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RESUMO

Embora estabelecida como uma técnica ndo destrutiva de alta eficiéncia e
precisdo, com diversas aplicacbes em Engenharia de Metallrgica e de Materiais, a
radiologia ainda € muitas vezes subutilizada nesta ciéncia e grande parte dos aspirantes

a engenheiros da area tem pouco conhecimento sobre ela.

Este trabalho visa a reviséo bibliogréafica de técnicas radiograficas com aplicagbes
na ciéncia de materiais e o funcionamento dos equipamentos em questao, por meio de
analise de pesquisas produzidas por cientistas de materiais utilizando tais técnicas. Deste
modo, tem o objetivo de discutir a utilizacdo da radiologia em andlises mais refinadas e
menos invasivas fornecendo uma base tedrica ao engenheiro de metalurgia e materiais

de possibilidades de aplicacao de tais dispositivos em seus proprios estudos.

A abordagem é feita visando estudos de casos disponibilizados por estudiosos do
assunto em suas pesquisas e tenta abordar de maneira ampla, assuntos que permeiam
as areas principais da ciéncia dos materiais: metais, polimeros, ceramicos, materiais
naturais e compasitos, trazendo casos que datam a origem da ciéncia radiol6gica a casos

mais recentes com aplicacdes de dispositivos modernos.

Palavras-chave: Radiologia, Andlise Nao Destrutiva, Raio X, Radiografia por Néutrons,

Sincrotron, Revisao Bibliografica, Estudo de Caso.



ABSTRACT

Although established as a non-destructive technique of efficiency and precision,
with several applications in Metallurgical and Materials Engineering, radiology is still often
underused in this science and most aspiring engineers in the area have little knowledge

about it.

This work is a literature review of radiographic techniques with applications in
materials science and equipment operation, through the analysis of research conducted
by materials scientists using such techniques. In this way, it aims to discuss the use of
radiology in more refined and less invasive analyzes providing a theoretical basis to the
metallurgy and materials engineer of possibilities of application of such devices in their

own studies.

The approach is made aiming at case studies made available by scholars of the
subject in their research and tries to broadly address issues that permeate the main areas
of materials science: metals, polymers, ceramics, natural materials and composites,
bringing cases that date back to origin of radiological science to more recent cases with
applications of modern devices.

Keywords: Radiology, Non-Destructive Analysis, X-Ray, Neutron Radiography,
Synchrotron, Bibliographic Review, Case Study.
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Localizacdo dos principais elementos do meteorito revelados pela divisdo das imagens
radiograficas nas bordas de absorcéo para Al, Fe, Mg e Ni. Os mapas de quociente de
absorcao, exibidos em escala logaritmica, mostram a presenca de Fe nas veias de
choque do silicato (setas vermelhas). (E e F) Mapas de quociente de espalhamento
derivados de imagens pictograficas de Mg e Al, respectivamente. Esta regido de
interesse € uma visao ampliada do retangulo vermelho tracejado mostrado em (B). (G e
H) Mapas de razao Ni-Fe de mapas de quociente de espalhamento Mg e Al,
respectivamente. A barra colorida indica a relacdo Ni-Fe, onde 100% indicam uma
regido de sulfeto de niquel puro. (JEEWANDARA, 2019).......ccoooiiiiiiiiiiiiieeeee 97



Figura 61: (a) Modelo 3D da distribuicdo de metal Fe-Ni no meteorito Seymchan apos
reconstrucao tomografica. (b) Modelo 3D da distribuicdo de liga metalica Fe-Ni no
meteorito Marjalahti. As inclusées em vermelho representam regides mais densas na
base da liga (JEEWANDARA, 2019). ....couuuiiiiiieieieieeiiiiie ettt e e e e 98
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1. OBJETIVOS

O trabalho em questéo tem por objetivo fazer uma reviséo bibliogréafica abordando
técnicas de analise ndo destrutiva de materiais por meio da ciéncia radioldgica,
listando técnicas radiolégicas aplicaveis em diferentes situacdes. Para tal, utiliza do
recurso de estudos de casos ja realizados por pesquisadores da area, onde metais,
polimeros, ceramicos, compdsitos ou outros materiais puderam ser analisados por

meio de diferentes técnicas radiogréficas.

Com isso, propde-se uma revisao quanto ao conhecimento basico do engenheiro
metallrgico e de materiais em relacdo as técnicas ndo destrutivas de analise de
amostras em seu trabalho, por meio da abordagem da ampla aplicabilidade das
técnicas radiologicas em estudos que vao desde a descoberta da radiacao a técnicas
modernas como o uso de aceleradores de particulas, sendo utilizadas em materiais

de composicdo mais simples como dutos e estruturas a mais complexos como

implantes e meteoritos.
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2. METODOLOGIA

A metodologia utilizada neste documento foi principalmente por meio de pesquisas
na bibliografia e estudos de outros cientistas da area. Inicialmente, propds-se uma revisao
bibliografica para a qual foi necessario estudar documentos historicos disponibilizados
principalmente pelo Instituto BritAnico de Radiologia, nos quais foi possivel tracar os
momentos em que a Engenharia de Materiais comecgou a se entrelagar com a ciéncia
radiolégica, para que fosse possivel ndo s6 descrever a histria da radiologia, mas

também fornecer um panorama do entrelacamento entre as duas ciéncias.

Em seguida, sado trazidas revisfes quanto as técnicas mais comuns de aplicacao
em estudos de materiais, que puderam ser obtidas em pesquisas bibliograficas e de
fornecedores/laboratoérios de tais equipamentos. Para embasar ainda mais a analise que
€ proposta quanto a aplicabilidade da ciéncia radiolégica no estudo de materiais, utiliza-
se da andlise dos resultados de 2 estudos radiogréficos, o primeiro conduzido pelo
Professor Dr. Eduardo Monlevade e fornecido ao estudante, e o segundo desenvolvido
pelo estudante em um laboratorio médico. Para tal, baseia-se nas imagens obtidas e
estudos de casos semelhantes na literatura disponivel em plataformas online como Web
of Science e Google Académico.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Pesquisa de interesse

Foi realizada uma pesquisa entre os estudantes dos Departamentos de Engenharia
de Metalurgica e de Materiais da Escola Politécnica da Universidade de S&o Paulo,
incluida no apéndice 1, a partir da qual foi possivel tracar alguns aspectos quanto ao
conhecimento dos estudantes em relacdo as técnicas radiograficas aplicadas em
materiais e definir quais seriam os focos de analise deste estudo e discutir o

conhecimento quanto a este assunto.

Vocé ja ouviu falar de técnicas radiograficas de analise de materiais?
38 respostas

® Sim
@ Niao

81,6%

Figura 1: Grafico de respostas da pergunta: " Vocé ja ouviu falar de técnicas radiograficas de

analise de materiais?"

Para o formulério, foram enviadas 38 respostas de alunos, sendo 28 de Engenharia
de Materiais e 10 de Engenharia Metalurgica, com 28,9% sendo do 5° ou mais anos na
universidade, 23,7% no 4°, 21,1% no 3°, 13,2% no 2° e 13,2% no 1°. Dentre os alunos
respondentes, 18,4% afirmam ndo estarem familiarizados com o assunto de técnicas
radiograficas para analise de materiais, ndo havendo correlagdo aparente com o ano de

graduacéo, como indicado na Figura 1.
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Quais destes materiais vocé acredita que poderiam ser estudados por técnicas radiogréficas?
38 respostas

Tecidos Orgénicos (humanos,... 30 (78,9%)

Materiais Naturais (madeira, pa... 13 (34,2%)

Metais 33 (86,8%)

Ceramicos 25 (65,8%)

Polimeros
Compédsitos 23 (60,5%)

Nenhum dos materiais acima

Figura 2: Gréfico de respostas da pergunta: "Quais destes materiais vocé acredita que

poderiam ser estudados por técnicas radiograficas?"

J4, quando questionados quanto aos materiais que poderiam ser estudados por
técnicas radiogréficas (Figura 2), os alunos dos anos mais avancados respondem com
uma visdo mais ampla, enquanto os mais novos na universidade acreditam existir poucas
aplicagfes. Ainda assim, somente 19 dos respondentes afirmaram que polimeros podem

ser estudados por técnicas radiogréficas.

Como vocé classificaria seu conhecimento em técnicas radiograficas em anélise de materiais

38 respostas

@ Ja estudei/utilizei técnicas radioldgicas
em analise de materiais

@ Tenho algum conhecimento sobre suas
aplicagdes
@ Sei pouco sobre o assunto

@ Na3o tenho conhecimento sobre o
assunto

Figura 3: Grafico de respostas da pergunta: " Como vocé classificaria seu conhecimento em

técnicas radiograficas em analise de materiais?"
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Quando questionados sobre seu conhecimento das técnicas radiograficas (Figura 3),
52,7% afirmaram saber pouco ou nada sobre o assunto, enquanto somente 23,5%

afirmam ja ter estudado ou utilizado tais técnicas em analise de materiais.

Quais das técnicas abaixo vocé conhece?
38 respostas

Difragao de Raio X 38 (100%)

Espectrometria por Fluorescén... 32 (84,2%)

Espectrometria por Emissao de... 16 (42,1%)
Tomografia Computadorizada 12 (31,6%)
Técnicas de Radiologia de Néu... 4 (10,5%)
Técnicas Radiologicas por Sin...

Nenhuma das técnicas acima—0 (0%)

Figura 4: Grafico de respostas da pergunta: "Quais das técnicas abaixo vocé conhece?"

J& na pergunta quanto ao conhecimento de técnicas de radiografia (Figura 4), todos
os respondentes afirmaram conhecer Difracdo de Raio X e 84,2% Espectrometria por
Fluorescéncia de Raio X, entretanto, técnicas como tomografia computadorizada,

radiografia por néutrons ou sincrotron tiveram menos de 50% de respondentes que as
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conheciam, sendo que os respondentes que conheciam, eram principalmente dos ultimos

anos da graduacéo.

Quao relevante vocé acredita que seja estudar este campo de conhecimento para sua formagao?

38 respostas

@ Muito relevante
@ Relevante
Pouco relevante
@ Nada relevante
@ Nao sei opinar

Figura 5: Gréafico de respostas da pergunta: "Quao relevante vocé acredita que seja estudar

este campo de conhecimento para sua formag&do?"

Finalmente, quando questionados quanto a relevancia que atribuiam as aplicacées
radiolégicas na Engenharia de Metalurgica e de Materiais (Figura 5), 94,8% dos
respondentes consideraram que o assunto € “relevante” ou “muito relevante” para sua
formacao. A partir destes dados, foi possivel tracar de maneira mais clara qual seria a

abordagem do trabalho, em forma de revisao e estudos de caso.

Para a secao de aplicacdes, com a maior parte do conteido deste documento, foi
utilizada a pesquisa nas plataformas Web of Science e Google Académico, bibliografia
disponivel online e na biblioteca do PMT da Universidade de Sao Paulo. Foram definidos
temas principais baseados na grade determinada de estudos de um bacharel em
Engenharia de Materiais pela Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo, a partir
dos quais foram propostos os principais tipos de materiais a terem casos discutidos.
Deste modo, foram pesquisados estudos relevantes que utilizassem de técnicas
radiolOgicas variadas para o estudo e caracterizagdo de materiais para com isso tratar a

aplicabilidade e reprodutibilidade destes métodos em estudos futuros.
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3.2. Origem

A radiografia, desde o seu inicio, foi intrinsecamente ligada a ciéncia dos materiais.
Ela teve sua origem como conceito em 1895 (BRITISH INSTITUTE OF RADIOLOGY,
2022), quando Wilhelm Roentgen, Professor de Fisica em Wurzburg, Baviera,
acidentalmente descobriu o Raio X enquanto testava a capacidade de raios catddicos
atravessarem vidro. O tubo catédico que estava coberto por um grosso papel preto do
qual era possivel observar uma luz verde incandescente sendo projetada em uma tela
fluorescente proxima. Através de experimentacdo, Roentgen descobriu que a luz era
capaz de passar através da maioria das substancias, mas deixava “sombras” quando
atravessava materiais solidos. Como o cientista descreve em seu manuscrito da
descoberta, “On A New Kind of Rays”: “Agua e diversos outros fluidos s&o bem
transparentes. Hidrogénio ndo é teoricamente mais permeével que o ar. Chapas de
cobre, prata, chumbo, ouro e platina também permitem o raio passar, mas somente
guando o metal é fino. Platina 0.2mm. de espessura permite alguns raios passar; prata e
cobre sdo mais transparentes. Chumbo 1,5mm de espessura é praticamente opaco".
(ROENTGEN, 1895). Ainda sem conhecimento para determinar o que eram 0s raios em
questdao, Roentgen os nomeou “X” (como no conceito matematico de variavel
desconhecida), de onde vem o nome “Raio X”. (COLUMBIA SURGERY, 2015).

Figura 6: Radiografia de uma méo de Sebastian Gilbert Scott 1895. (Columbia Surgery, 2015).
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Pouco tempo depois, Roentgen entendeu que os raios X poderiam passar por
tecido organico também. Isso abriu portas para uma nova area da ciéncia médica, uma
vez que agora era possivel analisar tecidos com maior densidade, como 0sSso0s ou
cartilagens, sem a necessidade de cortes ou cirurgias mais invasivas, como era feito até
entdo (BRITISH INSTITUTE OF RADIOLOGY, 2022). Médicos do mundo todo
comecaram a utilizar a técnica em menos de um ano, para localizar balas metélicas de
tiro, fraturas 6sseas, pedras nos rins e até objetos engolidos. A descoberta de Roentgen
foi tdo grandiosa que levou a ele o prémio do primeiro Nobel de Fisica em 1901 (THE
NOBEL PRIZE ACADEMY, 2022).

Nos anos 1920, Seymour Cochrane Shanks desenvolveu métodos mais
sofisticados de se utilizar a tecnologia radiolégica. O que até entdo eram tubos de gas,
foram substituidos por tubos de vacuo de catodos aquecidos de Coolidge, muito mais
previsiveis e seguros (BRITISH INSTITUTE OF RADIOLOGY, 2022). Ja nos anos 1930,
houve a publicacédo do artigo “A Text-Book of X-ray Diagnosis by British Authors”, texto
influente com diversos autores que cobria todos os aspectos conhecidos até entdo da
radiologia médica e possibilitou o avan¢co da tecnologia no periodo em questao; foi
também quando comecaram a ser estudadas aplicacdes radiologicas fora da medicina,
como foi o caso de lan Rawlins que escreveu um estudo sobre as obras da Galeria
Nacional Inglesa, no qual descrevia a possibilidade de estudo de materiais em pinturas
histéricas, sem afeta-las, por meio do Raio X e também da identificacdo de pinturas
falsificadas. A tecnologia da radiografia comecava a mostrar aplicagcdes nos mais
diversos meios e levantar perguntas que até entdo ndo existiam, ou como Rawlins prop&e
de maneira satirica: “(...) a radiografia criou mais problemas do que os resolveu”
(RAWLINS, 1938).

Avancando para os anos 1940, a radiologia médica foi essencial em um periodo
de guerra, com a necessidade de equipamentos que pudessem ser levados para 0 campo
de batalha. Surgiram, desta forma, investimentos e novas tecnologias que possibilitaram
anos de avanco nos dispositivos (BRITISH INSTITUTE OF RADIOLOGY, 2022). ApGs a

22 Guerra Mundial, entre os anos 1950 e 1960, houve descobertas cruciais a radiologia,
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dentre elas, a fisica nuclear. Ao mesmo tempo, Sir Lawrence Bragg fez descobertas
fundamentais em relacdo a estrutura da matéria, utilizando cristalografia de Raio X, as
quais ele apresentou no “Silvanus Thompson Memorial Lecture” de 1959, como ele cita:
‘A difragdo de Raios X, e a analise de cristais com sua ajuda, sao assuntos
extraordinarios. O principio fisico é extremamente simples. Os raios X atingem os atomos
do padrao cristalino e sao dispersados por ele. As ondas dispersas interferem umas com
as outras, com isso, em algumas direcdes existe um forte raio difratado e em outras ele
vai ser mais fraco.” (BRAGG, 1959).

Figura 7: Difracdo de raios X apresentado no trigésimo quarto simpdsio Silvanus Thompson Memorial,
1959. (Thirty-fourth Silvanus Thompson Memorial Lecture - The Diffraction of X Rays, 1959)

Os anos 1970, por sua vez, sdo chamados de os “anos dourados da radiologia”
(BURNETTE, 2013), com 0s avanc¢os na tecnologia, surgiram novas técnicas e novos
equipamentos. Dentre eles, o mais importante € o Tomografo moderno (BRITISH
INSTITUTE OF RADIOLOGY, 2022). Entre os anos 1980 e 1990, com acidentes como o
de Chernobyl na Ucrania e estudos sobre causas e tratamentos do cancer, aumentou o
estigma acerca dos equipamentos que utilizam radiagcéo para seu funcionamento. Porém,
aos poucos, foram surgindo técnicas digitais e computadorizadas de radiologia, que
foram fundamentais para atingir o ponto tecnolégico em que se encontra a ciéncia

moderna, e que possibilitam o estudo de materiais, tema do texto em questao.
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3.3.  Principais Técnicas Radiologicas

3.3.1. Interacdes com a matéria

A maioria dos experimentos de radiologia funciona com um raio (normalmente com
formato de lapis) de intensidade |y, que penetra em uma amostra. Uma parte do raio em
guestédo é absorvido (la), uma parte € transmitida na direcdo original e uma terceira parte
e refletida (Is,out). Essencialmente, o detector mede a reducgéo da intensidade li=lo-la-Is,out.
Normalmente, sédo utilizados raios X e raios gamma para penetrar 0os materiais, sendo
gue a penetracdo depende da espessura e densidade do material analisado e do
tamanho da fonte sendo aplicada (YAN ET AL., 2021).

T O
Raio colimado
incidente |“
Colimador
e ) Asmmmn
f
d - Material Homogéneo X
| Raio Absorvido l. J
Raio difratado I

saoul

Raio transmitido |,

Detector

Figura 8: Layout de um experimento baseado em um raio em “lapis”. (YAN ET AL., 2021).

l/lo € normalmente conhecido e pode ser escrito como 1 - (la + Is,out). Deste modo,
absorcéo e difracdo produzem o mesmo efeito atenuador e, em meios homogéneos com
espessura d, a lei de Beer-Lambert pode ser aplicada: l/lo = e*9, onde y é o coeficiente

de atenuacao linear do material. Neste caso simplificado, a figura abaixo ilustra o
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coeficiente de atenuacao p em fungdo do numero atdmico dos elementos representados
(densidade especifica p dos elementos), indo de Z=1 (Hidrogénio) a Z=92 (Uranio). Os
valores que estdo representados por diamantes se referem a Raios X de energia 100
keV. O ud varia com o Z, pois a interacdo € governada pelo numero de elétrons em um
atomo. Assim, existem 3 mecanismos dos fétons que afetam os Raios X, sao eles o efeito

fotoelétrico, a difracéo elastica e a difracéo inelastica (YAN ET AL., 2021).

Também é possivel identificar o coeficiente de atenuagdo para néutrons termais,
um espectro comum com energia de néutron em torno de 25 meV, representados por
triangulos. A tendéncia, em funcéo de Z, no caso de Raios X. Isso € porque a interacao
nuclear depende muito mais da configuracdo interna do nucleo que somente do nimero
de prétons Z. Nas técnicas radiolégicas, varios mecanismos podem remover néutrons de
um raio incidente, a chamada absorcdo nuclear, difracdo semi-elastica, inelastica e
magnética. Em resumo, os Raios X interagem com os elétrons, enquanto os néutrons
interagem com os nucleos dos atomos. Com isso, pode-se utilizar os métodos de maneira
complementar no estudo por imagens. (BAHNHART ET AL., 2010).

+ RaiosX (100 keV)

4 Neutrons Termais

2

(cm/g)

-
=)
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-
>

10°

10" "

7100

ndmero atbmico

Coeficiente de atenuacgdo de massa

Figura 9: Coeficiente de atenuacdo em funcéo do do nicleo atémico de todos os elementos. (BAHNHART
ET AL., 2010).
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3.3.2. Técnicas de radiografia para analise de Materiais

Entretanto, a radiografia por raio X, como descrito na secao anterior, descreve uma
versao moderna do primeiro modelo descoberto por Wilhelm Roentgen em 1895. Desde
entéo, a ciéncia radiografica modernizou-se trazendo inovagdes técnicas que possibilitam

uma gama ainda maior de aplicacfes, que serdo exploradas nesta tese.

Difracédo de Raios X (XRD)

Na configuracdo do equipamento radiogréfico, o dispositivo mais comumente
usado para geracédo de raios X € um tubo de raios X, que consiste em um catodo que
emite elétrons e um anodo. Quando os elétrons do catodo sédo acelerados por uma alta
tensédo e bombardeiam um alvo, os raios X s&o gerados. Deste modo, quando os raios X
irradiam uma amostra de material ocorre o espalhamento na forma cilindrica ou de

pellets.

Tal disperséo dos raios X pela amostra é determinada pela morfologia da amostra
e pode ser coerente ou incoerente, sendo regida principalmente pela cristalinidade e
caracteristica de ser ou ndo amorfa. No espalhamento coerente, também conhecido
como difracdo de raios X, ndo ha mudanca no comprimento de onda ou na fase entre os
raios incidente e espalhado (MALCOLM ET AL., 1990). Por isso, amostras cristalinas
causam um espalhamento coerente, enquanto amostras amorfas e semicristalinas
causam um espalhamento incoerente, também chamado espalhamento difuso, no qual

h& mudanc¢a no comprimento de onda e na fase.

Deste modo, pode-se dizer que todo material cristalino espalha raios X em um
padrédo de difragdo exclusivo devido as diferencas em espacamento cristalografico
planar, que configura algo semelhante a uma identidade Unica a cada substancia (EPP
ET AL., 2016). O padrao de difracdo de materiais cristalinos pode ser identificado por
uma série de cones concéntricos que surgem do espalhamento pelos planos cristalinos

e, quanto maior o grau de cristalinidade, mais nitidamente definidos tornam-se os anéis
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concéntricos. Contrariamente, no caso de materiais predominantemente amorfos, o
padrdo de difracdo de raios X € comparativamente considerado difuso e um aspecto de

halo pode ser observado, definido por uma regido sombreada no centro do anel difratado.

Com isso, muitas informacdes sobre a morfologia e estrutura dos materiais
amostrados podem ser obtidas utilizando de inspecao visual e interpretacdo matematica
dos padrdes e intensidades da radiacéo espalhadas sob a difracéo de raio X. Dentre elas,
as dimensdes dos dominios cristalinos, grau de cristalinidade da amostra, conformacdes
de regides cristalinas, distancias e angulos de ligacdo. Nos casos de falha mecanica de
um material, que serdo mencionados algumas vezes nas proximas secfes, a morfologia
pode envolver uma transformacdo de um alto grau de cristalinidade para um grau
reduzido ou mesmo uma configuracdo amorfa, fato que sera evidente nos padrbées de

difracdo de raios X do material antes e depois da falha.

Na analise de difracdo de raio X, as larguras dos picos em um padrao de fase
particular fornecem indicagdo quanto ao tamanho médio do cristal. Cristais maiores
resultam em picos nitidos, enquanto a largura do pico aumenta a medida que o tamanho

do cristal diminui.

As técnicas de XRD podem ser usadas para obter informac6es sobre os defeitos
e imperfeicdes na rede cristalina de sdlidos, naturais ou resultantes de falhas. Isso
porque, redes cristalinas tem uma estrutura regular com distribuicdo tridimensional de
atomos no espaco (cubico, rébmbico, entre outros). Os atomos estdo dispostos de tal
forma que formam uma série de planos paralelos separados uns dos outros por uma
distancia especifica, que varia de acordo com a natureza do material (EPP ET AL., 2016)
Desta forma, defeitos nas estruturas de rede de sélidos cristalinos tém uma influéncia
importante e podem ser determinantes nas propriedades mecanicas, elétricas e opticas
de materiais solidos. Portanto, pode-se definir o XRD como uma técnica bastante eficaz
na analise de uma ampla variedade de materiais, desde pos e filmes finos até nano
materiais e amostras sélidas, organicas e inorganicas. Em amostras de pés, as fases

guimicas sao identificadas qualitativa e quantitativamente. Em filmes finos
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semicondutores, a difracao de raios X de alta resolucao revela os parametros da camada,

COmo composicao, espessura, rugosidade e densidade.

Espectrometria por Fluorescéncia de Raio X (XRF)

E a técnica utilizada para a identificacdo de elementos e determinacio de suas
concentracfes em amostras solidas, em p6 e liquidas (BROUWNER ET AL., 2010). Os
elementos presentes nas amostras sao detectaveis por XRF em até 100% e, também,
abaixo de 1 parte por milhdo (ppm) (MALVERN PANALYTICAL, 2022). Os elementos
detectaveis por XRF variam de sodio a uranio. O XRF possui a limitacdo de que sua
sensibilidade a elementos de niumero atdmico mais baixo € menor, tornando-o incapaz

de detectar elementos mais leves que o sodio.
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Figura 10: Esquema de difracdo de radiacéo de fluorescéncia por raio X. (REBOLLO ET AL., 2020)

A Espectrometria por Fluorescéncia de Raio X é muito utilizada na indlstria e na
pesquisa devido a capacidade de realizar analises precisas e reprodutiveis em alta
velocidade, utilizando de sistemas modernos controlados por computador (MALVERN
PANALYTICAL, 2022). Os detectores de XRF séo capazes de detectar os elementos

presentes em uma amostra medindo os raios X refletidos emitidos de uma amostra
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irradiada como fonte. Como uma amostra contém varios elementos, cada um desses
elementos produz um conjunto Unico de linhas que € usado na identificacdo do elemento.
Por tais razdes, a XRF é interessante para analise de composicao elementar de materiais
(THERMOFISHER SCIENTIFIC, 2017).

Espectrometria por Emissao de Raio X por Inducéo de Particula (PIXE)

A Espectrometria por Emissdo de Raio X por Indugdo de Particula ou
Espectrometria por Emissdo de Raio X por Inducédo de Protons é uma técnica analitica
nao destrutiva usada para determinar a composicao elementar de um salido, liquido, filme
fino e amostras de filtro de aerossol (JOHANSSEN ET AL., 1995). Utilizando de PIXE
pode-se detectar todos os elementos de sédio a uranio, totalizando 72 elementos
detectaveis usando este método, com excecdo de Po, At, Fr, Ra, Ac, Pa e os gases
inertes (ELEMENTAL ANALYSIS INC., 2017). A técnica PIXE baseia-se na analise dos
espectros de energia de raios X caracteristicos emitidos pela desexcitacdo dos atomos
na amostra bombardeada com prétons de alta energia (1-3 MeV) com o auxilio de um
detector dispersivo de energia adequado.
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Figura 11: Esquema de inducéo de particulas por raio X em técnica PIXE. (SERA ET AL., 2018).

O PIXE é semelhante a outras técnicas espectrométricas usadas em analise
elementar, pois se baseia na excitacdo de elétrons nos atomos dos elementos e nas
transi¢cdes eletrbnicas que produzem raios X caracteristicos que, pela medi¢do de suas

intensidades, os elementos podem ser identificados e suas concentra¢cdes quantificadas
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(MALVERN PANALYTICAL, 2022). A andlise em raios X € iniciada por prétons
energéticos que excitam os elétrons da camada interna dos atomos alvo. A expulsdo
desses elétrons da camada interna e o preenchimento de suas posicées vagas resulta
na emissao de raios X. As energias destes raios X emitidos sdo caracteristicas Unicas
dos elementos de onde se originam, e o0 nimero de raios X emitidos sera proporcional &
massa/concentracdo desse elemento correspondente na amostra analisada (ELDEK ET
AL., 2013).

Esta técnica tem algumas vantagens em relacao as outras, dentre elas, a maior
sensibilidade a oligoelementos e analise mais rapida devido a maior taxa de acumulacéo
de dados em todo o espectro, além de uma melhor capacidade de andlise, especialmente

para os elementos de menor nimero atémico.

Com a modernizacédo das técnicas radiograficas, também surgiu a necessidade de
analise elementar de amostras muito pequenas (0,1 a 1 mg), isso fez com que esta
técnica ganhasse ampla aceitacdo como uma valiosa ferramenta analitica (ELDEK ET
AL., 2013). Amostras cuja composicao elementar pode ser determinada usando a técnica
PIXE incluem 6leos e combustiveis, plasticos, borrachas, téxteis, produtos farmacéuticos,
alimentos, cosméticos, fertilizantes, minerais, minérios, carvoes, rochas e sedimentos,
cimentos, ceramicas, polimeros, tintas, resinas, papéis, solos, cinzas, folhas, filmes,
tecidos, amostras forenses, catalisadores, entre outros. (ELEMENTAL ANALYSIS INC.,
2017). Entretanto, o uso mais significativo da técnica hoje é em analises de amostras de
aerossois atmosféricos, de poeira e cinzas volantes, diferentes materiais biol6gicos e

artefatos arqueoldgicos e artisticos.

3.3.3. Técnicas de Tomografia computadorizada

A tomografia € uma técnica de raios X na qual as sombras de estruturas
sobrepostas sdo conjugadas por um tubo de raios X em movimento. Existem 2 tipos

basicos de tomografia: linear e ndo linear. Em ambas as técnicas, o tubo se move em



34

uma dire¢cdo enquanto o filme de incidéncia de raios se move na direcdo oposta, com

ambos 0os movimentos centrados em torno de um fulcro.

Linear Eliptico Figura-8
— s OO PR
Tri-espiral Hipo-cicloidal

F°T @

Figura 12: Esquema de diferentes movimentos de equipamento tomografico conforme finalidade.
(IMAGING PHYSICS IN PRIMER OF DIAGNOSTIC IMAGING (FIFTH EDITION), 2011)

A técnica eliptica € a mais utilizada, pois permite a reconstrucdo de imagens em
3D para analise. Neste caso, ao contrario de um raio X convencional, no qual se usa um
tubo de raios X fixo, uma maquina de tomografia computadorizada usa uma fonte de raios
X motorizada que gira em torno de um eixo circular (na maior parte dos casos). Durante
uma tomografia computadorizada, a amostra ou pessoa € colocada no eixo central do
equipamento que se move lentamente pelo linear e radialmente no eixo, enquanto o tubo
de raios X gira em torno, disparando feixes estreitos de raios X. Em vez de filme, os
scanners de tomografia computadorizada usam detectores de raios X digitais, localizados
diretamente em frente a fonte de raios X. A medida que os raios X sdo captados pelos

detectores, eles sdo imediatamente transmitidos para um computador.
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Figura 13: Scanner tomografico em movimento concéntrico circular em torno de um paciente.
(BECKMANN ET AL., 2006).

Cada vez que a fonte de raios X completa uma rotacdo, o computador utiliza de
férmulas matriciais para construir uma fatia de imagem bidimensional do paciente. A
espessura do tecido representado em cada corte da imagem pode variar dependendo da
maquina usada, variando entre de 1 e 10 milimetros. Quando um corte completo &
concluido (uma rotacdo completa do equipamento), a imagem € armazenada e o leito
motorizado € movido para a frente no eixo. O processo de varredura de raios X € entédo
repetido para produzir outra fatia de imagem. Este processo continua até que o numero
desejado de fatias seja coletado, sendo, portanto, necessario um numero maior de

rotagOes conforme a extensdo da amostra ao longo do eixo.
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Figura 14: Esquema de equipamentos tomogréaficos conforme escala de observacédo de amostra. (WFU
SCHOOL OF BIOMEDICAL ENGINEERING AND SCIENCES, 2017).

As fatias de imagem podem ser exibidas individualmente ou empilhadas pelo
computador para gerar uma imagem 3D da amostra ou paciente, podendo mostrar
bolhas, trincas, falhas internas a estrutura e até a analise de amostras de construgéo
complexa que ndo poderiam ser analisadas de forma nao destrutiva. Este método tem
numerosas vantagens, incluindo a capacidade de girar a imagem 3D no espaco ou
visualizar fatias em sucesséo, tornando mais facil encontrar o local exato onde um

problema pode estar localizado.

3.3.4. Técnicas de Radiologia de Néutrons

A radiografia de néutrons € um método de imagem né&o destrutivo que revela a
estrutura interna de uma amostra ao submeté-la a um feixe de néutrons (HASSANEIN
ET AL., 2005). A radiografia de néutrons foi desenvolvida como uma técnica de imagem

h& algumas décadas, mas ainda néo foi totalmente adotada pela comunidade cientifica
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devido a dependéncia excessiva de instalagdes de reatores nucleares antigos, este fator
hoje esta solucionado pelo surgimento de novos equipamentos.

Célula Tela cintiladora

\ /
Espelho
Fluxo de
néutron ::}'] [

Camera

Figura 15: llustrac@o de um set-up esquematico de radiografia por néutrons. (HASSANEIN ET AL., 2005).

A radiografia de néutrons é baseada nos mesmos principios da radiografia de raios
X, mas 0s néutrons interagem com 0s nucleos dos atomos e ndo com seus elétrons. Ao
contrario dos raios X, no entanto, os néutrons podem ser atenuados por alguns materiais
menos pesados, como hidrogénio, carbono, boro e litio, e penetram em muitos materiais
mais pesados, como titanio e chumbo. Essa caracteristica da a imagem de néutrons uma
vantagem sobre a imagem de raios X quando se trata de visualizacdes 2D e 3D, em

casos que tais visualizacdes sejam interessantes (PODURETS ET AL., 2021).

Atenuacdo por raio X

» oo o 00@

Atomic Number ! i i ' i ‘
.............................................................................. >

Atenuagdo por néutrons

Figura 16: Esquema de atenuac¢do comparativa entre raio X e radiografia por néutrons conforme nimero
atdbmico (PHOENIX, 2022).
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Embora a capacidade da radiografia de raios X e gamma de fornecer informacoes
sobre materiais de baixa densidade, em particular quando na presenca de materiais de
densidade mais alta, seja muito baixa, a radiografia de néutrons ndo sofre dessa
limitagdo. Os raios X interagem fracamente com elementos de baixo nimero atémico,
como gases nobres, e fortemente com elementos de alto nimero atbmico, como metais.
Por outro lado, enquanto os raios X seguem uma atenuacdo quase linear com a
densidade, os néutrons ndo seguem essa tendéncia. Os néutrons interagem fortemente
com alguns elementos leves com um namero atémico baixo, enquanto passam facilmente
por muitos dos elementos densos de alto numero atémico que afetariam a radiacao.
Deste modo, as técnicas sdo complementares para identificacdo de diferentes aspectos

das mesmas amostras.

Figura 17: A esquerda uma radiografia por raio X onde é possivel identificar principalmente materiais

mais densos, a direita uma radiografia por néutrons, onde é possivel identificar regi6es de menor
densidade. (PHOENIX, 2022).

Existem fartas aplicacfes na industria de testes ndo destrutivos para as quais a
radiografia de néutrons pode ser utilizada. Como os néutrons podem penetrar em material
de alta densidade de uma maneira que os raios X ndo podem, os néutrons sao
amplamente utilizados para componentes aeroespaciais com estruturas externas
espessas, como laminas de turbina e fusiveis energéticos, que séo dificeis de inspecionar
usando radiografia de raios X. Também podem ser usados para detectar agua e umidade
dentro de componentes e verificar a integridade estrutural de constru¢des, como sera

abordado mais a frente no texto. Além disso, € aplicavel para espécimes arqueoldgicos
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encapsulados em material que a radiografia de raios X ndo pode penetrar, encontrar

defeitos em ceramicos de nitreto de silicio e soldas metalicas.

3.3.5. Técnicas radioldgicas por Sincrotron

A tomografia sincrotron fornece uma maneira de visualizar a estrutura
tridimensional no interior de amostras de forma ndo destrutiva com alta resolucéo
espacial. (MARGARITONDO ET AL., 2021) Este fator permite a analise microestrutural
detalhada de diversos materiais, desde pequenos componentes metalicos a compdésitos
de uso médico. A tomografia em questdo baseia-se na deteccdo da atenuagdo ou
mudanca de fase do feixe transmitido através de uma amostra; enquanto a radiografia
comum mede imagens para uma Uunica orientacdo de amostra, a tomografia por
sincrotron mede imagens para muitas posi¢coes angulares diferentes. Isso resulta em um
conjunto de projecdes, que podem ser usadas para reconstruir camadas ou fatias
(imagens) bidimensionais no objeto. Ao empilhar essas fatias, € possivel visualizar a

estrutura em trés dimensoes.
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Figura 18: esquema de montagem de radiografia sincrotron com espelho e detector (JAVAHERI ET AL.,
2020).

As vantagens desta técnica séo principalmente a intensidade da fonte que, por ser
muito alta, produz imagens com menor ruido em escalas de tempo curtas, o que permite
investigacOes radiograficas rapidas. Além disso, o feixe em questédo pode ser facilmente
aplicado como monocromatico, permitindo correlacdes entre os valores de atenuacgéo e
0s constituintes quimicos da amostra. Também permite variar a energia da radiacao,
facilitando a investigacdo de objetos com coeficientes de absorcdo muito diferentes
dentro do mesmo ambiente de medic&o. Por fim, a coeréncia do alto feixe pode ser usada
para imagens de contraste de fase e tomografia, que fornecem contraste de imagem

muito maior.

Infelizmente, a possibilidade do uso de sincrotron ainda é bastante limitada, isso
porque a radiacéo sincrotron depende do seguinte fenémeno: um elétron em movimento
que muda de direcdo e emite energia. Quando o elétron estd se movendo rapido o
suficiente, a energia emitida estd no comprimento de onda dos raios X. (EUROPEAN
SYNCHROTRON RADIATION FACILITY, 2022). A maquina sincrotron existe com fins
cientificos para acelerar os elétrons a uma energia extremamente alta e depois fazé-los

mudar de direcdo periodicamente através de inducdo magnética para que ndo colidam
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com as paredes ou entre si. Os raios X resultantes sdo emitidos como feixes finos, cada

um direcionado para uma linha de luz préxima ao acelerador.

Ima de direcionamento

Luz de
sincrotron

elétrons

Figura 19: Esquema de im& de mudanca de rota em colimador de particulas, com saida para raios de
sincrotron (EUROPEAN SYNCHROTRON RADIATION FACILITY, 2022).

Isso ocorre quando, ao passar por esses imas, os elétrons sdo desviados de seu
caminho inicialmente reto devido a inércia. Assim, eles emitem um spray de raios X
tangenciais ao plano do feixe de elétrons, a chamada luz sincrotron. Esta luz cobre um
espectro amplo e continuo, de microondas a raios X rigidos, e € muito menos focada, ou
brilhante, do que o feixe fino de raios X de um dispositivo de inser¢cdo (EUROPEAN
SYNCHROTRON RADIATION FACILITY, 2022).

3.3.6. Comparacéao de Técnicas

A partir das informacg0@es fornecidas anteriormente, é possivel tragar uma base de

comparacao quanto as vantagens e desvantagens das técnicas:

Técnica Vantagens Desvantagens
Difracao de Raios Fornece informacbes para a | Menor sensibilidade em relagéo
X (XRD) identificacdo e determinacédo | ao PIXE.

guantitativa das varias formas
cristalinas de um material, por

isso é util na deteccdo de
alteracbes morfolégicas que
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ocorreram em um material
apos a falha, se a estrutura da
rede cristalina foi afetada

Espectrometria por
Fluorescéncia de
Raio X (XRF)

Ut na determinacdo dos
componentes elementares de
um material e suas
concentracoes.

Maior facilidade de transporte
e utilizacdo do equipamento.

Menor sensibilidade em relac&o
ao PIXE.

Espectrometria por
Emissao de Raio X
por Inducéo de
Particula (PIXE)

Ut na determinacdo dos
componentes elementares de
um material e suas
concentracoes.

Maior sensibilidade a
oligoelementos e elementos
de menor ndmero atbémico,
bem como sua analise mais

Dificuldade de transporte e
utilizacdo em campo.

rapida
Técnicas de Maior capacidade de | Necessidade de reatores
Radiologia de identificacdo de elementos de | nucleares para emissdo da
Néutrons menor densidade atdmica e | radiacéo

amostras de ligas metalicas.
Técnicas Técnica mais avancada, | Alto custo associado,
radiologicas por permite a maior sensibilidade | incapacidade de transporte e
Sincrotron e detalhamento de amostras | acesso limitado.

dentre as técnicas

comparadas.

3.4. Metodologia de caracterizacao radiolégica

A identificacdo e caracterizacdo de amostras através de técnicas radiologicas &

realizada de forma visual, em imagens 2D ou 3D. O responsavel pela anélise em questao

utiliza da imagem formada por contrastes dos raios difratados, normalmente montados

em aspectos que utilizam do espectro preto ao branco, como visto na figura 15 abaixo
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Escala de cinza resultante de imagens de raio X

Ar Gordura Tecido 0sso Metal
Macio

Figura 20: Escala de cores relacionadas a diferentes tecidos organicos em radiologia médica.
(BURBRIDGE ET AL., 2017).

A area médica, que utiliza de uma intensidade de radiacdo relativamente mais
baixa que na caracterizacdo de metais, por exemplo, € 0 caso mais comum para se
utilizar classificacdo por contraste de raio X. Neste caso, o gas do ar nos pulmdes e nas
vias aéreas superiores aparece em com coloracdo proxima ao preto, chamada imagem
hipodensa, em uma radiografia porque a matéria € mais dispersa, ou seja, menos capaz
de atenuar os feixes de raios X. A gordura, por outro lado, € apenas um ou dois tons mais
clara que o gas; por fim, o tecido com maior densidade de dgua inclui musculos e 6rgéos

e tem uma aparéncia mais uniforme, como um tom mais claro de cinza.

FRONT

Figura 21: Corte tomogréfico de cranio com projétil de chumbo depositado. (FACULDADE DE
ODONTOLOGIA DE RIBEIRAO PRETO - UNIVERSIDADE DE SAO PAULO, 2006).
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Por sua vez, a composicao vista no 0sso aparenta ser mais claro, chamada de
imagem hiperdensa, nas imagens, assim como metais, devido a sua maior capacidade
de refracdo dos raios. Por outro lado, metais pesados como Chumbo aparecem em
branco, imagem mais hiperdensa que dos 0ssos, e podem até distorcer imagens de
equipamentos radiogréficos de baixa intensidade - aqueles focados em amostras menos
densas, tecidos humanos e animais -, como indicado na imagem acima de um cranio
perfurado por um projétil de chumbo, o qual distorce os raios capturados para formacao

da imagem de contraste.

E através dos contrastes que podem ser identificados os aspectos das imagens
radiograficas, independente de qual das técnicas abordadas anteriormente deseje-se
aplicar. A aplicacdo da radiologia em engenharia de materiais ndo é diferente: para que
seja possivel obter resultados definitivos quanto a amostras - de maneira néo invasiva -

€ necessario construir imagens de contraste por radiografias.
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4. APLICACOES EM ENGENHARIA DE MATERIAIS

Como descrito na introducado historica, as aplicacdes das técnicas radiograficas
em engenharia de materiais sdo diversas, desde estudos cristalograficos a analise ndo
invasiva de metais e ceramicos. Nesta secdo abordar-se-4 uma gama de aplicacdes e
estudos de caso de uso de técnicas de raio X e tomografia na area de ciéncia de

materiais.

4.1. Analise Prética por raio X de defeitos em soldas de Cobre

Com o objetivo de determinar a razao da fragilidade de amostras de tubos de cobre
em suas soldas, Prof. Dr. Eduardo Franco Monlevade, do Departamento de Engenharia
Metalulrgica e de Materiais da Escola Politécnica da Universidade de S&o Paulo, conduziu
uma consultoria quanto as amostras em questao e caracterizacdo do estudo de falhas.
Por se tratar de dezenas de amostras com potenciais falhas internas ndo lineares,
métodos comuns de andlise ndo seriam praticos, uma vez que, se as amostras fossem
cortadas sem saber onde se posicionaram as falhas, tais locais de estudo poderiam ser
danificados. Assim, optou-se pelo uso de técnicas radiolégicas, que sao ndo invasivas e

altamente recomendadas para o estudo de falhas em metais.

Ao se utilizar de uma intensidade superior a utilizada nos exames médicos, para
gue fosse possivel o contraste em metal, foi possivel realizar a constru¢do de imagens

2D de contraste das amostras de tubos de cobre em Y, semelhantes a figura abaixo:
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Figura 22: Exemplo de tubo de cobre com solda em Y. (ALIEXPRESS, 2022).

Através das imagens geradas pelo equipamento radiografico, puderam ser
identificadas bolhas geradas internamente na linha de solda, durante o processo de
soldagem. Tais bolhas podem ser identificadas pela coloracao (tom de cinza) mais clara
em relacdo a regiao metdlica, que indica uma bolsa de gés. A presenca de tais bolhas
configura a razéo principal da fragilidade do tubo, uma vez que o torna menos denso,

com paredes mais finas, e gera linhas de crescimento de trincas.

Figura 23: Radiografia por raio X da amostra 13 de soldas em tubos de cobre. (MONLEVADE, 2022).
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Nas regibes das margens esquerda e direita das imagens podemos perceber o
gue se parece uma formacdo bolhosa que, na realidade, sdo manchas geradas pelo
processo de radiografia no detector ou na construcdo da imagem - fato que se confirma

pela mesma formacao aparecer nas radiografias das 32 amostras.

Na verdade, as bolhas ocorrem na regido mais centralizada, apontada pela seta,
e regides mais proximas as soldas externas, o que confirma a teoria de que a formacéao

de bolhas estaria relacionada ao aquecimento da regidao de solda.

Figura 24: Radiografia por raio X da amostra 9 de soldas em tubos de cobre. (MONLEVADE, 2022).

O mesmo ocorre na amostra 9 (lado A), na qual é possivel identificar bolhas
formadas nas regides de solda mais proximas ao final do tubo largo e inicio dos tubos

menores

Chen et al, 2020, em estudo, determinaram quais for¢as séo determinantes para
a formacao de bolhas em solda através de técnicas de raio X por andlise dos diferentes
angulos de tocha de solda. Através deste processo, determinaram que o metal base e o
material de solda, quando submetidos ao calor, sdo fundidos para formar uma poca

fundida, enquanto o hidrogénio da base e dos materiais de soldagem entra na poca
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fundida devido a protecdo inadequada que pode ter ocorrido durante o processo de
soldagem. Tal processo ocorre principalmente na frente e no meio da poca de fusdo. Em
metais com maior solubilidade de hidrogénio, ele se dissolve em grande quantidade na
poca, mas apoés a solidificacdo, como mencionado anteriormente, o gas tomara forma de

dendritos, com maior concentragcéo conforme a velocidade de resfriamento do metal.

Forca de arco

| Forca de
Forca de fricgdo diferenca de
interna presséo
Forca de gota
q__/k-/ = gravidade
(]
- — — =k -
Convecgéo de ,‘.:, .‘1 + Cisalhamento plasma I
Marangoni L‘ ; '\_ﬂ__/' '
Forca de Lorentz — Forca de Flutuag&o Forca de Flutuacéo

Forca de arco
(a) (b)

Figura 25: (a) Forcas atuando na poca liquida da solda (b) for¢as atuando na bolha de gas dentro da
poca de solda. (CHEN ET AL., 2020).

Deste modo, os atomos de hidrogénio precipitados se combinam e formam
moléculas de gas hidrogénio, que se agregam formando as bolhas, que, por sua vez,
crescem na estrutura por nucleacédo e flutuam para fora da poca. Entretanto, devido ao
resfriamento rapido de metais como Cobre e Aluminio, tais bolhas ndo tém tempo de
serem expelidas e permanecem solidificadas na estrutura - fato ainda mais agravado se
a solda é feita em agua, como sera abordado mais adiante no texto. Devido a fisica dos
fluidos em questdo, na poca de soldagem, Cheng et al. determinaram que quanto maior

a inclinagao da tocha de soldagem (angulo a), menor a formagéo de bolhas e poros:
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Figura 26: Forcas atuantes sobre uma bolha de gas em poca de solda conforme angulo da tocha de
solda. (CHEN ET AL., 2020).

Isso ocorre porque a forca perpendicular a superficie da poca de soldagem (f1),
causa a conveccdo do metal fundido. Deste modo, a conveccdo causa uma forca
contraria a flutuacdo das bolhas, forcando-as na direcdo oposta a sua flutuacdo (para

baixo) e impedindo que sejam expelidas da poca.

4.2. Analise Pratica por tomografia em amostra de ferro apés reducéo

aluminotérmica

Para que fosse possivel identificar potenciais bolhas formadas por processo de
reducdo por aluminotermia, foi realizada tomografia sobre uma amostra sélida de Ferro
tratada em outubro de 2022. Para formar a amostra, foi preenchido um cadinho com
100,3g de Minério de Ferro e 37,3g de Aluminio; em seguida, foi feita ignicdo do cadinho
com tocha embebida de alcool, a reacdo neste caso segue Y2 Fe203 + Al — Fe + 2 Al20s3,
na qual o objetivo é formar o Fe com a maior pureza possivel, através da afinidade que

0 Aluminio tem pelo Oxigénio.
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Figura 27: (a) Amostra durante processo de aluminotermia. (b) Amostra de Ferro apos a reagdo. (Acervo

pessoal, 2022).

Apos a reacdo, por gravidade, o Ferro se acumula em uma amostra densa no
fundo do cadinho, enquanto a escéria se forma na regido superior. A massa formada de
Fe foi de 54,88 g, porém, devido a densidade esperada do metal pés-fuséo, é possivel
perceber que o volume ndo corresponde diretamente a massa, sendo maior que o
esperado. Por esta razdo, estima-se a potencial formacdo de bolhas internas ao corpo

férrico, indicado também pela formagé&o de bolhas na superficie de outras amostras.

Para que fosse possivel realizar uma avaliagdo ndo destrutiva da amostra, foi
proposto realizar um diagndstico tomografico, uma vez que analise em raio X ndo seria
capaz de indicar bolhas menores ou sua localizacao (por se tratar de imagem 2D planar).
Para tal analise, foi possivel utilizar um tomdégrafo médico craniano de alta precisdo por
um laboratério radiolégico em Ribeirdo Preto, chamado Radiologia Jardim. O
equipamento em questao trata-se de um Morita Veraview X800, e na medicao realizada,

as especificagbes seguiram 0s seguintes parametros:
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Tenséo do Tubo 98.0 kv

Corrente do Tubo

Tempo de Exp.

CTDw

DAP 1151.83mGycm2
Figura 28: Especificagcdes do equipamento tomografico utilizado. (Acervo pessoal, 2022).

Uma vez obtidas as centenas de imagens radioldégicas que configuram a
tomografia computadorizada, € possivel reconstruir a amostra em 3D no software
OneVolumeViewer, do equipamento. No programa, é possivel caminhar no interior da
amostra em 3 eixos diferentes (XYZ), como representados na imagem abaixo e identificar

contrastes de cor que indiquem irregularidades em seu interior, neste caso, bolhas de

Figura 29: Identificagdo de bolhas na amostra em 3 diferentes eixos tomograficos e reconstrucéo digital

da amostra. (Acervo pessoal, 2022)

Através da analise no software foi possivel identificar uma bolha maior na regiao
superior central da amostra, cercada de algumas bolhas menores. Isso indica fluxo
semelhante ao da solda no caso anterior, onde a formacdo do gas tem a tendéncia a

flutuar e ser expelida pela regido superior, mas devido ao rapido resfriamento, fica contida
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na amostra de Ferro. Tal bolha é responsavel pela densidade relativa menor da amostra

analisada, devido ao seu tamanho e conteudo de gas.

3 o4 s

Figura 30: Identificacdo de bolhas na amostra em planos perpendiculares a base, em reconstrucao
tomogréfica. (Acervo pessoal, 2022)

4.3. Aplicacbes em Estruturas

4.3.1. Aplicacdes em interfaces metalicas

As interfaces internas de um material policristalino tém o potencial de uma
influéncia significativa sobre as propriedades fisicas e mecénicas do material. Quando
tais interfaces se tornam zonas heterogéneas microestruturais, ou quando a escala da
microestrutura é reduzida a um nivel em que essas interfaces constituem a maior
proporcao do volume do material, entdo esta estrutura e as propriedades das interfaces
dominam o controle das propriedades em lugar da estrutura intrinseca e das propriedades
dos cristais (NI ET AL., 2012). Da mesma forma, quando a espessura do filme em uma
amostra multicamadas se aproxima da nanoescala, mesmo se as heterocamadas forem

homogéneas, as propriedades do conjunto sdo novamente dominadas pela interface.
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Dada a importancia na determinacgéo das propriedades do material, a caracterizagédo das
interfaces que se formam entre agregados cristalinos ou amorfos que se diferem entre si,
a compreensao dessas caracteristicas de tais nanoestruturas € necessaria e pode ser
obtida por meio de técnicas radioldgicas (SURYANARAYANA ET AL., 1995).

Embora muito trabalho experimental e teorico tenha sido feito sobre os aspectos
de fraturas em interfaces nos ultimos anos, o desenvolvimento e propagacao de trincas
ainda ndo sdo completamente compreendidos. Pela necessidade dos estudos de
propagacédo de trincas de meios de caracterizacdo néo destrutivos e de resolucao
espacial muito alta, idealmente nanoescala, os métodos de difracdo de raios X surgem

como os melhores candidatos para tais aplicacdes.

Na abordagem abaixo, um analisador de cristal € empregado para coletar a
intensidade de difracdo de raios X em funcdo de coordenadas angulares no espaco
reciproco, e um formalismo de recuperacdo de fase direta € usado para reconstruir
guantitativamente a funcdo de transmissdo complexa do objeto difratado com uma
resolucéo espacial de até algumas dezenas de nanémetros em uma dimenséao. A técnica
€ insensivel as dimensbes e coeréncia do feixe de raios X, tornando a abordagem
adequada para instalacdes laboratoriais. A aplicacdo quantitativa bem-sucedida da
técnica para reconstruir os “instantaneos” de um perfil de trinca, em funcdo da tenséao
aplicada, em uma folha de Al de 15 microns com resolucao espacial de aproximadamente

40 nm é usada para ilustrar essa nova abordagem.
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Figura 31: Diagramas de simulagfes de formatos da interface aluminio-ago e distribui¢céo de intensidade
relativa simulada (NIKULIN ET AL., 2008).

Simulando a diferenca de raios incidentes e refletidos em interfaces de dois metais
diferentes, Aluminio e Ferro, em trés posicionamentos diferentes (inicialmente sem
trincas), é possivel construir os gréaficos acima que indicam um maior indice de refracéo
na interface dos metais. Quando a interface € paralela ao raio incidente (a), o gréfico se
comporta com pico Unico, que indica o ponto de interface. Ja no segundo (b), existe um
dente em formato de “V” na interface, que causa uma queda na espessura dos metais
em direcdo a interface; isso gera, além do pico principal no grafico, o surgimento de picos
secundarios, “picos satélite” causados pela parte ndo refratada dos raios. Ja no ultimo
(c), a interface € continua, porém nao perpendicular, com isso, o grafico indica o que é
refratado da combinacdo dos metais sobrepostos. Em casos semelhantes ao terceiro,
independentemente do posicionamento da amostra ou do formato da interface, é possivel
identifica-las utilizando de raios X e um método de reconstrucdo gréafica através dos
angulos presentes nas interfaces e a espessura da amostra, segundo a légica do exemplo
abaixo (NIKULIN ET AL., 2008).
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Figura 32: Diagrama esquematico da relacdo da geometria da interface ago-aluminio com o perfil
reconstruido da relagéo refrativa (NIKULIN ET AL., 2008).

Aplicando o0 mesmo método para interfaces embarcadas de duas camadas de
aluminio-cobre e silicio-ouro, pode-se obter novos resultados, simulando uma
configuracéo de interface diferente das anteriores. As amostras foram simuladas para ter
duas camadas planas sobrepostas, como é o caso de muitos materiais metalicos na
industria. A superficie plana da amostra e a interface entre materiais diferentes foram
assumidas como perpendiculares ao raio X incidente. Assim, assume-se que 0s raios X
passam consecutivamente pela espessura de um material, pela interface e pela

espessura de outro material. Deste modo, a difracdo ocorre devido a variacdo da

espessura das camadas que formam a interface dentro da amostra.
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Figura 33: Perfil de espessura de uma folha de aluminio sob tens&o externa reconstruida por dados
experimentais. (NIKULIN ET AL., 2008).

Considerando o caso acima, unidimensional, foi simulado um corte através da
amostra por um plano infinitamente fino, coincidindo com o plano de difracdo. As
interfaces foram simuladas para ter um formato de triangulo periédico com periodo de 1,5
pm e amplitude variando de centenas a dezenas de nandmetros. Assim, o formato das
interfaces simuladas foi semelhante ao formato das interfaces facetadas descritas

guando o estresse bilateral atuava na amostra.

4.3.2. Aplicacdes em Cimentos

Por muitas vezes o uso de radiologia em estudos de cimentos se relaciona
principalmente pelo efeito de fluidos, especialmente a dgua em estruturas cimenticias.
Devido a alta sensibilidade de néutrons a pequenas quantidades de agua, radiografia por
néutrons é empregada como uma técnica de visualizagéo ndo destrutiva (SHAFIZADEHA
ET AL., 2014). Nestes casos, a agua pode ser utilizada como uma variavel para
determinacdes como a da porosidade. Nos casos descritos a seguir, utiliza-se de

néutrons gerados por uma fonte de espalhamento que voam por um colimador e evacuam
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por tubos de voo até as amostras. Um cintilador é utilizado para converter os néutrons
ejetados em luz, que sera registrada por um sistema de cameras CCD e salvos como

uma matriz.

4.3.2.1. Polimeros Superabsorventes em Cimentos

O concreto pode trincar devido a sua fragilidade A forcas de tenséo e, com isso,
fluidos e gases que podem ser danosos ao material e a estrutura como um todo podem
adentrar a trinca. Tais materiais infiltrantes podem causar uma queda na durabilidade,
custos de manutencao e declinio estrutural de edificacdes. Para solucionar tal questéo,
hoje existem aplicacdes de polimeros superabsorventes que conseguem reter 0s
infiltrantes em tais estruturas. Para o estudo e comprovacao da eficacia de tais polimeros
em pratica, D. Snoeck prop6s a analise por radiografia de néutrons (SNOECK ET AL.,
2012).

(A) (B)

Figura 34: Polimero Superabsorvente (a) sem hidratacéo, (b) hidratado. (WONG, 2018).

Dentre os problemas que podem ser causados pela infiltracdo de substancias em
trincas de concreto, podemos destacar: a corrosao de metais, ataque por congelamento
em regides mais frias, ataque quimico e expansao interna. Tudo isso pois os infiltrantes,
principalmente a agua, podem adentrar em diferentes estados fisicos e se concentrar em

poros mais internos da estrutura.
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Para solucionar tal problema, séo utilizados diversos polimeros superabsorventes,
dentre eles o sal poliacrilato de potassio produzido pela BASF e um polimero
superabsorvente a base de vinil sintético desenvolvido pelo PBM Research Group of
Ghent University. Estes polimeros sdo misturados na composi¢ao do concreto portland e
beneficiam o material com sua capacidade de absorver umidade e liquidos do ambiente
(até 500 vezes o0 seu proprio peso), e reter a estrutura sem dissolver. (SNOECK ET AL.,
2012). Este fendbmeno ocorre devido a diferenca de pressdo osmaética que existe entre o
hidrogel e a solucéo infectante. No caso de trincas em concreto, ao serem infiltradas por
algum liquido, estes polimeros sofrerdo absor¢cédo e consequente expansao, fechando a
trinca e impedindo a entrada de novos fluidos, o chamado cimento “self-healing” (“auto-

curavel”).

Para que fosse possivel determinar a capacidade relacionada a esta técnica,
determinou-se que o método mais eficaz seriam as radiografias por néutrons de trincas
em cimentos enriquecidos com o0s polimeros. Através das imagens obtidas (abaixo)
guantificou-se a penetracao de dgua nas trincas através do ponto mais alto de penetracao

em cada uma das amostras cimenticias (ponto de inflexdo do perfil tmido).
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Figura 35: Distribuicdo horizontal e vertical da umidade através de uma amostra trincada sem adi¢éo de
SAP (0 — CRA) com visualizagdo em 5 s, 1 min, 15 min, 1 h e 4 h ap6s o contato com a agua. O
retangulo branco é usado para quantificagcdo da distribuicdo de umidade horizontal média e o retangulo
preto para distribuicdo de umidade vertical média. Os pontos na parte superior sdo os pontos de inflexdo

utilizados, os circulos na parte inferior séo os locais dos reforcos (SNOECK ET AL., 2012).

Na imagem 35 é possivel observar que, a depender da composi¢cdo dos cimentos
apos 4 horas de exposicdo a agua, havera uma absorcédo inferior pelos capilares de
cimentos com maior presencga do polimero superabsorvente. Ao mesmo tempo, ocorre

uma diminui¢do da umidade especifica por terem a citada capacidade de inchar ao redor
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da trinca. As amostras sem o polimero (SAP) mostraram a maior absor¢cdo de agua,
seguidas do cimento com 1% de SAP, B e C e por ultimo 2% do SAP C (os dois ultimos

nao possuem trincas).

O que ocorre é que as particulas do polimero aumentam de volume até 2,25 mm,
e parte deste volume preenche os macroporos, enquanto o restante do volume serve

como “tampao” para a trinca em questao, evitando a entrada da agua.

Na imagem 36, podemos observar os resultados radiograficos ao longo do tempo
no cimento sem o super-polimero. Com a penetracédo da agua atraves da trinca, ao longo
do tempo, a capilaridade do cimento faz com que ela seja agente umectante de uma
regido cada vez maior, danificando-o ao longo do tempo. O célculo da penetracdo da
agua foi feito através da funcdo do tempo x(t), no qual B € o coeficiente de penetracéo
de 4gua na capilaridade [m.h"-1%]; da tendéncia das linhas do grafico pode ser obtido o

coeficiente de penetracdo por capilaridade B.
X(t) = B/t

A comprovacao da eficicia do uso dos polimeros na formulagdo do cimento foi
somente possivel devido ao uso de técnicas radiol6gicas paralelamente, comprova-se a
capacidade destas técnicas de determinar agentes umectantes e questdes que podem

afetar estruturas de maneira preventiva.
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Figura 36: Teor de agua obtido por radiografia de néutrons apds 4 h de contato com agua para amostras
trincadas sem adicdo de SAP, 1 m% SAP B, 1 m% SAP C, 2 m% amostras SAP C e amostras ndo
trincadas sem SAP e néo trincadas com 1 m % de SAP C. (SNOECK ET AL., 2012).

4.3.2.2. Quantificacao de presenca de agua em interface cimento-ceramica

Em muitos casos de depdésitos de descartes radioativos, sao utilizados cimentos e
ceramicos com interface direta (uma forma de compdsito, nem sempre intencional)
(SHAFIZADEH ET AL., 2015). Entretanto as diferencas estruturais entre os dois materiais
causam fluxos de massa através da interface, causando consequentes alteragdes
estruturais e na capacidade de transporte de ambos os materiais, podendo finalmente
afetar o sistema de mdultiplas barreiras. Ao utilizar-se de técnicas de radiologia por
néutrons, é possivel medir os parametros de transporte difusional. No caso abordado
abaixo, o objetivo era de medir as mudangas no conteado de agua da interface

(porosidade) e as caracteristicas espaciais.
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Utilizando de cimento Portland (Tipo CEM | 52.5 N HTS, Lafarge, Franca) em
contato com uma argila compacta de montmorilonita de sédio, foi possivel posicionar as
amostras em uma célula com um cilindro de politetrafluoretiieno (PTFE) (No. 4) com
suporte mecanico contra a pressao que poderia afetar o volume da argila em uma camara
de aluminio (No. 7). Ambos o PTFE e o aluminio tém baixa atenuacao de néutrons, o que
nao afeta significativamente a analise radiogréafica da agua. Existem dois tampdes de
poli(éter-éter-cetona) (PEEK) que mantém as amostras em contato com a agua (No. 6).
O-rings de Elastdmero de flior (FKM) (No. 3) vedam o sistema. Finalmente, tampas de
rosca de PEEK que auxiliam em manter as amostras no local, especialmente a amostra

de argila expansivel.

1cm
b

Figura 37: Vista da sec¢éo transversal de uma célula de amostra: (1) amostra de cimento, (2) amostra de
argila, (3) O-rings, (4) suporte de amostra de PTFE, (5) fritas de PEEK, (6) reservatorios de solugéo
dentro de tampas de PEEK, (7) suporte de aluminio. A parte emoldurada em preto representa a parte
exposta aos néutrons. (SHAFIZADEHET AL, 2015).

Para obter-se os melhores resultados, as amostras foram posicionadas o mais
préximo possivel do detector, o que possibilitou a incidéncia de mais néutrons nele para
gue a resolucao fosse melhor e fosse possibilitada uma analise de porosidade. Para
analise dos resultados, as imagens I(E,x,y,t) sdo sobrepostas e 0s pontos brancos de

radiacdo gamma sao filtrados por medianas em 2D e é utilizada a Lei de Beer-Lambert:

Ix,r)y=1,(x.t)exp(—ud. —pud, —pud )=1,x1)r(x1),
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Onde 10(x,t) é a intensidade do raio de incidéncia, "(%-1) = exp(-sd—pud—p.d.) aq
flutuagbes relativas locais causadas pela amostra, pc,us € pw 0s coeficientes de
atenuacao da célula, a amostra de cimento ou argila e a agua dos poros. J& dc,ds e dw

sdo as espessuras equivalentes destas mesmas camadas.
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Figura 38: Radiografias de néutrons de uma interface cimento-argila em t = 64 dias (esquerda) e t = 104
dias (direita), e seus perfis de teor de agua corrigidos (médias ao longo da horizontal da selecao
retangular amarela, cimento esta localizado a esquerda, argila a direita). O quadrado vermelho
representa a parte da imagem selecionada para correcdo da janela de dose. (SHAFIZADEH ET AL.,
2014).

As imagens na figura 38 ilustram radiografias por néutrons da célula com interface
cimento-argila (cimento a esquerda e argila a direita), sendo a imagem a esquerda de 64
dias e a direita de 104 dias da mesma célula. Também p6de-se construir os graficos de
contetdo de agua corrigido das células utilizando da Lei de Beer-Lambert e calculos por
software do perfil da agua nas amostras. Dos graficos, pode-se evidenciar a permanéncia
do perfil da 4gua em espacos especificos com uma penetracdo inicialmente, em sua
maior parte, préxima a interface cimento-argila no longo prazo (104 dias), a presenca de
agua continua proxima a interface do cimento e menor na interface da argila, com maior
umidade nesta Ultima - mais distante do cimento. Alguns pequenos picos no grafico se

dao as geometrias especificas dos materiais.

4.3.3. Caracterizacdo de defeitos em soldas e dutos de transmissao subaquaticos
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4.3.3.1. Soldas

A soldagem em presenca de agua € uma técnica para reparo estrutural em
plataformas e navios offshore. Entretanto, mesmo com os esforgos para melhorar as
propriedades mecanicas das soldas umidas, a soldagem em contato direto com a agua
ainda apresenta muitos impeditivos. Soldas solidas com qualidade estrutural semelhante
as soldas feitas ao ar raramente foram alcancadas, isso devido as altas taxas de
resfriamento causadas pelo contato direto com a agua e a presenca de hidrogénio
derivado da dissociacdo da agua. Estes fatores levam a formacéo de defeitos, como
poros e trincas no metal de solda e na zona afetada pelo calor que afetam negativamente
as propriedades mecéanicas mais importantes responsaveis pela baixa ductilidade usual
nas regides de solda (ENDO ET AL., 2009).

No resfriamento da solda, os cordfes se contraem nas direcdes transversal e
longitudinal. Esta bem estabelecido que as contracdes longitudinais sdo responsaveis
por maiores tensdes residuais apos a soldagem. Como consequéncia, em soldas Umidas,
a baixa tenacidade associada a fragilizacdo por hidrogénio pode levar a nucleacédo de
trincas com orientacdo predominante transversal ao eixo da solda (BRACARENSE ET
AL., 2008).
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Figura 39: Viséo 3D de trincas segmentadas mostradas em (a) plano x-y, (b) plano x-z, (c) depois de uma
inclinacdo de 6° no plano y-z. Na Ultima imagem, os espacos periodicos entre as regides trincadas podem
ser claramente vistos e estdo todos orientados no plano da imagem. (BRACARENSE ET AL., 2008).

Ao se utilizar da técnica tomografica, € possivel analisar a estrutura interna de
amostras de corddes de solda feitos em presenca de agua salgada. Para tal, € necessario
realizar o processo de radiografia de diferentes angulos da amostra e compilagdo em
software computacional (ImageJ). Devido ao perfil da amostra (no caso da imagem
acima, uma liga metalica a base de Manganés, Silicio e Molibdénio), no caso do exemplo
acima, uma série de filtros passa-banda teve que ser aplicada para remover o
escurecimento presente nas bordas externas da amostra. O filtro passa-banda no ImageJ
foi usado para filtrar as estruturas grandes (até 200 voxels), mantendo as estruturas
pequenas (filtrar até 0 voxels) (DOUGHERTY ET AL., 2007). Assim, além de caracterizar
a geometria da trinca, os dados da tomografia de raios X também sdo capazes de
fornecer informacdes sobre a distribuicdo da trinca e identificar padrdes na soldagem. As
trincas em geral situam-se no plano x-z com faces aproximadamente normais ao eixo y
que é a direcdo de soldagem. A densidade numérica linear das fissuras pode ser
calculada contando o numero de transi¢ces de aco para fissura ao longo de cada direcao
coordenada, no exemplo acima, identificou-se que para as direcbes x e z foram

essencialmente iguais e cerca de metade da densidade de fissuras na direcao y.
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4.3.3.2. Dutos

Dutos subaquaticos sdo cada vez mais utilizados para transportar altas
guantidades de gas e petréleo por milhares de quildbmetros em diversas regides do
mundo, em especial na Europa (HONG ET AL., 2021). Para que a operacao destes dutos
ocorra sem problemas, é necessaria constante inspe¢do para potenciais corrosdes e
defeitos. Isso porque tais dutos fornecem, em grande parte, recursos essenciais para
diversas populacdes e qualquer acidente com eles poderia interromper o fornecimento
de tais commodities, o que certamente causaria grande impacto econémico e ambiental
aos paises envolvidos. (KHADEMI-ZAHEDI ET AL., 2018).

A corrosao ocorre majoritariamente devido a reacao eletroquimica na presenca de
um eletrélito em meio aquoso - neste caso, agua marinha -, com a transferéncia de
elétrons. Existem alguns tipos diferentes de corros6es que podem ser observados em
dutos. A corrosao uniforme, como o nome descreve, ocorre de forma uniforme nos dutos
e pode causar afinamento da camada e potenciais vazamentos. Por sua vez, a corrosao
pitting, a mais comum, é severa e localizada, podendo levar a cavidades na estrutura. A
cavitacdo, ocorre por dentro da estrutura por meio da pressao do fluido e gera bolhas
internas. Ainda, a corrosao por erosao, geralmente ocorre devido ao movimento do fluido
ou particulas internas. Por fim, a corrosao por corrente Stray é causada por correntes de

agentes terceiros na regido externa. (VANAEI ET AL., 2016).

Por tais razbes, métodos de inspecao confiaveis sdo necessarios e utilizados,
como € o caso do ultrassom, vazamento por fluxo magnético e por corrente. Entretanto,
tais inspec¢des internas nem sempre sdo possiveis, seja por falta de acesso externo ou
guestdes internas ao duto. Por isso, se faz necessario o uso de radiografia na inspecao
externa dos dutos. N&o obstante, os equipamentos radiolégicos exigem uma robustez

maior ao serem utilizados em meio subaquatico, ndo s6 por se tratar de dutos de
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espessura consideravel, mas também por questfes inerentes ao ambiente submarino,

como a presséao de agua.

A técnica mais utilizada nestes casos € o DWSI - Double Wall Single Image
(Imagem Unica de Duas Paredes) (HAITH, 2017), que consiste em um detector e
irradiador de raios que sdo colocados bem proximos ao duto, um de cada lado. Devido a
configuracdo em leque (figura 37), o lado observado é o mais proximo ao detector, o0 que
causa a necessidade de rotacionar o equipamento em torno do duto. As regides com
corroséo ou defeito sédo determinadas por uma maior irradiagéo no detector, uma vez que

se tornam mais finas em relacéo as paredes do duto.

” il

origem -
9 Cone de possiveis

localidades

/

duto
defeito

Detector

Imagem
do defeito

Figura 40: Esquerda: Um exemplo de configuragdo para radiografia de um tubo contendo um defeito de
furo de fundo plano. Direita: Cone de possiveis localiza¢des de defeitos calculado por meio do tragado de

raios, usando apenas as posi¢des da fonte e do detector. (HAITH ET AL., 2017).

Apbs a obtencdo de imagens por diferentes angulos, elas sdo sobrepostas para
gue se permita a identificacdo de defeitos ou corrosdo. As imagens que nao
apresentarem potenciais defeitos podem ser utilizadas para subtrair o “plano de fundo”
para destacar melhor os intersticios das imagens que os apresentam o método descrito
tem por objetivo melhorar a visibilidade das imagens, como descrito por Haith (2017). Nas
imagens abaixo, é possivel perceber a diferenca de um mesmo defeito quando as

imagens tém um tratamento do fundo (direita) e quando nédo tém (esquerda).
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Figura 41: A esquerda, a imagem radiogréfica original, com defeito em destaque. A direita, a mesma

imagem apds subtracdo da média de fundo, com isso a variacao de fundo foi removida e o defeito fica
mais aparente. (HAITH ET AL., 2017).

Com estas imagens, é finalmente possivel identificar potenciais corrosées nos
dutos, uma vez que, como mencionado anteriormente, as regides afetadas apresentarao
uma camada mais fina em relacdo as regifes vizinhas, o que permite uma maior
penetracdo de raios incidentes no detector. Nos casos de dutos utilizados para gas e
petréleo, o local mais comum de ocorrerem corrosées sdo as soldas, que acabam por
perder espessura ao longo do tempo (CORREA ET AL., 2009).
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Pixels na vizinhanca da descontinuidade

Figura 42: Imagem experimental do duto de 25,4 cm de didmetro com 28% de descontinuidade na regiéo
de solda. (a) Regido de defeito. (b) Pixels utilizados na analise. (HAITH ET AL., 2017).

4.4. Aplicacdes referentes ao estudo da complementaridade de fétons e néutrons

4.4.1. Andlise sobre carga de bateria ao longo do tempo

Um uso para o estudo com raio X € representado na figura abaixo, na qual é
possivel identificar se¢Bes cortadas através de tomografias de uma bateria alcalina
(imagens a e b com raio X de sincrotron, imagens c e d da radiografia de néutrons), antes
e depois da descarga da amostra. Pode-se, na tomografia, observar as mudancas
estruturais no p6 de zinco - as particulas brancas no meio - que oxidou e em parte se
dissolveu no eletrolito KOH. Ja o catodo esta “inchado” e rachando devido a reducéo do

MnO:2 na &rea cinza, e a intercalacdo com hidrogénio.
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Figura 43: Secfes transversais de radiografias de baterias alcalinas. (a) e (b), Tomografia sincrotron de
bateria AAA. (c) e (d), tomografia por néutrons de bateria do tipo Bloco-C. (a) E (c) antes da descarga, (b)
e (d) ap0s descarga. (BANHART ET AL., 2013).

Entretanto, percebeu-se que apds a descarga, hidrogénio se movia do eletrélito
(area escura) para o MnO2 (area clara), o que demonstra como os diferentes contrastes

gerados pelos raios X e néutrons podem complementar a analise.

No caso de baterias de Litio-iodo, como o abaixo, devido ao estado solido do
eletrdlito, esta bateria consegue prover correntes continuas e confiaveis a circuitos curtos
limitados, por essa raz&o, € muito utilizada em aplicacbes meédicas, como em
marcapassos cardiacos. O iodo possui um contraste classico em imagens de raio X,
enquanto o litio pode ser identificado por exame por néutrons. Por essa razdo, neste
caso, as duas técnicas sdo complementares com a finalidade de identificar a distribuicéo
dos componentes na amostra. Analisando a estabilidade do litio em longos periodos, as
imagens revelaram uma forte carga na distribuicdo de litio, mesmo apés alguns anos, o
gue deu aos desenvolvedores de equipamentos insights que possibilitam uma menor
necessidade de cirurgias para troca de baterias em pacientes.
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Figura 44: Bateria de iodeto de Litio. (a) radiografia por raio X que mostra principalmente a distribuicao de
iodeto. (b) radiografia por néutrons que mostra distribuicdo de Litio na mesma bateria. (c) tomografia por
néutrons da bateria com observagéo da distribuig&do de Litio na mesma bateria. (c) tomografia por
néutrons da bateria com observagéo da distribuicdo de Litio em vermelho. (BANHART ET AL., 2013).

4.4.2. Anadlise de fases em espuma metalica

Devido a alta sensibilidade que a radiografia por néutrons tem aos gases nobres,
especialmente hidrogénio, a técnica € muito utilizada para identificar a distribuicdo de
hidrogénio em diferentes materiais. E 0 caso de espumas de aluminio que s&o produzidas
em primeira etapa como materiais precursores, na qual um agente soprador
(normalmente TiH2) é adicionado. (BANHART ET AL., 2013). A distribui¢cdo do agente de
expansédo obtida antes e depois da formacdo de espuma € uma guestdo importante em
seu desenvolvimento. Enquanto as técnicas de raios X sdo muito Uteis para exibir a
microestrutura com resolucéo espacial adequada (imagem abaixo - a), utilizando-se das
técnicas de néutrons, pode-se identificar fases mais complexas. A imagem abaixo (b) é
um exemplo deste caso, em que se pbde identificar aglomerados de TiH2 em uma

amostra de espuma de AlSisCua,
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Figura 45: (a) Radiografia de espuma AlSisCua. (b) Tomografia de néutrons de espuma AlSisCua.
Aglomeracéo de TiH2 em vermelho. (BANHART ET AL., 2013).

A estrutura de poros extraida de imagens de radiografia por néutrons é também
empregada para simular o transporte de gas em espumas metalicas sob diferentes

ensaios de taxas de compressao pela conversao do fluxo de néutrons (WU ET AL., 2021).

Especificamente no campo da visualizacdo da agua, o método por néutrons é
aplicado para caracterizar o efeito de designs de baixo fluxo, pressées de compresséo e
condi¢cdes de operacdo no gerenciamento de agua. Recentemente, a radiografia de
néutrons foi empregada para comparar o gerenciamento de adgua de espuma metélica e
PEFCs baseados em campo de fluxo de serpentina (WU ET AL., 2021).

4.5. Aplicacdes Médicas

45.1. Ciéncia Forense
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Identificacdo de denticdo € o método mais valioso para identificacdo forense de
restos humanos, pela praticidade e confiabilidade (LOOMIS ET AL., 2018). Para tal, sdo
utilizadas técnicas radiologicas e tomograficas, uma vez que, além da denticdo natural
humana, muitas vezes sao encontrados materiais de preenchimento restaurativo nos
dentes, compdsitos, preenchimentos temporarios (IRM, Ketac Fil), ceramicos (Teric Flow,
Teric Evo, Vitablocs, Oralloy,) e adesivos (3M, Optibond, Xeno Il1). (JACKOWSKI ET AL.,
2008). Um problema que é enfrentado pelos cientistas forenses € a capacidade de
diferenciacdo e identificacdo de tais materiais na denticdo j& que visualmente eles sao
instalados com o intuito de se manterem o mais proximo possivel da denticdo natural.
Assim, se faz necesséario o conhecimento do comportamento radiolégico dos materiais

odontologicos.
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Figura 46: Delineacao gréfica da faixa de HU com base nos valores obtidos nos materiais restauradores
investigados. O limite inferior e superior da radiopacidade da amalgamma nao pode ser avaliado de forma
confiavel. Apenas Vitablocks (ceramico), liners e adesivos possuem radiopacidades que estao no nivel
dos dentes ou inferiores. (LOOMIS ET AL., 2018).

Em analise radioldgica, foi possivel identificar que os preenchimentos temporarios

possuiam uma atenuacdo de raio X entre ~6.000 e ~7.700 HU. J& os preenchimentos
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permanentes, os produtos Tetric Flow e Tetric Evo Ceram tiveram os maiores valores néo
metalicos, ~11.200 a ~14.000 HU, enquanto o produto Dyract eXtra demonstrou ~5.000
a ~5.900 HU. Ja os preenchimentos ceramicos apresentaram muita dificuldade na
andlise, por possuirem uma radio-capacidade semelhante ou abaixo da dentina, como
pode ser observado acima.

Materiais de Materiais de preenchimento
preenchimento permanente Liner e adesivos
temporario A
Tetric Evo Dyract Vitablocs Oralloy M
nome IRM Ketac Fil | Tetric Flow |  Ceram eXtra MarkII | Magicap$ | Vitrebond | Optibond | Xeno III
Média dos maximos
valores de HU 7693.3 7654.2 140154 13899.6 5883.8 24288 30710.0 3516.3 54654 606.7
Desvio padrdo dos
maximos valores de HU 3072 2673 4305 4374 2099 134.5 0.0 3559 213.7 485
Média dos minimos
valores de HU 61779 6055.0 11224.6 115388 4997.5 15442 30710.0 2976.7 4840.0 2771
Desvio padrdo dos
minimos valores de HU 396.7 3724 . 1439

Exemplos de
imagens

reformatadas
em 2D

Figura 47: Tomografia de fonte dupla de resolucéo ultra-alta para visualizacdo odontolégica forense -

discriminacdo de obturagfes cermicas e compostas (LOOMIS, 2018).

A diferenciagcdo de materiais comumente utilizados na odontologia, sejam
ceramicos, compoésitos ou metais, permite identificar a origem dos materiais na denticéo
sujeita a estudos forenses (denticbes de corpos nao identificados), sendo possivel
auxiliar a identificagd@o vitimas, com auxilio outras técnicas de ciéncia de materiais e da
ciéncia forense.

4.5.2. Implantes Médicos

Os métodos radiolégicos em materiais sdo de suma importancia no meio médico

nao somente pelo fato de que muitos tecidos do corpo humano possam ser considerados
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biocompdésitos (RAMAKRISHNA, 2016), mas também pelo uso cada vez mais comum de
implantes sintéticos. Implantes sédo considerados os equipamentos que sdo colocados
dentro do corpo humano temporariamente ou permanentemente para diagndstico,

monitoramento ou finalidades terapéuticas (LI, 2015).

Copo Liner

Metal ou Polietileno Ceramico ou Polietileno
- h..

Cabeca Haste Femoral

Ceramico ou Metal Metal

Figura 48: Esquema representativo de possiveis componentes de uma prétese de quadril. (MEDACTA,
2022).

Como representado na imagem acima, a haste femoral é feita de metal
(normalmente uma liga de titdnio, cromo-cobalto ou aco inoxidavel). A cabeca, por sua
vez, € feita de ceramica ou metal. O copo é composto por uma ou duas pecas,
dependendo do procedimento, podendo ser cimentado - normalmente apenas um
componente de polietileno - ou ndo cimentado - concha e liner metélico. No caso de uma
concha metélica, um forro de ceramica ou polietileno articula-se contra a cabeca. Todos
0s materiais utilizados para artroplastia de quadril devem ser altamente biocompativeis.

(MEDACTA, 2022).
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45.2.1. Implantes Ceramicos

Um dos principais usos de ceramicos em implantes, além da dentigao, € em “liners”
ou cabecas de préteses, em especial da prétese de quadril (chamada artroplastia de
quadril). Inicialmente, préteses que utilizavam de contato ceradmico-ceramico eram
evitadas devido a maior chance de fratura ou deslocamento, entretanto, com o uso de
ceramicas modernas, muitos resultados encorajadores vém surgindo (ENDO, 2015). As
vantagens deste uso de ceramicos € a extrema dureza, capacidade de resisténcia
umectante, alta biocompatibilidade e resisténcia a corrosao, resultando em um baixo
desgaste de uso (MACDONALD, 2014). Essas caracteristicas fazem dos implantes

ceramica-ceramica 0s mais recomendados para pacientes ativos e jovens.

Fraturas em tais estruturas podem somente ser identificadas por radiografias de
maneira ndo invasiva. Entretanto, nem sempre a visualizac¢do da fratura € simples, visto
gue pode nao ocorrer deslocamento da area fraturada, o que a torna dificiilmente
identificavel em uma radiografia simples. Portanto, o uso de técnicas radiol6gicas em
engenharia de materiais se faz necesséria na andlise destes ceramicos (YONG-CHAN,
2007).

No caso das imagens na Figura 49, pode-se identificar um caso de paciente que
apresentou fratura no liner ceramico do implante, neste estudo constituido de alumina
ceramica que foi levantada como suspeita, pois apresentava rangido. As primeiras
radiografias foram incapazes de identificar a fratura, pois a peca continuava alinhada em
sua localidade, mesmo fraturada. Assim, utilizou-se de um tomografo que identificou a
fratura circular demonstrada na imagem 43. Foi possivel identificar esta fratura somente
guando a amplitude da janela de analise foi aumentada a 7.000 HU, pois s6 entédo foi

possivel diferenciar a densidade do ceramico e do titanio adjacente.
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Figura 49: (a) A tomografia computadorizada axial do paciente 1 na janela éssea mostra que a cabeca
femoral de ceramica (seta) e a cUpula acetabular de titanio (triangulo) séo igualmente hiperdensas,
ocultando a ceramica e impedindo a visualizagdo da fratura do revestimento ceramico. (b) A tomografia
computadorizada axial, agora otimizada, mostra que o revestimento ceramico néo é tao hiperdenso
guanto o titanio. Visualiza-se a interface (triangulo) entre o revestimento ceramico e a cabec¢a femoral
ceramica, bem como o fino trago de fratura envolvendo o revestimento ceramico (seta). (c) A tomografia
computadorizada mostra a interface (triangulo) entre as superficies do rolamento ceramico e a linha de
fratura circular fina (setas). (ENDO, 2014).

Figura 50: Fotografia intraoperatoria de paciente, confirmando a fratura. (ENDO, 2014).

Os autores das radiografias acima afirmam que o método de andlise de fratura em
radiologias por médicos ainda € muito precario devido a inexperiéncia em questdo de
analise de tecidos néo 0sseos, neste caso, de ceramicos. Mas com as técnicas corretas,
em saber quais as janelas tomograficas de analise de cada material e de saber onde

olhar, pode-se obter resultados muito mais precisos (Endo et al., 2014).
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4.5.2.2. Deposi¢do metalica em implantes

Implantes metalicos sdo os biomateriais primarios utilizados para substituicdo de
articulagdes e implantes, e se tornam cada vez mais importantes. Os implantes metalicos
utilizados para aplicacdes ortopédicas podem ser caracterizados em aco inox, ligas CoCr,
Ti e ligas de Ti (KATTI, 2008). Eles sdo muitas vezes utilizados em implantes devido a
sua superioridade sobre ceramica tradicional e biomateriais poliméricos. Implantes
ortopédicos de base metalica passam por uma multitude de manufaturas e modificacdes
de superficie para melhorar suas atividades bioldgicas no local de uso (ADHIKARI, 2018).

Entretanto, o afrouxamento em implantes causado por exposicdo de particulas
ainda é uma grande causa de artroplastia de revisdo (cirurgia de substituicdo do
implante). O papel do implante metalico nestes casos ainda ndo é completamente certo
uma vez gque ainda nao é definitivo como os metais se alteram quimicamente diante de
membranas de peri-implante (alteracdo patoldgica dos tecidos ao redor dos implantes
osseointegrados, (OLIVEIRA, 2015)) nos ossos e medula de ossos adjacentes.
Investigacdes recentes sugerem que a complexa composicdo de células imunes da
medula, e sua capacidade de hospedar células imunes adaptativas, desempenha um
papel crucial no desenvolvimento da inflamacdo induzida pela exposicdo a metais.
(SCHOON, 2020).

Considerando a escala dessa ocorréncia, se faz necessario o uso de Raio X
sincrotron para analisar espacialmente a composi¢cdo multielementar dos tecidos da
camada de peri-implante. Nesta regido, metais particulados e dissolvidos liberados dos
implantes de artroplastia ndo séo totalmente isolados pela membrana peri-implantar, mas
estdo abundantemente presentes no 0SSO esponjoso peri-implantar. As analises
elementares resolvidas espacialmente, realizadas neste estudo, na faixa de micron e
nano, fornecem informacdes Unicas sobre concentracdo, distribuicdo, localizacdo e

acumulo de produtos de degradacéo metalicos em 0sso peri-implantar.
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Figura 51: Radiografias de diferentes implantes e suas respectivas radiologias por sincrotron indicando
exposicdo a metais de componentes ndo articulados. Abreviaturas: ATQ, artroplastia total do quadril; ATJ,
artroplastia total do joelho. (SCHOON, 2020).

Na imagem, € possivel identificar que Co, Cr e Ti foram abundantemente
detectados na medula 6ssea peri-implantar de varios tipos e locais de implante. Em “A”
Radiografias pré-operatorias, as areas vermelhas indicam o local de extragdo da amostra.
Em “B”, se¢cdes de mapas micro-XRF com resolucéo de 2 ym, em que Ferro e Enxofre
indicam estruturas da matriz da medula. O mapeamento de Co, Cr e Ti indica a ampla

disseminagdo desses metais na medula peri-implantar. Em “C” s&o identificadas
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distribuicdes de frequéncia de fracbes de massa quantificadas de cada mapa e elementos

individuais indicam sinais de Co, Cr e Ti se comparados ao controle. (SCHOON, 2020).

4.6. Aplicagbes em Polimeros

As propriedades de polimeros sdo determinadas principalmente pelo grau de
cristalizacdo e pelo tipo de polimero utilizado na amostra. Sendo que os polimeros sdo
compostos por longas cadeias moleculares, que podem ser estruturas altamente
cristalinas a estruturas amorfas com bobinas altamente emaranhadas. Os polimeros vém
em muitas formas, incluindo altamente cristalino, semicristalino, microcristalino ou
amorfo, e € possivel que em uma Unica amostra de polimero, todos os trés possam ser
observados (INTERSEK, 2022).

As caracteristicas de cristalinidade observadas em uma amostra polimérica
definem suas propriedades Opticas, mecanicas, térmicas e quimicas; essenciais para
alcancar as métricas desejadas nas aplicacdes de interesse. A exemplo da rigidez dos
polimeros altamente cristalinos, com altos pontos de fusdo e menos afetados pela
penetracdo de solventes, enquanto os polimeros amorfos sdo mais flexiveis, com fusao

mais lenta quando aquecidos e mais suscetiveis a penetracdo de solventes.

Recentemente, percebeu-se que técnicas radioldgicas de difracdo de raio X
poderiam ser utilizadas para analisar tipos e cristalinidades de polimeros, além da
guantificacédo das fases cristalinas (polimorfismo), politipos e todos os tipos de arranjos
moleculares em estado sélido, tornando-se as ferramentas principais para fazé-lo. Se o
polimero é cristalino, entdo o padréo de difragdo de raio X é resultado de uma estrutura
cristalina (conforme relacionado pela lei de Bragg); o padrdo pode ser indexado e
representado por um padrdo de posicoes e intensidades. Sabendo que os polimeros
podem ser processados em fibras e filmes, podendo ser moldados e extrudados

(THERMOFISHER, 2021), cada um desses processos pode orientar as moléculas. Deste
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modo, a difracdo de raio X pode ser usada para medir a orientacao, tanto em materiais

cristalinos quanto nao cristalinos.

4.6.1. Copolimeros em bloco

Copolimeros podem ser estudados por técnicas radioldgicas tanto em sua forma
sélida quanto em solucdo. As estruturas e morfologias complexas dos copolimeros em
bloco geralmente apresentam dimenséo na faixa de 1 a 100 nm, ideal para ser estudada
pela difracdo de raio X a baixos angulos. Um copolimero em bloco pode exibir picos de
intensidade relativa no teste de difracdo de raio X devido a sua estrutura periédica de
microdominios com uma ordem de longo alcance. Com isso, informacfes sobre a
morfologia do microdominio podem ser obtidas a partir das posicfes relativas desses
picos, que exibem relacBes espaciais especificas, a depender da forma da estrutura do

microdominio em questao.
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Figura 52: Perfis de um copolimero em bloco (Poliestireno-bloco-poliestireno) por raio X conforme
temperaturas. Os dois perfis superiores (177,4°C, 157,7°C) representam a fase esférica, enquanto as
outras representam a fase cilindrica hexagonal. (SAKAMOTO ET AL, 1998).

Ao se utilizar do método sincrotron a baixos angulos, pode-se obter ainda mais
detalhamento na andlise de copolimeros. E o caso da cinética rapida da transicdo de
fase, que pode, neste caso, ser acompanhada em tempo real. Floudas et al. (2000), por
exemplo, estudaram varias transicdes de ordem a ordem em um copolimero dibloco de
poli(isopreno-b-6xido de etileno) com fase lamelar cristalina, mesofase hexagonal e fase
cubica bicontinua. Os cientistas concluiram que as transicdes seguiram comportamento
tipico de nucleacao e crescimento. Kim et al. combinou a caracterizagdo reoldgica com o
equipamento de sincrotron em difragdo de raio X a baixos angulos para investigar as
transicbes entre as fases hexagonal e cubica de corpo centrado em sistemas de
poliestireno PS-block-Pl e PS-block-Pl-block-PS, no qual descobriram que a transicao
entre hexagonal e cubica de corpo centrado era termicamente reversivel. (SAKAMOTO
ET AL,1998). Nao s6 as transicbes de fases de copolimeros em blocos podem ser
estudadas na literatura, ja existem pesquisas envolvendo o uso de raio X para estudo de
deformacdo por tracdo, processo de cristalizacdo, separacdo de microfases e até

estruturas supramoleculares (CHU, 2001).

4.6.2. londbmeros

Sao polimeros londmeros aqueles que se apresentam em aglomerados ou
dominios gerados por interagfes i6nicas dos segmentos carregados nas cadeias
poliméricas. (KEENAN, 2012). Tais polimeros caracterizam uma dimenséo na faixa de 1
a 4 nm que, assim como os copolimeros em bloco, permite ser estudada pela difracéo de

raio X a baixos angulos.

Assim como no caso anterior, por se tratar de uma faixa de dimens&o nanomeétrica,

0 SAXS de sincrotron pode ser utilizado para se obter varios dados quanto aos polimeros
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londbmeros. Em sua pesquisa de Macromoléculas, Jiang et al. (1997) determinaram que
curvas sincrotron em difracdo de raio X a baixos angulos de sais de Na e Zn de
poliestireno sulfonado podem ser construidas de forma precisa, utilizando de um sistema
de colimagéo de blocos Kratky modificado. Os resultados levantados por Chu (2001),
apoiaram a ideia de formacdo de fases ricas em ions, pela amostragem de uma

temperatura de transicao vitrea correspondente.

Outros cientistas também j& citam na literatura diversas outras aplicacées de
analise com SAXS de sincrotron em polimeros lonédmeros. A cristalizacdo, fusdo e
dissolucéo do estearato de zinco em ionémeros poliméricos com concentracdo de ZnSt
(SEPDM) sao exemplos em que pode ser observada uma dissolucao apos fuséo do ZnSt
(ROCHE, 1980). Também ha pesquisas acerca do uso de iondmeros como membranas
de troca de prétons, que podem ter sua estrutura cristalina alterada no processo.

4.6.3. Polimeros de Cristal Liquido

Sao denominados polimeros de cristal liquido (LCPs) um tipo de termoplasticos
gue exibem propriedades entre materiais cristalinos soélidos altamente ordenados e
liquidos amorfos desordenados em uma faixa de temperatura bem definida. Sao
caracterizados por serem resinas de elevado desempenho com estruturas moleculares
longas, além de rigidas e altamente orientadas. As propriedades intrinsecas a estes
polimeros sao influenciadas por sua estrutura liquido-cristalina. Suas moléculas rigidas
orientam-se no fluxo de trabalho quando colocadas em processo de injecdo e/ou
extrusdo. (KEENAN, 2012).

A técnica de sincrotron de difrag&o de raio X pode ser utilizada para analisar alguns
fenbmenos destes polimeros, como as mudangas da estrutura mesomorfica deles em
solugdes e em fundidos. Um caso de estudo, estabelecido por Perez-Mendez et al. (1999)
utiliza a técnica sincrotron SAXS para determinar o comportamento de poliésteres

colestéricos em solucdo aquosa e como interagem com uma membrana lipidica para
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aplicacbes em drogas. Foi estudada a estrutura de um polimero cristalino liquido de
cadeia principal ligado a hidrogénio auto-montado misturando dois componentes
complementares, A e B, que em seus estados individuais ndo exibiam cristalinidade
liguida. Nos resultados da andlise sincrotron SAXS, foi possivel identificar que o sal
polimérico tinha uma estrutura de cadeia AABB e formou uma camada esmética com um
comprimento da unidade de repeticdo A-B (PEREZ-MENDEZ,1999).

Além deste caso, ja é possivel identificar na literatura mengdes de estudos destes
polimeros com difracdo de raio X em outros estudos, ao caso de ordenag¢do molecular,
transicbes de fase e mobilidade da cadeia em cristal liquido; e de transformacoes
polimorficas que podem ocorrer conforme o aumento da temperatura e quais as

mudancas estruturais em blendas de polimeros de cristal liquido.

4.6.4. Biopolimeros

Nos Uultimos anos, os biopolimeros tém tomado grande notoriedade pela
descoberta de novas aplicacdes e pelo menor impacto ambiental se comparado aos
polimeros de producdo industrial. Estes polimeros sdo no geral produzidos por
organismos vivos, em sua grande parte derivados de amido, sendo que sdo compostos
de unidades monoméricas (MACGREGOR, 2003). Pode-se afirmar que a maioria dos
biopolimeros exibe propriedades mesoscépicas em solu¢cdes aquosas, razado pela qual o
contraste de densidade eletrdnica no ambiente in vitro € fraco e a estrutura mesoscoépica
pode ser complexa. Estas razbes fazem com que os biopolimeros sejam ideais para

serem estudados por SAXS sincrotron com feixes de alta intensidade bem definidos.

As técnicas radiolégicas sdo muito utilizadas e indicadas para este tipo de
polimero, ndo obstante de tal fato, diversos estudos envolvendo difracdo de raio X em
biopolimeros est&o sendo produzidos. E o caso de Sanfinya et al. (1998) que usaram
SAXS sincrotron para estudar as estruturas mutiladas e automontadas de misturas de

DNA e lipossomas catidnicos; nessas misturas, o DNA foi confinado entre bicamadas
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lipidicas carregadas e formou um ordenamento emético bidimensional que foi analisado.
(SANFINYA ET AL., 1998). Ja& Schreier et al. conseguiram estudar as alteracfes
estruturais dos lipidios no estrato corneo de camundongos e humanos apos o
aquecimento do estrato cOrneo a varias temperaturas usando o método de sincrotron
SAXS (SCHREIER ET AL., 1994). No caso de estruturas menos complexas, os perfis de
difracdo de raio X podem ser detectados, Jenkins et al. (1997) estudaram os efeitos da
hidrolise sobre a estrutura de trés tipos de amido e seu comportamento de gelificacdo
subsequente; ao ajustar completamente as curvas SAXS de diferentes regides dentro de
um granulo de amido, foi possivel identificar a destruicdo preferencial da fase amorfa

durante o processo de hidrolise.

4.7. Materiais Naturais

4.7.1. Materiais a Base de Celulose

Materiais naturais, como madeira e papel, se caracterizam como compostos de
elementos de baixo niumero atdmico, que absorvem a radiacdo apenas fracamente e,
como nao possuem presenca de fase metalica significativa, a radiografia por néutrons
ndo € capaz de gerar contraste significativo, como em espumas metélicas (LINDGREN
ET AL., 1992). As técnicas radiologicas vém sendo cada vez mais presentes no estudo
de contrastes de materiais naturais, entre eles, pode se citar a significancia da analise
radiografica das caracteristicas constitutivas do papel. Este material tem uma estrutura
complexa na escala de microns, e tal complexidade é resultado de uma ampla
distribuicAo na maioria das propriedades da matéria-prima e um processo de
conformacdo proximo ao estocéstico. (HOLMSTAD ET AL., 2006). Assim, para que
pudesse ser comprovada a capacidade de analisar o material por técnicas radiograficas,

amostras de papel foram submetidas a uma variedade de métodos de construgéo de
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imagem. Segundo os experimentos conduzidos por Holmstad et al. (2006), a visualiza¢ao
e caracterizacdo confirmam que técnicas radiologicas modernas ja possuem resolucéo
suficiente para obter medidas razoaveis e confiaveis de caracteristicas de amostras de
papel. A imagem abaixo, também obtida por Holmstad, indica uma secéo transversal de
amostra de papel onde é possivel identificar regibes de composicdo diferenciada,

chamados poros.

Figura 53: llustracdo de areas de poros com diferentes caracteristicas observadas e uma radiologia de
uma secao de papel de jornal. (HOLMSTAD ET AL., 2006).

A éarea do poro A é grande e ramificada, limitada por elementos solidos, com
bordas e superficie definida. A area de poros de B € limitada por elementos sélidos e pela
superficie definida. A area de poros da borda de C é limitada por elementos sélidos e
pela borda da imagem. As porcles fechadas D-1 e D-2 sdo limitadas apenas por

elementos sélidos.

Com composicao semelhante ao papel, a madeira que também possui uma
intrincada estrutura hierarquica 3D, jA pode ser fotografada usando técnicas de
radiografia por sincrotron, Trtik et al. (2007) realizaram experimentos em madeira de
abeto e puderam identificar suas estruturas internas e reconstruir suas seg¢des internas

através de tomografia computadorizada.
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Figura 54: Reconstrugéo 3D (aproximadamente 87 x 97 x 100um em tamanho) de uma regido cortada de
uma amostra de madeira, mostrando a porosidade de cada regido baseada na concentracao de gua)
(TRTIK ET AL., 2007).

No caso exemplificado acima, a equipe utilizou da densidade e presenca de agua
em diferentes camadas da estrutura da madeira, além de medidas de porosidade que
variam conforme o estado do crescimento da amostra, para gerar imagens de contraste
sobrepostas. A microscopia tomografica de raios X por radiacdo sincrotron mostrou-se
capaz de revelar claramente a microestrutura da madeira com resolucdo espacial
proxima a 1 ym3. Caracteristicas da microestrutura da madeira tdo pequenas quanto 1,5-
2 ym de espessura foram observadas e podem ser facilmente segmentadas a partir de

uma regido de interesse no conjunto de dados.

4.7.2. Materiais em Paleontologia Moderna

Uma caracteristica especifica dos objetos paleontolégicos € que os tecidos
biologicos iniciais neles foram sendo substituidos por componentes minerais (sendo que
a composicao pode variar, mesmo dentro de um unico objeto) devido a processos
guimicos que ocorrem por milhdes de anos (PODURETS ET AL., 2021). Para que fosse

possivel prever os resultados de estudos tomograficos em objetos paleontoldgicos,
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Pakhnevich et al. compararam o contraste entre diferentes minerais e rochas e tragaram

escalas de contrastes de raios X e néutrons.
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Figura 55: Escala de contraste de minerais e rochas (PACHNEVICH, 2017).

Essas escalas permitem escolher um tipo de radiacdo adequado para objetos
especificos em estudo. Um estudo de tomografia de néutrons de 0ssos petrosos de
baleias fésseis foi realizado, para tal, um feixe de néutrons foi aplicado pois as cavidades
0sseas petrosas foram preenchidas com um material que absorve fortemente os raios X,
gerando artefatos, com isso, a estrutura 3D da orelha interna da baleia p6de ser
investigada. A aplicacdo desta técnica foi determinada pelo interesse em estudar a
preservacao de estruturas organicas e possibilitou a consequente reproducdo do método
em diferentes objetos, como estromatélitos (PACHNEVICH, 2017).
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4.8. Ceramicos

A primeira aplicacdo da radiografia na ciéncia ceramica remonta a década de
1930, quando Titterington publicou uma radiografia de sete fragmentos de sepultamentos
de indios norte-americanos para ilustrar as propor¢oes diferenciais de inclusées (BERG,
2008). Desde entdo, o estudo de ceramicos através de técnicas radioldgicas avancou
muito, utilizando de técnicas de identificagcdo de meio produtivo de ceramicos historicos

a andlise de falhas e estudos de ceramicos modernos.

4.8.1. Argilas

Imagens radiograficas podem ser usadas para caracterizar amostras de argila,
determinando tamanho, proporcéo, tipo e mineralogia geral de inclusées e/ou materiais
de témpera. E possivel distinguir entre classes de minerais, como félsico, méafico e opaco,
considerando a densidade radiogréafica, morfologia das particulas e presenca, nimero e
angulo das faces do cristal (BERG, 2008).

A aplicacao de pressao a argila plastica faz com que particulas minerais, vazios e
fragmentos organicos assumam uma orientacdo preferencial, que afetard todo o corpo
da argila. O alinhamento e distribuicdo de inclusGes resultantes, bem como a forma e
orientacdo dos vazios, sdo caracteristicos de cada método de conformacédo e
normalmente ndo serdo obliterados por procedimentos secundarios de conformacao ou
decoracao (RYE, 1977).
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Figura 56: A esquerda: caracteristicas das principais técnicas de moldagem da ceramica. A direita:
caracteristicas radiograficas de ceramicos conformados. (a) e (b) visdo normal do ceramico moldado
Wheel-shaping; (c) e (d) visédo normal do cerdmico moldado Wheel-made; (a) e (c) sdo imagens
radiograficas negativas aprimoradas; (b) e (d) sdo imagens radiogréficas positivas aprimoradas (COURTY
ET AL., 1995).

Utilizando das técnicas radiologicas, como na figura acima, € possivel identificar
dois exemplos de como 0s componentes internos as amostras ceramicas se comportam
de maneira diferente conforme a técnica utilizada em sua producédo. Os objetos ceramicos
histéricos produzidos por uso de roda (C e D) (Wheel-made) é entendido como implicando
0 uso de uma roda que funciona a velocidades suficientemente altas para desenvolver
energia cinética rotativa, que é usada para puxar e moldar a argila. Neste caso,
considera-se a existéncia de ranhuras no corpo, estrias concéntricas na base,

ondulacdes ao redor do pescoco, fraturas em forma de S na base e padrbes verticais de
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espinha de peixe como caracteristicas distintas dos potes langados pela roda. J& no caso
de ceramicos moldados por uso de roda (A e B) (Wheel-shaping), as velocidades nao séao
altas o suficiente para desenvolver a energia cinética rotativa necessaria, assim sao
usadas apenas para unir, afinar ou alisar as paredes que foram construidas com uma
técnica artesanal. Neste caso, resultados podem ser distinguidos por diferentes padroes
de espessura verticalmente ao longo de um fragmento em relacdo ao anterior (COURTY
ET AL., 1995).

N&o sO técnicas de moldagem, mas matriz de argila, técnicas de tempera,
conservacao e decoracao podem ser identificadas por meio de técnicas radiograficas, por
meio da identificacdo de estruturas na superficie, espessuras e capacidade de difracdo
conforme poténcia implicada na amostra. Aspectos que nédo poderiam ser utilizados
mesmo com técnicas destrutivas da amostra, configurando a radiografia como a técnica

mais recomendada em tais estudos (BERG, 2008).

4.8.2. Resisténcia de Ceramicos de Al203 Fabricado Aditivados por Estereolitografia

Em cerdmicos modernos também existem diversas aplicacbes de técnicas
radiolégicas, um exemplo, € o estudo de resisténcia a choque térmico de ceramicos de
Al203 aditivados por estereolitografia, estudo feito por Meng et al. (2022). Ceramicos tém
sido amplamente utilizados como componentes para aplicacdes que envolvam altas
resisténcias ao calor em aplicacdes aeroespaciais, nucleares, metallrgicas e outras
devido a sua excelente combinacdo de propriedades, como alta resisténcia, alta

resisténcia, alta dureza e estabilidade quimica em alta temperatura (MENG ET AL, 2022).

Neste estudo, barras do cerdmico foram aquecidas em temperaturas variando
entre 200 e 1000 °C em uma fornalha, em seguida as amostras foram postas em um
banho de agua a 20 °C para sofrer choque térmico por 5 segundos, em seguida, secados
em um forno a 120 °C por 2 horas (MENG ET AL, 2022).
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Figura 57: Evolucéo de trincas em ceramicas de Al2Os fabricadas com aditivos estereolitograficos em
vérias diferencas de temperatura (MENG ET AL, 2022).

Em seguida foram posicionadas as amostras em testes de tensdo e submetidas
ao Raio X para gerar imagens. A partir destas imagens foi possivel determinar o
comportamento do ceramico conforme a exposicdo térmica do mesmo; a resisténcia
residual diminuiu com o aumento da diferenca de temperatura. A resisténcia residual
permaneceu quase constante quando a diferenca de temperatura foi inferior a 180 °C. A
resisténcia residual diminuiu acentuadamente em diferencas de temperatura variando de
180 a 380 °C e mais lentamente de 380 a 980 °C. A diferenca critica de temperatura para
essas ceramicas de Al2Os foram determinadas em 239,09 °C, que pdde ser determinada
identificando pelas imagens radiograficas 0 comportamento de iniciagdo, propagacao e

coalescéncia de trincas nos corpos de trova tratados (MENG ET AL, 2022).
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4.9. Metais

Além das aplicagcdes mencionadas no inicio quanto a andlise de falhas em metais
sob processos térmicos, e todas as outras mengdes em estudos médicos, estruturais e
compositos, metais em suas mais diferentes formas tém uma grande necessidade de
estudos ndo destrutivos. Na secdo abaixo, sdo mencionados estudos de metais em
estados menos comuns ao estudo na ciéncia metalografica: metais em estado liquidos e

metais formados em processos excepcionais, neste caso, meteoritos.

4.9.1. Metais Liquidos

Metais liquidos sédo usados frequentemente como fluidos de trabalho em
engenharia nuclear. O eutético de chumbo-bismuto é usado como alvo liquido para um
feixe de alta energia de aceleradores e fluido de trabalho em trocadores de calor em
reatores. As condutividades térmicas e elétricas de um metal liquido sdo bastante altas
em comparacdo com um liquido comum como a agua, razéo pela qual fluxos induzidos
termicamente e sob campo eletromagnético de um metal liquido séo bastante diferentes
daqueles de um liqguido comum. Sendo a visualizacdo do fluxo e a medicdo do campo
vetorial de fluxo sdo métodos importantes para estudos termo-hidraulicos e sendo os
metais liquidos opacos para os raios opticos, é impossivel visualizar e medir o campo de
fluxo em um metal liquido sem técnicas mais avancadas de radiologia (TAKENAKA,
1996).

Os coeficientes de atenuacdo dos raios de néutrons para os metais liquidos
usados na engenharia nuclear, exceto o litio, sdo pequenos. Portanto, o fluxo nesses
metais liquidos pode ser visto por raios de néutrons, razdo pela qual, neste estudo foi

determinada a utilizacao de radiografia por neutros em especifico, o qual foi feito por meio
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de diversas imagens seguidas da amostra em operacdo, para que fosse possivel
comparar o fluxo ao longo do tempo (TAKENAKA, 1996).
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Figura 58: Procedimento de processamento de imagens para obter tragado de movimento da amostra em
andlise (TAKENAKA, 1996).

As imagens dos tracadores em movimento foram obtidas subtraindo a imagem
meédia do tempo da imagem original. Com duas imagens consecutivas do tracador em
movimento, foi realizado o casamento de padrbes em cada ponto para obter o vetor de
fluxo por meio de calculos de correlacéo espacial pela equipe de pesquisadores. Em (a)
e (d) na imagem acima, podem ser observados os procedimentos de processamento de
imagem usados para obter a imagem dos tragcadores em movimento na secdo do
equipamento colocada a teste. Ao calcular a média de tempo das imagens originais para

256 radiografias seguidas, a equipe conseguiu construir a imagem de média de tempo
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mostrada em (b), onde os marcadores mdveis (pontos em preto na imagem (a))
desaparecem e os marcadores imoveis podem ser vistos com maior clareza. Ao subtrair
a imagem média do tempo da imagem original, a imagem de subtracdo dos tracadores
em movimento com ruidos pode ser obtida como mostrado na imagem (c). Com isso, o
campo vetorial de fluxo péde ser facilmente medido a partir de imagens consecutivas
como a imagem (d), deste, foi possivel construir modelos do fluxo de chumbo-bismuto
como o exemplificado na imagem abaixo (TAKENAKA, 1996).
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Figura 59: Exemplo de vetor de campo de fluxo obtido através das analises radiograficas espaciais por
modelo de correlagcdo no experimento (TAKENAKA, 1996).

4.9.2. Estudo Nao Destrutivo de Meteoritos

Para que seja possivel estudar meteoritos e outros objetos rochosos-metalicos
gue incidem a atmosfera terrestre, € necessario que analises (pelo menos iniciais) sejam
nao destrutivas. Deste modo, é possivel entender as caracteristicas basicas do material
de forma nao irreversivel, e, também, localizar e determinar caracteristicas internas para

definir quais as regides de corte mais interessantes de modo a n&o afetar estudos futuros



96

(caso seja necessario). Nestes casos, pode-se utilizar da microscopia de raios X, que
pode obter imagens de alta resolucdo de materiais a granel com contraste de orientacao
guimica, magnética, eletrénica e de ligacao e da radiografia por incidéncia de néutrons
(JEEWANDARA, 2019).

Um dos principais meteoritos que ja tiveram seu estudo feito de forma néo
destrutiva, € o meteorito de Allende, que é o maior condrito carbonaceo ja encontrado na
Terra, incidiu em 8 de fevereiro de 1969, caindo sobre o estado mexicano de Chihuahua
(METEORETICAL BULLETIN, 2022). Por ter uma estrutura majoritariamente
heterogénea, o Meteorito Allende se mostrou um 6timo candidato a estudos por imagens
radiograficas e, com isso abriu caminho para entendimento de meteoritos anteriores a

ele, e novos meteoritos que ainda viriam a ser estudados.

Utilizando de processos de analise radiografica por raio X e microscopia
espectrométrica, Lo et al. conseguiram alcancar uma resolucdo sem precedentes na
amostra, que possibilitou a discussdo da composicdo mineral e processos que
precederam e vieram apos a acrecao do meteorito. Os resultados revelaram diversas
texturas e canais internos que indicam veios de choque e agregados derretidos no
meteorito. Usando as medidas espectroscépicas, foi possivel que classificassem os
principais componentes da amostra, como silicatos, sulfetos e 6Oxidos. O trabalho
multidimensional forneceu indicios sobre as origens e o transporte do meteorito Allende
dentro da nebulosa solar primitiva (JEEWANDARA, 2019).
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Figura 60: Pictografia de raios X e espectro-microscopia de absor¢cdo STXM. (A a D) Localizagao dos
principais elementos do meteorito revelados pela divisdo das imagens radiograficas nas bordas de
absorgéo para Al, Fe, Mg e Ni. Os mapas de quociente de absor¢éo, exibidos em escala logaritmica,
mostram a presenca de Fe nas veias de choque do silicato (setas vermelhas). (E e F) Mapas de
guociente de espalhamento derivados de imagens pictogréaficas de Mg e Al, respectivamente. Esta regido
de interesse € uma visdo ampliada do retdngulo vermelho tracejado mostrado em (B). (G e H) Mapas de
razdo Ni-Fe de mapas de quociente de espalhamento Mg e Al, respectivamente. A barra colorida indica a
relagéo Ni-Fe, onde 100% indicam uma regido de sulfeto de niquel puro. (JEEWANDARA, 2019).

Em outro caso, foram estudados os meteoritos Seymchan e Marjalahti, ambos os
meteoritos sdo palasitos e geralmente contém graos de olivina, liga metalica Fe-Ni e
pequena quantidade de outros 6xidos (BUSECK, 1969). Por meio de tomografia por
incidéncia de néutrons, foram feitos os estudos destes dois meteoritos. A partir das
imagens geradas, foi possivel construir os modelos 3D da matriz de liga metalica dos
meteoritos investigados apresentados nas figuras abaixo. Utilizando destas imagens, é
possivel observar compactacdes internas distinguiveis na matéria metalica de ambos os
meteoritos foram observadas, tais compactacdes indicam correspondéncia a algumas

flutuacbes de densidade ou composicao na liga de ferro-niquel (BUSECK, 1969).
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Figura 61: (a) Modelo 3D da distribuicdo de metal Fe-Ni no meteorito Seymchan apds reconstrucédo
tomografica. (b) Modelo 3D da distribuicéo de liga metalica Fe-Ni no meteorito Marjalahti. As inclusdes

em vermelho representam regides mais densas na base da liga (JEEWANDARA, 2019).
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5. DISCUSSAO

A ciéncia radioldgica jA completa mais de 100 anos de sua criacao, e desde entédo
vem expandindo sua capacidade de aplicacdes e refino de potencial. Apesar de ter maior
popularidade como conceito nas ciéncias médicas, o estudo de materiais através de
técnicas radiologicas permeia sua origem. Técnicas menos invasivas de estudo de
metais, ceramicos, polimeros, materiais naturais, compdsitos e quaisquer outros
materiais se tornam cada vez mais necessarias em um universo que muitas vezes recorre

a técnicas brutalistas de estudo (cortes e deformacdes).

Deste modo, € necessario que técnicas ndo destrutivas sejam abordadas como
possibilidades em mais estudos da ciéncia de materiais. Dentre as técnicas mais comuns
de radiologia por raios X, a difracdo de raios X (XRD), espectrometria por fluorescéncia
de raio X (XRF) e a espectrometria por emissao de raio X por inducéo de particula (PIXE)
tém maior difracdo de seus raios em materiais com atomos de maior nimero atémico,
por esta razao, muitas vezes materiais com composi¢cao mais “leve” (como os polimeros)
terdo maior dificuldade em serem retratados, enquanto materiais com composi¢cao muito
“‘pesada” causaram a formagao de artefatos (deformacdes pictograficas) nas imagens

(como o chumbo).

Técnicas existentes de estudo de materiais por raio X tém uma série de limitacdes,
gue em muitos casos podem ser superadas utilizando radiografia de néutrons. No
entanto, esta técnica requer instrumentacao mais complexa, como um reator nuclear ou
uma fonte de espalhamento de néutrons. Radiografia de néutrons € uma ferramenta
insubstituivel para algumas aplicacdes, como inspecdo de materiais leves que
acompanham materiais relativamente pesados, como liquidos dentro de pedras porosas
ou metais e materiais organicos cercados por materiais inorganicos. Embora a eficiéncia
de deteccao relativamente baixa, uma imagem de néutrons pode ser obtida em poucos
segundos. Tal resolugéo espacial € baixa em comparag¢do com os atuais tubos de raios
X micro ou nano-foco, porque é impossivel atingir um foco tdo pequeno da fonte de

néutrons, ao mesmo tempo, ao inspecionar materiais compostos de metal usando raios
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X, artefatos fortes aparecem no material leve, originados de pecas metdlicas vizinhas.
Consequentemente, a morfologia do material leve é dificil de observar, como o caso da

imagem radiogréafica de um projétil de metalico em um cranio humano (Figura 16).

De maneira menos reprodutivel em pequenos laboratérios, a alta coeréncia
longitudinal e lateral das fontes de radiograficas por sincrotron transformou radicalmente
a radiografia. Antes deles, o contraste da imagem era quase apenas baseado na
absorcédo. Fontes sincrotron coerentes transformaram a radiografia em uma ferramenta

multifacetada que pode extrair informacdes também de efeitos de fase de amostras.
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6. CONSIDERACOES FINAIS

A ciéncia radiologica é necessaria e reprodutivel para estudos ndo destrutivos em
engenharia de materiais. As variadas técnicas que j& existem, como as técnicas de raio
X, néutrons e sincrotron, permitem maior aplicabilidade coerente com a amostra em
guestdo, desta maneira, considerando complexidade e composicdo atdbmica dos
materiais, € possivel utilizar de equipamentos que permitam estudos cada vez mais

complexos.

A aplicagdo de radiologia em engenharia de materiais existe desde a descoberta
da ciéncia radiologica e, existem estudos permeando uma ampla variedade de materiais,
demonstrando a versatilidade do uso destas técnicas nao destrutivas que incluem, mas
nao estdo limitadas a, conformacdo e usinagem de metais, materiais estruturais,
equipamentos modernos como baterias e espumas metalicas, estudos em implantes e
técnicas forenses, polimeros de diversas aplicacdes, materiais celulésicos e amostras
paleontolégicas, ceramicos e metais em formas desde liquida a sélidos complexos em

meteoritos.
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8. APENDICE 1 - FORMULARIO

Aplicacdes Radiogréaficas em Anélise de Materiais

Este questionario faz parte da elaboracdo de tese de conclusdo de curso intitulada
"Aplicacbes Radiologicas em Engenharia de Materiais", elaborado por Luis Fernando
Jardim sob supervisdo do Prof. Dr. Eduardo Monlevade, do curso de Engenharia de

Materiais na Escola Politécnica da USP.

O formulario é andénimo e ndo recolhe dados pessoais dos participantes, tem por objetivo
tracar um panorama do conhecimento dos estudantes da Escola Politécnica quanto a

técnicas radiograficas em analise de materiais.

O tempo estimado para completar o formulério é de 2 minutos.

Em qual ano de sua graduacéao vocé se encontra?

o 1
o 2
o 3
o 4
o 5oumais

Qual sua Engenharia?

o Materiais
o Metal

o Outra:
Vocé ja ouviu falar de técnicas radiograficas de analise de materiais?

o Sim

o Nao
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Quais destes materiais vocé acredita que poderiam ser estudados por técnicas

radiograficas?

Tecidos Organicos (humanos, animais)
Materiais Naturais (madeira, papel)
Metais

Ceramicos

Polimeros

Compaositos

0 o o o 0o o o

Nenhum dos materiais acima

Como vocé classificaria seu conhecimento em técnicas radiograficas em analise

de materiais

o Ja estudei/utilizei técnicas radiologicas em anélise de materiais
o Tenho algum conhecimento sobre suas aplicagbes
o Sei pouco sobre o assunto

o Nao tenho conhecimento sobre o0 assunto
Quais das técnicas abaixo vocé conhece?

Difragéo de Raio X
Espectrometria por Fluorescéncia de Raio X

Espectrometria por Emissdo de Raio X por Inducéo de Particula

Técnicas de Radiologia de Néutrons

0

O

0

1 Tomografia Computadorizada

0

1 Técnicas Radioldgicas por Sincrotron
|

Nenhuma das técnicas acima

Quaéo relevante vocé acredita que seja estudar este campo de conhecimento para

sua formagéo?

o Muito relevante

o Relevante
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o Pouco relevante
o Nada relevante

o Nao sei opinar



