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Resumo
Utiliza-se para o estudo de diagrama de fases e identificação das fases presentes as técnicas MEV (Microscopia eletrônica de varredura), EDS (espectrometria de energia dispersiva) e DRX (Difração de raio-X). Estas técnicas apresentam limitações, não podem ser utilizadas para sistemas que contém elementos leves ou não detectam fases que se apresentam em quantidade pequena. O trabalho realizado propõe a utilização de uma nova ferramenta para a quantificação de fases, o processamento e análise digital de imagem, que seleciona os objetos de interesse da imagem, e processa digitalmente a fim de obter a quantidade das fases presentes. Para o desenvolvimento do trabalho foi produzida uma liga do sistema Cr-Si, obtidas imagens via MEV ,e quantificadas as fases através do software ImageJ. Os resultados foram comparados com quantificações pela regra da alavanca, e mostram que a técnica é ágil, prática, apresentando valores de quantificação próximos.
Palavras-chave: Quantificação de fases, Análise de imagem, Software ImageJ e   sistema Cr-Si.
INTRODUÇÃO
O diagrama de fases Cr–Si apresentado na Fig.1 (MASSALSKI, 1990)(1)., atualmente aceito, é baseado principalmente nos estudos de Parthé, Nowotny e Schmid (1955), Goldschmidt e Brand (1961), Chang (1968) e Brand (1961). Nesse diagrama, as fases (Cr), (Si) e o líquido L, bem como as fases intermetálicas Cr3Si, αCr5Si3 (T1), βCr5Si3, CrSi e CrSi2 são indicadas como as únicas estáveis(MASSALSKI, 1990)(1).
[image: image1.emf]
Fig.1. Diagrama de fases do sistema Cr-Si (MASSALSKI, 1990)(1)
O trabalho desenvolvido por Faria et al.(2), apresenta uma reavaliação sistemática do binário Cr-Si por microscopia eletrônica de varredura e difração de raios X. Desta forma, foram produzidas ligas de mesma composição das exploradas no trabalho anterior com o objetivo de quantificar as fases presentes no campo bifásico CrSi2 e Si. Pretende-se com o estudo comparativo consolidar a técnica de análise de imagem como ferramenta a ser utilizada para quantificar fases em outros sistemas.
A análise de imagens, cujas etapas estão mostradas na Fig. 2  é a etapa onde são feitas todos os processamentos para obter as medidas de interesse como: distâncias, perímetros e áreas, dessa forma, são analisadas todas as imagens que oferecem os dados para interpretação dos resultados, são realizados diretamente sobre as imagens, e a partir das informações analisadas de cada pixel, são identificados os resultados de interesse segundo Araújo(3). Neste trabalho foi utilizado o software livre ImageJ, que é um programa de domínio público e distribuição gratuita, escrito em Java. 
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Fig. 2. Fluxograma do processamento digital de imagens

MATERIAIS E MÉTODOS
Para início do trabalho foi preparada uma liga com composição: 16Cr84Si, a partir da mistura do pó contendo Cr (min. 99,996 %) e Si (min. 99,998 %) de pureza, com a finalidade de produzir uma liga fundida com uma massa de 3 gramas. A amostra foi fundida sob atmosfera de argônio, em um forno a arco com cadinho de cobre refrigerado a água, com eletrodo não consumível de tungstênio e getter de titânio. A liga foi submetida à 3 etapas de fusão para garantir a homogeneidade. 

Após a etapa de produção em forno a arco, a amostra foi encapsulada em tubo de quartzo sob atmosfera de argônio e tratadas em forno resistivo tubular a 1200°C por 200 horas, e em seguida foi resfriada em água.

Para a obtenção das imagens a amostra foi preparada de acordo com os padrões usuais de metalografia. O polimento foi realizado com uma solução de sílica coloidal (OP-S).

Foram obtidos 12 campos de imagens e caracterizadas via Microscópio Eletrônico de Varredura, LEO modelo 1450VP, no modo elétrons retroespalhados.

Para a quantificação do total de fases presentes foram obtidas 12 imagens do 

sistema Cr-Si, sendo 9 para o aumento de 500X e 3 para o aumento de 1800X, sendo obtidas por microscopia eletrônica de varredura. 
Após a obtenção das imagens foi feita a análise e processamento digital das imagens (PDI) seguindo o fluxo apresentado na Fig. 2, seguido da quantificação de fases utilizando o software Image J.       
A microestrutura dos materiais pode ser relacionada diretamente com o diagrama de fases, que apresenta pontos característicos que determinam as mudanças de fases localizadas em função da porcentagem de seus elementos. 
A composição da amostra Cr-Si selecionada é composta pela fase Si e
apresenta um microconstituinte eutético composto pelas fases CrSi2 e Si. Então foram identificadas a composição das fases presentes, e determinada a quantidade de cada fase na região bifásica representada pelo microconstituinte eutético e da fase Si. A Fig. 3 apresenta a aplicação da regra da alavanca para o microconstituinte eutético do sistema Cr-Si e a Fig. 4 apresenta a aplicação da regra da alavanca para a quantificação do Si precipitado primário da amostra selecionada.
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    Fig. 3. Diagrama de fases do sistema     Fig. 4. Diagrama de fases do sistema

    Cr-Si indicando o método regra da          Cr-Si indicando o método regra da 

    alavanca para quantificação do               alavanca para quantificação do Si
    microconstituinte eutético                        precipitado primário
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Pela Eq. A e pela Eq. B quantificou-se as fases CrSi2 e Si presentes no  microconstituinte eutético do sistema Cr-Si representados na Fig. 3. A eq. C nos fornece o resultado do Si precipitado primário, e aplicando a Eq. D, obtemos o total de Si no microconstituinte eutético representado na Fig.4.
RESULTADOS E DISCUSSÃO

Para o processamento digital das imagens da amostra no sotware ImageJ, foi
criada uma rotina baseada na sequencia proposta na Fig. 2, que busca processar as
imagens de forma automática e rápida. 
A amostra da liga Cr-Si é uma amostra tratada termicamente, o que nos garante uma facilidade maior no processamento de imagens, desta forma,  não foi necessário utilizar filtros na etapa de pre processamento, preservando assim as características da imagem original.

A Fig. 5 mostra a imagem da liga Cr16Si84 obtidas via MEV no aumento de 500X. A microestrutura da liga é formada por uma fase de precipitação primária, identificado por EDS como Si e o microconstituinte eutético composto pelas fases CrSi2 e Si. Após processamentos iniciais de retirada de borda foi realizada a segmentação da imagem, utilizando threshod pelo método de Otsu, como mostra a Fig. 6.
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    Fig. 5. Imagens sequenciais da                Fig. 6. Aplicado o threshold pelo                                                                                                       
    amostra da liga 16Cr84Si processada      método   Otsu nas imagens da Fig.3  
    no  microscópio eletrônico de varredura.
Então foi aplicada a ferramenta “measure” na Fig. 6 para obter o cálculo de fração de área, chegando a um resultado de 37,3% de Si (fase clara) total e 68% CrSi2 (fase escura), isolando uma parte da imagem composta apenas pelo microconstituinte eutético. De acordo com a regra da alavanca (a Tab. 1), a microestrutura deveria apresentar uma quantidade de 48 % de CrSi2 e 52 % de Si, um resultado distinto, dando a necessidade de implementar à rotina mais imagens da mesma amostra, indicando a necessidade de aplicação da rotina em um número maior de imagens. 
Com o objetivo de quantificar somente o precipitado primário representado pelo Si, foi feito a exclusão do microconstituinte eutético nas imagens segmentadas pelo “threshold” automático pelo método de Otsu representadas na Fig. 6, com a ferramenta “Analyze Particles” que permite excluir partículas menores ou maiores da imagem, como mostra a Fig. 7, possibilitando o cálculo da quantidade de  Si primário. A análise das imagens apresenta um  total de 10,1 % de Si primário, 91% aproximado do valor comparado com a quantidade de 11% Si primário determinado pela regra da alavanca.
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Fig.7. Aplicado a ferramenta "analyze particles" na Fig. 6                                                 

Subtraindo o resultado do Si primário do total de Si obtido através da quantificação para o aumento de 500x, temos um total de 52,9 % de Si eutético, resultado apresentado na Tab. 1.

Foi aplicado a mesma rotina para 3 campos da amostra de composição Cr-Si com uma ampliação de 1800x, que permitiu focar apenas o microconstituinte eutético, como mostrado na figura Fig. 7 . A figura 8 mostra a imagem segmentada utilizando o o threshold automático pelo método de Otsu. 
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     Fig. 8. Imagens eutéticas sequenciais     Fig. 10. Aplicado o "threshold" pelo   
     da liga 16Cr84Si processadas no            método de Otsu nas imagens da Fig. 8
     microscópio eletrônico de varredura         
 O cálculo da área ocupada pela fase clara corresponde a um valor de 33% Si eutético e 67% CrSi2,  comparado com a regra da alavanca que obteve o resultado de 41% Si eutético e 48% CrSi2 . A tab. 1 apresenta um resumo de todos os valores encontrados pela regra da alavanca e pela quantificação de fases utilizando a ferramenta de processamento e análise digital de imagens. A análise dos dados permite afirmar que a rotina aplicada foi bastante satisfatória para a quantificação da fase primária. No entanto, para o cálculo da quantidade das fases presentes no eutético, será necessário a obtenção de um número maior de imagens de forma a representar melhor a amostra em estudo.
Tab. 1. Comparação dos métodos de quantificação de fases
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Si total 37,3% 52,0%
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CONCLUSÕES
Com o objetivo de criar uma rotina para a quantificação de imagens no software ImageJ, foi utilizada a amostra da liga Cr-Si que por ser tratada termicamente leva a  uma maior facilidade no processamento de imagens, dispensando a utilização de filtros e preservando assim as características originais da imagem. 

Os resultados obtidos comparando as quantificações pela regra da alavanca levando em consideração o erro de aproximação do diagrama de fases, mostram que a técnica de processamento digital de imagens ImageJ, é um processo ágil, prático, apresentando valores de quantificação próximos com as quantificações obtidas pelo método da regra da alavanca. No entanto, novos ajustes deverão ser realizados no procedimento de quantificação, utilizando um número maior de imagens de cada amostra, para a obtenção de valores mais aproximados.
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USE OF TECHNICAL ANALYSIS AND PROCESSING DIGITAL IMAGES IN THE STUDY OF PHASE DIAGRAM - QUANTIFICATION SYSTEM PHASE  Cr-Si
Abstract

It is used to study the phase diagram and phase identification present the techniques MEV (scanning electron microscopy), EDS (energy dispersive spectroscopy) and XRD (X-ray diffraction). These techniques have limitations, cannot be used for systems containing not detect light elements or phases that are present in small amount. The work proposes the use of a new tool for the quantification of phases, processing and digital image analysis, which selects objects of interest of the image, and digitally processes to obtain the number of phases present. To develop the work was produced an alloy system Cr-Si, obtained way MEV images, the phases and quantified by ImageJ software. The results were compared with measurements by the lever rule, and show that the technique is agile, practical, with values close.
Keywords: Quantification of phases, image analysis, software ImageJ and Cr-Si.

