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Resumo

Souza, Camila Gomes Pecanha de; Paciornik, Sidnei; Augusto, Karen Soares.
Otimizacdo da caracterizacdo tridimensional de pelotas de minério de
ferro. Rio de Janeiro, 2018. 93p. Dissertagdo de Mestrado — Departamento
de Engenharia Quimica e de Materiais, Pontificia Universidade Cat6lica do
Rio de Janeiro.

A porosidade e o arranjo espacial dos poros sdo essenciais para a transferéncia
de calor e para o processo de reducdo das pelotas de minério de ferro em fornos
siderurgicos. Portanto, a caracterizagdo microestrutural das pelotas torna-se
importante para o controle de qualidade do produto final, o aco, auxiliando no
entendimento de seu comportamento nos altos-fornos. Atualmente, as técnicas mais
utilizadas para a caracterizacdo sdo a microscopia Otica, que oferece resultados
somente bidimensionais € com isso ndo representa exatamente a realidade; e a
Porosimetria por intrusdo de mercurio, na qual utiliza-se mercurio, que € altamente
nocivo a saude humana, e avalia apenas poros conectados com a superficie. Além
disso, sdo técnicas consideradas destrutivas, ou seja, ndo ¢ possivel fazer outras
analises porque hd a perda do material. Este trabalho propde otimizar uma
metodologia de caracterizacao tridimensional de porosidade em pelotas a partir da
técnica de Microtomografia Computadorizada de Raios X (microCT) — que € uma
técnica ndo destrutiva e fornece informagdes tridimensionais, porém apresenta
limitagdes relacionadas ao tempo de analise e resolucao — e analise e processamento
das imagens geradas. Foi possivel caracterizar em 3D a porosidade de amostras
cedidas pela empresa Vale, a partir da distribui¢cdo espacial e obten¢do do volume
dos poros, além da discriminagdo de poros abertos e fechados por uma nova
metodologia desenvolvida. Assim, a metodologia de aquisi¢do foi otimizada,
alcancando-se uma redugao de tempo para todas as analises - foram necessarias 3
horas para a andlise de uma pelota inteira. Confirmou-se que a resolugao de fato
causa grande impacto na caracterizacdo de porosidade em pelotas de minério de
ferro, evidenciado na grande diferenca entre os percentuais de porosidades medidos
nas diferentes resolucdes alcancadas: 14,83% para 7,6 pm, 23,69% para 4 pm e

26,75% para 2 pm.

Palavras-chave
Processamento Digital de Imagens; Pelotas de minério de ferro;
Caracterizagao tridimensional; Microtomografia de Raios X.
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Abstract

Souza, Camila Gomes Pecanha de; Paciornik, Sidnei (Advisor); Augusto,
Karen Soares (Co-advisor). Optimization of the three-dimensional
characterization of iron ore pellets. Rio de Janeiro, 2018. 93p. Dissertagao
de Mestrado — Departamento de Engenharia Quimica e de Materiais,
Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro.

Porosity and pore space arrangement are essential for heat transfer and the
reduction process of iron ore pellets in steelworks. Therefore, the pellet
microstructural characterization becomes important for the quality control of the
final product, steel, helping in the understanding of its behavior in the blast
furnaces. Currently, the most used techniques for characterization are optical
microscopy, which offers only two-dimensional results and thus does not represent
exactly the reality; and mercury intrusion porosimetry that evaluates only pores
connected to the surface, and uses mercury, which is highly harmful to human
health. Moreover, they are techniques considered destructive as it is not possible to
do other analyzes in the same samples, since they are destroyed. This work proposes
to optimize a methodology of three-dimensional characterization of porosity in
pellets using the technique of x-ray microtomography (microCT). This is a non -
destructive technique that provides 3D information, but presents limitations related
to the time of analysis and resolution. It was possible to characterize in 3D pellet
samples provided by the Vale company, obtaining the porosity and the pore volume
distribution. Open and closed porosity was also measured by a new developed
methodology. Thus, the acquisition methodology was optimized, reaching a
reduction of time for all the analyzes - it took 3 hours for the analysis of an entire
ball. It was confirmed that the resolution had a great impact on the porosity
characterization of iron ore pellets, evidenced by the great difference between the
porosities measured at the different resolutions reached: 14.83% for 7.6 pum,

23.69% for 4 um and 26.75% for 2 pm.

Keywords
Digital 1imaging processing; iron ore pellets; three-dimensional

characterization; X-ray microtomography.
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1
Introducgao

Nos processos de minera¢ao de minério de ferro, os finos s@o gerados ao final
das etapas de extragdo e beneficiamento eram considerados residuos do processo
porque nao ¢ possivel utiliza-los diretamente nos fornos sidertrgicos de produgao
de ferro primario. A crescente preocupacao com a conservagao ambiental ¢ um dos
incentivos para o estudo do aproveitamento desses residuos, seja pelo emprego de
novas tecnologias de beneficiamento ou pela utilizacdo dos proprios rejeitos para
outras aplicagdes. Além disso, a exaustdo das reservas de alto teor de ferro também
influencia o crescimento dos processos de aglomeragao dos finos como a
pelotizacdo, visto que a oferta de minério granulado com alto teor de ferro e baixa
concentracgdo de silica diminui com os anos de exploragdo das minas. Deste modo,
a utilizacdo desses processos de aglomeracdo tem como objetivo alcangar a
granulometria necessaria para que posteriormente seja possivel a utilizagdo dos

aglomerados como percursor em outros processos, como por exemplo na siderurgia.

Os processos de sinterizagdo e pelotizacdo consistem em um tratamento
térmico da parcela fina do minério chamados de sinter feed' e pellet feed’ (figura
1), em altas temperaturas (1300°C -1350°C) (MILANEZ; SANTOS, 2016) para que
o material alcance as propriedades fisicas e mecénicas apropriadas, formando um
solido poroso e resistente. A pelota, que ¢ o foco deste trabalho, possui adequacao
fisico-quimica para carga em altos fornos. Com isso, a alimenta¢do de minério de

ferro em altos-fornos ¢ constituida, geralmente, por: granulado, sinter e pelotas.

'Finos de minério de ferro concentrados com granulometria entre 0,15 mm ¢ 6.3 mm.
2Finos de minério de ferro concentrados com granulometria abaixo de 0,15 mm.
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Sinter Feed Pellet Feed

Figura 1 — Tipos de minério de ferro de acordo com sua granulometria. (CSN, 2016)

A pelotizagao ganhou for¢a mundial devido a sua eficacia no aproveitamento
dos finos residuais, que possuem alta concentragdo de ferro, € que anteriormente
eram descartados pois ndo tinham valor econdmico para as mineradoras. O processo
possui vantagens de localizagdo em relagdo a aglomeragdo por sinterizagdo, uma
vez que usinas pelotizadoras tendem a se localizar proximas a portos, fazendo uso
de combinagdes ou blends de minério e concentrado de diferentes minas (COSTA,
2008). A introducdo das pelotas implica o aumento da produtividade e em um
melhor aproveitamento dos granulados de minério de ferro. Milhdes de toneladas
de pelotas sao produzidas anualmente e o crescimento da produgdo e consumo de
pelotas tem-se acelerado nos ultimos tempos, especialmente na China como pode

ser visualizado na tabela 1.

A publicacdo anual de 2018 da U.S. Geological Survey mostrou que o Brasil
¢ um dos maiores exportadores mundiais de minério de ferro (U.S. GEOLOGICAL
SURVEY, 2018). A empresa Vale ¢ uma das maiores mineradoras do mundo e lider
em producao mundial de minério de ferro e pelotas de minério de ferro. Segundo
seu relatdrio anual do primeiro trimestre de 2018, atingiu-se um volume recorde de
vendas de pelotas e a producdo totalizou 12,8Mt, alcangando assim o primeiro
melhor trimestre da historia da empresa. Deste modo, a Vale tem o objetivo de
investir em pesquisa ¢ desenvolvimento para a melhoria do processo de produgao e
da qualidade dos seus produtos, incluindo as pelotas, que inclusive foram cedidas

para o estudo quantitativo e qualitativo do presente trabalho.
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Tabela 1 — Consumo, em milhdes de toneladas, de minério de ferro em alguns paises.
Adaptado de (CARVALHO et al, 2018).

Paisregidio  Tipo 2010 2011 2012 2013 2014° 2015 2016 2017°

China Min. ferro 906,27 96538 993,08 1.038,40 1.089,64 1.12899 1.162,40 1.194,09

Finos 65481 69141 70339 73722 77363 802,71 82761 85134
Pelotas 15752 17091 18049 193,19 20641 21643 22473 23281

Granulado 9395 10306 10920 10799 10959 10985 11006 10994
Japio Min. ferro 12538 12325 123,60 12051 12148 126,13 13415 136,38

Finos 8687 8412 8430 8150 8217 8411 8672 8847
Pelotas 8,00 843 1140 1194 1203 1246 1289 1313
Granulado 3051 3070 2790 2707 2728 2956 3454 3478

Coreiado Min. ferro 5199 6257 61,75 68,05 7102 7366 7444 7498
Sul

Finos 3952 47770 4412 4958 5175 5367 5423 5458
Pelotas 2,68 3,56 6.44 6.11 6.38 6.62 6.69 6,77
Granulado 980 1131 1,18 1236 1290 1338 1352 1364

Brasil Min. ferro 4483 4825 3922 51,33

n

3,61 5589 5782 59,13

Finos 2527 2720 2208 2891 30,

o
o
e
—
N
FoN

3272 3346

Pelotas 8,67 935 6,76 891 933 982 1002 1025

s

Granulado 1089 11,70 1038 1351 1405 1453 1508 1542

Para ser utilizada, a pelota precisa ser porosa para aumentar a transferéncia
de calor além de permitir a permeabilidade dos gases, com isso auxiliar no processo
de reducdo e elevando a eficiéncia do processo. Porém, a pelota também precisa ter
resisténcia fisica a fim de suportar etapas de manuseio e transporte. Desta forma, a
caracterizacdo microestrutural das pelotas de minério de ferro contribui para a
compreensdo dos fendmenos de aglomeragdo, de suas propriedades e de seu
comportamento nos processos de reducdo nos altos-fornos. O equilibrio entre boa
redutibilidade do material ¢ boa resisténcia mecanica faz a caracterizacao da
porosidade e estrutura da pelota ser uma etapa essencial para o controle de

qualidade do produto final.

As técnicas classicas de caracterizagdo de porosidade sdo destrutivas e ndo

conseguem obter informacgdes tridimensionais da amostra. Atualmente usa-se
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amplamente duas principais analises: a microscopia oOtica (MO) e a porosimetria

por intrusdo de mercurio (PIM).

A PIM permite identificar e avaliar poros que estdo conectados a superficie,
mas perde-se informagdes sobre os poros ndo-conectados. Além disso, o mercurio
¢ extremamente toxico oferecendo riscos ao meio ambiente e a saude humana. O
microscopio Otico de luz refletida vem sendo utilizado hd muitos anos na
caracterizacdo de minérios, porém ¢ uma analise limitada ao espaco bidimensional
e, como a pelota apresenta heterogeneidade em sua porosidade e propriedades, uma
técnica que ndo consegue identificar informag¢des no espaco tridimensional ndo ¢

suficiente.

Dessa forma, a caracterizacdo de porosidade via Microtomografia
computadorizada de raios X (microCT) vem ganhando espaco com diversos
trabalhos  sendo  realizados, dentre eles: (MANTOVANI, 2013),
(ZANDOMENEGHI et al.,, 2010), (PALOMBO et al., 2015), (AUGUSTO;
PACIORNIK, 2018). A microCT ¢ uma técnica bem estabelecida que fornece
informagdes verdadeiramente em 3D, permitindo avaliar a estrutura interna e
externa de materiais solidos, sendo possivel caracterizar os poros em microescala.
Augusto (AUGUSTO et al., 2016) em sua tese de doutorado, desenvolveu uma
metodologia de caracterizacdo de porosidade de pelotas de minério de ferro, mas
que ainda necessita ser otimizada para que seja possivel utilizd-la no setor

industrial.

Por conseguinte, a presente dissertagdo estd segmentada em sete capitulos. O
primeiro ¢ este capitulo introdutério o qual inicia o leitor ao tema estudado. O
segundo capitulo, intitulado de Objetivos, demonstra o que se deseja alcangar com
o trabalho proposto. O terceiro capitulo ¢ a Revisao Bibliografica, nele ¢
apresentado um breve resumo dos conceitos os quais a dissertacdo esta
fundamentada, apresenta também alguns trabalhos encontrados na literatura com
temas relacionados ao abordado. O capitulo quatro, Materiais e Métodos, esclarece
o processo experimental incluindo: as amostras, a metodologia, os equipamentos,
os softwares e todo material necessario para o desenvolvimento da pesquisa. O
capitulo cinco, Resultados e Discussdo, expde detalhadamente os resultados obtidos
e as respectivas discussdes necessarias. O capitulo seis, Conclusdes e Trabalhos

Futuros, ilustra as conclusdes finais e inclui propostas de continuidade ao tema em
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trabalhos futuros. O sétimo e ultimo capitulo informa as referéncias bibliograficas

utilizadas para compor o texto.
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Objetivos

A presente dissertacdo propde otimizar uma metodologia de caracterizagao
tridimensional desenvolvida por Augusto (AUGUSTO; PACIORNIK, 2018),
utilizando amostras de pelotas de minério de ferro cedidas pela empresa Vale, com
o intuito de obter as avaliagdes quantitativa e qualitativa do material. A metodologia
consiste na aquisi¢d@o de imagens por Microtomografia Computadorizada de Raios-

x (microCT) e posteriormente pelo processamento e analise das imagens adquiridas.
Neste contexto os objetivos especificos sao:

e Testar novas condi¢des de aquisicado de imagens para obter melhores
resolugdes e otimizar o tempo de andlise;

e Avaliar qualitativamente a estrutura 3D das pelotas;

e Medir e caracterizar a porosidade comparando diferentes resolugodes e

identificar poros abertos e fechados;
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Revisao Bibliografica

3.1. Pelotas de Minério de Ferro

As pelotas sdo pequenos aglomerados de minério de ferro aproximadamente
esféricas medindo entre 8 ¢ 19 mm (CAVALCANTI; TAVARES, 2018), possuem
alta concentragdo de ferro e s3o uma das matérias-primas essenciais para a
fabricacdo do aco. As propriedades e qualidade das pelotas de minério de ferro sdo
influenciadas pela tipologia e natureza do minério ou concentrado, pelos aditivos
utilizados e pelo subsequente tratamento térmico para producdo das pelotas
queimadas. Elas sdo produzidas a partir do processo de pelotizagdo, uma tecnologia

que utiliza os finos de minério de ferro.

Figura 2 — Pelotas de minério de ferro (“VALE”).

3.1.1. Pelotizacao

O processo de pelotizagao consiste em aglomerar os finos de minério de ferro
formando uma pelota crua ou green pellet. As pelotas cruas sdo submetidas a
tratamento térmico em um forno para que ocorra a sinterizagcdo das particulas e
endurecimento do aglomerado. Este processo promove a aquisicdo das

caracteristicas fisicas e quimicas necessarias para que as pelotas possam ser
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utilizadas nos altos-fornos e nos reatores de reducao direta das usinas siderurgicas.
A figura 3 representa um exemplo de um fluxograma especifico do processo de

pelotizacao referente a usina Vale-Tubarao.

E!.HL—PEERA
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Figura 3 — Fluxograma do processo de pelotizagao utilizado na Usina Vale —
Tubardo (MACHADO; CASAGRANDE, 2015).

Portanto, o processo ¢ composto por trés estagios principais, sendo eles:

preparo da matéria-prima, formagao das pelotas cruas e queima.

A pelotizac¢do inicia-se com a preparagdo e producao das matérias-primas,
sendo o pellet feed o principal componente da mistura. Estes sdo provenientes do
beneficiamento do minério de ferro e sdo adicionados majoritariamente com
fundentes, para auxiliar no ajuste da basicidade das pelotas, e aglomerantes, que
auxiliam na formacdo das pelotas, que assim podem seguir para as etapas

posteriores. Em alguns processos também pode ser adicionado um combustivel
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solido, eventualmente auxiliando na produgio da pelota queimada (MOURAO,

2017).

Durante o segundo estagio, no qual ocorre a formacao das pelotas cruas, ha a
adicao de dgua em dispositivos adequados como tambores e discos. O liquido
possui o papel fundamental de manter as particulas aglomeradas através da forga de

capilaridade causada pela tensao superficial como pode ser observado na figura 4.

Agua

Particula

Figura 4 — Influéncia da adicao de dgua na formacgdo das pelotas cruas (MEYER, 1980).

Esta etapa tem como principal operagdo unitaria o pelotamento do fino de
minério, onde ocorre a aglomeragdo através do movimento de rotagdo dos discos
ou tambores. Este movimento for¢a a matéria-prima a rolar sobre a superficie onde
os graos umidos (com percentagem de umidade de até 9,5%) (MOURAO, J. M.;
NAPOLEAO, 1993) tendem a aglutinar as demais particulas atingindo assim a
forma de esfera. Os discos de pelotizag@o sao os mais utilizados devido a sua maior
simplicidade e sdo dispostos com certa inclinagdo que influencia o tempo de
retencao das pelotas, isto ¢, quanto mais inclinado menor serd o tempo de retengao
reduzindo o tamanho da pelota. Existem outras varidveis, além da inclinacdo, que
interferem no tamanho da pelota, como a velocidade de rotagcdo do disco (quanto
maior a velocidade, maior a pelota), taxa de producdo, entre outras. Essas varidveis
devem ser analisadas e adequadas para garantir o tamanho necessario ao final do
pelotamento (MEYER, 1980). Antes de entrarem no forno, as pelotas cruas sdao
peneiradas, sendo retirados os finos e os grossos, os quais sdo recirculados no

Processo.
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O terceiro e ultimo estagio € a queima e consolidacao final sendo a etapa com
maior custo de capital e operacional. Nela ocorrem: a secagem, o preaquecimento,
a queima e o resfriamento do produto. Para que as pelotas adquiram resisténcia
mecanica e propriedades metalurgicas adequadas, as pelotas cruas sao submetidas
a altas temperaturas (1250 - 1350 °C) dentro dos fornos (MOURAO, 2017). Todos
os processos desta etapa precisam ser bastante controlados para minimizar o
aparecimento de rachaduras e fragmentacdes nas pelotas. Durante a queima ocorre
a fusdo parcial de alguns componentes e acontece o surgimento de novas pontes
cristalinas. Com isso a pelota adquire resisténcia e segue com tamanho adequado

para serem usadas posteriormente na siderurgia.

3.1.2. Medidas de Porosidade

A rigor, qualquer sélido apresenta um grau de porosidade, detectavel ou nao,
resultante da presenca de cavidades, canais ou intersticios. A porosidade de um
material exerce influéncia sobre suas propriedades fisicas, tais como: densidade,
condutividade térmica e resisténcia mecanica. Como consequéncia, o controle da
estrutura porosa ¢ de grande importancia industrial (RETHWISCH, D. G,
CALLISTER JUNIOR, 2013). Os poros sao definidos como defeitos volumétricos
ou de massa e sdo introduzidos durante as etapas de processamento e de fabricagao.
De maneira geral, a porosidade ¢ a propriedade fisica pertinente ao espaco
disponivel para o armazenamento de fluidos em um meio poroso € mede a relagao
entre volume de poros e o volume total do corpo s6lido (KLOBES; MEYER;
MUNRUO, 2006).

Os poros podem ser classificados quanto a sua acessibilidade frente a um
fluido externo, como pode ser observado na figura 5. Poros Abertos possuem uma
extremidade na superficie do sélido e com isso um canal de comunica¢do com
fluidos no exterior. No caso da pelota, estes tipos de poros causam grande impacto
na redutibilidade do material nos fornos da siderurgia uma vez que estes permitem

a difusdo dos gases e fornecem area superficial para as reagdes que ocorrem.

Os poros considerados fechados sdao inativos quanto ao fluxo de liquidos e

gases, porém podem se tornar conectados durante as reagdes. Estes exercem
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principalmente influéncia sobre as propriedades mecanicas, a densidade e a

condutividade térmica, ou seja, nas propriedades macroscopicas.

f _

Figura 5 - llustragdo esquematica de uma se¢ao em duas dimensdes de um sélido

poroso e as respectivas classificagoes dos diferentes tipos de poros: (a) e (b) poros

fechados; (c) poro aberto e poro cego; (d) e (e) poros abertos interconectados; (f)
rugosidade da superficie (SANTOS et al., 2016).

Os poros abertos ainda podem ser chamados de cegos, porque possuem
abertura para uma extremidade podendo dar uma falsa impressdo de ser um poro
interconectado, porém em nenhum momento da estrutura ele se conecta com outro,
sendo simplesmente um poro aberto. Tecnicamente as pequenas irregularidades na
superficie também sdo poros cegos, porém ¢ mais adequado tratd-las como um

atributo diferente, chamado de rugosidade (LOPES et al., 2012).

Quantitativamente, a porosidade pode ser medida através da fragao de volume

especifico dos poros na amostra, ou seja:

€= (1)

O valor desta fragdo 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 (KLOBES; MEYER;
MUNRO, 2006).

Existem diversas técnicas para medir e caracterizar a porosidade dos
materiais. Alguns métodos s6 possuem acesso a poros abertos, como os que
utilizam fluidos para testar a acessibilidade ao interior do material, outros possuem
informagdes sobre a porosidade total, incluindo poros abertos e fechados muitas

vezes sem distingui-los. Algumas das técnicas mais utilizadas estdo exemplificadas
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na figura 6, onde pode ser visualizada a faixa aproximada de tamanho dos poros

que cada uma alcanga.

Diametro do poro Classificagdo Métodos
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Figura 6 — Alguns métodos utilizados para determinar porosidade e distribui¢do do
tamanho dos poros. Adaptado de (KLOBES; MEYER; MUNRO, 2016) e (ANOVITZ; COLE,

2015).

Para determinar porosidade aberta, emprega-se principalmente as técnicas

de:

Porosimetria por intrusdo de mercurio, que € uma técnica simples e
por isso ¢ bastante utilizada. Porém, ¢ uma técnica destrutiva,
inutilizando a amostra apds a andlise, e a legislagdo estd cada vez mais

restritiva quanto o uso de mercurio por ser toxico aos humanos.

A Absorgao de dgua ¢ simples e barata, mas nao apresenta resultados
muito precisos devido ao preenchimento das cavidades ser dependente

das condi¢des de medidas adequadas (ANDREOLA et al., 2000).

Absorcao de gas, utiliza-se a Teoria de Adsor¢ao Multimolecular —
BET que se baseia em consideracdes termodinamicas das isotermas e
em equagdes empiricas, sendo uma generalizagdo do conceito de

Lagmuir, ¢ a mais completa teoria de adsor¢dao existente. Porém
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possui uma avaliagdo complexa dos resultados devido a defini¢dao dos

respectivos parametros (PARK et al., 2008).

Para determinar porosidade total, tém-se:

e Picnometria de Hélio na qual utiliza-se a densidade dos materiais, para
detectar a porosidade total. No entanto ndo € possivel diferenciar entre

porosidade aberta e fechada.

e Microscopia Otica, na qual utiliza-se um feixe de luz incidente na
amostra ¢ obtém-se informacdes de uma sessao da amostra. Portanto,
nao apresenta dados precisos quanto a amostra completa (em trés
dimensdes). O Microscopio Eletronico de Varredura oferece melhor
resolucdo pois utiliza um feixe de elétrons no lugar do feixe de fotons
do Microscopio Otico, podendo identificar poros de menor tamanho,

porém também traz informagdes apenas bidimensionais.

Um assunto que vem sendo intensamente explorado ¢ a anélise da qualidade
do minério de ferro e seus respectivos finos devido a importancia para a siderurgia,
ja que o minério de ferro granulado e seus finos sdo importantes precursores da
producdo de ago. Considerando este fato, sua caracterizacdo ¢ de extrema
importancia para determinar a qualidade do produto final, o ago. Através de projetos
de pesquisa da Vale em conjunto com a PUC-Rio, foram desenvolvidos alguns
trabalhos baseados em microscopia Otica digital e analise de imagens para
caracterizacdo de minério de ferro. Entre eles destacam-se: (WAGNER et al.,
2009); (AUGUSTO et al., 2012), (CASTELLANOS et al., 2018) e (IGLESIAS et
al., 2018).

Wagner (2009), estudou rotinas de anélise de imagens a fim de melhorar a
caracterizacdo qualitativa e quantitativa das pelotas por meio de microscopia 6tica
digital. Assim, foi desenvolvida uma metodologia de aquisicao e analise de imagens
com resultados que comprovaram a viabilidade para obter informacdes da amostra,

com resultados de variagdo radial quanto a porosidade e a variacao das fases.

Augusto (2012), desenvolveu um sistema automatico de identificagdo do grau

de maturacao de pelotas envolvendo microscopia digital e processamento e analise
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de imagens, através da extracdo de atributos capazes de descrever caracteristicas
intrinsecas. Estes foram utilizados para treinar um classificador automatico obtendo
assim um método computacional que foi capaz de caracterizar e classificar quanto
ao grau de maturacdo, o que anteriormente era realizado visualmente por um

operador humano.

Castellanos (2018), fez uma abordagem correlativa utilizando microscopia
oOtica e microscopia eletronica de varredura para quantificacao de poros e fases em
pelotas de minério de ferro. Seus resultados mostraram uma melhora nessa
discriminacdo e confirmou que o método correlativo possui vantagens quanto ao

uso das técnicas utilizadas individualmente.

Iglesias (2018), criou um sistema automatico de caracterizacdo mineralogica
para minérios de ferro baseado em microscopia digital e andlise de imagens.
Através de classificadores distintos, foi possivel identificar e quantificar as
diferentes texturas e minerais, além de reconhecer particulas nao-compactas e
compactas de hematita, e ainda distinguir particulas policristalinas de

monocristalinas.

Porém, como mencionado anteriormente, a microscopia Otica ¢ uma técnica
destrutiva e que fornece apenas informagdes bidimensionais. Também ¢ importante
salientar que todas as técnicas possuem vantagens e desvantagens quanto ao uso.
Assim, ¢ preciso identificar qual a mais adequada para cada material e tipo de

estudo.

3.2. Microtomografia Computadorizada de Raios X Aplicada a Area
Mineral

A microtomografia computadorizada de raios X (microCT) ¢ uma técnica nao
destrutiva que permite a visualizacdo interna e tridimensional de uma amostra
submetida a uma fonte de radiacao ionizante com necessidade praticamente nula de

preparagdes fisica e quimica da amostra.

A microCT estd baseada nos mesmos principios de uma radiografia
convencional, onde cada parte de uma amostra absorve de maneira distinta os raios

X. Desta maneira, € possivel estudar as se¢des transversais bidimensionais de uma
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forma nao destrutiva e através de principios matematicos, € possivel reconstrui-las
de modo a construir o respectivo modelo tridimensional da amostra, possibilitando

assim a visualizagdo e quantifica¢ao da estrutura interna do material (figura 7).

A tomografia computadorizada produz uma imagem muito préxima da
realidade por apresentar a atenuacdo média de cada pequeno elemento de volume,
ordenando a informacao de atenua¢ao do feixe de raios e traduzindo a informacao

de forma quantitativa (BECKMANN, 2006).

Os raios X sdo o tipo de radiagdo usado em tomografias. Sdo uma forma de
radiacdo eletromagnética, no espectro invisivel e possuem energia para ionizar
atomos e romper ligacdes moleculares. Sao produzidos pela desaceleracao de
elétrons, gerados por um catodo e acelerados por um campo elétrico dentro de um
tubo de vacuo, quando estes colidem com um alvo, o anodo. Os raios X interagem
com a matéria principalmente por absorc¢ao fotoelétrica (efeito fotoelétrico) onde o
foton € absorvido pelo atomo e um elétron atdmico € liberado para se mover no
material, e espalhamento Compton (espalhamento ineldstico) no qual ocorre o
espalhamento de um f6ton por um elétron livre do material, de uma camada mais
afastada do nucleo e parte da energia do foton ¢ transferida para o elétron que
interagiu (YOSHIMURA, 2009). A principal interacao vai depender da composi¢ao

elementar do objeto avaliado e da energia dos raios X.

Apesar de ter sido fundamentada e tendo sua teoria lancada no inicio do
século XX, a tomografia se tornou viavel gragas ao desenvolvimento da tecnologia
computacional moderna. Em meados da década de 60, Godfrey Newbold
Hounsfield teve a ideia de analisar o que ha dentro de um objeto olhando para
radiografias em vdarias direcoes. Em sua visdo, considerando um objeto
tridimensional como uma caixa formada por uma série de camadas, a reconstrugdo
da imagem seria mais facil do que o tratando como um volume. Para simular na
pratica o que descobriu na teoria, Hounsfield construiu um computador que pudesse
obter as informagdes de entrada da absor¢ao dos raios X apos terem sido atenuados
por uma amostra em diversos angulos e processou todas essas informacdes usando
um algoritmo de reconstrucao iterativo, se surpreendendo com a incrivel precisao
do resultado (LANDIS; KEANE, 2010). A Figura 7 (a) a seguir mostra o esquema
de um tomodgrafo com fonte de raios X no lado esquerdo e o detector sensivel a

energia no lado direito.
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Amostra

Fonte de
raios X

Detector

(a)

DFO

Figura 7 — (a) Esquema ilustrativo de microCT, sendo DFD: Distancia Fonte — Detector e
DFO: Distancia Fonte — Objeto (MURPHY; SCHADE; ZWIREN, 2014); (b) Proje¢Ges da
amostra (ALEKSANDROV et al., 2017).

A amostra fica localizada entre a fonte e o detector e ¢ girada em um eixo que
permite a aquisi¢cao de imagens em varios angulos durante uma revolu¢ao completa.
As 1imagens sao coletadas, armazenadas e reconstruidas para obter uma
representacao tridimensional da amostra, como descrito mais adiante. A
magnificacdo da imagem gerada ¢ alterada por varios fatores, sendo o mais
importante a posicao da amostra em relagdo a fonte de raios X. Mover a amostra
para mais perto da fonte aumenta a ampliagdo e a resolugao da imagem, pois o que

¢ projetado no detector representa uma area de amostra menor.

Os diferentes tons de cinza nas projecdes (figura 7-b) refletem o
enfraquecimento dos raios X devido aos efeitos de dispersao e absor¢ao do sinal
transmitido através da amostra. Portanto, a atenuacao dependera da espessura e
densidade do objeto estudado bem como de seu numero atomico. Este efeito ¢
descrito pela Lei de Beer-Lambert, que determina a atenuacao do feixe de radiacao
monocromatico propagando-se em um meio absorvedor, sendo representada pela

equagao (ALEKSANDROV et al., 2017):
1(x) = I,e™* (2)

Onde, I ¢ a intensidade do feixe emergente, o a intensidade inicial do feixe
de raios X incidente; x ¢ a espessura do material e p o coeficiente de atenuacao

linear total.

Os equipamentos de microCT geralmente utilizam dois tipos de geometria de

feixe, paralela ou conica. O modelo Zeiss usado nesta dissertagdo possui o sistema
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de proje¢do conica, que ¢ o mais usado comercialmente e permite maximizar o
aproveitamento do feixe de raios X devido a reconstru¢do do espaco 3D diretamente
de dados de projecdao 2D. O emprego da proje¢dao conica permite que a distdncia
entre a fonte emissora e a amostra possa ser tdo pequena quanto possivel,
possibilitando uma melhor resolugdo devido a proximidade. Porém a resolugao
espacial ainda ¢ limitada pelo tamanho da fonte, pois amostras muito préximas da
fonte podem apresentar efeitos de sombra em suas projecdes provocados pela

dimensao da fonte. (ULIANA et al., 2014).

Amostra
Centro de Rotagao
i

Fonte
‘ Detector———»

Dds

e S e LT

Figura 8 — Esquema ilustrativo da geometria do sistema de projecao conica do feixe de
raios X, onde Dss é a distancia fonte-amostra e Dds, distdncia amostra-detector
(ULIANA et al., 2014).

A resolucao da imagem ¢ proporcional ao tamanho dos pixels (x) da imagem
tomografica, e inversamente proporcional ao fator de magnificagao (M), de acordo

com a seguinte relacio (MANTOVANI, 2013):

R=2 3)

O fator M depende das distancias fonte-amostra (Dss) e amostra-detector

(Dds) (figura 8), de acordo com a expressao (MANTOVANI, 2013):

M = Dss+Dds (4)

Dss
No microtomégrafo utilizado nesta dissertagdo, além da magnificagdao
geométrica, € possivel utilizar a magnificagdo o6tica dada por um conjunto de lentes
objetivas acopladas ao sistema de deteccdo. As lentes dispdem de um cintilador na

sua entrada, que converte os raios X em luz visivel. Portanto, ¢ possivel optar em
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utilizar tanto um quanto outro tipo de magnificag¢ao ou fazer uso da combinagao das
duas (geométrica e dtica). O sistema de lentes permite preservar a resolugao para
objetos com maior espessura, € consequentemente mais distantes da fonte,

selecionando um subvolume de interesse a ser tomografado.

Magnificacio Geométrica . Mag.
i1 Optica |
>

. @
<

L

Cintilador Detector

Figura 9 — Projegdo conica com magnificacdo 6tica pelo uso de lente (VERSA, [s.d.]).

A reconstru¢do matematica ¢ obtida a partir da transformac¢do do perfil de
intensidades relativo a cada projecao (sinograma) em fatias bidimensionais. Neste
momento o pixel ¢ matematicamente transformado em voxel e este ¢ capaz de
representar um valor de absorcao de raios X para cada posi¢cdo x-y-z da amostra.
Através de algoritmos computacionais € possivel reconstruir estas fatias em seu
respectivo modelo tridimensional. A técnica de reconstru¢do mais difundida ¢ a
chamada retroprojecao filtrada, na qual cada proje¢ao € retroprojetada e sobreposta
sucessivamente em diferentes angulos e orientagdes para recriar sua representagao
3D. A medida que mais projecdes sio usadas, a reconstrugdo se torna mais precisa.
Apbs a retroprojecdo, ¢ utilizado um filtro passa-alta que compensa a perda de
informacao de alta frequéncia advinda do processo de retroproje¢ao. Este tipo de

reconstrugdo pode ser melhor compreendido com a figura 10.
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j8sas

1 angulo 2 angulos 8 angulos 45 angulos 180 angulos

og

Figura 10 — Retroprojegdo direta (linha superior) e filtrada (linha inferior). Adaptado de
(VAN AARLE et al., 2016)

O tamanho do voxel (3D) ou pixel (2D) ¢ um calculo que se refere a uma area
da secdo transversal da amostra que ¢ representada em um unico pixel do detector

(figura 11)

I Sample
Source Rotation (a)
Location

Figura 11 — Representagao de um pixel e de um voxel, (a) no sistema fonte-amostra-
detector (INC., 2018), (b) na camada amostral (MANTOVANI, 2013).

Como as imagens sao em tons de cinza, cada pixel corresponde a um valor de
cinza que sera proporcional ao coeficiente de atenuacdo (niimero atdmico e

densidade).

Por muitos anos, a microCT era utilizada em aplicagdes na area da medicina.
Com o avango das pesquisas descobriu-se que ¢ uma poderosa técnica de analise da
estrutura interna de materiais, fornecendo imagens verdadeiramente
tridimensionais, o que levou a répida adaptagdo da técnica em outros campos,

incluindo a area mineral e a de ciéncia dos materiais (LANDIS; KEANE, 2010).
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Por conseguinte, as vantagens da aplicacdo da microCT na 4rea mineral sao:

A possibilidade de analisar as caracteristicas internas do minério ou

de seus particulados e visualiza-las em trés dimensdes;

e A técnica ndo ser destrutiva, permitindo analisar mais de uma vez a
mesma amostra mineral, além de conseguir avaliar materiais com

pouca resisténcia fisica, como por exemplo as pelotas cruas;

e Permite fazer medigdes quantitativas a partir das imagens digitais,
dentre elas a distribuicdo espacial e fracdo volumétrica de poros e

fases.

e Permite uma avaliagdo da amostra de manecira nao invasiva da

estrutura a partir de analises externas;

e Boa versatilidade quanto ao tamanho da amostra além da facilidade

ou total auséncia de preparo prévio.

Porém, a metodologia apresenta duas limitagdes importantes, sendo elas: a
resolugdo espacial, que ndo foi satisfatoria o suficiente para identificar toda a faixa
de tamanho de poros, € o tempo de anélise que se mostrou muito extenso. Sendo
assim, otimizando-se os parametros citados existe a possibilidade que a analise por

microCT, posteriormente, venha a substituir as técnicas classicas de caracterizacao.

Alguns trabalhos utilizando a técnica de microCT na area mineral foram
publicados nos ltimos anos. E possivel citar o estudo do processamento de imagens
a partir da microtomografia de rochas, sendo importante a segmentacdo para a
identificacdo de estruturas para analise, Anderson (2012) concluiu que € perceptivel
a dependéncia dos resultados com a resolugdo espacial fornecida pela

microtomografia (ANDERSON, C.M.et al, 2012).

Alves (2015) estudou a caracterizagdo mineralogica de rochas, utilizando a
microtomografia com dupla energia. Ele propds melhorar a interpretacdo de
imagens a partir de amostras heterogéneas desenvolvendo uma nova metodologia
de caracterizagdo ndo destrutiva usando a aplicacdo da dupla energia nas imagens
microtomograficas. Para isso, dividiu a metodologia em trés etapas, sendo elas: a

validagao da proposta metodoldgica, a avaliagdo do espectro do tubo de raios X e
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a aplicagdo da metodologia para calibracdo do sistema tomografico utilizando
amostras geoldgicas e minerais com valores de densidade e nimero atdmico efetivo

conhecidos (ALVES, 2015).

A figura 12 mostra a possibilidade de uma identificagdo mineraldgica de
amostras de composic¢ao heterogénea, de forma qualitativa, através das informacgdes
obtidas de densidade e numero atomico efetivo associadas aos histogramas de
distribuicao destes parametros. Seus resultados expuseram que a metodologia
proposta estava de acordo com o esperado teoricamente, através de desvios dos
dados inferiores a 5% com relacdo aos dados tedricos. E concluiu que a técnica de
dupla energia ¢ eficaz para a identificagdo mineralogica, permitindo a identificagdo
dos parametros diretamente em imagens calibradas de Microtomografia (ALVES,

2015).
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Figura 12 — (a) Sec¢ao transversal; imagens em (b) densidade, (c) nimero atémico e (d)
mineralogia; histograma de (e) densidade e (f) niimero atémico; (g) imagem 3D de
mineralogia da amostra (ALVES, 2015).


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1621851/CA


PUC-Rio- CertificagcaoDigital N° 1621851/CA

38

Uliana (2014) estudou a microtomografia de alta resolu¢ao no setor mineral,
abrangendo os recentes avancos da técnica e os aplicou nas analises de porosidade
e aplicagdes na tecnologia mineral. Seu trabalho apresentou um panorama dos
avangos da microtomografia, sendo eles: a proje¢ao conica, permitindo uma menor
distancia entre a fonte de raios X e a amostra possibilitando uma melhor resolucao
espacial, a geometria cOnica proporciona uma imagem ampliada no detector;
melhoria 6tica com a combinagdo da projecdo cOnica com o uso de lentes,
possibilitando uma melhora significativa na resolugdo e no contraste. Seu artigo
citou algumas das aplicacdes de microCT na area mineral, como: a utilizagao para
a determina¢do em 3D de danos causados as particulas, como trincas e fraturas
internas, apds uma cominuicdo; a possibilidade de estimar a recuperagdo de
determinado elemento/mineral com base em dados reais de liberagao comparando
com a eficiéncia esperada para uma concentracao perfeita; andlise da lavabilidade
do carvdo através do monitoramento do comportamento do material e seu

rendimento no processo (ULIANA et al., 2014).

Tendo em vista as vantagens da técnica de microCT, principalmente devido
ao auxilio na melhoria da visualizacdo interna e tridimensional do material,
Augusto e Paciornik (2017) desenvolveram uma metodologia de caracterizagdo de
porosidade em pelotas de minério de ferro utilizando a microCT. O trabalho
consiste no processamento e analise das imagens adquiridas através da
microtomografia. Foi feita a comparacao dos resultados (figura 13) com as demais
técnicas de caracterizagdo utilizadas comumente na inddstria que sdo a porosimetria

por intrusdo de mercurio e a microscopia otica. (AUGUSTO; PACIORNIK, 2018).

Comparagéo da Porosidade - MO e MicroCT Porosidade de PIM e MicroCT (Lente de 0.4X - Resolugdo de 4 pm)
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Figura 13 — Resultados das comparagoes de medidas de porosidade, total e aberta, da
metodologia proposta com as técnicas classicas (MO e PIM) (AUGUSTO; PACIORNIK,

2017).
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Foi concluido que a técnica ¢ limitada quanto a resolugdo espacial e por isso
ndo apresentou valores de porosidade préximos aos medidos com PIM e MO. Com
a melhora da resolucdo, através do uso de lentes ou de geometria otimizada do
sistema fonte — amostra — detector, os valores de porosidade se aproximaram do
esperado, mas para isso foi necessario também aumentar o tempo de aquisi¢ao que

também ¢ uma limitagdo a ser considerada (AUGUSTO; PACIORNIK, 2017).

Quanto a metodologia de caracterizagao em microCT, algumas condigdes de
aquisicdo foram otimizadas no trabalho supracitado e que serdo consideradas na
presente dissertacdo. De acordo com Augusto (2017), utilizar-se de rotagdo
completa (360°) na realizagdo das tomografias e nimero de projecdes a partir de
1600 proporcionam imagens com melhor qualidade. As imagens nessas condigdes
sao0 menos ruidosas, seus respectivos histogramas apresentam picos bem definidos
e sem picos intermediarios. Portanto esses pardmetros melhoram a analise e,
consequentemente, facilitam a etapa de segmentagdo das fases. (AUGUSTO;

PACIORNIK, 2018)

Em suma, a técnica de microCT trouxe muitos avangos quanto a visualizagao
e caracterizacdo microestrutural, porém com algumas limitagdes que incluem a
capacidade de penetragdo dos raios X em relacdo a densidade da amostra,
dificuldade de distingdo de fases quando as mesmas apresentam pouca diferencga na
absor¢do dos raios X, possuir resolugdo espacial limitada e extensos tempos de

aquisicao das imagens (LANDIS; KEANE, 2010).
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Materiais e Métodos

4.1. Amostras

As amostras utilizadas neste trabalho foram fornecidas pela Vale. As pelotas
de minério de ferro que foram utilizadas, sao adequadas para serem processadas no
alto-forno e foram produzidas em usinas diferentes a partir de minérios distintos. A

composi¢ao quimica das pelotas utilizadas, ¢ especificada na tabela 2 a seguir.

Tabela 2 — Composicdo quimica da pelotas (AUGUSTO et al., 2016).

Composicao P1
Fe (%) 65,51
SiO2 (%) 2,57
Al203 (%) 0,59
Ca0 (%) 2,80
P (%) 0,032
Mn (%) 0,07
B2(Ca0/Si02) 1,09

Utilizou-se 2 pelotas do mesmo tipo como amostras para as tomografias. Para
isso, as pelotas foram fixadas em uma haste de aluminio a fim de facilitar a
varredura, o que permite uma boa fixacdo da amostra com pouca perda de regido
de andlise, garante que ndo hd movimentos indesejados durante a andlise e
possibilita uma maior aproximagao dos dispositivos fonte e detector. As pelotas

utilizadas de codigos P1-A e P1-B podem ser visualizadas na figura 14 a seguir.
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Figura 14 — Pelotas P1-A e P1-B, respectivamente.

A P1-A foi utilizada para comparar as diferentes condi¢des de aquisi¢ao que
serdo detalhadas ainda neste capitulo. Ja a pelota P1-B foi seccionada em 8 “gomos”
que abrangiam o diametro da pelota original com o intuito de diminuir a espessura
do material e conseguir alcangar resolugdes melhores com o menor tempo de andlise

possivel.

Este corte foi feito utilizando o equipamento Struers Minitom (figura 15), que
permite fazer cortes metalurgicos com precisdo de até 0,01 mm. O uso de discos
diamantados permite um resultado de corte com pouca rugosidade e com uma

superficie praticamente lisa, o que mostra que ha pouca perda de material.
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Figura 15 — Cortador de precisao Struers Minitom.

Para garantir que o corte seja de uma regiao representativa de um oitavo do
total e contendo o didmetro da pelota original, cortou-se primeiro a pelota ao meio,
essa metade foi cortada pela metade e assim foi obtida a oitava parte da pelota, que

¢ um “gomo” como mostrado na figura 16 a seguir.
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Figura 16 — Pelota seccionada: (a) meia pelota; (b) um quarto da pelota; (c) um oitavo
da pelota (gomo).

4.2. Processo de microCT

O modelo do microtomoégrafo utilizado foi ZEISS Xradia 510 Versa (figura
17 e figura 18) com o auxilio do software de aquisi¢ao proprio do sistema Zeiss,

chamado de Scout-and-Scan™ Control System.
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Fonte de FMS X

Detector

Figura 17 — Visdo interna do microCT Zeiss Xradia Versa 510: Fonte de raios X
(esquerda), detector e conjunto de lentes (direita) e amostra de pelota de minério de
ferro (centro);
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Figura 18 — Visdo Externa do microCT Zeiss Xradia Versa 510.

A tabela 3 mostra os parametros de aquisi¢ao em microCT utilizados. Foram
analisadas diferentes resolugdes a fim de discutir a influéncia do pixel size nas
medidas de porosidade — 1 pm foi a melhor resolugdo alcangada devido a propria
limitagdo da resolucdo espacial do microtomoégrafo que ¢ 0,7 pm. Todas as
tomografias foram realizadas utilizando a poténcia maxima do equipamento de 10

W com uma rotacao da amostra de 360°.
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Tabela 3 — Condig¢des de aquisicao em microCT

Parametros P1-A P1-B
Analise 1 2 3 4 c
Lente (X) 0,4 4 0.4
Tensao (kV) 160 120
Poténcia (W) 10
Projec¢Oes (N29) 1601
apro’:;(r:;.:l’:e(um) 7,6 4,0 2,0 1,0 4,0
Filtro HE3 HES HE6 HE1
Binning 1 2 1
Mosaico/Stitching 0 4 0 0
EXTSQ.‘;ZS ?s) 2.6 3 12 32 2
v:ﬁr:dp;: ?h) 2,90 8,93 27,38 16,50 3,12

Cada aquisi¢cdo necessitou de um de filtro apropriado para analise. Esses
filtros sdo utilizados para correcao do efeito de endurecimento de feixe (Beam
Hardening), que ocorre pela atenuacdo dos fotons de baixa energia nas bordas da
amostra. Com isso, os filtros fisicos funcionam absorvendo os raios X da faixa de
menor energia, os quais seriam preferencialmente absorvidos proximo a superficie
tornando esta regido mais clara que o restante da pelota, antes que incidam sobre a
mesma. O uso dos filtros ndo elimina totalmente o Beam Hardening, tornando

necessario uma correcao do efeito na etapa de reconstrugao.

A escolha do filtro ¢ feita de acordo com o valor da transmissdo o qual
relaciona a intensidade do sinal de raios X recebidos pela amostra com seu valor
sem a presenga da amostra no microCT. O numero do filtro é proporcional a
espessura do material que o compde, os de baixa energia (Low Energy — LE) sdo
compostos por 0xido de silicio (SiO») e os de alta energia (High Energy — HE) sao

feitos de fluoreto de calcio (CaFz). Porém foram utilizados apenas os do tipo HE,
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porque sao filtros mais espessos indicados para analises de materiais densos devido

a necessidade de um alto valor de energia para o feixe de raios X.

A pelota P1-B ¢ uma amostra que consiste na oitava parte de uma pelota
inteira mantendo seu diametro original, como foi especificado anteriormente, e por
isso a tensdo utilizada na andlise foi menor, visto que ¢ uma amostra menos espessa.
Uma maior voltagem implica em uma maior percentagem de transmissao dos raios
X, portanto o valor de 120 kV foi o suficiente para a realizagao do procedimento de

microCT.

O numero de projecdes foi pré-estabelecido como 1601. De acordo com
trabalhos anteriores (AUGUSTO; PACIORNIK, 2016), a partir de 1600 projecdes
a qualidade das imagens pouco muda. O nimero de proje¢des precisa ser multiplo
de 20 e somado de uma unidade para que seja possivel utilizar o modo Adaptive
Motion Compensation (AMC) durante a tomografia. Este modo permite que sejam
corrigidos desvios da amostra com os eixos, com o detector, com a fonte de raios
X ou qualquer desvio retilineo que possa ocorrer durante a varredura (ZEISS, 2016).
Com isso, 1601 projegdes ¢ a quantidade minima suficiente para uma andlise

satisfatoria visto que o numero de projecdes influencia no tempo total de analise.

O binning ¢ referente a um processo de agrupamento de pixels. Quanto maior
o valor do binning menor a resolucdo espacial, que por sua vez afeta o valor do
pixel size. Em contrapartida, um maior valor de binning melhora a relagao sinal-

ruido, reduzindo o tempo de analise.

O mosaico/stitching consiste em varias aquisicdes com o intuito de cobrir
completamente o didmetro da amostra no sentido vertical. Para as andlises
apresentadas foram necessarias 4 aquisi¢oes (figura 19), o que ocasionou maiores

tempos de aquisi¢ao.
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1mm

1000 pm

Figura 19 — a), b), c) e d): Quatro projecdes adquiridas em mosaico; e) Representagdo
em 3D; f) Visualizagdo de uma camada em 2D.

As lentes ampliam a visualizagdo e permitem alcancar um menor pixel size, o
que implica em uma melhora na resolugdo espacial porque € possivel observar uma
menor regido da amostra. Em contrapartida, ndo ¢ possivel visualizar a pelota
inteira, apenas um subvolume. Para tomografar uma pelota inteira, a melhor
resolugdo foi a de 7,6 um pela limitacdo do campo alcangado da lente, sendo o valor
limitrofe para ndo perder nenhuma érea da pelota e ndo apresentar o efeito de
sombra nas imagens. A configuracdo geométrica para cada andlise pode ser

visualizada na tabela 4.
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- Resolugao Distancia fonte- Distancia amostra-
Andlise | Lente
(um) amostra (mm) detector (mm)

1 0,4X 7,6 -21,4 76

2 aXx 4 -16,8 11,3

3 4X 2 -16,8 11,3

4 aXx 1 -16,8 38

5 0,4X 4 -14 106

4.3. Processamento Digital de Imagens 3D

A representacdo das informagdes microestruturais da amostra se da através
da imagem digital. Uma imagem 2D pode ser definida como uma fungdo
bidimensional, f(x,y), onde f ¢ a intensidade ou nivel de cinza no ponto x,y. No
dominio 3D, a representagdo da amostra ¢ feita por coordenadas (X,y,z) que
correspondem ao espaco. Neste caso a forma em 3D ¢é na verdade uma sequéncia

de imagens 2D ao longo do eixo espacial z. (GONZALEZ, 2004)

Estas imagens podem ser processadas através de operagdes matematicas
alterando valores dos pixels da imagem com o intuito de corrigir defeitos e melhorar
a visualizacdo das regides de interesse. Assim, € possivel extrair atributos e analisar
dados quantitativos seguindo uma sequéncia padrao de andlise e processamento
digital que se inicia com a aquisi¢ao da imagem e consiste, normalmente, em: Pré-
processamento,

segmentacdo, pos-processamento, extracdo de atributos e

classificagao.

A aquisi¢ao da imagem foi realizada através do microCT, convertendo um
objeto real tridimensional em uma imagem digital, como foi detalhado

anteriormente.

Para a etapa de pré-processamento geralmente utilizam-se filtros para a
reducdo de ruidos inerentes as imagens de microCT, bem como para a corre¢do de

outros defeitos como irregularidades de fundo.
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Na segmentacdo, ocorre a divisdo da imagem em partes ou objetos
constituintes. E uma das etapas mais importantes e dificeis pois influencia
diretamente no sucesso ou ndo do processamento e do respectivo reconhecimento
dos objetos. Neste trabalho a segmentacao ¢ feita para separar a imagem em objetos
de interesse (branco) e fundo (preto), formando uma imagem binéaria e na qual faz-

se as medidas necessarias.

A imagem resultante da segmentagdo ainda pode apresentar problemas e com
1ss0 a etapa de pOs-processamento € importante para detectar e corrigir os possiveis

defeitos restantes.

Apos a etapa de pds-processamento, a imagem finalmente segue para a etapa
de extracdo de atributos na qual sd3o obtidos os dados quantitativos de interesse.
Nela ¢ possivel entender e avaliar os dados numéricos provenientes da imagem e
posteriormente, inclusive, podendo seguir para uma etapa de classificacdo e
reconhecimento de padrdes, porém esta ultima ndo se encontra nos objetivos deste

trabalho.

As etapas de processamento e de analise das imagens digitais deste trabalho
foram realizadas com o auxilio do Software Dragonfly Pro desenvolvido pela
Object Research Systems (ORS, 2004a) para a inspecdo intuitiva de dados de
imagens de diversos tipos. Os avangados recursos de imagens 3D oferecem
ferramentas para pesquisa e exploragdo em multiplas escalas e dimensdes para o
entendimento das estruturas e propriedades dos mais diferentes tipos de materiais

como pode ser visualizado na figura 20.
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Figura 20 — Interface grafica do Dragonfly.

4.3.1. Visualizagcao

O software Dragonfly possui diversas ferramentas para auxiliar na
visualizagdo que facilitam o processamento digital das imagens. E possivel
identificar os diferentes planos da amostra dividindo o espago de trabalho em vérias
cenas, cada uma representando um eixo (figura 21). Esse modo de exibicao facilita
a interpretacdo das imagens, visto que trabalhar com imagens tridimensionais

normalmente provoca dificuldades de entendimento no usuario.
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Figura 21 — a) Pelota em 3D; b) Plano xz; c) Plano xy; d) Plano yz.

As visdes em 2D permitem avaliar dados de imagem como objetos e regides
de interesses, malhas (meshes), além de poder apresentar anotacdes de texto, barra
de escala, legendas. Em 3D também ¢ possivel visualizar os mesmos dados de
imagem que aparecem nas visoes 2D e relacionar como de fato estes dados sdao em

trés dimensoes.

4.3.2. Filtragem de Ruido

As imagens provenientes das andlises de microCT sdo comumente ruidosas,
estes ruidos estao relacionados principalmente com: o numero de fotons detectados,
o tamanho da matriz de aquisi¢do, a espessura de corte tomografico, o algoritmo de
reconstru¢do utilizado, o sistema eletronico de deteccdo, a radiagdo espalhada e o
tamanho do objeto adquirido (HOFFMANN, 2011). Os ruidos aparecem na imagem
como um fundo granuloso, sendo assim necessaria uma etapa de filtragem para
reduzi-los, visto que dificultam a segmentacdo das fases. Os filtros normalmente
calculam uma estimativa do valor do pixel sem ruido como uma média ponderada

dos pixels de uma vizinhanga local. Na maioria dos casos, ao eliminar ruido de alta
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frequéncia, estes filtros também borram a imagem, reduzindo a defini¢do das bordas

dos objetos.

O algoritmo de médias nao-locais, “Non Local Means” (NLM), propde que
este calculo de estimativa seja feito a partir de uma média ponderada utilizando
partes distintas da imagem e ndo apenas local como ¢ feito normalmente. A técnica
NLM ¢ considerada como uma das ferramentas mais inovadoras e eficientes para a
filtragem dos ruidos em imagens digitais, preservando as bordas dos objetos

(BUADES; COLL; A, 2005).

Matematicamente, o valor estimado da imagem sem ruido [NL[v](i)] pode ser

calculado através da equacao a seguir:
NL[v](@) = Xjew(@ NDv() 5)

onde v = {v(i) | i e I}, e representa a imagem ruidosa, {w(i, j)}; sdo os pesos que
dependem da similaridade entre as diferentes regides da imagem e satisfazem as

condigdes: 0 < w(i,j) <1leX;jw(i,j) =1.

A similaridade entre dois pixels i e j pode ser calculada através de uma
funcdo decrescente da distancia Euclidiana entre os vetores v(N;i) e v(N;), onde Ni
denota uma vizinhanga fixa centrada no pixel k, assim:

- Iv(N)-vNpIZ, |

w(i,j) = ZL@ e w2 (6)

onde,

= llv(Ny)-v(N pII?
Z(i) = Xje h? (7)
O parametro h? atua no decaimento da fungdo exponencial da equacio 6 e
seu valor ¢ proporcional a quantidade de ruido que ¢ filtrado, o que permite
controlar o impacto do filtro. Porém, valores elevados tendem a tornar a imagem

borrada, podendo ocasionar a perda de informacdes e detalhes (NUNES et al.,

2014).

A figura 22 a seguir mostra que com a aplicacdo do filtro Non Local Means
através do software Fiji/ImageJ (Fiji/Imagel, 2009), ¢ possivel obter uma melhor

distin¢do entre as fases, podendo ser confirmada por seus respectivos histogramas.
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Os picos do histograma da imagem filtrada (b) sdo mais bem definidos do que a

imagem original ruidosa (a), facilitando assim a etapa de segmentagao.

5

Figura 22 — (a) Imagem original ruidosa; (b) Imagem apds aplicacdo do filtro Non-Local
Means.

4.3.3. Segmentacao de Poros

A segmentacdo dos poros foi feita com o auxilio do sofiware livre
F1JT/Imagel. Foi determinado visualmente um limite inferior onde alguns poros nao
sdo selecionados, e um limite superior, onde os poros que nao foram preenchidos
anteriormente passam a serem selecionados, porém também comeca a ocorrer a
segmentacao de residuo da parte solida, sendo esse limiar (maximo ou minimo) fixo
para todas as camadas das amostras. A determinagdo do limiar ¢ importante pois

causa grande impacto na obtengdo da percentagem de porosidade das pelotas de
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minério de ferro. A figura 23 mostra uma regiao ampliada da amostra, considerando

o valor de corte médximo como 135 e o valor minimo de 115 para a amostra.

] »jo || o
<« [ »|11s | | >|135

Figura 23 — (a) Segmentagdo com limiar =115; (b) Segmentac¢do com limiar = 135.

Neste caso, o valor de porosidade variou entre 7,91 e 13,77%. Esta variagao
mostra que a defini¢do do tom de corte influencia substancialmente no valor
percentual da porosidade, e por isso esta etapa se torna a mais dificil e importante
do trabalho. Uma solugdo para isso seria a aplicacdo de um teste de sensibilidade
variando continuamente o valor do limiar, para verificar se ha um certo
comportamento indicando o melhor valor de corte para a segmentacdo. No entanto,
dado grande tempo envolvido no processamento das imagens 3D, as vezes da ordem

de 24 a 48 horas, este tipo de teste de sensibilidade ndo foi realizado neste trabalho.

Assim ¢ possivel obter uma imagem binaria resultante da segmentagdo

(figura 24), possibilitando a visualizagao da porosidade total da pelota (figura 25).
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Figura 24 — Imagem binaria, segmentacao da fase sdélida com tom de corte de 135.

Figura 25 — Volume de poros da pelota inteira.
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4.3.4. Separacgao de Porosidade Aberta e Fechada

Para distinguir porosidade aberta de fechada, utilizou-se operacdes

morfologicas como recurso e testou-se algumas fungdes do software Dragonfly.

4.3.4.1. Operagao Morfolégica Close ou Fechamento

Os operadores morfoldgicos podem ser aplicados para aumentar ou diminuir

regides de imagem, bem como para remover ou preencher pixels de contorno.

Dilatacdo e erosdo sdo operadores basicos na area da morfologia
matematica. O efeito basico da dilatagdo em uma imagem ¢ ampliar gradualmente
os limites de regides de pixels de primeiro plano, geralmente pixels brancos. A
dilatagdo pode ser usada para deteccdo de bordas, dilatando uma imagem e, em
seguida, subtraindo a imagem original, realcando apenas os novos pixels nas bordas
dos objetos que foram adicionados pela dilatagdo. Da mesma forma, a erosio
também pode ser usada para deteccdo de bordas, erodindo a imagem e subtraindo-
a da imagem original. Isso real¢ara apenas os pixels nas bordas dos objetos que

foram removidos pela erosao.

O fechamento pode ser definido simplesmente como uma dilatagdo seguida
por uma erosao. O fechamento ¢ similar em alguns aspectos a dilatagao na medida
em que tende a ampliar os limites das regides de primeiro plano (brilhantes) em
uma imagem e preenche pequenos buracos de fundo. No entanto, muitas vezes ¢
menos destrutivo da forma limite original. Como com outros operadores
morfologicos, a operacdo exata ¢ determinada por um elemento estruturante. O
efeito do operador € preservar as regides de segundo plano que possuem uma forma
semelhante a esse elemento estruturante, ou que pode conter completamente o
elemento estruturante, enquanto elimina todas as outras regides de pixels de fundo

(ORS, 2004b).

O efeito de fechamento usando um elemento estruturante de 3x3 pixels em

uma imagem binaria ¢ mostrado na ilustracao a seguir.
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Figura 26 — Efeito do fechamento em uma imagem binaria
(RIVEST; SOILLE; BEUCHER, 1992).

Com aplicacdo desta operagdo ¢ possivel delimitar melhor as bordas da
pelota. A eficiéncia da operacdo dependerd do tamanho do elemento estruturante
utilizado. Com isso, seguindo as etapas de processamento, consegue-se atingir o

objetivo de diferenciar os poros abertos de poros fechados.

4.3.4.2. Mapa de Distancias Euclidianas (MDE)

O MDE ¢ outro tipo de operagao morfoldgica realizada sobre uma imagem
bindria, que tem como resultado uma imagem com intensidade dos pixels da
imagem de saida proporcional a distancia do pixel até a borda do objeto da imagem
de entrada (PACIORNIK, 2018). Neste trabalho, foi utilizado esse conceito para
possibilitar a distin¢do entre poros fechados de abertos. Para utilizar o MDE no
software Dragonfly ¢ preciso primeiro obter a ROI (Region Of Interest) do so6lido
preenchido (figura 27), e em seguida inverté-la para que o programa consiga

calcular o mapa de distancias (figura 28).
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Figura 27 — ROl do sélido preenchido.

Figura 28 — Inversao da ROI do sdlido preenchido.

Em seguida, faz-se uma combinacdo dos poros segmentados com o MDE de
maneira que haja uma sobreposi¢ao dos poros no mapa. Com isso, mede-se a
intensidade dos pixels do MDE (figura 29) em cada poro e escolhe-se a minima
intensidade, construindo assim um grafico de intensidades minimas de cada poro

(figura 30). Tendo em vista que a intensidade minima de um poro préoximo a borda
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ainda sera menor que a intensidade minima de um poro no centro da imagem, ¢
possivel concluir que os menores valores estdo associados aos poros abertos, ja que

este tipo de poro estd em contato com o fundo e, portanto, tera tonalidade baixa no

mapa de distancias.

) Poros 1— {
| abertos |

10°

107}

Frequency (%)

10~2

1073

0.0002 0.0004 0.0006 0.0008 0.001 0.0012 0.0;)14 0.0616

Figura 30 — Distribuicdo de intensidades minimas do mapa de distancias para os poros.
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Uma limitagao deste método, observada ao longo dos experimentos, ¢ saber
qual o limite de valores para comegar a considerar os poros como sendo fechados
sendo interessante um possivel teste de sensibilidade para determinar o melhor
valor para distinguir poros abertos de fechados no grafico de intensidade minima.
Mais detalhes sobre a aplicagdo e sobre os resultados obtidos serdo discutidos nos

capitulos posteriores.

4.3.5. Medidas

A extracdo dos atributos e a visualizagdo dos modelos 3D foram feitas através
do software Dragonfly. As medidas de interesse deste trabalho sdo: o volume
percentual total de porosidade; a distribuicdo de tamanho dos poros; a distribui¢dao
de forma (esfericidade) de cada analise; medigdo e distingao de porosidade aberta e
fechada. Estas medidas foram comparadas entre os diferentes tipos de aquisi¢do a
fim de entender o impacto da resolucdo e do tipo de regido estudada nos dados

quantitativos, os resultados obtidos serdo detalhados no capitulo 5 a seguir.

A fim de obter as medidas de porosidade ¢ feita uma segmentacdo da fase
solida, seguida pelo preenchimento dos poros através da funcdo fill inner areas em
todas as diregdes, com o auxilio da operacao close para garantir que os poros das
bordas sejam incluidos. Esta operacdo permite que os poros abertos sejam
preenchidos possibilitando uma melhor delimitacdo da borda da pelota como foi
explicado na sessdo 4.3.4.1, a diferenca pode ser visualizada através das areas
marcadas na figura 31 e na ampliagdo (figura 32) em uma das regides na figura
seguinte, nas quais em vermelho aparecem os poros sem a utilizacao do fechamento

(close) e em laranja os poros com o uso do fechamento utilizando kernel 13.
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Figura 31 — Diferenga do comportamento dos poros abertos em: a) sem uso do close
(vermelho); b) com uso do close com kernel de 13 voxels (azul).
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Figura 32 — Ampliagcao de uma das regidoes com diferenca do comportamento dos
poros abertos em: a) sem uso do close (vermelho); b) com uso do close (azul).

Assim, duas ROIs sdao obtidas e os poros podem ser visualizados na ROI de
subtracdo do sélido preenchido (A) com o so6lido (B), como pode ser visualizado

nas figuras 33 e 34 abaixo.

Figura 33 — Subtracdo entre as ROIs A e B para obtenc¢ao da ROI referente aos poros.
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Figura 34 — ROI referente aos Poros.

4.4. Sequéncia de Processamento e Analise de Imagens

O fluxograma da figura 35 a seguir sintetiza a sequéncia de processamento e

analise de imagens utilizada nas pelotas de minério de ferro.
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Figura 35 — Fluxograma do processamento das imagens.
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Resultados e Discussao

5.1. Influéncia da Resolugao

A fim de compreender como a resolugao tomografica influencia nas medidas
de porosidade, foram obtidas diferentes tomografias como detalhado anteriormente

no capitulo 4.

5.1.1. Comparacao Visual

A melhoria nos valores de resolu¢do proporciona um melhor entendimento
do comportamento da porosidade, ¢ possivel visualizar poros menores em 1 pm, 2
pm e 4 um que nado sao percebidos em 7,6 um. Porém, a medida que a resolugao ¢
otimizada, ¢ necessario um maior tempo de exposi¢dao para cada projecao o que
aumenta o tempo total de aquisi¢ao das tomografias. Ademais, a qualidade da
imagem que esta relacionada a intensidade da fonte de raios X, ou seja, para
alcangar uma melhor resolugdo ha necessariamente uma perda no sinal devido as
distancias do sistema fonte x detector e com isso, o tempo de exposicdo precisa ser
maior. Na tomografia de 1 um, por exemplo, foi utilizado um sinal baixo para que
a analise fosse feita com o menor tempo possivel, o que tornou as imagens ruidosas.
A fim de comparar as resolugdes e os volumes obtidos nas diferentes condigdes de
aquisicdo deste trabalho, esta se¢dao apresenta as imagens referentes a cada tipo de

analise.

A figura 36 mostra a andlise 1 descrita na tabela 3. Foi possivel obter a pelota
P1-A completa, com uma resolugdo méaxima aproximada de 7,6 um e tempo total

de aquisicao de 2 horas e 54 minutos.
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Figura 36 — Aquisicao em lente de 0,4X da Pelota P1-A, com resolugdo de 7,6 pm:
a) Fatia 2D; b) Volume 3D.

67


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1621851/CA


PUC-Rio- CertificagcaoDigital N° 1621851/CA

68

A figura 37 mostra a analise 2 descrita na tabela 3. Foi possivel obter um
subvolume da pelota P1-A, com uma resolu¢do maxima aproximada de 4 pm e

tempo total de aquisi¢@o de 8 horas e 56 minutos.

Figura 37 — Aquisicdo em lente de 4X da Pelota P1-A, com resolugdo de 4 um:
a) Fatia 2D; b) Volume 3D.
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A figura 38 mostra a analise 3 descrita na tabela 3. Foi possivel obter um
subvolume da pelota P1-A, com uma resolu¢do maxima aproximada de 2 pm e

tempo total de aquisi¢@o de 27 horas e 23 minutos.

Figura 38 — Aquisicao em lente de 4X da Pelota P1-A, com resolugao de 2 um:
a) Fatia 2D; b) Volume 3D.
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A figura 39 mostra a analise 4 descrita na tabela 3. Foi possivel obter um
subvolume de apenas uma das extremidades da pelota P1-A, com uma resolucao

maxima aproximada de 1 um e tempo total de aquisi¢do de 16 horas e 30 minutos.

Figura 39 — Aquisicao em lente de 4X da Pelota P1-A, com resolugdo de 1 um:
a) Fatia 2D; b) Volume 3D.
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A figura 40 mostra a anélise 5 descrita na tabela 3. Foi tomografado um gomo
da pelota P1-B, com uma resolu¢do maxima aproximada de 4 um e tempo total de

aquisicao de 3 horas e 7 minutos.

Figura 40 — Aquisicdo em lente de 0,4X do gomo da Pelota P1-A, com resolugao de 4
um: a) Fatia 2D; b) Volume 3D.
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E possivel perceber que a qualidade das imagens do gomo é superior as
demais tomografias. Este fato ocorre devido a reducdo da espessura do material. De
acordo com a equacao 2, apresentada no capitulo 3, a atenuacao dos feixes depende
da espessura ¢ da densidade da amostra — diminuindo a espessura aumenta-se a

intensidade dos raios X.

5.1.2. Medidas Comparativas

A andlise das segmentacdes permitiu a confirmacdo do impacto na
percentagem de volume dos poros devido a mudanga de resolugdo. O grafico abaixo
(figura 41) mostra a analise quantitativa da porosidade para as resolugdes de 2; 4 e
7,6 pm considerando dois limares de segmentacgdo, sendo eles respectivamente: 100

e 125;125¢e¢ 150 ;115 e 135.

Volume de porosidade por resolugao

M Limiar minimo M Limiar maximo

2 (cilindro) 4 (cilindro) 4 (gomo) 7.6 (pelota inteira)
Resolugdo em pm

30%

25%

N
Q
X

15

Volume de poros
x

10

X

2
X

0%

Figura 41 — Volume de poros dos limiares de segmentagdo para as resolugées de 2; 4 e
7,6 um.

O valor de porosidade média na resolucdo de 7,6 pm ¢ bem menor devido a
regido de andlise e & possivel perda de informagdes pois sabe-se que os tamanhos
dos poros das pelotas estdo entre 8 -11 um e a resolugdo utilizada ¢ muito proxima
ao valor minimo da faixa de valores (8 um). Vale ressaltar também que a tomografia
com resolucdo de 7,6 pm ¢ referente a pelota inteira e as demais sdo um subvolume

devido ao uso da lente de 4X, fato este que também altera o percentual de
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porosidade como sera discutido posteriormente através de uma analise da influéncia
da regido amostral. Destaca-se também que o volume da tomografia de 1 pm ¢
pouco representativo e, além disso, suas imagens ficaram bastante ruidosas o que
dificultou a segmentagao e, portanto, nao entrou no calculo de porosidade. Portanto,

conclui-se que o valor de 4 um para a resolugdo ¢ suficiente para analisar a

porosidade das pelotas.

O gomo representa razoavelmente bem a variacdo do centro até a borda,
porém ¢ dificil entender a representatividade quanto a caracterizacao de porosidade
deste subvolume em relagdo a pelota inteira. As imagens possuem um contraste
bem definido, o que permitiu uma melhor segmentagdo do tom de corte. Seu
histograma ndo proporciona tanta duvida quanto a definicido do limiar,
consequentemente, o resultado da segmentacao se torna pouco variavel. Assim, o
grafico demonstra uma pequena variacao da percentagem de porosidade devido a
proximidade dos limiares em relagdo as demais analises. Este fato pode ser
visualizado através da figura 42 abaixo que demonstra a segmentagao do gomo e

na figura 43, onde ¢ possivel comparar os histogramas de cada analise.
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Figura 42 — Gomo: (a) Segmentagdo com limiar =125; (b) Segmentagdo com limiar =
135.
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Figura 43 — Histogramas: a) gomo com 4 um de resolugdo; b) cilindro com 2 um de

resolugdo; c) cilindro com 4 um de resolugdo e d) pelota inteira com 7,5 um.

5.2. Estudo da Porosidade em Diferentes Regides de Analise

Para comparar a porosidade dos diferentes volumes obtidos, foi feito uma
jungdo do cilindro equivalente com a resolugcdo de 4 um e a pelota inteira com

resolucdo de 7,6 um, como ilustrado nas figuras 44 e 45 a seguir.
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Figura 44 — Volume em 3D do cilindro com 4 um (rosa) de resolu¢do em relagao a
pelota inteira com resolugdo de 7,6 um (azul).
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Figura 45 — Cilindro com 4 pm de resolugdo em relacdo a pelota inteira com resolugdo
de 7,6 um: a) Fatia 2D plano XZ; b) Fatia plano XY.
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A fim de estudar a representatividade desse subvolume com relagao a pelota
inteira e a influéncia da resolu¢do em uma mesma regido de analise, alinhou-se o
centro das imagens no software Dragonfly, em seguida fez-se uma interse¢ao entre
a parte solida segmentada da pelota inteira com a parte solida preenchida do cilindro

(figura 46).

Figura 46 — Sdlido de interse¢do entre a pelota inteira e o cilindro: a) Fatia 2D; b)
Volume 3D.
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Com isso, garante-se que os pixels brancos (referente ao s6lido) da pelota
inteira esteja também no cilindro, assim, tem-se o cilindro resultante equivalente da
pelota inteira. Obtendo a fase solida equivalente, basta fazer o mesmo processo da
segmentacao detalhada nas seg¢Oes anteriores, preenchendo e subtraindo para a
obtenc¢do dos poros (figura 47). Fixou-se o valor do limiar para cada resolucao, e
ndo para as duas pois a diferenca na geometria de aquisi¢do faz com que o limiar
varie, se fosse utilizado apenas um valor para ambas, haveria perda ou
superestimacao do volume de porosidade. O percentual de porosidade do cilindro
resultante com resolugao de 7,6 um ¢ de 14,83% e do cilindro com resolucgao de 4
pum ¢ de 23,69%, uma diferenga significativa que comprova o impacto da resolugao

alcancada.
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Figura 47 — Poros do cilindro equivalente resultante: a) Fatia 2D; b) Volume 3D.

Essa analise também permitiu entender que os subvolumes nao sdo uma boa
representacao para o calculo de porosidade, visto que a percentagem de poros na
pelota inteira € de 10.70% e para o cilindro, mantendo a mesma faixa tonal de corte,
obteve-se 14.83%. Foi feito a comparacdo com todos os subvolumes e os resultados

estdo na tabela 5 a seguir.
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Tabela 5 — Comparagao da porosidade com diferentes volumes e resolugoes

Tipo de volume Resolugao Porosidade
(pm) (%)
7,6 14,83
Subvolume
(cilindro) 4 23,69
2 26,75
Inteira 7,6 10,70

Assim, € possivel confirmar que o centro da pelota ¢ mais poroso que sua
periferia e, por isso, o valor percentual do cilindro ¢ maior que o da pelota inteira,
numa mesma resolugdo. A tabela mostra que o percentual de porosidade em relagao
a pelota inteira ndo ¢ exatamente igual ao subvolume na mesma resolu¢do, mas que
ainda pode ser considerada como uma pequena variagdo em termos de propriedade
da pelota visto que ha uma diferen¢a de aproximadamente 4% entre um valor e
outro. Esta diferenga ¢ pequena, dadas as incertezas inerentes aos diversos métodos
de analise. Além disso, possui uma grande vantagem operacional, pois analisar
apenas um subvolume demanda um menor tempo de aquisicdo. Como esperado,
nota-se a grande variagdo entre as diferentes resolugdes, o que confirma o fato de
que existe uma fragdo substancial de poros pequenos que ndo sdo adequadamente

revelados nas piores resolugdes.

A fim de compreender como a porosidade varia ao longo da mesma pelota,
analisou-se a mesma dividindo-a em 3 partes aproximadamente semelhantes: uma
parte central e duas extremidades. A figura 48 a seguir mostra a porosidade nas
diferentes regides da pelota inteira com resolugdo de 7,6 um e a figura 49 mostra as

diferentes regides ao longo do subvolume de resolucao 4 pm.
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Figura 48 — Porosidade em diferentes regioes: verde, roxa e amarela.

Figura 49 — Porosidade em diferentes regides: laranja, azul e vermelha.
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O resultado do célculo de porosidade para um limiar de segmentagao fixo

pode ser visualizado na tabela abaixo:

Tabela 6 — Percentual da fragao de poros em diferentes regites da pelota

Tipo de volume Resolugdo Regido Porosidade

(um) (%)

Verde 9,65

Inteira 7,6 Roxa 11,74
Amarela 9,81

Laranja 26,05

Sut.)\.lolume ; ol 2075

(cilindro)
Vermelha 26,15

E perceptivel que na pelota inteira o centro € mais poroso, como era esperado.

Ja no cilindro central nota-se maiores valores de porosidade nas extremidades, este
fato se deve principalmente pela grande quantidade de poros pequenos que sio
detectados na resolugdo de 4 um e contribuem para um maior valor percentual de
poros. A figura 50 auxilia na compreensao desta discussdo: ¢ possivel visualizar a

porosidade fina nas duas extremidades do cilindro.

cilindro.

Figura 50 — Visualizacdao em 2D da variacao da porosidade ao longo das regides no
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5.3. Porosidade Aberta e Fechada

Com o intuito de diferenciar porosidade aberta e fechada foi desenvolvida
uma nova metodologia de discriminac¢ao de poros baseada no célculo do Mapa de
Distancias Euclidianas (MDE) para conseguir delimitar a borda da pelota, como
explicado na secdo 4.3.4.2. O MDE do objeto preenchido proporciona uma
referéncia tonal, na qual cada objeto possui uma tonalidade associada a distancia do
pixel a borda do objeto e a tonalidade minima ¢ referente aos poros conectados,
visto que esse tipo de poro estd em contato com a borda. Portanto, apds o célculo
do MDE, ha a constru¢ao de um grafico de intensidade minima onde os menores
valores sdo referentes aos poros conectados. O valor de corte para a distingdo dos
poros entre abertos e fechados ¢ feita visualmente de maneira manual, o que pode
acarretar em erros nas medidas e seria interessante um estudo para que o limiar seja
definido de maneira automatica em analises futuras. Nos resultados obtidos para a
pelota inteira, o percentual de porosidade aberta e fechada em relacdo ao total de
poros ficou em 55,84% do volume de poros fechados (rosa) e 44,16% de poros
abertos (verde), como pode ser visualizado nas figuras 51, 52 e 53, percebe-se a

presenca de uma grande trinca em verde que corresponde a poros conectados.
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Figura 51 — Porosidade aberta e fechada da pelota inteira, poros abertos em verde e
poros fechados em rosa.

Figura 52 — Poros fechados da pelota inteira.
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Figura 53 — Poros abertos da pelota inteira.

Para corroborar essa analise de porosidade aberta com auxilio do MDE no
software Dragonfly e verificar se houve erro na escolha do limiar de distingdo entre
poros abertos e fechados, quantificou-se o percentual de porosidade em um outro
software, 0 CTAn. (CTAn) utilizando o mesmo processamento de Augusto (2016),
que consiste em: thresholding (segmentagdo da fase solida mantendo o mesmo
valor de limiar utilizado no Dragonfly), ROI Shrink-wrap (que delimita a borda da
pelota) e 3D analysis. A figura 54 mostra a pelota segmentada e a figura 55 ilustra

a ROl resultante do Shrink-wrap.
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Figura 54 — Secao em 2D com a segmentacao da fase sélida.

Figura 55 — Se¢do em 2D apos a aplicagao do ROI Shrink-wrap.
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O software CTAn € capaz de calcular a porosidade aberta e fechada de acordo

com as equacdes a seguir:

Volume de poros abertos
Volume da ROI

% Poros abertos =

)

Volume de poros fechados
% Poros fechados = poros/

(6)

(Volume da ROI-Volum dos poros abertos)

Assim, o valor encontrado no CTAn, para a mesma amostra, foi de 41,63%
de porosidade aberta, enquanto que a metodologia utilizada no Dragonfly resultou
em um valor de 44,16% de volume de poros abertos. Ou seja, com uma diferenca
absoluta 2,5% e relativa de 6,1% ¢ possivel dizer que utilizagdo do MDE para

analise de porosidade aberta e fechada no Dragonfly ¢é valida.
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Conclusoes e Trabalhos Futuros

A presente dissertagdo propOs otimizar a caracterizacdo tridimensional de
pelotas de minério de ferro através do processamento e andlise de imagens obtidas
por microtomografia computadorizada de raios X. Haja visto que a metodologia foi
desenvolvida anteriormente, alguns parametros foram melhorados como o tempo
de aquisicdo, a resolucdo alcancada e a metodologia de distingdo de poros abertos

e fechados.

Foi testada uma ampla faixa de resolucdes, sendo elas: 7,6 um; 4 pm; 2 pm;
1 um, e diferentes volumes de amostra: a pelota inteira; subvolumes em formato de
cilindro abrangendo o didmetro da pelota original; um gomo de pelota. A variagdo
do volume amostral visou solucionar as limitagdes da técnica ja detectadas
anteriormente, e concluiu-se que ¢ possivel alcangar melhores resolugcdes com
menores tempos de aquisi¢do partindo de amostras com tamanhos reduzidos

(gomo).

Os resultados confirmaram que na resolugdo de 7,6 um ha perda de
informagdes com relagdo a porosidade devido aos tamanhos dos poros. Os
percentuais de poros nas resolu¢des de 4 pm e 2 um sdo proximos, porém para
alcancar a melhor resolugao ha um grande aumento no tempo total de analise e,
portanto, pode-se dizer que o valor de 4 um oferece um bom compromisso entre
tempo e resolugdo espacial para analisar a distribui¢do de poros. Verificou-se que
ha uma diferenca dos resultados quanto a regido de andlise, pois um subvolume
cilindrico nao representa perfeitamente a pelota inteira no que tange a
caracterizacdo da sua porosidade, porém esta diferenca ¢ aceitavel porque

possibilita um grande ganho no tempo de aquisi¢cao das imagens.

Seria interessante conseguir analisar a pelota inteira com a resolugdo de 4 um
para ter os valores reais da distribuicdo de poros, porém, devido a limitagao
geométrica do tomografo essa andlise s6 ¢ possivel utilizando a técnica de

tomografia widefield. Este tipo de tomografia ndo foi possivel obter sem problemas
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de foco pela falta de configuragdo correta do aparelho disponivel e fica como

sugestao para outros trabalhos.

Com relacdo ao tempo total de aquisicdo das imagens, houve uma
significativa melhora devido as mudancas nas configuracdes geométricas da analise
em microCT. O principal motivo foi a notavel aproximacao da amostra em relagao
a fonte de raios X e ao detector, que alcangou uma distancia de 14 mm em relagao
a fonte e 11 mm ao detector. Em comparagdo ao tempo de aquisi¢do alcangado
anteriormente de 18h, agora foi obtido um tempo de cerca de 3 horas para analisar
a pelota completa e aproximadamente 9 horas para um subvolume de melhor

resolugao.

O processamento e a analise digital das imagens foi realizado principalmente
em dois softwares: Fiji e Dragonfly. O Fiji foi utilizado para auxiliar na
segmentacao e na aplicagdo do filtro Non Local Means, pois foi constatado que os
resultados apds o filtro no Fiji sdo melhores do que os obtidos utilizando o
Dragonfly. Porém ¢ possivel reproduzir as etapas de processamento utilizando

apenas o Dragonfly, o que aceleraria e simplificaria o processo.

A metodologia utilizada para distinguir porosidade aberta e fechada
utilizando o calculo de MDE no software proporcionou resultados muito
satisfatorios. Porém, a escolha do valor de corte para distingdo entre poros abertos
e fechados ¢ feita de maneira visual no grafico do MDE. Portanto, para trabalhos
futuros sugere-se a automacao da escolha desse limiar a fim de evitar possiveis erros
manuais, ¢ também o aprofundamento de algumas recentes funcionalidades do
mesmo software que podem auxiliar na caracteriza¢do de porosidade. Uma delas ¢
a funcao Active Contour (ORS, 2004c), que pode auxiliar na detec¢do de bordas

para uma possivel medida de porosidade aberta e fechada.

Outra fung¢do do programa que pode ser extremamente Util ¢ o Segmentation
Trainer (ORS, 2004d), este plug-in permite treinar um classificador e, em seguida,
segmentar os pixels de todo o proprio conjunto de dados utilizado na aprendizagem
ou outros semelhantes, possibilitando assim uma separacdo de objetos com
diferentes tamanhos e formas, sendo aplicavel na andlise de trincas das pelotas de

minério de ferro por exemplo.
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