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Resumo

Foram caracterizadas na mina de cobre de Sossego, calcopirita, como principal
mineral de minério de cobre, bem como magnetita, albita, quartzo, pirita, Mg-
hornblenda, microclinio, como os minerais de ganga. Os concentrados contém
calcopirita e pirita com tamanhos de grdo menores a 50 micrometros. Por
microscopia eletrbnica de varredura, foram obtidas as imagens para suas analises,
sendo as mesmas processadas para obtencdo de imagens binarias e fei¢cdes
mineraldgicas. Os resultados estdo apresentados na forma de tabelas e graficos.
Foram discriminadas particulas com diferentes graus de cor cinza, correspondendo
uma delas a calcopirita, outra a pirita e o restante a ganga, que se confunde com a
resina organica. Foram analisadas areas de imagens de 315x235 micrométros e
mais de 5000 particulas. Os resultados foram comparados com analises
quantitativas pelo método de Rietveld e analises quimicas, sendo que a semelhanca
€ bastante aproximada com as analises quimicas fornecidas pela VALE.
Palavras-chave : Cobre; Mina Sossego; Calcopirita; Analise de imagens.

CHARACTERIZATION AND QUANTIFICATION OF PHASES USING IMAGE
ANALYSIS OF THE COPPER ORE-MINE SOSSEGO/CARAJAS-PA.
METALLURGICAL IMPLICATIONS

Abstract :

In Sossego mine, chalcopyrite is the main ore mineral of copper and magnetite,
albite, quartz, pyrite, Mg-hornblende, microcline, are the gangue minerals. The
concentrates is constituted by chalcopyrite and pyrite, as main phases, and the grain
sizes smaller than 50 microns. The images were obtained for Scanning Electronic
Microscopy and processed to obtain binary images and mineralogical features. The
results are presented as tables and graphs. Brightness with different gray-level was
discriminated, the same correspond to one of chalcopyrite, pyrite and the other to the
remaining gangue, the later mistake with organic resin. Image areas with 315x235
microns were analyzed and counted more than 5000 particles. The results were
compared with quantitative analysis obtained by Rietveld method and chemical
analysis (VALE) the same are approximate.
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A descricdo completa da microestrutura dos materiais € imprescindivel para o
entendimento de suas propriedades macroscopicas e microscopicas, que Sdo 0S
reais condicionantes para seu emprego em qualquer aplicacdo. E com o interesse de
proporcionar a caracterizagdo completa das amostras de minério de Cobre oriundas
da mina Sossego/Carajas-PA, o Laboratorio de Caracterizacdo de Materiais (LCM)
do IFPA da prosseguimento em seu aparato técnico utilizando a técnica de Analise
de Imagens, como ferramenta de caracterizacdo complementar as ja existentes no
laboratério, como a DRX e FRX.

Técnicas de analises de imagens estdo amplamente espalhadas e usadas em
diversos centros de pesquisa do Brasil, a exemplo do LCM/EPUSP, CETEM, entre
outros. A técnica de analise de imagens € provida de uma camera digital interligando
um PC a um microscopio 6tico ou eletrdnico.

O procedimento correto da técnica inicia-se pela aquisicdo de varias imagens
distintas em duas dimensdes da amostra através do microscopio, seguida da
transferéncia delas ao PC possibilitando suas analises por softwares apropriados.
Os softwares permitem o processamento de imagens (cinza ou RGB), corrigindo
defeitos de sombreamento, eliminacao de ruidos eletronicos, suavizacao e realce de
imagens, além da detecgdo das feicOes de interesse, que correspondem as fases
mineraldgicas presentes da amostra. Apés a identificacdo das fei¢cdes, o analisador
permite-nos segmenta-las manualmente (processo threshold), pois serdo
processadas pela criagdo de imagens binarias. Ao criar tais tipos de imagens, o
software serd capaz de medir os parametros de interesse para a caracterizacao
guantitativa da amostra, como a geometria e 0 numero de particulas liberadas, area
total de cada fase e sua porcentagem. Finalmente ao processo de andlise de
imagens, devem ser tratadas estatisticamente as medidas obtidas pelo software
analisador de imagens em arquivos de dados para posterior interpreta(;éo.(l)

A menor unidade de resolucdo é representada pelo pixel, eventualmente na forma
quadratica, o qual é armazenado por um local de memoaria, byte. Um pixel quadrado
armazena um valor numeérico que simboliza a média de brilho da area da imagem.
As imagens armazenadas com 8 bits por pixel possuem 256 niveis de cinza
discriminaveis, ou seja, de 0 a 255.

2 MATERIAIS E METODOS

Foram usadas preliminarmente sec¢des polidas Sos5 e Sos8 que correspondem aos
concentrados de minério de cobre da mina de Sossego/Carajas-PA, com tamanhos
de grdo menores a 50 um. As imagens foram obtidas através do Microscépio
Eletronico de Varredura Leo modelo 1450 VP, do Museu Paraense Emilio Goeldi,as
mesmas correspondem a elétrons retroespalhados.

O software para analises de imagens corresponde ao Imaged, de livre
disponibilidade na internet. A versao atualizada é a ImageJ 1.42.®» No mesmo, foram
obtidos a quantidade de grados de cada fase mineraldgica e suas respectivas areas.
As fases mineraldgicas analisadas correspondem a calcopirita e a pirita, e aos
minerais de ganga. Porém, esta ultima confunde-se com a resina de embutimento da
secdo polida, assumindo entdo que as sec¢Oes polidas tém apenas duas fases. As
fases foram previamente identificadas por microscopia o6tica, difracdo de raios-X e
microscopia eletronica de varredura com sistema de energia dispersiva. Por difracao
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de raios-X € possivel observar que os minerais de ganga nao apresentam picos
definidos.

Para uma melhor visualizacdo grafica, realizou-se o processo de alteracdo do
contraste — acréscimo de 50% na intensidade dos pixels e como logistica, segregou-
se a regido compreendida da escala, pois ndo representa a microestrutura da
amostra, e sim uma edicdo para informar o grau da ampliacdo da imagem. A
unidade de area das imagens foi convertida de pixels para micrémetros ao
quadrado, sendo 9,7344pixels equivalente a 1um?.
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Figura 1. Detalhe do processamento de alteracdo de contraste da imagem: a) uma das imagens
obtidas pelo MEV/SED da amostra Sos 5; b) melhora da qualidade da imagem a) pelo processo de
acréscimo de contraste, junto a remocéao da regido compreendida pela escala 50 pm.

As fases mineralégicas foram separadas segundo o nivel de cinza (processo de
threshold) que cada fase possui, criando varios intervalos que dependem
diretamente do niumero de fases a serem analisados. Ao separar as fases, elas sao
destacadas com a cor vermelha, segregando os minerais selecionados. Os niveis de
cinza para os minerais de ganga (resina organica) correspondem de 0 a 135; para a
pirita, o intervalo € de 136 a 185, enquanto que para a calcopirita é de 186 a 254. A
somatoria das areas das trés fases informa a area total da amostra.

Nota: O nivel de cinza 255 corresponde a regiao da escala 50 pm.

a) b) c)

Figura 2. Processo de discriminacdo das feicdes pelo processo threshold. a) Ganga — 0 a 135; b)
Pirita — 136 a 185; c) Calcopirita 186 a 254.
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ApoOs a segregacao das fases de cada imagem, junto ao software ImageJ, obteve-se
0 numero de particulas e as areas das mesmas. Com auxilio do software Excel,
trabalhou-se os dados de modo a identificar parametros de cada amostra, como a
area total, a area percentual e o nimero total de particulas das fases existentes.
ApoOs a identificacdo da porcentagem de massa das distintas fases mineralogicas,
deve-se calcular a porcentagem massica de cobre contida no seu mineral de origem.
Para isso, deve-se analisar a formula porcentual do mineral calcopirita. A férmula
porcentual indica os elementos formadores da substancia e suas porcentagens em
massa.?

Ressalta-se que para efeitos de comparacdo dos dados obtidos, foram usados
dados quimicos para cobre da calcopirita, fornecidas pela VALE bem como dados de
analises por refinamento Rietveld em estudo pelo segundo autor.

3 RESULTADOS

Através de microscopia otica, difracdo de raios-X e MEV/SED foram identificadas
previamente em amostras de ROM a calcopirita como o principal mineral de minério
de cobre, bem como magnetita, albita, quartzo, pirita, Mg-hornblenda, microclinio,
como 0s principais minerais de ganga. Quando processados, os concentrados
mostram os sulfetos calcopirita e pirita como as principais fases desse produto. Nas
amostras analisadas podem ocorrer minimas quantidades dos minerais de ganga, no
entanto, ndo perceptiveis pelas técnicas usadas.

Os resultados obtidos pelo software ImageJ se mostram nas tabelas a seguir:

Tabela 1. Area porcentual das fases de cada amostra
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Amostras Calcopirita (%) Ganga (%) Pirita (%)
Sos 5 20,98 74,16 4,85
Sos 8 22,09 74,65 3,25

Nota. As percentagens da ganga confundem-se com resina orgénica de embutimento.
Tabela 2. NUmero de particulas referentes a cada mineral

Amostras Calcopirita Pirita Ganga
Sos 5 12.174 63.743 394
Sos 8 13.200 84.842 298

O numero de particulas analisadas para as fases presentes, segundo a Tabela 2,
encontra-se acima de 6.000 particulas com tamanhos diferentes, observando que o
namero de particulas de pirita e bem maior que da calcopirita, isto sugere que 0s
tamanhos de grao da pirita s&o menores quando comparados com 0s da calcopirita.
Para o calculo das porcentagens de calcopirita e pirita, as mesmas foram ajustadas
a 100%, distribuindo a percentagem de ganga entre essas fases. Isto foi feito devido
a que a resina organica do embutimento se confunde com ganga, mostrando as
mesmas tonalidades cinza no MEV, ainda a DRX mostra pouca ou nada dos
minerais de ganga.

Tabela 3. Percentagens de areas relativas entre as fases calcopirita e pirita

Amostras Calcopirita (%) Pirita (%)
Sos 5 81,22 18,78
Sos 8 87,17 12,83
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Tabela 4. Porcentagem de massa dos minerais calcopirita e pirita

Amostras Calcopirita (%) Pirita (%)
Sos 5 78,34 21,65
Sos 8 85,03 14,96

Obs. pcpy = 4.19pg/um*®

Ppy = 5.01 pg/um*®

Para efeitos de comparacdo com outras técnicas analiticas, calculou-se a
porcentagem quimica do cobre em cada amostra, como se mostra na Tabela 5.

Tabela 5. Porcentagem de cobre na fase calcopirita
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Amostras ImageJ(%)
Sos 5b 27,13
Sos 8b 29,44

4 DISCUSSOES

A calcopirita € o principal mineral de minério na mina de Sossego, a mesma ocorre
intimamente associada a pirita. Pela contagem de particulas observou-se que a
calcopirita encontra-se com quantidades menores de particulas, porém com maiores
areas, entretanto com a pirita € o contrario. Pelas imagens mostradas, 0s
concentrados apresentam particulas de calcopirita e pirita com boa liberacao
mineral. Em proximos estudos pretende-se estudar o grau de liberacdo mineral da
calcopirita.

Os resultados obtidos pela andlise de imagens através do software ImageJ foram
comparados com os resultados advindos do refinamento pelo método de Rietveld
realizado no LCM/IFPA e UFPA e pelos resultados fornecidos pela empresa Vale

referentes a analise quimica, os mesmos se mostram na Tabela 6.

Tabela 6. Comparacao de dados quantitativos de fases pelo método de Rietveld e analises de
imagens, bem como os dados quimicos obtidos a partir das fases quantificadas

Amostra Fases (%Cpy) Quimico (%Cu)
ImageJ | Rietveld | Vale | Rietveld | ImageJ

Sos5b | 78,34% | 68,32 | 27,46 21,4 27,13

Sos8b | 85,03% | 78,32 | 28,19 24,8 29,44

Dos dados acima mostrados, nota-se que a percentagem da fase calcopirita obtida
pelo software ImageJ difere em torno de 10 do obtido por Rietveld. Essa diferenca
atribui-se ao tamanho de grédo menor a 50 ym analisado por DRX, sendo que o
adequado é que seja menor a 10 ym. Quando comparados os dados quimicos do
cobre, logicamente h& diferenca entre aqueles calculados do refinamento Rietveld e
os resultados obtidos pelo ImageJ, porém quando comparados com as analises
quimicas da Vale, as variacdes estdo em torno de 1%. Essa comparacéo sugere que
a técnica de andlise de imagens para a quantificacdo de fases possui elevada
confiabilidade sendo que a mesma pode ser aplicada muito bem aos minérios e/ou
metais, polimeros, entre outros tipos de materiais.
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Pelos resultados obtidos neste trabalho podemos concluir que a técnica de analises
das imagens usando o software ImageJ é uma ferramenta bastante Util na
caracterizacdo de materiais. Os dados calculados de cobre obtidos neste trabalho
pela técnica de andlises de imagens séo bastante confidveis, se comparados com 0s
dados de analises quimicas, e que podem auxiliar em processos metallrgicos que
envolvam caracterizagéo de fases.

Na caracterizacdo das fases presentes nos concentrados de cobre de Sossego, as
iImagens mostram que durante a cominui¢ao se produziram diferentes tamanhos de
gréo de calcopirita e pirita, atribuida mais ao volume de calcopirita com relacédo a
pirita, que a suas durezas, ou as mesmas sao intercrescimentos finos entre
calcopirita e pirita de dificil liberacdo, que se confundem durante o processamento
de imagem, modificando, portanto o threshold. Estudos mais aprimorados de
liberacdo mineral envolvendo maiores amostras estdo sendo providenciados, 0s
quais permitiram maiores dados sobre caracterizacdo de fases.

Agradecimentos

Os autores deste trabalho agradecem a FAPESPA/CNPq (Projetos PPP e
PRONEX), pelo apoio financeiro a implantacdo do laboratorio de LCM/IFPA e
desenvolvimento de pesquisa. O primeiro autor agradece ao IFPA pela bolsa IC
concedida.

REFERENCIAS

1 GABAS, S. G. Andlise de imagens aplicada a caracterizacdo de minérios — Analise
modal e Liberagdo, Sao Paulo, SP, n. 5, p. 9-13, jun. 1999.

2 RUSS, J. C. Computer-assisted microscopy: the measurement and analysis of image.
New York, Plenum Press, 1990.

3 IMAGE PROCESSING IN ANALYSIS IN JAVA, ImageJ, Download, Disponivel em
http://rsbweb.nih.gov/ij/download.html. Acesso em: 28 nov. 2009.

4 TITO, M. P. E CANTO, E. L. Quimica na abordagem do Cotidiano, Volume 1. Sdo Paulo,
Moderna Ltda, 2001. Cap. 10, p. 355.

5 MINERALOGY DATA BASE, Chalcopyrite Mineral Data, Disponivel em
http://webmineral.com/data/Chalcopyrite.shtml. Acesso em: 5 fev. 2010.

6 MINERALOGY DATA BASE, Pyrite Mineral Data, Disponivel em
http://webmineral.com/data/Pyrite.shtml. Acesso em: 5 fev. 2010.

3428

|SSN 1516-392





