Caracterizaciao de microestruturas de ceramicas a base de zirconia
sinterizadas em diferentes temperaturas utilizando software livre imagej

Microstructure characterization of zirconia based ceramics sintering in
differents temperature using free imagej software.
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Abstract:

Resumo:

A pesquisa desenvolvida para reconhecimento e definigdes das micro-
estruturas dos materiais apresenta grande importancia nos mais diver-
sos seguimentos industrial. O objetivo desse trabalho foi desenvolver e
aprimorar ferramentas do software livre ImagelJ para caracterizacdo de
microestruturas de cerdmicas a base de zirconia sinterizadas em diferen-
tes temperaturas. A pesquisa se deu de forma a validar as informacdes
especificadas nas embalagens dos materiais produzidos pela empresa
ProtMat Materiais Avancados em ceramicas sinterizadas nas tempera-
turas e tempos de 1450 °C — 4h, 1500 °C — 2h e 1530 — 4h, utilizando
micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV). O
inicio da analise se deu utilizando o software livre ImagelJ para definir
a qualidade das imagens através da remoc¢ao de ruidos e identificagdo
da regido representativa para analise. Com a defini¢do da qualidade da
imagem foram desenvolvidas rotinas, e implementados novos plugins
no software. Com o apoio de novas rotinas e plugins pode ser observa-
dos nos resultados, avangos significativos nas caracterizagdes das cera-
micas em fun¢do das diferentes temperaturas e tempos de sinterizagdes
utilizados. Os resultados mostraram deferentes tamanhos e quantidades
de graos por area nas amostras sinterizadas em diferente temperatura.
Esses resultados convergem com os dados da literatura e constituem
importantes avangos em caracterizagdes de ceramicas a base de zirco-
nia, com resultados gerados com rapidez e precisao.

Key words:

The scientific development to recognition and definition of the materials
microstructure has been of great importance for engineering. The
objective this paper was to development and improves of the tools in
free software ImageJ for microstructures characterization of zirconia
based ceramics sintered in different temperatures. The research was
done in order to validate the information specified on the packaging
of materials produced by the company ProtMat Advanced Materials in
ceramics sintered at temperatures and times of 1450 ° C - 4h, 1500 °
C-2h and 1530 - 4h, using microscopy micrographs scanning electron
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(SEM). The beginning of the analysis was done using the ImageJ free
software to set the image quality by removing noise and identifying the
region s representative for analysis. With the definition of quality image
were developed routines and implemented new software plugins. With
the support of new routines and plugins can be observed in the results,
significant improvements in characterization of ceramics as a _function
of different sintering temperatures and times used. The results showed
deferent sizes and quantities of grains per area in samples sintered
at different temperatures. These results converge with data from the
literature and are important advances in characterization of zirconia-
based ceramics, with results generated with speed and precision.

1. Introducio

O processamento digital de imagens ¢
uma area em constante crescimento. O interesse
em suas aplicagdes vem principalmente de duas
areas: melhorias nas informacdes das imagens
para interpretagdo humana, e os processamen-
tos de imagens em computador para analise
qualitativa e quantitativa. O uso desse recurso
¢ indispensavel, nos mais diferentes ramos da
ciéncia e tecnologia, com aplicagdes nas enge-
nharias, medicina, fisica, e outros [1, 2].

A analise de imagens se da através da re-
alizacdo de tratamentos com operagdes de ma-
trizes, que alteram o valor de seus pixels. Desta
maneira, a experiéncia do operador ¢ o conheci-
mento basico dos filtros sdo importantes para se
desenvolver um algoritmo capaz de evidenciar
as regides de interesse da imagem [1 - 3].

Esse trabalho tem como objetivo imple-
mentacdes de novos plugins no codigo fon-
te do software livre ImageJ para auxiliar no
desenvolvimento de técnicas, e rotinas para
caracterizagdes microestruturais de cerdmicas
a base de zirconia sinterizadas em temperatu-
ras e tempos de 1450 °C — 4h, 1500 °C — 2h
e 1530 — 4h. Esse software foi desenvolvido
pelo National Institute of Health (NIH) nos
Estados Unidos e apresenta codigo fonte aber-
to. As implementagdes e rotinas serdo realiza-
das para obter as distribui¢des e os tamanhos
de gridos por areas nas microestruturas das
ceramicas. Os resultados obtidos serdo uti-
lizados para especificar das embalagens dos
materiais produzidos e comercializados pela

empresa ProtMat [1-4].

2. Materiais e Métodos

A metodologia utilizada nesse trabalho
busca a ampliacdo do conhecimento ¢ melho-
ria nos resultados de analises de imagem das
microestruturas das ceramicas. Nesse trabalho
foram utilizadas micrografias de ceramicas

desenvolvidos pela empresa ProtMat [2].

2.1. Materiais

Os corpos de prova ceramicos a base de
zircOnia estabilizada com itria foram obtidos
da empresa ProtMat que atua no ramo de de-
senvolvimento de ceramicas e metais para apli-
cagdes como proteses dentarias. As ceramicas
foram fabricadas nas temperaturas e tempos de
1450 °C — 4h, 1500 °C- 2h e 1530 — 4h [2].

2.2. Propriedades das Ceramicas a Base
de Zirconia

As ceramicas foram caracterizadas
quanto a densidade relativa pelo Método
de Arquimedes, dureza e tenacidade a fra-
tura pelo método de indentagdo Vickers,
utilizando as normas ASTM-C-1327-99 e
ASTM-C-1421-99 [5 ¢ 6].

2.3. Anilises das Microestruturas por MEV

As amostras foram preparadas seguindo
o protocolo de preparagdo da empresa e as mi-
croestruturas foram obtidas por MEV [2]. As
Figuras 1 (a) a 1 (c) mostram as microestrutu-
ras das cerdmicas a base de zirconia obtidas.
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Figura 1 - amostras sinterizadas as temperaturas de (a) 1450 °C — 4h, (b) 1500 °C — 2h, (c) 1530 °C.

3. Resultados e Discussoes

Os resultados desse trabalho mostram a
sequencia e os respectivos avangos alcangados
em caracteriza¢cdes microestrutural de mate-
riais ceramicos a base de zirconia.

3.1. Analise de Brilho e Constaste das

Imagens

Essas analises das microestruturas foram
realizadas em fungdo de definir a qualidade das
imagens em comparagdo ao contraste e brilho.
Como exemplo essa operacdo foi realizada na
Figura 2(a) e o histograma representado na
Figura 2(b). O histograma da amostra repre-
senta a identidade grafica de cada amostra em
func¢ao de quantos pixels possui um determina-
do nivel de cinza, o qual define a qualidade das
imagens em relagéo ao contraste e ao brilho.

4 1450 - 400 (5) =
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(a) 1450 °C - 4H

Figura 2a) - Imagem da cerdmica sinterizada a 1450 °C — 4h.
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Figura 2b) — Histograma obtido da cerdmica sinterizada
a 1450 °C — 4h.

Na Figura 2a) pode ser observado regides
com diferente contraste. As mais escuras pode
ser destacadas como fases intergranular, e a
cinza clara como grdos de zirconia. Entretanto
existem alguns pontos claros nas microestru-
turas com aspectos de goticulas clara (pontos)
que pode ser defeitos na preparagdo e/ou aqui-
sicdo das imagens. A Figura 2b) mostra de ma-
neira automatizada o aspecto da microestrutura
da ceramica sinterizada a 1450 °C — 4h. Esse
histograma mostra de maneira qualitativa va-
riagdes de ruidos na amostra em fun¢ado das co-
res resultado esse, que evidencia a necessidade
de posterior tratamento da imagem.

3.2. Processamento das Imagens Utilizando
Software Microsoft Paint

Em fungdo do resultado obtido no his-
tograma da Figura 2b foi utilizado o software
Microsoft Paint para melhoria das informa-
¢oes. Com o uso desse software foi obtido
uma microestrutura delineada e um novo his-

tograma, conforme Figuras 3a e 3b.
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Figura 3a) - Imagem da ceramica sinterizada a 1450 °C —
4h com delineamento dos contornos de graos;

0 255
Figura 3b) — Histograma da ceramica sinterizada a 1450 °C — 4h.

A aplicacdo do software Microsoft Paint
promoveu melhorias na definicdo da amostra.
Com delineamento dos graos da Figura 2a) foi
possivel obter um histograma com base mais
alargada, o que evidencia melhoria das infor-
macdes para aplica¢do do processamento digi-
tal de imagens utilizando o /mageJ.

3.3 Transformacoes de Escala da
Micrografia com Auxilio dos Novos
Plugins

Foi desenvolvida nesse trabalho uma
metodologia para transformacao de escala das
micrografias obtidas por MEV com finalidade
transformar as escalas obtidas para um sistema
compativel do programa. Para transformacdes
das escalas foram inseridos novos plugins no
codigo fonte do software livre ImageJ.

[
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Figura 4a) - Imagem da cerdmica sinterizada a 1450 °C —
4h; Figura 4b) — Seletor utilizado na barra de escala.

Para isso aplicou-se a conversdo de
escalas através do comando Analyze -> Set
Scale nas microestruturas obtidas por MEV.
Utilizando a imagem original (Figura 2a) foi
aplicado o modelo passo a passo para a trans-
formacao da escala micrométrica, para unida-
de compativel do programa.

A Figura 4a) mostra a imagem com sua
respectiva barra na qual foi realizado o proces-
so de transformagdo da escala. Para consolida-
¢do utilizou-se a escala obtida do MEV como
referencia original para obter uma determinada
quantidade de pixels que sdo convertidos em
escala padrdo do programa. Com o auxilio de
plugins implementados foi possivel transfor-
mar as quantidades de pixels em milimetros.

A validagdo dos plugins inseridos con-
siste em construir uma reta similar sobre a bar-
ra de escala original da micrografia referente
ao numero de pixels existentes, o qual ¢ digita-
do no campo Pixel aspect ratio (proporgio de
pixel). O valor da barra de escala original € in-
serido no quarto campo Unit of length (unida-
de de comprimento) com a unidade de medida
a ser utilizada, conforme Figuras 5a) e 5b).
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Figura 5a) — Mostra a sequencia de transformagao de escalas; Figura 5Sb) — Menu suspenso com as indicagdes dos campos
para transformacéo da barra de escala.

A Figura 5b) mostra os menus que define
0 passo a passo da transformagao de escala rea-
lizada com auxilio dos novos plugins. A inser-
¢do e aplicacdo dessa rotina permitiu a absorgao
pelo sistema de unidades compativeis que ira
fornecer ao usuario uma eficiéncia dos resulta-
dos obtidos, o que permite uma real comparagéo
de reas e dimensoes dos graos das micrografias
dos materiais. A transformagao de escala permi-
te ao usuario uma perfeita comparagao de valo-

res de gréos, de acordo com a norma ABNT.

3.4. Aplicando Filtro Threshold nas
Imagens

Utilizando a ferramenta “Threshold”’
(Limiarizacao) foram determinadas as fragoes de
area de interesse a ser analisada. A Figura 6 mos-

tra a imagem apds aplicagdo do thresholding.

Figura 6 mostra a imagem ap6s a aplicagdo do filtro
thresholding

A aplicagdo da ferramenta Threshold
permite a transformagdo em 1 o valor dos pi-

xeis dentro de uma faixa de valores seleciona-
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das e em 0 pixeis os que apresentam valores
fora desta faixa gerando imagens binarias que
representam os contornos e os graos de zirco-
nia em uma determinada amostra, Figura 6. A
partir destas imagens foram determinadas as
quantidades e tamanhos de grdos por amos-
tras, correlacionando com as temperaturas de

sinterizagdes.

| Do of 130T 20 bcnb b 5

3.5. Quantificacado dos Graos de

Ceramicas a Base de Zirconia

A quantidade e as fragdes volumétricas
dos grios serdo realizadas de acordo com a
Norma ASTM E1382 [4]. Utilizando as ima-
gens binarizadas fez-se a medida de didmetro
de Feret, que indica a distancia entre duas retas
paralelas que tangenciam o objeto, excluindo
os graos dispostos na borda da imagem.
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Figura 7a) a 7c) - Mostram as distribui¢des e identificacdo dos graos.

As Figuras 7a) a 7c) mostra os graos
que foram considerados na analise. Os resul-
tados obtidos mostram diferentes distribui-
¢Oes e quantidades de grdos por area para as
ceramicas sinterizadas em diferentes tempe-
raturas e tempos (1450 °C — 4h, 1500 °C- 2h
e 1530 — 4h). A analise realizada mostra as

diferengas microestruturais entre as cerami-
cas em fungdo das temperaturas utilizadas.
Nas imagens acima pode ser observado uma
perfeita distingdo dos tamanhos dos grios em
fungdo de sua area.

Nas Figuras 8a) a 8c) podemos observar
a distribuicdo médio dos por amostra.

054 0.014
Count: 132
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Figuras 8a) a 8c) — graficos de distribui¢do médio dos tamanhos de graos

As Figuras 8a) a 8c) mostram em forma de
graficos de barras a distribuigdo acumulativa dos
graos em funcdo de sua concentracdo em uma
determinada microestrutura. Entretanto podemos
observar que a amostra sinterizada 1450 °C apre-
senta grande quantidades de gréos por area, apro-
ximadamente 352/area, a sinterizada 1500 °C
132 graos e 1530 somente 28 por area. Sabendo
que as micrografias utilizadas apresentam mesma
ampliagdo, podemos concluir que as temperatu-
ras e os tempos de sinteriza¢do influenciam signi-

ficamente nos tamanhos e distribuicdo dos graos

nas ceramicas a base de zirconia. Entretanto de
acordo com Habibe, 2011, essas temperaturas
também influenciam nas propriedades fisicas e
mecanicas dessas ceramicas [2]. Os resultados
obtido com o uso do software livre ImageJ per-
mite uma estimativa das propriedades mecanicas
dessas ceramicas, sendo resultados que permite a
empresa Protmat especificar de maneira segura
seus produtos nas embalagens, com eficiéncia e
precisdo, alem de consolidar esse software como
importante ferramenta de caracterizacdo de cera-

micas a base de zirconia.



4. Conclusoes

Os resultados das caracterizagdes mos-
tram de maneira efetiva a importancia do sof-
tware livre ImageJ nas caracterizagdes micro-
estruturais de cerdmicas a base de zirconia.

A desenvolvimento de novas interfaces
no software permitiu o uso e a criagdo de no-
vas rotinas e técnicas, o que tornou o uso do
ImageJ mais amigavel, apresentando resulta-
dos seguros e confidveis.

Na caracteriza¢do das cerdmicas a base

de zirconia sinterizados em temperaturas e
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