imagem da Figura 80, que corresponde aos poros fechados.
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2500 pm

Figura 80 — Imagem resultante da aplicacdo do XOR — poros fechados: (a) 0.4X;
(b) 4X
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F) Individual Object Analysis (3D)

De forma idéntica as medidas dos poros abertos, mediu-se o volume dos poros
fechados, estimando posteriormente o diametro equivalente dos poros.

A distribuicdo espacial da porosidade fechada pode ser visualizada na Figura
81.

Figura 81 — Corte da pelota mostrando a porosidade fechada (em vermelho)
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Na Figura 82, pode-se visualizar a distribuicdo espacial de ambas as

porosidades (aberta e fechada) num corte da pelota.

Figura 82 — Corte da pelota mostrando a porosidade aberta (em verde) e fechada
(em vermelho): (a) 0.4X; (b) 4X.

A Figura 83 e a Figura 84 exemplificam as inumeras possibilidades de se
visualizar a distribuicdo espacial da porosidade (aberta ou fechada ou ambas) com
uma escala de cores relacionadas as medidas de volume ou a qualquer outro

parametro de tamanho ou forma disponivel pelo software. Além disso, pode-se
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filtrar os poros dentro de uma faixa de tamanho ou forma, permitindo a anélise de
trincas, que sdo objetos maiores e mais alongados do que 0s poros, como 0 exemplo
mostrado na Figura 85. Neste caso, pode ser uma trinca sem conectividade com a

superficie, a qual ndo seria detectada pela técnica de PIM.

2500 pm

Volume

B
466,0251ym* —— - ! ' 3615646720,0000 um*

2500 um

Volume

653967720,0000 um?* 3615646720,0000 um*

Figura 83 — Distribuicdo de volume da porosidade aberta em 0.4X: (a) Todos 0s
poros abertos; (b) Poros abertos dentro de uma faixa de tamanho.
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Volume

62,9878 um* e TR g E : 17227726,0000 pm®

Volume

606194,4375pum® g g o . ' 17227726,0000 um*

Figura 84 — Distribuicdo de volume da porosidade fechada em 4X: (a) Todos 0s
poros fechados; (b) Poros fechados dentro de uma faixa de tamanho (os poros em

branco sdo poros com valores fora da faixa de tamanho selecionada).
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Figura 85 — Corte da pelota mostrando os poros fechados: poros pequenos (em

roxo); trinca (em vermelho).

4.2.2.
Otimizacédo da anéalise

4.2.2.1. Defini¢céo da resolugéo

Como explicado a respeito da 12 etapa deste trabalho, comparou-se 0s
resultados obtidos em MicroCT com os obtidos por PIM. Os resultados se
encontram na Figura 86. A barra de erro corresponde aos valores de porosidade
obtidos com diferentes limiares de segmentac&o das imagens.

Os valores de porosidade, tanto aberta quanto total, s&o muito baixos
comparados com a técnica de PIM. Uma possivel explicacdo para esta grande
diferenca entre as duas técnicas seria a de que a resolucédo utilizada neste caso (de
aproximadamente 8 um) ndo foi suficiente para permitir a quantificagdo de boa
parte dos poros. Com base nos resultados de PIM, a média de diametro dos poros
estad entre 8-11 pum, um valor muito proximo da resolucdo desta anélise em
MicroCT.

Como nesta etapa também foram feitas analises em MicroCT com a lente de
4X, atingindo uma resolucdo de aproximadamente 4 pm, foi feita a mesma

comparacéo entre os resultados. Os valores séo apresentados na Figura 87.
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Porosidade de PIM e MicroCT (Lente de 0.4X - Resolug¢ic de 8 pm)

35 I P

B MicroCT (Porosidade Total)
I MicroCT (Porosidade Aberta)
30

25

20 4

Porosidade (%)

P1-1+P1-4 P1-2 + P1-5 P1-8 + P1-12
Amostras

Figura 86 — Comparacdo da porosidade por PIM e MicroCT (Resolucdo de 8 um)

Porcsidade de PIM e MicroCT (Lente de 4X - Resolugio de 4 um)
| Y

B MicroCT (Porosidade Total)
35 B MicroCT (Porosidade Aberta)

Porosidade (%)

P11+P14 P1-2+P1-5 P1-8+P1-12 P25+P26 P24+P27
Amostras

Figura 87 — Comparacédo da porosidade por PIM e MicroCT (Resolucéo de 4 pum)

Desta vez, os valores de MicroCT se aproximaram mais dos de PIM. A
porosidade aberta também cresceu bastante. No entanto, como as analises com a
lente de 4X correspondem a uma regido cilindrica interna da pelota, todos 0s poros
existentes nas extremidades deste cilindro e todos os conectados a eles séo

considerados poros abertos. Portanto, os poros abertos neste caso sdo gerados
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artificialmente pela metodologia e podem néo representar exatamente a porosidade
aberta da amostra.

Apesar dos valores terem se aproximado mais, uma pequena regido interna
da pelota pode nao representar a amostra como um todo. Além disso, a regiao
interna analisada neste caso corresponde ao centro da pelota, que costuma ser mais
poroso.

Para estudar a hipétese de que a resolucao € um dos motivos do aumento nos
valores de porosidade, analisou-se um mesmo campo em imagens obtidas com a

lente de 0.4X e com a lente de 4X. Os resultados sdo mostrados na Figura 88.

Porosidade =
22,17%

Figura 88 — Comparacdo de porosidade em um mesmo campo: (a) 0.4X; (b) 4X.

Os valores de porosidade medidos na imagem de 0.4X foi de 15,39%,
enquanto que, na imagem de 4X, foi de 22,17%. Dessa forma, confirmou-se a
necessidade de analisar a pelota com resolugdes melhores, como a de 4 pum/pixel.

Visando solucionar a questdo de representatividade da amostra, buscou-se
novas analises com melhores resolugfes e maior regido amostral. Porém, esses dois
quesitos demandam tempos de analise muito maiores, 0 que tornaria a técnica pouca
pratica.

Por isso, buscou-se otimizar o numero de projec¢des e faixa angular de rotacao
da amostra na tentativa de reduzir o tempo de aquisi¢cdo de imagens em MicroCT.

Os resultados dos testes encontram-se na se¢ao a seguir.
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4.2.2.2. Namero de projecdes e faixa angular de rotacéo

Reconstruiu-se as camadas 2D de uma das pelotas utilizando-se 800, 1600 e
3200 projecdes. Os respectivos resultados de uma fatia 2D de cada reconstrucdo sao
mostrados na Figura 89.

Visualmente, s6 se consegue perceber que a reconstrucdo feita a partir de 800
projecdes € muito ruim ampliando bastante a imagem. No entanto, os histogramas
das imagens apresentadas na Figura 89 deixam claro que a imagem reconstruida a
partir de 800 projecbes é bem ruidosa, apresentando os dois picos das fases
existentes sobrepostos, o que dificultaria a etapa de segmentacdo. Embora a
aplicacdo do filtro Non Local Means e do delineamento de bordas com o Delin
tenha melhorado a imagem, ndo foi suficiente para que os picos no histograma
ficassem tdo bem definidos como nas demais imagens, como mostrado na Figura
90-a. Além disso, os histogramas da Figura 90-b e Figura 90-c apresentam uma
pequena saliéncia entre os picos principais, revelando uma possivel fase ndo
distinguivel na imagem a partir de 800 projecoes.

Sabendo-se que a etapa de segmentacdo € critica e de dificil decisdo na
escolha dos limiares, concluiu-se que a imagem a partir de 800 projec¢des néo seria
adequada para prosseguir na analise.
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Figura 89 — Camadas 2D reconstruidas com: (a) 800 projec¢des; (b) 1600
projecdes; (c) 3200 projecdes.
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(a) (b) (c)

I 2000 I 200000
0 25 0 5

255 0 255

Figura 90 — Histogramas das imagens da Figura 89 apo6s a aplicacao do filtro Non
Local Means e do Delin: (a) 800 projecdes; (b) 1600 projecdes; (c) 3200

projecdes.

Ja as imagens reconstruidas a partir de 1600 e 3200 projecGes sdo muito
parecidas visualmente e apresentam os histogramas muito parecidos. Para ter uma
analise mais completa, também avaliou-se quantitativamente a fracdo de poros

nestas duas imagens e os resultados encontram-se na Tabela 11.

Tabela 11 — Comparacdo quantitativa de medida de porosidade em camadas

2D obtidas com diferentes nimeros de projecoes

Imagem 2D Porosidade (%)
1600 projecoes 15,62
3200 projecoes 15,99

Com estes resultados, concluiu-se que a reconstrucdo a partir de 1600
projecdes é suficientemente boa, permitindo reduzir o tempo de analise das pelotas
no MicroCT de 35h para 18h. Assim, decidiu-se fazer todas as analises em MicroCT
das pelotas do Grupo 2 adquirindo somente 1600 projecgdes.

Cabe ressaltar que este teste foi feito apenas para a analise com a lente de
0.4X. Isto porque ja havia sido decidido dar continuidade as anélises utilizando-se
somente a lente de 0.4X com uma resolu¢do melhor em torno de 4 um, como ja
explicado anteriormente.

Avaliou-se também a reconstrugéo a partir da rotagdo da amostra ateé 180°, na
tentativa de reduzir ainda mais o tempo de analise. Os resultados obtidos sdo

mostrados na Figura 91.
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Novamente, s6 se consegue avaliar a qualidade das imagens com uma
ampliagdo maior. Mas pelos respectivos histogramas verifica-se que as imagens
reconstruidas somente com os angulos de 0-180° ndo apresentam os picos das fases
bem definidos. Porém, de forma analoga ao teste feito com o nimero de projecdes,
aplicou-se os filtros de reducédo de ruido Non Local Means e de delineamento de
bordas Delin e observou-se que os histogramas das imagens obtidas a partir da
rotacdo da amostra de 0 a 180° ndo apresentaram o pequeno pico intermediario de
uma outra possivel fase, conforme a Figura 92, o que poderia dificultar ainda mais
a segmentacdo das fases. Sendo assim, ficou decidido manter as analises com a

rotacdo completa da amostra.
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0 255

Figura 91 — Camadas 2D reconstruidas com: (a) 800 proje¢des com rotacao da
amostra de 0-180°; (b) 1600 projecdes com rotacdo da amostra de 0-180°; (c) 1600

projecdes com rotacdo da amostra de 0-360°.
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(a) (b) (c)

0 255 0 255 0 255

Figura 92 - Histogramas das imagens da Figura 91 ap0s a aplicacdo do filtro Non
Local Means e do Delin: (a) 800 projec6es com rotacdo da amostra de 0-180°; (b)
1600 projecOes com rotagdo da amostra de 0-180°; (c) 1600 projecdes com
rotacdo da amostra de 0-360°.

4.2.3.
Comparacéo da porosidade — PIM x MicroCT (22 etapa — grupo
aplicacao)

Com a resolucdo de trabalho definida em 4 pum, com uma regido de analise
representativa da amostra, foi feita a comparacao dos novos resultados obtidos por

MicroCT com os obtidos por PIM. Os resultados sao apresentados na Figura 93.

Porosidade de PIM e MicroCT (Lente de 0.4X - Resolugdo de 4 pm)

w
[&)]
1

I i
B MicroCT (Porosidade Total)
I MicroCT (Porosidade Aberta)

w
o
1

N
[4)]
1

20

Porosidade (%)

P1-13 + P1-14 P2-14 + P2-15 P2-16 + P2-17

Amostras

Figura 93 — Comparacéo da porosidade por PIM e MicroCT (Resolugéo de 4 um)

Os valores de porosidade ainda s&o muito mais baixos do que os da técnica
de PIM. Vale ressaltar que nesta analise, a porosidade aberta, em certos casos, €
gerada artificialmente pela metodologia, visto que as extremidades da regido de
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analise ndo correspondem necessariamente as extremidades reais da amostra. Isto
porque a resolucdo requerida é limitada pela distancia do detector, que, por sua vez,
limita o campo da amostra a ser analisado.

Como constatado na analise da 1% etapa, a resolucdo do sistema afeta
significativamente a quantificacdo da porosidade. As anélises de PIM das amostras
desta 22 etapa, mostraram que os diametros médios dos poros sdo ainda menores do
que os da 12 etapa, medindo entre 7-9 pm. Isto pode ser observado na curva de

distribuicdo de diametro da Figura 94.

PIM - 22 etapa
1 (Grupo Aplicagao)

0,35 |

0,30 | ,T

i —=—P13+P14
- e —e—P14+P15
3 P16+P17
E 0,201
] |
o
S 0,15
B
% -
T 0,104

0,05

o000 asddi®ousiberoseaifaminaen s

T T T T T 1
1E-3 0,01 0.1 1 10 100 1000

Diametro dos Poros (um)

Figura 94 — Analise de PIM — 22 etapa

Outro fator que afeta as medidas de porosidade por MicroCT é o limiar de
segmentacgdo das imagens. As barras de erro das analises de MicroCT no gréfico da
Figura 93 mostra o impacto da escolha do limiar na determinagao da porosidade. A
incerteza associada é ainda maior na quantificacdo da porosidade aberta. 1sso pode
ser explicado pelo fato de que, ao aumentar o limiar de segmentacdo, mais pixels
de outros tons sdo incluidos na segmentacdo e mais objetos vdo sendo conectados
entre si e, consequentemente, conectados a superficie, sendo considerados poros
abertos.

Uma caracteristica importante da analise em MicroCT é a quantificacdo da
porosidade supostamente tratada como fechada, que nao é quantificada pela técnica
de PIM. A partir da metodologia proposta, todas as amostras apresentaram certa
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quantidade de poros fechados, que podem afetar a qualidade da pelota no que diz

respeito a resisténcia fisica.

4.2.4.
Comparacéo da distribuicado de diametro de poros — PIM x MicroCT
(22 etapa - grupo aplicacéao)

As curvas de distribuicdo de didmetro de poros obtidas por MicroCT e PIM
séo apresentadas na Figura 95. Os valores de percentagem de poros para MicroCT
sdo em funcédo de contagem de poros e para PIM sdo em relacdo ao volume de poros.

Sabendo-se que a porosidade aberta, para as analises dessas amostras da 22
etapa, é também gerada artificialmente pela metodologia, optou-se por comparar a
porosidade total de MicroCT com a porosidade aberta de PIM.

a . b .
( ) 60— MicroCT e PIM - P1-13 + P1-14 ( ) 60— MicroCT e PIM - P2-14 + P2-15
50 50
40 40
i —=— MicroCT 2 304 —a— MicroCT
é "’ ——FM %; * —o—PIIl\jm
a <]
R 20 & 20
104 10
04 0
T T T T T T T T T T T T
-20 0 20 40 60 80 100 20 0 20 40 60 80 100
Diametro dos Poros (um) Diametro dos Poros (um)
(c) MicroCT e PIM - P2-16 + P2-17

60

50

8 —=&— MicroCT
& —e—PIM
<

T T T T T T
-20 0 20 40 60 80 100

Diametro dos Poros (um)

Figura 95 — Comparacéo da distribuicdo de diametro de poros entre MicroCT e
PIM: (a) Amostras P1-13+P1-14; (b) Amostras P2-14+P2-15; (c) Amostras P2-
16+P2-17.
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Observa-se que ha um pequeno pico, nas curvas de PIM, deslocado para a
esquerda em relacdo as curvas de MicroCT. Isso se explica pelo fato de PIM ser
capaz de analisar poros muito menores do que MicroCT é capaz de analisar devido
a resolucdo. Dessa forma, um pequeno pico de poros entre 0 e 4 um aparece em
todas as andlises de PIM e ndo aparece nas analises em MicroCT.

Sendo assim, um dos motivos para que os valores de porosidade por PIM
sejam maiores do que os obtidos por MicroCT é dada pela resolucdo da técnica, que
ndo permite, nestas condicGes, analisar esses poros muito pequenos. No entanto,
parte desses poros pequenos é sobrestimado na técnica de PIM, pois corresponde
aos poros do tipo Garganta (explicado na secéo 2.3), ndo representando o tamanho
real de alguns poros.

Observa-se também que o pico maior de MicroCT esta um pouco deslocado
para a esquerda em relacdo ao pico maior de PIM, ou seja, a maior quantidade de
poros medida em MicroCT tem menor didmetro comparado ao de PIM. Uma
possivel explicacdo para isso € a de que, como a imagem é bem ruidosa, objetos
espurios muito pequenos sdo segmentados juntamente com os poros, fazendo com
que o diametro médio do primeiro pico seja menor. Outra hipétese é a de que poros
maiores (conectados por uma garganta) estejam sendo desconectados em virtude da
resolucéo da imagem, divididos em outros poros menores.

Outra caracteristica importante observada nos graficos é a presenca de um
pequeno pico, perto de 20 um, nas analises em MicroCT. Como este pico ndo é
observado nas analises em PIM, plotou-se a distribuicéo de poros abertos e fechados
de MicroCT separadamente, para uma das andlises, a fim de entender a interferéncia

dos tipos de poros no perfil dos graficos. O resultado encontra-se na Figura 96.
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MicroCT - P1-13 + P1-14
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Figura 96 — Distribui¢éo de diametro dos poros por MicroCT, com a separacéo

em poros abertos e fechados, para as amostras P1-13+P1-14.

Com a Figura 96, verifica-se que o segundo pico presente nas analises de
MicroCT se deve totalmente & porosidade fechada, a qual ndo € medida por PIM.
No entanto, parte do primeiro pico, que seria equivalente ao maior pico de PIM,
também é constituida por poros fechados.

O aumento do limiar de segmentacdo tem bastante impacto na definicdo de
porosidade aberta e fechada, pois pode conectar poros que antes eram considerados
objetos separados por uma fase ndo incluida na faixa de segmentacdo. Sendo assim,
aumentou-se significativamente o limiar propositalmente, a fim de considerar quase
todos os poros conectados a superficie (abertos). As curvas obtidas para esta analise
estdo apresentadas na Figura 97.
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70 MicroCT e PIM - P1-13 + P1-14
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Figura 97 — Curvas de distribuicdo de diametro de poros comparando-se variacao

de limiar

Pode-se verificar que o primeiro pico da curva de MicroCT com o limiar mais
alto aumentou, chegando a ultrapassar o maior pico da curva de PIM. Além disso,
0 segundo pico de MicroCT, referente aos poros fechados, diminuiu. Isso confirma
que, com o aumento do limiar, poros que antes eram considerados fechados foram
conectados e passaram a ser considerados poros abertos. Mas, apesar do exagero no
aumento do limiar, o gréafico ainda apresentou um pequeno pico de porosidade
fechada na curva de MicroCT, mostrando que possivelmente existe porosidade
fechada nas amostras, que ndo é detectada por P1M.

Além da questdo da analise da porosidade fechada, que é um dos objetivos da
metodologia proposta, a técnica de MicroCT é capaz de medir poros muito maiores
do que os medidos pela PIM. Néo é possivel visualizar a quantidade desses poros
nos graficos mostrados acima, pois estdo presentes em muito menor quantidade,

nédo configurando uma percentagem representativa.
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4.3.
Microscopia 6tica

4.3.1.
Processamento digital de imagens

Antes de tudo, foi necessario encontrar a camada na MicroCT correspondente
acamada da MO. Para isso, utilizou-se uma rotina em ambiente Matlab, que escolhe
a camada com a méaxima correlacao cruzada em relagcdo a imagem de MO. Como o
objetivo nesta comparacéo € de apenas medir a porosidade e nao correlacionar fases
entre as duas técnicas, optou-se por ndo registrar a camada de MicroCT selecionada
com a camada de MO, a fim de ndo gerar distor¢Ges ou perder parte das imagens.
Apenas aplicou-se uma rotacdo manual para que as camadas ficassem em posicoes
equivalentes.

Uma vez escolhida a imagem de MicroCT correspondente, prosseguiu-se na
metodologia de processamento das imagens.

No pré-processamento, para as imagens de MO, foi aplicado apenas o filtro
de realce de bordas Delin, para que os picos das fases nos histogramas ficassem
mais bem definidos e, consequentemente, facilitar a etapa de segmentacdo. A
comparacao dos histogramas antes e ap6s a aplicacdo do Delin pode ser visualizada
na Figura 98, onde pode-se verificar o surgimento de um pequeno pico (Figura 98-
b), que antes da aplicacdo ndo estava muito visivel, confirmando a melhora na

imagem com o referido processamento.

Figura 98 - Histogramas das imagens de MO: (a) Antes da aplicacdo do realce de

bordas; (b) ap6s a aplicagédo do realce de bordas.

As imagens de MicroCT passaram pelo mesmo pré-processamento explicado
na se¢do 4.2.1.2, com a aplicagdo do filtro Non Local Means e do realce de bordas
Delin.
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A obtencéo das medidas de porosidade nas imagens de MO e MicroCT seguiu
a mesma sequéncia descrita na se¢do 4.2.1.4 para a determinagdo da porosidade
total.

Foi feita uma segmentacao da fase sélida, isto &, tudo o que nédo é poro e fundo

da imagem da Figura 99.

2500 pm

Figura 99 — Imagem binéria da segmentacao: (a) MO; (b) MicroCT

Em seguida, aplicou-se a fun¢do ROI Shrink Wrap, para a criacdo de uma
regido de interesse que se estique sobre os buracos, até mesmo aqueles que estéo
em contato com a borda da pelota. No entanto, como a imagem de MO é muito
grande, 11851x13418 pixels no caso da imagem aqui apresentada, mesmo
utilizando-se o valor maximo (diametro de 100 pixels) permitido de Stretch Over
Holes, nem todos os buracos foram fechados pela ROI criada, como pode ser visto
na Figura 100. Dessa forma, buscou-se um valor de Stretch Over Holes que fizesse
com que os mesmos buracos que ndo foram fechados pela ROI na imagem de MO
também ndo fossem fechados na imagem de MicroCT. O valor de Stretch Over

Holes, entdo, para as imagens de MicroCT, ficou definido em 26 pixels de didametro.
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Figura 100 — ROI criada: (a) MO; (b) MicroCT

Para obtencdo da imagem de poros (Figura 101), foi feita uma subtracéo entre
as imagens da Figura 100 e da Figura 101 e, por fim, obteve-se a percentagem de

porosidade total.

2500 um

Figura 101 — Imagem de poros: (a) MO; (b) MicroCT

Todo esse procedimento foi feito apenas para as amostras da 12 etapa. N&o foi
possivel encontrar as camadas de MicroCT correspondentes as imagens de MO para
as amostras da 22 etapa, do Grupo Aplicacdo, pois ndo foi feita a analise em
MicroCT das pelotas completas. Sendo assim, é muito dificil encontrar pontos de
referéncia para encontrar a camada em MicroCT, cuja regido analisada corresponde

a uma mesma regiao da imagem de MO.
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Todas as camadas em MicroCT com as imagens correspondentes em MO do

Grupo Desenvolvimento, da 12 etapa, encontram-se no Apéndice A deste trabalho.

4.3.2.
Comparacéo da porosidade — MicroCT x MO

Os resultados da comparacdo dos valores de porosidade entre MicroCT e MO
das amostras da 12 etapa, que foram analisadas por essas duas técnicas, sao
apresentados na Figura 102.

Comparacéo da Porosidade - MO e MicroCT

60 4

I MO
50 B VicroCT

Porosidade (%)

P1-7 P1-10 P1-11 P2-1 P2-2 P2-3

Amostras

Figura 102 — Comparacdo da porosidade entre MO e MicroCT

Verifica-se que os valores de porosidade pela técnica de MicroCT sdo
menores do que os quantificados por MO. Mais uma vez esse comportamento pode
ser explicado pela resolucdo da MicroCT ser pior. Dessa forma, poros abaixo da
resolucédo do sistema, que conseguem ser medidos por MO, ndo sdo medidos em
MicroCT.

Também pode-se observar, através da barra de erros, que a escolha do limiar
de segmentacdo das fases € menos impactante no processamento das imagens de
MO do que no de MicroCT. Isto também se deve & pior resolugdo de MicroCT
comparada a de MO.

Porém, observou-se também que, em alguns casos, como o da amostra P1-7,

poros ou trincas podem ser gerados fisicamente na preparacdo de amostras para
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MO, ndo sendo uma caracteristica original da amostra. A camada equivalente de
MicroCT pode ser visualizada na Figura 103. Observa-se que os planos apresentam
alguma diferenca, que pode ter sido gerada por inclinagdo da amostra na etapa de
preparacdo. Apesar disso, a imagem de MO apresenta uma trinca muito mais aberta,

possivelmente ocasionada no corte da pelota para o embutimento.

2500 pm

Figura 103 — Camadas correspondentes: (a) MicroCT; (b) MO.

4.4,
Microscopia eletrénica de varredura

A analise em MEV foi feita com o objetivo de mostrar 0s poros muito
pequenos que ndao sdo medidos pela MicroCT, pois a resolu¢cdo maxima alcancada
foi insuficiente para visualiza-los.

A resolucdo testada com a MicroCT variou de 8 um a 2 um/pixel. No caso da
MO, a resolucdo testada foi de 1,06 pm/pixel com a lente objetiva de 10X, podendo
chegar a 0,53 um/pixel com a lente objetiva de 20X. Ja a PIM consegue detectar
poros de até 0,003 um. Com isso, buscou-se reproduzir as referidas resolugdes no
MEYV, para se avaliar qualitativamente os poros em cada uma delas. As imagens
obtidas em diferentes aumentos encontram-se na Figura 104, variando-se as
resolucdes de 8 um a 70 nm/pixel.

A maxima resolucéo obtida foi de 30 nm, como mostra a Figura 105. Nesta
imagem, consegue-se visualizar poros bem pequenos, que ndo sdéo medidos nas

imagens com piores resolucdes.
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Para mostrar o impacto da resolucdo na medicdo da porosidade, cortou-se
regides quase equivalentes nas imagens com diferentes resolucdes, tais como, 8
pm/pixel (resolucdo da MicroCT utilizada na 12 etapa), 4 um/pixel (resolugéo da
MicroCT utilizada na 22 etapa), 1 um/pixel (resolucdo da MO com a lente de 10X)
e 0,5 um/pixel (resolucdo da MO com a lente de 20X), conforme apresentado na
Figura 106. Nao foi possivel encontrar exatamente a mesma regido de (c) e (d) em
(@) e (b) devido a baixa resolucdo. O destaque em vermelho nas imagens (a) e (b)
se referem a aproximadamente a mesma regido de (c) e (d). Fica evidente que
existem poros muito pequenos impossiveis de serem medidos com piores
resolugdes como a obtida com a MicroCT.

Além da anélise de observagdo de poros em diferentes resolucdes, também
foi feito um mapeamento de raios X em um campo da amostra para que se pudesse
confirmar as fases presentes, certificando-se de que a fase segmentada nas imagens
de MicroCT é realmente a de poros. Os elementos encontrados foram ferro, silicio,
calcio e aluminio. Os mapas obtidos s&o mostrados na Figura 107.

A analise em MicroCT ndo foi capaz de diferenciar os silicatos, podendo,

portanto, estarem incluidos na fase de poros na etapa de segmentacao.
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4 ‘ »
HV mag O | det HFW WD LR —
20.00 kV| 8 192 x | BSED |31.3 pm|10.1 mm CETEM

Figura 105 — Imagem de MEV de um campo com resolucdo de 30 nm/pixel

referente a regido em destaque na ultima imagem da Figura 104.
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a2 B i .
Figura 106 — Cortes das imagens em diferentes resolucdes. O destaque em
vermelho em (a) e (b) se referem a regides proximas de (c) e (d): (a) 8 um/pixel;

(b) 4 um/pixel; (¢) 1 um/pixel; (d) 0,5 um/pixel.
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h1 MAG: 512x HV:20.0kV WD: 10.2 mm

12 12
Ch1 MAG:512x HV:20.0kV WD: 10.2 mm Ch1 MAG:512x HV:20.0kV WD: 10.2 mm

12 12
Ch1 MAG:512x HV:20.0kV WD: 10.2 mm Ch1 MAG: 512x HV:20.0kV  WD: 10.2 mm

Figura 107 — Mapeamento de raios X: (a) Imagem de elétrons retroespalhados;
(b) Fe; (b) Ca; (c) Si; (e) Al
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Conclusoes e trabalhos futuros

O presente trabalho abordou a caracterizacdo da porosidade em pelotas de
minério de ferro por meio do processamento e anélise de imagens, adquiridas por
microtomografia de raios X. Para isso, desenvolveu-se uma metodologia para
quantificacdo de porosidade, capaz de medir separadamente poros abertos e
fechados e obter a distribuicdo de tamanho dos poros. O método proposto utilizou
uma sequéncia de processamento de imagens tradicional no espaco 2D, e 3D
guando necessario. Para validar a técnica, os resultados foram comparados com
técnicas classicas, como porosimetria por intrusao de mercurio (P1M) e microscopia
otica (MO).

Na comparacao dos resultados de porosidade entre as técnicas de PIM e de
MicroCT, com a resolucdo de MicroCT definida inicialmente, os valores foram
quase 80% maiores com a técnica de PIM.

Otimizando-se a resolucdo, os valores de porosidade encontrados em
MicroCT foram ainda muito menores do que em PIM, porém com uma diferenca
menor do que 50% para a porosidade total.

Na comparacdo dos valores de porosidade entre MO e MicroCT, os resultados
diferiram em mais de 50%, mostrando mais uma vez a influéncia da resolucédo na
quantificacdo dos poros.

Dessa forma, ficou constatado que a resolucéo é uma das limitacGes da técnica
e a sua respectiva melhora implica no aumento do tempo de aquisi¢do, 0 que
também é uma limitacdo. A escolha do limiar de segmentacéo das fases nas imagens
de MicroCT também apareceu como uma limitacdo, afetando diretamente na
quantificacdo das porosidades total, aberta e fechada.

A efetiva substituicdo de PIM por MicroCT na anélise de porosidade em
pelotas exigird, fundamentalmente, uma reducdo do tempo de aquisicdo e
processamento. Além disso, em fungdo das diferencas dos processos fisicos

envolvidos em PIM e MicroCT, e da grande diferenca de resolucdo entre as
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técnicas, as faixas de valores tipicos para a porosidade serdo diferentes, o que
exigird a adogdo de um novo padrdo para este tipo de analise.

Todavia, a metodologia desenvolvida produziu resultados adequados e
coerentes com relacdo aos parametros avaliados, como a resolucdo do sistema, por
exemplo. A técnica possibilita a visualizacao da distribuicdo espacial dos poros e a
andlise da porosidade fechada, que, apesar das limitacbes ja mencionadas
anteriormente, € essencial, visto que poros fechados podem afetar a resisténcia
fisica da pelota. Mais do que isso, a MicroCT pode revelar muita informacao, até
entdo inacessivel, que pode impactar o beneficiamento e a pelotizacdo, visando a
melhoria das propriedades através do projeto de pelotas. Além disso, pelotas verdes
(ou cruas), isto €, pelotas que ndo passaram pela etapa de queima, possuem quase
nenhuma resisténcia fisica e, devido a isso, ndo se consegue analisa-las por técnicas
destrutivas. A MicroCT é uma étima opc¢édo na andlise de porosidade, que também
é importante para as etapas de producdo desses materiais.

A fim de reduzir as limitagcGes da técnica apresentadas, propde-se algumas
possibilidades de trabalhos futuros. Nas condi¢es otimizadas no presente trabalho
foi impossivel analisar a pelota inteira. Existe um novo modelo de detector,
chamado Flat Panel [48], disponivel para a evolucdo do modelo de MicroCT
utilizado neste trabalho, que permite analises de amostras ainda maiores (12 cm de
didmetro), com aquisi¢bes de 2 a 5 vezes mais rapidas. Dessa forma, pode-se
analisar a pelota completa com étima resolucéo.

Como a busca de melhor resolucao e regides maiores de analise implica num
tempo maior de analise, a caracterizacdo por MicroCT torna-se invidvel para
controle de qualidade e aplicacdes rotineiras. Também como proposta para
trabalhos futuros, a pesquisa sobre a técnica de DART (Técnica de Reconstrucdo
Algeébrica Discreta) [49-50] é muito promissora. A técnica permite reconstruir
imagens de MicroCT a partir de poucas projecdes. Para isso, as fases, que deverédo
ser poucas, do material a ser analisado, e 0s seus respectivos tons de cinza para a
reconstrucdo da imagem devem ser conhecidos.

Com relagdo as caracterizagOes de porosidade de pelotas de minério de ferro,
pode-se incluir como trabalhos futuros a analise de trincas, possibilitada pela

separacao entre objetos (poros) com diferentes tamanhos e formas.
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Apéndice A - Imagens correspondentes de MicroCT e MO

2500 pm

Figura 109 — Amostra P1-10: (a) MicroCT; (b) MO
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2500 um

Figura 113 — Amostra P2-3

: (a) MicroCT; (b) MO
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