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Resumo

Um tubo fabricado com material compdsito de matriz polimérica reforgado por fibras de
vidro foi caracterizado através de microscopia eletrénica digital. Uma secéo
circunferencial do tubo foi observada em um microscopio eletrbnico de varredura com
captura digital de imagem. Um mosaico com imagens em alta magnificagdo foi gerado
para que fosse possivel uma caracterizagdo que abrangesse desde as fibras
individualmente até a distribuicdo espacial das camadas de fibras. Através do
desenvolvimento de uma sequéncia de processamento, dados como o didmetro das
fibras e angulo de enrolamento foram obtidos, bem como foi realizada a identificagdo
das varias camadas de fibras presentes.
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ANALYSIS OF A COMPLEX COMPOSITE THROUGH DIGITAL ELECTRON
MICROSCOPY AND IMAGE ANALYSIS

Abstract
A tube made with a glass-fiber reinforced polymer-matrix composite material was
characterized through digital microscopy. A circumferential section of the tube was
observed in a Scanning Electron Microscopy with digital image acquisition. A mosaic of
high magnification images was created in order to allow complete characterization of the
material. Through the development of an image analysis method, the fiber diameters,
the winding angles and the discrimination of the layers were obtained.
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INTRODUGAO

Materiais compdsitos de matriz polimérica reforcados por fibras vém sendo cada
vez mais empregados em estruturas de alto desempenho mecanico. Esses materiais
apresentam como vantagens em relagdo aos materiais convencionais, elevadas
propriedades especificas — ou seja, altas razdes resisténcia / densidade e modulo de
elasticidade / densidade— e excelente resisténcia & corrosdo.!" Assim sendo, existe
atualmente um crescente interesse em empregar dutos fabricados em compdsitos em
instalagdes de exploragao de petrdleo e gas.

O emprego otimizado de dutos compdésitos nas mais diversas situagdes operacionais
encontradas no dia a dia em uma instalagao industrial requer um projeto preciso do
composito e também requer um controle cuidadoso das variaveis do processo de
fabricacdo, de modo que a microestrutura final do compdésito seja a mais uniforme possivel.
De fato, o controle da microestrutura e sua posterior caracterizacdo € uma etapa
fundamental no desenvolvimento de qualquer material devido a correlagao microestrutura /
propriedades de um material. Para compdsitos reforgados por fibras, em particular, o
detalhamento da microestrutura € uma etapa fundamental devido a direcionalidade das
propriedades, que variam em fung¢ao da disposi¢ao espacial das fibras.

Neste trabalho é apresentado o desenvolvimento de um método de analise digitall
de imagens para a caracterizagao de tubos de resina poliéster reforgada por fibras de
vidro. Utilizou-se o método de montagem de mosaicos e foram obtidos dados relativos a
geometria das fibras e as orientagdes das diferentes camadas formadas por estas.

Experimental
Selecio e Preparacdo das Amostras

A amostra utilizada no trabalho foi retirada de um tubo de resina poliéster
reforcada por fibras de vidro, com 200 mm de didmetro e fabricado por Enrolamento
Filamentar, sendo este de fabricagdo nacional e utilizado para transporte de aguas de
servigo em plataformas de producgao de petréleo.

Para a caracterizacdo microestrutural, a amostra foi retirada na direcao
circunferencial do tubo, indicada na Figura 1.

Corte Circunferencial

Figura 1. Representagédo esquematica do corte circunferencial.

A amostra foi entdo lixada e polida, desde a lixa 80 até pasta de alumina com
0,5 um.
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Microscopia Digital

A amostra foi observada no Microscépio Eletrbnico de Varredura (MEV), no
modo de elétrons retro-espalhados (BSE), sendo as imagens capturadas com resolugéo
de 512 x 480 pixels e aumento de 200X. Como o contraste do modo BSE é
determinado pela diferenga de pesos atdbmicos entre os elementos constituintes do
material, mesmo havendo uma grande dificuldade na preparagdo de amostras, as
imagens obtidas ndo revelaram os defeitos oriundos do corte e do polimento, além de
apresentarem 6timo contraste entre a matriz e as fibras.

Uma vez que se desejava caracterizar o compoésito quanto a distribuicdo das
fibras e das caracteristicas destas nas respectivas camadas, tornou-se necessaria a
obtencdo de uma imagem que conjugasse alta magnificagdo com campo
suficientemente grande para a analise. Tais exigéncias nao poderiam ser satisfeitas por
uma unica imagem, surgindo a necessidade de se capturar varias imagens em mesmo
aumento e em coordenadas cautelosamente escolhidas para que pudessem ser
concatenadas, formando um mosaico. Para a montagem apresentada neste trabalho,
foram utilizadas 28 imagens, sendo 7 destas posicionadas na dire¢cdo y e 4 na diregao x.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Processamento e Analise das Imagens de Mosaico

Apoés a captura, realizou-se a equalizagao da iluminagéo das 28 imagens, o que
permitiu que as jungdes entre os campos nao se tornassem visiveis apds a montagem
do mosaico. O resultado pode ser observado na Figura 2.

Figura 2. (a)Mosaico 4x7 resultante da jungéo das 28 imagens obtidas em MEV apds equalizagao da
iluminacao. (b) Detalhe do mosaico.
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Para que fosse possivel a caracterizagao, tornou-se necessaria a distingao entre
as fibras, alvo da analise, e a matriz. A operacgao utilizada com tal finalidade denomina-
se segmentagéo.(z) Ela permite a distingdo entre os objetos que devem ser analisados e
um fundo que deve ser desconsiderado. Para tal, um tom de cinza intermediario ao tom
dos objetos e ao tom do fundo deve ser encontrado; quanto maior o contraste entre os
elementos a serem discriminados, maior a facilidade de segmentacdo. Visto que o
modo BSE fornece excelente contraste entre a matriz e as fibras, foi possivel utilizar um
modo automatico,® no qual o programa de processamento de imagens determina o tom
de corte sem interferéncia do operador. A partir da segmentagao, as fibras passaram a
ser 0s unicos elementos considerados na analise. No entanto, pela proximidade com a
qual elas foram depositadas no processo do Enrolamento Filamentar, muitas se
tocavam, e apds a segmentagao tornaram-se um unico objeto. Assim, antes de iniciar-
se a sequéncia para identificacdo das camadas, tornou-se imprescindivel a separagao
dos objetos que se tocavam. pela utilizacdo do algoritmo do Divisor de Aguas,” cuja
eficiéncia esta limitada pelo extenséo do contato entre os objetos.

Uma vez obtida a segmentagdo da imagem e a maior equivaléncia possivel entre
o numero de fibras e de objetos, iniciou-se o trabalho de separag¢ao das varias camadas
de enrolamento. Como as fibras apresentavam, na secéo do corte, formas elipticas que
variavam de acordo com o angulo de enrolamento — quanto mais circular, mais proxima
do angulo de enrolamento 90° — a forma foi o primeiro parametro utilizado para a
separacao propriamente dita. Com a utilizacdo de pardmetros de forma capazes de
avaliar a circularidade de cada objeto,® as camadas foram divididas em grupos
menores, que por sua vez foram processados de forma independente. Dilatacdes®
manualmente controladas tornaram possivel a transformag¢ao das camadas em grandes
objetos, que através de eliminagcao por tamanho foram isolados um a um. Através de
operacgdes légicas'” realizou-se o caminho inverso, podendo cada grande objeto voltar
a condigdo de camada constituida por fibras. Em alguns casos, apos esta sequéncia,
novas separacdes foram realizadas pela aplicagao de parametros de forma.

No total, foram identificadas 13 camadas de enrolamento na area englobada pelo
mosaico 4 x 7, sendo estas apresentadas na Figura 3.
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Camada 1

Camada 3

Camada 5

Camada 7

Camada 9

Camada 10
Camada 12

4
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Camada 13 :

Figura 3. Resultado do processamento.

De cada camada foram adtomaticamente medidos os diametros e angulos de
enrolamento das fibras.

O didmetro foi obtido pela medigdo do calibre minimo de cada fibra, parametro
equivalente ao menor eixo do objeto, e que portanto, ndo é influenciado pelo grau de
inclinacao da fibra.

O angulo de enrolamento “¢”, por sua vez, foi encontrado pela combinagao de
dois parametros: o calibre minimo, utilizado para a medigdo do diametro, e o calibre
maximo. Este ultimo se refere ao maior eixo do objeto, sendo portanto, diretamente
influenciado pelo grau de inclinagao da fibra.

cal.min. 180
@ = arcsen .
cal.max. T
Percebe-se que quanto mais similares sdo os valores do calibre maximo e do
calibre minimo, mais préximo de 90° encontra-se o angulo de enrolamento. Conforme a
diferenca entre os parametros aumenta, o que equivale a objetos com formas mais

elipticas, o angulo em relagéo ao eixo do tubo vai diminuindo.
As estatisticas destes parametros, por camada, estdo apresentadas na Tabela 1.
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Tabela 1. Média e desvio-padrdo dos didmetros e angulos de enrolamento das fibras, por camada .
As posigdes das camadas na tabela correspondem as posi¢des na Figura 3.

Camada Didmetro médio | Desvio padrao | ¢ médio | Desvio padrao
(um) (hm) (graus) (graus)
1 12,1 1,4 38,8 4,9
2 20,4 11,3 14,0 3,8
3 12,2 2,9 34,4 11,4
4 12,4 1,5 49,4 5,0
S 12,9 1,4 63,6 5,3
6 24,9 20,7 10,5 3,2
7 19,6 3,0 63,0 4.6
8 12,2 3,2 36,6 10,5
9 19,9 2,7 63,2 4.0
10 38,4 17,8 7.5 4.0
11 12,2 3,0 36,9 10,1
12 13,6 1,4 64,9 2.8
13 12,0 2,3 41,2 8,8

Pela avaliagdo dos resultados, percebe-se que quanto menor o angulo de
enrolamento da camada, mais imprecisa se torna a analise. Os objetos pertencentes a
tais camadas possuiam formas elipticas mais acentuadas que os demais e também
foram depositados muito préximos uns dos outros, gerando uma grande superficie de
contato entre eles. Diante dessa situagdo, o algoritmo do Divisor de Aguas nao foi
capaz de realizar a separagao dos objetos de forma eficaz. A Analise de Imagens nao
gerou, dessa forma, resultados confiaveis relativos aos didametros das fibras
pertencentes a tais camadas, fornecendo, no entanto, valores de angulos de
enrolamento satisfatérios.
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CONCLUSOES

Visto ndo haver uma uniformidade na distribuicdo das fibras ao longo da
espessura dos tubos obtidos pelo Enrolamento Filamentar, e a geometria do
enrolamento influenciar diretamente nas propriedades mecanicas do material fabricado,
a técnica de caracterizagao apresentada mostra-se como uma poderosa ferramenta no
controle do processo de fabricagdo em questao.

A montagem do mosaico mostrou-se imprescindivel, uma vez que
caracterizagdes locais ndo poderiam descrever a organizagao global do enrolamento, e
consequentemente, a descricdo detalhada da cada camada e de suas posicdes
relativas, dados essenciais para estabelecer a relacdo microestrutura/propriedades
mecanicas.

A Analise de Imagens permitiu que a caracterizagdo de um compadsito complexo,
inviavel de ser feita manualmente, fosse realizada com eficiéncia e precisdo. Mesmo a
rotina do processamento sendo um tanto quanto extensa e ndo podendo ser utilizada
exatamente como gerada para analise de compdsitos com outra configuracéo de fibras,
ela representa um grande avango na area de caracterizagdo de materiais compaositos e
constitui uma importante referéncia para analises posteriores.
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