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RESUMO

Os ferros fundidos sdo um grupo de ligas metalicas com ampla aplicabilidade em diversos
setores no mundo. Esse grupo € constituido de diversas ligas com variados constituintes e
caracteristicas. Dentre os ferros fundidos, pode-se destacar as ligas de ferro fundido branco alto
cromo (FFBAC), muito utilizada em aplicacbes que requerem alta dureza e resisténcia ao
desgaste abrasivo, como por exemplo, nas aplicacdes do setor de mineracdo. Para melhorar a
caracteristica de resisténcia ao desgaste abrasivo, varios parametros de uma liga podem ser
alterados, como a composi¢do quimica, condi¢des de fusdo e tratamento térmico. Tais
condigdes podem provocar alteracdo na microestrutura como o refinamento da microestrutura,
e alteracOes na fracdo volumétrica de carbonetos (FVC). Dessa forma, o presente trabalho tem
como intuito propor uma metodologia para avaliacdo da FVC e morfologia dos carbonetos
(&rea, perimetro e circularidade) com a utilizagdo do software de imagem ImageJ. A partir dessa
metodologia, os resultados obtidos foram utilizados para avaliar o refinamento de uma liga de
FFBAC apds a adicdo de nidbio como elemento de liga. Os resultados mostram que a adicéo
de nidbio como elemento de liga no FFBAC contribuiu para uma liga com uma maior
quantidade de carbonetos, porém com tamanho reduzido, o tamanho dos carbonetos foi mais
homogéneo em relacdo a liga sem adicdo de nidbio e sua forma ndo foi alterada. As analises
mostraram que é possivel avaliar de forma qualitativa, o refinamento da microestrutura atraves

do software utilizado.

Palavras-chave: Refinamento da microestrutura, fragdo volumétrica de carbonetos, ferro
fundido branco alto cromo, niobio, software de imagem, ImageJ.



ABSTRACT

Cast iron is a group of metallic alloys with wide applicability in several fields around the world.
This group is made up of several alloys with different constituents and characteristics. Among
cast iron, it can be highlighted the high chromium white cast iron alloys, widely used in
applications that require the hardness and resistance to abrasive wear, for example, in
applications in the mining sector. Several parameters of an alloy can be changed, to improve
the characteristic of abrasive wear resistance such as chemical composition, microstructure
refinement, carbide volume fraction (CVF), application of heat treatments, etc. Thus, this study
aimed to propose a methodology for evaluating the CVF, as well carbide morphology (area,
perimeter and circularity) using the ImageJ software. Based on this methodology, the results
obtained were used to evaluate the refinement of an high chromium white cast iron alloy after
the addition of niobium as an alloying element. It is possible to evaluate that the addition of
niobium as an alloying element in FFBAC contributed to an alloy with a greater amount of
carbides, but with a reduced size, showing even greater homogeneity in these sizes and
consequently in the microstructure after the addition. The shape of the carbides was not
impacted, only this trend towards uniformity aligned with a reduction in areas and perimeters

was observed.

Keywords: Refinement of microstructure, carbide volume fraction, high chrome white cast
iron, niobium, image software, ImageJ.
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1 INTRODUCAO

O ferro fundido branco alto cromo (FFBAC) é comumente utilizado em aplicacdes industriais
onde se faz necessaria alta resisténcia a abraséo e corrosdo e capacidade de suportar impactos
moderados. Desde sua criacdo, h4 uma constante busca pela compreensdo da relacdo entre a
liga, 0 processamento e suas propriedades, levando a evolucéo de vérias geracdes do FFBAC
(TABRETT; SARE; GHOMASHCHI, 1996). A adicéo de nidbio no FFBAC vem apresentando
bons resultados quanto a resisténcia ao desgaste, e somada a crescente demanda por materiais
que precisam dessa caracteristica, hd um interesse por novas pesquisas na area. Dentre 0s tipos
de desgaste, o desgaste abrasivo se destaca em varios campos de atuacdo, como siderurgica,
mineracdo, petroquimica, etc. Dessa forma, ele vem sendo campo de estudo de diversos
trabalhos objetivando reducdo de custos, aumento de resisténcia e qualidade de processo.
Somando-se esses fatores a grande aplicabilidade do FFBAC, este vem sendo sistematicamente
aperfeicoado de acordo com a aplicacdo, ajustando-se propriedades como microdureza da
matriz, quantidade e distribuicdo de carbonetos e adi¢do de elementos formadores de carbonetos
(PENAGOS, 2016).

Algumas caracteristicas importantes desse material, como a dureza, criam obstaculos em seu
processamento. Como exemplo, podemos citar a fragilidade e a usinabilidade problemaética.
Além disso, h&d uma auséncia de dados na literatura sobre a usinabilidade dos FFBAC, sobretudo
na condic¢do de endurecido, existindo uma necessidade de estabelecer parametros e condigdes
de corte para usinagem da liga (SILVA, 2019).

Atualmente a caraterizacdo dos materiais se mostra com grande valia para a inddstria moderna.
Na pesquisa e desenvolvimento de materiais, ela possibilita a analise das propriedades, estudo
de novas aplicacdes e entendimento de seus constituintes. No contexto atual, 0 mercado esta
diariamente mudando com novas tecnologias que demandam componentes sofisticados que séo
submetidos aos mais variados esfor¢os. Nessas circunstancias, os materiais devem acompanhar
essas solicitagdes, atendendo as necessidades de cada processo. Dessa forma, o presente
trabalho busca contribuir com as pesquisas acerca do FFBAC, utilizando o software de imagem
ImageJ para padronizar uma metodologia que seja Util para uma andlise qualitativa do
refinamento da microestrutura do material apds adigdes de nidbio. O Software é utilizado para

avaliar quantitativamente os carbonetos além de prover um panorama em relacdo a
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caracteristicas morfoldgicas deles, possibilitando um melhor entendimento da microestrutura
do FFBAC, o que pode contribuir com o desenvolvimento e entendimento sobre o

comportamento do material em diversas situacdes.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivos Gerais

Este trabalho tem como objetivo sugerir uma metodologia para utilizacdo de um software de
imagem para avaliagdo da fracdo volumétrica de carbonetos (FVC) e o refinamento da
microestrutura em uma liga de ferro fundido branco alto cromo (FFBAC) endurecido com e

sem adicéo de nidbio.

2.2 Objetivos especificos

Os objetivos especificos deste trabalho sdo:

e Estabelecer parametros de configuracdo do software de imagem para caracterizacao das
ligas em questéo.

e Quantificacdo da FVC na estrutura do FFBAC com utilizacdo de software de imagem.

e Propor uma metodologia para avaliagdo do refinamento da microestrutura de uma liga
de FFBAC com e sem adicdo de nidbio, utilizando software de imagem.

e Analisar a morfologia dos carbonetos através de software de imagem na liga de FFBAC

com e sem adicéo de nidbio.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Ferros Fundidos

Os ferros fundidos possuem grande importancia no setor industrial, a adigdo de elementos de
liga, controle adequado e tratamento térmico proporcionam caracteristicas, que os fazem Uteis
em diversas situacdes. As pecas fundidas quando produzidas de forma correta, apresentam
caracteristicas isotrépicas, ou seja, possuem as mesmas propriedades em todas as dire¢des. 1sso
n&o acontece com pecas obtidas por outros processos como, conformagéo mecéanica, laminacao,
forjamento, trefilagdo etc. A isotropia é importante para engrenagens, anéis de pistdo, camisas
para cilindros de motores etc (SILVA, 2017).

Chiaverini (2012) define ferro fundido como:

“Ferro fundido ¢ a liga de ferro - carbono - silicio, de teores de carbono geralmente
acima de 2,0% em quantidade superior a que ser retida em solucéo sélida na austenita,
de modo a resultar carbono parcialmente livre, na forma de veios ou lamelas de
grafita” (CHIAVERINI, 2012, p.471).

O elevado teor de carbono dessas ligas e a presenca corriqueira de silicio em sua composicéo,
fazem com que varios estudos considerem os ferros fundidos como uma liga ternaria de Fe-C-
Si. Seus fendmenos de transformacao da austenita, no resfriamento lento sdo mais complexos,
gerando estruturas que apresentam componentes como a grafita, que dependendo de suas
quantidades e disposicdo podem alterar drasticamente as propriedades do material
(CHIAVERINI, 2012).

Para Colpaert (2008) dois fatores serdo primordiais para a determinagéo da estrutura dos ferros
fundidos. Sendo eles a composi¢do quimica e a velocidade de resfriamento. Em relagdo a
composi¢do quimica, Chiaverini (2012) e Colpaert (2008) destacam como principais
constituintes: carbono, silicio, manganés, enxofre e fésforo. A faixa de composicdo dos

principais ferros fundidos destacados por Chiaverini (2012) estdo apresentados na Tabela 1,
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sendo os principais tipos de ligas, os ferros fundidos cinzentos, ferro fundido mesclado, ferro
fundido maleavel, ferro fundido nodular, ferro fundido de grafita compactada e ferro fundido

branco.
Tabela 1 - Composi¢do quimica dos principais tipos de ferros fundidos
c 30 Oumica (%
TIPO . omposicao Quimica (%)
C Si Mn S P

Branco 1,80-360 050-190 025-080 0,06-020  0,06-0,20
Maleavel 220-290 090-190  015-120 002-020  0,02-0,20
Cinzento 250-400 1,00-300 020-1,00 002-025  0,02-1,00
Nodular 300-400 1,80-380 010-1,00 001-003  0,01-0,10
Grafita Compactada 2,50 - 4,00 1,00 - 3,00 0,20-1,00 0,01-0,03 0,01-0,10

Fonte: Adaptado de Chiaverini (2012).

Velocidades de resfriamento lentas normalmente irdo favorecer o equilibrio, formando grafita
durante a solidificacdo. Resfriamentos mais rapidos irdo favorecer a solidificacdo metaestavel
favorecendo a formacao de cementita. A velocidade de resfriamento normalmente possui uma
relacdo inversamente proporcional com as dimensdes da peca. Além disso, o material e 0 molde

de fundigdo também serdo importantes para esse quesito (COLPAERT, 2008).

Além de afetar a solidificacdo do material, a velocidade de resfriamento ira afetar a
microestrutura obtida, acarretando diferentes propriedades e tipos de ferros fundidos. Uma
explicacdo utilizada para as implicacbes da taxa de resfriamento é o seu efeito sobre a
temperatura de solidificacdo do eutético estavel e do eutético metaestavel. O aumento da taxa
de resfriamento tenderé a reduzir a temperatura em que a solidificacdo ocorre tanto no eutético
estavel, quanto no metaestavel. Porém, o efeito em cada temperatura sera diferente, havendo
uma taxa de resfriamento a partir da qual a temperatura do eutético metaestavel sera mais alta
e a partir dessa taxa de resfriamento, a solidificagdo resultaria na formacdo de cementita
(COLPAERT, 2008).

Por esses motivos, a analise da influéncia da temperatura na microestrutura do material ganha
importancia no controle da qualidade e desenvolvimento de ferros fundidos (COLPAERT,
2008). A Figura 1 apresenta esquematicamente o diagrama Fe-FesC destacando alguns dos
ferros fundidos comerciais, bem como as microestruturas derivadas de diferentes processos

térmicos.
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Figura 1 - Diagrama Fe-FesC - Ferros fundidos e suas microestruturas
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Fonte: Adaptado de Callister (2012).

3.2  Ferro fundido branco

Liga na qual sua fratura apresenta uma coloracéo clara, caracterizada por apresentar como
elementos de liga fundamentais o carbono e o silicio. Sua estrutura possui menor teor de silicio
e apresenta o carbono inteiramente na forma de FesC devido as condi¢des de seu processo de
fabricacdo (CHIAVERINI, 2012).

Esses ferros fundidos possuem baixo teor de silicio (menos de 1,0% em peso de Si), alinhadas
a taxas de resfriamento rapidas, fazem com que grande parte do carbono exista como cementita
e ndo grafita. Como consequéncia da grande presenca de cementita na liga, o ferro fundido

branco é extremamente duro e fragil tornando sua usinagem extremamente dificil. Sua
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utilizacdo esté limitada a aplicacdes que necessitam de uma superficie dura, com alta resisténcia
a abrasdo e sem um elevado grau de ductilidade (CALLISTER, 2012).

Na Figura 2, Novelli (2004) esquematiza os principais tipos de ferros fundidos e relaciona ao

ferro fundido branco algumas caracteristicas, seus principais tipos de carbonetos e matrizes:

Figura 2 - Carbonetos relacionados aos ferros fundidos brancos

| Branco H Cinzento H Mesclado H Vermicular H Ductil H Maleével |
e Resisténcia ao desgaste.
e Aplicagdes a altas temperaturas.
M,C (M = Fe, Cr, Mo)
M,C; (M=Cr, Fe)
MC (M= Fe, Cr)

MC
* Ferritico e Ferritico
e Perlitico ® Ferritico s Martensitico * Martensitico
® Martensitico * Austenitico e Austenitico

Fonte: Adaptado de Novelli (2004).

A dureza elevada e a alta resisténcia ao desgaste, naturalmente impactam na diminuicdo da
ductilidade dos ferros fundidos brancos. Suas condi¢fes de processamento e solidificagdo ndo
permitem a formacgdo da grafita, prevalecendo um equilibrio metaestavel com predominio de
cementita (FesC). De forma geral, as principais variaces dos ferros fundidos brancos em
funcdo da composicdo quimica em comparacdo com a composi¢do do liquido eutético sdo:
ferros fundidos brancos hipoeutéticos, ferros fundidos brancos eutéticos, ferros fundidos
brancos hipereutéticos (COLPAERT, 2008).

Melo e Carmo (2001) afirmam que ferros fundidos brancos podem ser fabricados com a
utilizacdo de elementos de liga, sendo entdo, classificados em dois grupos de acordo com sua
composicao quimica. Sendo eles os ferros brancos comuns (sem adicéo de elementos de liga) e
os ferros brancos ligados (com adigdo de elementos de liga). Segundo os autores, os ferros
fundidos brancos ligados séo entdo subdivididos em outras trés categorias (baixa liga, média
liga e alta liga), sendo que, mediante a aplicacdo do componente, bem como suas caracteristicas

necessarias, sera feita a escolha de qual material sera especificado entre as classes existentes.
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Por fim, os ferros fundidos brancos resistentes ao desgaste podem ser divididos em outros dois
grupos, sendo eles, o ferro fundido branco ligado com niquel e cromo (Ni - Hard) e o ferro
fundido branco alto cromo. Estes dois grupos podem ser relacionados junto a American Society
For Testing And Materials - ASTM A 532 (1999) observados na Tabela 2, onde os ferros

fundidos branco do tipo Ni-Hard correspondem a classe | e os FFBAC corresponde as classes

Ilelll
Tabela 2 - Classificacdo dos ferros fundidos branco resistentes ao desgaste
Classe Tipo  Designagdo Carbono Manganés  Silicio Niquel Cromo  Molibdénio Cobre  Fdsforo  Enxofre
| A Ni-Cr—Hc 28-36 20max. 80max. 33-50 14-40 1,0 max 0,3méx 0,15 max
| B Ni-Cr-Lc 24-30 20max. 80max 33-50 14-40 1,0 max 0,3méx 0,15 max
| C Ni-Cr-GB 25-37 20max. 80méx 40max 10-25 1,0 max 0,3méx 0,15 max
| D Ni—HiCr 25-36 20médx. 20max 45-70 70-110 1,5 max 0,1 méx 0,15 max
] A 12% Cr 20-33 20max. 15max 25max 11,0-140 30max 12max 0,1max 0,6 max

I B 15% Cr-Mo 2,0-33 20max 15max 25max 140-180 30max 12max 0,1max 0,6 max
I D 20%Cr-Mo 2,0-33 20max 10-22 25max 180-23,0 30max 12max 0,1max 0,6 max

1l A 25% Cr 20-33 20max 20méx 25méx 23,0-30,0 30mé&x 12max O01max 0,6 max

Fonte: Adaptado de ASTM (1999).

3.3 Ferro fundido branco alto cromo (FFBAC)

As ligas de FFBAC séo altamente resistentes a abrasdo e normalmente estdo associadas a
carbonetos de alta dureza. A microestrutura tipica dessas ligas é constituida de carbonetos
primarios duros e/ou carbonetos eutéticos em matriz austenitica, sendo que a adicdo de
elementos de liga, parametros de solidificacdo e tratamentos térmicos podem alterar
profundamente a microestrutura final e as propriedades do material. Adi¢cdes de molibdénio,
cobre, niquel e manganés como elementos de liga sdo comuns nos FFBAC e seu principal
direcionamento se faz em aplica¢Ges industriais onde a resisténcia a abrasdo é indispensavel e
a capacidade de suportar impacto é moderada (TABRETT; SARE; GHOMASHCHI, 1996).

No FFBAC ha uma relacdo intrinseca entre resisténcia ao desgaste e a dureza. Com variagoes
na composicao e nos tratamentos térmicos as propriedades podem ser ajustadas para satisfazer
as mais variadas aplicagOes em situacgdes abrasivas. O emprego industrial desta liga estimulou
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a realizacdo de varios estudos que buscavam conhecer o sistema ternario formado por Fe-Cr-C

(NOVELLI, 2004).

Segundo Tabrett et al. (1996), assim como os Ni-Hard, os FFBAC se solidificam formando
austenita e os carbonetos M7Cs. Séo ligas ferrosas baseadas no sistema ternario formado por
Fe-Cr-C tendo como composic¢do: 11 a 30% em peso de Cromo e 1,8 a 3,6% em peso de
Carbono. Na Figura 3 Laird; Gundlach; Rohrig (2000) destacam quatro campos distintos na

superficie de liquidus metaestavel Fe-Cr-C bem como as faixas de temperatura em cada um

deles. Sendo elas:

* v (austenita);

* 9 (ferrita);

» Carbonetos MsC;
» Carbonetos M7Cs.

Figura 3 — Diagrama da superficie metaestavel do FFBAC
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Fonte: Adaptado de Laird; Gundlach; Réhrig, (2000).
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O carboneto M7Cs é bastante diferente do carboneto FesC () ¢ M3C encontrado nos ferros
perliticos e Ni-hard. O carboneto M7Cs (sete &tomos de metal e trés &tomos de carbono) requer,
para sua formacao, um minimo de 25% de Cr na fusao de base de ferro, formando uma estrutura
cristalina hexagonal diferente da ortogonal do carboneto M3C. Devido, em parte, a sua estrutura
cristalina diferente, o carboneto M+Cs possui maior dureza do que o carboneto MsC. Grande
parte dos ferros fundidos resistentes a abrasdo comerciais se solidificam no campo da austenita
(v), como pode ser observado na Figura 4 (LAIRD; GUNDLACH; ROHRIG, 2000).

Figura 4 - Ligas ASTM A532 na superficie metaestavel do FFBAC

40
a5
K | e o | A e e
~ 25
o
[i¥)
oy
=]
L]
[=]
S 20
9
=]
e
O
15
10
5
0

Carbono (% em peso)

Fonte: Adaptado de Laird; Gundlach; Réhrig, (2000).
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Nas ligas hipoeutéticas, a primeira fase a solidificar serd a austenita seguida de uma reagéo
eutética. A grande diferenca de solidificacdo entre os grupos de ligas mostrados na Figura 4, é
que, os ferros de baixa liga como IA, IB e IC formam misturas de austenita e carbonetos MsC,
enquanto todos as outras ligas ID, 1A, 1IB, IIC, 1ID, IIE e 111A geralmente formam misturas de
austenita e carbonetos M;Cs (LAIRD; GUNDLACH; ROHRIG, 2000).

Quando a composicdo quimica do ferro fundido estd dentro do campo M-Cs, a liga sera
classificada como hipereutética, e a primeira fase a se formar seré o carboneto M7Cs. De forma
analoga, se a composi¢édo cair dentro do campo M3sC, sera classificada como ferro fundido
hipereutético e contera carbonetos MsC priméarios. Em ambos os casos, a liga tende a se
solidificar ao longo do vale eutético mostrado na Figura 4 (LAIRD; GUNDLACH; ROHRIG,
2000). Durante a formacdo dos ferros hipoeutéticos, estes se formam pobres em C e Cr
propiciando que as dendritas austeniticas formadas se tornem ricas nesses elementos até que a
temperatura diminua para um nivel onde a reacdo eutética aconteca. Esta reacéo é descrita na
equagdo (Liquido — y + M7Cs). Ao alcangar o eutético, inicia-se a formagdo de coldnias
eutéticas do tipo M+Csz até a sua solidificagdo completa. Em composi¢des abaixo de 12% em
massa de Cr, elas podem sofrer uma reacao peritética adicional, onde o liquido eutético restante
pode transformar em M3sC, como apresentado na equac¢do (Liquido + M7Cz — M3C) (LAIRD;
GUNDLACH; ROHRIG, 2000).

Em composi¢Bes quimicas formadas no campo M;Cs, a liga serd classificada como
hipereutética. Sua sequéncia de solidificacdo inicia-se na nucleagdo e crescimento dos
carbonetos priméarios M7Cs, se estendendo até o inicio da formacdo do vale eutético. Apos a
formagdo do vale eutético, seguindo a equagdo (Liquido — y + M7Czs). Essa transformacéo se
estende até a completa solidificacdo (LAIRD; GUNDLACH; ROHRIG, 2000).

3.3.1 Efeito dos elementos de liga no ferro fundido branco alto cromo

A adicdo de elementos de liga é uma pratica comum para a modificacdo das propriedades do
FFBAC. Para aumentar o endurecimento e prevenir a formacéo de perlita, séo adicionados ao

material molibdénio, niquel, manganés e cobre. No entanto, essas adi¢fes sdo controladas, visto
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que em excesso, causard um efeito de superestabilizacdo da austenita ou em porcentagens
insuficientes ndo inibirdo a formagéo da perlita. Normalmente, as porcentagens de molibdénio
ficam entre 0,5 e 3,5%, enquanto niquel, cobre e manganés nao passam dos 2% (TABRETT;
SARE; GHOMASHCHI, 1996).

A adicdo de molibdénio nos FFBAC é feita para controle da martensita formada durante o
processo de resfriamento ou em algum tratamento posterior, inibindo assim a formacao de
carbonetos secundarios. Sua acao esta ligada a inibicdo da formacéo da perlita, gerando uma
matriz predominantemente austenitica, que tera melhor resisténcia ao desgaste abrasivo. Outro
papel exercido pelo molibdénio € o efeito sinérgico sobre a influéncia de outros elementos tais
como o Ni e o Cu, tornando-os mais eficazes no retardamento da formacéo da perlita. Devido
ao seu baixo efeito na temperatura de transformacdo martensitica, ele atua no aumento da
temperabilidade do material, tornando possivel a obtencdo de uma matriz martensitica apos
tratamentos de desestabilizagéo e témpera forcada ao ar (TABRETT; SARE; GHOMASHCHI,
1996).

O teor de carbono promove aumentos na dureza e na temperabilidade do material, todavia, deve
ser controlado para que ndo propicie um aumento na quantidade de austenita retida. Variagoes
na microestrutura do material também podem ser obtidas com modificacGes na porcentagem de
carbono, sendo possivel alcancar microestruturas hipereutéticas, eutéticas e hipoeutéticas
(TABRETT; SARE; GHOMASHCHI, 1996).

3.3.2 Adigao de nidbio no ferro fundido branco alto cromo

Segundo Penagos (2016) a adicdo de nidbio é uma das principais formas de aumentar a
resisténcia a abrasdo dos FFBAC. Segundo ele, a literatura mostra sucesso na melhoria das
qualidades triboldgicas da liga com a adi¢do do nidbio como elemento de liga em teores de até
12%. Cita ainda que h& melhoras significativas na resisténcia a abrasdo com adigdes baixas, na

ordem de 0,5 a 1% de niodbio, tendo uma relagdo custo x beneficio interessante.

A adicdo de nidbio dentre outros elementos de liga, tais como vanadio e titanio, € uma forma

de buscar o aumento de resisténcia ao desgaste dos FFBAC. Esses elementos de liga formam
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carbonetos com dureza superior aos carbonetos de cromo, tendo como resultado, uma melhoria
na resisténcia ao desgaste. Além disso, promovem um refinamento da microestrutura
(PACHECO, 2018).

A formagdo dos carbonetos de nidbio é anterior a formag&o dos carbonetos M-Cz, causando
uma reducgdo do carbono presente no liquido e uma consequente reducdo na quantidade de
carbonetos M+Cs formados e na FVC. A reducédo no volume de carbonetos M-Cs impactara em
um aumento da quantidade de cromo que permanece na austenita aumentando a
temperabilidade da matriz. Paralelamente as particulas de carboneto de nidbio (NbC)
modificam a morfologia das colbnias eutéticas (austenita e M7Cs). Dessa forma, pode-se
concluir que a presenca dos carbonetos NbC promovem o refinamento da microestrutura
(SILVA NETO, 2021).

Na literatura, encontram-se diversos fatores que explicam a influéncia do Nb na resisténcia a

abrasdo. Sendo as principais:

« O Nidbio é um elemento que possui forte tendéncia a formacéo de carbonetos
do tipo NbC. Estes possuem dureza elevada, na casa de 2400 a 2850 HV (HE-
XING et al., 1993).

» A morfologia compacta dos carbonetos NbC favorecem sua fixacdo na matriz
(HE-XING et al., 1993).

» Possibilidade de dissolugdo do Nb na matriz gerando aumento na microdureza
(HE-XING et al., 1993).

» O niobio pode se dissolver nos carbonetos M+Cs aumentando sua microdureza
(HE-XING et al., 1993).

» Os ferros fundidos alto cromo que apresentam microestrutura hipereutética,
apresentam um refinamento dos carbonetos de cromo M7C3z quando possuem
adicdes de nidbio, apresentando uma morfologia isotropica (HE-XING et al.,
1993).



28

Ha na literatura diversas pesquisas que apresentam vantagens na adi¢ao de nidbio nos FFBAC.
Destacam-se:

e Agapova et al. (1982), constataram aumento na resisténcia ao desgaste abrasivo da liga
com teores de 2,5% Ni e 1% Cr e adicdo de niobio até 3% com a presenca de carbonetos

de nidbio na forma compacta.

e Pacheco (2018), diz que a adicdo de nidbio é um recurso utilizado para o aprimoramento
das propriedades dos FFBAC, onde o nidébio promovera um refinamento na
microestrutura hipereutética, vindo da formacéao dos carbonetos NbC, mais finos e com
maior dureza do que os carbonetos M7Cs. Além disso, destaca que a adi¢do de nidbio,
implicara em mudancas na morfologia, fracdo volumétrica e tamanho dos carbonetos

primarios, implicando em maior resisténcia ao desgaste.

e He-Xingetal. (1993), constataram um aumento de 20% a 60% na resisténcia ao desgaste
de uma liga de FFBAC apds adicBes de nidbio. Porém, esse aumento de resisténcia ao
desgaste é dependente da porcentagem de nidbio e da temperatura do tratamento térmico

da liga.

e Guesser et al. (1989), relataram um aumento de resisténcia ao desgaste na liga de
FFBAC utilizada para aplicacGes de palhetas de jatos de granalha e bolas de moinho.
Nos ensaios realizados com o quartzo comi abrasivo, houve uma reducdo de 40% no
desgaste da liga FFBAC ap0s a adicdo de 0,74% de nidbio. Nos ensaios com o corindon,
um abrasivo de maior dureza, a melhor performance quanto a resisténcia ao desgaste se

deu nas ligas com 1,06% de nidbio.

e Filipovicetal. (2013), mostraram que uma liga de FFBAC com 3% de nidbio apresentou
um aumento na resisténcia ao desgaste de aproximadamente 30% se comparado a

mesma liga sem a adi¢éo de niobio.

Todavia, os efeitos da adi¢cdo de nidbio dependerdo, sobretudo, da composicéo da liga. Assim,
sendo a microestrutura fator primordial para a analise da resisténcia ao desgaste de um dado

material, alteragOes de composigéo da liga com pouco ou nenhuma alteragdo na microestrutura
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ndo acarretara significativas mudancas na resisténcia ao desgaste (PACHECO, 2018;
TABRETT; SARE; GHOMASHCHI, 1996). Além disso, ha uma importancia da avaliacdo do
efeito sinérgico, mostrando que em varios estudos o niobio é adicionado em conjunto com
outros elementos de liga (TABRETT; SARE; GHOMASHCHI, 1996). Dentre os estudos

abordados por Pacheco (2018), este cita:

“Filipovic et al. (2014) estudaram o efeito sinérgico da adi¢do de nidbio e vanadio na
resisténcia ao desgaste e tenacidade a fratura dindmica em FFCr hipoeutético. Eles
realizaram adicGes de 1,5% de Nb e V, separadamente e simultaneamente, e
observaram que a liga com adicdo simultanea apresentou os melhores resultados de
tenacidade a fratura e resisténcia ao desgaste. A melhoria da tenacidade foi atribuida
aos carbonetos secundarios, finamente dispersos na matriz, formados pela adi¢éo de
vanadio” (PACHECO, 2018, p.64).

“Ma et al. (2013) avaliaram a correlagdo entre microestrutura, dureza e tenacidade a
fratura de um ferro fundido branco alto cromo hipereutético com adi¢do simultanea
de titdnio, nidbio, vanadio e molibdénio. Eles observaram que adi¢do de elementos de
liga, assim como para somente Nb, promove a mudan¢a da microestrutura para
eutética e, posteriormente, hipoeutética. Ademais refinam a microestrutura, reduzindo
a quantidade de carbonetos de cromo primérios, até o seu desaparecimento, e
diminuindo o tamanho dos carbonetos eutéticos. Entretanto essa adigdo promove
melhoras nas propriedades somente até um determinado teor (0,6%Ti/0,6%Nb /0,6%
V / 0,35%Mo). Uma liga final com microestrutura eutética, adi¢des intermediérias,
obteve os melhores resultados de dureza e tenacidade a fratura. Teores maiores de
elementos de liga diminuem as duas propriedades” (PACHECO, 2018, p.64).

3.3.3 Carbonetos

As principais caracteristicas dos ferros fundidos resistentes a abraséo, séo ligadas ao volume,
fragdo e morfologia dos carbonetos presentes na liga. Tabrett; Sare; Ghomashchi (1996), listam

0s principais carbonetos encontrados nessas ligas e dentre eles, destacam-se: MsC, M7Cs e NbC.

M3sC: A morfologia do carboneto M3C normalmente é descrita como uma estrutura composta
de placas finas, podendo parecer sélidas ou com a presenca de buracos, formando em todo caso,
uma rede de carboneto continua. A Figura 5 mostra a morfologia deste carboneto. O M3sC
também pode aparecer como carbonetos secundarios, na maioria das vezes surgindo em meio

a ferrita formando a perlita. Sua dureza ¢ variavel sendo dependente da porcentagem de cromo
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dos carbonetos. Essa dependéncia é evidenciada pela dureza dos carbonetos presentes nas ligas
Ni-Hard, que possuem pouca quantidade de cromo e por consequéncia pouca variagdo na
dureza. Porém, O que torna o carboneto M3C destaque, é sua capacidade de se formar em
grandes quantidades, dominando a resisténcia a abrasdo em varias ligas. Por exemplo, € comum
encontrar ferros fundidos resistentes a abrasdo contendo uma FVC de 40% (LAIRD;
GUNDLACH; ROHRIG, 2000).

Figura

v, g

Fonte: Adaptado de Laird; Gundlach; Rohrig (2000).

NbC: O NbC, mostrado na Figura 6, € um carboneto que s6 é encontrado na forma pura e possui
pouca ou nenhuma solubilidade nas fases do ferro fundido. Quando o nidbio € adicionado na
liga em niveis proximos de 0,6%, formara finos aglomerados no centro das dendritas de
austenita. Em teores acima de 1% de niobio, o carboneto se formard em blocos compactos. O
NbC é muito inerte, estavel, impermeével a oxidagdo e s6 comegara a oxidar em temperaturas
acima de 1100°C (LAIRD; GUNDLACH; ROHRIG, 2000).

Figura 6 - Aglomerado de carbonetos NbC, morfologia do NbC eutético e NbC primério

Fonte: Adaptado de Laird; Gundlach; Rohrig (2000).

M-C3: A morfologia do carboneto M+Cs3 € similar a laminas e crescem em dire¢éo ao seu eixo.
Uma caracteristica particular da morfologia M+Cgz € a sua capacidade de formar carbonetos entre
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espacos interdendriticos. Essa caracteristica € vista quando o ferro for muito hipoeutético (com
fracdo volumétrica inferior a 20%). Quando a solidificacdo eutética comega, o crescimento do
carboneto fica restringido entre as dendritas, resultando na microestrutura de carboneto
mostrado na Figura 7. Normalmente os carbonetos ficam aprisionados dentro de uma estrutura
eutética para ferros hipoeutéticos e eutéticos, deixando seu tamanho limitado ao tamanho da
estrutura (LAIRD; GUNDLACH; ROHRIG, 2000).

Fonte: Adaptado de Laird; Gundlach; Rohrig (2000).

Nos ferros hipereutéticos, esses carbonetos ganham tamanho, exibindo-se de forma longa e
grossa, sendo seu tamanho limitado ao carboneto adjacente, podendo formar estruturas
extremamente longas que se assemelham a “fibras” de carbonetos, como mostrado na Figura 8.
A dureza do carboneto M7Cs é variavel e dependente da porcentagem de cromo, de forma que
uma maior porcentagem de cromo geraré carbonetos M-Cz mais duros. Além disso, nos ferros
fundidos com alto teor de cromo, essa variagdo implica em um pardmetro para resisténcia a
abrasdo e inércia quimica (LAIRD; GUNDLACH; ROHRIG, 2000).

Figura 8 - Carbonetos M7Cs com crescimento longo
b ‘Rdl 154 I, ) T AR

(9

Fonte: Adaptado de Laird; Gundlach; Rohrig (2000).
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3.3.4 Fracdo volumétrica de carbonetos (FVC)

A FVC ira exercer uma grande influéncia na propriedade de resisténcia a abrasdo dos FFBAC.
Essa influéncia dependera de caracteristicas especificas da aplicacdo, como por exemplo, 0
sistema triboldgico e o mecanismo de desgaste (TABRETT; SARE; GHOMASHCHI, 1996).
O efeito da FVC depende, entre outros fatores, do tamanho e da morfologia dos carbonetos.
Uma alta FVVC pode gerar a fragilizacdo do material por consequéncia do aumento excessivo
da dureza (PENAGOS, 2016).

J& para a resisténcia a abrasdo, temos uma abordagem diferente da dureza. Ha ganhos de
resisténcia a abrasdo em porcentagens de até 30% de FVC e a partir dai o valor tende a cair.
Este decréscimo esta relacionado ao comportamento fragil dos carbonetos de maior tamanho e

de mudancas nos mecanismos de desgaste (PENAGQOS, 2016).

A relacdo entre trés fatores dita 0 modo como a resisténcia ao desgaste e a FVC se relacionam
no FFBAC. Séo eles: a dureza (abrasivo, carboneto e matriz), a microestrutura (hipoeutética,

eutética ou hipereutética) e os esforcos mecanicos envolvidos (PACHECO, 2018).

De acordo com a literatura, a condi¢cdo 6tima de resisténcia a abrasdo do FFBAC corresponde
a liga de composicdo eutética com matriz martensitica. Nessa configuracdo, a F\VVC possui um
valor adequado para protecdo da matriz sem que haja a inducdo de um comportamento fragil
fruto do excesso de carbonetos. E destacavel que a matriz martensitica proporciona uma melhor
sustentacdo aos carbonetos se comparado a uma matriz austenitica. Apesar de ser uma regra
geral, ha exce¢des onde o beneficio do incremento da FVC diminui @ medida que sdo utilizados
abrasivos de maior dureza (PENAGOS, 2016).

3.3.5 Refinamento de microestrutura

Muitos materiais expostos ao desgaste abrasivo normalmente contém fases duras em uma

matriz, de menor dureza. Essas microestruturas podem ser desenvolvidas durante a fundicao,
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forjamento, por tratamento térmico etc. Nos FFBAC por exemplo, os carbonetos de metais
como 0 NbC e o MsCz exercem papéis importantes como constituintes deste material
(HUTCHINGS, 2016).

Para avaliar a influéncia do refinamento da microestrutura na resisténcia ao desgaste abrasivo,
Hutchings (2016) destaca a importancia de dois fatores: o tamanho relativo da zona de contato

da particula abrasiva com o material e 0 tamanho das regides da fase dura.

A resposta dos materiais ao desgaste abrasivo depende do tamanho das regifes da fase dura em
comparacdo com a escala da deformacdo causada pelas particulas abrasivas individuais. A
escala desta deformacéo pode ser descrita pela largura ou pela profundidade do corte formado
por cada particula (HUTCHINGS, 2016). Para exemplificacdo, na Figura 9 Hutchings (2016),
idealiza um contato realizado por uma particula abrasiva de geometria cénica com a superficie

de um material.

Figura 9 - Particula abrasiva com a superficie de um material

I Load w
/ :

(b)
Fonte: Adaptado de Hutchings (2016).

Na Figura 9 (b) Hutchings (2016) destaca a escala de deformacéo constituida pela largura e
profundidade do corte formado pela particula. Sendo esta dimensdo maior do que o tamanho
das particulas duras, o0 material se comportara como um solido homogéneo. Dessa forma, uma
segunda fase dura, finamente dispersa (alto grau de refinamento) podera causar um aumento na
tensdo de fluxo da matriz, o que em geral, acarretaria uma melhora na resisténcia ao desgaste,
indicando uma correlacdo direta entre a fragcdo de volume de carboneto e resisténcia ao desgaste
abrasivo, conforme ilustrado na Figura 10. Porém, esta relacdo entre resisténcia ao desgaste
abrasivo e o refinamento da microestrutura, so é aplicavel caso a matriz tenha uma resisténcia

adequada. Ha casos em que as particulas dispersas na matriz atuam como concentradores de
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tensdo e aliados a uma matriz fragil com uma interface fraca entre particula e matriz, ocorrera

a um maior desgaste por mecanismos de fratura (HUTCHINGS, 2016).

Figura 10 — Interacdo entre uma particula abrasiva e uma microestrutura com alto grau
de refinamento

Fonte: Adaptado de Hutchings (2016).

Se as particulas da fase dura forem maiores ou de tamanho similar a escala do dano causado
pela abrasdo (baixo grau de refinamento), o material respondera de forma heterogénea, e as
particulas poderdo servir como barreira aos eventos abrasivos, aumentando a resisténcia a
abrasdo do material, conforme ilustrado na Figura 11. Mesmo neste caso, a taxa de desgaste
também dependera da resisténcia da interface entre a fase dura e a matriz, podendo a acdo de
uma particula abrasiva em uma regido da fase dura, levar ao escoamento plastico ou a fratura.
Isto dependera da carga aplicada por cada particula abrasiva, de sua geometria bem como dos
tamanhos e propriedades mecéanicas das particulas de fase dura e da matriz (HUTCHINGS,
2016).

Figura 11 - Interacéo entre uma particula abrasiva e uma microestrutura com baixo
grau de refinamento

[

Fonte: Adaptado de Hutchings (2016).
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Hutchings (2016), conclui que em geral a resisténcia ao desgaste ndo pode ser considerada uma
propriedade intrinseca do material, pois a taxa de desgaste e 0s mecanismos de desgaste devem
ser levados em consideracdo, sendo que essas caracteristicas ndo dependem apenas da
composicao e microestrutura do material, mas também das condicGes as quais ele esta sendo

submetido.

Penagos (2016) exemplifica um modelo, onde, a partir de um mecanismo de desgaste
preferencial da matriz de menor dureza pela acéo sucessiva de particulas abrasivas, havera uma
falta de sustentacdo mecénica dos carbonetos ocasionando neles um efeito de
microtrincamento. Dessa forma, o papel dos carbonetos pode ser resumido em uma agédo de
barreira de protecdo ao evento abrasivo (diminuindo o desgaste) e uma acdo de

microtrincamento ap6s interagdo com o abrasivo (aumentado o desgaste) (PENAGOS, 2016).

A Figura 12 registra um experimento onde é destacado um arranh&o produzido por um gréo de
quartzo em uma superficie polida de FFBAC. O impacto da particula abrasiva causa sulcos
profundos na matriz, enquanto praticamente nenhum efeito é visto na parte principal das
particulas de carboneto. No entanto, em uma observacdo detalhada é mostrado que héa
ocorréncia de microtricamentos nos pontos onde a particula de quartzo impacta os carbonetos
(ALBERTIN E SINATORA, 2001).

Figura 12 - Superficie de uma amostra riscada com uma particula abrasiva
ST v e e
B, fly

Fonte: Albertin e Sinatora (2001).
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Penagos (2016) avalia como positivo o desgaste abrasivo na matriz sem desgaste significativo
nos carbonetos. Porém, destaca como negativo o efeito de microtrincamento. Dessa forma, a

resisténcia global da liga sera resultado da soma desses efeitos (PENAGOS, 2016).

Em resumo, em relagdo aos FFBAC com composicdo hipereutética, se comparada a
microestruturas mais refinadas, microestruturas grosseiras podem exibir menor resisténcia ao
desgaste mediante ao mecanismo de desgaste presente na interacdo entre a particula abrasiva e
o material. A utilizacdo de pecas com ampla faixa de tamanhos, geometrias diversificadas e
diferentes espessuras, implicam em diferentes taxas de resfriamento e consequentemente,
diferentes niveis de refinamento de carbonetos, inclusive em uma mesma peca. Dessa forma,
0s estudos na area podem servir de base para modificagcbes em processos de fabricacgéo,

adequando as microestruturas apropriadas em cada aplicacdo (PENAGQOS, 2016).

3.4 Softwares de imagens para analises de microestruturas

O processamento e analise de imagens vém se tornando frequentes em pesquisas, uma vez que,
h& um crescente interesse no aprimoramento e aplicabilidade das informacGes obtidas por uma
analise computadorizada das informacgdes contidas em uma imagem. O desenvolvimento de
técnicas computacionais beneficia diversos campos de estudo e dentre eles, a ciéncia e
engenharia de materiais, na qual essas informacdes podem auxiliar na analise de um fenémeno
ou propriedade do material estudado. Com o expressivo desenvolvimento na area académica
nas Ultimas décadas, o assunto foi abordado em diversas pesquisas, teses e dissertacdes. Dessa
forma, h&d um crescente niumero de empresas que produzem, comercializam e utilizam solucdes

de processamento digital de imagens em seus processos (MARQUES et al., 1999).

A analise de imagens é uma importante ferramenta na ciéncia de materiais. Com isso, surge a
necessidade de softwares que possibilitem um pré-processamento eficiente e adaptavel a
diversas variacOes de geometria nas imagens analisadas. H&4 uma infinidade de softwares que
possibilitam a realizacdo de diferentes analises quantitativas em imagens, contudo, muitos
apresentam problemas e discrepancias nos resultados quando comparados a outras analises
experimentais. 1sso é notavel principalmente em casos em que hd complexidade na geometria

dos elementos presentes nas imagens analisadas. Deste modo, para que haja uma confiabilidade
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nas analises, se faz necessario a juncéo de softwares com uma operacao precisa e uma boa
analise estatistica (DIAS, 2008).

A precisdo dos resultados obtidos por meio de softwares de analise de imagens depende de
diversos fatores, tais como, uma preparagdo adequada da amostra e um adequado pré-
processamento da imagem. Além disso, facilidades fornecidas através de softwares, como por
exemplo, inferir contornos de grdos ndo completamente revelados devem ser utilizados com
cautela. O pré-processamento da imagem se faz necessario, visto que, durante o processo de
geracdo das imagens, estas podem apresentar imperfeicOes, pixels ruidosos, contraste e brilho
inadequados etc. Dessa forma, o pré-processamento atua no aprimoramento da qualidade das
imagens analisadas. Essas operacdes atuam sobre os valores de intensidade de cada pixel, e

dependem de um prévio conhecimento sobre a imagem a ser analisada (SA, 2011).

Dentro do campo da Engenharia de Materiais, determinar o tamanho de gréos e fragdo
volumétrica de fases pode ser uma atividade importante e complexa, geralmente suscetiveis a
erros de operacdo. Como consequéncia, 0 uso de programas computacionais para analise de
imagens vem sendo cada vez mais empregados nessa tarefa, minimizando erros e diminuindo
0 tempo de execuc¢do da atividade. Em meio a diversos programas disponiveis atualmente, o
ImageJ tem se destacado (MARCOMINI e SOUZA, 2011).

No contexto deste trabalho, a utilizacdo do Software ImagelJ é vista em diversas pesquisas, onde

destacam-se;

e Pacheco (2018), utilizou o ImageJ para realizar a analise da fracdo volumétrica e do

tamanho dos carbonetos M7Cs no FFBAC com adig&o de nidbio.

e Marcomini e Souza, (2011) utilizaram o software ImageJ para determinar as fragdes
volumétricas de poros das fases NiO e zirconita estabilizada com itria (ZEI) em um
composto NiO/ZEI.

e Horovistiz e Muccillo, (2011) utilizaram o Software ImageJ para desenvolver um
método para caracterizacdo de ceramicos a partir da aplicacdo de uma série de filtros

especiais.
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e Lombardo et al., (2010) utilizaram um método para célculo da fragdo volumétrica de
austenita retida dos acos AISI 43XX através do processamento digital de imagem

utilizando o software ImageJ.

Além do ImageJ, outros softwares sdo vistos com menor frequéncia sendo utilizados para

pesquisas no contexto deste trabalho. Destes, destaca-se:

e Marinoni et al., (2015) utilizaram o software Image Pro Plus 4.1 para avaliar a
morfologia da argamassa em relagéo a aglutinante e agregado.

o Eilises et al., (2008) utilizam os softwares Materials Pro e Image Pro Plus para
determinacéo da F\VVC a partir da caracterizacdo microestrutural de um aco com estrutura

multifasica.

e Ranieri (2010) utilizou o programa Image Pro Express para quantificacdo das fases por
analise digital de imagens de um aco 4340 com estruturas multifasicas e tratamento de
nitrocarbonetacéo a plasma.

Durante o levantamento do referencial bibliografico, o ImageJ e o Image Pro foram os softwares
gue mais apareceram em pesquisas relevantes ao tema deste trabalho. A Tabela 3 relaciona
caracteristicas dos Softwares ImageJ (distribuicdo FIJI) e Image Pro (Verséo 10).
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Tabela 3 - Comparacéo entre os Softwares Fiji ImageJ e Image Pro 10

Requisitos (Recomendados) Image Pro 10 FI1JI ImageJ

Custo Proprietario (Pago) Cadigo Aberto (Gratuito)

Windows XP, Vista, 7, 8 e 10,
Mac OS X 10.8 ou posterior,

i i Windows 7, 8.1 ou 10
Sistema Operacional Linux nas arquiteturas AMDG64 e
X86
Tipo de Sistema 32 ou 64 bits 32 ou 64 bits
Necessidade de espago em disco 8GB + 300MB
Memoria ram 16 GB de memoria ram 128 MB*

NVIDIA GEForce GTX 5
e ImageJ ndo requer nenhuma
Placa de video com memoria grafica de

placa gréafica especifica**
4GB e Open GL 4.2

Processador quad-core Intel Penti 266 MHz*
entium 2 z
Processador de 2,8 GHz

* Requisitos minimos para executar o JAVA 8, pré-requisito do software.
** Para andlise de imagens em 3D o Software necessita de uma placa minima (nao relevante para este trabalho).
Fonte: Adaptado de Rasband (2021); System (2021); Java (2021).

Por serem em duas dimensdes (2D), as imagens utilizadas neste trabalho ndo necessitam de
grande poder de processamento para serem analisadas, assim, um software leve podera ser
capaz de realizar as analises sem afetar a qualidade dos resultados. Dessa forma, Fiji ImageJ
por possuir uma licenga gratuita e requisitos minimos mais acessiveis, foi escolhido para as

analises deste trabalho.
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3.4.1 Software ImageJ

O ImagelJ, onde a interface inicial pode ser observada na Figura 13, é um programa de
processamento de imagem em Java de dominio publico. Ele pode exibir, editar, analisar,
processar, guardar e imprimir imagens de 8 bits, 16 bits e 32 bits. Pode ler diversos formatos
de imagem, como por exemplo, TIFF, GIF, JPEG, BMP, DICOM, FITS, calcular estatisticas
de valor de area e pixel, medir distancias e angulos em sele¢des definidas pelo utilizador. Além
disso, conta com func¢des de processamento de imagem, tais como manipulacdo de contraste,
afiar, suavizar, deteccéo de bordas e filtragem mediana (RASBAND, 2021).

Figura 13 - Interface do software ImageJ
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Fonte: Rasband (2021).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

As micrografias utilizadas para as analises deste trabalho foram retiradas das amostras
produzidas no estudo de Silva (2019). Elas foram fabricadas de FFBAC, sendo que a fundigéo
dos corpos de prova foi desenvolvida nas instalagdes do SENAI Itaina CETEF. Silva (2019)
diz que a liga de Fe-Nb foi submetida a um processo de trituracdo em duas etapas sendo uma
em um britador de mandibulas e outra em um moinho de discos. O material obtido foi
homogeneizado em um quarteador de amostras tipo JONES e retirada uma amostra para anélise
granulométrica em um granulémetro a laser Cilas 1090 Liquido 0,04 um — 500,00 um / 100

Classes. Os resultados sdo apresentados na Figura 14:

Figura 14 - Anélise granulométrica

Ultrasom 60 S
Obscuration 13 %
Diametro a 10% 413 pm
Diametro a 50% 16 68 pm
Didmetro a 90% 46 47 pm
Didmetro médio 21.50 pm
Fraunhofer

Densidade/Fator
Superficie especifica

Diluicéo automéatica N&o / Néo
Medida /Limp 60s/60s/4
SOP name Fraunhofer

Fonte: Silva (2019).

Para a fuséo foi utilizado um forno a inducdo com capacidade para 300 kg. Os corpos de prova
foram fundidos em corrida Unica, realizando uma retirada intermediaria para o material sem
adicdo niobio. Ao restante foi adicionado o niobio objetivando uma porcentagem de 0,5%. A
matéria prima foi retirada a partir de uma liga de FFBAC Classe Ill Tipo A. Na composicéo
guimica original foi adicionado o Ferro-Nidbio comercial e 0s desoxidantes composto por:
0,1% de aluminio no banho e 0,3% de célcio-silicio no jarro no momento do vazamento
(SILVA, 2019).

Inicialmente, o forno foi preenchido com 320 kg e o metal aquecido até a temperatura de
1550°C £ 50°C. Apbés a homogeneizacdo do material, foi feita uma retirada de
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aproximadamente 150 Kg de metal para preenchimento dos moldes sem adi¢do de nidbio, a
temperatura de vazamento do molde foi de aproximadamente 1420°C (SILVA, 2019).

Ao material restante no forno, foi acrescido 1,453 kg da liga Ferro-Niébio em pd, com teor de
niébio, informado pelo fornecedor, de 65%. O material foi mantido a temperatura controlada
de 1550°C + 50°C por 15 minutos, sendo entdo vazado a temperatura de 1420°C nos moldes
restantes (SILVA, 2019).

4.1.1 Analise quimica

As analises quimicas foram realizadas por espectrometria de emissdao Optica em um
espectrometro SPECTROMAXX. Além da adicdo de nidbio e desoxidantes, nenhum outro
elemento foi adicionado a liga proveniente da matéria prima, objetivando a ndo alteracdo da
composi¢do quimica que atendia as especificagdes da norma ASTM A 532 (1999). A seguir,

registra-se a composicdo quimica das amostras:

Figura 15 - Anélise quimica das amostras

Liga Classe Tipo Designacio Carbono Manganés Silicio Niquel Cromo
ASTM AS532 I A 25% Cr 2,0-33 2,0 max 1,5 max 2,5max 23,0-30,0
LIGA A Sem adicdo 25% Cr 3,222 0,942 1,230 0,464 25,594
LIGAB Com adicéo 25% Cr 3,092 0,931 1,217 0,467 25,313

Liga Classe Tipo Designacio Molibdénio Cobre Fosforo Enxofre Niébio
ASTM AS532 I A 25% Cr 3.0 max l.2max 0,10 max 0,06 max -

LIGA A Sem adicdo 25% Cr 0,090 0,136 0,029 0,007 0,117

LIGAB Com adicdo 25% Cr 0,089 0,138 0,033 0,007 0,610

Fonte: Adaptado de Silva (2019).

4.1.2 Analise microestrutural

Silva (2019) fez o levantamento da microestrutura do material utilizando um Microscépio
Eletronico de Varredura (MEV) marca JEOL, modelo JSM-6510 LV, equipado com
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Espectrometro de Energia Dispersiva (EDS) modelo Thermo Fisher Scientific NSS 2.3. Estas
microestruturas foram cedidas para este trabalho para a realizacdo das aprecia¢des quanto a

morfologia dos carbonetos, da FVC e da avaliacao do refinamento da microestrutura.

4.2 METODOS

Para este trabalho foram utilizadas 30 imagens geradas por microscopia eletrénica de varredura
com ampliacéo de 500x utilizando amostras previamente polidas e atacadas com reativo Vilella.
Durante a realizacdo das analises, para melhor organizacdo dos resultados, as imagens obtidas
foram divididas em dois grupos conforme a Figura 16:

Figura 16 - Divisbes das micrografias

Grupo 1 Grupo 2
— Microestrutura — Microestrutura
daLiga A daLigaB
— Sem adicédo de — Com adicdo de
Niobio Nidbio

Fonte: Préprio autor.

O ImageJ foi o software utilizado neste trabalho e os procedimentos e ajustes sdo detalhados
no Apéndice A. Posteriormente os dados obtidos foram submetidos a analises estatisticas. A
Figura 17 exemplifica uma imagem original retirada do MEV. Na Figura 18 pode-se ser

observado o ajuste do “Threshold”, principal etapa para selecdo dos carbonetos utilizados para
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as andlises. Por fim, na Figura 19 ha o registro dos carbonetos selecionados que foram
submetidas as analises do software.

Flgura 17 - Imagem original retirada do MEV

Fonte: Adaptado de Silva (2019).

Figura 18 - Exemplificagéo da sele¢io dos carbonetos de uma amostra
[ug .
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Fonte: Proprio autor.
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Antes de realizar os procedimentos de analise com o software ImageJ, as imagens normalmente
sdo submetidas a uma série de ajustes e aplicacdes de filtros no proprio software. H4 uma gama
de procedimentos possiveis visando melhorias de contraste, ajuste da area de analise,
redimensionamentos etc. ApOs a separacdo das microestruturas, os dois grupos foram

submetidas aos procedimentos mostrados de forma esquematica na Figura 20.

Figura 20 - Procedimento de analise

AJUSTES E CONFIGURACOES
Utilizando o software ImageJ.

~

APLICACAO DE FILTROS
Utilizando o software ImageJ.

QUANTIFICACAO DE CARBONETOS
Utilizando o software ImageJ.

ANALISE MORFOLOGICA
Utilizando o software ImageJ.

ANALISE DA FVC
Utilizando o software ImageJ.

ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS
Utilizando o software Excel.

AVALIACAO DO REFINAMENTO MICROESTRUTURAL
Utilizando os resultados tratados estatisticamente.

Fonte: Proprio autor.
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Por fim, os resultados obtidos de tamanho de carboneto, analise morfologica e FVC, foram
submetidos a uma andlise estatistica para entdo ser debatido o resultado do refinamento da

microestrutura apos a adicdo de nidbio.

4.2.1 Ajustes e configuracdes

Apods testes de diferentes possibilidades, optou-se por padronizar o procedimento descrito na
Figura 21 por apresentar um resultado satisfatorio frente as caracteristicas das imagens
analisadas e aos objetivos tracados neste trabalho.

Os ajustes de “configuragdo de escala” e “selegdo de medigdes” foram executados na primeira
imagem analisada e deixados como padrio para as demais analises. Os ajustes de “profundidade
de bits” e “ajuste da area analisavel” foram realizados individualmente em todas as

microestruturas, sendo 15 do grupo A e 15 do grupo B.

Figura 21 - Etapas de ajustes e configuragdes

Configuracdo da
escala

Selecéo de
medicOes

Ajuste da area
analisavel

Profundidade de -
bits

« Ajuste da
imagem para
configuragdo
em "8 - bit".

* Ajuste no « Selecdo das
software para medicdes
trabalhar na pertinentes a

« Ajuste da area
correta a ser
analisada pelo

mesma escala serem
da imagem. realizadas
pelo software.

software.

Fonte: Proprio autor.

4.2.2 Aplicagéo de filtros

As andlises utilizando softwares de imagens normalmente sdo precedidas de aplicacdes de
filtros. O ImageJ possui diversos filtros para ajustes nas imagens e ap0s uma série de testes, 0s

procedimentos de aplicacdo dos filtros foram padronizados conforme o Apéndice A. Os filtros
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a seguir foram escolhidos por apresentar um resultado satisfatério para as caracteristicas das

microestruturas utilizadas neste trabalho:

Enhance Contrast: Este filtro € utilizado par ajuste no contraste da imagem. Utilizando

apenas a opcao “Saturated pixels”, 0 contraste foi ajustado para 10%.

e Subtract backgroud: Utilizado para corrigir o fundo de uma imagem iluminada de
forma irregular. Utilizando apenas a op¢do “Rolling ball radius” em 50.0 pixels.

e Smooth: Borra a imagem ou selecdo ativa, substituindo cada pixel pela média de seus

3 x 3 vizinhos, diminuindo os ruidos provenientes do processo de obtencao das imagens.

4.2.3 Quantificacdo dos carbonetos

A quantificacdo dos carbonetos foi realizada com o auxilio do software ImageJ nas 15
microestruturas do grupo A e nas outras 15 microestruturas do grupo B. Foi utilizada a
ferramenta “Analyze particles” presente no software. O uso da ferramenta é explicado de forma
detalhada no Apéndice A. Os resultados foram registrados em uma planilha de Excel e
posteriormente submetidas a analises estatisticas descritas no topico 4.2.6.

4.2.4 Morfologia dos carbonetos

A analise da morfologia dos carbonetos foi realizada com o auxilio do software ImageJ, sendo
também realizada nas 15 microestruturas do grupo A e nas 15 microestruturas do grupo B. Foi
utilizada a ferramenta “Analyze particles” presente no software. O uso da ferramenta é
explicado de forma detalhada no Apéndice A. Foi avaliada a area, fracdo de area, descritores
de forma e perimetro dos carbonetos presentes nas imagens. O manual do ImageJ define da

seguinte forma os pardmetros utilizados neste trabalho:
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e AREA: Retorna a area de selecdo em pixels quadrados ou em unidades quadradas
calibradas por exemplo, mm?, um? etc (RASBAND, 2021).

e PERIMETRO: Retorna o comprimento do limite externo da sele¢do. O perimetro de
uma selecdo composta é calculado decompondo-o em sele¢des individuais
(RASBAND, 2021).

e DESCRITORES DE FORMA: Segundo Rasband (2021) s&o 4 os descritores de forma

analisados pelo software, sendo eles:

[Area]

o Circularidade: Retorna o resultado da equacéo 4 x -
[Perimetro]

> sendo que o valor

igual a 1,0 indica um circulo perfeito e valores préximos de 0,0 indica uma forma
cada vez mais alongada (RASBAND, 2021).

o Proporcéo: Retorna a proporcdo de uma elipse instalada na particula analisada

com base na relagéo [[E”psew (RASBAND, 2021).

Elipse Menor]

o Arredondamento: Retorna o inverso da proporg¢éo, dado pela equagéo 4 x [8rea]

7]

(RASBAND, 2021).

Solidez: Retorna o valor da relagédo [,[Ar—ea]] (RASBAND, 2021).

Area Convexa

O

Apesar de o software possibilitar a analises dos descritores de forma supracitados, para as

analises deste trabalho foi utilizada apenas a circularidade por ser mais relevante aos resultados.

Por fim, os resultados foram registrados em uma planilha de Excel e posteriormente submetidas

a analises estatisticas descritas no topico 4.2.6.
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4.2.5 Fragdo volumétrica de carbonetos

A gquantificacdo da FVC foi realizada individualmente em todas as microestruturas, sendo 15
do grupo A e 15 do grupo B, com o auxilio do software de imagem Fiji ImageJ utilizando a
ferramenta “Analyze particles” presente no software. O procedimento detalhado de aplicagéo
e configuracdo esta descrita no Apéndice A. Os resultados foram registrados em uma planilha

de Excel e posteriormente submetidos a analises estatisticas.

4.2.6 Analise estatistica dos resultados

Para a realizacdo das andlises estatisticas deste trabalho foi utilizado o programa Microsoft
Excel. O tratamento estatistico utilizado foi o teste t bicaudal. Dentre suas aplicabilidades, o
teste t pode ser usado para comparar as médias de duas populagdes. Para utilizacdo do teste t,
rejeita-se a hipétese nula (HO), onde as médias sdo iguais (HO: ul = pu2) sendo p < o e sendo a
= 0,05, ou seja, para p < 0,05, aceita-se a hipdtese de que existe diferenca estatisticamente

significativa entre as médias analisadas (DEVORE, 2010).

4.2.7 Avaliacdo do refinamento da microestrutura

Apos a compilagdo dos resultados obtidos e da aplicacdo da andlise estatistica. Foram plotadas
as distribuicbes normais dos resultados obtidos a partir da analise da FVC, quantificacéo e
caracteristicas morfoldgicas dos carbonetos, confrontando os resultados para as ligas com e sem

adicdo de nidbio, avaliando o refinamento da microestrutura.
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A FVC é um importante pardmetro para avaliacdo da resisténcia ao desgaste de um FFBAC
(TABRETT; SARE; GHOMASHCHI, 1996). Ela foi avaliada com o auxilio do software

ImagelJ, sendo analisadas um total de 30 amostras, das quais 15 da composi¢do sem adi¢do de

niobio (enumeradas de A - 01 a A - 15) e 15 amostras da liga com adi¢do de nidbio (enumeradas

de B-01aB-15). Os resultados sdo mostrados na Tabela 4.

Tabela 4 - FVC individualizado de cada amostra

Amostra A FVC (%) Amostra B FVC (%)
A-01 24,40 B-01 24,20
A-02 31,61 B -02 23,47
A-03 24,11 B-03 23,21
A-04 28,84 B-04 23,07
A-05 28,30 B -05 22,89
A—-06 30,05 B - 06 23,24
A-07 24,71 B-07 23,49
A-08 26,28 B -08 22,38
A-09 30,18 B-09 20,91
A-10 25,31 B-10 23,02
A-11 27,07 B-11 24,17
A-12 24,32 B-12 23,74
A-13 25,75 B-13 24,21
A-14 28,30 B-14 23,18
A-15 27,26 B-15 23,13

Fonte: Proprio autor.

Apos a avaliacdo individual da FVC em cada amostra, foi retirada a média dos resultados em

cada grupo. A Figura 22 mostra o resultado obtido.



o1

Figura 22 - FVC da liga com adi¢éo de nidbio e sem adic¢do de nidbio
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Fonte: Proprio autor

Com a adicdo de nidbio como elemento de liga, observa-se uma redugdo de aproximadamente
14% na FVC se comparada a liga sem a adi¢do de nidbio.

Para avaliacdo da diferenca estatistica dos resultados, foi realizado o teste t — Bicaudal nas FVC
das amostras utilizando um grau de significancia de 5%. O teste apontou que as amostras
possuem dados estatisticamente diferentes. O resultado do teste t da FVC é apresentado na
Tabela 5.

Tabela5 - Testt da FVC
Andlise p-valor A Resultado

FvC 0,00001 0,05 Diferentes

Fonte: Préprio autor.
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5.2 Quantificacéo de carbonetos

A quantificacdo dos carbonetos foi avaliada com o auxilio do software ImagelJ, seguindo a
mesma metodologia da FVC. A quantidade de carbonetos encontrada em cada amostra é

relacionada na Tabela 6.

Tabela 6 - Quantidade de carbonetos em cada amostra

Amostra A N° de carbonetos Amostra B N° de carbonetos
A-01 189 B-01 242
A-02 255 B-02 165
A-03 243 B-03 250
A-04 244 B-04 248
A -05 217 B-05 256
A - 06 209 B-06 265
A-07 263 B - 07 279
A-08 168 B-08 265
A-09 246 B-09 221
A-10 114 B-10 268
A-11 215 B-11 264
A-12 233 B-12 241
A-13 147 B-13 239
A-14 247 B-14 261
A-15 125 B-15 296

TOTAL 3115 TOTAL 3760

Fonte: Préprio autor

Apos a avaliacdo individual da quantidade de carboneto em cada amostra, foi retirada a média

dos resultados em cada grupo. A Figura 23 mostra o resultado obtido.
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Figura 23 - Média de carbonetos em cada liga
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Fonte: Préprio autor

Com a adic¢do de nidbio como elemento de liga, observa-se um aumento de aproximadamente

21% no numero médio de carbonetos se comparada a liga sem a adi¢do de nidbio.

Para avaliagcdo da diferenca estatistica dos resultados, foi realizado o teste t — Bicaudal no
namero de carbonetos em cada uma das amostras utilizando um grau de significancia de 5%. O
teste concluiu que os dados sdo estatisticamente diferentes. A Tabela 7 apresenta o resultado

do teste:

Tabela 7 - Teste t do nUmero de carbonetos
Analise p-valor A Resultado

Carbonetos 0,007 0,05 Diferentes

Fonte: Préprio autor

5.3 Analise morfoldgica dos carbonetos

Penagos (2016) diz que os efeitos observados na resisténcia ao desgaste ocasionados pela
alteracdo da FVC s@o dependentes da area e da morfologia dos carbonetos. Isso mostra a
importancia da morfologia dos carbonetos em uma aplicagdo préatica. Para a analise morfologica

realizada neste trabalho, os carbonetos foram avaliados por trés parametros:
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e Area;
e Perimetro;

e Circularidade;

Esses trés parametros foram calculados para cada carboneto encontrado em cada uma das 15

imagens da liga A e posteriormente da mesma forma para a liga B.

53.1 Area

A érea de cada carboneto contabilizado foi calculada com a utilizacéo do software ImageJ. No
total foram 3115 éareas distintas para a liga A e 3760 areas para a liga B. Apds a analise
individualizada, foi realizado célculo da média dessas areas, o resultado pode ser observado na
Figura 24.

Figura 24 - Area média dos carbonetos por liga
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Fonte: Proprio autor.

Com a analise da Figura 24, pode-se observar que a adi¢do de nidbio na liga acarretou uma
reducdo de aproximadamente 29% na area média dos carbonetos justificando a queda da FVC

nas ligas com adicéo de nidbio.
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Para aplicacdo do teste t, é necessario que os conjuntos de dados a serem comparados possua o
mesmo tamanho. Dessa forma, para a realizacdo do teste t, foram calculadas as &reas médias de
cada amostra e a avaliacdo da diferenca estatistica dos resultados, foi aplicado na area média

dos carbonetos das ligas. Os resultados das areas médias sdo mostrados na Tabela 8.

Tabela 8 - Area média de carbonetos por amostra

Amostra A Area média (Lm?) Amostra B Area média (um?)
A-01 56,40 B-01 43,97
A-02 54,20 B -02 61,94
A-03 43,60 B-03 40,85
A-04 51,84 B-04 40,60
A-05 57,36 B-05 39,39
A—06 63,25 B-06 38,33
A -07 41,30 B -07 36,65
A -08 68,84 B -08 36,94
A-09 53,88 B-09 41,36
A-10 97,24 B-10 37,56
A-11 55,35 B-11 40,09
A-12 45,94 B-12 43,18
A-13 77,08 B-13 44,32
A-14 28,30 B-14 23,18
A-15 27,26 B-15 23,13

Fonte: Proprio autor.

A aplicacéo o teste t — Bicaudal realizado nas areas médias dos carbonetos das ligas se deu com
um grau de significancia de 5%, apontando que os dados sdo estatisticamente diferentes. O

resultado do teste foi registrado na Tabela 9.

Tabela 9 - Teste t para a area media de carbonetos por amostra
Analise p-valor A Resultado

Area 0,001 0,05 Diferentes

Fonte: Proprio autor.
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5.3.2 Perimetro

A mesma ferramenta do software ImageJ utilizada para a célculo das areas foi utilizada para
calculo dos perimetros. No total foram 3115 perimetros distintos paraa liga A e 3760 perimetros
para a liga B. Apos a analise individualizada, foi realizado célculo da média desses perimetros
e o resultado pode ser observado na Figura 25.

Figura 25 - Perimetro médio dos carbonetos por liga
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Fonte: Préprio autor.

Com a analise da Figura 25, pode-se observar que a adi¢cdo de nidbio na liga acarretou uma

reducdo de aproximadamente 15% no perimetro medio dos carbonetos.

Para avaliacdo da diferenca estatistica dos resultados, foi aplicado o teste t — Bicaudal no

perimetro médio dos carbonetos das ligas. Os resultados sdo listados na Tabela 10.



Tabela 10 - Perimetro médio por amostra

Amostra A Perimetro médio (um)  AmostraB  Perimetro médio (um)
A-01 56,40 B-01 43,97
A-02 54,20 B-02 61,94
A-03 43,60 B-03 40,85
A-04 51,84 B-04 40,60
A-05 57,36 B-05 39,39
A-06 63,25 B - 06 38,33
A-07 41,30 B - 07 36,65
A-08 68,84 B -08 36,94
A-09 53,88 B-09 41,36
A-10 97,24 B-10 37,56
A-11 55,35 B-11 40,09
A-12 45,94 B-12 43,18
A-13 77,08 B-13 44,32
A-14 28,30 B-14 23,18
A-15 27,26 B-15 23,13

Fonte: Préprio autor.
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Por fim, o resultado do teste t — Bicaudal utilizando um grau de significancia de 5%, apontou

os dados como estatisticamente diferentes. O resultado é registrado na Tabela 11.

Tabela 11 - Teste t para o perimetro médio por amostra

Anélise p-valor

a

Resultado

Perimetro 0,015

0,05

Diferentes

Fonte: Préprio autor.
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5.3.3 Circularidade

O ultimo parametro avaliado em cada carboneto contabilizado foi a circularidade. Totalizando
3115 circularidades distintas paraa liga A e 3760 paraa liga B. A circularidade é uma estimativa
de 0 a1, onde 1 seria a configuragcdo mais préxima de um circulo e 0 uma forma mais alongada.
Apos a andlise individualizada, foi realizado calculo da média. O resultado pode ser observado

na Figura 26.

Figura 26 - Circularidade média dos carbonetos por liga
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Fonte: Préprio autor.

De acordo com a Figura 26, pode-se observar que a adicdo de nidbio na liga ndo acarretou
variagOes na circularidade média dos carbonetos. 1sso nos indica uma auséncia de mudancga na

forma basica destes carbonetos, sinalizando uma néo alteracéo de seu tipo.

Para avaliacdo da diferenca estatistica dos resultados, foi aplicado o teste t — Bicaudal na
circularidade média dos carbonetos em cada amostra das ligas, conforme aplicado para as outras

propriedades. Os resultados da circularidade média por amostra sdo listados na Tabela 12.



Tabela 12 - Circularidade média por amostra

Amostra A Circularidade média Amostra B Circularidade média
A-01 0,60 B-01 0,58
A-02 0,63 B-02 0,55
A-03 0,62 B-03 0,60
A-04 0,65 B-04 0,60
A-05 0,58 B-05 0,60
A-06 0,59 B - 06 0,63
A-07 0,61 B - 07 0,61
A-08 0,57 B-08 0,63
A-09 0,54 B-09 0,58
A-10 0,57 B-10 0,62
A-11 0,61 B-11 0,62
A-12 0,58 B-12 0,62
A-13 0,56 B-13 0,60
A-14 0,61 B-14 0,62
A-15 0,53 B-15 0,65

Fonte: Préprio autor.
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Ratificando o que pode ser observado na Figura 26, o teste t — Bicaudal apontou que para 0s

dados analisados ndo houve diferencas estatisticas significativas. O resultado do teste é

mostrado na Tabela 13.

Tabela 13 - Teste t para a circularidade média por amostra

Analise

p-valor

a

Resultado

Circularidade

0,176

0,05

Iguais

Fonte: Proprio autor.
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5.4 Refinamento de microestrutura

Apobs a realizacdo das analises de FVC e da morfologia dos carbonetos € possivel avaliar, com
bases nesses parametros, se houve um possivel refinamento da microestrutura da liga apos a
adicdo de nidbio. Para isso, com o objetivo de comparar os dados para cada liga, foram

realizadas distribui¢cbes normais relativas aos parametros:

e Numero de carbonetos por amostra;
e Area de cada carboneto;
e Perimetro de cada carboneto;

e Circularidade de cada carboneto;

Para tal, em cada liga os itens foram agrupados em certa quantidade de classes calculada de
acordo com a quantidade de dados (n e W). A partir disso, foi definido que os resultados seriam
agrupados em 100 classes incrementadas igualmente. O célculo do incremento se deu da

seguinte forma:

(Valor maximo — Valor minimo)
Incremento = 1)
N° de classes

O valor maximo e minimo foi retirado individualmente de cada parametro analisado. Nesse
ponto hd uma diferenca na quantidade de dados (n e ) avaliados. A quantidade de dados (u) é
utilizada para a distribuicdo normal do nimero de carbonetos por amostra, sendo entdo, igual a
quantidade de amostras analisadas, uma vez que cada amostra possui um nimero de carbonetos.
Ja a quantidade de dados (n) utilizada para a distribuicdo normal das areas, perimetros e
circularidades € relativa as quantidades de carbonetos contabilizados, uma vez que cada
carboneto possui uma area, um perimetro e uma circularidade. Dessa forma, a quantidade de
dados (n) nada mais é do que a soma do total de carbonetos catalogados em cada uma das 15

amostras, avaliando individualmente cada parametro seguindo a seguinte raciocinio:

15

n= Z Numero de carbonetos da amostra (m) (2)

m
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Com esses dados calculados, foi possivel realizar a distribuicdo normal dos dados relativos a
cada parametro avaliado. O raciocinio é aplicado separadamente para as amostras da Liga A
(sem adicdo de nidbio) e da Liga B (com adi¢do de niobio). Por fim, para avaliacdo do
refinamento da microestrutura, foram realizadas as distribuicbes normais relativas aos
parametros supracitados. Os resultados calculados para as distribuigdes foram relacionados na
Tabela 14, Tabela 15, Tabela 16:

Tabela 14 - Distribuicdo normal: Nimero de carbonetos

Liga Liga A Liga B
Dados () 15 15
Minimo 114 193
Maximo 263 308
Média 207 260
Desvio padréo 48,463 28,107
Classes 100 100
Incremento 1,49 1,15

Fonte: Préprio autor.

Tabela 15 — Distribuicdo normal: Parametros para a Liga A

Liga A
Parametro Area Perimetro Circularidade

Dados (1) 3115 3115 3115
Minimo 1,60 4,19 0,13
Maximo 2.885,12  1.003,47 1,00
Média 57,32 34,10 0,59
Desvio padrédao  144,6699 50,353 0,253
N° de Classes 100 100 100

Incremento 28,84 10,00 0,01

Fonte: Préprio autor.
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Tabela 16 - Distribuicdo normal: Pardmetros para a Liga B

LigaB
Item Area Perimetro Circularidade

Dados (n) 3760 3760 3760
Minimo 0,04 4,19 0,04
Maximo 1.449,60 548,32 1,00
Média 40,56 29,07 0,61
Desvio padréao 74,832 35,162 0,245
Classes 100 100 100

Incremento 14,45 5,44 0,01

Fonte: Préprio autor

A Figura 27 confronta as distribuicbes normais da quantidade de carbonetos encontrados nas
amostras das ligas com e sem adicdo de nidbio. Por ela é possivel observar que a liga com
adicdo de nidbio apresentou um aumento na quantidade média de carbonetos e uma maior
uniformizacdo da estrutura, tendo uma menor variacdo no numero médio de carbonetos (se
comparada a liga sem adicdo de niodbio) e uma concentracdo de dados proximos a 250

carbonetos por amostra.

Para a liga sem adicdo de niobio, a estrutura apresenta uma menor uniformizacéo, tendo uma
variagdo na quantidade de carbonetos restrita entre aproximadamente 125 e 250 com uma leve
tendéncia por volta de 200 carbonetos por amostra. J& para a liga com adicao de ni6bio, observa-
se caracteristicas diferentes. Nota-se um pico de incidéncia para 250 carbonetos por amostras e
uma menor variacao nessas quantidades de carbonetos, ficando restrita entre 200 e 300. Essa
menor variabilidade de dados, evidencia uma maior uniformizagéo da estrutura da liga apos a

adicdo do elemento de liga.
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Figura 27 - Distribuicdo normal do Numero de carbonetos

Distribuicao normal: N° de Carbonetos A x B
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Fonte: Préprio autor.

A Figura 28 confronta a distribuicdo normal relativa a area dos carbonetos presentes nas ligas
com e sem a adi¢do de nidbio. Novamente, ha indicios de uma maior uniformizacéo da estrutura
para a liga com a adicdo de nidbio. Essa conclusdo vem do estreitamento da curva relativa as
areas da liga com adicdo de nidbio, mostrando que a maior parte dos carbonetos dessa liga estdo
confinados em um range de areas menor, ou seja, possui uma menor dispersao se comparado a

liga sem adicéo de nidbio.

Figura 28 - Distribuicdo normal das areas dos carbonetos

Distribui¢do normal: Area

F(x) Densidade

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Area (um?)

Com adi¢do de niébio

Sem adicdo de nidbio

Fonte: Préprio autor.
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Além disso, é possivel observar que houve uma redugdo no tamanho dos carbonetos com a
adicdo do nidbio. Nessa liga, a maior parte de seus carbonetos apresentou uma area de até 250
um?, tendo a maioria das areas proximas a 50 pm?. Por outro lado, a liga sem adig&o de nidbio
exibiu uma maior variacdo na area de seus carbonetos entre 50 um? a 400 um?. Como destacado
anteriormente, a adi¢do de niobio induziu a uma maior quantidade de carbonetos nas amostras
e alinhando a propensédo de reducdo no tamanho, pode-se avaliar que possivelmente a adigédo
de nidbio pode ter inibido a formacéo de grandes carbonetos, promovendo uma maior formacéo

de carbonetos com tamanhos reduzidos.

Na Figura 29 temos as distribui¢cbes normais relativas aos perimetros. Por serem caracteristicas
relacionadas, a distribuicdo do perimetro seguiu 0 mesmo estilo da distribuicdo das areas,
porém, apresentando uma menor acentuacdo nas diferencas entre as ligas com e sem adi¢do de
nidbio. Da mesma forma como observado para as areas, a distribuicdo normal relativa a liga
com adicdo de nidbio apresenta um estreitamento quando comparada a liga sem adic¢do de
niobio. Essa caracteristica corrobora a hipotese de maior uniformizacdo da estrutura da liga

apos a adicdo do elemento.

Figura 29 - Distribuicdo normal dos perimetros dos carbonetos
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Fonte: Proprio autor.
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Na Figura 30 temos as distribui¢des normais relativas as circularidades. Conforme esperado,
apos o resultado do teste t — Bicaudal que apontou a falta de diferengas estatisticas entre as
circularidades coletadas, ndo ha variacdes significativas entre as distribuicdes para as ligas com

e sem adicdo de nidbio.

Figura 30 - Distribuicdo normal das circularidades dos carbonetos

Distribuicao Normal: Circularidade
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Fonte: Préprio autor.

Zhi et al. (2008), aponta que a adi¢do de niobio influencia no refinamento dos carbonetos e na
forma dos carbonetos M7Cs. Além disso, a formacao de outros tipos de carbonetos por meio de
adicdes de liga, como por exemplo o carboneto de nidbio, estdo relacionadas a formacéo de
carbonetos redondos e mais refinados (TABRETT; SARE; GHOMASHCHI, 1996). Com as
informacdes da area, perimetro e da quantidade de carbonetos, € possivel afirmar de forma

qualitativa que a liga sofreu refinamento de sua microestrutura ap6s a adi¢éo do niobio.
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6 CONCLUSOES

O procedimento realizado com software ImageJ se mostrou Util para a realizacdo das analises
propostas pelo trabalho. Porém, ha de se destacar a suscetibilidade que o método tem de erros
inerentes a operacdo humana. Dentre as principais partes que podem ser afetadas dessa forma,
destaca-se a de ajuste do “Threshold” onde é visivel a possibilidade de superestimar ou
subestimar a selecdo dos carbonetos. Esse ajuste € extremamente dependente da resolucdo da
imagem estudada, além disso, a experiéncia do operador e conhecimento do material séo
fundamentais para se obter resultados confiaveis. Ha também configuracdes que merecem um
pouco mais de estudo para serem refinadas e garantirem um resultado mais confidvel. Nesse

aspecto, destaca-se 0 campo “size” no procedimento de “Analyze Particles”.

Os parametros e configuragdes descritas no Apéndice A se mostraram adequadas as amostras
analisadas e coerentes com o observado na literatura. Ademais, o0s resultados obtidos apds a

aplicacdo do procedimento do software, se mostraram dentro do esperado.

A quantificacéo dos carbonetos corroborou o que é visto na literatura. A adi¢do de niébio como
elemento de liga no FFBAC contribuiu para uma liga com um maior nimero de carbonetos,
provocou uma maior homogeneidade no tamanho dos carbonetos, e consequentemente na
microestrutura. Observou-se uma maior tendéncia a uniformidade no tamanho destes
carbonetos, alinhada a uma reducéo de suas areas e perimetros. A circularidade ndo apresentou
variacdes, mostrando que ndo houve alteragdo na forma e por consequéncia no tipo de

carboneto.

Apesar da dificuldade de uma andlise quantitativa do refinamento da microestrutura em fungéo
da diferenca de FVC entre as ligas, os resultados mostram que a adi¢do de nidébio aumentou a
quantidade de carbonetos ao passo que reduziu o tamanho médio deles. Com as analises
morfoldgicas dos carbonetos e as quantidades observadas, foi possivel concluir que houve uma
maior uniformizacdo da estrutura e como como consequéncia, um refinamento da

microestrutura da liga de FFBAC ap0s a adi¢ao de niobio.
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8 APENDICEA

O Apéndice A tem como objetivo descrever de forma detalhada os procedimentos realizados
no software ImageJ para obtencdo da quantidade de carbonetos, analise morfoldgica e FVC
realizadas neste trabalho. Na Figura A - 1 é apresentada uma das imagens utilizadas no trabalho
sem qualquer edicdo. Ela sera a base utilizada para exemplificacdo dos procedimentos deste

apéndice.

Fonte: Proprio autor.
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ETAPA 1: A primeira etapa a ser executada é a de abertura do arquivo. Apos abrir o programa,
clique na aba “file” e logo em seguida em “open”. Na caixa de selecdo aberta, selecione a
imagem a ser analisada e entdo clique em abrir. O procedimento é demonstrado na Figura A -
2.

Figura A - 2 - Procedimento para abertura de arquivo

[5% (Fiji Is Just) Image)
Edit Image Process Analyze Plugins Window Help

New KA O\Nﬂqﬂ n.v'ls.._m':a\/ a| |»‘
Open cti+0 )
Open Next Ctrl+Shift+O [ Abrir %
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»
Open Recent ‘ Tentativa 1 1-A-8-500cxt
import . @ ] 1-A-9400c
Show Folder % ttens Recentes |1 1-A-1-500xtxt 7] 1-A-9-500x.xt
&| 1-A-2-500xjpg (& 1-A-10-500x.jpg
oo CtrisW 1-A-2-500xtxt ] 1- A-10-500x.txt
7} s 1-A-3-500xjpg [8] 1-A-11-500xjpg
Close All Ctri+Shift+W Res T 1-A-3-500ctxt [] 1-A-11-500x.txt
Save ctri+s 8| 1-A-4-500jpg [s] 1-A-12-500xpg
- 11-A-4-500ctt [ 1-A-12-500cxt
Save As ¥ = u] 1-A-5-500xjpg (8] 1-A- 13-500xjpg
Revert Ctri+Shift+R Documentos 1-A-5-500xtxt ] 1-A-13-500x.txt
- - & 1-A-6-500xjpg & 1-A-14-500xjpg
Page Setup h 1- A-6-500x.txt : 1- A - 14-500x.txt
) s 1-A-7-500xjpg [s] 1-A-15-500xjpg
Print. Ctri+P Este Comput... |[5] 1-A-7-500xtt [ 1-A-15-500x.txt
1- A - 8-500x,
Export v - 8-500x.jpg
= W medoaniv: [1-A-tso0p
Ul
Hee Arquivos do tiP0:  [Todos os Arquivos v S
Fix Funny Filenames
Make Screencast

Fonte: Proprio autor.
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ETAPA 2: Apos selecdo da imagem, possivelmente serd necessario o ajuste da imagem para
tons de cinza. Dessa forma, a profundidade de bits deve ser ajustada em “8 - bit” da seguinte
forma: Clicar na aba “Image” e entdo em “type”, selecionando a opgdo “8 - bit”, convertendo

a imagem a uma paleta com 128 tons de cinza. O procedimento é demonstrado na Figura A - 3.

Figura A - 3 - Procedimento para ajuste do tipo de imagem

[° (Fiji Is Just) Image) — [m] X
File Edit Process Analyze Plugins Window Help
D.IO.J_m wg|s]a] |»]
LUT Menu Adjust »| 16-bit Click here to searct
5 imagem | Show Info... Ctrisy | 32D1 - O
635433pe Properties..  Ctr+Shiftsp | oDt Color
e ,| RGB Color
¢ © B Stacks > RGB Stack
Hyperstacks » HSB Stack
Crop Ctrisshiftex | 120 Stack
Duplicate... Ctrl+Shift+D
Rename... ;
Scale... Ctri+E g
Transform »
Zoom »
Overlay [
Lookup Tables 4
Annotate » I
Drawing v B

Video Editing »

- | Axes »

Fonte: Proprio autor.
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ETAPA 3: Nesta etapa, a escala da imagem deve ser informada ao software. A definicdo da
escala da imagem serve para que o software faga uma correlacdo entre os pixels e a unidade de
medida utilizada na escala da imagem. Para isso, 0 primeiro passo é selecionar o comando
“Straight Line Selection Tool”. Ap0s a selecdo, aproxime a regido de escala da imagem (Ctrl
+ Scroll) entdo, com o cursor do mouse deve-se criar uma linha sobre a escala da imagem

ajustando seu tamanho o méaximo possivel com a legenda da imagem conforme ilustrado na

Figura A - 4.

Figura A - 4 - Procedimento para ajuste do tamanho da escala

i
File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help

gloja|off £ [# N A[Q| 4 >Js|w]s|s]a] |=]

!

%x=196.40 (491), y=157.60 ( . value=213

i 1- A - 1-500xjpg (G) (300%) Comando ”Strar:ght L’ine Sglection - O X
Tool”. Com ele & possivel criar uma

256x192 pm (640x480). 8-bit, 300K linha reta sobre a barra de escala da |

it
Barra de escala da imagem
com a linha ja posicionada.

S )

Fonte: Préprio autor.

Por fim, apds tracar a linha, o proximo passo é alterar a escala da imagem. deve-se clicar na aba

“Analyze” e entdo na opc¢do “Set Scale”. O procedimento é demonstrado na Figura A - 5.
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Figura A - 5 - Procedimento para ajuste do valor da escala
[5 (Fiji Is Just) Image) Summarize _ O w
File Edit Image Process Distribution...
OJO| |0 <[\ |A Lave o]s]a] |»]
“Multi-point* or point (right click to switch; dou Clear Resuits Click here to searct
Set Measurements. .

Calibrate. ..

Histogram Ctrl+H
Plot Profile Ctri+K
Surface Plot...

Gels »
Tools 4

[ 1-A-1-500 ¢jpg (400%)
6540x480 pixels; 8-hit, 300K
3 ———

3D Objects Counter

3D OC Options

Skeleton 4
Colocalization »

Color Histogram

Directionality
Shape Index Map
Helmholtz Analysis

Fonte: Préprio autor.

ApoOs a selecdo da opgdo “Set Scale” uma janela sera aberta. Nesta janela, o campo “Know
distance” deve ser alterada com o valor da escala, ja no campo “Unit of length” deve ser
informado a unidade de medida utilizada na escala da imagem. Por fim, o campo “global” deve
ser selecionado para gque esta mesma escala seja utilizada nas proximas analises com escalas
semelhantes. Clique em “OK” para confirmar as alteracfes. A janela de alteracdo dos campos

supracitados é demonstrada na Figura A - 6.



Figura A - 6 - Campos alterados para ajuste da escala
File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help

Soja| ol ||\ A|Q|| o] xjs|u]s|s]6] |»]

Wand (tracing) tool

BF 1- A -1-500xjpg -
640x480 pixels; 8-bit; 300K
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- [ Distancs in pixels: lr pa— soﬁware cotpbasenocompnmento
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peapicea Known distance: |5° escala da imagem.
imagem. Deve
ser preenchida Pixel aspectratio: |1A0 \ 7 5 ,
de acordo com Unit of length: ’umi Basicamente é a proporgio
ela.
entre a altura e a largura dos
| — Click to Remove Scale I pixels que formam a imagem.
CaanO destinad<_> a ¥ (Globall Vem preenchido por padrio
unidade de medida como “1.0”. Para este trabalho.
utilizada na escala Scale: 2.5 pixelsium nio é necessario alteragio.

da imagem. Deve
ser ajustado de
acordo com ela.

Fonte: Proprio autor.
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ETAPA 4: O proximo passo é selecionar os pardmetros que o software ira analisar. Para isso,
selecione a aba “Analyze” e entdo “Set Measurements”. O procedimento é demonstrado na
Figura A - 7.

Figura A - 7 - Procedimento para selecdo das medigOes
Summarize
File Edit Image Process [ENENZA Distribution...
Ojo|c|ofll £ [ \|A L |o|2]a] |»]
Paintbrush Tool Clear Results Cli et

= Set Measurements |
B 1- A - 1-500%.jpg (G — -

256x192 pm (640x480); 8-bit; 300K Set Scale. ..
' Calibrate. R S
Histogram Ctri+H * [

Plot Profile Ctri+K i
: Surface Plot. %
Gels 4

¥ Tools ' B

[iF* (Fiji 1s Just) Image)

3D Objects Counter
| 3D OC Options

. Skeleton >
; Colocalization

?: Color Histogram
Directionality

%~ Shape Index Map
Helmholtz Analysis
3D Surface Plot
Classification »
Local Thickness »
Multi Kymograph 4

-

Fonte: Proprio autor.

Ao clicar na opgdo “Set Measurements”, uma nova janela sera aberta e apresentar diversas
opcoes de calculos, conforme Figura A - 8.
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Figura A - 8 - Janela de selecéo das medicoes

fi. B

s Just) Image) - O

File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
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Developer Menu
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[V Add to overlay [ NaN empty cells

=
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m ~\.- .r"
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Fonte: Proprio autor.

O software apresenta uma série de funcionalidades que podem ser executadas a depender do

tipo de imagem e da necessidade de cada usuario. Para as necessidades deste trabalho, foram

utilizadas as medigdes de “Area”, “Shape descriptors”, “Area fraction” e ‘“‘Perimeter”.

Rasband (2021) define cada uma das medicGes da seguinte forma:

Area: Retorna a area de selecdo em pixels quadrados ou em unidades quadradas
calibradas (um? no caso deste trabalho).

Area fraction: Para imagens limiares € a porcentagem de pixels na imagem ou selecédo
que foram destacados em vermelho durante o ajuste do “Threshold”. Para imagens ndo

limiares € a porcentagem de pixels ndo-zero.
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e Perimeter: O comprimento do limite externo da selecdo. O perimetro de uma selecéo
composta é calculado decompondo-o em selec¢des individuais. O perimetro composto e
a soma dos perimetros individuais podem ser diferentes devido ao uso de diferentes

métodos de célculo.
e Shape descriptors: Calcula e exibe os seguintes descritores de forma:

[Area]

Circularity: Retorna o resultado da equacdo 4 x - sendo que o valor
[Perimetro]?

(@]

igual a 1,0 indica um circulo perfeito e valores proximos de 0,0 indica uma forma

cada vez mais alongada.

o Aspect ratio: Retorna a proporcao de uma elipse instalada na particula analisada

~ _ [Elipse Maior]
com base na relagdo ————
[Elipse Menor]

[Area]
(]2

o Roundness: Retorna o inverso da proporc¢éo, dado pela equacgéo 4 x

o Solidity: Retorna o valor da relagéo - [Area]

Area Convexal

A Opcéo de “Add to Overlay” de forma genérica, cria uma sobreposicao na imagem, de forma

a destacar os elementos que foram submetidos as analises previamente selecionadas.
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ETAPA 5: Ap6s escolha dos pardmetros a serem analisados, 0 proximo passo é o ajuste da area
de analise. O software entende a imagem inteira como analisavel (Figura A - 9), incluindo
bordas, etiquetas, legendas etc., para que a analise seja fiel € necessario que area de analise seja

ajustada a fim de excluir as partes ndo pertinentes as analises.

Figura A - 9 - Andlise do software sem ajuste da area de medicéo
File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help \
mifelfad{S] Pdr e ANENN L I AL CATAVAR Yk

(Fiji Is Just) ImageJ 2.1.0/1.53c; Java 1.8.0_66 [64-bit];

Stk

256x192 ym (640x480); 8-bit; 300K

Fonte: Proprio autor.

Deve-se selecionar a ferramenta “Rectangular Selection Tool”, posteriormente utilizando o
mouse, cria-se um retangulo selecionando toda a area que sera analisada. O procedimento é

ilustrado na Figura A - 10.



Figura A - 10 - Procedimento para sele¢ao da area de medicao

Ferramenta “Rectangular

Flle Edg/ selection Tool”. e Plugins Window Help

O

FI]I ls Just) ImageJ 2.1.0/1.53c; Java 1.8.0_66 [64-bit];

Crommr~TA | Q) 4 “"ls'"|“"|"V|&| | |

[ 1- A -1-500xjpg (G)
256x192 um (640x480). 8-bit. 300K

Selegdo da drea analisavel.

Fonte: Proprio autor.

Apos a selecdo da area, deve-se clicar na aba “image” e posteriormente em “duplicate”

81

. Por

fim, o software abrird uma caixa de dialogo para que seja renomeado a nova imagem criada,

conforme demonstrado na Figura A - 11.
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Figura A - 11 - Procedimento para criacdo da &rea de medicéo
[5% (Fiji Is Just) Image) 2 O X
File Edit [[Er Process Analyze Plugins Window Help
B OJg Twe g I EEALICAVAPAR Y Ed

Freehand sel Adjust N

5 1-A-1{ Show Info... Ctri+l = .
256x192Um  properties..  Ctrl+Shift+P
Color

Stacks

Hyperstacks

Crop Ctrl+Shift+X
Duplicate Ctri+Shift+D

Rename... Ao clicar em “duplicate” uma

Scale... Ctri+E nova imagem serad criada
usando a area selecionada. A
nova imagem deve ser
Zoom renomeada nessa janela.

Overiay

Transform

Lookup Tables

—
_____

Annotate

Drawing
Video Editing

Fonte: Proprio autor.

ApOs essa etapa, a imagem esta pronta para aplicacdo dos filtros e realizacdo das analises
pertinentes. O ImageJ possui diversos filtros para ajustes na imagem a ser analisada e ap6s uma
série de testes, os procedimentos mostrados a seguir foram escolhidos por apresentar um
resultado satisfatorio para as caracteristicas das imagens utilizadas neste trabalho, bem como
as necessidades de analise.
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ETAPA 6: O primeiro procedimento de edicdo é a aplicacdo do filtro “Enhance Contrast”. Este
filtro é utilizado par ajuste no contraste da imagem. Utilizando apenas a opgdo “Saturated
pixels”, 0 contraste foi ajustado para 10%. Procedimento: Clique na Aba “Process” e entdo em

“Enhance Contrast”. O procedimento é ilustrado na Figura A - 12.

Figura A - 12 - Procedimento para aplicagéo do filtro “Enhance Contrast”
[° (Fiji Is Just) Image) _ o «
File Edit Image Analyze Plugins Window Help
|E g 5] g Smooth cushites b |wr| g | 4| a| >
Polygon selections Sharpen Click here to sea

| B 1-A-1-500x - And Find Edges

255.20x173.60 ym (63

7 Stk

Find Maxima...
Noise >
Shadows
Binary
Math
FFT

[~ Normalize

[~ Equalize histogram
Filters &J i ﬂj C-:
Batch * FeR o
Image Calculator... »
Subtract Background...
Repeat Command Ctri+R

Calculator Plus
Morphology >
Image Expression Parser

Image Expression Parser (Macro)

Multiple Image Processor

Fonte: Proprio autor.

As imagens sem e com aplicacdo do filtro sdo ilustradas respectivamente na Figura A - 13.

Figura A - 13 - Imagens antes e apés aplicacdo “Enhance Contrast”

= 1P 1% i Mt image - o
Fe Edt Image Process Analyze Plugns Window Hep recamﬁmmmmmmw-:»a-»w
Bolalol/zlzNAlQad| ofs]u] g s8] = BolclolzizixNAlalal g ofmluwig| s8] =
{Fip 1 Just) mageJ 2 1 001 53¢ Java 1 §.0_65 [64-0a) 2195 20 {488), y=3 60 (%), vahue=02

3

1A~ 1:500x - Anatae og (G =]
265 206173 60 um (63814 34). $-bx 370K

173 00 o (63824 34) §-be I70M

Fonte: Préprio autor.
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ETAPA 7: O proximo procedimento € a aplicacdo do “Subtract backgroud”. Ele é utilizado
para corrigir o fundo de uma imagem iluminada de forma irregular. Para este trabalho, foi
utilizado apenas a opgao “Rolling ball radius” ajustado em 50.0 pixels. Procedimento: clique
na aba “Process” e antdo em “Subtract Backgroud”. Uma nova janela sera aberta, nela sera
possivel o ajuste do “Rolling ball radius” em 50.0 pixels. O procedimento é ilustrado na Figura
A-14.

Figura A - 14 - Procedimento para aplica¢do do “Subtract Backgroud”

[ (Fiji Is Just) Image) » - %
File Edit Image Analyze Plugins Window Help
E g gg Smooth Ctri+Shift+S Slkv‘ Lurv‘ Vi ‘ J ‘ & ‘ ‘» ‘
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"4 Enhance Contrast...

) |£5| Subtract Background... X
Noise

Shadows
Binary

o Math
FFT
Filters

A Rolling ball radius: |m pixels

[™ Light background

[~ Create background (don't subtract)
[ Sliding paraboloid

[~ Disable smoothing

v v v v v v

Batch

Image Calculator...

[ Preview
Subtract Background... i
Repeat Command Ctri+R #

oK Cancel | Help

Calculator Plus
- i Morphology »
< Image Expression Parser
g Image Expression Parser (Macro)
Multiple Image Processor
Enhance Local Contrast (CLAHE)

Fonte: Proprio autor.

As imagens antes e apés a aplicacdo do filtro “Subtract Backgroud” sio ilustradas

respectivamente na Figura A - 15.

Figura A - 15 - Imagens antes e ap6s aplicacio do “Subtract Backgroud”

1+ A~ 1.5000 tesiejog - o X = -

Fonte: Proprio autor.



85

ETAPA 8: A proxima etapa ¢ a aplicacdo da ferramenta de suavizagdo “Smooth”. Ela é uma
das mais importantes para os resultados do trabalho. O “Smooth” permite reduzir ruidos
presentes nas imagens, obtendo tonalidades mais homogéneas nas fases. Para aplicar o filtro,
clique na aba “Process” e entdo em “Smooth”. Para cada imagem deste trabalho, a aplicacdo
do “Smooth” foi realizada duas vezes, repetindo o processo descrito anteriormente em
sequéncia, visto que o resultado ap6s a repeticao apresentou uma melhor suavizagao dos ruidos.

O procedimento € ilustrado na Figura A - 16.

Figura A - 16 - Procedimento para aplicacao do “Smooth”

[5% (Fiji Is Just) Image) — [m] X
File Edit Image Analyze Plugins Window Help
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Shadows

Binary
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Batch » b
Image Calculator.
Subtract Background. :
Repeat Command Ctri+R

Calculator Plus
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Image Expression Parser

Image Expression Parser (Macro)
Multiple Image Processor

Enhance Local Contrast (CLAHE)

Fonte: Préprio autor.

As imagens antes e pos a aplicacédo do filtro “Smooth” sdo ilustradas respectivamente na Figura
A-17

Figura A - 17 - Imagens antes e ap6s aplicacdo do “Smooth”

0105 o

Fonte: Préprio autor.
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A importancia da aplicacdo do “Smooth” é mais perceptivel na etapa de ajuste do “Threshold ”,
onde é visivel a quantidade de ruido retirado da &rea de andlise. Caso esses ruidos ndo sejam
controlados, eles poderdo ser contabilizados pelo software, dependendo da configuracdo da
analise, impactando negativamente nos resultados. A Figura A - 18 mostra o ajuste do

“Threshold ” sem a aplicacdo do “Smooth”. J& Figura A - 19 ilustra 0 mesmo processo apos a
aplicacdo do “Smooth”.

Figura A - 18 - Ajuste de “Threshold” sem a aplicacido do “Smooth”

File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help

B olc|ol/4lkNAlQ M d] ovfsju| g 4] a] |»]

(Fiji Is Just) ImageJ 2.1.0/1.53c; Java 1.8.0_66 [64-bit]
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[~ Dark background [~ Stack histogram

[~ Don'tresetrange

Auto | Apply | Reset ﬂ

Fonte: Préprio autor.

Figura A - 19 - FIGURA 21: Ajuste de “Threshold” apds a aplicagdo do “Smooth”

File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
B olc|o| /<N A|Q|| 4 mfsufw) 2] 4] 8] |>]

(Fiji Is Just) ImageJ 2.1.0/1.563c; Java 1.8.0_66 [64-bit]

636x432 pixels; 8-bit; 268K

Threshold X
19.89%
ol 0 o
1| r[22

[Defaur =] [Baw ~|
[~ Dark background [~ Stack histogram
[~ Dontresetrange

M Apply | Reset ﬂl

Fonte: Proprio autor.
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ETAPA 9: Apds a aplicacdo dos filtros, a proxima etapa é o ajuste do “Threshold”, onde a
partir de um histograma é possivel selecionar a faixa de tonalidade que se pretende realizar as
analises pertinentes. A escolha da faixa do histograma ird depender do que se pretende analisar.
No caso deste trabalho, o primeiro pico do histograma corresponde aos carbonetos M7Cs, foco
da andlise apresentada nos objetivos. Dessa forma, essa faixa deve ser selecionada. Para ajuste
do “Threshold”, clique na aba “Image”, entdo em “Adjust” e por fim em “Threshold”. Uma
nova janela serd aberta, nela devera ser selecionado a faixa do histograma que corresponde a
tonalidade que representa o elemento que se deseja analisar. Por fim, deve-se clicar em “Apply”

O procedimento ¢é ilustrado na Figura A - 20 e Figura A - 21,

Figura A - 20 - Procedimento para ajuste do “Threshold”
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Fonte: Préprio autor.
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Figura A - 21 - Ajuste do histograma no “Threshold”

File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
Ol O G|/ LR N AIQ M J| v ssfur| g 4 & =

(Fip Is Just) ImageJ 2.1.0¢1.53¢c; Java 1.8.0_66 [64-int)

Ajuste do histograma.

i

G36x432 pinels. B-bit, 268K
=

1989 %

Al v

T N
[Defaun =] [eaw -

[~ Dark background [~ Stack histogram

[™ Dontreset range

auto | Apply | Reset| set

{
/
!
!

Deve-se clicar em “Apply”
para salvar as modificagOes
realizadas.

Fonte: Préprio autor.
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ETAPA 10: A ultima etapa € a realizacdo das medicdes. Ela depende da anélise quantitativa

que se deseja realizar. Para este trabalho, ela foi dividida em duas partes.

e Andlise da FVC;

e Analise dos carbonetos (particulas);

Para o calculo da FVC, clique na aba “Analyze” e entdo em “Measure”. Uma nova janela sera
aberta com diversos resultados a depender do que foi selecionado na ETAPA 4 (Figura A - 22).
A FVC sera dada no campo “%4rea”. Segundo Pacheco (2018), se considerar que o observado
em 2D é reflexo da estrutura 3D da amostra, esse resultado representa uma medida da fracdo
volumeétrica dos carbonetos M7Cz do material. O autor salienta ainda que para um resultado
mais preciso, se faz necessario um maior nimero de medidas, preferencialmente em cortes de

diferentes regides da amostra e em diferentes direcdes. O procedimento descrito é ilustrado na

Figura A - 23.

Figura A - 22 - Janela de resultados
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Fonte: Proprio autor.
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Figura A - 23 - Procedimento para anélise da FVC
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Fonte: Préprio autor.

A segunda etapa das medicdes € relativa a analise dos carbonetos. Para realizar o procedimento,
clique na aba “Analyze” e entdo em “Analyze Particles ”. Uma nova Janela sera aberta. Nessa
janela, deve-se alterar os parametros utilizados para analise. Para este trabalho, os campos

alterados foram:

e “Size”: Este campo define a variagdo de tamanhos que se deseja analisar. Este ajuste é
importante por ser possivel ajustar a andlise de modo a excluir ruidos que seriam
interpretados pelo software como sendo particulas (carbonetos) muito pequenas. Por
definigdo, o software atribui a este campo o valor de “0 - infinity”. O valor infinity é
uma extrapolacédo para que seja analisados todos os carbonetos, de forma a ndo atribuir
um limite maximo de tamanho a ser contabilizado. Isto é razoavel em um procedimento
onde se busca avaliar o tamanho dos carbonetos e estes ndo possuem um valor maximo
estipulado. O valor “0” da mesma forma, busca ndo atribuir um valor minimo de
tamanho, de forma a contabilizar qualquer dado. Este seria o ajuste ideal se ndo fosse

a contabilizacdo de ruidos invisiveis ao operador e que o software entende como dados
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validos, contabilizando-os nos resultados. Apesar de possuirem valores quase irrisorios,
esses ruidos sdo numerosos e podem afetar a anélise. Para contornar essa falha, este
trabalho atribuiu ao campo um ajuste de “1.5 - infinity”. O ajuste de “1,5” foi escolhido
durante testes do software e observac6es das microestruturas. Este valor pode ndo ser
0 mais adequado, visto que é praticamente impossivel saber com exatiddo qual o valor

do menor carboneto presente nas imagens analisadas.

e “Circularity”: Nele pode-se definir a faixa circularidade a ser analisada, onde 1
representa um circulo perfeito e 0 uma forma muito diferente de um circulo. O ajuste
utilizado foi de “0 - 1”.

e “Show”: Permite a observacdo das particulas (carbonetos) analisadas. Com ele, é criada
uma imagem onde as particulas (carbonetos) analisados recebem um contorno e um
namero associado a cada uma delas na analise € gerada, facilitando a interpretacdo dos
dados. Neste campo, deve-se deixar selecionada a opgao “Outlines”. O procedimento
para analise das particulas (carbonetos) é demonstrado na Figura A — 24.

Figura A - 24 - Procedimento para analise das particulas (carbonetos)
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Fonte: Proprio autor.

Para salvar as alteragdes, deve-se clicar em “OK” e entdo serdo abertas trés janelas. Na janela

“Results ” sdo apresentados os resultados individuais de cada particula (carboneto) analisado.
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A janela “Summary” apresentard um resumo de tudo o que foi dado pela janela “Results”.
Estas janelas possuem estrutura similar a Figura A - 22 e da mesma forma como ocorreu para
a andlise da FVC, os resultados apresentados irdo depender do que foi selecionado na ETAPA
4,

Os dados dessa tabela foram salvos em um arquivo formato CSV e utilizado para realizar os
calculos estatisticos no Software Excel. Por fim a janela “Drawing” (Figura A - 25) é apresenta
0s contornos e uma numeracao das particulas (carbonetos). Essa numeragdo € importante para

destacar individualmente as caracteristicas analisadas em cada particula.
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Fonte: Proprio autor.



