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RESUMO

Microestruturas contendo policristais monofasicos podem ser representados por analise de
redes. Tais andlises estdo frequentemente associadas as ciéncias da saide como a neurologia e
mesmo humanas como redes sociais. Esse trabalho tem como objetivo estabelecer uma relagao
entre o tamanho de gréo e o nimero de vizinhos mais proximos em amostras policristalinas. O
tamanho de grédo sera determinado por distribuicdo de areas dos grédos em diferentes amostras
com tamanho de grdo médio variavel, tanto homogeneamente distribuidas como
heterogeneamente distribuidas. A partir dessas distribui¢des, serdo obtidos diversos parametros
estatisticos como média, desvio padrdo, coeficiente de variacdo, coeficiente de curtose e de
assimetria usando o critério de diametro equivalente. Em seguida, as distribuicGes serdo
aproximadas pela analise por regressdo ndo-linear por curvas log-normais ou bi-log-normais
para as distribuicdes homogéneas e heterogéneas, respectivamente. Ja a andlise de redes sera
feita pelo estabelecimento dos noés (grdos) e seus vizinhos mais proximos e consequente
construcao da rede de nos e determinacdo dos parametros de centralidade de grau dos nds e da
rede, assim como dos desvios médios. Isso feito, comparar-se-do 0s resultados obtidos em
ambos os casos de modo a se analisar a correlagdo entre os tamanhos de grdo e as centralidades
de grau desses nos (grdos). Espera-se ainda que seja possivel o estabelecimento da relacéo de
Hall-Petch com uma nova relacéo usando a andlise de redes.

Palavras-chave: tamanho de grao, analise por regressao ndo-linear, analise de redes



ABSTRACT

Single-phase microstructures may be represented by network analysis. Such analysis may
usually be found in health sciences such as neurology and human ones like social networks.
The present work seeks to stablish how grain sizes can be related to their nearest neighbouring
grains in polycrystalline samples. Grain sizes will be determined by area distributions in
different samples, whether they are homogeneous or heterogeneous. Several statistical
parameters, i.e., average grain size, standard deviation and coefficients of variation, kurtosis
and asymmetry will be determined. These distributions will then be fitted by non-linear
regression analysis by MATLAB® for both homogeneous and heterogeneous distributions.
Network analysis will be drawn by UCINET® software by naming each node (grain) and their
nearest neighbouring grains so centrality degrees of nodes and group centrality degrees will be
calculated as well as their deviations. These results will then be compared to investigate the
relationship between grain sizes and their centrality degrees. It is also expected to analyze the
possibility of stablishing a relationship between Hall-Petch equation to a new one given by

network analysis.

Keywords: grain size analysis, non-linear regression analysis, network analysis.
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1. INTRODUCAO

A anadlise de redes tem sido usada em campos tdo diversos como redes sociais e
neurociéncias (Wasserman & Faust, 1994). Ela é baseada na teoria dos grafos cujas operagdes
matematicas podem ser usadas para medir propriedades em diferentes redes.

Embora seja relativamente facil ou simples a medida de tamanho médio de gréo
(American Society for Testing and Materials, 1982), sabe-se que microestruturas com
diferentes distribuicbes de tamanho de grdo sdo dificeis de serem caracterizadas,
particularmente quando fendmenos como o crescimento anormal de grdos esta a ocorrer,
principalmente nos estagios iniciais (Dutra, 1994). Outros fenbmenos tipicos nos quais
heterogeneidades podem estar presentes sdo a recristalizacdo primaria (Beck, 1954) e o
crescimento normal de grdos inibido por particulas de segunda fase (Weygand, Bréchet, &
Lépinoux, 2000).

Trabalho recente de Hubmann e Dutra (2016) mostrou que 0 aco UNS S43932 exibiu
crescimento de gréo pronunciado somente nas temperaturas mais altas como 1200°C embora o
trabalho tenha investigado a recristalizacéo e crescimento de grdo em temperaturas mais baixas,
entre 700 e 900°C. Naguele momento, o objetivo era a obtencdo de diferentes distribuicdes de
tamanhos de gréo para variados graus de deformacéo. Apesar de isto néo ter sido conseguido,
tal investigacdo possibilitou a obtencdo de diferentes microestruturas com tamanhos de grédo
variados e que podem ser objetos dessa investigacao.

A presenca de heterogeneidades de tamanho de grdo esta associada, por exemplo, ao
crescimento anormal de gréos. Por sua vez, esse fendbmeno geralmente ocorre quando tais
heterogeneidades, ainda que de menor extensao, estejam presentes, como pode ser observado
nas varias teorias de crescimento anormal de grdos (Gladman, 1966; Hillert, 1965; Zhengfung,
1985; Rios, 1987; Pande, On the Stochastic Theory of Grain Growth, 1987; Pande & Marsh,
The Analytical Modeling of Normal Grain Growth, 1992).

O crescimento anormal de gréos depende basicamente de dois fatores, um primeiro que
trata da inibicdo do crescimento normal de graos, seja por atomos de soluto (Higgins, 1974),
sulcos térmicos (Mullins, 1958), orientacao preferencial pronunciada (Beck & Sperry, 1949) e
particulas de segunda fase (Beck, Holzworth, & Sperry, 1948) e o segundo, que trata da
migracdo preferencial de alguns contornos enquanto os demais permanecem fixos por conta de

um dos mecanismos mencionados anteriormente.



Entretanto, outros tipos de heterogeneidades microestruturais podem estar presentes
logo apds a recristalizacdo para variados graus de deformagdo, como observado nos trabalhos
de Le Chatelier (1911), Carpenter e Elam (1921) e Williams e Eboral (1952-3).

O crescimento normal de grdos caracteriza-se por uma variagdo continua no tamanho
médio de grdo (Beck, Kremer, Demer, & Holzworth, 1947) enquanto no crescimento anormal
de grdos poucos graos grandes estdo presentes em uma estrutura de gréos pequenos (Jeffries &
Cleveland, 1916).

Os quatro principais atributos que caracterizam o crescimento normal de gréos sao a
uniformidade, escala, estabilidade e log-normalidade, como proposto por Kurtz e Carpay
(1980). No primeiro deles, o fenébmeno toma lugar pelo crescimento de grdos em uma faixa
relativamente estreita com um coeficiente de variacdo de 0,4 e constante (Matsuura & Itoh,
1991) de tal modo que uma estrutura uniforme seja provavelmente observada. O segundo
atributo, por seu turno, denota que a distribuicdo de tamanhos de grédos permanece similar
embora o seu tamanho médio aumente. A estabilidade significa que perturbacdes eventuais no
processo de crescimento de gréo ndo afetam a estrutura dindmica e assintotica de modo que séo
razoavelmente insensiveis as condic@es iniciais. Finalmente, tanto as distribuicbes de perfil
como de tamanho de grao (Higgins, 1974) podem ser representadas por uma distribuicédo log-
normal (Beck, 1954; Feltham, 1957; Hu, 1974). Muitos desses atributos ndo séo observados no
crescimento anormal de grdos (Dutra, 1994).

Apbs o trabalho de Tweed, Hansen e Ralph (Tweed, Hansen, & Ralph, 1983) que
mostraram que o crescimento anormal de grdos em amostras de aluminio contendo particulas
de alumina a distribuicéo de tamanhos de gréo era dada por uma bimodal log-normal ou bi-log-
normal, tem sido geralmente reconhecido na literatura que durante a ocorréncia do crescimento
anormal de graos, as distribuicdes de tamanhos de grdos tornam-se bimodais, sendo apenas log-
normal no final desse fendmeno (Detert, 1978).

Diversos testes estatisticos como o do y-quadrado ou Karl-Pearson (Neto, 1974) ou de
Kolmogorov-Smirnov tém sido utilizados na tentativa de caracterizagdo do fendmeno (Dutra,
1994). Entretanto, os resultados somente tornam-se notaveis quando o crescimento anormal de
grdos tenha ocorrido por extensdo razoavel na microestrutura. Por outro lado, o célculo de
parametros da estatistica descritiva tais como a média, desvio-padréo e coeficientes de variacao,
curtose e assimetria, apesar de serem determinados em diversos trabalhos como técnica para
caracterizacdo de distribuicdes heterogéneas (Bruno & Rios, 1991; Dutra, 1994), podem ser

mais bem entendidos como métodos para se determinar o qudo distante determinadas



distribuicdes se deslocam daquela considerada homogénea e ndo propriamente caracterizam as
distribuigdes heterogéneas.
E nesse contexto que o presente projeto ganha éxito, procurando caracterizar a possivel

relacdo entre o tamanho de grdo com o seu numero de vizinhos mais proximos pelo uso da

estatistica descritiva e da analise de redes.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

A caracterizacdo de microestruturas, mais especificamente na distribuicdo de tamanhos
de gréo, possui diversas dificuldades (Dennis, Bate, & Humphreys, 2009). DeHoff (1968) e
Feltham (Feltham, 1957) mostraram que uma distribuicdo de tamanhos de grao bidimensional
pode ser representada por uma distribuicdo log-normal desde que essa seja homogénea. O teste
do y-quadrado pode ser utilizado para determinar se determinada distribuicdo pode ou néo ser
representada por uma log-normal. Nesse caso, o valor do y-quadrado calculado é comparado
com um tabelado, esse ultimo baseado no nimero de classes, média e desvio-padrdo. Trata-se
de um teste de hipdteses que, se rejeitada, pode ser concluido que a distribuicdo experimental
mensurada ndo pode ser descrita por uma curva log-normal e, caso contrario, a hipdtese € aceita
e a distribuicdo de tamanhos de gréo é considerada log-normal e, portanto, homogénea.

Nesse sentido, como mencionado anteriormente, coeficientes estatisticas como
variacao, assimetria e curtose podem ser utilizados para caracterizar o crescimento anormal de
grdos (Bruno & Rios, 1991; Kurzydlowski & Bucki, 1992) embora, como mencionado
anteriormente, eles sdo mais Uteis para medir a homogeneidade de tamanho de grdo, o que
significa que tais coeficientes sdo utilizados para medir o quao préxima certa distribuicdo é com
uma hipotética e homogénea de tal modo que ela ndo é exatamente apropriada para a medida
de uma distribuicdo heterogénea.

A anélise por redes trata 0s graos ou cristais como nds e 0s seus graos vizinhos mais
préximos sdo considerados como lacos de tal modo que uma rede pode ser constituida ou
desenhada e entdo diversos calculos matematicos podem ser feitos visando a medida de suas
propriedades. Salienta-se, contudo, que esse método ndo se limita apenas a caracterizacdo de
microestruturas monofasicas, ou seja, ele pode ser utilizado em situa¢Ges nas quais modelos
fisicos ou numéricos podem ser testados. Nesse sentido, o presente método pode resolver
diversas dificuldades envolvidas na analise tedrica do efeito de heterogeneidades de tamanhos
de gréo nas propriedades mecanicas, como explorado em diversos trabalhos recentes (Berbenni,
Favier, & Berveiller, 2007a; Berbenni, Favier, & Berveiller, 2007b; Patra, Hasan, Narasaiah, &
Chakrabarti, 2012; Phaniraj, Prasad, & Chokshi, 2007; Choi, Kim, Kim, & Park, 2008).
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2.1 Teoria dos Grafos
Um grafo é um par ordenado (N, L) com um conjunto de nds N = {nz, n, ... ng) € um
conjunto de linhas ou lagos entre pares de nos L = (I, Iz, ... Ik). Para cada grafo, uma matriz

adjacente A pode ser criada. Seja A (aii)gg cOM

1 se existir uma linha ou laco, I e L, entre n;en;
" 10 caso contrario.

Microestruturas monofasicas podem ser representadas como redes. Cada grdo €
denominado de nos e seus contornos, linhas ou lagos. Como cada contorno de grdo € uma
fronteira entre dois grdos, o numero de linhas ou lagos é igual ao nimero de gréos vizinhos. A
Figura 1 mostra uma microestrutura homogénea esquematica cujos graos monofasicos possuem
0 mesmo tamanho e seus contornos sao retos. Tais grdos sdo numerados de 1 a 32, de cima para
baixo, representando os indices dos n6s. Somente 0s grdos vizinhos mais proximos sdo

considerados nessa analise.

Figura 1 — Microestrutura hipotética de grdos monofasicos homogénea.

Fonte: Autor.

O grau de um né Cp (n;) € definido pelo nimero de nos adjacentes a ele ou 0 nimero de

linhas ou lagos incidentes e €, portanto, dado por:
g
CD(ni):Zai,j (1)

Também conhecido como uma medida de centralidade para um ator individual

(Wasserman & Faust, 1994). A centralidade padronizada de um no € a base para compreender
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a heterogeneidade em uma microestrutura e tem sido utilizada para mensurar a estrutura do

grupo em analise de redes sociais. Para uma estrutura contendo g gréos, ela é dada por:

Cp(n)
(9-1

A Tabela 1 mostra os resultados tanto desses dois indices, C(n;) e C'D (n;), paraos

Co(ny) = )

grdos da Figura 1. Pode-se notar que muitos graos apresentam os mesmos valores ja que todos
possuem 0 mesmo numero de contornos de grao (linhas ou lagos) ou grdos circunvizinhos, isto
é, 0,193548. Isso significa que estruturas de tamanhos de grdo homogéneas possuem
provavelmente um numero de grdos de mesmo grau assim como mesma centralidade de grau

padronizada.

Tabela 1 — Grau dos nés Cp(n;) e grau de centralidade Cp, (n;), para a microestrutura

esquematica da Figura 1.

NO |Co(m)| Cy(n) | N6 |Co(m)| Cy(n) | N6 | Co(m)| Cy(n)
1 2 0,064516 13 6 0,193548 25 3 0,096774
2 5 0,161290 14 6 0,193548 26 3 0,096774
3 3 0,096774 15 6 0,193548 27 5 0,161290
4 5 0161290 | 16 4 10129032 | 28 3 |0,096774
5 3 |0,096774| 17 4 10129032 | 29 5 |0,161290
6 5 0,161290 18 6 0,193548 30 3 0,096774
7 3 0,096774 19 6 0,193548 31 5 0,161290
8 3 |0,096774| 20 6 0193548 | 32 2 |0,064516
9 4 10129082 | 21 6 |0,193548
10 6 0193548 | 22 6 |0,193548
11 6 0,193548 23 6 0,193548
12 6 0,193548 24 4 0,129032

Fonte: Autor.
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Outro célculo que pode ser feito é a centralidade de grau do grupo, que mede a faixa de
variabilidade dos indices dos atores individuais e é dado por:

9
Z[CD(n*) —Cp(nj)]
-1

Cp =" 3
(9-D(9-2) ©)

onde Cp(n*) é o maior valor observado de C(n;). A variancia dos indices dos graus de ator

é dada por:
g _
[Z(cD(ni)—cD)z}
5= o
onde
¢}
_ ZCD(ni)
Co=+ (5)

g
que é conhecido com a densidade do grafo ou matematicamente, o grau padronizado médio.
Entretanto, essa variancia depende do numero de grdos g. Para a comparacdo de diferentes
estruturas de grdos, ela pode também ser padronizada, isto é:

g _ _
2. (Co(n) = Co)iay — (Co (M) - Co)’
Shot == (6)
(9-1(9-2)
Cujo subscrito max indica a diferenca quadrdtica maxima entre Cpy(n;), Cp, isto &,
(Co(Ni) = Cb) e -

A Figura 2 mostra a mesma microestrutura esquematica da Figura 1, mas com um ou

dois graos maiores. Resultados dos calculos outrora mencionados, no entanto, sdo notavelmente

diferentes, como podem ser vistos na Tabela 2.
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Figura 2 — Estruturas de graos heterogéneos hipotéticos com um (a) grdo grande e (b)

dois grdos grandes.

Fonte: autor.

Tabela 2 — O maior grau do n6 Cp (n*), seu grau de centralidade padronizado C'D (n;) eo
grau de centralidade Cp para as microestruturas esquematicas das Figuras 1, 2 (a) e 2 (b).

Microestrutura ni Co(M) | Cp(n) Cp.10?

Figura 1 10...15; 18...23 6 0,193548 | 4,946237
Figura 2 (a) 33 9 0,310345 | 16,748770
Figura 2 (b) 33, 34 9 | 0333333 | 18518520

Fonte: Autor.

A Tabela 3 mostra os resultados para a média do grau de centralidade, sua variancia e
o0 valor padronizado para essas trés microestruturas. Observa-se que eles podem ser utilizados
para mostrar heterogeneidades, mas ndo tdo prontamente como mostrados na Tabela 2. A Figura
3 mostra as correspondentes redes. Pode-se notar que uma rede com formato muito préximo de
uma estrela, tipico de uma microestrutura homogénea enquanto uma microestrutura mais
heterogénea mostra um (Figura 2a) ou dois (Figura 2b) grdos com mais contornos ou graos
vizinhos. Tais redes foram desenhadas com o uso do software UCINET® (Borgatti, 2002).
Nota-se ainda que um gréao da Figura 3 (b), 33, e dois gréos na Figura 3 (c), 33 e 34, possuem
mais lacos ou linhas e, portanto, possuem maiores centralidades de grau. Além disso, as
centralidades de grau de grupo de ambas as microestruturas séo diferentes, o que sugere que

essa propriedade pode caracterizar as heterogeneidades nas redes de estruturas de graos.



Tabela 3 — Grau de centralidade médio Cp e sua variancia SZD das microestruturas

esquematicas 1, 2(a) e (b).

Microestrutura Cob s2 82,1077
Figura 1 0,141770 | 0,021211 4,84
Figura 2 (a) 0,154023 | 0,022038 20,75
Figura 2 (b) 0,161376 | 0,023957 29,70

Fonte: Autor.

14

A Figura 4, por outro lado, mostra graficamente o grau de centralidade C(n;) dos nos

das microestruturas mostradas nas Figuras 1 e 2 (a) e 2 (b). Os maiores graus de centralidade

podem ser observados em vermelho. Nota-se facilmente que quanto mais heterogénea a

microestrutura, maior o nimero de grdos vizinhos ao redor dos maiores grdos e maior o

didmetro do né.
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Figura 3 — Rede de estruturas de grdos com (a) estrutura homogénea, (b) um gréo grande
e (c) dois gréos grandes construidos pelo software UCINET (Borgatti, 2002).

(a)

(b)

(©)

Fonte: Autor.
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Figura 4 — Rede de estrutura de gréos de acordo com os seus graus de centralidade em

(a) estrutura homogénea, (b) um gréo grande e (c) dois gréos grandes construidos pelo
software UCINET (Borgatti, 2002).

(a)

(b)

(©)

2.2 Andlise Estatistica
Essa andlise consiste em duas secOes: a primeira que envolve os célculos da média

aritmética, desvio-padrao e coeficientes de variagédo, assimetria e curtose, tipicamente aqueles



17

determinados pela estatistica descritiva e a Gltima que envolve estimativa ndo-linear nos

parametros das distribuicdes log-normal e bi-log-normal.

2.2.1 Estatistica descritiva

A distribuicdo pode ser caracterizada por estatistica descritiva, isto é, por meio da
determinacdo do tamanho médio de grdo, desvio-padrdo e os coeficientes de variagéo,
assimetria e curtose. O coeficiente de assimetria ou terceiro momento central pode ser calculado

por:

S S
Zfixi B Zfixi
m, = |=1n —3x |=1n

+2x° @)

enquanto o quarto momento central € denominado de curtose, dado por:

k K k

Zfixizl ZfiX? Zfixiz

) i =S . v (®)
n n n

m4:

Além desses parametros, € possivel a realizacdo de testes ndo-paramétricos como o de
Karl-Pearson ou y-quadrado (Neto, 1974). Esse é utilizado para verificar se a distribuicdo da
varidvel pode ser descrita por um certo modelo de probabilidade. Em outras palavras, o teste
mede a boa ou ma aderéncia a um certo modelo. A hipotese Ho assume que ndo ha diferenca
entre os valores observados e esperados enquanto a hipétese Hi assume que elas séo diferentes
e 0 modelo testado é inadequado para descrever a distribuicdo da populacdo. Esse teste é dado

por:

(0, ~E;)?
2 =1

Ay =" 3 9)

1

onde O; é a frequéncia relativa observada para uma dada classe;

Ei é a frequéncia relativa esperada baseada em uma distribuigdo log-normal;

v é 0 numero de graus de liberdade, por sua vez, dado por:

v=k—-1-m (20)
onde k é o numero de classes e m é o numero de parametros estatisticos necessarios para serem

caracterizados.
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O valor do y? calculado € entdo comparado com o critico. Para um nivel de significancia
de 5% e um numero de graus de liberdade maior do que 30, esse valor critico é dado por:

25 =W2)(*Z, +y2v-1)? (11)
onde Z, é a variavel normal padronizada para um dado nivel de significancia, nesse caso,
considerar-se-a igual a 1,96.

Se o valor do ¥ calculado for inferior ao critico, as frequéncias observadas séo proximas

das esperadas e, portanto, Ho € aceito. Caso contrario, Ho é rejeitado e Hj é aceito.

2.2.2 Estimativa nao-linear

O presente modelo, uma distribuicdo log-normal, € usualmente denominado ndo-linear

porque ele é ndo-linear nos seus parametros (Draper & Smith, 1966) e é dado por:

0,21 2(05)?

onde t é uma variavel independente e 01, 02, 63 e 04 sdo 0s pardmetros a serem determinados

_(t _ 2
f(t,0,,0,,0,,0,)=0, + % exp{ ( 94)} (12)

pelo método dos minimos quadrados no caso ndo-linear.
Seja (X1, Y1), (X2, y2), ..., (Xp, Yp) 0 conjunto de dados utilizados nesse projeto. Essa teoria
mostra como obter esses parametros; ela consiste em minimizar a soma dos erros quadraticos,

isto é, a seguinte funcdo deve ser minimizada:

p
R(6,,6,,05,6,) :Zizl[)’i —f(x;,61,0,,03,0,)]° (13)
Para encontrar a estimativa dos minimos quadrados desses parametros, a Equacéo (13)

deve ser diferenciada e igualada a zero, isto é:

oR of

—(91,62,93,94):22f:1[yi —f(x;,61,0,,03,0,)] —(x;,0,,6,,05,0,) =0 (14)
00, 00,

parak =1, 2, 3 e 4. Por outro lado,

of
E(Xiiel’ez’es’%):l
! (15)
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of 1 —(x; —0,)°
——(X{,01,0,,05,0,) = exp[ ( 24) ]

- 2 v )
i(xi’ebez’es’m): u 9;1) - 2 : eXp u e24)
%s (05)*  (05) |V2n 2(0,)
(17)
Y ~(xi=6,)
O (11601,0,,05,0,) =—2 —exp 18
4 1¥2:V31 Y4 (93)3 o 2(93) ( )
que leva a quatro equacdes conhecidas como equagdes normais:
p 92 __(Xi _94)2_
S ” =0 19
L]0 002n | 2057 | (19)

o R R R D | (x; —0,)* |
2O 0;v2n | 20,)° || 85v2n p[ 2(0,)° ]_0 0

p a9 (X —04)° ||| (x; —6,)° 1 6, - (xi =8,)° _
Zil{yi 91 93\/§e p{ 2(93) :lH: (93)4 (63)2}ﬂexp|: 2(93)2 i|_

(21)

bl o 9 —(xi =0,)° 6, —(x; —8,)* _
Z”{y' . eaﬂexp[ 2(6,)° ]}(93)3 ZnEXp{ 2(6,)° ]‘0 2

que devem ser solucionadas para a determinacdo dos parametros 01, 02, 03 e 64. O software

MATLAB® sera entdo utilizado para que essa determinacdo seja possivel assim como a
determinacéo do coeficiente de correlacdo, a soma dos erros quadraticos e em seguida o plotar
da curva analitica para um nivel de confianca de 95% assim como os residuos. 1sso sera visto
em item posterior, que tratara de materiais e métodos, como exemplo de aplicag&o.

O mesmo procedimento serd adotado para a determinacgéo da distribuigéo bi-log-normal,
dada por:

0 (t-6,)° Bg —(t—6g)*
t,0,,0,,05,0,,05,0:,0,,05) =0, + —=—ex +0; + ex|
9(t,6,,0,,65,0,,05,05,0,,05) =6, 0, o p{ 2(0,)? :l 5 0, o pl: 200,)?

(23)
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e 0s oito parametros sdo determinados do mesmo modo que aquele descrito anteriormente para

quatro.
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3. MATERIAIS E METODOS

O presente projeto pretende utilizar o mesmo ago ja explorado em trabalho anterior dos
autores (Hubmann & Dutra, 2016), cujas composi¢des quimicas, especificacdo técnica e a real,
obtida no laboratdrio de quimica do Centro Universitario da FEI, podem ser vistas a seguir, na

Tabela 4.

Tabela 4 — Composi¢do quimica obtida pela anélise quimica do laboratério de quimica

do Centro Universitéario da FEI e a esperada do ago UNS S43932 (Aperam, s.d.)

Ref. | %C | %Mn | %Si | %P | %S | %Cr | %Ni | %N | %Cu | %Mo | %V

FEI | 0,018 | 0,16 | 0,17 | 0,024 - 15,4 | 0,23 - 0,001 | 0,011 | 0,029

Ap. | 0,03 | 1,00 | 1,00 | 0,04 | 0,015 | 180 | 0,5 | 0,030 - - -

Fonte: (Hubmann & Dutra, 2016).

Naquele trabalho (Hubmann & Dutra, 2016), diversos tratamentos de recozimento
foram realizados nas temperaturas de 650, 700, 750, 800 e 1200°C pelos tempos de 1, 5, 25,
125 e 625 minutos. Também foram medidos a dureza e o tamanho médio de grdo, como podem
ser vistos nas Tabelas 5 e 6, a seguir. Pode ser visto pela Tabela 6 que o tamanho médio foi
efetivamente maior para a temperatura mais alta, de 1200°C, quando comparado com as
amostras tratadas nas temperaturas mais baixas, entre 650 e 800°C. Como no presente projeto
0 objetivo é o estabelecimento da relagédo entre o tamanho de gréo e o grau de centralidade pela
analise de redes, as amostras escolhidas para tal serdo aquelas tratadas nas temperaturas de 800
e 1200°C, nos diversos tempos investigados. Isso porque nessas duas temperaturas ha certeza
de que a recristalizacdo ocorreu por completo e seus tamanhos médios de gréos séo bastante
diferentes, cerca de uma ordem de grandeza, apesar de serem ambas homogeneamente

distribuidas.
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Tabela 5 — Dureza das amostras tratadas em trabalho de iniciagéo cientifica que investigou as
heterogeneidades microestruturais apos deformacao apos deformacao com um grau de

deformacdo de 20% e recozimento.

Temperatura (°C)
Tempo (min) 650 700 750 800 1200
1 228 232 196 172 163
5 237 233 185 176 157
25 226 200 174 160 151
125 233 176 174 151 175
625 196 177 168 148 -

Fonte: (Hubmann & Dutra, 2016).
Tabela 6 — Tamanho médio de grdo das amostras tratadas em trabalho de iniciacéo cientifica
gue investigou as heterogeneidades microestruturais apds deformacdo com um grau de

deformacéo de 20% (reducao na espessura) e recozimento.

Temperatura (°C)
Tempo (min) 650 700 750 800 1200
1 15,4 14,0 13,6 10,2 167,8
5 14,0 14,0 14,0 8,4 168,5
25 13,2 14,4 12,8 9,2 177,3
125 15,4 15,4 13,6 9,2 188,0
625 16,5 13,2 12,5 8,3 -

Fonte: (Hubmann & Dutra, 2016).

O software de analise de imagens a ser utilizado devera ser capaz de determinar a area
de graos de pelo menos 600 graos de modo que a analise por estatistica descritiva seja possivel,
de acordo com a norma ASTM que trata da determinacgdo do tamanho medio de grdo (American
Society for Testing and Materials, 1982). Contudo, esse trabalho devera investigar pelo menos
um dos campos mensurados pelo software de andlise de imagens para que a posterior

caracterizacdo por analise de redes seja possivel. Um exemplo dessa numeracao pode ser visto
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a seguir, na Figura 5. Nota-se que a microestrutura original, apresentada na Figura 5 (a), ndo
permitiu a revelacdo de todos os contornos de grdo. Por causa disso, um software de
processamento de imagens foi utilizado para a edi¢do dos contornos néo revelados adotando as
premissas de Smith (1948), que afirma que de um ponto triplo ha dois contornos e cada contorno

é delimitado por dois pontos triplos.

Figura 5 — Exemplo de (a) microestrutura atacada pelo reativo de Béchet e Beaujard

modificado (1955) de um aco para cementacdo DIN 20MnCr 5 obtida experimentalmente em

trabalho anterior de um dos autores (Dutra, 1994) e (b) imagem da mesma microestrutura

apos edicdo para delineamento dos contornos de grao.

(@)

(b)

Fonte: Autor.
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A Figura 5 mostra ainda que a numeracao dos grdos ou cristais com vistas a analise de
redes. Em seguida, a Figura 6 apresenta a representacdo da rede de estrutura de graos construida
a partir da Figura 5 e da matriz construida pela leitura e analise dos gréos da Figura 5. Na Figura
6 (a), nota-se a estrutura de rede de grdos propriamente dita enquanto a Figura 6 (b) apresenta
a mesma rede, porém com énfase nos graus de centralidade: em vermelho, o grdo com maior

grau de centralidade e em azul, aquele com o segundo maior grau de centralidade.

Figura 6 — (a) Estrutura de rede de grdos da microestrutura da Figura 5 (a) e (b) e (b) a
mesma estrutura de rede de gréos, com énfase no grau de centralidade; em vermelho, o maior

grau de centralidade e em azul, o que possui segundo maior grau de centralidade.

3
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(@)

(b)

Fonte: autor.
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Os resultados da rede construida pelo software UCINET (Borgatti, 2002) podem ser
vistos nas Tabelas 7 e 8. Na primeira, é possivel observar que o grdo de numero 80 € aquele
com maior valor no grau de centralidade e é também o maior grdo da microestrutura apresentada
na Figura 5. Isso significa que ha possibilidade de se estabelecer uma relagdo entre o tamanho

de grdo e o numero de vizinhos mais proximos, determinado pelo grau de centralidade, do gréo.

Tabela 7: O maior grau do n6 Cp (n*), seu grau de centralidade padronizado C'D (nj)eo

grau de centralidade do grupo Cp da microestrutura da Figura 5.

Microestrutura | ni | Cp(n*) | Cp(n;) Cp .10°

Valores 80 16 0,05060 3,33534

Fonte: autor.

Tabela 8 — Grau de centralidade padronizada médio Cb e sua variancia S% da

microestrutura da Figura 5.

Microestrutura Cpx10? Sg s2..1074

Figura 5 0,01748990 0,000302230 3,68

Fonte: autor.

Cumpre salientar, no entanto, que o grau padronizado médio é uma versdo muito
simplificada de um indice de nivel de grupo (Wasserman & Faust, 1994) mas, apesar disso, ele
deve ser analisado pela comparacdo com a dispersdo dos nimeros que compdem a média, que
pode ser observado pela variancia e pela variancia padronizada, como pode ser observado na

Tabela 8.
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A mesma amostra apresentada na Figura 5 foi analisada com relacdo a estatistica
descritiva, como pode ser visto na Tabela 9, a seguir. Nota-se que o teste ndo-paramétrico foi
rejeitado, o que significa que a distribuicdo de tamanhos de grdo nao pode ser representada por
uma curva log-normal. Também é possivel notar pela Tabela 9 que a distribuicéo é assimétrica

e platicurtica, além de apresentar um coeficiente de variacdo relativamente alto, de 0,8.

Tabela 9: Resultados estatisticos da amostra da Figura 5.

Namero de cordas 594

Intervalo de confianca (95%) [um] 181,3+11,8
Coeficiente de variagao 0,8
Coeficiente de assimetria -0,6
Coeficiente de curtose 2,6
x2 calculado 2652,7
x2 tabelado 121,8

Fonte: autor.

A analise por estimativa ndo-linear pode ser vista na Tabela 10, a seguir. Os parametros
calculados de 6k (k =1, 2, 3 e 4) para a distribui¢do log-normal da amostra que resultou na
microestrutura apresentada na Figura 4 podem ser vistos nessa tabela. Esses foram
determinados pelo software MATLAB®. As curvas obtidas por essa analise, por sua vez,

podem ser vistas na Figura 7.



Tabela 10 — Parametros ndo-lineares calculados no MATLAB® para a amostra da

microestrutura da Figura 5, seu coeficiente de correlacdo (R-quadrado) e a soma dos erros

quadrados (SSE).
01 3,4169
02 20,9727
03 0,4888
04 3,1307
R-quadrado 0,4048
SSE 2386,6

Fonte: autor.

Nota-se pela Figura 7, a seguir, que a curva de ajuste por uma log-normal esta muito

distante para os valores de tamanho de grdo de maior tamanho, como esperado ja que o teste
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ndo-paramétrico mostrado na Tabela 9 ja havia rejeitado a hipotese de que a distribuicdo ndo

seja do tipo log-normal. Isso também pode ser notado pelos residuos apresentados na Figura 7

(b) que sdo muito maiores para os valores de maior tamanho de gréo.
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Figura 7: (a) Frequéncia de distribuigéo (distribuicdo de tamanho de gréos) da amostra da
Figura 5 e sua curva analitica obtida a partir dos parametros determinados pelo MATLAB® e

(b) os residuos obtidos quando comparados com a curva ajustada com os dados.
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Fonte: autor.

Alternativamente, pode-se tentar a determinacdo dos parametros ndo-lineares
assumindo que a distribuicdo seja do tipo bi-log-normal. Isso pode ser visto na Tabela 11,
determinados pelo software MATLAB®. Por sua vez, a Figura 8 apresenta a curva bi-log-
normal e os residuos obtidos por essa analise. Nota-se que os residuos sdo menores que aqueles
apresentados na Figura 7. O mesmo pode ser observado quando se compara a soma dos erros

quadraticos apresentados nas Tabelas 10 e 11, menor para 0 ajuste por uma curva bi-log-normal.
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Tabela 11 — Pardmetros ndo-lineares determinados pelo software MATLAB® para a amostra
da microestrutura apresentada na Figura 5.

01 0,8681 3 1,8403
02 22,9906 06 0,6114
03 0,5246 07 0,0072
04 3,1320 0Os 5,9734
R-quadrado 0,8192 SSE 724,8202
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Figura 8: (a) Frequéncia de distribuigéo (distribuicdo de tamanho de grdos) da amostra da
Figura 5 e sua curva analitica bi-log-normal obtida a partir dos pardmetros determinados pelo
MATLAB® e (b) os residuos obtidos quando comparados com a curva ajustada com 0s

dados.
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Fonte: autor.



31

4. OBJETIVOS

O presente projeto tem diversos objetivos, classificados como geral e especificos,
descritos a seguir. Em ambos os casos, a aluna tera oportunidade de desenvolver um trabalho
mais aprofundado no que diz respeito a caracterizacdo de materiais por intermédio da
metalografia e estereologia quantitativa e ainda na aplicacdo de métodos de regressdo nao-linear

e estatistica descritiva.

a. OBJETIVO GERAL
O presente projeto tem como objetivo geral a comparagdo entre uma técnica consolidada
em metalografia ou estereologia quantitativa, o tamanho médio e a distribuicdo de tamanhos de

grdos com uma técnica nova, a analise de redes em estruturas de graos.

b. OBJETIVOS ESPECIFICOS
Os objetivos especificos deste projeto estdo ligados as andlises metalogréfica e
matematica das microestruturas, podendo ser subdivididas em:

e Mensuragdo das areas dos grdos em microestruturas do ago UNS S43932 e
desenvolvimento de algoritmo capaz de se chegar a um arquivo contendo
classes de areas com vistas ao levantamento estatistico;

e Denominacdo das redes de estruturas de gréos e construcao das redes de grdos
monofésicos com software especifico UCINET®;

e Determinacdo e analise dos parametros estatisticos a partir dos dados
experimentais;

e Ajuste de curvas do tipo log-normal ou bi-log-normal para as estruturas de graos

usando o método de regressdo nao-linear em software especifico MATLAB®.
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5. RESULTADOS ESPERADOS

Os resultados esperados com este trabalho podem ser divididos em trés grandes areas; a
primeira que trata da caracterizacdo da estrutura de gréos propriamente dita, ou seja, a obtencéo
de distribuicdo de &reas dos grdos das amostras que seriam eleitas para a caracterizagdo, uma
com tamanho medio de grao pequeno e outra com tamanho medio de grao sensivelmente maior
que a primeira, de modo que esses possam ser comparados com relacdo ao perfil de suas
distribuicdes.

A segunda érea seria um conjunto de resultados advindos da estatistica descritiva que
permitiria a caracterizacdo quantitativa da distribuicdo de tamanhos de grdo e o teste ndo-
paramétrico com vistas a aceitacdo ou ndo de uma distribuicdo log-normal. Ainda nessa area,
espera-se que a analise por regressao ndo-linear seja capaz de determinar os quatro parametros
ndo-lineares e o levantamento da curva log-normal a partir desses parametros. Caso contrario,
espera-se ainda que os resultados apontem qual o melhor modelo, se uma curva bi-log-normal
ou log-normal, com as suas respectivas somas dos erros quadraticos.

A terceira e Ultima &rea seria o levantamento das redes de estruturas de grdos e
determinacdo dos parametros tipicos dessa analise com posterior compara¢do com os resultados
advindos das duas primeiras analises. Nesse caso, espera-se que haja uma correlacdo entre o
tamanho de grdo para uma dada estrutura com determinada distribuicdo e os coeficientes

calculados a partir da teoria dos grafos.
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6. PLANO DE TRABALHO DO BOLSISTA

Candidata: Tamiris Basan Hubmann

As atividades que serdo desenvolvidas pela candidata serdo as seguintes:

Atividade 1: Introducdo ao tema da teoria dos grafos e leitura do capitulo que trata do
levantamento de sociogramas e coeficientes associados com essa teoria do livro de Wasserman
e Faust (1994);

Atividade 2: Revisdo bibliografica contemplando a relagdo entre o tamanho de gréo e
parametros tipicos da estatistica descritiva, analise por regressdo nao-linear e anélise de redes;
Atividade 3: Criacdo e uso do algoritmo para medida da area dos grdos em diversos campos de
amostras com tamanhos médios de grdo muito diferentes e consequente geragdo de arquivo
contendo classes de tamanhos (&reas);

Atividade 4: Treinamento e uso dos softwares UCINET® e MATLAB®;

Atividade 5: Andlise por estatistica descritiva das distribuicbes obtidas na analise
metalografica;

Atividade 6: Uso dos softwares UCINET® e MATLAB® para a andlise de redes e analise por
regressao ndo-linear das distribuicdes obtidas na analise metalogréfica;

Atividade 7: Comparacdo de todos os resultados obtidos nas trés analises e avaliacdo desses
resultados no que diz respeito a relacdo entre eles;

Atividade 8: Participacdo no simpdsio de iniciacao cientifica da FEI,

Atividade 9: Elaboracdo do relatério final.

A Tabela 12, por seu turno, apresenta o cronograma de desenvolvimento dessas atividades.
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Tabela 12 — Cronograma de atividades a serem desenvolvidas pela candidata a bolsa de
iniciagdo cientifica do Centro Universitéario da FEI.

Atividade | 1 | 2 | 3 | 4 | 5|6 |7 | 8] 9|10 11|12

Fonte: Autor.
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