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Resumo

O tamanho meédio dos grdos € um parametro estrutural frequentemente estimado
quando se esta avaliando, principalmente, as propriedades mecéanicas dos materiais
metélicos. A American Society for Testing and Materials (ASTM) estabelece, nas
normas ASTM E112 e ASTM E1382, metodologias para estimar o tamanho médio
dos cristais de maneira manual e semiautomatica/automatica, respectivamente. O
presente trabalho propfe, além de uma nova metodologia semiautomatica, duas
metodologias automaticas para estimar o tamanhdo médio de grdo em materiais
metalicos policristalinos monofésicos, assim como um parametro para avaliar a
morfologia dos graos. O tamanho de grdo G ASTM encontrado utilizando os novos
procedimentos testados se apresentou muito proximo aos valores obtidos pelos
meétodos padronizados, que também foram aplicados e usados como referéncia para
avaliacdo da representatividade das medidas. Desse modo, os métodos propostos
se apresentam como uma alternativa viavel para estimar o referido parametro
estrutural dos materiais metélicos.
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COMPARATION BETWEEN STANDARDIZED METHODS AND NEW
METHODOLOGIES FOR AGRAIN SIZE ESTIMATION IN METALLIC MATERIALS

Abstract

The average grain size is a structural parameter frequently estimated when the
mechanical properties of metallic materials are evaluated. The American Society for
Testing and Materials (ASTM) standardizes at ASTM E112 and ASTM 1382 methods
for determining the average size of crystals by wusing manual and
semiautomatic/automatic procedures, respectively. This work proposes besides a
new semiautomatic methodology, two automatic methods for determining the
average grain size in monophasic polycrystalline metallic materials, as well as a
parameter to evaluate grains shape. The G ASTM grain size obtained by using the
new procedures were very similar to the obtained values by employing standard
methods, which were also applied and used as reference to evaluate the measures
representativeness. So the proposed methods have been a viable alternative for
estimating the referred structural parameter in metallic materials.
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1 INTRODUCAO

O tamanho médio de grdo € um parametro estrutural frequentemente estimado
guando se esta avaliando, principalmente, as propriedades mecéanicas dos materiais
metélicos, como limite de escoamento, resisténcia a tracdo, tenacidade a fratura,
dureza, resisténcia a fluéncia entre outras [1-5].

Nesse contexto, algum tipo de metodologia que defina o tamanho médio da unidade
estrutural de um material policristalino € de grande importancia. A American Society
for Testing and Materials (ASTM) define nas normas ASTM E112 e ASTM E1382,
uma unidade para avaliacdo do tamanho de grao (G), bem como procedimentos
manuais e semiautomaticos/automaticos, respectivamente, para estimar o referido
parametro [6,7].

O método dos interceptos, que é o método manual mais preciso para um mesmo
namero de gréos avaliados, consiste em aplicar varias linhas ou circunferéncias de
comprimentos conhecidos sobre a microestrutura de um material. Determina-se o
namero de graos interceptados pela geometria utilizada por seu comprimento e,
entdo, utiliza-se esse valor para definir o tamanho médio dos grdos por meio de
equacdes ou tabelas presentes na norma ASTM E112 [6].

A aplicacdo do procedimento dos interceptos € bastante simples, entretanto é
trabalhosa sob o ponto de vista experimental, visto que € necessario realizar a
contagem do numero de gréaos interceptados em cada regido avaliada. Ademais, os
resultados das avaliagcbes podem variar de um operador para outro devido a
diferenca de percepcao de cada um.

Os métodos semiautomaticos consistem, basicamente, em aplicar as regras dos
procedimentos manuais, previstos na norma ASTM E112, utilizando o auxilio de um
computador ou uma mesa digitalizadora [7].

A andlise de imagem aplicada a metalografia tem se tornado uma ferramenta
importante quando se € exigido a avaliacdo de um grande numero de
microestruturas em um curto periodo de tempo, bem como em processos onde sao
necessarios o0 maximo de repetibilidade e reprodutibilidade das medidas [8,9].

Além dos métodos semiautoméaticos, a norma ASTM E1382 estabelece algumas
metodologias para determinar o tamanho médio de grédo de modo automéatico. Nesse
caso, sao utilizadas técnicas de processamento e analise de imagens para encontrar
0 numero de grdos, a area, o perimetro ou outras propriedades dos graos. A
utilizacdo dessas técnicas diminui o tédio associado as medi¢cdes manuais, assim
permitem a obtencdo de grande quantidade de dados e uma amostragem mais
extensiva, a qual produz uma melhor definicdo estatistica do tamanho de gréo
comparado aos procedimentos manuais e semiautomaticos [7].

No presente trabalho s&o propostas novas metodologias para se estimar o tamanho
médio dos grdos num material metalico monofasico, assim como é proposto um
parametro que determina o quéo alongado os graos estdo na estrutura avaliada.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Material

O material objeto deste estudo consistiu em uma amostra de um ago patinavel (USI-
SAC-350), cuja estrutura era basicamente monofasica ferritica. A composicdo
guimica da amostra € apresentada na Tabela 1.
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Tabela 1. Composicdo quimica do ago USI-SAC-350 (Y%oem massa).
C Mn P S Si Al Cu Mo Cr Ni \Y Ti N
01 | 0,78 | 0,036 | 0,009 | 1,108 | 0,03 | 0,087 | 0,002 | 0,23 | 0,012 | 0,004 | 0,001 | 0,0044

2.2 Métodos

A amostra foi metalograficamente preparada, atacada com Nital 2% e, entéo, teve
20 campos aleatoriamente fotografados utilizando-se aumentos de 200X e 400X em
um microscépio 6ptico. As imagens adquiridas em ambas as ampliacées foram
enumeradas de 1 a 20 conforme a ordem em que foram obtidas. A Figura 1
apresenta a microestrutura do primeiro campo avaliado com os aumentos de 200X e
400X.

Figura 1. (a)Microestrutura do aco patinavel USI-SAC-350 — Nital 2% MO — 200X; (b) Mirstrutura
do aco patinavel USI-SAC-350 — Nital 2% MO — 400X.

Utilizando algumas das imagens adquiridas, escolhidas aleatoriamente, o método
dos interceptos, padronizado pela ASTM E112, e um procedimento semiautomatico
proposto foram aplicados.

Posteriormente, o método das éareas individuais, padronizado pela ASTM E1382,
bem como dois procedimentos automaticos propostos foram aplicados. O
fluxograma apresentado na Figura 2 ilustra as metodologias adotadas na execucgéo
deste trabalho.
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Figura 2. Fluxograma contendo as metodologias utilizadas no presente trabalho.

2.2.1 Métodos padronizados aplicados
Com objetivo de se obter um parametro de referéncia para comparar os resultados
dos métodos propostos, foi aplicado o procedimento do intercepto linear e o
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procedimento das areas individuais dos graos, padronizados pelas normas ASTM
E112 e ASTEM 1382, respectivamente.

Método semiautomatico do intercepto linear — inicialmente, nove imagens obtidas
com aumento de 200X foram carregadas no software UMIAS, o qual € uma
ferramenta de captura de imagens, bem como de metalografia quantitativa que
oferece alguns recursos para realizar medidas lineares. Na sequéncia, cinco linhas
paralelas aleatorias foram sobrepostas sobre cada imagem e foi realizada a
contagem do numero de interceptos em cada uma. A preciséo relativa foi calculada,
como recomendado pela norma ASTM E112, para verificar se campos adicionais
deveriam ser considerados. A Figura 3 exemplifica o modelo padréo utilizado para
realizar as contagens, na qual cada circulo vermelho indica que um grédo foi
interceptado pela linha de teste.
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Figura 3. Aplicagdo do método dos mterceptos (ASTM E112) sobre a mlcroestrutura do aco patinavel
USI-SAC-350 — Nital 2% MO — 200X.

Método automatico das areas individuais — para a aplicacdo desse método,
primeiramente, foi verificada no software UMIAS a relacdo pixel-micrometro para as
imagens adquiridas com o aumento de 200X. Na sequéncia, utilizando-se a
linguagem de programacéo open source Python e extendendo suas funcionalidades
padrées com as bibliotecas OpenCV e Numpy, as mesmas imagens, utilizadas para
determinar o tamanho médio de grdo por meio do método semiautomatico
padronizado, foram segmentadas de modo automatico. Devido aos resultados desse
processo ndo serem satisfatorios, visto que os contornos ficaram mal definidos, as
fotomicrografias foram segmentadas novamente, mas de modo manual, utilizando o
aplicativo Paint do sistema operacional Windows.

Em seguida, um histograma de frequéncia foi construido para se observar a
distribuicdo dos niveis de cinza na imagem. A partir da analise do referido grafico foi
definido um valor de thresholding e todas as fotomicrografias segmentadas foram
binarizadas (o interior dos gréos foi modificado para cor branca e os contornos foram
transformados em pretos). Além da utilizacdo dessa técnica, foi desenvolvido um
algoritmo para detectar todos 0s graos que possuem ao menos um pixel que toca
uma das bordas das imagens e esses cristais foram transformados em contornos.
Desenvolveu-se, por fim, um algoritmo em Python para calcular a area média dos
graos individuais, bem como o desvio padrao das medidas, como recomendado pela
ASTM E1382. A Figura 4 apresenta os resultados das etapas de segmentacéo e
binarizagéo da Imagem 01.
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Figura 4. (a) Microestrutura do a¢o patinavel USI-SAC-350 — Nital 2% MO — 200X; (b) Imagem (a)
apo6s segmentagdo automatica; (¢) Imagem (a) apds segmentagdo manual utilizando o aplicativo Paint
do sistema operacional Windows; (d) Imagem (c) apds binariza¢éo e conversdo dos graos que tocam
as bordas em contornos.

2.2.1 Métodos propostos

Foram propostos, além de uma nova metodologia semiautomatica, bem como dois
procedimentos automaticos para estimar o tamanho meédio de grdo, um parametro
gue determina a morfologia dos gréos.

Método semiautomatico proposto - o procedimento semiautomatico proposto
consistiu em, aleatoriamente, selecionar nove imagens obtidas com aumento de
400X e medir o comprimento do intercepto linear, na dire¢cdo horizontal e vertical, de
40 graos individuais selecionados aleatoriamente em cada uma. As medi¢des foram
feitas nas medianas horizontal e vertical dos graos.

Os graos foram numerados em ordem crescente da esquerda para direita, de cima
para baixo. A Figura 5 exemplifica a metodologia proposta.
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Figura 5. Aplicag&o do procedimento pro'polsto sobre a microestrutura do aco patinavel USI-SAC-350
— Nital 2% MO — 400X.

Método automético proposto 1 — o primeiro método automatico proposto consistiu
em calcular o diametro equivalente dos gréaos, sendo esse igual ao diametro de uma
circunferéncia com a mesma area do grdo avaliado. A Equacdo 1 apresenta o
calculo do didametro equivalente.

4 x area dograo

@)

Diametro Equivalente = \/ p-

Método automatico proposto 2 — o segundo método automatico proposto consistiu
em calcular a média simples entre os dois principais eixos da elipse que melhor se
ajusta a cada gréo. A Figura 6 apresenta alguns contornos de gréo, indicados pela
cor branca, assim como a elipse que melhor se ajusta a cada um com seus
principais eixos, indicados pela cor vermelha.

Figura 6. Contornos de grao, indicados pela cor branca, assim como as respectivas elipses que
melhor se ajustam a cada um com seus principais eixos (indicados pela cor vermelha).

Parametro que determina a morfologia dos gréos - o comprimento dos eixos de
cada elipse também foi utilizado para propor um parametro que indica o quéo
alongando os gréos estédo na estrutura de um material (referéncia para anisotropia).
O célculo dessa medida em cada grao é apresentado na Equacéo 2.

comprimento do maior eixo da elipse

Grau de anisotropia = (2)

comprimento do menor eixo da elipse



3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Métodos Semiautomaticos

Os valores do intercepto linear médio por imagem, obtidos pelo método
semiautomatico normatizado aplicado e pelo método proposto, sdo apresentado na
Tabela 2.

Tabela 2. Valores médios por imagem dos interceptos lineares calculados pelas metodologias
semiautomaticas normatizada e proposta.

Método Semiautomatico Normatizado Método Semiautomatico Proposto

Imagem Intercepto Linear Médio (um) Imagem Intercepto Linear Médio (um)

1 12,24 2 13,51
4 12,46 3 13,17
6 13,13 5 13,58
8 12,29 9 13,81
10 12,72 11 13,49
12 12,71 13 14,19
14 12,73 15 13,87
16 12,80 18 13,18
20 13,91 19 15,05

Alguns parametros estatisticos das medidas também foram calculados. Os
resultados estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3. ParAmetros estaticos calculados referentes aos métodos semiautomaticos padronizado e
proposto.

Namero de Média . Limites de .
. Desvio . Precisao
Metodologia campos Amostral ~ confianga de .
: Padréo relativa (%)
avaliados (um) 95%
Método 9 12,78 0,51 12,78+0,39 3,05
Normatizado
Método 9 13,76 0,58 13,76+0.45 3,27
Proposto

De acordo com a norma ASTM E112, caso a precisao relativa calculada seja menor
que 10%, campos adicionais ndo precisam ser avaliados. Por essa razdo, outras
imagens ndo foram analisadas no presente trabalho.

Percebe-se que a metodologia semiautoméatica proposta tende a apresentar a média
do intercepto linear superior, comparado ao mesmo parametro obtido pela aplicacédo
do procedimento semiautomatico padronizado pela ASTM. Esse fato pode ter
ocorrido devido as medianas horizontais e medianas verticais dos graos
apresentarem, aparentemente, os maiores valores de intercepto linear, razdo pela
gual superestima os resultados.

Apesar dos interceptos lineares obtidos nos métodos semiautomaticos avaliados
serem diferentes, o tamanho de grdo ASTM foi calculado para as duas
metodologias. Os resultados sdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4. Tamanho de grdo ASTM encontrado para as metodologias semiautomaticas padronizada e
proposta.

Metodologia Tamanho de Grdo ASTM (G)
Método semiautomatico padronizado 9,29
Método semiautomatico proposto 9,08




Nota-se que a diferenca absoluta entre os valores do tamanho de grdo ASTM é
relativamente pequena. Desta maneira, a aplicacdo do método proposto torna-se
uma alternativa viavel para o calculo do tamanho médio de grdo em amostras
metalicas policristalinas monofésicas. Além disso, como esse método utiliza medidas
individuais dos graos, ele pode ser utilizado para analisar a distribuicdo de
frequéncia do tamanho de gréo na estrutura de um material.

3.2Métodos Automaticos

Partindo da hipotese de uma segmentacdo manual ideal das imagens, o tamanho
médio dos grdos foi novamente estimado, mas de maneira automatica. Os
resultados da aplicacdo do método automatico das areas individuais dos graos,
normatizado pela ASTM E1382, e das duas metodologias autométicas propostas,
sao apresentados na Tabela 5.

Tabela 5. Valor médio por imagem dos parametros calculados pelas metodologias automaticas.

Método Automético Método Automatico Método Automatico
Imagem ) No’rmatizado _ _ Propostq 1 _ Proposto 2 _
Area Média dos Gréos Diametro Equivalente Média entre os principais

(um?) Médio (um) eixos da elipse (um)
1 112,82 11,13 13,23
4 95,70 10,39 11,98
6 96,95 10,33 11,91
8 91,66 9,94 11,66
10 92,25 10,07 11,78
12 88,30 9,65 11,54
14 82,59 9,51 11,17
16 83,52 9,60 11,38
20 94,63 10,13 11,86

Alguns parametros estatisticos das medidas também foram calculados. Os
resultados encontrados séo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6. Parametros estaticos calculados referentes aos métodos automaticos aplicados.

NUumero de - . Limites de o
. Média Desvio . Preciséo
Metodologia campos ~ confianca de :
: Amostral Padrao relativa (%)
avaliados 95%
Método 9 93,16 pm2 8,95 93,16+6,88 7,38
Normatizado
Método 9 10,08 um 0,50 10,08+0,39 3,83
Proposto 1
Método 9 11,84 um 0,59 11,84+0,45 3,80
Proposto 2

Os valores obtidos por ambos o0s meétodos automaticos propostos foram
considerados como sendo de mesma natureza e conceito que o intercepto linear dos
graos. Desse modo, o tamanho de grdo G ASTM foi calculado para as trés
metodologias automaticas aplicadas, utilizando-se para tanto as devidas equacdes
fornecidas pela norma ASTM E1382. Os resultados sao apresentados na Tabela 7.

Tabela 7. Tamanho de grdo ASTM encontrado para as metodologias automaticas aplicadas.

Metodologia Tamanho de Grdo ASTM (G)
Area Média dos Graos 10,44
Didmetro Equivalente 9,98

Média entre os principais eixos da elipse 9,51




Adotando o valor do tamanho de grdo ASTM obtido pelo método automatico
normatizado como referéncia, notou-se que as metodologias automaticas propostas
superestimam os resultados. Em outras palavras, os grédos sao considerados
maiores do que seu tamanho medido pelo método padrao.

Entretanto, percebe-se que a diferenca absoluta entre os tamanhos de grdo G ASTM
obtidos pelos procedimentos propostos e 0 mesmo parametro obtido pelo método
normatizado, novamente, € relativamente pequena. Portanto, a aplicacdo dos
métodos automaticos propostos torna-se uma alternativa viavel para o célculo do
tamanho médio de grdo em amostras metalicas policristalinas monofasicas.

O ataque quimico € uma etapa critica da avaliacdo dos grdos por meétodos
automaticos, visto que os limites dos cristais ap0s esse processo devem se
apresentar perfeitamente definidos. Um ataque quimico por um periodo
relativamente pequeno ou demasiado, bem como o uso de um reativo inadequado,
irA exercer forte influéncia na definicho dos contornos. Desse modo, o
desenvolvimento de técnicas de processamento de imagens para completar
contornos de graos mal definidos sdo extremamente relevantes.

Nota-se que, ao comparamos 0s resultados dos dois métodos padronizados
aplicados, semiautomatico e automatico, a diferenca encontrada € de mais de 1
(uma) unidade G. Isso pode ter ocorrido devido a metodologia semiautomatica
avaliar um numero muito menor de grdos comparado ao procedimento automatico.
N&o obstante, podem ter ocorrido erros durante a segmentacdo manual das
imagens, visto que foi uma etapa muito tediosa do trabalho.

Os resultados para o parametro que determina morfologia dos grdos séao
apresentados na Tabela 8.

Tabela 8. Razdo média por imagem entre o maior e menor eixo da elipse que melhor se ajusta a
cada gréao.

Razdo Média entre os dois principais eixos das

Imagem . . =
elipses que melhor se ajustam aos gréos
1 2,15
4 1,88
6 1,55
8 1,96
10 1,18
12 1,58
14 1,63
16 1,39
20 1,91

Ao dividir o comprimento do maior eixo de uma elipse pelo comprimento do seu
menor eixo é esperado que o valor dessa razdo se aproxime de uma unidade, caso
a regido se assemelhe a uma circunferéncia. Portanto, pela analise dos resultados, o
material estudado apresenta gréos alongados, visto que a média da razdo entre os
eixos foi de 1,69.

O tempo para calcular o tamanho de grdo G ASTM pelas metodologias automéaticas
utilizadas no trabalho, apds as imagens terem sido segmentadas, apresentou-se
muito inferior ao tempo necessario para encontrar o referido parametro utilizando os
métodos semiautomaticos. Enquanto as analises automaticas foram realizadas em
menos de 1 (um) minuto, as metodologias semiautomaticas consumiram
aproximadamente 2h.



4 CONCLUSAO

A metodologia semiautomatica proposta tende a apresentar a média do intercepto
linear superior a obtida pelo método padronizado dos interceptos.

Ao considerar o tamanho de grdo G ASTM, o método semiautomatico proposto
torna-se uma alternativa viavel para o célculo do tamanho médio de gréo.

Deve-se desenvolver técnicas de processamento de imagens para facilitar a
segmentacdo de modo automatico, visto que a segmentacdo manual é trabalhosa e
tediosa, 0 que pode levar a erros durante o processo.

O tempo para calcular o tamanho de grdo G ASTM pelas metodologias automaticas
€ muito inferior ao utilizado para calcular o mesmo parametro pelos métodos
semiautomaticos.

As metodologias automaticas propostas sdo alternativas viaveis para o calculo do
tamanho médio de gréo.

O parametro que determina a morfologia dos grdos é um parametro viavel para
estimar a forma dos graos.

Os graos do material utilizado no presente trabalho encontram-se ligeiramente
alongados.
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