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3.1.
Fabricagao

O equipamento de Enrolamento Filamentar apresemtadé&igura 7 foi
utilizado para a fabricacdo de trés tubos em rgsitigster isoftalica e fibra de
vidro continua. Instalado na Escola de Quimica BRJ) ele permite a fabricacéo
de tubos por enrolamento circunferencial e helaoid

Figura 7 - Equipamento utilizado para a fabricag&o dos tubos.

Desde a preparacdo da resina até a obtencéo datgrfothl, uma série de
procedimentos foi realizada. Eles s&o apresentadaseguir e respeitam a

sequéncia adotada:

1. Pesagem da resina, assim como da quantidade nemedsa
catalisador (MEK) e de acelerador Octoato de Cobak
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2. proporcdo em peso adotada foi de 100 / 1 / 0,2ectispmente.
Como a cura da resina ocorria a temperatura anghibavendo o
risco de gelificacdo antes do final do enrolameat@uantidade
total de resina, de acelerador e de catalisaderdae ser dividida
em porcdes adequadas ao tempo do enrolamento.

3. Mistura das por¢Oes de resina com as corresporsipatedes de
acelerador. Somente ap0s a insercdo do catalisalonistura
inicia-se o processo de cura.

4. Passagem das fibras pelo carrinho/banheira e fixdeStas na
extremidade do mandril.

5. Ajuste dos parédmetros de enrolamento através doelpale
controle do equipamento.

6. Adicdo do catalisador a primeira porcao de resisarautilizada.
Como a partir deste momento iniciava-se a reacacule, a
ocorréncia de imprevistos poderia inviabilizar alia#cdo da
mistura.

Colocacao da porcéo de resina acelerada e catahsedanheira.

8. Inicio do enrolamento (somente enrolamento ciraenigal foi
utilizado para a fabricacao dos tubos).

9. Controle visual da quantidade da resina duranterolanento.
Antes do término da resina em utilizacdo, era feitaa nova
mistura e esta colocada na banheira. Este procetbmera
realizado até finaliza¢do do enrolamento.

10.Fim do enrolamento. Neste momento somavam-se, ediame
cinco horas de trabalho.

11.Colocacdo do mandril em rotagdo por seis horasmédhia, para
gue aresina ndo escoasse.

12.Espera de mais doze horas, em meédia, de forma gesirza
estivesse curada o suficiente para que a retiradabd do mandril
nao induzisse deformacdes e a consequente perlardento.

13.Retirada do tubo do mandril.

14.Espera de sete dias, a temperatura ambiente, peaatig a cura

completa do material.
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De cada um dos trés tubos foram retirados andargera suficiente para a
usinagem de amostras para analise microestrutiimaldos tubos fabricados esta
apresentado na Figura 8.

Figura 8 - Tubo fabricado no equipamento de Enrolamento Filamentar apresentado na

Figura 7.

3.2.
Andlise Microestrutural

3.2.1.
Preparacdo das amostras

As amostras para a analise microestrutural foratimadas na direcédo
circunferencial do tubo, conforme indicado na Fig@r Para tal, utilizou-se o
equipamento de corte “Buehler Isomet Low Speed Saw”

Corte
circunferencial

Figura 9 - Representacdo esquematica do corte circunferencial.
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A Tabela 1 apresenta nomenclatura das amostras/aslaa cada um dos

trés tubos.

Tabela 1 — Nomenclaturas das amostras.

PUC-Rio - Certificacéo Digital N° 0511128/CA

automatica, sendo posteriormente submetida a tadastapas da sequéncia

Tubo Amostra gerada
1 1
2A
2 2B
3A
3 3B

apresentada na Tabela 2.

Tabela 2 — Etapas de lixamento e polimento.

Cada uma delas foi embutida em resina e lixada lielgoem politriz

Carga / )
) N Tempo| Velocidade
Etapa| Processo| Material | Lubrificante Pano Amostra )
(min) (rpm)
(Ib)
) Lixa SiC ;
1 Lixamento Agua -- 4 1 200
240-280
) Lixa SiC ;
2 Lixamento Agua -- 4 1 200
320-400
Pasta de
3 Polimento| diamante Metadi Ultracloth 4 5 160-180
9 um
Pasta de
4 Polimento| diamante Metadi Trident 4 4 160-180
3 um
Pasta de
5 Polimento| diamante Metadi Trident 4 3 160-180
1pum
) Alumina .
6 Polimento -- Microcloth 5 3 160-180
0,05 um
Silica
7 Polimento| Coloidal -- Microcloth 5 2 160-180
0,05 um
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Antes de serem observadas no MEV, as amostras foratalizadas no
equipamento metalizaddalzers SCD 050, cuja camara encontrava-se £Q&
5x10°mbar.

Concluidas a etapa de preparacdo das amostramuise a etapa do
processamento digital das imagens, buscando a gélstede atributos que

caracterizassem o material analisado.

3.2.2.
Processamento Digital de Imagens

O processamento digital de imagens pode ser dwidihs etapas
apresentadas no fluxograma da Figura 10 [21]. Neatalho ele foi utilizado
para a obtencdo de dados relativos a geometriaibdisdo e concentracdo das
fibras de vidro dos tubos compadsitos.

Formacé&o da Imagem

v

Digitalizacdo da Imagem

v

Pré-Processamento

v

Segmentacao

v

Po6s-Processamento

v

Extracao de Atributos

Figura 10 - Etapas do processamento digital de imagens.
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3.2.2.1.
Formacéao e Digitalizagao da Imagem

Para a captura das imagens, o Microscopio OptigitdDifoi considerado
como primeira alternativa, mas se apresentou insdky logo nas primeiras
tentativas. Com principio de funcionamento baseedmeflexdo da luz, ele exigia
das amostras uma qualidade elevada de superfitden Ae necessitar de um
polimento complexo, as amostras tinham que serstapa vapores de acido
fluoridrico para que os contornos das fibras deovibssem atacados e se
tornassem visiveis nas imagens capturadas. A Fijurapresenta uma imagem
obtida no microscopio 6ptico. Nela € possivel okmedeficiéncia de contraste
entre fibra e matriz e alta sensibilidade do métddocaptura a imperfeicoes
superficiais.

Figura 11 - Imagem capturada no microscopio éptico.

Assim, optou-se pela captura das imagens no MEVimodo Elétrons
Retro Espalhados (BSE), onde o contraste é detadwipela diferenca entre os
pesos atdmicos dos elementos constituintes do ialat®uas das imagens

capturadas sédo apresentadas na Figura 12.
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Figura 12 - Imagens capturadas no MEV.

Como estas imagens nao representavam uma arefecaira da amostra,
optou-se pela montagem de mosaicos, 0 que setizadEana etapa posterior e

conferiria ao processo as seguintes vantagens:

 Aumento da percepcédo da organizacdo do materiaydaendo
analises que nao fossem simplesmente quantitaiatésmesmo
andlises qualitativas visuais);

* Maior aproveitamento da area analisada, uma vezagugordas
séo regides descartadas na andlise digital;

* Obtencdo de um procedimento de analise mais abrange,

portanto, menos especifico.

Para a amostra do tubo 1, de forma a permitir umdlise bem abrangente
da microestrutura do material, foram obtidas 30gems com aumento de 50X.
As coordenadas de captura foram automaticamenteotadas através de um
moédulo de automacao e o mosaico foi obtido pelzatemacdo de 3 imagens na
vertical e de 10 na horizontal (mosaico 3 x 10).déwanto, durante o processo
notou-se que as imagens apresentavam baixa resaspacial, isto é, as fibras
eram constituidas por poucos pixels, o que podamgudicar a qualidade da
analise. Optou-se assim por obter as imagens vagatos tubos 2 e 3 com

aumento de 200X. Isto conferia maior qualidade asmgens, mas em
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contrapartida elas se tornariam menos represemsata area total da amostra.
Isto ocorre porque no MEV a é&rea de varredura drefale elétrons é

inversamente proporcional a magnificagdo das inmg@ara contornar este
problema, optou-se pela obtencdo de 72 imagenscpdeaum destes dois tubos,

com a posterior montagem de dois mosaicos 4x9qaata um.

3.2.2.2.
Pré-processamento

O primeiro passo do pré-processamento foi a montalpess mosaicos. Para
tal, as imagens eram carregadas no programa S&reglizava a montagem
automaticamente. ApOs andlise visual, alguma irepE® na montagem era
corrigida manualmente. A Figura 13 apresenta o mosax10 obtido para o
tubo 1, e a Figura 14, um dos mosaicos 4x9 obtwa o0 tubo 2. Os demais

mosaicos séo apresentados no Apéndice I.
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Figura 13 - Mosaico 3x10 obtido para a amostra 1 (amostra do tubo 1). Aumento: 50X.
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Figura 14 - Mosaico 4x9 obtido amostra 2A (amostra do tubo 2). Aumento: 50X.
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Obtidos 0s mosaicos, iniciou-se 0 processamentagsigeandes imagens no
programa SIS. A seqliéncia, que sera a seguir apaese foi desenvolvida para
um determinado mosaico e posteriormente aplicadadamais. Para facilitar o
acompanhamento, isto €, a visualizacdo dos proesdown apresentados, serao
apresentadas imagens que representam pequenassrdgidim dos mosaicos. A

Figura 15 é a primeira a ser apresentada destaform

E Manufacturer
[ Feigs [ N T

Figura 15 - Imagem com detalhe do mosaico.

Imagens obtidas em MEV freqlentemente apresentao,rmas sendo 0s
programas de processamento de imagens dotadosraimdatas que permitem a
sua reducdo, este normalmente néao representa uedimmgnto para uma analise
bem sucedida.

Assim, buscando a reducdo do ruido porventura esMest e que
permanecendo poderia de alguma forma impactar inagente o resultado do
processamento, optou-se pela aplicacdo do Filtgn&i A reducdo de ruido
obtida pela aplicacdo deste filtro é resultadoeddizacdo de uma operacao local
sobre os pixels da imagem. Também chamada de @pedagvizinhanca, ela se
baseia na atribuicdo de um nivel de cinza a cadd ga imagem de saida, que é
funcdo ndo somente do nivel de cinza do pixel edgite da imagem de entrada,
mas também de seus vizinhos [22]. A operacdo legaivale a uma média
ponderada dos pixels da vizinhanca, onde cada stesieem um peso associado
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que multiplica sua intensidade. Os pesos sao deBnipor uma matriz
denominada “kernel”’. Ela é aplicada a uma vizinhaac¢se desloca coluna por
coluna, e linha por linha, até varrer toda a imag&ara cada posi¢cdo da
vizinhanca, calcula-se o valor resultante, que tdub® pixel central [22]. A

Figura 16 ilustra o processo.

X X

o

i

Figura 16 - Esquema de uma operacao local, onde os pixels mais escuros, centrais em

ambos os kernels 3x3, recebem na imagem resultante, um valor calculado a partir do

valor de seus vizinhos, representados em tons mais claros [22].

No caso do Filtro Sigma, todos os elementos dos\&e” possuem valores
positivos, e para o calculo da média, somente xslgicujas intensidades séo
proximas do valor médio da vizinhangca como um ts@le considerados [22]. O
resultado é apresentado na imagem (b) da Figurantle as baixas frequéncias
espaciais foram mantidas e as altas freqUuénciagpastas por ruidos e detalhes
finos, foram reduzidas. Na Figura 17 também é aptaga a imagem submetida

a reducéo de ruido, isto é, a apresentada na Figura
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Figura 17 — Aplicacéo do Filtro Sigma para a reducéo do ruido. (a) Imagem de entrada

(apresentada na Figura 15) (b) Imagem resultante.
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Na etapa do pré-processamento € comum a avaliac&oagiem quanto a
regularidade de sua iluminagdo e ao contraste ergreelementos a serem
discriminados. Havendo deficiéncia em um ou em anusoparametros, procede-
se de forma a minimizar ao maximo seu impacto gmeatacdo. Nas imagens do
deste trabalho, observou-se regularidade de iligama excelente contraste entre

fibras e matriz.

3.2.2.3.
Segmentacao

Finalizada a etapa de pré-processamento, € chegadmnento de tornar o
computador capaz de identificar os elementos atleogsnalise. A segmentacao
[23] é a etapa que tem esta funcdo. Através ddelsamento de um tom de

corte “T”, a seguinte classificacdo € realizada:

* Se I(x,y) >T, entédo o pixel na posicao (x,y) pertence a eldebjeto” e

torna-se branco;

* Se l(x,y) < T, entdo o pixel na posicdo (x,y) pect a classe “fundo” e

torna-se preto;

onde I(x,y) representa a intensidade de um pixeiaaposicao (x,y) qualquer da

imagem.

Com o auxilio do histograma da Figura 18, que sapr& a distribuicdo os
tons de cinza da imagem da Figura 17(b), a claas#éio acima descrita pode ser
mais bem compreendida. O tom de cinza 164, indigaela linha azul, foi
selecionado como tom de corte. Os pixels a suaeedgucom tons de cinza mais
escuros, e, portanto relativos ao fundo da imagemmaram-se pretos apds a
segmentagcdo, enquanto que os pixels a sua dimta, tons mais claros,

representativos das fibras, tornaram-se brancos.
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Figura 18 — Histograma da Figura 17(b).

O resultado gerado pela analise digital da imagepende diretamente da
qualidade da segmentacdo. A decisdo pela utilizdgdom método manual ou
automatico [24] para a selecdo do tom de corte boamdisponiveis nos
programas de processamento de imagens - dependardateristicas da imagem,
da precisdo exigida da analise, e obviamente, ciadtedo operador.

Neste trabalho a segmentacdo objetivou a distirggice as fibras e a
matriz. Como havia excelente contraste entre estementos, o método
automético mostrou-se adequado para a selecaondde@orte.

O resultado da segmentacao é apresentado na ERura
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Figura 19 - Resultado da segmentacao automatica.

3.2.2.4.
Poés-processamento

Realizada a segmentagcdao, a imagem pode estar golepau ndo para a
extracdo de atributos. Cabe ao operador analiparkadetectar a necessidade de
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algum ajuste. Operacdes com este objetivo fazente pda etapa de pos-
processamento.

A imagem gerada pela segmentacédo, apresentadgura B9, pareceu, em
primeira analise, apresentar fibras completameratechas, sinalizando que toda a
area por elas ocupada seria considerada na andbsentanto, a ampliacdo da
imagem (Figura 20) mostrou a existéncia de pixeétog, estes espurios, no
interior de algumas fibras, indicando falsos vazio®na-los branco mostrou-se
necessario; se permanecessem pretos, tais pixielsismnsiderados pertencentes
ao fundo e ndo aos objetos de interesse, reduzndcea considerada como
pertencente aos elementos fibras. Além disso, xadspespurios prejudicariam o
estabelecimento das fronteiras entre fibras, edaperita mais adiante, o que teria

um impacto muito maior no processamento.

10 prm

Figura 20 - Detalhe de uma regido do mosaico onde é possivel observar “vazios” nas

fibras.

O programa utilizado para o processamento das imsagispunha de uma
ferramenta especifica para o preenchimento de s.a@iagesultado é apresentado
na Figura 21.
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10 prm

Figura 21 - Resultado do preenchimento dos “vazios” das fibras.

Eliminados os vazios nos interiores das fibrasdaifoi necesséaria uma
segunda e ultima operacado de pos-processamenstalmeecimento de fronteiras
entre as fibras. Devido a proximidade com a quas ébram depositadas no
processo de fabricacdo, muitas se tocavam, e apégnaentacdo tornaram-se um
unico objeto. O algoritmo do Divisor de Aguas [26Jjja eficiéncia é limitada
pela extensdo do contato entre os objetos, foizatib, sendo o resultado
apresentado na Figura 22. Se na etapa anterigpjxels pretos espurios nao
fossem eliminados, falsas fronteiras seriam geradasabilizando toda e

qualquer medicéao local das fibras, como diameten & quantidade.
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Figura 22 - Imagem apos a aplicacgéo do algoritmo do Divisor de Aguas, utilizado para

estabelecer as fronteiras entre as fibras.

3.2.2.5.
Extracao de Atributos

Finalizado o poés-processamento, as imagens estavaparadas para a
extracdo de atributos, etapa na qual cabe ao apesadecionar, em meio as
muitas possibilidades disponiveis nos programaprdeessamento e andlise de
imagens, 0s parametros a serem medidos. Emboraiide srmples execugéo, o
resultado desta etapa sO apresenta real valorosepanchado por uma andlise
critica embasada no conhecimento da importancigpat@metro medido em
relacdo as propriedades e caracteristicas do ala¢éou processo de fabricacao
analisado.

Para as amostras em questdo, um dos parametrodosiddi a fracdo da
area total da amostra ocupada pelas fibras. Estasem foram agrupadas em seis
classes de acordo com uma escala de variagéo si¢éasenes de forma. Para cada
classe calculou-se a média dos fatores de fornésm ale serem medidos o
diametro médio das fibras e a porcentagem da &emdhl classe em relacdo a
area total das fibras da amostra.

O fator de forma utilizado fornece informagdes spe#to da circularidade
do objeto medido. Para um objeto circular o faterfakma é 1; para todos os

outros € menor que 1. A Figura 23 ilustra seu pioc
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Figura 23 - Trés geometrias e seus respectivos fatores de forma
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