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Resumo

Silva, Luciana Ferreira; Paciornik, Sidnei; Chawla, Nikhilesh.
Aquisicdo, Processamento e Anélise de Imagens 3D: MicroTC e
FIB-SEM na Caracterizacdo de Defeitos em Solda Molhada. Rio de
Janeiro, 2014. 151p. Tese de Doutorado - Departamento de Engenharia
de Materiais, Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro.

A caracterizacdo tridimensional tem sido mais utilizada na area da
ciéncia dos materiais devido a necessidade de melhor compreensdo e
resultados mais precisos acerca da microestrutura dos materiais, que ndo sao
completamente revelados pelas técnicas tradicionais de microscopia
bidimensional. No presente trabalho dois tipos de técnicas de caracterizacao
3D foram utilizadas: MicroTC - Microtomografia de Raios-X (com
tomaografos de bancada e baseados em fonte sincrotron) e FIB-SEM (feixe de
ions focalizados acoplados a um MEV). Estas técnicas foram aplicadas a um
sistema especifico: descontinuidades em metal de solda subaquéatica molhada.
Estas descontinuidades (poros, trincas e inclusdes) apresentam tamanhos
tipicos variando de nandmetros a dezenas de micrometros. Além disso,
apresentam formas, distribuicdo espacial e orientacdo bastante variada e
complexa. Assim, esta tese apresenta o desenvolvimento de metodologia de
aquisicdo, processamento, analise e visualizacdo 3D de poros, trincas e
inclusdes em solda subaquatica molhada, a partir de imagens obtidas por
MicroTC e FIB-SEM. As técnicas de aquisicdo foram otimizadas para 0s
diferentes tipos de descontinuidades. Rotinas especializadas de processamento
e analise de imagens foram criadas, sempre que possivel utilizando um
ambiente de software livre (FlJI/Imagel). Diversas medidas foram
automaticamente obtidas: nimero de objetos, volume, fracdo volumétrica, area
superficial, diametro de Feret, espessura, esfericidade e compacidade. Além
disso, a construcdo de imagens 3D permitiu observar a forma e a distribuicdo
espacial das descontinuidades presentes. Visando avaliar a sensibilidade para
deteccdo de trincas por MicroTC, um corpo de prova com secdo variavel foi
submetido a um ensaio de tracdo, de forma que as diferentes se¢des sofressem
diferentes valores de tensdo. Foi verificada uma correlagdo positiva entre o

valor de tensdo e 0 niUmero, comprimento e espessura das trincas detectadas.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1021528/CB


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1021528/CB

Este experimento também revelou o impacto da resolucéo espacial e do ruido

sobre a possibilidade de detectar as trincas de forma acurada.

Palavras-chave
Caracterizacdo 3D; Microtomografia de Raios-X; FIB-SEM; Anélise de
Imagens 3D; Visualizacdo 3D; Soldagem Molhada.
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Abstract

Silva, Luciana Ferreira; Paciornik, Sidnei (Advisor); Chawla, Nikhilesh
(Co-Advisor). 3D Image Acquisition, Processing and Analysis:
MicroCT and FIB-SEM in the Characterization of Defects in Wet
Welds. Rio de Janeiro, 2014. 151p. PhD Thesis — Departamento de
Engenharia de Materiais, Pontificia Universidade Catolica do Rio de
Janeiro.

3D characterization is growing quickly in materials science due to the
demands of better microstructural characterization, which cannot be fully
achieved with the traditional 2D microscopy techniques. In this work, two
types of 3D characterization techniques were employed: MicroCT -
microcomputed x-ray tomography (with both bench top and synchrotron
sources) and FIB-SEM (focused ion beam coupled to SEM). These techniques
were applied to a specific system: discontinuities in underwater wet welds.
These discontinuities (pores, cracks and inclusions) range in size from
nanometers to tens of microns. Moreover, they present complex and varied
shapes, spatial distribution and orientation. Thus, this thesis presents the
development of methodology for the acquisition, processing, analysis and
visualization of pores, cracks and inclusions in underwater wet welds, from
images obtained by MicroCT and FIB-SEM. The acquisition techniques and
conditions were optimized for the different kinds of discontinuities.
Specialized routines for image processing and analysis were developed,
employing a free software environment whenever possible (FIJI/ImageJ).
Several measurements were automatically obtained: number of objects,
volume, volume fraction, surface area, feret diameter, thickness, sphericity
and compacity. Moreover, the rendering of 3D images allowed the observation
of the shape and spatial distribution of the discontinuities in the weld metal.
To evaluate the detection sensitivity of cracks by MicroCT, a specimen with
varied cross-sections was submitted to a tensile test, so that the different
sections were submitted to to different stress values. A positive correlation
was observed between the stress value and the number, length and thickness of
the detected cracks. This experiment also showed the influence of spatial

resolution and noise upon the possibility of detecting cracks accurately.
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1
Introducao

A caracterizagdo tridimensional vem sendo mais usada na area da ciéncia
dos materiais devido & necessidade de melhor compreensdo e resultados mais
precisos acerca da microestrutura dos materiais.

Tradicionalmente, a caracterizacdo € realizada em 2D usando microscopios
oOticos ou eletrdnicos. A observacdo bidimensional é realizada através de analise
de imagens seguida da quantificacdo dos objetos de interesse. Dependendo do
problema cientifico ou tecnolégico em questdo, a resolucdo das imagens geradas
através destes microscopios é de fundamental importancia para as analises.
Quanto as escalas deste tipo de imagens, a faixa varia de nanémetros até poucos
milimetros. Em alguns casos € possivel obter alguns dados tridimensionais a partir
de imagens em 2D tais como: fracdo volumétrica (que € estimada a partir da
fracdo de area, de acordo com a 12 Lei da Estereologia), tamanho e distribuicdo de
tamanho usando o método de Saltykov [1] (para esferas e cubos) e superficie
especifica (Sv) que é definida como a area da interface de um sélido por unidade
de volume deste solido. Por outro lado, as andlises bidimensionais ndo s&o
capazes de fornecer diversos parametros em 3D tais como o nimero de objetos
por unidade de volume, a distribuicdo do tamanho de fases com formato complexo
e a conectividade das fases presentes em um material [2, 3, 4, 5].

Por isso, vérias técnicas de analise 3D estdo sendo desenvolvidas. As
imagens tridimensionais podem ser obtidas por feixes de raios-X, de ions, de
elétrons e raios gama através das técnicas de Microtomografia Computadorizada
por Raios-X (MicroTC ou UCT — Microcomputed Tomography), Dual Beam
(Focused lon Beam acoplado a SEM ou TEM) e polimento seriado (Serial
Sectioning).

No presente trabalho as técnicas utilizadas foram: MicroTC (com
tomografos de bancada - LabScan - e baseados em fonte sincrotron) e FIB-SEM.

A MicroTC é uma técnica ndo destrutiva para criar imagens em 3D, onde

sdo geradas projecoes (radiografias) gravadas a partir de varios angulos de rotagéo
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de uma amostra. Estas projecdes sdo transformadas em imagens que depois séo
reconstruidas, formando o modelo 3D, assim revelando a estrutura interna do
material estudado. As fontes geralmente usadas s&o os tubos de raios-X e os
sincrotrons. Esta técnica vem ganhando espago na area de caracterizacdo de
diversos tipos de materiais (ceramicos, compositos, metais, etc), onde demonstra
ser uma excelente ferramenta de anélise com resolucdo variando, tipicamente, de
dezenas de nandbmetros até dezenas de micrometros.

A Microscopia por FIB-SEM (Focused lon Beam / Scanning Electron
Microscope) € uma técnica de andlise destrutiva, pela qual é possivel obter
imagens bi e tridimensionais de alta resolucdo em escala nanométrica. Para a
formacéo das imagens em 3D, o FIB/SEM funciona da seguinte forma: o feixe de
elétrons varre uma area da amostra e, fendbmenos fisicos gerados pela interacao
deste feixe com a matéria sdo detectados por sensores que os transformam em
sinais eletronicos, logo em seguida, o feixe de ions varre a mesma area da
amostra, retirando esta fatia ja detectada. Esse processo se repete sucessivamente
até que se tenha uma pilha de imagens (volume), onde elas sdo processadas para
gue o modelo 3D seja gerado. Esta técnica tem resolucdo tipica similar a de um
MEV, chegando a poucos nandmetros.

As imagens geradas por MicroTC e por FIB-SEM apresentam caracteristicas
tais como ruido, iluminacdo irregular, problemas de alinhamento entre camadas,
distorcdes, dentre outras, que requerem o uso intensivo de processamento digital
de imagens. Some-se a isto as dificuldades para realizar, em 3D, a discriminacéo
(segmentacdo) dos diversos tipos de objetos de interesse e obter medidas
representativas de tamanho, forma, etc. As imagens 3D normalmente constituem
arquivos digitais muito grandes que exigem hardware e software otimizados para
seu processamento e analise.

A soldagem molhada é um processo onde soldas sdo produzidas diretamente
no meio aquoso. Devido a este fato surgem problemas que afetam as propriedades
mecénicas do metal de solda, tais como, a elevada taxa de resfriamento e a
dissociacdo da agua (em H* e O) devido ao calor gerado pelo arco elétrico. A
elevada taxa de resfriamento e o hidrogénio difusivel levam a formacéo de trincas
na zona termicamente afetada (ZTA) e no metal de solda, além de porosidade. O
oxigénio leva a perda dos elementos de liga (Mn, Si, C) e a formacdo de

inclusoes.
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Estas diferentes descontinuidades (poros, trincas e incluses) apresentam
tamanhos tipicos variando de nanémetros a dezenas de micrémetros. Além disso,
apresentam formas, distribuicdo espacial e orientacdo bastante variada e
complexa. Desta forma sdo um excelente sistema para desenvolver metodologia
de analise 3D de materiais.

Assim, esta tese apresentard o desenvolvimento de metodologia de
aquisicdo, processamento e analise de imagens 3D de poros, trincas e inclusdes
em solda subaquatica molhada, a partir de imagens obtidas por MicroTC e FIB-
SEM. As técnicas de aquisicdo foram otimizadas para os diferentes tipos de
descontinuidades e rotinas especializadas de processamento e analise de imagens
foram criadas, sempre que possivel utilizando um ambiente de software livre.

Nos proximos capitulos serdo apresentados, primeiramente, a Revisdo
Bibliografica, onde sera descrita a técnica de Microtomografia Computadorizada,
a Microscopia por FIB-SEM e, por altimo, a Soldagem Subaquética Molhada. Em
seguida, o capitulo de Materiais e Métodos, onde seré descrito toda a metodologia
experimental realizada por esta pesquisa. O capitulo seguinte sera o de Resultados
e Discussdes, posteriormente, seguido do capitulo Conclusdes e Trabalhos

Futuros. E por ultimo, as Referéncias Bibliogréficas.
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2
Revisao Bibliografica

Neste capitulo, inicialmente serdo apresentadas as técnicas de caracterizagdo
tridimensional utilizadas. Em seguida serd discutido o processo de soldagem
subaquatica molhada. Como sera visto, este processo € caracterizado pela
presenca de descontinuidades, tais como poros, trincas e inclusdes, que servirdo

como estudo de caso para aplicacdo das técnicas de caracterizacao 3D.

2.1. A Microtomografia Computadorizada por Raios-X (MicroTC)

Com o objetivo de descrever a técnica de MicroTC, serdo discutidos, de
maneira sucinta, 0s processos de producédo e as fontes de raios-X e em seguida a

interacdo dos raios-X com a matéria.

2.1.1. Producéao e Fontes de Raios-X

Os raios-X (com comprimentos de onda de 30 até 10®° nm) sdo criados
qguando elétrons acelerados colidem com a matéria. Quando isso acontece, a
energia cinética dos elétrons é convertida em energia térmica, porém uma parte
dela é convertida também em energia eletromagnética, em forma de fotons. A
sequéncia de transformacdo de energia que é envolvida na geracao de raios-X é
dada da seguinte maneira:

A energia potencial de um elétron, que é o produto da unidade de carga
eletrostatica quando o elétron é submetido a um potencial U entre o catodo e o
anodo,

Epot = eU Eqg. 1

é transformada em energia cinética ao longo deste caminho de aceleragéo entre o

filamento (catodo) e o alvo (anodo):
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1 .2
Ecin = S mv Eq. 2

Como resultado das interacdes entre o elétron incidente e os &tomos do alvo,
cerca de 99% da energia é convertida em calor e cerca de 1% em raios-X, com

energia dada por

E=hv Eq. 3

onde h = 6.6252 (+0.0002) . 10°3* J.s (Constante de Plank) e v = frequéncia [6].

Raios-X podem ser obtidos por dois tipos de mecanismos: transicdes
eletronicas no &tomo (raios-X caracteristicos), ou desaceleracdo de particulas
carregadas, também conhecida como radiacéo de frenamento (Bremsstrahlung).

A producdo dos raios-X caracteristicos acontece da seguinte forma: um
elétron incide sobre um elétron do material, que é ejetado, deixando um estado
vazio em seu orbital. O elétron de uma camada superior salta para este estado
menos energético e a diferenca de energia entre estas duas camadas € emitida na
forma de raios-X.

Ja os raios-X de frenamento sdo produzidos pela desaceleracdo de particulas
carregadas, principalmente elétrons, que interagem com o campo elétrico dos
nacleos de maior nimero atbmico ou com sua eletrosfera, o que reduz a energia
cinética, mudando assim a trajetéria. A diferenca desta reducdo de energia é

emitida sob a forma de raios-X (Figura 1) [7].

Raios X Caracteristicos Raios X de Frenagem
X-ra 2 e o]
y V2 %//

Electron

X-ray

Figura 1: Mecanismos de produc¢éo de raios-X [8]
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As fontes de raios-X utilizadas em Microtomografia Computadorizada sao o
tubo de raios-X e o sincrotron.

Os tubos de raios-X contém uma fonte de elétrons, que é um filamento
metalico aquecido, e um anteparo, ou alvo, também metalico. Uma alta voltagem
é aplicada entre os eletrodos. O anodo atrai os elétrons do catodo, no qual eles
colidem, com alta energia cinética, no alvo metalico, produzindo raios-X
continuos, provenientes da desaceleragdo dos elétrons, e raios-X caracteristicos,

resultantes da transicdo de elétrons nos &tomos do anodo (Figura 2).

Anodo ” Catodo
" Alimetagao de

FL«; - Alta Tensao o — S

Alvo de |
Tungsténio |~

1\

\\ Filamento

5

“Fina Placa de Vidro

Raios X

Figura 2: Tubo de Raios-X [9]

O sincrotron, por sua vez, utiliza 0 mecanismo de bremsstrahlung para
produzir radiagdo com diversos comprimentos de onda. O feixe de elétrons
produzido pelo acelerador linear é injetado em um anel de armazenamento (em
ultra alto vacuo), que contém em seu interior imas que geram um campo
magnético homogéneo no sentido vertical que é responsavel pela deflexdo do
feixe e, consequentemente, pela geracdo da radiacdo (luz sincrotron). Assim,
guando um feixe de particulas carregadas com velocidades proximas a da luz é
defletido por um campo magnético, estas particulas carregadas emitem fotons
(Figura 3) [10].
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Figura 3: O sincrotron [11]

1. Elétrons produzidos por emissdo termidnica

2. Eles sdo acelerados no anel de menor didmetro

3. Depois, sdo inseridos em um anel metélico em ultra alto vacuo que

26

passam por imds e sofrem deflexdo provocada pelo campo

magnético

4. Devido a deflexdo dos elétrons, os raios-X séo produzidos e emitidos

através de uma “‘janela” [11]

2.1.2. Interacdo dos Raios-X com a Matéria

Os principais fendmenos que ocorrem através da interacdo dos raios-X com

a matéria estdo apresentados no fluxograma da Figura 4.

lo

| Amostra |
ElétronsAuger‘ (/f | \) Fétons/ e
Fotoelétrons (Compton)
Raios X

Transmitidos

Figura 4: Fluxograma da interagdo dos raios-X com a matéria
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2.1.2.1. Efeito Fotoelétrico (Absorcao Fotoelétrica)

O efeito fotoelétrico (Figura 5) é a emissdo de elétrons de uma superficie
metalica, devida a incidéncia de radiacdo de alta frequéncia sobre essa superficie.
E um processo de colisdo inelastica, que ocorre nas camadas mais internas da
eletrosfera dos atomos, onde toda a energia do foton incidente é transferida para o
elétron ejetado. Os fotoelétrons podem colidir com outro elétron, que é ejetado,

chamado de elétron Auger [7].

Fotoelétron

Radiagdo caracteristica

Figura 5: Efeito Fotoelétrico

2.1.2.2. Efeito Compton (Espalhamento Compton)

Este fendmeno ocorre nas camadas eletronicas mais externas (Figura 6). Um
féton de comprimento de onda A incide sobre um elétron livre em repouso. Apds a
colisdo, o foton é espalhado em um angulo ¢ com respeito a sua direcdo inicial,
tendo seu comprimento de onda aumentado para A’, enquanto o elétron se afasta
segundo um angulo 6. A energia do foton incidente é parcialmente transferida

para o elétron ejetado [12].
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‘ ’\‘/\/*
Féton incidente
Sn Y
Foton espalhado

Figura 6: Efeito Compton

2.1.2.3. Coeficiente de Atenuacdao Linear

Quando um feixe de raios-X incide sobre uma superficie de espessura X,
parte destes fétons é espalhada, parte é absorvida pelos processos descritos acima,
e parte deles é transmitida, sem interagir com os &tomos do material alvo. A
atenuacgdo total destes fotons é chamada de coeficiente de atenuagdo linear ().
Assim, a intensidade final dos raios-X (I) medida ao longo de uma trajetdria linear
(4x), pode ser relacionada com a intensidade dos raios-X incidentes (lo) pela

equacao [13]:

I = Ijexp(—px) Eq.4

Onde podemos definir a atenuacéo total ao longo do caminho z = px, sendo

7 calculado por [13]:

t=1In (I"/I) ou seja ux = (10/1) Eq.5

Com isso, podemos notar que a radiacdo absorvida € tratada como uma
funcéo logaritmica da absorbéncia do material, da sua espessura e do caminho que
ela percorre (Figura 7). A verdadeira absorbancia do material depende do nimero

atdbmico e densidade do material pelo qual passara o feixe de raios-X [14].
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I(z,z)

x

Figura 7: A intensidade adquirida | (x,y) € modelada como uma integral de linha ao longo

do caminho percorrido [14]

A intensidade dos raios-X final (I) diminui de acordo com a densidade do
material (que esta relacionada com o seu numero atdmico), isto €, quanto maior
for a densidade do material, menor ser4 o nimero de fotons transmitidos, devido
as interacOes atbmicas [13].

A MicroTC fornece um mapa preciso da variacdo de absorcdo de raios-X
em um objeto, independentemente de haver uma estrutura bem definida com

diferentes fases, ou variagOes suaves do gradiente de densidade [15].

2.1.3. Aquisicéo de Imagens por MicroTC

A Microtomografia Computadorizada por Raios-X € uma técnica ndo
destrutiva que gera imagens em trés dimensfes da estrutura interna de materiais,
com uma resolucdo espacial na escala de um e nm também. Esta analise é
realizada adquirindo projecdes em 2D (radiografias) da amostra a partir de varios
angulos [16]. As projecdes sdo obtidas através da rotacdo da amostra em torno de
um eixo ortogonal a dire¢cdo de incidéncia da radiagdo. A Figura 8 ilustra o

processo.
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Figura 8: llustracdo esquemética do processo de Microtomografia Computadorizada [17]

Cintildador

A imagem final é uma sobreposicdo de informacgdes (projecdes) de um
volume em um plano bidimensional. Para a criacdo do volume da amostra a partir
destas radiografias é utilizado um algoritmo de reconstrugdo [18].

Diferentes resolucbes também podem ser alcancadas geometricamente,
como mostra a Figura 9, através da modificacdo das distancias entre a fonte de
raios-X e a amostra (a) e entre a amostra e o detector - uma camera CCD - (b),
possibilitando trabalhar com diferentes ampliac6es. Contudo, sendo a resolucéo
inversamente proporcional & magnificacdo, existe um valor limite da
magnificacdo onde a resolucdo ndo serd comprometida. A relacdo entre a
magnificacdo (M) e as distancias (a) e (b) é dada pela equacdo: M= (a+b)/b. E
a relacdo entre M e a resolucdo (R) é dada por: R = k / M, onde k é o tamanho do

pixel no detector [19].
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Figura 9: llustracdo da geometria interna basica de um microtomdgrafo

2.1.4. Reconstrucdo Tomogréafica e Formacédo da Imagem em 3D

Com as projecOes capturadas, 0 passo seguinte é a reconstrucdo
tomografica. Matematicamente, sendo a absorcdo total ao longo do caminho, f
(x,y) = 7, entdo cada projecdo ¢é dada pela funcdo L, = (x’,8) (Figura 10a), ou seja,
¢ uma colecdo das funcdes f(x,y), para um angulo de rotagdo especifico. O
conjunto destas projecdes gera o sinograma (Figura 10b), que reconstruido através
de algoritmos especificos, fornece uma cole¢édo de fatias de imagens.

Diversos tipos de algoritmos de reconstrucdo tém sido desenvolvidos,
incluindo solucBes analiticas (diretas) e iterativas. Métodos diretos, tal como FBP
(Filtered Back Projection) e DFI (Direct Fourier Inversion) sdo baseados no
“Teorema das Fatias”, em que a Transformada de Fourier 1-d é equivalente a
linha ou fatia através da Transformada de Fourier 2-d da funcdo original do

objeto. O método mais utilizado, por ser o processo mais rapido, é o FBP [17].
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29800 1000 1200

Figura 10: a) llustracdo do modelo de absorgéo de raios-X usado para a reconstrugéo

tomograéfica e b) seu sinograma [17]

Com as fatias reconstruidas, o passo seguinte é processar estas imagens
bidimensionais, 0 que ira revelar suas caracteristicas internas e, em seguida, criar
os modelos 3D e obter os dados, para que possam ser quantificados. A Figura 11

mostra uma projecao e uma imagem reconstruida de uma amostra com poros.
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Figura 11: a) Uma projecao, b) Imagem reconstruida (imagem da amostra utilizada na

pesquisa)

2.1.5. Artefatos na Reconstrucao

O artefato em anel é causado pela ma calibracdo ou defeito do detector, que
resulta em anéis centrados no centro de rotacdo. Infelizmente, este artefato néo
prejudica apenas a aparéncia da imagem, mas também interfere na segmentacéo e
na quantificacdo das imagens. A reducdo destes anéis pode ser feita desde
algoritmos que corrigem o sinograma das projecdes até a prépria calibragdo do
detector [20]. A Figura 12 mostra um exemplo deste artefato [15].

Figura 12: Reconstrucdo de uma fatia de uma pequena secao de osso de um coelho
mostrando os artefatos em anel. Tamanho do voxel de 5 um [15].

Um outro artefato muito comum em imagens geradas por MicroTC é o
Beam Hardening. Este artefato aparece quando a energia média do feixe
policroméatico de fotons que penetra a amostra aumenta com o0 aumento da
espessura da amostra, pois os fotons de baixa energia sdo absorvidos a uma taxa
muito mais alta do que os fotons de alta energia. Com isso, 0 coeficiente de

atenuacdo linear se torna baixo na parte interior e alto nas bordas.
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A Figura 13 apresenta uma fatia de uma amostra de aluminio. O grafico de
linha mostra a variagdo do coeficiente de atenuacgéo linear em funcdo da posicao
através da amostra. E possivel notar que no meio da amostra ha um ponto preto,

que representa baixos niveis de atenuacéo.

Figura 13: Beam Hardening visto na amostra de aluminio. Tamanho do voxel de 12 ym
[15]

Para diminuir este efeito, o espectro de raios-X (policromatico) precisa ser
filtrado por uma fina placa de metal, que é colocada entre a fonte de raios-X e a
amostra (Figura 14). Esse filtro ird deformar o espectro e, principalmente, reduzir
a intensidade da faixa de baixas energias. Novos métodos de reconstrucdo
iterativa também tém sido usados como uma eficaz ferramenta de reducao destes
artefatos [21, 22, 23, 24].

AL Sample

L
i

30 mm

X-ray tube = f_.

Figura 14: Esquema de um sistema de MicroTC com uma fina placa de aluminio
colocada entre o tubo de raios-X e a amostra para evitar o artefato Beam Hardening [21].

2.2. A Microscopia por FIB-SEM

O FIB-SEM é um sistema de microscopia de alta resolu¢do que é composto
por dois diferentes dispositivos de analise, o FIB que gera um feixe de ions, e 0
SEM que gera um feixe de elétrons. Este microscopio tem a capacidade de micro-

usinar amostras com alta precisao e gerar imagens fornecidas pelo feixe de ions ou
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pelo feixe de elétrons em conjunto com a analise ndo destrutiva (formacdo de

imagens e espectroscopia), preservando a possibilidade de ambos os feixes

operarem independente ou simultaneamente em uma mesma area da amostra [25].
e OFIB

A especialidade do FIB é a combinacéo de alta resolucéo de imagem (menor
que 10 nm), com a informacao topogréafica e de contraste dos materiais analisados.
Existem diferentes dispositivos que séo capazes de formar o feixe de ions com alta
resolucéo espacial, tais como: SIMS (Secondary lons Mass Spectrometry), GPFI
(Gas Phase Field lonization), LMIS (Liquid-Metal lons Source) e Ga-LMIS
(Gallium Liquid-Metal Source), que € a fonte escolhida como exemplo da Figura
15.

O feixe de ions (Ga") é gerado a partir de uma fonte de ions de metal liquido
(LMIS), que também pode ser de In, Bi, Sn e Au. O Ga liquido sai do reservatorio
e escorre por uma fina agulha de Tungsténio até a sua ponta, de onde é extraido
por um campo de emissdo. O grande potencial negativo entre a agulha e o eletrodo
de extracdo gera um campo elétrico (10'° V/m) na ponta da agulha. O equilibrio
entre a forca eletrostatica e a tensdo superficial da ponta da agulha molhada pelo
Ga resulta na formacdo do cone de Taylor na ponta desta agulha, de onde é
emitido o feixe de ions. A fonte de ions de Ga é a mais utilizada por este elemento
possuir baixa temperatura de fusdo (30°C), baixa volatilidade e baixa presséo de
vapor [26, 27, 28].

Alimentagéo Elétrica

I

Isolante

Cone de
Fluido B

J\ Bocal Virtual

Bobina de Calor

Reservatorio de Feixe de
Agulha de Tungsténio \ Gilio Nanoparticulas

N

Eletrodo Extrator

Figura 15: Esquema da fonte de ions (Ga-LMIS) [29, 30]

A coluna de ions (Figura 16) consiste em duas lentes, uma condensadora e
uma objetiva, para definir o feixe e depois focaliz&-lo na amostra. As aberturas
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selecionam o didmetro do feixe, assim como sua corrente e também reduzem as
aberracOes esféricas. As placas de deflexdo servem para varrer o feixe sobre a
superficie da amostra. Para focar e direcionar o feixe de ions sdo usados
componentes eletrostaticos nas lentes.

O diametro e a forma do feixe que incide na amostra determinam a
resolucdo da imagem e a precisdo da micro-usinagem realizada na amostra.
Geralmente, quanto menor for o didmetro do feixe, melhor serd a resolucéo
alcancada (diametro do feixe da ordem 5-20 nm) e mais preciso serd o
desbastamento. Dependendo da aplicacdo, varios tipos de particulas e de radiagdes
podem ser detectadas através de um detector apropriado dentro da cdmara onde
estd a amostra. Detectores tradicionais, tais como o do MEV podem ser usados
para detectar elétrons e raios-X emitidos através da interacdo entre os ions e a
matéria. Os ions que sdo espalhados da amostra também sdo detectados por
diversos tipos de detectores, como por exemplo, multiplicadores de carga
eletronica e o de selecdo de massa das particulas espalhadas [27, 31].

Fonte de Galio Liquido

Supressor . I .

Extrator .

Gallium
lon Beam

Lente 1 i
Abertura

Lente Objetiva = =

I

Injegdo de Gas do
Sistema
Detector de

Elétrons r 5 /,,w =

Secundarios
Amostra

Figura 16: Esquema da coluna de ions [31]

Quando o feixe de ions colide com a amostra ha perda de energia cinética
devido as interacGes atbmicas. Esta transferéncia de energia do ion para o solido
resulta em diferentes consequéncias, tais como, ions refletidos e retroespalhados,

emissdo de elétrons secundarios, radiacdo eletromagnética, emissdo e
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pulverizacdo atdmica (sputtering), danos e aquecimento da amostra. Todos estes
processos séo de grande importancia para as aplica¢6es do FIB.

O FIB pode operar em trés modos que séo: producdo de imagens, ataque (ou
pulverizacdo) e deposicdo. Com estes trés modos € possivel obter varios tipos de
aplicacdes. As principais sdo (Figura 17):

e Formacéo e analise de micro imagens: microscopia de varredura de ions e
imagens em 3D

e Micro estruturacdo: implantacdo de ions por litografia, pulverizacdo
(sputtering) e deposicéo

e Preparacdo de amostra para 0 microscopio eletrdnico de transmissao

Feixe de ions a

passando sobre '

o substrato €

° ¢ *
° » °o
‘O, lons e elétrons
secundarios do
. " ... substrato
£2
Substrato
Felxe de ions ‘ b Feixe de ions C
é passado < passando sobre o
sobre o ’ substrato | ) el
substrato Produtos de reagao
< volatil
\. ® ® -
Moléculas @ ®
Material pulverizado percursoras \; @ @
do substrato N e Filme depositado
© O 0 CheRemend
Substrato Substrato

Figura 17: a) formac&o da imagem, b) pulverizacdo (sputtering) e c) deposicao [27]

O FIB se resume em um sistema que pode criar imagens com alta resolucao
espacial, analisar, pulverizar e depositar material, sendo tudo controlado através
de um sofisticado programa computacional [26]. A Figura 18 mostra exemplos de

imagens geradas através do FIB.
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Figura 18: a) Deposicao, b) Preparacdo de amostra para o MET, c) Imagem de ions

secundérios e d) Elétrons secundarios [32]

e OSEM
Em conjunto com o FIB, o SEM também pode formar imagens com elétrons
secundarios (SE) e elétrons retroespalhados (BSE) gerados pela amostra [33].

2.2.1. Construcao e Formacgéao das Imagens em 3D

As imagens em 3D sdo construidas a partir de uma série de imagens
bidimensionais. As imagens em 2D sdo obtidas da seguinte forma: o feixe de
elétrons varre a amostra para obter a imagem, em seguida, o feixe de ions desbasta
uma fatia, retirando a primeira camada, pela qual a imagem ja foi coletada pelo
detector de elétrons e, assim, este processo ocorre sucessivamente ao longo de um
determinado volume da amostra (Figura 19).

Ao final, esta pilha de imagens em 2D € processada para reconstru¢do do
volume, de tal modo que as caracteristicas que estdo no interior do volume

possam ser analisadas [31,34].
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Figura 19: Esquema do microscopio FIB-SEM, a) e b) mostrando a configuragao dos dois

tipos de feixes [35]

2.3. Exemplos de Caracterizagéo 3D de Diversos Materiais

Dudek et al, [36] estudaram a porosidade em juntas de solda livre de
chumbo, usadas em circuitos eletrdnicos. O grupo mediu o volume, tamanho e
dispersdo dos poros presentes nas juntas soldadas através de MicroTC. Dois perfis
foram testados. Um consistiu na realizacdo de juntas de solda a uma temperatura
de 170°C, durante 30 s até o ponto de fusdo. O outro consistiu na realizacdo de
juntas de solda em uma temperatura de 210°C, durante 120 s. O objetivo do
trabalho foi obter juntas de solda com diferentes niveis de distribuicdo de
porosidade e, para isso, foram escolhidos limites superiores e inferiores do tempo
de ativacdo de fluxo e da temperatura. A Figura 20 mostra os modelos 3D que
foram criados para observar a distribuicdo da porosidade nas quatro amostras. E a

Figura 21 mostra as medidas realizadas.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1021528/CB


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1021528/CB

40

a
L]
5 pras
S e F
N2t
250 pm 250
- =
{ ; g \ 0'%“
- t_'qgg,:.'.“' y < -G
" ‘» *
S v
- 250pm 260pm
b -
o
.. ' : (
) y gt ,'\},-l 4
CE ".‘5. s". .
. .
250 290 pm
. , '.-t,: .
. ‘:-’9,,-0'» Py - ; ° i ®
.Q.’{-f' e
WS e i g
" “ . .
e 750 pm
250 prn

Figura 20: a) modelo 3D mostrando a solda e seus poros, b) modelo somente mostrando

0S poros [36]

Tabela 1: Medidas obtidas através da MicroTC [36]

Table 1-Void characteristics for each of the four Sn-

3.9Ag-0.7Cu solder/Cu joints visualized.

210 °C, 120s 170°C, 30s
isothermal hold isothermal hold
reflow profile reflow profile

Joint (a) Joint (b) Joint () Joint (d)

Number of pores 28 152 61 83
Maximum pore 206 91 54 94
diameter (um)

Volume of porosity (%) 1.1:02 0.4:0.2 0.06+0.05 0.2:0.1

Qian et al, [37] analisaram fratura ductil em liga Al-Si por microtomografia
de raios-X de alta resolugdo em sincrotron. O trabalho foi realizado sob
carregamento monotdnico para analisar o crescimento da trinca e sua morfologia
visualizada por diferentes fatias do volume estudado. A evolugéo dos vazios e das

trincas em funcdo da carga aplicada foi analisada por imagens tridimensionais. A
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Figura 21a mostra a parte externa do volume com a trinca (amarelo), as particulas
de Si (azul), vazios (vermelho) e a matriz de Al (cinza). A Figura 21b, mostra a
estrutura interna da trinca (amarelo), assim como o0s vazios (vermelho). Foi
possivel fazer a distin¢do entre microtrincas e vazios atraves da segmentacdo. A
Figura 22 mostra uma fatia do volume durante o carregamento, onde foi possivel
notar o aumento da espessura da trinca principal, formacdo de microtrincas e

aumento do nimero de vazios.

(b)

Particle Al

l
N

Void (red)

Loading direction

Figura 22: Crescimento da trinca durante o carregamento de uma liga Al-Si [37]
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Padilha et al, [38] trabalharam com a caracterizacdo 3D por MicroTC de
trincas no metal de solda molhada. Este tipo de solda é muito utilizado em reparos
de estruturas submersas, tais como navios e plataformas petroliferas. O trabalho
focou na metodologia de um apurado processamento de imagens e nas analises
estatisticas e quantitativas em 3D para caracterizar uma rede de trincas no metal
de solda molhada. As imagens foram processadas (Figura 23) cuidadosamente
para que, em seguida, o modelo 3D fosse criado (Figura 24). Medidas como raio
equivalente, didmetro do Feret (calculado por um roteiro personalizado através do
MATLAB), espessura (usando o plug-in Dougherty’s Local Thickness do ImageJ)
e razéo de aspectos (diametro da menor esfera delimitada dividido pelo didmetro
da maior esfera fechada) foram calculadas e estdo apresentadas nos histogramas
da Figura 25.

Tabela 2: Resumo dos dados da geometria da trinca [38]

Raio Diametro de pe 3 Raz&o de
0 ale e ere Aspe O
Média 22 um 338 um 26 ym 10.4
Desvio Padrédo 11 um 214 ym 7 um 4,9
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Figura 23: Imagens mostrando as trincas da amostra. a) antes da filtragem, b) depois da
filtragem, ¢) depois da segmentacéo e remocéao de ruidos, d) com as bordas delineadas

para mostrar precisdo de detecc¢do das trincas [38]

Figura 24: Modelo 3D mostrando as trincas (verde) e o metal de solda (cinza claro) [38]
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Figura 25: Histogramas mostrando as distribuicbes de a) Raio equivalente, b) Espessura
da trinca, c) Didmetro de Feret, d) Razdo de aspectos [38]

Holzer et al, [39] et al analisaram a estrutura e a porosidade de ceramicas
do tipo BaTiOgs, utilizando FIB/SEM. A Figura 26 mostra 0 modelo 3D da
ceramica obtido por esta técnica. Pode-se observar a porosidade e a superficie de

textura granular. O cubo possui as dimensfes 1646 x 1829 x 1743 nm.
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Figura 26: Modelo 3D da ceramica BaTiOs [39]

Para demostrar a capacidade da técnica de nanotomografia por FIB, em
analisar poros em uma amostra de cerdmica com alta fracdo volumétrica de poros
finos, um estudo foi feito usando este método como base para analise
computacional microestrutural e os resultados foram comparados com as medidas
fisicas convencionais. Diferencas significantes entre a distribui¢do do tamanho da
particula e medidas através de nanotomografia e granulometria a laser indicam
que a ultima analise é distorcida pela aglomeracdo/agregacdo da particula.
Consideraveis diferencas também foram observadas entre os resultados de
porosimetria por mercurio (MIP) e analise 3D de espago poroso. Ha fortes
evidéncias de que o efeito ink-bottle leva a uma superestimacao da frequéncia de
pequenos poros no MIP. O FIB revela a informacao quantitativa de caracteristicas
estruturais menores que 100 nm que ndo podem ser adquiridos facilmente por

outros métodos.

Uchic et al, [40] utilizaram FIB-SEM para -caracterizar em 3D
microestruturas de superligas de Niquel. Para analisar a estrutura dos grdos desta
superliga, primeiramente, foram produzidas imagens por ions secundarios
(coletadas por detectores de elétrons secundarios) por apresentarem melhor
contraste, quando o angulo é mudado, para este tipo de amostra. Este alto

contraste facilitou o processo de segmentagdo. Como cada gréo tinhade 1 a 5 um,
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escolheu-se a espessura de cada fatia retirada na faixa de 100-300 nm. Em
seguida, um grao foi escolhido e teve seu modelo 3D reconstruido, como mostra a
Figura 27.

26 |

Figura 27: A) Imagens com variagcdo angular de 6° mostrando os diferentes contrastes

gerados pelos ions. B) Modelo 3D do grdo em destaque [40]

Além da caracterizacdo do grdo, o trabalho também realizou a
caracterizagdo da morfologia do precipitado y’. Para a obtengdo das imagens foi
utilizado o feixe de ions, pois ele fornece melhor contraste entre a fase y’, a matriz
e os carbonetos. Cada fatia do conjunto de imagens tem espessura de 25 nm. A
sequéncia de imagens a seguir (Figura 28) mostra os precipitados y’ (cinza claro),
a matriz (cinza escuro) e os carbonetos (preto) em diferentes profundidades, de

aproximadamente 250 nm.
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Figura 28: Sequéncia de imagens com intervalos de profundidade de 250 nm da

superliga de Ni, em destaque o precipitado y’ [40]

Com o conjunto de imagens foi possivel obter o modelo 3D (Figura 29) do

precipitado v’ (azul) com os carbonetos (amarelo) no seu interior.

Figura 29: A) Modelo 3D da fase y’ (azul). B) Carbonetos (amarelo) no interior da fase y’
[40].
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2.4. Soldagem Subaquatica Molhada e Descontinuidades Tipicas
2.4.1. Soldagem Molhada

A Soldagem Subaquatica Molhada (SSM) é um processo que vem sendo
aplicado em reparos de estruturas “offshore” e na industria naval. Esta técnica de
soldagem tem se mostrado prética e econémica para refor¢o e reparo de estruturas
subaquaticas em razdo da simplicidade do equipamento (fonte de energia, cabos,
porta-eletrodo e eletrodos), baixo custo, facilidade de operacéo e rapidez.

A SSM é realizada diretamente dentro d’agua, sem nenhuma barreira entre o
soldador/mergulhador e a solda. Devido a este ambiente aquoso, as soldas
produzidas sdo de qualidade inferior quando comparadas as soldas realizadas em
condicdes atmosféricas [41]. Na SSM com eletrodos revestidos o arco elétrico e o
metal depositado sdo protegidos por uma bolha gasosa produzida pelos gases
provenientes do revestimento do eletrodo, além da propria dissociacdo da dgua em
oxigénio e hidrogénio, que aumenta com o aumento da temperatura. O calor
produzido pelo arco elétrico € intenso o suficiente para fundir o eletrodo e a parte
da junta que serd soldada. A Figura 30 mostra 0 esquema de uma regido soldada.
Sao utilizados eletrodos especiais e 0 processo € realizado manualmente, assim
como se faz em uma solda atmosférica. A fonte de soldagem esta localizada na
superficie sendo a conexdo com o mergulhador/soldador através de cabos e

mangueiras.

ALMA DO ELETRODO

BOLHA DE GAS

REVESTIMENTO DO
ELETRODO

s
SOLDA DEPOSITADA “‘//// \7

IMETAL DE BASE

ARCO ELETRICO

Figura 30: Esquema de uma regido soldada
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2.4.2. Descontinuidades em Soldagem Subaquatica Molhada

Os principais problemas que afetam diretamente as propriedades mecanicas
do metal de solda séo a elevada taxa de resfriamento e a dissocia¢ao da dgua (H+e
O") causada pelo calor do arco elétrico.

A elevada taxa de resfriamento induzida pelo ambiente aquoso aumenta a
dureza na zona termicamente afetada — ZTA (formacdo de microestruturas
martensiticas), e resultara em perda de tenacidade e de ductilidade do metal de
solda [42]. A &gua, por ser um Oxido termodinamicamente instavel, pode ser
facilmente decomposta em hidrogénio e oxigénio através do calor gerado pelo
arco elétrico. Estes gases podem se recombinar formando novamente vapor
d’4gua ou podem também ser absorvidos pelo metal liquido, na ponta do eletrodo,
durante a transferéncia do metal ou na poca fundida. A absor¢édo de oxigénio e de
hidrogénio obedece a Lei de Sievert, segundo a qual a quantidade do elemento
dissolvido num liquido, em uma determinada temperatura, é proporcional a raiz
quadrada da pressdo parcial do gas. Por esta razdo, quanto maior for a
profundidade em que é realizada a solda, maiores serdo as pressdes parciais de
hidrogénio e de oxigénio e, maiores serdo as concentracdes destes elementos no
metal de solda.

Com isso, problemas como trincas de hidrogénio, porosidade, inclusdes e
perda dos elementos desoxidantes (Mn, Si, C) sdo bastante comuns em soldagem

subaquéatica molhada.

2.4.2.1. Oxigénio

O oxigénio absorvido no metal de solda reagira primeiramente com
elementos desoxidantes presentes no metal liquido como silicio e manganés,
formando 6xidos estaveis, como mostra o diagrama de Richardson-Ellingham,
(Figura 31), que poderdo ser eliminados do metal de solda na forma de escéria, ou
ficar aprisionados, na forma de inclusdes ndo metalicas. Se a quantidade de
elementos desoxidantes for pequena o proprio ferro ird reagir com o oxigénio,
formando FeO, conforme o diagrama de fases Fe-O (Figura 32), que mostra
também que a solubilidade do oxigénio no ferro € em torno de 0.22 % em massa
em cerca de 1600°C. O teor de oxigénio no metal de solda aumentard com o

aumento da pressdo parcial de oxigénio e se estabilizard quando seu limite de
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solubilidade no liquido for alcancado. O oxigénio medido no metal de solda ficara
quase todo sob a forma de inclusdes de 6xidos [43].

Temperature (K)
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Figura 31: Diagrama de Richardson-Ellingham [44]
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Figura 32: Diagrama de fases Fe-O [45]

2.4.2.2. Hidrogénio

Dois problemas podem ocorrer em consequéncia da absor¢ao do hidrogénio
durante o processo de soldagem molhada em acos: porosidade e fissuracéo
induzida pelo hidrogénio.

O hidrogénio ndo forma nenhum hidreto estavel, capaz de limitar sua
solubilidade no ferro. Assim, quanto maior for a profundidade de soldagem, maior
sera a quantidade de hidrogénio dissolvida no metal liquido na poca de fuséo.

Nos acos, os fons H* se dissolvem no metal fundido, permanecendo retidos
em supersaturacdo, nao sO pela rapidez do resfriamento como também pela
descontinuidade na curva da temperatura de solidificacdo. Os ifons H™, ja em
estado supersaturado pelas condicdes de solidificacdo, tém sua solubilidade
diminuida por uma segunda descontinuidade na curva de solidificagdo com a

temperatura, agora, porém em fase solida, no momento da transformagdo y — a.
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Ocorre, porém, uma descontinuidade em sentido inverso relativamente ao
coeficiente de difusdo D. Estas duas particularidades desempenham papel
importante na ocorréncia da fissuragéo a frio. Pela supersaturagéo, o hidrogénio
dissolvido no metal fundido tende a difundir espontaneamente. O hidrogénio que
permanece no corddo € chamado de residual e, o que migra de hidrogénio
difusivel [46]. O diagrama de equilibrio Fe-H mostra como estes dois elementos
se comportam (Figura 33).

Porcentagem em peso de hidrogénio
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Figura 33: Diagrama de fases Fe-H [47]

2.4.3. Descontinuidades no Metal de Solda Molhada

Descontinuidade pode ser definida como uma interrupcao fisica da estrutura
de uma solda, como por exemplo, falta de homogeneidade de caracteristica
mecanica, fisica ou metaldrgica. Uma solda que possui descontinuidades néo é
necessariamente defeituosa, esta condi¢cdo depende da aplicacdo a que se destina o
objeto (peca ou componente). A presenca de defeito torna o metal de solda

incapaz de atender aos requisitos minimos de aceitacdo da propria norma de
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fabricacdo. Soldas defeituosas precisam de reparo ou, até mesmo, serem
substituidas [48].
No presente trabalho, as descontinuidades de interesse sdo porosidade,

trincas e inclusoes.

2.4.3.1. Porosidade

A porosidade ¢é formada pelo acimulo de gases na poca de fusdo, durante o
processo de solidificacdo do metal de solda e estes poros podem possuir dois tipos
de formatos, esféricos ou alongados.

Os principais fatores que favorecem a producdo de poros na solda molhada
sdo: o revestimento do eletrodo, a pressdo (profundidade) e a estabilidade do arco.
A alta taxa de resfriamento diminui a solubilidade dos gases no metal liquido de
solda. Com a rapida solidificacdo, as bolhas ficam aprisionadas no metal de solda
formando os poros [49]. Com isso, a porosidade acaba sendo um dos principais
problemas na SSM [50, 51].

Para que haja a nucleacédo de poros, a pressédo parcial dos gases solaveis (Pg)

deve ser maior que a soma dos fatores Pa, Pn e Py, isto é:

Pg>Pa+ Ph+ Po eq. (1)

onde P, € a pressdo atmosférica, Pn é a pressdo hidrostatica e P, € 0 aumento da
pressao devido a curvatura do poro. Py é o resultado da divisdo de duas vezes a
tensdo superficial (metal liquido/gas no poro) pelo raio do poro (P, = 2yIr,
Equacdo de Young-Laplace).

A nucleacdo ocorre quando o seu raio critico é alcancado, de forma que o
poro cresce homogénea e espontaneamente enquanto houver elementos gasosos
disponiveis. Na soldagem molhada, estes elementos gasosos encontram-se livres
em grande quantidade, logo o tamanho do poro sera determinado pela velocidade
de resfriamento da poga de solda (metal liquido). Para isso ser verdade, as

condigdes, como por exemplo a profundidade, devem ser as mesmas.
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E sabido que o resfriamento em soldas molhadas é rapido. Por este motivo,
a maioria dos poros encontrados nestas soldas tem o didmetro um pouco maior
que seu raio critico [52].

Através da equacdo 1, seria de se supor que com O aumento da
profundidade, menos poros se formariam, pois Pn ird& aumentar.
Experimentalmente, é visto que ocorre 0 oposto, onde a porosidade do metal de
solda aumenta com a profundidade. Este fato acontece porque, com o aumento da
profundidade, os teores de hidrogénio e oxigénio (Pg), no arco elétrico, aumentam
muito mais do que a pressdo hidrostatica (Pn). Isto explica o aumento da
porosidade com o aumento da profundidade no processo de soldagem molhada
com eletrodos revestidos [53].

A Figura 34 contém imagens obtidas por MicroTC e reconstru¢des 3D de
uma peca de aco com solda molhada. Poros de diversos tamanhos e formas séo

visiveis.

Welding
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Figura 34: Imagens de poros produzidas por microtomografia de raios-X em metal de
solda molhada [54]

2.4.3.2. Trincas de Hidrogénio (Trincas a Frio)

As trincas sdo descontinuidades associados a presenca do hidrogénio e a
concentracdo de tensdes no metal de solda. Em SSM, elas aparecem depois do
processo de soldagem, podendo levar horas e até dias para 0 seu surgimento e
apresentar tamanhos bem pequenos, abaixo do limite de deteccdo por tecnicas
tradicionais de inspecdo. Por esta razdo, estas trincas sdo consideradas
extremamente perigosas. As trincas de hidrogénio sdo geradas pelo hidrogénio

difusivel e podem aparecer tanto na ZTA quanto no cordado de solda.
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O trincamento na regido da junta soldada ocorre entre 100°C - 200°C e seu
surgimento depende da acdo simultanea de varios fatores, tais como, a presenca de
hidrogénio dissolvido no metal de solda liquido, as tens@es residuais associadas a
soldagem, a baixa temperatura (menor que 150°C) e, por fim, uma microestrutura
fragil (martensita). Nenhum destes fatores, isoladamente, produziria trincas no
metal de solda [55, 56].

A formacdo de trincas se d&, principalmente, pela presenca de hidrogénio
atdbmico (H), proveniente do ambiente aquoso, que se difunde em locais especiais
como microporos, na interface entre inclusdes e matriz, onde se combinam
formando H.. Esta molécula, que ndo pode se difundir pela rede, acaba se
acumulando e, com isso, gerando um aumento de tensdo naquela regido, que
finalmente se rompe, servindo como um local de propagacdo da trinca. A Figura
35 mostra trincas no metal de solda molhada, observadas por microscopia 6tica,

enquanto a Figura 36 a mostra trincas em 3D, reconstruidas a partir de microTC.

trincas

Figura 35: Exemplo de trincas transversais em corte longitudinal no metal de solda
molhada [57]
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Figura 36: Modelo 3D de trincas em metal de solda molhada [54]

Os tipos de trincas que podem ocorrer na junta soldada séo (Figura 37) [56,58]:
(1) Trinca sob cordéo
(2) Trincas na raiz
(3) Trincas na margem

(4) Trincas transversais

Figura 37: Classificagdo das trincas pela localizag&o no cordédo de solda

Nesta tese serdo apresentados apenas resultados para trincas transversais.

2.4.3.3. Inclusdes Nao Metalicas

As inclusdes ndo metalicas sdo particulas formadas por éxidos, silicatos ou
oxi-sulfetos que se encontram dispersas no metal de solda. Elas podem alterar as

propriedades do aco dependendo da quantidade, do tamanho, da morfologia e de
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sua composicdo quimica. Estas inclusbes surgem através da reacdo do oxigénio
com alguns elementos presentes e dissolvidos no metal de solda liquido. Estes
elementos (que podem ser Mn, Si e Al) também podem ter a funcdo de
desoxidantes, isto &, reagindo com o oxigénio dissolvido e formando os
respectivos oxidos, evitando com isso a reacdo do oxigénio com o carbono e,
consequentemente, o surgimento de gases que Sdo responsaveis por porosidades e
bolhas [59].

As inclusdes podem ser classificadas de acordo com a origem (exdgenas e
enddgenas) e de acordo com a composicdo quimica (metalicas e ndo metalicas).
As exogenas sdo de origem externa, resultado da entrada de escoria na solda, da
erosdo mecanica e de reacdes quimicas. Ja as enddgenas sdo de origem interna,
derivadas de reacBes quimicas, transformacdes e precipitacdes que acontecem
dentro do metal de solda. As metélicas sdo formadas por um unico elemento, e as
ndo metélicas sdo formadas por um composto quimico (6xidos, sulfetos, fosfetos,
nitretos e cabonetos) [59].

Mesmo sendo consideradas como defeitos, as inclusdes podem ser
desejaveis no metal de solda, proporcionando melhorias na usinabilidade e
evitando o crescimento de grdos. A Figura 38 mostra uma imagem de microscopia
Otica do metal de solda molhada com inclusGes de diferentes tamanhos [60].
Estudos anteriores comprovaram também que as inclusdes podem influenciar na
nucleacdo da ferrita acicular, uma das principais microestruturas responsaveis
pelo elevado nivel de tenacidade e resisténcia mecéanica no metal de solda [61, 62,
63].
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Figura 38: Inclusbes em metal de solda molhada [60]
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Materiais e Métodos

O desenvolvimento experimental desta tese se baseia em trés etapas.
Primeiro, o processo de soldagem molhada; segundo, a obtencdo das imagens
através dos processos de MicroTC (por tubo de raios-X e sincrotron) e por FIB-
SEM e, por ultimo, a reconstrucdo, processamento das imagens e a quantificacao

dos objetos. O detalhamento de cada etapa esta relatado a seguir.

3.1. Soldagem Molhada

Foram utilizados eletrodos de revestimento rutilico, em diferentes
condicBes, que resultaram em metais de solda com as composi¢des quimicas
apresentadas na Tabela 3. Os eletrodos utilizados por esta pesquisa foram
eletrodos rutilicos comerciais. Sua alma é de um aco baixo carbono, com diametro
de 3,25 mm e comprimento de 35 mm. As chapas usadas foram de ago ASTM A-
36 com dimensdes de 150 x 280 mm e espessura de 16 mm (Figura 39). Com
estes eletrodos foram soldadas juntas de topo com chanfro V de 45°. Destas
juntas, os corpos de prova foram retirados para serem analisados por MicroTC e
FIB-SEM.

Tabela 3: Composi¢do quimica do metal de solda (% em massa)
Mn Si o) P S C Ni Mo ‘

IN 0,609 0,370 0,079 0,025 0,008 0,075 0,036 0,44

1w 0,338 0,193 0,11 0,0235 | 0,007 | 0,0953 | 0,0264 | 0,0025

3W 0,4 0,238 0,259 0,014 0,006 0,066 0,034 | 0,005

5w 0,29 0,175 0,221 0,015 0,006 0,142 0,034 | 0,003
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Figura 39: Chapa de ago ASTM A-36

A soldagem foi realizada no laboratério de soldagem da Universidade
Federal de Minas Gerais (UFMG). Para a realizacdo deste processo foi utilizada
uma fonte eletrénica — LINCON ELETRIC, modelo POWER WAVE 450. As
soldas foram feitas em agua doce, por arraste, na posicdo plana, em polaridade
direta, com inclinacdo do eletrodo de 60° e corrente na faixa de 150 a 170 A. Os
numeros de passes depositados para a elaboracdo da solda foram de 12 a 14. O
dispositivo de soldagem por gravidade foi inserido dentro do simulador

hiperbarico para realizacdo das soldas em pressfes acima da ambiente (Figura 40).

Figura 40: a) Simulador de soldagem hiperbarica e b) Sistema de soldagem por

gravidade operando em pequenas profundidades.
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3.2. Corpos de Prova

Para esta pesquisa foram utilizados, ao todo, sete corpos de prova de
diversos formatos e composicdo quimica. A Tabela 4 sumariza as principais
caracteristicas das amostras, o tipo de defeito que se busca visualizar, e a técnica

experimental utilizada em cada caso.

Tabela 4: Amostras, defeitos e técnicas experimentais utilizadas

Profundidade Formato Dimensdes
Amostra Codigo de Soldagem  Defeito da Técnica
(mm)
(m) amostra
1 3W1 10 Poros Cilindro | 3,5x5 (DxH) MicroTC
2 5W1 20 Poros Cilindro 3x5 (DxH) MicroTC
3 5W1 20 Poros Cilindro 4x5 (DxH) MicroTC
4 IN1 0,5 Trincas Prisma 4x4x10 MicroTC
5 w1 0,5 Trincas Corpo~de Variavel MicroTC
Tracéo

~ . 0,25x0,5 MicroTC

6 w1 0,5 Inclusbes | Cilindro (DxH) Sincrotron
7 1w1 0,5 Inclusées Chapa * FIB-SEM

* - area efetivamente observada de = 30 x 15 pm

Os principais parametros utilizados para a escolha destas amostras foram o
tipo de revestimento do eletrodo de soldagem (rutilico) e a profundidade de
soldagem. O revestimento rutilico eleva a susceptibilidade a fissuracdo pelo
hidrogénio difusivel, que chega a atingir concentracdes de, aproximadamente,
90ml/100g. A variacdo da profundidade de soldagem, e também do hidrogénio
dissolvido no metal de solda, leva a uma variagdo de porosidade [64]. Como esta
tese propbe-se um estudo da metodologia de analise 3D destes defeitos, isso
justifica a escolha de deste tipo de eletrodo.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1021528/CB


PUC-RIo - Certificacao Digital N° 1021528/CB

62

3.2.1. Observacéao de Poros

Visando a observacdo de poros, trés amostras cilindricas (de numeros 1, 2 e
3) foram retiradas de pedacos de metal de solda com dimensdes de,
aproximadamente, 1 x 1 x 1 cm. As amostras cilindricas 1, 2 e 3 possuem

dimensGes de, respectivamente, 3,5 x 5 mm, 3 x5 mm e 4 x 5 mm (Figura 41).

[———3—> Amostra Cilindrica

Metal de base €——

—T—> Metal de Solda

Figura 41: Amostras cilindricas

3.2.2. Observacéao de Trincas

A andlise de trincas foi realizada em duas amostras com caracteristicas
bastante distintas e complementares.

A amostra 4 tinha a forma de um pequeno prisma de 4 x 4 x 10 mm, retirado
da regido soldada. Estas dimens@es foram otimizadas para permitir atingir maior
resolucéo espacial em um dos experimentos de microTC.

Ja a amostra 5 foi preparada para um experimento mais sofisticado, visando
avaliar os limites de deteccdo de trincas por microTC. Para isso uma amostra mais
extensa do metal de solda, ja contendo trincas, foi retirada e usinada na forma de
um corpo de prova para ensaio de tracdo uniaxial. Uma fotografia da peca é
apresentada na Figura 42, e suas dimensdes originais estdo detalhadas na Figura
43.

Figura 42: Corpo de prova para o ensaio de tracédo
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Figura 43: Dimensdes do corpo de prova antes do ensaio de tracao (em mm)

A amostra foi usinada de forma a ter 5 regides com larguras distintas (entre
10 e 7,5 mm, em intervalos de 0,5 mm). A ideia foi criar regides que sofreriam
diferentes tensGes e deformacgdes durante o ensaio, de forma que as trincas
fechadas previamente presentes passassem a ter aberturas diferentes nas varias
secdes — quanto mais estreita a secdo maior seria a abertura das trincas. A peca foi
tomografada antes do ensaio de tragdo. A amostra foi deslocada verticalmente
dentro do tomografo para obter imagens das diversas secdes.

Apbs o ensaio de tracdo, 0 corpo de prova apresentou as medidas mostradas
na Figura 44. As sec¢Oes foram nomeadas A, B, C, D, E e F. As cargas e 0
alongamento obtidos pelo ensaio de tracdo estdo apresentados na Tabela 5. Apesar
da inconsisténcia na medida de deformacéo da se¢do C, onde apresentou um valor
gue ndo segue a sequéncia crescente em relacdo a crescente tensao aplicada a cada
secdo, o comportamento geral foi o esperado. Em seguida, a peca inteira foi

novamente tomografada.
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Figura 44: Corpo de prova depois do ensaio de tracdo
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Tabela 5: Medidas de tenséo e deformacéo obtidas no ensaio de tracao

Secdo o (Mpa) £ (%)

A 374,98 | 0,00
B 394,72 | 0,72
C 416,65 | 0,36
D 441,15 | 1,66
E 468,73 | 3,09
F 499,98 | 15,65

3.2.3. Observacéao de Inclusdes

A amostra 6 também foi retirada de um bloco de metal de solda. Depois de
obter o formato cilindrico, esta amostra foi polida manualmente para alcangar um
diametro bem pequeno, para que fosse possivel a analise de tomografia no
sincrotron. O formato conico foi causado pelo polimento manual, e néo

comprometeu as analises subsequentes.

144 micra
<>

mu

~ 530 micra

] V¥

250 micra

Figura 45: Geometria da amostra 6

A amostra 7, para anélise por FIB-SEM, também foi retirada de um bloco de
metal de solda. Deste metal de solda, foi usinada uma fina placa, como mostra a
Figura 46, para a analise. O volume efetivamente observado foi de 30 x 14 x 9

pm.
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Figura 46: Amostra para a andlise das inclusdes através do FIB-SEM

3.3. Microtomografia Computadorizada por Raios-X

Nesta etapa as projecdes das amostras foram adquiridas. O processo de
microTC foi realizado em quatro equipamentos distintos: Arizona State
University (ASU - EUA), Advanced Photon Source (APS Chicago - EUA), GE
Phoenix vjtome|x (Aalen University - Alemanha) e XRadia MicroXCT 200,
(California - EUA). As tabelas 6 a 9, a seguir, listam as diferentes condicdes de

aquisicdo.
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Tabela 6: Condi¢cbes de aquisicdo — ASU — Observacéo de Poros

Amostras
Condicoes
N° de projecdes 721 721 721
Voltagem (kV) 150 140 150
Corrente (uA) 100 30 30
Poténcia (W) 4,5 3,8 4,5
Distancia detector-amostra (mm) | 43,47 35,9 49,94
Tempo de exposi¢ao (s) 40 60 40
Tempo total (h) 9,45 12 8,5
Tamanho do pixel (um) 3,8 3,2 4
Binning 2 2 2
Cintilador (um LAG) 50 50 50
Angulo inicial 0 0 0
Angulo final 180 180 180
Intervalo angular 0,25 0,25 0,25

Condicdes

Alta Resolucao

Amostra 4

Tabela 7: Condi¢bes de aquisicdo — XRadia MicroXCT 200 — Observagédo de Trincas

Baixa Resolucéo

Objetiva 4X 4X
Fonte (KV/W) 150/10 150/10
Tamanho do pixel (um) 2,17 4,3
Angulo inicial e final -180//180 -180/180
Numero de projecdes 3000 2000
Tempo por projecao (s) 15 4
Tempo total de aquisicao (h) 14,5 3,3
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Tabela 8: Condi¢cbes de aquisicdo - GE Phoenix v|tome|x - Observacédo de Trincas

Condicoes Amostra 5

Tubo de raio-X Nanofocus

Magnificag&o 14,1x

Tamanho do pixel (um) 9,00

Tabela 9: Condi¢des de aquisigdo - Sincrotron APS Chicago - Observacao de Inclusbes

Condicdes Amostra 6

Numero de projecdes 1441
Energia do Raio X (KeV) 27,2

Distancia amostra-detector (mm) 30
Tempo de exposicdo (ms) 300
Tempo total (m) 20,5
Lente objetiva 10x
Tamanho do pixel (um) 0,74

Cintilador 100 ym LAG

Angulo de inicio 0
Angulo final 180
Intervalo angular 0,12

3.4. FIB-SEM

Estas analises foram realizadas no laboratério de Microscopia (Labmi) do
Instituto Nacional de Metrologia (INMETRO). O sistema utilizado foi o Dual
Beam, modelo Nova Nanolab 600, fabricado pela FEI.

As imagens foram obtidas com o feixe de elétrons, enquanto o feixe de ions
foi utilizado para desbastar a amostra. O sinal gerado no MEV foi o de elétrons
secundérios. A Tabela 10 mostra as condi¢des de aquisi¢do das imagens.
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Tabela 10: Condi¢8es de aquisicdo FIB-SEM (INMETRO)

Condicoes Amostra 7

Tamanho do pixel x-y (hm) 4,85
Espagamento z (hm) 46
Beam Dwell Time (s) 3 x 107

Magnificagdo 30.000x
Voltagem (kV) 2
Resolucéo (pixel) 2048 x 1768
Corrente (nA) 0,84
Numero de imagens 196
Tempo de aquisi¢édo total (h) =05

3.5. Técnicas de Microscopia Complementares

Para validar alguns resultados, foi necessaria a utilizacdo de Microscopia
Otica (MO) e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Os microscopios
utilizados foram: Para microscopia Otica: Axiolmager M2m da Zeiss (Laboratério
de Microscopia Digital — LMD, PUC-Ri0) e para microscopia eletronica: JSSM —
6510LV da Jeol (Laboratério de Microscopia Eletronica — LME, PUC-Ri0).

3.6. Reconstrucédo 3D, Processamento e Anélise de Imagens

As diversas projecdes de MicroTC devem ser processadas por um algoritmo
de reconstrucdo para que as imagens de camadas sejam obtidas. Este € um
procedimento padrdo em softwares acoplados aos equipamentos de
microtomografia. O software de reconstrugédo utilizado nas imagens produzidas na
ASU foi o MATLAB e o algoritmo de reconstrucdo foi o FDK (Feldkamp-Davis-
Kress) Fourier Backprojection. Ja nas imagens adquiridas pela Aalen University,
0 algoritmo de reconstrucdo usado foi baseado na Transformada de Radon.

As imagens geradas por FIB-SEM ja correspondem a imagens “reais” (ndo
sendo projecOes), mas exigem uma etapa de alinhamento antes do processamento.

Uma vez obtidas pilhas de imagens alinhadas, por qualquer uma das
técnicas, segue-se a etapa de processamento de imagens. Esta etapa é

normalmente constituida por passos de pré-processamento para reducao de ruido,
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segmentacdo para discriminacdo dos defeitos e poOs-processamento para
eliminacdo de objetos espurios. Em seguida, modelos sdo gerados para
visualizagdo em 3D.

Finalmente, realiza-se a etapa de analise e quantificacdo dos objetos, na qual
diversos parametros séo obtidos tais como: quantidade de defeitos por unidade de
volume, volume e area de superficie de cada defeito, forma e alinhamento.

As etapas de pré-processamento, segmentacdo e pds-processamento foram
basicamente as mesmas para todas as pilhas de imagens de MicroTC, isto é, as
ferramentas utilizadas foram similares. Somente alguns parametros foram
variados por causa das caracteristicas particulares de cada pilha de imagens. O
principal software utilizado para o processamento foi o FI1JI/ImageJ.

Durante o processamento destas imagens foram usadas tanto fungdes 2D,
que atuam sobre camadas da pilha, quanto 3D, que atua sobre o volume da

amostra.

3.6.1. Aquisicdo de Imagens

Duas técnicas foram utilizadas para a aquisicdo das imagens, ilustradas na

Figura 47e na Figura 48, como referéncia visual para as etapas posteriores.
e MicroTC:

Tubo de Raios X Sincrotron

Figura 47: Exemplos de imagens adquiridas por microtomografias por tubo de raios-X e

sincrotron
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e FIB-SEM:

—
1000 nm

Figura 48: Imagem de inclusdes produzidas pelo FIB-SEM

3.6.2. Pré-Processamento

O pré-processamento se inicia com os filtros Sigma, Gaussian Blur 3D ou
Anisotropic Diffusion 2D, com a finalidade de reduzir o ruido presente na
imagem. Apds a filtragem, os passos seguintes foram o alinhamento das camadas
(no caso do FIB-SEM) através do Linear Stack Alignment with SIFT e a correcéo
de iluminag&o de fundo.

O Linear Stack Alignment with SIFT — FI1JI/ImageJ é um algoritmo que tem
a funcéo de alinhar imagens. Ele localiza os pontos homologos entre as imagens
que ndo estdo alinhadas para que, em seguida, possa ordena-las precisamente [65].

e Filtros:

O Filtro Sigma é um filtro passa-baixa que so inclui no calculo da média de
uma dada vizinhanca os pixels cujas intensidades sejam proximas do valor médio
da vizinhanga como um todo. Existem dois parametros que podem ser alterados: o
tamanho, que representa o tamanho da vizinhanca de anélise, e o Sigma, valor
maximo de desvio em torno da média abaixo do qual um pixel é incluido no
calculo. Em resumo, o filtro Sigma reduz o ruido preservando os detalhes da
imagem [66]. No FlJI/ImageJ, este filtro s6 estd disponivel em 2D, de forma que
ele deve ser aplicado a cada camada da pilha de imagens. A Figura 49 mostra um

exemplo de aplicagéo do filtro.
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Figura 49: Exemplo do filtro Sigma 2x2.

a) Imagem original e recorte ampliado, b) Imagem filtrada e recorte ampliado.
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O Gaussian Blur 3D é um tipo de filtro passa-baixa que borra a imagem
usando um kernel com pesos que aproximam uma fungdo gaussiana, neste caso
nas 3 direcBes. Este filtro é muito usado para reduzir ruido, porém ele também
reduz pequenos detalhes da imagem. E possivel controlar o valor de Sigma (o
desvio padrdo da Gaussiana) nos eixos X, y e z. Como este filtro preserva pouco 0s
detalhes da imagem, mas em contra partida é um filtro 3D, ele foi usado nas
imagens onde 0s objetos de interesse sdo grandes (da ordem de centenas de
micra), sendo neste caso, 0S poros presentes no metal de solda. A Figura 50 ilustra

a aplicacéo do filtro.
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Figura 50: Exemplo do filtro Gaussian Blur 3D. Valor do Sigma igual a 2

a) Imagem original e recorte ampliado, b) Imagem filtrada e recorte ampliado.

O filtro Anisotropic Diffusion 2D [67] também é uma 6tima ferramenta para
reduzir ruidos sem remover os detalhes, que podem ser bordas, linhas ou outras
particularidades que sdo importantes para a interpretacdo das imagens digitais.
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Existem varios parametros (Figura 51) que podem ser ajustados de acordo com a
imagem que sera filtrada. Trata-se de um filtro complexo, cuja descri¢do
detalhada estda aléem do escopo desta tese. No entanto, os valores padrdes
sugeridos na interface do filtro oferecem bons resultados, sendo necessario apenas

estabelecer o nimero minimo de iteracdes que ofereca um resultado adequado.

® ) ) 2D Anisotropic Diffusion Tschumperle-Deriche v0.3

Number of iterations 20
Smoothings per iteration 1
Keep each '7270~ iteration
al (Diffusion limiter along minimal variations) W
a2 (Diffusion limiter along maximal variations) 0.90
dt (Time step) W
edge threshold height .5.0

| Show filter stats || Show time stats

| Add labels

Incorrect values will be replaced by defaults.
Labels are drawn in the foreground color.
Press Esc to stop processing.

( cancel ) ( oK )

Figura 51: Janela de comando do filtro Anisotropic Diffusion 2D

O Filtro Anistropic Diffusion 2D é bastante exigente do ponto de vista
computacional. Sua aplicacdo a uma pilha tipica contendo centenas de imagens
pode demorar varias horas em computador com processador da familia i7. Por
isto, s6 deve ser aplicado quando os demais filtros ndo oferecem bons resultados.

Dentre as diversas imagens processadas, aquelas que contém trincas sdo as
mais dificeis de processar, dada pequena espessura destas descontinuidades. A
Figura 52 ilustra a aplicacdo do filtro, com os parametros apresentados na Figura
51, a uma imagem de MicroTC de solda contendo trincas.
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Figura 52: Exemplo do filtro Anisotropic Diffusion 2D (parAmetros padréo conforme a

Figura 51). a) Imagem original e recorte ampliado, b) Imagem filtrada e recorte ampliado.

e Correcdo de iluminagdo de fundo
Neste trabalho foram utilizados dois tipos de correcdo de fundo: Subtracédo
de da imagem filtrada com passa-baixa (que denominaremos Low Pass) e Rolling

Ball [68]. A seguir, cada método sera explicado e exemplificado.
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A subtracdo por Low Pass funciona da seguinte forma: sobre a imagem
irregular, aplica-se o filtro Low Pass com o kernel bem grande, diversas vezes, até
que os objetos figuem completamente borrados, mas o fundo irregular seja
preservado. Depois, subtrai o resultado da imagem irregular original, obtendo uma
imagem com o fundo corrigido. A Figura 53 e a Figura 54 mostram um exemplo

de aplicacao deste filtro em duas imagens.

Figura 53: Imagens originais com fundo irregular

§ ¥ ) ——
¥ i L 500 pm 500 pm

< RS E A R ) i k¥ L
Figura 54: Imagens da Figura 53 ap0s correcao por subtracdo do Low Pass

O Rolling Ball [68] € um algoritmo utilizado para corrigir iluminagdo de
fundo das imagens. Um valor de fundo local é determinado para cada pixel
através de uma média de um circulo em torno do pixel. Em seguida, este valor é
subtraido da imagem original, esperando que as grandes variacdes espaciais de
intensidade de fundo possam ser removidas. O raio deve ser ajustado para, pelo

menos, 0 maior objeto que ndo faga parte do fundo.
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Esta ferramenta foi usada devido a parte escura ao redor da amostra. Esta
area escura é proveniente do zoom Otico do microtomografo. Foram
experimentados os métodos mais tradicionais de correcdo, porém as imagens ndo
apresentaram um bom resultado, gerando um grande anel escuro ao redor da area
de interesse. Com isso, 0 método Rolling Ball foi 0 que mais se aproximou de um

bom resultado. A Figura 55 mostra um exemplo de aplicagéo deste filtro.

500 pm

Figura 55: Imagem com fundo irregular e imagem corrigida com Rolling Ball

3.6.3. Segmentacéo

Uma vez reduzido o ruido e corrigidos os problemas de iluminacdo, os
objetos de interesse (poros, trincas ou inclusdes) devem ser discriminados na
etapa de segmentacao.

Como se sabe, a segmentacdo é quase sempre a etapa mais complexa do
processamento de imagens e também pode ser a etapa mais longa, podendo levar
de 1 a seis meses de trabalho. Seus resultados sdo fortemente dependentes da
complexidade da imagem, da presenca de ruido e de problemas de iluminacdo. No
caso de imagens 3D esta complexidade é ainda maior ja que um grande nimero de
imagens (das camadas) deve ser segmentada e estas imagens podem apresentar
variacOes de brilho e contraste entre si, além dos demais defeitos.

O software predominantemente utilizado nesta tese, o FIJI/ImageJ, oferece
diversos métodos de segmentacdo baseados em limiar (threshold). E possivel
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escolher os limiares de forma manual ou utilizar um dos 16 métodos automaticos,
que se baseiam na analise do histograma [69].

Considerando a variabilidade entre camadas, raramente foi possivel
encontrar um valor fixo de limiar para todas as camadas de cada uma das diversas
pilhas. Diversos enfoques foram testados para reduzir a variabilidade entre
camadas. O método mais comum — normalizar todas as imagens subtraindo a
intensidade média e dividindo pelo desvio padrdo das intensidades — foi testado,
mas ndo deu bons resultados.

Por outro lado, os métodos automaticos baseados na analise do histograma
podem, em principio, se adaptar a varia¢Ges, ja que o limiar é recalculado para
cada camada em funcdo de seu histograma. No entanto as caracteristicas das
imagens, especialmente as de MicroTC prejudicaram este enfoque. Os objetos de
interesse — trincas, poros e inclusdes — correspondem a pequenas regides escuras
em um amplo fundo claro. Além disso, estes objetos ndo estavam presentes em
todas as camadas. Assim, a andlise automatica dos histogramas se mostrou
instavel e nenhum dos 16 métodos disponiveis apresentou resultados consistentes.

Buscou-se implementar uma rotina que iniciasse com limiares automaticos e
os alterasse para aproxima-los da escolha 6tima realizada pelo operador em
algumas camadas de referéncia. Ainda assim, os resultados ndo se mostraram
adequados.

Assim, finalmente, optou-se por escolher um limiar manual fixo para todas
as camadas de cada pilha de imagens, ainda que isto gerasse erros de
segmentacdo. O limiar de cada pilha foi escolhido de forma a detectar a grande
maioria dos objetos de interesse, ainda que isto implicasse em selecionar também
regibes de ruido. Como sera visto na proxima secdo, estes defeitos foram
parcialmente tratados na etapa de pos-processamento.

A Figura 56 ilustra esta situacdo para duas camadas de uma pilha. O uso de
um limiar fixo (143) implica em super-segmentacdo com inclusdo de ruido em

uma camada e uma leve sub-segmentagdo em outra camada.
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Figura 56: Exemplos escolha manual de limiar (143). Imagens binarias superpostas em
imagens pré-segmentadas. Na imagem (a) ocorre super-segmentacao e inclusdo de

ruido. Na imagem (b) ocorre uma leve sub-segmentacao.

79


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1021528/CB


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1021528/CB

80

Dentre as diversas pilhas de imagens e os 16 métodos automaticos testados,
identificou-se uma pilha especifica para a qual o método de Yen [70] fornecia
bons resultados. Este método é uma variante do método de maximizacdo de
entropia [71], propondo uma maximizacdo de uma funcdo de correlacéo
envolvendo a discrepancia entre a imagem original e a imagem segmentada. De
acordo com os autores, a complexidade computacional € menor e 0 método
consegue estabelecer automaticamente limiares para segmentagédo multimodal.

A descricdo matematica do método estd fora do escopo desta tese, mas
alguns resultados tipicos estdo apresentados na Figura 57. Neste caso, ocorre
pouquissima segmentacdo de ruido e praticamente ndo ocorre sub-segmentacao.
Assim, esta pilha especifica foi segmentada com o método de Yen, recalculando o

limiar para cada camada.
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Figura 57: Exemplos do modo automatico Yen para duas camadas de uma pilha de

imagens. Imagens binarias superpostas em imagens pré-segmentadas.

81


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1021528/CB


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1021528/CB

82

3.6.4. P6s-Processamento

Esta etapa final foi composta pelas etapas: eliminagdo por tamanho de
particulas em 2D e objetos ligados a borda, ROI Clear Outside e Fill Holes. Cada
uma destas funcdes é explicada a seguir.

e Eliminacdo por tamanho de particula em 2D e objetos ligados a borda
usando o Analyze Particles.

ApoOs a segmentacdo, a imagem binéria gerada contém ruidos que precisam
ser eliminados. A eliminacdo é feita através do tamanho do objeto (2D). Este
modo preserva, razoavelmente, a forma dos objetos de interesse, pois um valor, no
caso em pixel, é estabelecido e com isso, somente 0s objetos que sdo menores (ou
maiores), do que o valor determinado, sdo eliminados. Simultaneamente, pode-se
eliminar objetos que toquem as bordas da imagem. A Figura 58 mostra a janela de
comando desta ferramenta e a Figura 59 mostra um exemplo de aplicacdo desta

funcéo.

¢ Analyze Particles E3
Size (Um*2): W

Circularity: |0.00-1.00
Show: |Masks v

I~ Display results WV Exclude on edges
[V Clearresults I Include holes

I~ Summarize I” Record starts

I~ Addto Manager [ In situ Show

OK | Cancel| Help|

3

Figura 58: Janela de comando Analyze Particles
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e Clear Qutside
Este comando apaga os pixels externos a uma regido de interesse (ROI)
desenhada sobre a imagem. A Figura 60 mostra um exemplo de aplicagdo deste
comando para uma ROI circular aplicada sobre a imagem da Figura 59.

Figura 60: Exemplo do Clear Outside aplicado sobre a imagem da Figura 59

e Fill Holes
Este comando preenche os buracos de objetos com contorno fechado
(vizinhanca 4) [72].

3.6.5. Medicbes

Com as imagens todas ja processadas, 0 proximo passo é quantificar os
objetos de interesse. As medidas obtidas foram:
e Volume dos objetos (V)
e Fracdo volumétrica (Vv)

e NuUmero de objetos (N)


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1021528/CB


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1021528/CB

85

e Diametro (D): A maior distancia entre quaisquer dois pontos ao longo do
objeto de interesse [73]

e Espessura (Esp): Obtido a partir do mapa de distancias em 3D

e Area superficial (S)

e Comprimento (Feret Maximo - Fmax)

" (6V)%

e Esfericidade (Esf): ¥ = S

2

e Compacidade (Compactness - Comp): C = %

Esta Gltima medida, Compactness, é capaz de separar por formas o0s objetos
em 3D. Esta funcdo normaliza a razdo entre superficie e o volume. Para esferas o
valor é proximo de 1. A esfericidade pode ser obtida através da raiz clbica da

compacidade [74].

3.6.6. Visualizacao 3D

Para a visualizacdo dos modelos 3D foi utilizado a ferramenta do programa
F1Jl/ImageJ Volume Viewer. Com ele, foi possivel criar os modelos 3D, gira-los e
rotaciona-los em todas as direcdes e angulos. A iluminacdo dos objetos também
pode ser alterada, deixando os objetos mais iluminados ou menos iluminados em
diversas dire¢fes. Muitas funcOes precisam ainda ser exploradas, pois esta
ferramenta oferece uma gama de aplicagdes. A Figura 61 mostra a janela de

comando do Volume Viewer.
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Figura 61: Janela de comando do Volume Viewer
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4
Resultados e Discussoes

Para melhor compreensdo deste capitulo, a Tabela 11 resume de forma
esquematica os métodos empregados e 0s parametros quantitativos utilizados para
as diversas amostras. Em seguida, os resultados de cada amostra sdo apresentados
detalhadamente. Também foram criados videos dos modelos 3D, pois modelos

estaticos, as vezes, ndo trazem toda a informacéo relevante.

Tabela 11: Resumo dos métodos empregados e resultados obtidos

Amostras

Cédigo 3w
Aqu|s|gao SInCI’OtI’OH FIB SEM
Man e
Auto
(Yen)
V, Vy, V, Vy, V, Vv, V,Vy, N, V,VyN, V, Vy, N, V, Vy, N,
N,D,S, N,D,S, N,D,S, Esp, Esp, D, S, D, S,
Medidas Fmax, Fmax, Fmax, Fmax Fmax Fmax, ESf  Fmax, Esf
Esf, Esf, Esf,

Comp Comp Comp
* GB: Filtro Gaussian Blur 3D, AD: Filtro Anisotropic Diffusion 2D, Sigma: Filtro Sigma 2D, RB:

Rolling Ball, LP: Low Pass, CO: Clear Outside, AN: Analyze Particle 2D. FH: Fill Holes, V: Volume
dos objetos, V.: Fragdo Volumétrica, N: Nimero de objetos, D: Diametro, S: Area Superficial, Esf:
Esfericidade, Esp: Espessura, Comp: Compacidade, Fmax: Feret, Man: Manual, Auto: automatico
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4.1. Amostra 1 — Poros

A Figura 62 mostra a imagem original de uma das camadas desta amostra.

Figura 62: Amostra 1 - Imagem original

A sequéncia de processamento de imagens pode ser observada na Figura 63.
e Pré-processamento: Filtro Gaussian Blur 3D
e Segmentacdo: Limiar manual

e Pds-processamento: Invert Image e Clear Outside (imagem final)
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Figura 63: Etapas do processamento de imagem da amostra 1: (a) Imagem original, (b)

Filtro Gaussian Blur 3D, (c) Limiar, (d) Inverséao, (e) Clear Outside

Com as imagens prontas para a etapa de medi¢cdo, notou-se que nem todos
0s objetos presentes eram poros. Algumas trincas foram reveladas e, por isso, foi
necessario realizar uma separacéo por forma. Foram tentados varios metodos, e o
que mostrou o resultado mais adequado foi a discriminacdo baseada no valor da
Compacidade (Compactness) [75, 76, 77].

Com este enfoque, foi possivel separar poros de trincas e analisar se a

guantidade de trincas teria uma grande influéncia sobre o resultado geral. A
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Figura 64 mostra um grafico do volume dos objetos versus a compacidade. Uma
andlise cuidadosa das imagens permitiu definir que as trincas correspondem a
objetos de baixa compacidade e baixo volume. Na mesma faixa de compacidade
identificaram-se objetos de maior volume, que correspondem a poros com forma
irregular.

Assim, foram identificadas 9 trincas em um total de 122 objetos. Esta
pequena quantidade de trincas (circulo verde no gréfico) ndo afeta fortemente o
resultado total. Alguns poros de grande volume e bastante irregulares foram
identificados (circulo vermelho). Um outro aspecto observado foi que quanto
menor o volume, mais esférica é a forma do objeto. Para objetos muito pequenos

este efeito é realcado pela resolugdo da imagem (tamanho do voxel).
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= ® o0y o0 °
[ ]

1 E+02 . R

1E+01
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0,0 0,1 0.2 03 0,4 0,5 0,6

Compacidade

Figura 64: Amostra 1. Grafico volume versus compacidade. O circulo verde identifica

trincas. O circulo vermelho identifica poros irregulares.

As tabelas a seguir apresentam os resultados quantitativos e estatisticos dos
objetos contidos nesta amostra. A Figura 65 e a Figura 66 apresentam 0s
histogramas dos parametros didmetro e esfericidade. Estes resultados foram
obtidos pelo software AVIZO.
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Tabela 12: Amostra 1 - Resultados Globais
NuUmero Total de Objetos 122
Volume de poros (um3) 5,57 x 108

Volume total da amostra (um3) | 4,87 x 1010

Fracao volumétrica (%) 1,44

Tabela 13: Amostra 1 - Resultados dos Objetos

Area Superficial Diametro Feret Maximo Volume -
5 3 Esfericidade
(um2) (um) (um) (um3)

Média 338,46 86,9 108,9 4,57 x 106 0,81
Min 237,71 9,42 7,59 438,35 0,05
Max 3,14 x 107 769,2 926,76 2,38 x 108 1,17

Desvio 283 11 171,7 2,28 x 107 0,9

Padrao

O histograma da Figura 65 indica uma grande concentracdo de poros com

diametros entre 50 e 100 um. A média encontrada foi de 86,9 um.

80 120,00%
o 70 100,00%
g 60
2 50 80,00%
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10 50 100 150 200 250 300 350 350 400 More

Didmetro (um)

Figura 65: Amostra 1 — Histograma da distribuicdo de didmetro dos objetos e sua curva

acumulativa

O histograma da esfericidade (Figura 66) mostra que a maioria dos objetos

possui esfericidade na faixa de 0,8, 0,9 e 1. Isso significa que estes objetos

possuem forma mais esférica.
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Figura 66: Amostra 1 - Histograma de esfericidade dos objetos e sua curva acumulativa.

O modelo em 3D dos poros e do metal de solda da amostra 1 é apresentado
na Figura 67. Pode-se observar que os poros grandes sdo, na maioria, alongados.

Estes modelos foram produzidos pelo software AVIZO.

——

Direcao de
Soldagem

1000 pm

Figura 67: Amostra 1 - Modelo 3D dos poros e do metal de solda.
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4.2. Amostra 2 — Poros

A Figura 68 mostra a imagem original desta amostra.

Figura 68: Amostra 2 - Imagem original.

A sequéncia de processamento de imagens pode ser observada na Figura 69.
Pré-processamento: Filtro Glaussian Blur 3D
Segmentagdo: Limiar manual
Pds-processamento: Analyze Particles 2D (remover ruidos pelo tamanho),
Invert Image, Clear Outside, remogdo manual de ruido residual (camada

por camada).
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Figura 69: Amostra 2 - Etapas do processamento de imagem: (a) Imagem original, (b)
Filtro Gaussian Blur 3D, (c) Limiar, (d) Analyze Particles 2D, (e) Inversao, (f) Clear

Outside, (g) Edicdo manual de ruido residual.

Assim como na amostra 1, foram identificadas algumas trincas reveladas
pela microtomografia no metal de solda da amostra 2. Novamente, foi possivel

separar estes objetos através do parametro Compacidade. Foram encontradas 11
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trincas em um total de 508 objetos. Outro aspecto observado foi que os objetos
mais esféricos sdo o0s objetos de menor volume. A Figura 70 mostra o grafico
volume versus compacidade. O circulo verde apresenta as trincas encontradas,

enquanto o circulo vermelho identifica poros grandes e irregulares.
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1 E+06
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0,0 0,1 0,2 0,4 0,5 0,6

0,3 .
Compacidade

Figura 70: Amostra 2. Grafico volume versus compacidade. O circulo verde identifica

trincas. O circulo vermelho identifica poros irregulares.

A Tabela 14 e a Tabela 15 apresentam os resultados quantitativos e
estatisticos dos objetos de interesse da amostra 2. Os histogramas dos parametros
diametro e esfericidade estdo apresentados na Figura 71 e na Figura 72. Estes

resultados foram obtidos pelo software AVIZO.

Tabela 14: Amostra 2 — Resultados Globais

NuUmero de objetos 508

Volume total de objetos (um3) | 3,63 x 108

Volume total da amostra (um3) | 3,05 x 1010

Fracéo volumétrica (%) 1,18
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Média 19.735 22,05 22,12 7,15 x 10° 1,07

Min 30,53 3,95 3,18 32,4 0,25

Max 1,31 x 10°© 519,68 570,6 7,35 x 107 1,6
Desvio Padréo 123.288 58,01 63,5 5,54 x 108 0,23

O histograma da Figura 71 mostra que quase todos o0s objetos possuem valor

de diametro na faixa de 5 a 34 um.
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Figura 71: Amostra 2 — Histograma da distribuicdo de didmetro dos objetos e sua curva

acumulativa

O histograma da esfericidade revela que a maior concentracdo de objetos se

encontra em valores acima de 1,2. O tutorial do programa AVIZO [78] diz que

para valores iguais ou maiores que 1, os objetos sdo classificados como esferas.

Entdo, podemos afirmar que a maior parte dos objetos encontrados nesta amostra

é esférica.
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Figura 72: Amostra 2 — Histograma da distribuicdo de esfericidade dos objetos e sua

curva acumulativa

O modelo em 3D dos poros e do metal de solda da amostra 2 é apresentado
na Figura 73. E possivel notar que os poros sdo alongados e estdo alinhados na
direcdo perpendicular a de soldagem, pois 0s gases contidos nestes poros tentam
escapar do metal de solda. O software utilizado para montar estes modelos foi o
AVIZO.

Direcao de
Soldagem

\

1000 pm

Figura 73: Amostra 2 - Modelo 3D dos poros e do metal de solda.
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4.3. Amostra 3 — Poros

A Figura 74 mostra a imagem original desta amostra.

Figura 74: Amostra 3 - Imagem original.

A sequéncia de processamento de imagens pode ser observada na Figura 75.
e Pré-processamento: Filtro Glaussian Blur 3D
e Segmentacdo: Limiar manual
e Pds-processamento: Analyze Particles 2D (remover ruidos pelo tamanho),

Invert Image e Clear Outside.
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Figura 75: Amostra 3 - Etapas do processamento de imagem: (a) Imagem original, (b)
Filtro Gaussian Blur 3D, (c) Limiar, (d) Analyze Particles 2D, (e) Inverséo, (f) Clear
Outside.

Nesta amostra também foram identificadas algumas trincas reveladas pela
microtomografia no metal de solda. E, assim como para as amostras anteriores,
estes objetos foram discriminados por Compacidade. Foram encontradas 42
trincas em um total de 367 objetos. A Figura 76 mostra o grafico volume versus
compacidade. O circulo verde aponta onde as trincas estdo localizadas e o

retangulo vermelho identifica poros irregulares.
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Figura 76: Amostra 3. Grafico volume versus compacidade. O circulo verde identifica

trincas. O retangulo vermelho identifica poros irregulares.

A Tabela 16 e a Tabela 17 apresentam os resultados quantitativos e

estatisticos dos objetos de interesse da amostra 3. Os histogramas dos parametros

diametro e esfericidade podem ser vistos na Figura 77 e na Figura 78. Estes

resultados foram obtidos pelo software AVIZO.

Tabela 16: Amostra 3 - Resultados Globais
NUmero de objetos 367
Volume total de objetos (um3) | 5,39 x 108

Volume total da amostra (um3) | 4,57 x 1010

Fracéo volumétrica (%) 1,17

Tabela 17: Amostra 3 - Resultados dos Objetos

Area Superficial | Diametro | Feret Maximo Volume -
P 3 Esfericidade
(Mm?) (um) (um) (Hm3)

Média 41.867 52,3 48,01 1,47 x 106 0,86
Min 48.06 4,96 4 64 0,32
Max 1,47 x 106 555,3 500 8,97 x 107 1,6

Desvio 1,5 x 10° 79,36 79,73 7,51 x105 0,17

Padrao
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Podemos observar através do histograma (Figura 77) que os diametros dos
objetos estdo apresentados razoavelmente dispersos por toda a faixa de valores. A

maioria destes se encontram na faixa entre 20 e 29 pm.
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Figura 77: Amostra 3 — Histograma da distribuicdo de didmetro dos objetos e sua curva

acumulativa.

O histograma da esfericidade (Figura 78) nos mostra que um pouco mais da

metade dos objetos (190) sdo esféricos, pois estdo acima do valor 1.
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Figura 78: Amostra 3 — Histograma da distribuicdo de esfericidade dos objetos e sua

curva acumulativa.

O modelo em 3D dos poros e do metal de solda da amostra 3 é apresentado
na Figura 79. E possivel notar que os poros das amostras 2 e 3 sdo mais alongados
do que os poros da amostra 1. Isso ocorre devido a profundidade de soldagem,
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pois a amostra 1 foi soldada a uma profundidade menor do que a amostra 2 e 3. E
estes poros estdo alinhados na direcdo perpendicular a de soldagem, pois 0s gases
contidos nos poros tentam escapar do metal de solda.

Direcao de
Soldagem

1000 ym

Figura 79: Modelo 3D dos poros e do metal de solda da amostra 3.

4.4. Amostra 4 — Trincas

Da amostra 4 foram obtidos dois conjuntos de imagem, um com baixa
resolucdo (tamanho do pixel = 4,3 um) e o outro com alta resolucéo (tamanho do
pixel = 2,17 um). A Figura 80 mostra um exemplo de cada um destes dois
conjuntos. As imagens de alta resolucdo foram obtidas utilizando um recurso
especifico do microtomografo utilizado para esta andlise, o XRadia
MicroXCT200. Este equipamento dispde de um sistema 6tico entre a amostra e o
detector, com varias lentes objetivas, cada uma delas com um cintilador que
converte raios-X em luz. Desta forma é possivel focalizar e ampliar uma regido
especifica da amostra, 0 que explica a forma circular e o fundo escuro da Figura
80b.
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Figura 80: Amostra 4. a) Imagem de baixa resolucédo, b) Imagem de alta resolucéo

A metodologia utilizada para o processamento de imagem ndo foi a mesma
para as duas pilhas de imagens. As sequéncias do processamento de imagens estéo

descritas abaixo.

4.4.1. Imagens de Baixa Resolucao

Antes de dar inicio a esta etapa, todas as imagens foram recortadas para
retirar a parte externa da amostra, mantendo apenas o metal de solda. Isso torna a

segmentacdo mais precisa. Esta pré etapa é apresentada na Figura 81.

1 500 pm

Figura 81: Amostra 4 (baixa resolucdo): a) Imagem original e b) Imagem cortada
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A Figura 82 mostra os passos do processamento de imagem.
e Pré-processamento: Filtro Anisotropic Diffusion 2D, Correcdo de fundo
Subtragéo por Low Pass.
e Segmentacdo: Limiar manual
e Pos-processamento: Eliminacdo de particulas por tamanho Analyze
Particles 2D.

Figura 82: Amostra 4 (baixa resolucao). Etapas do processamento de imagem: (a)
Imagem original, (b) Anisotropic Diffusion 2D, (c) Correcéo de fundo, (d) Segmentacéo,

(e) Eliminacao de objetos pequenos (Analyze Particles 2D).

A Tabela 18 e Tabela 19 apresentam o0s resultados quantitativos e

estatisticas obtidos.
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Tabela 18: Amostra 4 (baixa resolucao) - Resultados Globais
Ndmero de trincas 643

Volume total de trincas (um3) | 2,65 x 108

Volume total da amostra (um3) | 3,37 x 1010

Fracéo volumétrica (%) 0,78

Tabela 19: Amostra 4 (baixa resolucao) - Resultados dos Objetos

volume (um?) Espessura Feret Maximo Area Superficial
(pm)
Média 6,28 x 10° 17,27 171,7 65.309
Desvio 1,6 x 108 7,89 202,3 1,38 x 105
Padrdo
Max 2,1 x 107 74,54 1.297 1,53 x10°®
Min 1.272 8,6 11,49 99,78

PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1021528/CB

A Figura 83 apresenta o histograma do Feret Maximo das trincas. Podemos
notar que muitas trincas possuem valor de Feret M&ximo entre 50 um e 100 pm.

Além disso, um numero expressivo de trincas apresenta Feret Maximo de até

cerca de 600 pm.
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Figura 83: Amostra 4 (baixa resolucao) — Histograma da distribuicdo de Feret M&ximo

das trincas e sua curva acumulativa.

A Figura 84 mostra o histograma da espessura das trincas. Observa-se que a
maior concentragdo de trincas se encontra na faixa de 20 um. Outra informagéo

que podemos verificar € que a maioria das trincas tem pequeno valor de abertura.
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Figura 84: Amostra 4 (baixa resolucdo) — Histograma da distribuicdo de espessura das

trincas e sua curva acumulativa.

7

Um modelo 3D das trincas e apresentado na Figura 85. Uma das
caracteristicas esperadas — o alinhamento transversal a direcdo de soldagem — fica

evidenciado nesta imagem.

) Y 2,77 mm

325mm X

Figura 85: Amostra 4 (baixa resolu¢éo) - Modelo 3D das trincas.
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4.4.2. Imagens de Alta Resolucéao

As imagens de alta resolucdo da amostra 4 foram processadas com a
seguinte sequéncia:
e Pré-processamento: Filtro Anisotropic Diffusion 2D, Corre¢do de fundo
Rolling Ball
e Segmentacdo: Limiar automatico modo Yen
e Pos-processamento: Eliminagdo de particulas por tamanho Analyze
Particles 2D e Clear Outside.

A Figura 86 ilustra as etapas do processamento de imagens.
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Figura 86: Amostra 4 (alta resolucéo). Etapas do processamento de imagem: (a) Imagem
original, (b) Anisotropic Diffusion 2D, (c) Corre¢&o de fundo Rolling Ball, (d)
Segmentacéo pelo método de Yen, (e) Eliminacdo de objetos pequenos, (f) Clear
Outside
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Os resultados quantitativos e estatisticos estdo apresentados na Tabela 20 e
na Tabela 21. Os histogramas da espessura e Feret Maximo estdo apresentados na
Figura 87 e na Figura 88.

Tabela 20: Amostra 4 (alta resolucéo) - Resultados Globais
NuUmero de trincas 378 ‘

Volume total de trincas (um?) | 2 6 x 107

Volume total da amostra (um?) | 7,33 x 10°

Fracéo Volumétrica (%) 0,35

Tabela 21: Amostra 4 (alta resolucéo) - Resultados dos Objetos

O e pe a ere a O Area DE 3
Média 1,16 x 10 813 76,38 19.168
Desvio 4.8 x 105 3,62 1237 65.554
Padrao
Max 4,68 x 106 42,6 852,7 535 x 105
Min 1021 434 582 141

Como podemos observar no histograma da espessura (Figura 87) a grande

maioria das trincas tem espessuras de até cerca de 11 pm.
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Figura 87: Amostra 4 (alta resolucéo) — Histograma da distribuicdo de espessura das

trincas e sua curva acumulativa.

A Figura 88 apresenta o histograma do Feret Maximo. Podemos notar que a
maior parte das trincas tem o valor de Feret M&ximo entre 30 a 40 um.
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Figura 88: Amostra 4 (alta resolugéo) — Histograma da distribuicdo de Feret Maximo das

trincas e sua curva acumulativa.

Um modelo 3D das trincas € apresentado na Figura 89. Mais uma vez, 0

alinhamento transversal a direcéo de soldagem fica evidenciado nesta imagem.
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215mm X

Figura 89: Amostra 4 (alta resolugdo) - Modelo 3D das trincas.

4.4.3. Comparacao da Distribuicdo de Comprimento (Feret Maximo)
entre as Trincas de Alta e Baixa Resolucao

Ao analisar o comprimento das trincas que foram capturadas com alta e
baixa resolucdo, é visto que existe uma grande variacdo de escala entre 0s estes
valores. Esta variacdo de escala é dada pela diferenca de resolucdo utilizada na
captura destes dois conjuntos de imagens. No conjunto de imagens capturadas
com alta resolucdo, ha de se esperar encontrar trincas maiores quando comparadas
as trincas do conjunto de imagens capturadas com baixa resolugéo, que de fato,

sdo bem menores.

45. Amostra5 - Trincas

Primeiramente, uma breve descricdo da metodologia utilizada para o

processo de tomografia da amostra 5. O corpo de prova de tracdo foi tomografado
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antes e depois do ensaio de tragdo como mostra a Figura 90. Para cobrir 0s seis
blocos de larguras diferentes, a amostra foi deslocada verticalmente no tomaografo.

A anélise visual das imagens obtidas antes do ensaio de tracdo revelou a
presenca de pouquissimas trincas, com contraste muito baixo. De fato, apesar das
caracteristicas do metal de solda apontarem para a provavel formacéo de trincas,
antes do ensaio elas estavam fechadas e praticamente invisiveis. Assim, ndo foi
possivel segmentar os objetos de interesse para obter uma medida da quantidade
original de trincas.

Apds o ensaio, como descrito a seguir, as trincas abriram e se tornaram
visiveis, com algumas limitagdes de qualidade de imagem. Dos seis blocos apenas
cinco foram analisados - o bloco F foi excluido das analises devido a fratura ter
ocorrido nesta parte (Figura 90).

Para que os resultados pudessem ser consistentes e comparaveis, uma area
de andlise de interesse foi definida (no caso, com base na area do bloco E) e usada
em todos os blocos.

B /]
Bloco B —__ &4 Fatias de
- Bloco D MicroTC
(o] ed0) \ /I
Bloco C £

Bloco B

Bloco A

Figura 90: Amostra 5 — Corpo de tragdo com secao variavel. Metodologia utilizada para a

obtencado das imagens através do processo de microtomografia.
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Todos os blocos passaram pela mesma sequéncia de processamento. Esta
sequéncia é formada por:
e Pré-processamento: Filtro Anisotropic Diffusion 2D, Correcdo de fundo
Rolling Ball
e Segmentacdo: Limiar manual
e Pos-processamento: Eliminacdo de particulas por tamanho Analyze
Particles 2D

As figuras a seguir mostram cada passo do processamento de imagens de

cada bloco.
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Bloco A

c

Figura 91: Amostra 5 — bloco A. Sequéncia de processamento de imagens: (a) Imagem

original, (b) Anisotropic Diffusionc 2D, (c) Corre¢éo de fundo Rolling Ball, (d)

Segmentacdo, (e) Eliminacdo de objetos pequenos.
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Figura 92: Amostra 5 — bloco B. Sequéncia de processamento de imagens. Mesmos

passos do bloco A.
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Figura 93: Amostra 5 — bloco C. Sequéncia de processamento de imagens. Mesmos

passos do bloco A.
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Figura 94: Amostra 5 — bloco D. Sequéncia de processamento de imagens

passos do bloco A.

. Mesmos
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Figura 95: Amostra 5 — bloco B. Sequéncia de processamento de imagens. Mesmos

passos do bloco A.
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A Tabela 22 apresenta os resultados para os 5 blocos da amostra 5. Foram
medidos o numero total e os valores médios de Feret M&ximo e espessura para as
populagdes de objetos em cada bloco. Valores de tensdo e deformacéo obtidos no
ensaio de tracdo, apresentados anteriormente na Secdo 3.2.2, também sdo

mostrados nesta tabela e serdo utilizados mais adiante na andlise dos resultados.

Tabela 22: Amostra 5 — Resultados de todas as sec¢des

€ Numero <F>

(%) detrincas (um)

Bloco A | 374,98 | 0,00 398 141 30 5,2 x 10%0

Bloco B | 394,72 | 0,72 628 130 29 5,27 x 10%

Bloco C | 416,65 | 0,36 632 144 33 5,26 x 10%°

Bloco D | 441,15 | 1,66 721 172 37 5,26 x 100

Bloco E | 468,73 | 3,09 1.200 163 38 5,28 x 10%°

<F>: Feret Maximo, <Esp>: Espessura (valores médios)

A Figura 96 mostra o grafico do nimero de trincas detectados nos blocos. E
possivel observar que a quantidade de trincas aumenta a cada bloco, o que esta
relacionado com a tensdo e a deformacdo crescentes devido a diminuicdo da
largura do bloco. Também, seria de se esperar um aumento da espessura das
trincas, o que de fato foi verificado e pode ser visualizado na Figura 97, ainda que
de maneira menos marcante.

No entanto, é fundamental comentar que este experimento esté limitado pela
resolucdo do tomografo utilizado (9 pm). Desta forma, trincas menores do que
este valor ndo sdo detectadas. Assim, parte da variagdo do nimero de trincas esta
associada ao fato de que as trincas mais abertas (p.ex. no Bloco E) passam a ser
detectadas, enquanto as trincas mais fechadas (p. ex. no Bloco A), sdo invisiveis

para 0 equipamento.
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1400
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Bloco A Bloco B Bloco C Bloco D Bloco E
Figura 96: Amostra 5 - Namero de trincas para os cinco blocos.
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Figura 97: Amostra 5 - Espessura média das trincas para os cinco blocos.

Além disso, a parte mais fina das trincas, proxima a ponta (crack tip),
também serd mascarada se estiver abaixo da resolu¢do do equipamento. Isto pode
explicar o comportamento mais constante identificado para o comprimento das

trincas, medido pelo Feret Maximo, apresentado na Figura 98.
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200,00
180,00

160,00

— 140,00
3
= 120,00
100,00
S 80,00
60,00
40,00
20,00
0,00

Bloco A Bloco B Bloco C Bloco D Bloco E

m

Comprimento

Figura 98: Amostra 5 — Comprimento médio das trincas em cada bloco.

Os modelos 3D a seguir (Figura 99 e Figura 100) mostram as trincas dos
blocos E e A. Pode-se notar que o bloco E possui muito mais trincas que o bloco
A, como ja foi representado pelos graficos anteriormente. Na imagem do Bloco A
a linha central é causada por ruido presente nas imagens mais internas da pilha, e
que ndo foi totalmente eliminado no processamento das imagens. Este ruido esta

presente em todos os blocos.
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Vaolume Viewer

Figura 100: Amostra 5 - Modelo 3D do bloco A

Os resultados apresentados acima certamente estdo distorcidos por pelo
menos trés fatores: a resolucdo do tomografo, a presenca de ruido, e a
possibilidade de que parte da populacdo analisada ndo corresponda a trincas, mas
sim poros ou até mesmo a outros defeitos da amostra.

Visando uma analise mais detalhada, a populacdo de objetos foi filtrada.
Utilizou-se uma medida de forma baseada na razdo RA = Comprimento/Espessura
dos objetos e selecionou-se os objetos com RA > 8, ou seja, objetos fortemente
alongados e finos, como se espera das trincas.

Esta filtragem implicou em uma expressiva reducdo da populacdo de objetos
considerados na andlise e em um expressivo aumento dos valores médios de

comprimento (Feret Maximo), conforme apresentado na Tabela 23.
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Tabela 23: Amostra 5 — Resultados da filtragem de trincas com RA = 8

NUumero <F> <Esp>
detrincas (um) (um)

Bloco A 33 318 30
Bloco B 45 353 26
Bloco C 45 340 26
Bloco D 45 438 44
Bloco E 68 511 51

<F>: Feret, <Esp>: Espessura (valores médios)

A relacdo entre tensdo aplicada a cada bloco do corpo de prova e os valores
médios de comprimento e espessura das trincas estd apresentada nos gréficos da
Figura 101 e da Figura 102, respectivamente. Em cada gréfico, inclui-se uma
curva de tendéncia linear por partes, que representa aproximadamente o

comportamento para duas faixas de tensdo aplicada.

550
500
450
400
350
300

250

Comprimento (um)

200
150

100
350 370 390 410 430 450 470 490

Tensdo (MPa)

Figura 101: Amostra 5 — Trincas filtradas. Relacdo entre o comprimento médio das
trincas em cada bloco e o valor da tenséo aplicada. O par de linhas pontilhadas é uma

aproximacédo com duas retas para a tendéncia observada.
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Espessura (um)
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o
o

350 370 390 410 430 450 470 490
Tensdo (MPa)

Figura 102: Amostra 5 - Trincas filtradas. Relacéo entre a espessura média das trincas
em cada bloco e o valor da tensao aplicada. O par de linhas pontilhadas é uma
aproximacédo com duas retas para a tendéncia observada. A resolucéo espacial (9 um)

esta representada pela seta vertical.

O comportamento do comprimento e da espessura das trincas, constante
para tensGes mais baixas e crescente para tensdes maiores, pode estar associado ao
regime de deformacdo — elastico ou plastico — a que cada bloco esta sujeito. A
tensdo limite de escoamento para esta peca soldada tem valores entre 400 e 440
MPa. Ainda que estes valores contenham uma certa impreciséo, é possivel que o0s
blocos A, B e C estivessem no regime elastico, no qual as trincas ndo deveriam
abrir quando submetidas a tensdo mecanica, ao passo que os blocos D e E
estivessem no regime plastico, levando a abertura e ao crescimento das trincas.
Levando em conta a resolucdo do experimento (9 um) pode-se afirmar, inclusive,

que os valores de espessura medidos para os blocos A, B e C sdo equivalentes.

4.6. Amostra 6 — Inclus@es (Sincrotron)

Para validar os resultados obtidos para esta amostra foi feita uma analise
complementar de Microscopia Otica (MO) e Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV), comprovando que os objetos analisados sdo, de fato, inclusdes e néo

pOros.
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4.6.1. Analise por Microscopia Otica (MO)

Primeiramente, através da MO, foram capturados varios campos da amostra
6. Foi possivel observar e medir o didmetro das inclusdes no metal de solda. O
valor médio do didmetro encontrado foi de 2,7 um. A Figura 103 mostra as

inclusdes no metal de solda.

Loy

Figura 103: Imagem de MO das inclus6es no metal de solda

4.6.2. Analise por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

As anélises através do MEV também comprovaram que 0s objetos sdo
inclusbes. A meédia do didmetro das inclusdes também foi calculada, além da
analise feita por EDS. Vérias imagens foram capturadas para esta investigacdo. A
média do didmetro encontrada foi de 3,42 um. Estas imagens podem ser vistas na
Figura 104 e na Figura 106 e seus respectivos espectros de EDS na Figura 105 e

na Figura 107.
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Figura 104: Imagem de MEV das inclusdes no metal de solda.

Base(2)

mns

127



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1021528/CB


PUC-RIo - Certificacao Digital N° 1021528/CB

128

Full scale counts: 603 Base(2)_ptl
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Figura 105: Andlise de EDS da Figura 104 e respectivos espectros de EDS das

localidades.

1.61 pm

BEC 20kV WD12mm
DEMa PUC-Rio

Figura 106: Imagem de MEV das inclusdes no metal de solda.
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Figura 107: Andlises de EDS da Figura 106 e respectivos espectros de EDS das

localidades.

4.6.3. Analise por MicroTC Sincrotron

Com os resultados das analises de MO e MEV ficou comprovado que 0s

objetos revelados nas imagens geradas pelo sincrotron séo inclusdes e ndao poros.

A Figura 108 mostra uma imagem original da pilha reconstruida a partir das

projecdes.
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Figura 108: Amostra 6 — Sincrotron — Imagem tipica mostrando inclusdes.

Esta amostra foi preparada com o didametro de 0,5 mm, porém foi necessario
um polimento manual com o objetivo de diminuir o didmetro pela metade (0,25
mm) para uma analise mais adequada. A Figura 109 mostra o formato final e trés

imagens mostrando os variados didmetros ao longo da amostra.

144 microns
P —

]

~ 530 microns

e
250 microns

Figura 109: Formato da amostra 6
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Sequéncia do processamento de imagens:

A Figura 110 mostra as etapas do processamento de imagem desta amostra.
e Pré-processamento: Filtro Sigma.
e Processamento: Limiar manual.
e Pos-processamento: Exclusdo de objetos que tocam as bordas e eliminacao

de particulas por tamanho (Analyze Particles 2D).

Figura 110: Amostra 6 - Etapas do processamento de imagens: (a) Imagem original, (b)
Filtro Sigma, (c) Limiar manual, (d) Exclusédo de objetos tocando as bordas da imagem,

(e) Eliminacado de objetos pequenos.
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estatisticos dos objetos de interesse da amostra 2.

Tabela 24: Amostra 6 - Resultados Globais

Ndmero de Inclusdes 4.260

Volume de Inclusdes (um3) 1,02 x 10°
Volume Total da Amostra (um?3) | 2,43 x 108
Fracéo Volumétrica (%) 0,12

Tabela 25: Amostra 6 - Resultados dos Objetos

Diametro | Feret Maximo| Volume -
3 Esfericidade
(um) (Hm) (Um?3)
Média 2,56 2,33 24,42 1,11
Min 0,91 0,74 0,4 0,5
Max 20,1 30,34 4.256 1,6
Desvio Padrao 1,57 2,13 117 0,19

133

A Tabela 24 e a Tabela 25 apresentam o0s resultados quantitativos e

Os valores acima ndo sao relacionados e sim independentes para cada

objeto, ou seja, o objeto com menor diametro ndo é o mesmo objeto com menor

esfericidade.

quase todas as inclusfes possuem valores de didmetro menores que 5 um.

Frequéncia em nimero

2000

1500

1000

500

10

12 14 16

Didmetro (um)

18
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22 More

A Figura 111 mostra o histograma do didmetro das inclus6es. Notamos que

120,00%
100,00%
80,00%
60,00%
40,00%
20,00%

0,00%

Figura 111: Amostra 6 — Histograma da distribuicdo de didmetro das inclusdes e sua

curva acumulativa.
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A Figura 112 apresenta o histograma da esfericidade das inclusdes.
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Figura 112: Amostra 6 — Histograma da distribuicdo de esfericidade das inclusdes e sua

curva acumulativa.

Os modelos em 3D das inclusdes e do metal de solda da amostra 6 estdo

apresentados na Figura 113. E possivel notar que as inclusbes estio bem

distribuidas no metal de solda.

Figura 113: Amostra 6 - Modelo 3D das inclusdes e do metal de solda.
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4.7. Amostra 7 — Inclusdes (FIB-SEM)

A Amostra 7 foi a Unica analisada pela técnica de FIB-SEM. Como
anteriormente comentado, neste caso 0 processo € destrutivo, as imagens das
camadas séo obtidas durante o experimento, e a resolucdo e contraste sdo tipicos
de uma imagem de MEV. A Figura 114 mostra a primeira imagem da pilha de 196

imagens capturadas no experimento.

1000 nm

Figura 114: Amostra 7 — FIB-SEM. Imagem original BSE

Dadas as caracteristicas especificas destas imagens, a sequéncia de
processamento de imagens foi bastante diferente das demais apresentadas até
agora. Esta sequéncia de processamento estd apresentada na Figura 115.

e Pré-processamento:
o Filtragem de ruido vertical com FFT,
o Alinhamento entre camadas com Linear Stack Alignment with
SIFT,
o Correcdo de fundo através da subtracdo Low Pass,
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Reducéo de ruido com Filtro Sigma.

e Segmentacdo: Limiar manual.

e Pos-processamento:

©)

O

O

Preenchimento de buracos com a funcao Fill Holes,

Eliminacédo de particulas por tamanho (Analyze Particles 2D),
Remocao manual de objetos espurios;

Interpolacdo de camadas para corrigir a diferenca entre a resolugédo

no plano x-y (4,85 nm) e a resolucao no eixo z (46 nm).
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Figura 115: Amostra 7 - Etapas do processamento de imagens: a) Imagem original, b)
Filtragem de ruido vertical com FFT e Alinhamento entre camadas com Linear Stack
Alignment with SIFT, ¢) Low Pass, d) com Filtro Sigma, e€) Limiar manual, f) Fill Holes, g)
Analyze Particles 2D, h) Remoc¢édo manual de objetos espurios e interpolagéo de

camadas.
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A Tabela 26 e a Tabela 27 mostram o0s resultados quantitativos e

estatisticos.

Tabela 26: Amostra 7 - Resultados Globais

Numero de Inclusdes 1044

Volume total de Inclusdes (um3) 1,12
Volume total da amostra (um3) 72,38
Frac&o Volumétrica (%) 1,54

Tabela 27: Amostra 7 - Resultados dos Objetos

Volume (nm3) Feret Maximo (nm) Diametro (nm) Esfericidade

Média 1,07 x106 157,6 194,6 0,55
Desvio Padrdo | 2,39 x 108 135,1 131,3 0,07
Max 3,5 x 107 1.440 870,9 0,74

Min 687 3,73 23,4 0,24

A Figura 116 apresenta o histograma do diametro das inclusdes. Observa-se
que muitas inclusdes possuem didmetro em torno de 100 a 149 nm. Também é

possivel notar que o numero de inclusdes cai de acordo com o0 aumento do

diametro.
o 250 120,00%
% 500 100,00%
Z 80,00%
£ 150
o 60,00%
3 100 .
5 40,00%
& 50 20,00%
s
0 0,00%
Q O N0 O N0 O 0O O 0O O 0O O 0 O (4
TR AR SRR PSP AT

Diametro (um)

Figura 116: Amostra 7 — Histograma da distribuicdo de didmetro das inclusdes e sua

curva acumulativa.
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A Figura 117 mostra o histograma de esfericidade das inclusfes. Neste caso,

praticamente toda a populacéo é nao esférica.

350 - - 120,00%
e 300 - - 100,00%
€ 250 -
3 - 80,00%
£ 200 -
o - 60,00%
g 150 -
S - 40,00%
% 100 -
s o5 - 20,00%
0 - - 0,00%

0,2 0,25 0,3 0,35 0,4 0,45 0,5 0,55 0,6 0,65 0,7 0,75 More
Esfericidade

Figura 117: Amostra 7 — Histograma da distribuicdo de esfericidade das inclusdes e sua

curva acumulativa.

A Figura 118 apresenta um modelo 3D das inclusGes.

30 um

Figura 118: Amostra 7 — Modelo 3D mostrando as inclusdes.
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4.8. Consideragdes Finais

Os resultados para as amostras 6 e 7, apesar de ambos se referirem a
inclusbes, sdo muito distintos. Na verdade, ndo faz sentido comparar diretamente
as duas amostras e suas medidas. Em primeiro lugar, sdo de fato amostras
diferentes, de soldas diferentes, ainda que obtidas com eletrodos iguais. Em
segundo lugar, as condicOes de formacéo de imagens sdo muito diferentes, devido
as diferencas entre as técnicas de aquisicao.

No caso da amostra 6, obtida por MicroTC com fonte sincrotron, a
resolugdo espacial foi de 0,74 um e o volume da amostra foi de 243,2 x 10° um?3,
dentro do qual se detectou 4260 inclusdes, ocupando 0,042% do volume total.

Ja no caso da amostra 7, obtida por FIB-SEM, a resolucéo x-y chegou a 4,86
nm, enquanto o volume da amostra foi de apenas 72 pm?®, dentro do qual 1044
inclusdes ocuparam 1,54% do volume. Evidentemente, a melhor resolucéo
espacial permitiu detectar inclusbes muito menores, mas que ocupavam uma
maior fracdo do pequeno volume analisado.

Vale comentar, também, que a analise de forma das inclusdes nas duas
amostras também levou a resultados muito diferentes. No caso da amostra 6 a
maioria das inclusdes tinha forma esférica (Figura 112), enquanto para a amostra
7 as inclusbes parecem menos esféricas (Figura 117). Em principio, pelas analises
de Microscopia Otica e MEV (Figura 103, Figura 104 e Figura 106) seria de se
esperar que as inclusdes fossem esféricas.

Este desvio com relacdo a forma esférica pode ser parcialmente explicado
pelas caracteristicas peculiares das imagens obtidas por FIB-SEM ja que a
resolucdo no eixo z, dada pela retirada de camadas pelo feixe de ions, é muito pior
(46 nm). Por isso, antes de medir e reconstruir a imagem 3D das inclusdes da
amostra 7, foi necessario interpolar camadas ortogonais ao eixo z, de forma a
obter voxels aproximadamente cubicos. No entanto, esta interpolacdo linear,
realizada a partir das camadas originais ap0s a segmentacdo, ndo é capaz de
representar corretamente a forma das inclusdes, que se supde esféricas. Isto pode
explicar os valores bem mais baixos de esfericidade medidos neste caso, bem

como o aspecto mais alongado das incluses na imagem da Figura 118.
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Conclusoes e Trabalhos Futuros

As principais conclusdes deste trabalho estdo listadas a seguir:

1. Técnicas de microcaracterizagdo 3D - MicroTC e FIB-SEM -

apresentaram resultados razoaveis na detec¢do, discriminacdo e
quantificacdo de descontinuidades em metal de solda molhada, ou seja, é
possivel fazer uma andalise 3D geral destes objetos através das técnicas
citadas. Estas descontinuidades — poros, trincas e inclusdes — tém uma
grande faixa de tamanhos, além de variacdes expressivas de forma,
orientacdo e distribuicao espacial.

A microtomografia de raios-X com fonte de tubo, com equipamentos de
caracteristicas distintas, permitiu visualizar poros e trincas. Em geral,
como 0s poros sao maiores e sdo, efetivamente, espacos vazios, o contraste
€ maior, o que permite uma melhor discriminacdo. Ja no caso das trincas,
objetos mais finos e de forma mais complexa, a discriminagdo é muito
mais dificil e mais fortemente afetada por ruido.

A microtomografia de raios-X com fonte sincrotron, ainda que realizada
em apenas uma amostra, mostrou a possibilidade de detectar inclusoes,
gue sdo muito menores do que os poros. Esta deteccdo foi confirmada por
analise de microscopia Otica e eletronica de varredura.

Um dos pontos criticos foi a presenca de diversos tipos de ruido nas
imagens de microTC. Ruido aleatério na aquisicdo, ndo uniformidade de
campo, artefatos de reconstrucdo, dentre outros, dificultaram a
segmentacdo dos objetos de interesse, especialmente as trincas. Assim,
diversos métodos de filtragem digital foram testados. Os melhores
resultados do ponto de vista da reducdo de ruido aleatorio e preservacao de
bordas foram obtidos com os filtros Sigma e Anisotropic Diffusion 2D.
Este Gltimo é aparentemente superior, mas tem a desvantagem do grande
tempo de processamento. Técnicas tradicionais de correcdo de fundo

foram bem sucedidas para corrigir ndo uniformidade de campo.
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Como era esperado, a segmentacédo foi a etapa mais dificil, e que exigiu
mais intervencdo do operador. Ruido residual, baixo contraste dos objetos,
variagoes de brilho e contraste entre camadas de cada pilha foram alguns
dos problemas encontrados. Apds diversas tentativas de utilizar métodos
automaticos de segmentacdo, optou-se, na maioria dos casos, em definir o
limiar de forma interativa, mantendo-o constante para todas as camadas de
cada pilha. Em alguns casos este enfoque pode ter contribuido para alguma
super-segmentacdo, talvez incluindo ruido residual.

A etapa de poOs-processamento permitiu corrigir defeitos remanescentes da
segmentacdo, ainda que com limitagdes. Especificamente, optou-se por
utilizar a eliminacdo de pequenos objetos em cada camada (2D), o que
implica em alguma alteragdo na forma 3D do objeto. Este limiar de
eliminacdo foi determinado empiricamente para cada amostra.

Em certas amostras foi importante discriminar objetos por forma, por
exemplo, para separar trincas de poros. Para isso utilizou-se medidas de
volume e compacidade, simultaneamente.

Para a amostra 5, o corpo de prova com secdo variavel, foi possivel
correlacionar a tensdo mecéanica aplicada as dimensdes das trincas, e
identificar limites de deteccdo para este tipo de objeto. Neste caso
particular, aponta-se para a necessidade de trabalhar com amostras
menores, visando atingir melhor resolucdo, e em condi¢bes de aquisi¢do
que minimizem o ruido.

A técnica de FIB-SEM permitiu discriminar as inclusbes, objetos em
escala muito menor do que os demais. No entanto, trata-se de um
experimento trabalhoso, destrutivo, e que analisa volume muito pequeno
do material. Além disso, as imagens capturadas através do MEV exigem
outra etapas de pré-processamento (alinhamento e filtragem de ruido
periddico), e interpolacdo de camadas para adequar a resolucdo vertical.
Assim, € possivel que as inclusdes analisadas tenham sofrido alguma
deformagéo no processo.

Além dos resultados quantitativos fornecidos pela anélise de imagens 3D,
a representagcdo das imagens em modelos tridimensionais se mostrou
muito Gtil. Caracteristicas impossiveis de identificar em 2D, tais como a

forma das e o alinhamento de trincas ou poros, se tornam evidentes.
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Aliado a possibilidade rotacéo e criagdo de videos, este recurso contribui

de forma decisiva para a analise microestrutral.
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A partir das metodologias desenvolvidas, é possivel apontar para algumas
possibilidades de trabalhos futuros nesta érea.

1. A principal limitacdo da MicroTC é a relacdo entre dimenséo da amostra e
resolucdo — quanto maior a espessura da amostra pior a resolucdo. Esta
caracteristica teve forte impacto, como comentado, sobre a deteccdo de
trincas. Uma possivel evolugdo implica o uso de microtomégrafos que
vengam parciamente esta limitacdo utilizando um sistema oético interno
para focalizar em regides menores da amostra, sem a necessidade de
aproximar a amostra da fonte, e portanto com menos restricdes sobre a
espessura da amostra. Na verdade, este tipo de tomografo aproxima as
condic@es de feixe paralelo do sincrotron.

2. E importante dispor de filtros de ruido que atuem diretamente sobre a
imagem 3D (tal como o Gaussian Filter 3D) preservando melhor as
bordas (como o Anisotropic Diffusion 2D). Além disso, outros esquemas
de processamento para acelerar a aplicacdo dos filtros mais complexos
(computacdo paralela, utilizacdo da placa grafica do computador para
calculos) seriam também muito Uteis.

3. E crucial desenvolver métodos mais automaticos de segmentacio que se
adaptem as variacGes entre camadas da pilha de imagens.

4. Alguma ferramenta que permita separar objetos por forma, em 3D,
gerando uma imagem 3D dos objetos selecionados, seria também muito
atil.

5. Medidas de alinhamento e distribuicdo espacial em 3D permitiriam
complementar a analise quantitativa realizada.

6. No caso da técnica de FIB-SEM, seria importante poder analisar uma
maior quantidade de volumes da amostra (mais que uma andlise), para
ampliar o campo amostral e também tentar obter melhor resolugdo no eixo

z, para minimizar problemas de interpolacéo.
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