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RESUMO

O objetivo do trabalho é o estudo comparativo de métodos de quantificacdo de fracdo
volumétrica de inclusdes ndo-metalicas na analise de um componente de ponte produzida por
Pudlagem. Os métodos abordados foram: Metalografia Quantitativa, Densidade Hidrostatica,
Polarizagdo Magnética de Saturacdao e Tomografia Computadorizada de Raio-X. Cada método
possui especificidades caracteristicas, o que se refletiu nos resultados em alguma vantagem
operacional ou em incerteza associada ao método. A fracdo volumétrica média mostrou boa
correlagdo entre os diferentes métodos, com excecdao da Tomografia de Raio-X, cujo resultado

foi inferior aos demais.

Palavras-chave: Fragcdao Volumétrica. Inclusdes. Metalografia Quantitativa. Densidade

Hidrostatica. Tomografia Computadorizada. Raio-X. Arqueometalurgia. Pudlagem.



ABSTRACT

The objective of this paper is the comparative study of quantitative methods to obtain the
volume fraction of non-metallic inclusions of the analysis of a bridge component made of puddled
iron. The methods here addressed were: Quantitative Metallography, Hydrostatic Density,
Saturation Magnetic Polarization and X-Ray Computed Tomography. Each method has its own
aspects that affected the results either as operational advantage or associated uncertainty. The
average volume fraction was accurate for the different methods, except for X-Ray Tomography,

which showed a lower average compared to the others.

Keywords: Volume Fraction. Inclusion. Quantitative Metallography. Hydrostatic Density.

Computer Tomography. X-Ray. Archaeometallurgy. Puddling.
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1. Introdugao

Os metais utilizados em construgdes estruturais garantem estabilidade e resisténcia por meio
de suas propriedades mecanicas, como resisténcia mecanica, rigidez, ductilidade, dureza,
tenacidade e resiliéncia. Essas propriedades s3o influenciadas pela natureza do metal. E comum
gue os metais tenham mais de um elemento quimico em sua composicao, que nas ligas metdlicas
sao introduzidas intencionalmente. Porém existem também impurezas, que sao minoritarios na
composicao, que podem estar na forma de inclusGes ndo metalicas, como éxidos e sulfetos.
Empiricamente, a hipétese de que a maior quantidade de inclusGes afeta as propriedades
mecanicas costuma se confirmar. Além disso, a distribuicdo dessas dentro do material também
podem modificar bastante as propriedades mecanicas, podendo criar, por exemplo, regides de
maior fragilidade.

O tema da influéncia das inclusdes nas propriedades mecanicas se tornou mais importante
com o crescente interesse da sociedade pela estabilidade das obras civis construidas em ferro no
séc. XIX (OLIVEIRA; PARDAL, 2017) (MARQUES; BORGES; BITTENCOURT, 2014). Naquele século
coexistiram diferentes métodos de producao de ferro, como Forja Catala, Pudlagem, Bessemer,
Thomas e Siemens-Martin, resultando em materiais com diferentes fracdes volumétricas de
inclusdes e, portanto, propriedades distintas (FOLL, 2019). Houve investigacio sobre o
comportamento ferro pudlado acerca da fadiga (MAYORGA; SIRE; PLU, 2015).

O estudo de objetos metdlicos arqueolégicos encontra-se na area da Arqueometalurgia. Um
dos objetivos relativos a esses objetos é sua datacdo. Em objetos metalicos, isso ndo é tao
simples. Enquanto os materiais organicos podem ser datados com o uso de carbono 14, os
ceramicos por meio do método da termoluminescéncia, inexiste algum método preciso e direto
de datacdo para metais. Uma das formas é encontrar alguma relacdo entre microestrutura e a
evolucdo das técnicas de fabricacdo ao longo da histéria.

No séc. XIX houve um grande aperfeicoamento do refino de ferro em grande escala, a partir
de técnicas que processam aco liquido, resultando em baixa fracdo volumétrica de escéria. A

explicitacdo das transformacgdes microestruturais ndo esta suficientemente clara na Literatura



deste periodo. Uma hipdtese interessante a ser investigada é a datac¢do a partir da quantificacao
da fracdo volumétrica de inclusoes.

A Ponte Imperial D. Pedro Il, localizada na Bahia, construida em 1885, foi escolhida para
investigacao da quantificagdo de fragao volumétrica de inclusdes neste trabalho. A escolha foi
feita devido a grande dimensao do material disponivel. A amostra foi gentilmente fornecida pelo
Prof. Tulio Nogueira Bittencourt, descrita em (MARQUES; BORGES; BITTENCOURT, 2014) e ja foi
trabalhada por Elmer Mamani Calcina, porém com outro enfoque (MAMANI CALCINA; AZEVEDO,
2016).

Espera-se que o ago tenha menor fragao volumétrica de inclusdes quanto mais recente ele
for, apesar de que Elmer M. Calcina (2016) comentou que o ferro de Ipanema, produzido em
1882, tem menor fracdao de inclusdes do que o material da ponte D. Pedro I, de 1885. Este
resultado sugere que a ponte tenha sido fabricada com ferro pudlado.

A quantidade de inclusbes é caracteristica de cada processo, assim como a faixa de
composicdo quimica possivel (DILLMANN; L'HERITIER, 2007). Observa-se que metais produzidos
por métodos mais antigos tém fracao volumétrica de inclusGes ndo-metalicas consideravelmente
maior em relagdo aos atuais.

A fracdo volumétrica de inclusGes pode ser medida por métodos distintos, cada um com suas
incertezas associadas. O presente trabalho tem como objetivo comparar resultados de
guantificacdo de fragcdao volumétrica de inclusdes medidas por diferentes técnicas: Metalografia
Quantitativa, Densidade Hidrostdtica, Polarizacdo Magnética de Saturacdo e Tomografia

Computadorizada de Raio-X.

1.1  Breve historia do refino dos agos

A fim de compreender o contexto do material da Ponte D. Pedro Il, no¢Ges de como os
materiais ferrosos eram produzidos sao fundamentais. A motivacdo do capitulo é poder
identificar quais as caracteristicas tipicas de metais produzidos no séc. XIX e determinar por qual

o0 método e periodo a amostra feita, utilizando como medida a fracdo volumétrica de inclusdes.



Para tanto, serd feita uma breve contextualizagao da produc¢do por Pudlagem, Refino em forno
Bessemer e Siemens-Martin.

Helmut Foll (2019) escreve sobre a histdria do agco e fez uma extensa andlise no periodo de
interesse, mostrando inclusive a proporc¢do do volume de producdo dos diferentes métodos

coexistentes na segunda metade do séc. XIX, mostrados na Figura 1.
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Figura 1: Evolugdio comparativa da escala de produgdo entre os vdrios métodos de refino de ferro
Fonte: Adaptado de FOLL, 2019

Observa-se que em 1870 a Pudlagem era o método predominante para produc¢ao de ferro
forjado, porém, sua tendéncia nas décadas seguintes foi de declinio. Por volta de 1892, o aco
produzido pelos métodos Bessemer e Thomas superaram em quantidade o pudlado. Em 1910, o
Siemens-Martin superou todos os outros métodos por décadas.

O declinio de alguns métodos e ascensao de outros, so6 fica clara a diferenca relativa entre
eles, evidenciada pelo eixo vertical ser percentual. A Figura 2 mostra como a producao de aco

estava com tendéncia de aumento de producdo nessa época.
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Figura 2: Escala de produgdo de aco, ferro forjado e ferro fundido no final do séc. XIX.
Fonte: Adaptada de FOLL, 20109.

Nota-se que a escala é logaritmica e que todos os paises indicados tiveram tendéncia de
aumento na producdo ao longo das décadas compreendidas entre 1870 e 1890. Outro detalhe
interessante é que os periodos relativos a Russia e ao Japao estdo, respectivamente, indicados

separadamente na parte superior.

1.1.1 Processo de Pudlagem

Merton C. Flemings fez, em 2009, uma revisdo bastante completa acerca da Pudlagem. O
processo foi desenvolvido no ano de 1784, por Henry Cort, na Inglaterra. Seu intuito era
promover a descarbonetacao do ferro gusa (pig iron). O calor da queima do coque era fornecido
ao ferro gusa sem contato entre carvdo e gusa, o que evitava contaminagao do enxofre no ago.
Por meio de aquecimento vigoroso, chegava a fusao do gusa. Ao atingir fusdo total reduzia-se o
aquecimento e, com o uso de barras, agitava-se a carga para promover o maior contato possivel
entre metal e ar. Conforme o carbono é removido do metal para a atmosfera ocorre a
solidificacdo do ferro, pois a temperatura de fusdo do ferro forjado é superior a do ferro gusa. A

prépria atmosfera do forno agia como agente oxidante, resultando numa massa pastosa que era
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incorporado as “lupas”. Para que o metal fosse utilizavel, ainda seria necessdrio o forjamento
com uso de um martelo, momento em que muitas inclusdes sao removidas. Depois da forja, o
ferro forjado era laminado, supostamente removendo mais inclusGes. Um desenho esquematico
estd ilustrado na Figura 3 O processo era interessante na época, pois os ferros-gusa obtidos em
altos-fornos a carvao ou coque ndao eram considerados de qualidade. A produtividade da
Pudlagem era de aproximadamente 250 kg a cada hora e meia de trabalho.(FLEMINGS; RAGONE,
2009)

Forno de pudlagem

Barra de pudlagem

Figura 3: Desenho esquemdtico ilustrativo sobre a Pudlagem
Fonte: Adaptado de ANDREWS; C, 2016

Em 1811, Joseph Hall fez uma importante contribuicdo para o processo: como alternativa ao
método de Cort substituiu o agente oxidante. Ao invés de utilizar a atmosfera do préprio forno,
como oxidante, ele prop6s o uso de éxido de ferro para oxidar o carbono. Com isso, diferente de
seu predecessor, o método se tornou bastante interessante comercialmente, ndo tendo tantas
perdas de ferro, nem com tempos tao longos de producado. (FLEMINGS; RAGONE, 2009)

Mais tarde, para se diferenciar os dois processos nomearam-se, respectivamente, dry
puddling process (via seca) e wet puddling (via tmida), os processos de Cort e de Hall, uma vez
gue o posterior envolvia maiores quantidades de escéria. Um dos aspectos Unicos do processo

de Hall era que apds a fusdao completa do ferro gusa ele era agitado vigorosamente, tendo
5



bastante contato com o ar. A chama e os fumos no interior do forno entravam em contato com
o ferro a ser fundido por cima, fazendo com que tanto o carbono quanto enxofre provenientes
da queima (que gera a chama) ndo se incorporasse tao facilmente ao metal. (FLEMINGS;
RAGONE, 2009)

Merton C. Flemmings (2009) menciona que embora muitos autores ndao vejam tantas
diferencgas entre as duas formas de pudlagem, o processo desenvolvido por Hall é novo, inovador
e envolve caminhos quimico e de processos diferentes do anterior no que diz respeito ao ponto
de vista metallrgico, além da redugdo de custos e avango na qualidade. Mais do que isso,
também comenta: ndo fosse o aco tdo mais viavel comercialmente quanto o ferro forjado, o

processo de pudlagem ainda seria interessante.

1.1.2 Refino em Forno Bessemer

Em 1855, Henry Bessemer (1813-1898) patenteou seu Método, utilizado a partir de 1860 na
Inglaterra. Ele se diferencia dos anteriores por conta da intensidade do sopro de ar, que queima
do carbono presente no ferro liquido, passando através dele. Além de oxidar impurezas, o sopro
de ar também contribui para aumento da temperatura para mais de 1600°C, superior a
temperatura de fusao do ferro. A matéria-prima era a mesma que a da Pudlagem — ferro gusa
fundido (pig iron).

O refino era feito num conversor com formato oval, com capacidade entre 15 e 25 toneladas,
ilustrado na Figura 4. O sopro dura aproximadamente 25 minutos, o que tornava dificil o controle
do processo na época em relacdo a outros métodos (e.g. Siemens-Martin, no qual a duracdo da

etapa de trabalho da carga era de 6 a 14 horas).



Figura 4: Conversor Bessemer
Fonte: ©SCIENCE MUSEUM/SCIENCE & SOCIETY PICTURE LIBRARY, 2017

O Método Bessemer tinha como objetivo aumentar a escala de producdo, porém a qualidade
ndo era a melhor. A patente deu inicio a producdo em massa de aco, que apresentaram,
infelizmente, fragilidade a quente e a frio, causados, respectivamente, pela presenca de enxofre
e fésforo na maioria dos minérios ingleses. Posteriormente, foi desenvolvido o Método Thomas,
uma das variantes do Bessemer, que solucionou o problema envolvendo o fésforo por meio do
uso de calcdrio e fluxantes, de efeito escorificante, fazendo com que os produtos oxidados
contendo fosforo (P2Os) pelo sopro de ar migrassem para a escoria ao invés de serem

aprisionados no aco na forma de inclusdes (FOLL, 2019).

1.1.3 Refino em forno Siemens-Martin

De acordo com a revisdo de H. Foll (2019), apesar de Bessemer e Thomas terem nomes
reconhecidos por seus feitos, o Método Siemens-Martin surgiu ndo muito depois e foi

predominante por um periodo mais longo, como evidenciado na Figura 1.



O forno Siemens-Martin foi um método idealizado pelos alemaes Carl Wilhelm Siemens (1823-
1883) e Friedrich August Siemens (1826-1904), em Londres, e pelos franceses Pierre Emile Martin
(1824-1915) e Frangois Marie Emile Martin (1794-1871) (FOLL, 2019).

Dos irmaos Siemens, Carl Wilhelm, nomeado Sir William Siemens em 1883, trabalhou a partir
de 1840 em Londres. Foi ele o responsavel pela concepgao do forno revérbero regenerativo ou
open hearth furnace. Friedrich August, passou entre os anos 1847 e 1851 trabalhando junto de
seu irmao na Inglaterra, retornando posteriormente a Alemanha. Ele foi quem criou a patente
para a invengdo de seu irm3o (FOLL, 2019).

O filho Pierre Emile Martin e seu pai Francois Marie Emile Martin, experts em producdo de
aco, usaram a patente Siemens para descobrir uma solu¢ao para um dos problemas que os
irmaos Siemens enfrentaram — a degradacdo dos refratarios a temperaturas acima de 1600°C —
utilizando materiais melhores e mais caros. O real significado disso é que os Martin conseguiram
possibilitar ao método que o metal ultrapassasse ponto de fusdo, entrando em estado liquido
(FOLL, 2019).

Um forno revérbero do tipo Siemens-Martin apresentou uma série de novidades. Seu principio
de funcionamento contava com regeneracao de energia, que se dava pelo pré-aguecimento dos
refratarios e dos gases utilizados, diminuindo enormemente os gastos energéticos, como visto
na Figura 5. Além disso, um tipico forno atingia temperaturas da ordem de 1800°C, bastante
acima da temperatura de fusao do ferro puro, 1538°C. Por ser entdo possivel ter o metal estado
liquido, reagOes que envolvem o metal e a escéria possibilitaram uma separagao muito melhor
do que era desejado no aco e o que deveria ser removido com a escdria. Outra consequéncia
interessante é a possibilidade do uso de sucata de ferro gusa, podendo reaproveitar metal sem
interesse comercial como matéria prima para aco com melhores propriedades mecanicas.
Também se fez possivel a retirada de amostras para analise quimica, realizada no laboratério
piloto, ganhando um controle muito melhor de composicao quimica do aco, sem ter que esperar
gue a corrida toda seja encerrada para fazer sua analise. Finalmente, outra grande vantagem é a
escala de producdo, que, por ter menos limitacdes em relacdo ao Bessemer-Thomas, produzia

tipicamente de 50 a 100 toneladas por corrida, com exemplos de fornos de até 500 t, em



detrimento as 5 t, de conversores Bessemer. Contudo, ha uma desvantagem clara, que é o tempo

de corrida, muito longe de 30 minutos. (FOLL, 2019).

A Figura 5 ilustra esquematicamente o funcionamento do Método Bessemer.
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Figura 5: Desenho esquemadtico do forno do tipo Siemens-Martin
Fonte: Adaptada de FOLL, 2019



1.2 Contexto das amostras coletadas

O objeto de andlise € um componente da Ponte Imperial D. Pedro Il, que divide as cidades
Cachoeira e Sao Félix, na Bahia. A inauguracdo da ponte foi feita em 1885, na segunda metade
do Segundo Reinado do Brasil Império (1840-1889). Sua construgao tinha motivagdes politico-
econdmicas, sendo parte da infraestrutura ferrovidria nacional. Na Figura 6, tem-se uma

fotografia da ponte.

Figura 6: Ponte Imperial D. Pedro Il, sobre o Rio Paraguagu, que divide as cidades Cachoeira e Sdo Félix.
Fonte: A, C., 2018
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1.2.1 Localizagao e contexto histérico

A ponte é parte da Estrada de Ferro Central da Bahia (E. F. Central da Bahia), que liga a regido
portuaria do Reconcavo até o interior, seguindo em direcao a Feira de Santana. A ferrovia ficou
mais conhecida com o nome mencionado, mas ao longo de sua construgao, foi inicialmente
chamada de Paraguassu Steam Tram Road, em 1866, e Brazillian Imperial Central Bahia Railway,
em 1875 (CARLETTO, 1979) A construgao da Estrada foi feita em sete etapas (CAVALCANTI, 2000)

ilustradas na Tabela 1.

Tabela 1: Etapas da construgdo da E. F. Central da Bahia

Etapa Trecho Extensdao (km) Aberto para trafego
01 Ramal de Feira de Santana
Cachoeira — Villa de Feira de Santa Anna' 45 02.12.1876
Linha principal
02 S3o Félix — Tapera? 84 23.12.1881
Ramal Monte Cruzeiro
Tapera? — Santa Terezinha 2 23.12.1881
03 Linha principal
Tapera? — Jodo Amaro 97 15.10.1883
04 Linha principal
Jodo Amaro — Queimadinhas 63 11.01.1885
05 Sub-ramal de Feira de Santana
Cruz — Sao Gongalo 3 16.01.1886
06 Linha principal
Quemadinhas® — Bandeira de Mello 11 19.05.1887
07 Ramal de Olhos d’Agua
Quemadinhas? — Olhos d’Agua* 13.6 15.11.1887
Total Linha principal e Ramais 316.6

Nomes atuais das cidades sdo 'Feira de Santana; 2Taperi; 3Marciolinio de Souza; “*Machado Portella
Fonte: CAVALCANTI, 2000

A Estrada de Ferro Central da Bahia teve em sua primeira etapa o trecho fora da linha principal,
ligando as cidades Cachoeira a atual Feira de Santana. A obra teve inicio em 1867 e conclusdao em
02 de dezembro de 1876. Na segunda etapa foi criada a linha principal, que tinha Sdo Félix, no
Reconcavo Baiano, como um dos extremos e a atual Taperi, a Oeste, no interior do Estado,

inaugurado no final de 1881.
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Vale ressaltar que até entdo a linha principal e seu ramal ndo estavam ligados — e assim
permaneceram até a construcdo da Ponte Imperial D. Pedro Il, que ocorreu apenas em 07 de
julho de 1885. Contextualizando, a ponte, objeto de interesse deste trabalho, foi inaugurada apds
a conclusdo da quarta etapa da construcdo da E. F. Central da Bahia, responsavel por estabelecer
a conexdo no trecho separado pelo Rio Paraguagu. O mapa na Figura 7 mostra as ferrovias no

periodo entre 1894 e 1994 no Estado da Bahia, com destaque nas cidades Sdo Félix e Cachoeira.

116.Joazeiro

ESTADO DA BAHIA

ueima

Feira de S Annag

Magaihig

Figura 7: Mapa ferrovidrio na Bahia. A Estrada de Ferro Central da Bahia estd identificada como 119. Marcag¢bes do autor.
Fonte: CAVALCANTI, 2000
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1.2.2 Fabricante da ponte

Para entender melhor sobre a natureza da ponte, é importante saber sobre sua fabricacao.
Uma inscricdo em alto relevo com o nome “Mossend” foi encontrado na ponte, que pode ser

relacionado como o possivel fabricante do material (Figura 8).

——

Figura 8: Inscrigdo na Ponte Imperial D. Pedro Il, indicando provdvel fabricante.
Fonte: BITTENCOURT, 2015.

Localizada na Escdcia, existiu, de fato, uma companhia metallrgica na regidao, chamada

Mossend Iron Works. Sua histéria sera brevemente descrita.

1.2.3 Mossend Iron Works

A fabrica nomeada Mossend Iron Works foi criada em 1839 pelo metallrgico e empresario
(ironmaster) e engenheiro John Neilson (1779-1865), cuja familia tinha forte relagdao com a
metalurgia. Seu pai, Walter Neilson também foi ironmaster e seu irmao James Beaumont Neilson
foi o criador do Processo Hot Blast para ferro e aco, patenteado em 1828, em Mossend

(MONKLAND et al., 1999).
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A Mossend Iron Works foi uma das maiores produtoras de ferro maleavel de sua época. A
partir de 1880, a fabrica contou com forno Siemens-Martin. Isso quer dizer que na mesma fabrica
coexistiram distintos métodos de producao de ferro forjado e ago (TWEEDIE, 2019). No ano de
1886 houve fusdao com outra fabrica, dando origem a Summerlee and Mossend Iron and Steel Co
(LEWIS; MURDOCH, 2007). Em 1887, houve aquisi¢ao de alto forno. Em 1889 a fabrica sofreu com
uma paralizacao de cerca de um ano e trés meses, resultando na finalizagdo de seus servigos,
sendo retomada por William Beardmore and Co. em 1906, em funcionamento até a década de
1920. No ano de 1937 as atividades com os fornos foram encerradas e, no ano seguinte, a fabrica

foi demolida (TWEEDIE, 2019).
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2. Revisado Bibliografica

2.1 Inclusdes ndao metalicas em ago

Em sua obra, Non-Metallic Inclusions in steel part Ill — The origin and behavior of inclusions
and their influence on the properties of steel (1968), Kiessling explica e traz detalhes sobre as
origens e seus efeitos de inclusdes ndao metalicas no ago. O tdpico sobre inclusdes ndo metalicas

desta revisao foi enriquecido com muito do conhecimento passado através deste autor.

2.1.1 Origem das inclusdes

As inclusdes podem ser classificadas em dois grandes grupos, de acordo com sua origem:
enddgena ou exdgena. Essa classificacao é, entretanto, uma simplificacdo, pois é possivel que um
precipitado enddgeno surja de um sitio de nucleagdo exdgeno durante diferentes etapas do
processo de producao de ago. (KIESSLING, 1968)

A partir do momento em que um nucleo de inclusao entra no metal liquido, este sera parte
do produto final metalico — ndo importando se ela foi proveniente de nucleagdo homogénea ou
de uma fonte exdgena. Ou seja, muitas inclusdes ndao metalicas sofrem variacdoes de sua
composicdo quimica ao longo da producdo do aco (KIESSLING, 1968). As definicdes estdo

dispostas na Tabela 2.

Tabela 2: Definigcées das classificagées de inclusdes ndo metdlicas quanto a sua origem

Inclusdo de origem endégena Inclusdo de origem exdégena

e S3o resultantes de reagdes que e S3o resultantes da incorporagao de
ocorrem enquanto o metal ainda é particulas provenientes da escdria,
liguido ou em sua solidifica¢ao. refratario ou de outros materiais que

e Definicao de Sim: s3o formadas pela tenham contato com o metal liquido.
precipitacdo como resultado de e S3o maiores, ocorrem
reac6es homogéneas no aco. esporadicamente e em regides

e Compostas principalmente de éxidos preferenciais, possuem formas
e sulfetos. irregulares e estruturas complexas.

e As reacdes podem ser influenciadas e Compostas principalmente de dxidos,
ora pelo uso de aditivos (e.g. cuja composicao guimica se
escorificantes, fundentes) ou por assemelha a do refratario e/ou da
alteracgGes na solubilidade durante o escoria

resfriamento ou solidificacdo do aco.
Fonte: KIESSLING, 1968
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Essas consideragdes referem-se a metalurgia do séc. XX. No caso da Pudlagem, a maior parte

das incluses sdo exdgenas, pelo aprisionamento da escdéria ao metal.

E razodvel supor que esse aco seja muito mais “limpo” que o pudlado, pois em sua fabricacdo

o aco é produzido em estado liquido e a escéria se separa facilmente por diferenca de densidade.

Eventualmente podem ser encontradas inclusdes exdgenas (Tabela 3), mas de ocorréncia

esporadica.

Apenas a analise de uma inclusdo de aparéncia complexa (extensas, multifasicas, com formas

irregulares e estrutura complexa) ndo é suficiente para classificar sua origem como exdgena. Ela

pode ter sido criada por um fragmento do refratdrio e, mesmo assim, ndo ter composi¢cdo média,

i.e., estrutura da inclusdo semelhante a do refratdrio original por conta de precipitacGes

enddgenas de oxigénio por meio de inimeros possiveis dxidos (KIESSLING, 1968).

Tabela 3: Possiveis fontes de inclusédo

Possiveis fontes de inclusdo

Elementos-chave

Forno Escoria Ca
Refratario Ca
Ferroligas Cr, Al, Si

Vazamento Refratarios Mg, Ti, K
Oxidacao FeO

Panela Desoxidacao
Escoria Ca, Mg
Refratarios Mg, Ti, K

Teeming Stopper and nozzle refractories Mg, Ti, K
Oxidacao FeO
Desoxidacao

Molde do lingote Refratarios Mg, Ti, K
Desoxidacao

Tratamento térmico  Sulfetagado superficial FeS

e conformacao

mecanica Oxidacdo interna SiO;
Hot-shortness FeS

Soldagem Escoria Ca, Ti
Revestimento do eletrodo Ti, V
Hot tearing S

Fonte: KIESSLING, 1968
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A composicao das inclusdes enddgenas varia dentro do sistema FeO-MnO-MgO-Ca0-SiO;-
Al,03-Cr,03-TiOz, que indica que existem diversas fontes possiveis para a origem dessas
inclusdes. Mais do que apenas a composi¢ao e estrutura da inclusdo, seu formato, tamanho,
distribuicdo e posicdo no lingote sdo de elevada relevancia para se rastrear sua origem
(KIESSLING, 1968).

Kiessling (1968) evidencia como diferentes tipos de inclusdes acabam localizadas no interior
do lingote solidificado (Tabela 3). As inclusdes podem ser decorrentes da sequéncia de processos
(banho, cadinho, vazamento e solidificagdo), cada um com condigdes fisicas e quimicas prdprias.
Os mecanismos de desoxidacdo também sdo de grande importancia na formacado de dxidos ndo

metalicos.

2.1.2 Tamanho da inclusdo, quantidade e distribuicao no ferro e no ago

A norma ASTM E45 Standard Methods for Determining Inclusions of Steel Comparisson Charts
classificava as inclusdes em: alumina, sulfeto, silicatos e globulares. Os graus de severidade de
ocorréncia eram classificados baseados no niumero ou comprimento das particulas presentes
num campo visual de 0,5 mm?.

KIESSLING (1968) menciona sobre as composicées de acos produzidos no séc. XX,
comparando-os focando nas inclusdes ndao metalicas.

BERGH (1962) realizou anadlise da quantidade e do tamanho de inclusées num lingote de 6
toneladas do aco-carbono elétrico plano. Sua composicdo quimica era 0,16% C, 0,35% Si, 0,67%
Mn, 0,015% P, 0,017% S, 0,009% N e aproximadamente 100 ppm O (KIESSLING, 1968).

Uma das conclusdes foi que o numero de inclusdes cresce rapidamente quanto menor sua
dimensdo. Da anadlise da regidgo mais proxima ao centro do lingote, 98% de todas as inclusdes sao
menores do que 0,2 um, embora elas representem apenas cerca de 2% de todo oxigénio presente
no aco, o que indica que a maior quantidade de oxigénio se encontra nas maiores inclusdes que
sdo menos numerosas. Na secdo superior do lingote foi encontrado, em média, uma inclusao de
40 a 60 um para cada elemento de area de cerca de 900 pm?, ou seja, distdncia média entre

inclusdes era de 30 um (KIESSLING, 1968).
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Posteriormente, PLOCKINGER (1963) mostra que o percentual de 0,003% em acos obtidos em
fornos a vacuo e de 0,005 a 0,010% em acos convencionais submetidos a desoxidacao
convencional eram considerados extremamente baixos. Da andlise de agos com composi¢des
semelhantes (0,20% C, 0,27 Si, 0,81% Mn, 0,009% P, 0,013% S, 0,55% Ni, 0,51% Cr, 0,20% Mo)
fez-se a comparagao do tamanho das inclusdes em ago fundido ao ar com desoxidagdo com CaSi
contrapondo-se ao ago obtido em forno a vacuo. A redugao do diametro médio foi de 60 para 20
um (KIESSLING, 1968).

Além destes resultados, constatou-se também que as inclusdes mais destrutivas para o aco
possuem origem exdgena, oriundas de refratdrios e da escéria. A quantidade e tamanho nao
puderam ser inferidas e/ou discutidas pela alta variacdo de resultados quando processos

distintos sdo observados (KIESSLING, 1968).
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2.2 Diferengas Microestruturais entre os produtos de Métodos distintos

Ndo foram encontradas imagens nas buscas de Literatura das inclusdes de acos Siemens-
Martin. Entretanto, a colecdo de objetos do LCMHC do PMT-USP inclui um trilho com

identificacdo CARNEGIE 1901 ET llll, coletado na cidade Mineiros do Tieté, no interior de Sao

Paulo, visto na Figura 9.

Figura 9: Trilho coletado na cidade Mineiros do Tieté, SP.
Fonte: LANDGRAF, 2019

THE CARNEGIE STEHL COMPANY, LIMI1

5. The name of the maker and the month and year of manu-

facture shall be rolled in raised letters on the side of the web, l

BRARDNG.
and the number of the heat shall be stamped on each rail, ,

Figura 10: Catdlogo da companhia que construiu o trilho, mencionando o significado das marcagdes
Fonte: Carnegie Steel Company Limited, 2019
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Com o auxilio do catalogo da Carnegie Steel Company Limited, Figura 10, atribui-se significado
as marcacdes encontradas no trilho. “O nome do fabricante, més e ano da manufatura, laminado
em alto relevo na lateral do trilho e o nimero da corrida devem estar estampados em cada
trilho”.

Conclui-se que o trilho, com base na identificacdo em alto relevo no trilho e nas informacgdes
presentes no catalogo, que ele foi fabricado pela companhia Carnegie, em abril de 1901. Supde-
se que ET se refere a Edgar Thompson Works, primeira usina integrada a usar fornos Bessemer,
no distrito de Pittsburgh, nos Estados Unidos. A primeira corrida no Bessemer ocorreu no ano
1875, para construir trilhos para Pennsylvania Railroad. Na mesma usina, também foram
instalados fornos Siemens-Martin, porém apenas a partir de 1912 (MEESE, 2019). Portanto, é
muito provavel que o trilho tenha sido fabricado com refino Bessemer.

A microestrutura desse trilho, supostamente um aco Bessemer estd ilustrada na Figura 10.
Visualmente, conclui-se que a fragdao volumétrica de inclusdes é muito inferior a observada nas

amostras de ferro pudlado.

50um

Figura 11: Microestrutura do trilho produzido por Carnegie Steel Company Ltd, pelo Refino Bessemer
Fonte: ALVES, 2019.
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J4 no caso do ferro pudlado, imagens disponiveis na Literatura indicam uma fracao

volumétrica de inclusGes de escéria bastante significativa, como vistos em Figura 12, Figura 13,

Figura 14 e Figura 15. (COLPAERT, 1974)

Figura 12: Ferro “forjado” (wrought iron), com matriz de ferrita
com baixo teor de carbono. Inclusées alongadas na diregdo de
maior deformagdo de forjamento, pldsticas na temperatura de
trabalho

Fonte: COLPAERT, 1974. Amostra de DolTPoMS (Department of
Materials Science and Metallurgy), University of Cambridge.

Figura 14: Ferro pudlado em seg¢do transversal, sem
ataque. Aumento de 55x.
Fonte: COLPAERT, 1974

Figura 13: Ferro pudlado. Se¢do longitudinal atacada
com dcido nitrico. Matriz de ferrita com incluses de
escoria alongadas pela laminagdo. Aumento de 150x.
Fonte: COLPAERT, 1974

Figura 15: Ferro pudlado em segéo longitudinal, sem
ataque. Aumento de 100x. Notam-se inclusGes de
escoria alongadas pela laminagdo.

Fonte: COLPAERT, 1974
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2.3 Métodos empregados na inspe¢ao da Fragao Volumétrica de Inclusdes

A quantidade de inclusdes presentes em pecas metdlicas pode ser medida pela fracdo
volumétrica. Trata-se de uma relagdo entre o volume ocupado pelas inclusGes e o volume total
da amostra. No entanto, a determinacao dessa fracdo ainda ndo pode ser obtida com uso de
medidas imediatas, ou seja, é encontrada por meio de medidas e de calculos. Para isso, diferentes
métodos para determinacdo da quantidade de inclusGes podem ser aplicados.

Serdo abordados a seguir os métodos: Metalografia Quantitativa, Polarizacao Magnética de

Saturacao, Densidade Hidrostatica e Tomografia de Raio-X.

2.3.1 Inspegdo da Fragdo Volumétrica de InclusGes pela Metalografia Quantitativa

A estrutura metalografica possui alta relevancia para determinar as propriedades de um
material. Os metais, em sua maioria, tém estrutura bastante heterogénea, que pode ser
decorrente de heterogeneidade de composicdo quimica (segregacdes) ou de inclusdes nao-
metalicas. Existem também outras fases metdlicas que podem ser identificadas nas micrografias
metalogréficas. As propriedades dos metais sdo fortemente dependentes da dispersao,
morfologia e fragdo volumétrica dessas outras fases metalicas e das inclusdes nao-metalicas.

No método da Metalografia Quantitativa faz-se a analise de imagens de superficies polidas de
metais em microscépio 6ptico. Com as metalografias em maos, pode-se seguir por diversas
maneiras de se chegar na fracdo volumétrica, com notacao V;, no diagrama apresentado na
Figura 16. Destacam-se trés modos distintos: 1) Sobrepor uma malha a micrografia e realizar a
contagem de pontos coincidentes a inclusdes ou segundas fases (P, ). A proporg¢do desses pontos
pelo total de pontos da malha, P, é dada por Pp; 2) contagem de interceptos, de forma andloga
a contagem de pontos; 3) medida a soma da drea das inclusdes A,, que, quando dividida pela

area total, resulta em A,.

22



o ° ° PV
Legenda
Ly
o0 valores medidos
° O valores calculados
Sy
- indica o sentido do

calculo

Vy

Figura 16: Diagrama com sentidos dos cdlculos envolvidos na Metalografia Quantitativa
Fonte: ASM Handbook

A equacdo (1) é uma das equagbes basicas da estereologia, que estabelece que as relagées
dadas por Pp, L;, A4, Vy sdo as mesmas para o material analisado. Os métodos propostos tém
como objetivo determinar a fragao volumétrica, Vy,, pela determinacao da relagdao de pontos Pp,

ou de drea Ay.

Pp=L,=A4,=Vy (1)

Exemplos de medidas utilizadas neste método encontram-se na Tabela 4.

Tabela 4: Principais simbolos e notagbes

Simbolos Notagdes combinadas
P: NUmero de pontos Pp = Po/Pr

L: Comprimento linear (mm) Ly =L/Ar

A: Area em superficies planas (mm?) Ay = A/AT

S: Area em superficies curvas (mm?) Sy =S/Vr

V: Volume de estruturas tridimensionais (mm3) N, = N/Vt

N: Quantidade de objetos
Fonte: ASM Handbook
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A Norma ASTM E1245 - Standard Practice for Determining the Inclusion or Second-Phase
Constituent Content of Metals by Automatic Image Analysis (2016) define as praticas de
guantificacdo de inclusdes por andlise de imagem automatica. Afirma-se que ha um plano
preferencial para se fazer medidas quantitativas, aparecendo pelo menos duas vezes, nos topicos

5.7e9.1:

5.7 The orientation of the sectioning plane relative to the hot-working axis of
the product will influence test results. In general, a longitudinally oriented test
specimen surface is employed in order to assess the degree of elongation of the

malleable (that is, deformable) inclusions.

9.1 In general, test specimen orientation within the test lot is the same as
described in Practice E45 (Microscopical Methods). The plane-of-polish should
be parallel to the hot-working axis and, most commonly, taken at the quarter-
thickness location. Other test locations may also be sampled, for example,

subsurface and center locations, as desired or required.

A principal referéncia consultada relativa ao método da Metalografia Quantitativa, o Metals
Handbook, apresenta muitos conceitos da estereologia envolvidos na quantificacdo de fra¢des
volumétrica e outros parametros. Uma das conclusGes apontadas na obra é que a escolha do
plano (longitudinal ou transversal ou qualquer outro plano) ndo interfere na determinagdo da
fracdo volumétrica, que é mais precisa quanto maior o numero de planos analisados na

guantificacao.

2.3.2 Inspegdo da Fragdo Volumétrica de InclusGes por Densidade Hidrostatica

Na Literatura do séc. XIX, J. Percy menciona em seu livro “Metallurgy — Iron and Steel” (1864)
sobre a resisténcia de ferro forjado, utilizando a densidade dos materiais como pardmetro,

identificada como gravidade especifica, como visto na Figura 17.
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Figura 17: Massas especificas de materiais ferrosos produzidos em diferentes regides
Fonte: PERCY; D; S, 1864, p. 868.

Para referéncia, a densidade do ferro puro é: 7874 kg/m3. Os valores reportados por Percy na
Figura 17 variam entre 6771 e 7760 kg/m3, dependendo da regido e do método pelo qual o metal
foi produzido. Uma conclusao logica é de que a densidade da amostra deve ser inferior a do metal

puro, dada a presenca de inclusdes, que tem densidades muito inferiores a do ferro.
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Propde-se que a diferenca da densidade medida na amostra em relagdo a do ferro puro seja
proporcional a fracdo volumétrica de inclusGes, fazendo-se necessdria pesquisa sobre as
inclusdes presentes acerca da natureza, composicao, dispersao e densidade das fases presentes

nas inclusoes.

2.3.3 Inspec¢do da Fragdo Volumétrica de Inclusdes por Polarizagdo Magnética de

Saturagao

A medida da polarizacdo magnética de saturacdo tem sido utilizada para analisar fracao
volumétrica de uma segunda fase, baseado no comportamento dia ou paramagnético dela. A
austenita retida é um exemplo de segunda fase com essa caracteristica, analisada por G. V. Bida,
Hugo Berti, Alan Barros de Almeida, e Arthur Nishikawa (ALMEIDA; LANDGRAF, 2014; BERTI
NETO; LANDGRAF, 2005; BIDA; NICHIPURUK; TSAR’KOVA, 2001; VALDEBENITO et al., 2017).

Conceitos sobre o magnetismo que ajudam a compreender como a fracdo volumétrica de
inclusdes é medida a partir de suas propriedades magnéticas serdo abordados neste capitulo.

Os compostos quimicos podem ser classificados de acordo com suas propriedades
magnéticas. A forma mais ampla os organiza em trés grandes grupos quando expostos a um
campo magnético: ferromagnéticos, que apresentam forte atracdo; paramagnéticos, que sao
fracamente atraidos e diamagnéticos, que sao fracamente repelidos. As propriedades
magnéticas dependem da composicdo quimica, microestruturas e temperatura.

Uma das propriedades importantes é a polarizacdo magnética de saturacao. Ela é proporcional

a somatéria dos momentos magnéticos atdbmicos por unidade de volume, dada pela equacdo (2)

n -
- mi
Js = Ho ZXL' V. (2)
. i
=0
sendo:
Js: Polarizagao Magnética de Saturagdo (T) X;: Fragdo volumétrica
Uo: Permeabilidade Magnética do vacuo m;: Momento de dipolo magnético (A.m?)

V;: Volume (m3)
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Compostos dia e paramagnéticos tem polarizagdo de saturagao praticamente desprezivel em
relacdo aos ferromagnéticos. Nos materiais ferromagnéticos, a polarizacdo é diminuida por
elementos quimicos ndo magnéticos em solucdo sélida, pois isso diminui a somatdria dos
momentos magnéticos atébmicos.

Para materiais ferrosos como ferro forjado ou ago, o elemento que claramente possui
propriedades magnéticas é o ferro, que é justamente o elemento que constitui a matriz. As
inclusGes podem se manifestar em diferentes fases e composi¢des, que em geral tem pouca ou
guase nenhuma reagdo ao serem magnetizadas.

Para quantificar as inclusdes, magnetiza-se uma amostra ferrosa com a aplicagdo de um
campo magnético externo (H). Conforme a intensidade do campo aumenta, os dominios
magnéticos se movimentam e se reorganizam até todos estarem alinhados na mesma direcdo e
sentido, que é o estado de saturacdo magnética. O valor da saturacdo encontrado
experimentalmente pode ser um pouco diferente do tedrico, limitado pela resolucdo detectada

pelo equipamento.

2.3.4 Inspe¢do da Fragdao Volumétrica de Inclusdes pela Tomografia Computadorizada

de Raio-X
A técnica pode ser utilizada para determinar fracdo volumétrica de porosidade. E uma
reconstrucdo em trés dimensdes (3D), portanto uma forma totalmente diferente de andlise da

proposta pelos outros métodos aqui abordados. A fracdo volumétrica de inclusdes é dada por

analise metrolégica, feita pelo software VGStudio MAX 2.1.
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3. Materiais e Métodos

3.1 Amostras

O objeto a ser quantificado é uma parte da Ponte Imperial D. Pedro Il, localizada no municipio
de Cachoeira, na Bahia. A amostra foi gentilmente fornecida pelo Tulio ao Laboratério de
Caracterizacdo Metalografica Humbertus Colpaert (LCMHC), do Departamento de Engenharia
Metalurgica e Materiais (PMT) da Escola Politécnica (EP) da Universidade de Sao Paulo (USP).

A visdo macroscopica, apresentada na Figura 18, dd nocdo das dimensdes do objeto de analise,

assim como também mostra qual a dire¢ao longitudinal da ponte.

e i (e s s s s —. s

Figura 18: Constituintes da ponte. Duas cantoneiras, dois rebites e uma alma.
Fonte: Proprio autor, 2017.
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O objeto fornecido para andlise é composto por trés partes notdveis: cantoneiras, rebites e
alma, ilustradas na Figura 19. Todas os experimentos aqui documentados foram realizados com

corpos de prova provenientes da alma da ponte (A).

Figura 19: Componentes da ponte. A —Alma; B — Rebite; C — Cantoneira.
Fonte: Proprio autor, 2017.

3.2 Método I: Metalografia Quantitativa

Foram preparadas duas amostras provenientes do material identificado como 145, referente
a alma da Ponte Imperial D. Pedro Il: uma na secdo longitudinal, outra na transversal, nomeadas,

respectivamente, 145-L e 145-T.

3.2.1 Preparo e tratamento das Amostras

O procedimento foi realizado em quatro etapas: corte, embutimento a quente, lixamento e
polimento. A primeira etapa foi feita com uso de disco abrasivo, seguido de lixamento das bordas

para remocdao de rebarbas; em seguida, foi feito embutimento a quente em baquelite; o
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lixamento se fez consecutivamente nas granulometrias 100#, 220#, 600# e 1000#. A cada troca
de lixa, a amostra foi lavada com agua corrente, além da troca da direcdo de lixamento, sempre
perpendicular a feita anteriormente; por fim, o polimento foi feito com pasta de diamante de
granulometrias de 6 um, 3 um e 1 um, cada qual com um pano especifico, com uso de alcool
como lubrificante. Apds polimento, foi feita secagem com ar quente paralelo a face da amostra,
evitando manchas de secagem.

Em 2015, foi feito o preparo e analise das amostras por Cassio Junqueira no LCMHC, do PMT-
USP. Essas amostras serao nomeadas como 145-L e 145-T.

Adicionalmente, em 2017, foram preparadas amostras no Laboratério de Metalografia do
Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (IPT), pelo técnico Israel Aparecido Cruz. O polimento das
amostras, contou com um passo adicional, utilizando silica coloidal para obtencdo de maior
gualidade e contraste nas imagens. As amostras serdo denominadas 145-L1 e 145-L2.

Foram registradas 20 micrografias das amostras 145-L e 145-T em aumento de 100x e 500x

para quantificacdo, além de diversas

3.2.2 Determinag¢do da Fragao Volumétrica de Inclusdes

A analise das imagens foi feita com auxilio do software ImageJ, um editor de imagens que
permite alterar contraste, brilho e gama. A proposta é utilizar a funcao filtro threshold para
selecionar apenas as inclusdes, deixando a matriz metalica branca. Para isso, é necessario um
passo anterior, que é a transformacdo da imagem em 8-bits, fazendo com que ela fique em
escalas de cinza. A Figura 20 exemplifica o uso do filtro, selecionando apenas as inclusdes,
realcadas em vermelho. E possivel controlar o filtro, na janela Threshold de modo a selecionar as

regioes de interesse para quantificacdo (inclusdes) e eliminando as demais (matriz).
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Figura 20: A esquerda, aplicagdo do filtro threshold em amostra 145-L1, aumentada 100x. A direita, a guia para regular o filtro.
Fonte: Proprio autor, 2019.

O proprio software fornece o valor da fracdo de drea ocupada pelas regides selecionadas como
inclusdes ou outras fases.
Um exemplo de saida tipica do ImagelJ, identifica a medida, e mostra a fracdo de area (Figura

21), que é resultado da quantificacdo da micrografia na Figura 23.

i Results — O >
File Edit Font Resulis
| [area  mean i [max [wArea |°

1 1211022 14658 0O 285 5748

Figura 21: Dados gerados do software ImageJ ao se analisar determinada drea. Fragdo volumétrica é dada por %Area.
Fonte: Proprio autor, 2017.

A Figura 22 e a Figura 23 representam a mesma micrografia na Figura 20, porém sao recortes

gue mostram a imagem antes e depois do filtro. As regides da matriz estao brancas enquanto as
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areas de inclusGes estdo totalmente escuras, possibilitando a contagem da fragdao de area

ocupada pelas regides escuras.

Figura 22: Recorte da micrografia da amostra 145-L1, em
aumento de 100x, realizada no microscépio dptico.
Fonte: CRUZ, 2017
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Figura 23: Imagem obtida apds aplicagdo de filtro no
Image J, para quantificagéo
Fonte: Proprio autor, 2017.

Devido a natureza do material em conjunto com as condi¢des ambientes, houve rapida

oxidacdo da amostra, fazendo-se necessarias diversas repeticdes do preparo das amostras para

registro fotografico em microscépio dptico, resultando nas micrografias.

Ao longo do periodo de pesquisa, propds-se uma maneira alternativa para quantificagao,

fazendo uma composi¢ao de imagens, justapostas de mesmo aumento, varrendo toda a area da

amostra. No caso, a motivacdo é o aumento da representatividade, reduzindo efeitos de

heterogeneidades nas imagens. A decisdao resultou num grande nimero de micrografias, em
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diversos aumentos. Para cada aumento, sdo necessarias pelo menos 20 imagens com regides

aleatdrias, ou seja, sem priorizar quantidade, dispersdao ou tamanhos de inclusdes.

3.2.3 Erro Amostral

O Erro Amostral, E,,, pode ser aproximado pela equagao (3), encontrada no ASM Handbook —
Vol. 9: Metallography and Microstructures, no capitulo de Caracterizagdo Quantitativa e

Representa¢do de Geometria Microestrutural Global (GOKHALE, 2004).

n 2
Xi(A—A4A)
En =2 — (3)
nn—1)A;
sendo:
A: média das areas de inclusdo n: nUmero de amostras analisadas
A;: area de inclusdo na amostra Ar: drea total analisada

O Erro Amostral é uma grandeza estatistica utilizada quando as amostras ndo correspondem
a totalidade da populacdo que se pretende analisar, indicando uma aproximacao da diferenca da
média encontrada a partir das amostras medidas e da média global. No contexto dos ensaios
realizados na Metalografia Quantitativa para as amostras 145, ele corresponde a diferenca entre
fracdo volumétrica de inclusdes do material e a média calculada a partir das diversas micrografias

analisadas nos diferentes aumentos.

3.2.4 Composicao de imagens

A composicdo de imagens teve como inspiracao a possibilidade de se documentar a area total
da amostra coberta nelas micrografias em pequenos aumentos (de 50 a 100x). Inicialmente, a
ideia seria referenciar visualmente o local da amostra que seria quantificado e, posteriormente,

foi observado que outra forma de se analisar se fez possivel.
33



Na Figura 24, exemplificam-se os passos iniciais da composi¢ao, com quatro micrografias da
amostra 145-T em aumento de 50x, de regides vizinhas. Notam-se nas imagens partes que sdao
idénticas, que podem ser sobrepostas, criando uma imagem que abrange a drea total da amostra,

porém com o detalhamento individual de cada micrografia. A composicao foi feita com o uso do

software GIMP.

Figura 24: Exemplo de quatro micrografias de regibes vizinhas da amostra 145-L, em aumento de 50x, utilizadas para composigdo.
Fonte: JUNQUEIRA, 2015.

Para reconstruir a amostra a partir das imagens, foi preciso varrer a area da amostra toda, que
foi feito no menor aumento possivel do microscdpio dptico (50x). As micrografias foram feitas
por Cassio Junqueira, em 2015, para ambas amostras 145-L e 145-T, que geraram imagens
compostas para cada uma delas. O resultado das composicdes sera mostrado na Figura 40 e

Figura 41 no tépico: 4.1.1 Imagens compostas de 145-L e 145-T
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3.3 Meétodo Il: Densidade Hidrostatica

3.3.1 Procedimento Experimental

Com o objetivo de determinar a densidade de materiais metalicos sinterizados, impermeaveis,
metais duros ou materiais porosos, pode-se fazer o procedimento baseado no principio de
Arquimedes, que utiliza o deslocamento de agua. Dada a natureza metdlica da amostra, utiliza-

se 0 método para materiais com baixa porosidade, definida como inferior a 10%.

3.3.2 Equipamentos

Os equipamentos utilizados no procedimento foram: balanga analitica, liquido de pesagem,
recipiente para a dgua, base para a pesagem da amostra na agua, fio de suspensdo e termoémetro.
A balanga analitica de prato Unico permite leituras dentro de 0,01% da massa da amostra. O
liquido de pesagem foi dgua destilada a qual foi adicionada surfactante (alcool de 0,05 a 0,1% em
massa) para reducdo de efeitos da tensao superficial. O recipiente foi um béquer de vidro. Para
fazer medidas com a amostra ao ar e submersa na agua, utilizou-se o fio de suspensdo, resistente

a corrosdo, de 0,2 mm de diametro, dada que a massa da amostra era inferior a 50 g.

3.3.3 Preparagao das Amostras

Para o ensaio, foram preparados dois corpos de prova cubicos, ilustrados na Figura 25. Fez-se
lixamento em todas as faces de cada amostra com lixas #100, #200, #400, #600 e #1200,
reduzindo as irregularidades superficiais para evitar a aderéncia de bolhas de ar, que prejudicam

a medida correta da massa.

Figura 25: Amostras 145 preparadas para ensaio de densidade hidrostdtica
Fonte: Préprio autor, 2019.
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3.3

.4 Procedimento experimental

As medidas para ensaio de determinagao de densidade hidrostatica foram feitas em oito

passos, descritos abaixo:

1. Com os corpos de prova preparados, medir a massa das amostras ao ar mg, 4., usando a
balanga analitica de precisao, calibrando-a em zero antes da medida. Repetir duas vezes
as medidas;

2. Montar arranjo experimental como em Figura 26;

3. Fazer calibragdo da medida de massa em zero;

4. Fixar a amostra com o fio de suspensao e imergi-la no liquido;

5. Certificar-se de que o corpo imerso e o fio estdo livres de bolhas;

6. Medir a temperatura do liquido com uso de term6émetro;

7. Realizar medida de massa Mg jp,;

8. Repetir passos 3-7 duas vezes.

recipiente
amostra

base ....................... IIqUIdo

prato da balanca
B veerereressmssusssmansunsrsssnsssssnmmesosennsne] —
Figura 26: Arranjo experimental para medida de densidade hidrostdtica

3.3.5 Cdlculo da Densidade

Uma vez que se tem valores das massas, necessita-se determinar o valor para a densidade da

agua, que varia com a temperatura. Com todos esses dados definidos, o calculo da densidade

hidrostatica da amostra pode ser calculado, e é dado pela equacdo (4).
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Onde:

Pq: Densidade da amostra (kg/m?3)

Mg qr: Massa da amostra ao ar (kg)
Mg im: Massa da amostra imersa no liquido(kg)
Psgua: Densidade da dgua (kg/m?)

(4)

Nota-se a presenca da densidade da dgua, que varia com a temperatura. Para isso, utiliza-se

os dados da Tabela 5:

Tabela 5: Densidade da dgua, de acordo com a temperatura

T(°C)

15,0
15,5
16,0
16,5
17,0
17,5
18,0
18,5
19,0
19,5
20,0
20,5

Fonte: Handbook of Chemistry and Physics, 66t Ed., 1985-1986, p. 4-5

pégua (g
[em?)

0,9991
0,9990
0,9990
0,9989
0,9988
0,9987
0,9986
0,9985
0,9984
0,9983
0,9982
0,9981

QY

21,0
21,5
22,0
22,5
23,0
23,5
24,0
24,5
25,0
25,5
26,0
26,5

pégua (g
[em®)

0,9980
0,9979
0,9978
0,9977
0,9975
0,9974
0,9973
0,9972
0,9970
0,9969
0,9968
0,9966

QY

27,0
27,5
28,0
28,5
29,0
29,5
30,0
30,5
31,0
31,5
32,0

pégua (g
/em®)

0,9965
0,9964
0,9962
0,9961
0,9959
0,9958
0,9956
0,9955
0,9953
0,9952
0,9950

37



3.3.6 Calculo da Fragdo Volumétrica de Inclusdes pela Densidade Hidrostatica

Com base na Regra das Misturas, aproxima-se que a densidade da amostra seja dada pela

equacao (5).

Pa = PreXre + PwXw + prf (5)
Onde: p: densidade (kg/m?3) a:amostra  w: wustita inc: inclusoes
X: fracdo volumétrica (%)  Fe: ferro f: fayalita

A equacao (5) possibilita relacionar o valor das medidas de densidade hidrostatica da amostra
com as fragdes volumétricas das fases. Nota-se que é preciso saber alguma relagdo entre as fases
para que se possa obter as inclusdes.

Considera-se que a amostra é composta apenas da matriz metdlica e das duas fases
majoritarias presentes nas inclusdes, mostrada na equacgao (6). Define-se p;,,. como densidade

média das inclusdes, como sendo a média ponderada pelas suas inclusdes.

PincXinc = PwXw + prf (6)
A equacdo (7) relaciona as fragdes volumétricas de ferro e inclusdes no material.
Xre + Xinc =1 (7)

Reescrevendo a equacdo (5), substituindo (6) e (7) isolando a fragao volumétrica de inclusdes,
obtém-se a equacado (8), obtida em dois passos
Pa = PreXre T PincXinc
Pa = Pre(1 = Xinc) + PincXinc

X, = Pa=Pre ®)

Pinc — PFe
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3.4 Meétodo lll: Polarizagao Magnética de Saturacgao

Considerando que o objetivo é quantificar as inclusdes numa amostra metalica cuja
composicao tem ferro como elemento majoritario, é possivel estimar a quantidade de elementos
ferromagnéticos por meio do método de Polarizacdo Magnética de Saturacdo. Faz-se a hipotese
de que as medidas encontradas na amostra, quando comparadas com as do ferro puro, tenham
diferenca proporcional a fracdo de inclusdes.

O equipamento utilizado para medicdao da polarizagdo magnética de saturacao foi
desenvolvido pela Globalmag Transdutores Magnéticos e foram realizados no Laboratério de
Transformacgdes de Fases, no PMT-USP. O desenho esquematico, mostrando as vistas superior e

laterais esta na Figura 27.

,ﬂ

= ®- 0 e E

Figura 27: Desenho esquemdtico do equipamento da Globalmag Transdutores Magnéticos
Fonte: VALDEBENITO et al., 2017

Arthur Nishikawa realizou, em 2017, medidas com o equipamento, sendo a metodologia
empregada na amostra 145. Foi preparado um corpo de prova de didmetro 4mm e comprimento
10mm. Naquele método, as amostras sdo expostas ao campo magnético de imas de neodimio
ferro boro, que atinge 200 kA/m. O instrumento dispGe de pecas polares méveis que sdo
acopladas as faces da amostra, para garantir a saturacdo magnética. Uma bobina sonda, que

envolve o corpo de prova, é conectada a um medidor de fluxo (VALDEBENITO et al., 2017).

A bobina é composta pelo enrolamento da medida em anti-série com um enrolamento de
compensagao do fluxo do ar, que vai subtrair a componente puyH, que é o campo criado pelo ima,
como mostra a equacdo (9). O fluxo, assim medido, é proporcional a magnetizacdo do material

magnético colocado no interior da bobina. O objetivo do experimento é medir a polarizacao
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magnética, Js, na condicdo de saturacdo magnética, que se atinge com a aplicagdo de um campo

na ordem de 200 kA/m, conforme Figura 28 (VALDEBENITO et al., 2017).

B =]—nH (9)
Sendo:
B: indugao magnética
Mo: Permeabilidade do meio
H: Campo magnético externo
J: Polarizagdo magnética
T A
2,16 Fe
IIIII;QIllIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIUI ------ I(I:;III
0,611 Ni
-

Figura 28: Comportamento da polarizagdo magnética (J) de metais ferromagnéticos com variagdo de campo magnético (H)
Fonte: LANDGRAF, 2011

A polarizacdo magnética total na amostra é dada pela soma dos produtos da polarizacao
magnética de cada fase por sua fragao volumétrica. Uma vez que a escéria apresenta valores

muito baixos de polarizacdo magnética, quando comparados com o ferro, considera-se nula sua

contribuicao.
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3.4.1 Calculo da Fragdao Volumétrica de InclusGes pela Polarizagdo Magnética de

Saturagao

Considera-se que, na amostra metalica podem contribuir para a polarizagdo magnética de
saturagdao um componente da matriz metalica e outro das inclusGes de escéria. A equagdo (10)
expressa a polarizagdao magnética total em termos dessas componentes. A ja enunciada equagao

mostra que as fragcdes da matriz e das inclusdes de escéria sdo as Unicas que compdem a amostra.

J§ = Xpels® + XincJ§™ (10)
Onde:
Js: Polarizagao Magnética De Saturagao Fe: Ferro Puro
X : Fragao Volumétrica inc: Inclusdes
a: Amostra
Xpe T Xinc =1 (7)

Assumindo que as fases presentes nas inclusdes de escdria ndo incluem a fase magnetita, a
contribuicdo magnética dessas fases para a saturacdo magnética do material investigado sera
nula. Pela substituicdo de (7) em (10) encontra-se o valor da fracdo volumétrica de inclusdes de
escoria a partir da equacao (11).

. —q1_ 75
inc — _]sﬁ (12)
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3.5 Meétodo IV: Tomografia Computadorizada de Raio-X

O equipamento utilizado foi o TomoScope HV Compact da marca Werth, do Laboratério de
Micromanufatura, Nucleo de Bionanomanufatura (BIONANO) do IPT, sendo os ensaios realizados
pelo Pesquisador Assistente Diogo Cesar Borges Silva, coautor do artigo “Andlise de materiais e
dimensionamento de pecas metadlicas utilizando tomografia computadorizada de raios-x” (2013),
no qual descreveu a metodologia empregada na amostra 145, da alma da Ponte D. Pedro Il.

O funcionamento do equipamento se da pela emissdo de radiacdo proveniente de uma fonte,
gue atravessa a amostra, atingindo um detector, que é posicionado atras da amostra, fazendo a
leitura e criando uma projecdo em 2D. A amostra é rotacionada em passos, e o equipamento
constréi, a partir das proje¢cdes bidimensionais, uma visdo tridimensional, dando noc¢des de

espaco, area e volume, como ilustrada na Figura 29. (SILVA; BALDO, 2013)

X Rotagéo passo a passo

My

Fonte de raios X

Detector

Amostra

Figura 29: Representagdo do funcionamento do Tomdgrafo de Raios-X
Fonte: SILVA; BALDO, 2013

O calculo do volume da amostra foi feito com o software da prépria marca e a andlise de fracao
volumétrica foi realizada com o uso do software VGStudio MAX 2.1.

Foram preparadas 6 amostras cilindricas de altura e diametro medindo, respectivamente, 10

e2mm.
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Os parametros utilizados no ensaio estdo dispostos na Tabela 6.

Tabela 6: Pardmetros utilizados no Tomdgrafo Computadorizado de Raio-X

Janela de medigao

Faixa de resolucao
Corrente aplicada

Tensao aplicada

Tempo de integracao
Média de imagens

Passo angular

Filtro utilizado
Temperatura do laboratério

16 mm x 16 mm

5-10 um

75 UA

190 kv

2s

2 imagens por posicao

0,225° (com volta de 360°)

1 mm de Estanho

Controlada na faixa de 20°C + 0,5°C
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4. Resultados experimentais

As amostras coletadas sdo referentes a alma da ponte D. Pedro Il, identificadas com a
numerac¢ado 145. Na Metalografia Quantitativa, foram realizados corpos de prova para analise das
faces em diregdes distintas: transversal e longitudinal. As amostras foram nomeadas como 145T

e 145L, respectivamente. Nas demais técnicas, ndo houve essa distingao.

4.1 Resultados do Método I: Metalografia Quantitativa

Os resultados obtidos na Metalografia Quantitativa sdo bastante numerosos. Por este motivo,
grande parte das imagens estara no Anexo | — Resultados de Fragdo Volumétrica por Andlise de
Area nas diversas amostras.

Pela Metalografia Quantitativa foram analisadas pelo menos quatro amostras, duas delas,
145-L e 145-T, preparadas e analisadas por Cassio Junqueira, enquanto as demais, 145-L1 e 145-
L2, foram preparadas por Israel A. Silva.

As micrografias de cada uma das amostras foram registradas com 50 e 100x de aumento. Uma

das amostras (145-L1) teve analise quantitativa com maior aumento, de 200x.
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Na Figura 30, Figura 31, Figura 32 e Figura 33 mostram registros fotograficos da amostra 145-
L com suas respectivas imagens com aplicacdo de filtro preto e branco para quantificacdo de

fracdo volumétrica de inclusGes, nos aumentos de 50 e 100x. O valor medidos estdo indicados

nas legendas das figuras em que o filtro foi aplicado.

Figura 30: Amostra 145-L com aumento de 50x. Figura 31: Amostra 145-L com 50x com filtro do Imagel. A
Fonte: Proprio autor, 2019. fragdo volumétrica medida: 10,6%.

Fonte: Proprio autor, 2019.
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Figura 32: Amostra 145-L com aumento de 100x. Figura 33: Amostra 145-L com 100x com filtro do ImageJ. A
fragdo volumétrica medida: 8,3%.
Fonte: Proprio autor, 2019.

Fonte: Proprio autor, 2019.
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Analogamente, na Figura 34, Figura 35, Figura 36 e Figura 37 correspondem a amostra 145-T
com suas respectivas imagens com aplicacdo de filtro preto e branco para quantificacdo de fracao
de area, nos aumentos de 50 e 100x. O valor medidos estdo indicados nas legendas das figuras
em que o filtro foi aplicado.

Observam-se inclusées com morfologia diferentes as presentes na 145-L, pois sdo cortes em

planos distintos.

Figura 34: Amostra 145-T, com aumento de 50x. Figura 35: Amostra 145-T com 50x com filtro do ImageJ. A
Fonte: Proprio autor, 2019.. fragcdo volumétrica medida: 6,6%.

Fonte: Proprio autor, 2019.

Figura 36: Amostra 145-T, com aumento de 100x. Figura 37 Amostra 145-T, com aumento de 100x. A fragdo
Fonte: Préprio autor, 2019. volumétrica medida: 5,4%.

Fonte: Proprio autor, 2019.
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A amostra 145-L1 foi quantificada no aumentos 50, 100 e 200x. Devido a semelhanga das
imagens, apresentam-se, na Figura 38 e Figura 39 apenas a micrografia em maior aumento

(200x). E possivel verificar que o campo analisado se reduz quanto maior é o aumento.

T S —— it = o]

- - L

- : - —-—

—"-ﬁ—.‘-’-‘.m—”

—

i T . M
RE— —
= T o ———r— _— g
- -
e, < -
BB
L — e B —— e _ ; a %
S T -
]
A —
: i o —— 5
e —— ¢ TG - - -
e e o —_— e
— - o s ¥ a B [Ee— .—*‘
A at——— . - Tr—
g - s 100 pm

Figura 38: Amostra 145-L1, com aumento de 200x.
Fonte: Proprio autor, 2019.
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Figura 39: Amostra 145-L1, com aumento de 200x. A fragdo volumétrica medida: 12,3%.
Fonte: Proprio autor, 2019.
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4.1.1 Imagens compostas de 145-L e 145-T

O resultado da composicao das micrografias de 145-L e 145-T pode ser visto na Figura 40 e

Figura 41, tendo cada uma delas, 7 linhas e 6 colunas, totalizando 42 imagens. A reconstrugao da

amostra 145-T foi bem-sucedida.

Figura 40: Resultado da imagem composta da amostra 145-T
Fonte: Proprio autor, 2019.
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A reconstrucdo da amostra 145-L foi realizada, mas a iluminacdo no momento do registro
prejudicou a qualidade das imagens. Por este motivo, algumas regies ficaram mais escuras, o

gue impossibilitou andlise quantitativa por imagem.

Figura 41: Resultado da composi¢cdo de imagens da amostra 145-L.
Fonte: Proprio autor, 2019.
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Ap0ds uso do filtro preto e branco no software ImageJ, foram obtidas e analisadas as imagens

integrais das amostras 145-L e 145-T cujas fracdes volumétricas medidas foram de,

respectivamente, 8,5 e 5,1%, mostradas na Figura 42 e Figura 43.

Figura 42: Amostra 145-T, com aumento de 50x, em Figura 43: Amostra 145-L, com aumento de 50x, em filtro preto e
filtro preto e branco. A fra¢do volumétrica: 5,1%. branco. A fragdo volumétrica medida: 8,5%
Fonte: Préprio autor, 2019. Fonte: Proprio autor, 2019.
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4.1.2 Resultados de Fragdo Volumétrica por Metalografia Quantitativa

Estdo dispostos na Tabela 7 as médias ponderadas (por area) das fracdes volumétricas de
inclusbes em cada amostra e aumento, assim como o numero de imagens analisadas,
organizados pelas amostras. A média de fragdo de inclusdes estd indicada por X;,., 0 desvio
padrdo, por g, e o erro de amostragem, por E,,.

Como ja mencionado, 145-L1 e 145-L2 foram preparadas no IPT, e as demais, 145-L e 145-T, o
PMT-USP. Estdo indicadas na tabela as andlises feitas por Cassio Junqueira, assim como os valores

que correspondem a reconstrugdo das amostras.

Tabela 7: Médias ponderadas das Fragdo Volumétrica de Inclusées por Metalografia Quantitativa

Amostra Aumento Quantidade X;,. (%) 0(%) E,(%)

de imagens
50x 16 7,0 2,3 0,1
145-11 100x 25 6,3 2,6 0,0
200x 36 11,2 10,2 0,1
145-12 50x 22 8,2 2,9 0,4
100x 41 6,9 4,0 0,0
50x 42 8,8 2,1 0,0
145-L 100x 20 10,7 4,4 0,1
20 10,3 3,7 01’
50x 46 6,6 1,7 0,0
145-T 100x 20 6,5 3,2 0,1
20 63’ 2,9 01’
145-L2 2x 1 7,8 - -
145-T2 2x 1 6,7 -- -

"Valores medidos por Cdssio Junqueira
2 Imagens reconstruidas das amostras
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4.2 Resultados do Método Il: Densidade Hidrostatica

As medidas de densidade hidrostatica da amostra 145 foram realizadas a fim de se obter a
fracdo volumétrica. Os resultados experimentais dependem, no entanto, de propriedades
especificas da amostra, que fazem parte do resultado. Para tanto, serdo detalhadas as

informacgdes utilizadas para obtengdo das fragdes volumétricas de inclusdes ndo-metalicas.

4.2.1 Resultados das medidas de densidade hidrostatica

Foram preparados dois corpos de prova a partir da amostra 145 para realizar o ensaio da
Densidade Hidrostatica. Como relatado no procedimento, o ensaio foi realizado trés vezes para
cada amostra. Na Tabela 8, os valores medidos sdao da massa da amostra ao ar (m,,-), massa da
amostra imersa em agua (m;,;,), temperatura (T'). Com base nesses valores, foram calculados p,
(g/cm3), assim como sua média p,, (g8/cm3) e desvio padrdo g (g/cm?3). Foi, entdo, calculada a
fragao volumétrica, X, -

As temperaturas medidas, indicadas na Tabela 8, foram constantes, 24,5°C, que implica que a

densidade da dgua era, entdo, psgua = 0,9972 g/cm?

Tabela 8: Dados experimentais da medida de densidade hidrostdtica

Amostra Mg (9) Min(g) T(°C)  p,(g/cm®) pm(g/cm®) o (g/cm®)

15,8109 18,1960 24,5 7,6077
1 15,8027 18,1948 24,5 7,5849 7,5955 0,0115
15,8056 18,1949 24,5 7,5938
16,6736 19,1868 24,5 7,6130 0,0004
2 16,6741 19,1872 24,5 7,6135 7,6135
16,6737 19,1866 24,5 7,6139
Média 7,6045 0,0127

Porém, mesmo munido dessas equacdes, é necessaria determinacdo de uma relagdo entre as
fases wustita e fayalita para que se possa determinar a fragdo volumétrica de inclusdes. Para isso,
exige-se um passo adicional de andlise de micrografias, com o foco apenas nas inclusdes,

objetivando a proporc¢ao entre as fases.
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4.2.2 Determinagdo da proporg¢do entre as fases presentes nas inclusdes

A forma escolhida para determinar a proporcdo das fases foi com uso da Metalografia
Quantitativa. A partir de imagens focadas em grandes inclusdes, aproxima-se, pela média dos
valores encontrados, qual a proporgao entre elas.

A Figura 44 e Figura 46 sdao exemplos de micrografias, fotografadas em aumentos distintos,
onde as inclusdes foram selecionadas para andlise. Ja a Figura 45 e Figura 47 foram manipuladas

com o software Imagel para selecionar apenas as regides da inclusdo com a fase wustita.
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Figura 45: Aplicagdo do filtro threshold para evidenciar e quantificar apenas a wustita na incluséo
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Figura 47: Aplicagdo do filtro evidenciando apenas a fase da wustita.

Como o propdsito nessas imagens era identificacdo das fases que compdem as inclusoes, as
micrografias foram feitas focando regides com inclusdes de maiores dimensdes, ndo havendo
necessidade de garantir aleatoriedade. Para aumentar a representatividade dos valores, foram

analisadas inclusdes de diferentes aumentos.
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Os resultados da andlise de inclusGes que indicam a fragdo de wustita nas inclusdes da amostra
145-L em diferentes aumentos estdo na Tabela 9. Representam-se: a fracdo volumétrica da fase

de wustita como X,,, e o desvio padrao como a.

Tabela 9: Quantificagdo da fragdo de wustita em inclusées em amostra 145-L, realizadas em distintos aumentos

Aumento X, (%)

100x 14,5
100x 36,0
100x 32,5
100x 39,2
100x 22,3
200x 17,4
200x 24,1
500x 50,8
500x 25,3
500x 23,5
500x 40,4
500x 27,0
Média 29,4
o 8,6

O resultado é de que as inclusdes possuem em média, 29,41% de wustita e 70,59% de fayalita.
A equacdo (6), pode ser reescrita, com os novos valores, explicitamente na equacdo (12).
Observa-se o uso do valor unitario para X;,. pela andlise ter sido feita apenas no interior de

inclusoes.

Pine = 0,2941.p,, + 0,7059. p; (12)

Na amostra em questdo, faz-se a hipdtese de que as fases mais presentes nas inclusées sao
wustita e fayalita, conforme ja investigado por (MAMANI CALCINA; AZEVEDO, 2016), cujas
densidades sdo, respectivamente: 5700 kg/m? e 4300 kg/m® (Museu de Minerais, Minérios e
Rochas Heinz Ebert, 2019).

A densidade média das inclusdes, é, portanto, pi,. = 4711,7 kg/m?>.
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4.2.3 Fracao Volumétrica de inclusdes por meio da Densidade Hidrostatica

Os resultados de densidade hidrostatica p, da Tabela 8 e valores de pr. € Pinc ,
respectivamente da Literatura e calculado anteriormente foram substituidos em (8) para

encontrar o valor da fracdo volumétrica de inclusdes, que estdo dispostas na Tabela 10.

Pa — PFe (8)

X. =
e Pinc — PrFe

Tabela 10: Fragdo volumétrica de inclusdes a partir dos resultados experimentais do ensaio de densidade hidrostdtica

Amostra X, (%)

8,3

1 9,0
8,7

8,1

2 8,1
8,1

Média 8,4
o (%) 0,3
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4.3 Resultados do Método llI: Polarizagdao Magnética de Saturagao

A Equacdo (11) estabelece a relagdo entre a fragdo de inclusdes, relacionadas com os valores
da polarizacdo magnética de saturacao do ferro puro e os medidos na amostra.

Utilizou-se o valor da polarizagdo magnética de saturacao do ferro neste experimento de
Fe = 2,05, considerando a calibragio do equipamento, que foi inferior a 2,15, que é o valor da

polarizacdo de saturacdo magnética a temperatura ambiente (CULLITY, 1972).

. —q1_ 715
inc — _]sﬁ (12)

Os resultados experimentais referentes ao método de Polarizacdo Magnética de Saturacao

estao dispostos na Tabela 11.

Tabela 11: Resultados da fragdo volumétrica, partindo de medidas de polarizagdo magnética de saturagdo

Amostra J$ (1) Xinc (%)

1 1,9294 5,9

2 1,9086 6,9

3 1,9054 71

4 1,9029 7,2

5 1,8501 9,8
Média 1,8993 7,4
o (%) 0,0294 1,4%
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4.4 Resultados do Método IV: Tomografia Computadorizada de Raio-X

Apds ensaio da Tomografia Computadorizada de Raio-X, foi gerado, a partir das varias
proje¢des, um modelo tridimensional representativo da amostra 145. Esse modelo apresenta-se
com trés visdes: frontal, lateral e de topo, gerado pelo software VGStudio MAX 2.1. E possivel
selecionar um plano para se fazer a leitura, fixando-se as duas outras visdes para varrer a amostra
toda.

Foi selecionado o plano yz (profundidade x altura) para leitura, estando os demais (visGes de
topo e lateral) disponiveis para referéncia espacial, exemplificados na Figura 48.

As diversas imagens que resultaram das amostras, registradas em video, foram
disponibilizadas como imagens, no Anexo Il — Resultados da Analise de Volumes por Tomografia

Computadorizada de Raio-X.

@ Vostudio MAX21 [Buid 51325 64 b C\Medicoes Casiio_LandgraN todos_clindros 155e2015.vgl
Fle Edt Object Select hstumerts Fller Measremerts Analyss Anmaton Tools Window Hebp
2|9 o

g

Figura 48: Visualizagdo da amostra 145 no software VGStudio MAX 2.1, onde identificam-se, a esquerda, o modelo 3D da amostra
e plano visualizado (superior), visdo de topo (inferior); no centro, a visdo do plano selecionado; a direita, visdo lateral mostrando
posicionamento do plano

Fonte: SILVA, D 2017.

58



4.4.1 Evidéncias da Fragdao Volumétrica encontradas na Tomografia Computadorizada
de Raio-X
Ainda no mesmo software VGStudio MAX 2.1, foi feita andlise da fragdo volumétrica, gerada

em trés dimensdes, nos modelos gerados apds os ensaios. Uma das amostras estd exemplificada

na Figura 49.

Figura 49: Andlise volumétrica com fragdo volumétrica em destaque. A esquerda, observam-se a visio de topo e do modelo
tridimensional; a direita, as visbes lateral e frontal da amostra 145.

Para quantificacdo, foi empregado o método de calculo direto no volume, que consiste em
determinar o valor da densidade da nuvem de pontos e a superficie da amostra. Em seguida, o
software fecha um volume, calcula as inclusdes e da a relagdo volumétrica com o total. E possivel

ver a distribuicdo tridimensional medida, assim como as posicdes.
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4.4.2 Resultados de Fracdao Volumétrica por Tomografia Computadorizada de Raio-X

Os resultados encontrados a partir das seis amostras cilindricas quantificadas pela Tomografia

Computadorizada de Raio-X estao dispostos na Tabela 12

Tabela 12: Fragdo Volumétrica de InclusGes por Tomografia Computadorizada de Raio-X

Amostra  X;,. (%)

1

u A WN

Média
o (%)

3,2
3,0
3,3
1,8
2,8
3,4
2,9
0,6
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5. Discussao dos Resultados

Foram coletados resultados experimentais quantificando a fracdo volumétrica de inclusdes
por meio de quatro métodos: Metalografia Quantitativa, Densidade Hidrostatica, Polarizagdo
Magnética de Saturacdo e Tomografia de Raio-X. Neste capitulo serdo discutidas as
especificidades de cada método, assim como suas influéncias no resultado. Em seguida, sera

apresentada analise comparativa dos resultados.

5.1 Discussdo dos Resultados do Método I: Metalografia Quantitativa

Os resultados variaram com a orientacdo (com base na direcdo de laminacgdo), no corte
(representado pelas varias amostras), aumento observado e nimero de imagens. Para avaliar os
resultados, serd reproduzida novamente a Tabela 7, com os resultados referentes a Metalografia

Quantitativa.

Tabela 7: Valores médios de Fragdo Volumétrica de Inclus6es por Metalografia Quantitativa

Amostra Aumento Quantidade X;,. (%) 6(%) E,(%)

de imagens

50x 16 7,0 2,3 0,1

145-11 100x 25 6,3 2,6 0,0

200x 36 11,2 10,2 0,1

145-12 50x 22 8,2 2,9 0,4

100x 41 6,9 4,0 0,0

50x 42 8,8 2,1 0,0

145-L 100x 20 10,7 4,4 0,1
20 103" 37 01’

50x 46 6,6 1,7 0,0

145-T 100x 20 6,5 3,2 0,1
20 63’ 2,9 01’

145-L2 2x 1 8,83 0,0 --

145-T2 2x 1 6,7 0,0 --

"Valores medidos por Cdssio Junqueira
2 Imagens reconstruidas das amostras
3 Valor corrigido pelo efeito de inclusées de menores dimensées no tdpico 5.1.1.

Primeiramente, serdao avaliados os resultados das amostras preparadas no IPT, que consistem
em cortes em planos longitudinais a direcao de laminacdo. Nota-se que as fragcdes volumétricas
médias de inclusdes (X;,,.) encontradas para aumentos de 50 e 100x foram préximas, dado os
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desvios-padrdo, o que também foi observado em todas as outras amostras. O aumento de 200x
possui desvio-padrao muito elevado, que ocorre devido a heterogeneidade da amostra ligado ao
pequeno campo visualizado em andlise de maior aumento. Assim, esse valor sera desconsiderado
para fins de aproximar a fracao das micrografias desta amostra.

Como as médias sdo préximas aproxima-se o valor da fragdao volumétrica da 145-L1 como
6,6+2,3. Analogamente, para a 145-L2, a fragao volumétrica média deve se aproximar de 7,7+3,2.

As amostras preparadas no PMT-USP contaram com cortes no plano longitudinal e transversal
a diregdo de laminagdo. O raciocinio para calculo da fragao volumétrica é andlogo as anteriores,
sendo a amostra 145-L com X;,,. = 8,842,1 e a amostra 145-T com X;,,. = 6,6+1,7. N3o houve
grande variacdo nos resultados por diferentes observadores, com mesma sele¢ao de imagens,
observadas a 100x. As 20 imagens da amostra 145-L observada a 100x apresentaram pouca
representatividade para quantificacao, o que se refletiu no alto desvio-padrao, desconsiderados
no calculo do valor médio da fragcdo volumétrica. Para quantificacdo, é necessario que a selecdo
de imagens seja aleatdria, o que provavelmente nao aconteceu, confirmadas pelo resultado com
menor aumento e pela reconstrugao, da mesma amostra.

Pode-se destacar que houve certa variacdo do valor médio de inclusdes (X;,,.) mudanca de
aumentos de 50, 100 e 200x. Quanto maior o aumento, maior foi o valor do desvio-padrao (o).
Isso ocorre devido a heterogeneidade da amostra, resultando na grande variacdo dos resultados
em grande aumento (200x), ja que neles o campo visto numa imagem é menor do que em menor
aumento (50x).

Outro fator que influencia nos resultados é a quantidade de imagens analisadas, que deve ser
suficiente para reduzir o Erro Amostral (E},), que estima quanto o valor encontrado se distancia
do valor de fragcdo volumétrica de inclusGes do material todo (e ndo apenas restrito aos planos
analisados). Pode-se notar que em todos os ensaios empregados neste método garantiram E,,
suficientemente baixos para garantir certa confiabilidade nos resultados.

Foi apresentada no escopo do trabalho a discussdo sobre a influéncia do plano de corte, com
referéncia na direcdo de laminacdo. Trés das amostras quantificadas pela Metalografia
Quantitativa eram planos paralelos a laminagao, e um, transversal. A variacdo dos resultados de

fracdo volumétrica média nos diversos cortes ndo apresenta correlacdo indicando que, em geral,
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algum plano tenha fragao volumétrica média maior do que outro, o que estd de acordo com os
principios de estereologia verificados no ASM Handbook. Em outras palavras, ndo foi possivel
concluir se os planos longitudinais possuem média maior ou menor que os transversais a dire¢ao
de laminagao.

O valor da fragdao volumétrica de inclusGes por este método, dado pela média dos valores das

guatro amostras, é, portanto, 7,4%, com erro de, aproximadamente, 2,3%.

5.1.1 Fatores que influenciam os resultados na Metalografia Quantitativa

Na Metalografia Quantitativa, o objeto de estudo é uma superficie polida, o que exige certos
cuidados no preparo das amostras. Durante o lixamento, é importante que a cada troca de lixas,
os riscos da lixa anterior nao estejam visiveis, verificavel ao usar direcdes perpendiculares em
sequéncia. No polimento, é fundamental que os panos estejam bem higienizados, evitando
objetos sélidos que podem riscar a amostra, assim como uma dosagem adequada de dlcool para
lubrificacdo. A ocorréncia de riscos durante o polimento pode ocasionar na necessidade de
retornar a etapa de lixamento. O preparo das amostras tem grande influéncia na qualidade das
micrografias, tornando-se uma das etapas criticas para o desenvolvimento do trabalho.

Durante os experimentos, houve oxidacao da superficie polida devido a interacdo com
ambiente, causada pela natureza do material, que reage com a umidade do ar. Por este motivo,
o registro fotografico em microscépio dptico deve que ser feito assim que o uUltimo polimento
terminasse. Foi descoberto, portanto, que a maneira mais eficiente para executar os
experimentos foi preparar uma amostra de cada vez, evitando-se a alteracao da superficie,
consequentemente modificando a leitura da fracdo volumétrica objetivada.

A gquantificacdo na Metalografia Quantitativa dependeu de diversos fatores. Alguns deles
influenciam a qualidade das imagens (iluminacdo, foco, limite de resolu¢do) que tem efeito

notavel quando se aplica filtro threshold no ImageJ.
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Em figuras com pouca iluminacao, o filtro pode interpretar regides escuras como inclusao, por

terem tonalidades proximas, o que dificulta a leitura correta do que se quer ler.

Figura 50: Amostra 145-L, aumento de 50x. As bordas no Figura 51: Filtro aplicado sobre micrografia com regides de
lado esquerdo estdo sombreadas baixa iluminagdo. Foram criadas regibes que ndo
Fonte: Proprio autor, 2019. correspondem a inclusées

Fonte: Proprio autor, 2019.

A Figura 50 e Figura 51, da amostra 145-L, mostram como regides com baixa iluminacdo
influenciam o resultado apés aplicacdo do filtro, configurado para aumentar representatividade
a imagem original. A solugdao encontrada foi selecionar uma area menor, porém nao tao
comprometida com as deformacgdes causadas pelo filtro, pratica sempre executada em caso de
deformacao do filtro.

Na analise das imagens reconstruidas das 145-L e 145-T, pode-se destacar que uma das
principais vantagens foi que as regiées quantificadas ndo possuem interseccdes entre si. Em
outras palavras, ndo ha duplicidade na quantificagdo. Entretanto, ainda existe o problema em
relacdo ao filtro. As imagens reconstruidas é algumas dezenas de vezes maior do que cada
imagem a 50x de aumento, o que implica na maior dificuldade de controle na aplicacdo do filtro.
Por um lado, as inclusGes de maiores dimensdes certamente foram detectadas pelo filtro, por
outro, as inclusGes menores ndo podem ser detectadas integralmente, como mostra a Figura 52,
com uso do filtro threshold, onde as inclusdes claramente ndo estdao evidenciadas pelo filtro,
mostrando um detalhe num campo muito pequeno (13x menor do que se vé na imagem
reconstruida). Por este motivo, a fracdo volumétrica de inclusGes deve ser superior a medida

nessa amostra (145-L). A qualidade das imagens da amostra 145-T foi suficiente para nao
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prejudicar a leitura das inclusdes menores, mostrando resultados semelhantes aos outros
aumentos. Para avaliar a perda, é necessdria fazer uma andlise das inclusdes de menores
dimensdes.

Para quantificar as menores inclusdes nao evidenciadas no filtro, foi feita andlise das imagens
originais, aplicando threshold de modo a garantir a presenca dessas particulas. Foi feita

quantificacdo e o valor médio de fragdo volumétrica das inclusdes menores foi de 1,0%, que
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Figura 52: Filtro aplicado na imagem reconstruida da amostra 145-L, identificando regides ndo identificadas no filtro.
Fonte: Proprio autor, 2019.
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somado a fragdo volumétrica encontrada na imagem reconstruida da 145-L resulta em 8,8%,

exatamente a mesma média encontrada nas imagens com aumento de 50x da mesma amostra.

5.2 Discussao dos Resultados do Método II: Densidade Hidrostatica

A fragao volumétrica média de inclusdes determinada pela Densidade Hidrostatica foi de
8,4%, com relativamente baixo desvio-padrao, 0,3%, trazendo confiabilidade ao resultado.

O ensaio que mede Densidade Hidrostatica foi realizado com bastante cautela no preparo,
garantindo que todas as superficies estivessem suficientemente polidas e limpas, evitando a
aderéncia de particulas e bolhas no momento critico em que a amostra submergiu na dgua, para
gue a medida fosse mais representativa ao material analisado.

A parte operacional n3ao foi a principal fonte de erros, determinando-se a densidade
hidrostatica da amostra de forma bastante objetiva. Para avaliar a perda, é necessdria fazer uma
analise das inclusdes de menores dimensdes.

A quantificagdao da fragao volumétrica de inclusdes teve influéncia de diversos dados que nao
eram facilmente determindveis. Viu-se necessdria a determinacdo da densidade média das
inclusGes, que foi feita apds avaliacdo das inclusdes: eram constituidas majoritariamente por
wustita (FeO) e uma fase vitrea cuja densidade estd numa faixa de valores. Determinar um valor
dentro dessa faixa para usar nos calculos ja assume que ha margem para erro.

Além disso, foi necessario calcular uma média da fracdo das fases (wustita e fayalita) dentro
dasinclusdes. Devido a grande heterogeneidade da microestrutura, assumir um valor médio para
essa fracdo de fases também envolve erro amostral, uma vez que o que é analisado esta restrito
ao que se visualiza, podendo comprometer a representatividade das medidas. Foi notado que a
fracdo de fases variou bastante, apresentando alto valor de desvio padrdo, de 10,6%.

Apesar de relativa dificuldade para determinar objetivamente a da fracdo volumétrica de
inclusGes por meio da densidade hidrostatica supostamente tem grande representatividade da
amostra com inclusdes caracterizadas por alta variacdo nas dimensdes e na dispersao. Em outras
palavras, a heterogeneidade da microestrutura foi o que gerou mais dificuldade na andlise deste

método.
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5.3 Discussao dos Resultados do Método Ill: Polarizagdo Magnética de
Saturagao

O método que usa a Polarizagdo Magnética de Saturagao pode ser utilizado para quantificagdo
da fracdo volumétrica de inclusdes pelo material analisado possuir matriz ferromagnética e
inclusGes ndo magnéticas, que se comportam de formas distintas.

A fragdao volumétrica média de inclusGes medida por este método foi de 7,4%. O ensaio foi
realizado com 5 amostras e teve desvio-padrao de 2,0% nas medidas de polarizacdo magnética e
1,0% na fragdo volumétrica de inclusdes, o que indica estabilidade do equipamento. Observa-se
gue o carater heterogéneo da amostra quanto a disposicao e frequéncia das inclusdes teve pouco
efeito no resultado deste método, o que é uma enorme vantagem, visto que essa caracteristica
foi motivo de dificuldade para andlise em todos os outros métodos.

O experimento contou com calibragdo com corpo de prova disponivel de composicdo mais
proxima de ferro puro, porém nao foi feita sua andlise de composi¢do quimica e microestrutural
para documentagdo neste trabalho. Um ponto que causou incerteza no resultado foi se o
equipamento conseguiu atingir efetivamente o ponto de saturacdo, estado em que a polarizagao
magnética ndo é alterada com aumento do campos magnético. O emprego desse método para
guantificacdo de fragdo volumétrica de inclusdes tem como requisito que se atinja o ponto de
saturacdo para produzir resultados validos. Foi utilizada polarizacdo magnética de saturacao

Fe = 2,05 T, dada pelo corpo de prova de calibracio, limitada & prépria capacidade de
magnetizacdo do equipamento, que difere da encontrada na Literatura, de 2,15 T (CULLITY,
1972). Deve-se levar em consideracdo, no entanto, que ha a possibilidade de a calibracdo nao
contar com ferro puro e tenha caracteristicas magnéticas distintas, o que pode aumentar a
incerteza do resultado. Por esse motivo, a fracdo volumétrica encontrada deve ser ligeiramente

maior do que a medida pela Polarizagdo Magnética de Saturacao.
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5.4 Discussdo dos Resultados do Método IV: Tomografia Computadorizada de
Raio-X

A parte da discussao dos resultados na quantificacdo de fragao volumétrica por Tomografia
Computadorizada de Raio-X teve enorme contribuicdo de Diogo Cesar Borges Silva, Pesquisador
Assistente do IPT, que conhece bem o método, equipamento e trouxe explicagées acerca dos
resultados encontrados.

O resultado da tomografia é uma construgdo volumétrica feita de imagens, que sdo projecoes
bidimensionais feitas em cada passo da rotacdo da amostra. Algumas vezes é possivel ter
resultados que permitam andlise visual, mas ndo necessariamente possibilitam analise
metroldgica apurada, que foi o que aconteceu com as amostras 145.

O resultado por este método apresentou média de fracdo volumétrica de apenas 2,9%, com
apenas 0,4% de desvio-padrdo. Apesar dos valores em si indicarem estabilidade, € uma média
gue estd totalmente fora da faixa de fragcdo volumétrica nos outros métodos.

O equipamento permite, em geral, observar estruturas interna de amostras para identificar
poros, bolhas e algumas outras deformacgdes, mas nao tem poténcia suficiente para definir o que
é solido e o que ndo é. Seria necessario um tomégrafo com poténcia maior, com energia
suficiente para que os raios atravessem o material, com resolugdo suficiente para que o software
possa identificar e reproduzir em imagem. A dificuldade ocorre devido ao material ser metalico,
ja que aresolucao e poténcia é suficiente para fazer analise metroldgica de pegas poliméricas ou
feitas de concreto.

O resultado dado pela analise foi a leitura como se algumas inclusdes fossem poros, cuja
identificacdo ndo foi precisa. O fator que a dificultou foi o limite de resolucdo do equipamento

para reconhecer particulas menores que 10 pum.
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5.5 Anadlise Comparativa dos Resultados

Apds realizacdo dos ensaios experimentais e da documentacao dos resultados, é possivel
reuni-los visualmente no grafico, mostrado na Figura 53, que apresenta as médias da fracao
volumétrica de inclusdes e erros associados as medidas de cada um dos quatro métodos

guantitativos empregados na andlise da amostra 145.

Comparativo da Fracao Volumétrica de Inclusdes
nos Métodos de Quantificacao

10,0%
8.0% ® 8,40%
' 7,30% } 7,40%
6,0%
4,0%
@ 2,90%
2,0%
Metalografia Densidade Hidrostatica Polarizagdo Magnética Tomografia
Quantitativa de Saturagdo Computadorizada de
Raio-X

Figura 53: Grdfico comparativo da fragdo volumétrica de inclusées encontradas em cada método para amostra 145.
Fonte: Proprio autor, 2019.

Visualizando o gréafico, é notdvel que o valor médio de fracdo volumétrica de incluses
encontrado pela Tomografia Computadorizada de Raio-X se distanciou muito dos outros
métodos. Uma vez que a limitacdo de resolucdo do equipamento nao possibilitou quantificacdo
das inclusGes devido a natureza metalica do material, fica claro que o valor ndo representa e nem
se aproxima da quantidade de inclusdes efetivamente presentes na amostra.

O erro associado a Metalografia Quantitativa apresentou faixa muito maior do que todos os
outros métodos, que ocorreu devido a analise ter sido feita em diversos aumentos e,
principalmente, pelo cardter heterogéneo da amostra, evidenciado pela diferenca das imagens
em nos quatro planos observados.

A média da fracdo volumétrica de inclusGes na amostra 145, com base na comparacdo dos

métodos, é de, aproximadamente, 8,0%, com margem de erro de aproximadamente 1,2%.
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6. Conclusoes

Foi feita quantificacdo da fracdo volumétrica de inclusGes na amostra 145, proveniente da
alma da Ponte Imperial D. Pedro Il, sobre o Rio Paraguacgu, que divide as cidades Cachoeira e S3o
Félix, na Bahia. Os métodos empregados foram: Metalografia Quantitativa, Densidade
Hidrostatica, Polarizagdo Magnética de Saturacdao e Tomografia Computadorizada de Raio-X.
Cada um tem suas vantagens e desvantagens que foram percebidas ou descobertas ao longo dos
ensaios, calculos ou da analise.

Primeiramente, a Metalografia Quantitativa apresentou grande dificuldade técnica para
preparo das amostras, documentacdo fotografica em microscépio dptico e andlise devido ao
grande numero de imagens geradas para quantificacdo da fracdo volumétrica de uma amostra
tdo heterogénea. Isso se refletiu nos resultados, com média de fracdo volumétrica variando
bastante nos diferentes planos, assim como alto desvio-padrdao na quantificagdo em maior
aumento. Entretanto, foi o método que trouxe a maior quantidade de resultados e pode trazer
uma boa noc¢do da disposicdo espacial e dispersdao das inclusées em diferentes planos,
representando bem as caracteristicas do material.

A Densidade Hidrostatica apresentou baixo desvio-padrdao na parte operacional do ensaio
para determinar a densidade hidrostatica das amostras, porém contou com grande incerteza na
parte de quantificacdo, pois foi necessario definir uma proporcao média das fases presentes nas
inclusGes para aproximar o valor da densidade média das inclusdes. Outra fonte de incerteza
surgiu da natureza da fase vitrea, que possui densidade variavel.

A Polarizagdao Magnética de Saturacao apresentou menor influéncia do carater heterogéneo,
certamente uma vantagem em relacdo aos demais métodos aqui abordados. No entanto, ha
incerteza quanto a calibracdo e poténcia do equipamento usado. Nao foi possivel ter certeza se
houve campo magnético suficiente para atingir ponto de saturacao.

Finalmente, a Tomografia Computadorizada de Raio-X apresentou resultados em forma de
video, o que dificulta a documentacao textual, transmitida aqui por imagens. Foi observado que
os resultados sdo os melhores para visualizacdo das inclusdes, por trazer imagens

tridimensionais, dando no¢do espacial, morfoldgica e dimensional das inclusdes. Entretanto, a
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guantificagcdao foi comprometida pelo limite de resolucdo e pela poténcia do equipamento, que
apresentou dificuldades para reconhecer as inclusées, quantificando somente uma pequena
parte delas. Isso aconteceu devido a natureza metalica do material, que exige maior energia para
atravessar a amostra. Foi o Unico método cuja quantificacdo de fracdao volumétrica trouxe
resultados incompativeis com os demais.

Foi apresentada uma micrografia de aco produzido pelo Método Bessemer, que aparenta ter
guantidade de inclusdes muito inferior ao ferro pudlado, resultado que esta de acordo com o
esperado, uma vez que o ferro atinge estado liquido, que nao ocorre na Pudlagem.

As fragBes volumétrica de inclusdes, X;,., da amostra 145, e os erros experimentais, o,

associados a cada método de quantificacdo estdo disponiveis na Tabela 13

Tabela 13: Comparagdo da Fragdo Volumétrica de Inclusbes pelos Métodos de Quantificagdo utilizados

Metalografia Densidade Polarizacdo Magnética  Tomografia Computadorizada
Quantitativa Hidrostatica de Saturagao de Raio-X
Xine (%) 7,4 8,4 7,4 2,9
a(%) 2,3 0,4 1,4 0,6

A média da fragdo volumétrica de inclusdes na amostra 145, com base na comparacado dos
métodos, é de, aproximadamente, 7,7%, com margem de erro de aproximadamente 1,2%.

Os experimentos realizados nos quatro métodos de quantificacdao de fragdo volumétrica de
inclusGes no material de ferro pudlado trouxeram algumas descobertas que, na maioria das
vezes, dificultaram tanto nas operag¢des quanto nas andlises. Algumas recomendacdes para
facilitar o trabalho sdo:

e A producdo de imagens no microscépio Optico deve ser feita em pequeno aumento
para que o campo analisado seja maior, reduzindo o nimero de imagens necessarias
para se ter representatividade.

e Devido a rapida oxidacdo observada durante as producdo das micrografias, é
preferivel fazer preparacdao de apenas uma amostra por vez. Ndo ha tempo habil para
as demais amostras serem registradas fotograficamente quando o numero de

imagens é grande (para garantir aleatoriedade na sele¢cdo de campos).
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ANEXO |: DADOS EXPERIMENTAIS DA METALOGRAFIA QUANTITATIVA

IPT - 145-L1 IPT - 145-1L2 PMT - 145-L PMT - 145-T
Amostra 50x 100x 200x 50x 100x 50x 100x 100x ' 50x 100x 100x '
1 9,5% 5,2% 40,8% 7,2% 14,8% 10,1% 17,6% 16,5% 5,2% 6,5% 6,9%
2 7,3% 4,5% 41,3% 7,9% 6,1% 7,4% 8,5% 8,9% 6,2% 5,3% 5,4%
3 8,5% 5,7% 8,1% 9,5% 7,7% 7,9% 19,9% 17,4% 8,9% 5,2% 5,6%
4 4,4% 4,2% 3,1% 6,2% 4,0% 11,6% 18,8% 17,1% 7,7% 5,7% 5,8%
5 3,6% 8,8% 5,6% 5,9% 4,6% 5,5% 11,6% 10,2% 6,8% 5,4% 5,8%
6 6,7% 4,4% 5,3% 4,6% 4,3% 6,0% 9,0% 9,0% 6,9% 5,3% 5,1%
7 7,2% 5,0% 8,3% 5,7% 13,0% 5,8% 8,2% 8,2% 7,4% 6,0% 5,7%
8 10,0% 6,3% 2,2% 13,9% 17,9% 9,2% 7,9% 6,7% 6,1% 5,3% 5,4%
9 8,8% 9,8% 1,1% 5,7% 6,2% 10,3% 6,7% 7,4% 6,7% 7,2% 7,1%
10 7,4% 5,2% 32,3% 7,5% 12,6% 10,6% 7,0% 7,6% 8,0% 15,0% 14,7%
11 3,1% 14,2% 16,2% 12,5% 7,7% 6,2% 11,6% 11,3% 8,9% 5,3% 5,2%
12 8,9% 7,3% 14,6% 8,5% 5,3% 7,0% 11,3% 10,3% 7,4% 5,3% 5,3%
13 6,8% 3,7% 7,3% 5,9% 7,5% 4,2% 10,7% 10,6% 7,7% 7,0% 7,5%
14 4,8% 7,9% 9,3% 7,1% 11,8% 9,0% 6,3% 6,5% 7,6% 5,6% 5,2%
15 10,4% 10,3% 3,9% 4,8% 8,5% 11,9% 6,3% 6,7% 6,2% 3,4% 3,7%
16 4,9% 3,0% 3,9% 14,7% 8,3% 8,2% 17,5% 16,5% 8,3% 16,1% 13,8%
17 3,1% 3,8% 12,0% 5,2% 6,8% 7,3% 7,7% 7,7% 6,2% 5,8%
18 5,8% 5,5% 5,5% 7,4% 6,1% 7,0% 6,8% 13,3% 4,7% 4,3%
19 4,0% 7,2% 5,0% 5,0% 11,3% 10,3% 9,5% 5,7% 4,3% 3,4%
20 6,0% 10,8% 7,7% 2,5% 10,4% 11,4% 10,4% 5,8% 4,4% 4,0%
21 5,7% 24,8% 9,1% 5,4% 8,1% 9,1%
22 6,3% 24,0% 8,3% 3,0% 7,1% 6,1%
23 5,5% 14,3% 4,6% 8,5% 8,7%
24 4,8% 6,0% 4,0% 6,8% 7,8%
25 8,5% 13,4% 4,5% 11,6% 4,2%
26 27,0% 4,6% 9,5% 6,2%
27 5,0% 7,8% 9,0% 7,7%
28 6,2% 3,7% 8,8% 6,9%
29 10,3% 3,1% 8,0% 4,2%
30 5,9% 3,5% 10,7% 5,0%
31 8,8% 4,9% 10,0% 5,0%
32 6,5% 4,4% 8,3% 5,0%
33 5,0% 8,2% 10,6% 6,3%
34 12,1% 2,5% 13,9% 5,1%
35 12,1% 2,7% 9,9% 6,2%
36 5,8% 4,7% 8,0% 6,7%
37 6,2% 8,8% 6,5%
38 9,4% 12,5% 5,1%
39 17,4% 8,1% 5,4%
40 13,3% 8,3% 6,9%
41 5,4% 8,9% 6,6%
42 7,3% 5,7%
43 6,4%
44 5,5%
45 3,5%
46 4,5%
47 7,6%
Média 7,0% 6,3% 11,2% 8,2% 6,9% 8,8% 10,7% 10,3% 6,6% 6,5% 6,3%
o 2,3% 2,6% 10,2% 2,9% 4,0% 2,1% 4,4% 3,7% 1,7% 1,9% 1,9%
En 0,1% 0,0% 0,1% 0,4% 0,0% 0,0% 0,1% 0,1% 0,0% 0,1% 0,1%

"Valores medidos pelo técnico Céssio Junqueira




ANEXO II: FRACAO VOLUMETRICA DE INCLUSOES

Micrografias com aplicagdo de filtro e resultados de fragao volumétrica de inclusdes das
amostras 145-L1, 145-L2, 145-L e 145-T, apresentados por aumentos. As regides escuras
proximas a borda, visiveis em diversas imagens foram excluidas da drea selecionada para analise

quantitativa.
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