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Resumo do Projeto de Graduacgédo apresentado a Escola Politécnica/ UFRJ como parte

dos requisitos necessarios para obtencdo do grau de Engenheira de Materiais.

Caracterizacdo Tecnolédgica de Minério de Ferro Especularitico

Ariella Vianna Fontes

Marco/ 2013

Orientadores: Luis Marcelo Marques Tavares

Otavio da Fonseca Martins Gomes
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A especularita € uma forma de hematita composta por flocos lamelares que,
devido a essa morfologia, tem algumas aplicacdes com maior valor de mercado do
gue o concentrado de minério de ferro para producdo de aco. O presente trabalho
apresenta uma caracterizacdo tecnolégica preliminar de um minério de ferro, com o
fim de confirmar seu carater especularitico e propor uma rota de processo. A
cominuicao foi feita com o britador de rolos para evitar a fragmentacdo excessiva com
perda da estrutura em lamelas. Para a concentracdo, foi empregado o separador
magnético de baixa e alta intensidades. A analise microestrutural foi realizada por
microscopia Gtica de luz refletida através do uso combinado de imagens de campo
claro e sob luz circularmente polarizada. Os resultados obtidos mostraram que o
minério estudado é realmente especularitico e que sua concentragdo e liberacdo séo

possiveis.

Palavras-chave: especularita, caracterizagdo, microscopia otica, andlise de imagens.
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Abstract of Undergraduate Project presented to POLI UFRJ as a patrtial fulfillment of

the requirements for degree of Engineer.

Technological Characterization of Micaceous Iron Ore

Ariella Vianna Fontes

March/ 2013

Advisors: Luis Marcelo Marques Tavares

Otavio da Fonseca Martins Gomes

Course: Materials engineering

Specularite, also known as micaceous iron ore, is a form of hematite composed of
lamellar flakes. Due to this morphology it has a few uses with higher market value than
the concentrated iron ore steel production. This paper presents a preliminary
technological characterization for an iron ore, in order to confirm its specular
characteristics and indicate a process route. Comminution was conducted with the roll
crusher to avoid excessive generation of fines and the loss of lamellar structure. A high
intensity magnetic separator was employed in order to concentrate the samples.
Reflected light microscopy was used to perform the microstructural analysis, by
combining bright field images and circularly polarizes lights. The results showed that

the ore studied is actually predominantly specularitc and its concentration is possible.

Keywords: specularite, characterization, optical microscopy, image analysis.
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1. Introducéo

O minério de ferro representa uma importante parcela na economia mundial e
nacional, principalmente como matéria-prima para o aco, que € largamente utilizado
em diversos setores. Mesmo com a crise econdmica, 0 pre¢co do minério de ferro
continua atraente. A competitividade deste mercado tem ampliado o interesse da
industria em aumentar a producdo e aprimorar a qualidade de seus produtos. Neste
sentido, tem-se investido cada vez mais na caracterizacdo do minério de ferro, visando
especialmente correlacionar propriedades microestruturais com parametros de lavra,
beneficiamento mineral e processos siderurgicos. “A caracterizagdo de minérios € uma
etapa fundamental para o aproveitamento de um recurso mineral de forma otimizada,
pois fornece ao engenheiro os subsidios mineraldgicos e texturais necessarios ao
correto dimensionamento da rota de processo, otimizando o rendimento global de uma
planta” (Neumann et al., 2004: 55). A caracterizacdo permite a determinacdo de
propriedades fisicas e quimicas de minérios atingindo, de acordo com a aplicacao,

uma otimizac¢éo da qualidade com o0 menor custo associado.

Os minérios de ferro brasileiros sdo majoritariamente hematiticos, constituidos
basicamente por hematita, magnetita, goethita, além de alguns minerais de ganga,
principalmente quartzo. Todavia, podem apresentar diferentes texturas (Fontes &

Gomes, 2012)

Nos anos 90, técnicos da Vale S.A. desenvolveram uma classificagdo para
texturas de hematita baseada somente em aspectos microestruturais (__ ,1998).
Foram definidas cinco classes: granular, lamelar, lobular, martita e microcristalina. Nos
dias de hoje, esta classificacdo é utilizada pela Vale e outras empresas para a

caracterizacdo de minérios de ferro brasileiros.



Os diferentes tipos texturais de hematita afetam diretamente os processos de
beneficiamento e aglomeragcdo do minério de ferro, assim como a qualidade dos
sinters e pelotas (Libaneo et al., 2001; Vieira et al., 2003; Ribeiro & Vieira, 2004). A
especularita (hematita lamelar) € um dos minerais-minérios que contribui para a
melhoria das qualidades fisicas das pelotas de minério de ferro, influenciando sua
produtividade e manuseio. A grande influéncia no desempenho dos processos
industriais e nas propriedades fisicas dos produtos de minério de ferro justifica a

importancia da determinacdo da especularita (Pereira et al., 2003).

Contudo, a especularita tem uma aplicacdo com maior valor agregado, em
pigmentos anti-corrosivos. Suas propriedades permitem resultados expressivos na
adesdo, tolerdncia a umidade e resisténcia a abrasdo, aumentando significativamente

a vida Util do revestimento sem causar danos ao ambiente (www.santafegoldcorp.com,

2009). A aplicacdo da especularita como pigmento anti-corrosivo é vasta, como por
exemplo seu emprego em pontes, plataformas de petréleo, dutos, dentre outras

estruturas de aco.

As jazidas de minério de ferro especularitico sdo raras e se encontram em
posse de poucas empresas no mercado mundial. A Europa e Asia consomem mais de
80% da producdo de especularita, que, devido aos beneficios trazidos com suas
propriedades, a dificuldade de encontrar jazidas, e aos altos custos de producéo,
possuem preco elevado. Enquanto o minério de ferro custa aproximadamente 150%$/t,

a especularita para pigmento custa mais de 1000%/t (www.indexmundi.com, 2013).

Apesar do alto custo da especularita, fatores ambientais e econbmicos estado
resultando na mudanca do uso do zinco em revestimentos anticorrosivos em

estruturas metalicas para o0 uso do pigmento especularitico.

A Mina de Borda da Mata, localizada em Sergipe, pertencente a Atlantica

Mining € uma promissora jazida de minério de ferro com caracteristica especularitica.


http://www.santafegoldcorp.com/
http://www.indexmundi.com/

O objetivo deste trabalho é uma caracterizacdo tecnoldgica preliminar deste minério

visando verificar a presenca de especularita e sugerir um rota para sua concentracao.

2. Revisao Bibliogréfica

2.1. Minério de Ferro

by

A contribuicdo econbmica referente a importacdo/ exportacdo do minério de
ferro demonstra sua importancia no cenario mundial. O Brasil possui uma das cinco
maiores reservas de minério de ferro do mundo mostrando sua importancia dentro
deste contexto. A aplicacdo do aco em diversos setores, tais como na construcao civil,
industria de maquinas e equipamentos, traduz a importancia das pesquisas
desenvolvidas visando melhorar o beneficiamento do minério de ferro. O processo de
obtencdo do aco depende fortemente da pelotizacdo, ou seja, da aglomeragcdo do
minério de ferro conferindo caracteristicas adequadas para a etapa seguinte
(reducdo). A competitividade na producédo de aco coloca a qualidade do minério de
ferro como um fator primordial, levando ao interesse pela sua caracterizacdo

tecnoldgica.

As diferentes morfologias da hematita sdo caracteristicas importantes no
processo de pelotizagdo e na qualidade das pelotas produzidas (Lessa et al., 2007).
Por exemplo, hematitas lamelar e granular aumentam a resisténcia mecéanica das
pelotas, mas reduzem sua porosidade e sua redutibilidade. J4 a hematita martitica age
no sentido oposto, aumentando a porosidade e redutibilidade das pelotas, mas

reduzindo sua resisténcia mecanica.



A Tabela 1 apresenta a tipologia de texturas de hematita desenvolvida pela
Vale (___, 1998), listando as principais caracteristicas de cada classe e mostrando

imagens tipicas.



Tabela 1: Classes de Hematita (Adaptado de Vale, 1998.)

Classe Caracteristicas Imagem tipica
— Cristais inequidimensionais, habito tabular.
Lamelar — Contatos retilineos.
— Cristais compactos
— Formatos regulares equidimensionais.
Granular — Contatos retilineos e juncdes triplices.
— Cristais compactos.
— Formatos irregulares inequidimensionais.
Lobular

— Contatos irregulares, geralmente imbricados.

Microcristalina

— Cristais muito pequenos (< 0,01 mm).
— Textura porosa.

— Contatos pouco desenvolvidos.

Martita

— Hematita com habito de magnetita.

— Oxidagéo segundo os planos cristalogréficos
da magnetita.

— Geralmente porosa.




2.1.1. Especularita

A hematita especular possui caracteristicas especificas que permitem a
fabricacdo de tintas anticorrosivas, fornecendo uma protecdo duradoura para
estruturas metalicas em ambientes muito agressivos, como o ambiente marinho e o

industrial (Giudice & Benitez, 2000).

O habito cristalino da especularita permite sua fratura em clivagem com
fragmentos semelhantes a de placas muito finas, ou seja, lamelas, produzindo assim
uma melhor acdo protetora. A Figura 01 mostra uma imagem de especularita

observada ao microscépio 6tico.

Figura 01 — Flocos de especularita observados ao microscépio 6tico. Largura da
Imagem: 0,150 mm (Fonte: http://myweb.tiscali.co.uk/tonyjewell/kellymine/paint.html,
2012)

Diversas estruturas sdo protegidas por alguma forma de revestimento de 6xido
de ferro especularitico. Quando uma tinta baseada em oxido de ferro especularitico €
aplicada em uma determinada superficie, as particulas de pigmento séo orientadas em
multiplas camadas paralelas ao substrato, se intercalando e sobrepondo. N&o tendo

uma forma lamelar, a orientagdo e foliacdo do pigmento no interior do filme de tinta é



claramente impossivel (Figura 02). Pigmentos contendo grandes propor¢des de
particulas granulares ndo conseguem formar uma barreira multicamadas contra
umidade e poluentes assim como efetivamente preservar o adesivo contra radiacéo

UV proveniente da luz do sol (Giudice & Benitez, 2000).

4 333 4 3§ 83
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Figura 02 - Estrutura dos revestimentos de tinta. A esquerda observa-se o
revestimento de tinta com pigmento de particulas esféricas (vermelho), mostrando que
a luz ultravioleta e a agua penetram facilmente até o substrato a ser protegido. A
direita estd uma camada de tinta com pigmentos especulariticos e pode ser visto que a
penetracao € muito mais dificil, devido ao efeito da vedacao dos flocos sobrepostos.
(Fonte: http://myweb.tiscali.co.uk/tonyjewell/kellymine/paint.html, 2012)

2.2. Caracterizacado Tecnoldgica

2.2.1. Aspectos Gerais

A caracterizagdo tecnoldgica permite conhecer as principais propriedades
guimicas e fisicas de determinado minério. De posse de informagdes como densidade,
propriedades magnéticas, refracdo e reflexdo da luz, etc., € possivel indicar uma rota
de processo adequada de acordo com as caracteristicas e necessidades do mercado.
A alteracdo de pequenas propriedades no material pode mudar a eficiéncia no
processo de beneficiamento e por isso a caracterizacdo tecnolégica vem ganhando

espaco no contexto da industria mineral.



‘A maneira de se caracterizar uma amostra de minério varia muito com a
prépria mineralogia e as propriedades inerentes ao minério, bem como 0s objetivos e a
abrangéncia da caracterizacdo, com as possiveis rotas de processamento, e com a
disponibilidade de tempo, capacidade analitica e recursos financeiros” (Neumann et

al., 2004: 55).

Para o aproveitamento 6timo de um recurso mineral, a caracterizacdo
tecnolégica se divide, de forma geral, em quatro grandes estagios. Estes abrangem
desde a identificacdo do mineral de interesse até sua quantificacdo e andlise de

liberacéo, mostrando a eficiéncia da rota de processo escolhida.

Os principais estagios de caracterizacdo estao descritos na Figura 03.

*Separacdo por densidade, susceptibilidade

Fracionamento da Amostra magnética e classificagdo granulométrica.

«Utilizagcdo de técnicas analiticas tais como
Difracdo de raios-x, Microscopia Otica e
eletrdbnica de varredura para identificacdo
mineraldgica.

Identificacéo das Fases

*A andlise quantitativa é feita normalmente
apos a concentracdo do mineral de interesse.

Quantificagédo dos Minerais

*Esta etapa é a principal, mostrando a
eficiéncia na liberacdo do mineral de
Liberacdo do Mineral interesse. Um dos métodos mais utilizados
para obtencdo desses resultados é a analise
de imagens.

Figura 03 — Principais estagios de caracterizacdo.(Referéncia: Neumann et al., 2004)

As técnicas utilizadas em cada etapa variam de acordo com o objetivo do
trabalho, as propriedades do mineral analisado e resultados desejaveis. O exemplo de

um fluxograma para caracterizac¢éo tecnologica pode ser observado na Figura 04:
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Figura 04 — Exemplo de fluxograma para caracterizagédo tecnologica de minérios.

(Referéncia: Neumann et al., 2004)

2.2.2. Classificacao granulométrica

O minério de ferro na forma de rocha é, normalmente, sujeito a uma primeira
etapa a britagem, permitindo adequar a granulometria para realizagdo das etapas

seguintes. As caracteristicas dos britadores utilizados serdo descritas no proximo

topico.



Apbs a britagem, a amostra € homogeneizada e quarteada (Quarteador Jones)

para obter uma fracdo representativa para as demais etapas.

A classificacdo granulométrica a seco €é muito utilizada, apesar do
peneiramento a Umido ser mais eficiente. As aberturas das peneiras comumente

utilizadas variam entre 3,35 mm e 0,053 mm.

O peneiramento a seco é feito no equipamento denominado Ro-Tap, que
possui um principio simples de funcionamento. Uma aliquota representativa da
amostra € colocada na primeira peneira da série (maior abertura) e levada ao
equipamento que ira vibrar durante um determinando tempo permitindo que a amostra

passe pelas peneiras que possuem abertura maior que as particulas daquela fracéo.

=au

u'

i
i

Figura 05 — Ro-Tap (peneiramento a seco). (Fonte:www.test-sieve.com)

A andlise granulométrica permite conhecer a distribuicdo dos tamanhos de

particulas de uma determinada amostra (Figura 06).
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Granulometria - Minério de ferro
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Figura 06- Andlise granulométrica de uma amostra de minério de ferro (Referéncia:
Neumann et al., 2004)

2.2.3. Cominuicéo

A cominuicdo de um material € uma etapa muito importante para a futura
caracterizacdo do mineral de interesse, que no presente trabalho, é o0 minério
contendo a hematita especular. A fragmentacdo € feita mecanicamente através do
impacto ou compressao, com a finalidade de liberar o mineral de interesse, na maioria

das vezes agrupado com outros materiais (minerais de ganga).
Os processos de cominuicdo podem ser agrupados em trés etapas:
e Etapa de Lavra — Consiste na retirada do minério ou rocha da natureza.

e FEtapa de Britagem — Permite reduzir a granulometria do material,

tornando-a adequada para alimentar o moinho.

e FEtapa de Moagem — O fino produto obtido apbs essa etapa facilita

etapas posteriores, tal como a concentragdo dos minérios de interesse.

11



A britagem possui diversos estagios e dependendo da granulometria da
alimentacdo, sera classificada em primaria, secundaria, terciaria ou quaterndria. A
Tabela 02 mostra os estagios de britagem de acordo com o tamanho maximo das

particulas de alimentagéo.

Tabela 2: Classificacao dos estagios de britagem (Referéncia: Figueira et al., 2004)

Estagio de Britagem

Tamanho Méaximo de

Alimentagao (mm)

Tamanho Maximo de

Producado (mm)

Britagem Primaria 1000 100,0
Britagem Secundaria 100 10,0
Britagem Terciaria 10 1,0
Britagem Quaternaria 5 0,8

Na Britagem primaria, as rochas extraidas das minas alimentam o britador em
uma operacao realizada a seco. Esta etapa visa permitir o transporte e a preparacao
para a cominuicdo fina. A etapa posterior da britagem primaria € denominada Britagem
secundaria, na qual a granulometria da alimentacdo é mais fina. Assim o produto

gerado que é mais fino, torna-se adequado a moagem.

2.2.3.1. Britador de Mandibulas

Utilizado no estagio de primaria ou secundaria, o Britador de Mandibulas
possui como principio de funcionamento a movimentacdo de uma mandibula de forma

gue o impacto ira cominuir o material de alimentacao.

A especificac@o dos britadores de mandibulas é feita em funcdo da abertura da
alimentac&o. A Figura 07 mostra de forma esqueméatica um britador de mandibulas. A

Tabela 3 mostra as principais caracteristicas de um britador de mandibulas.
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Figura 07 — Esquema de um britador de mandibulas (http://www.hjcrusher.com.pt/2-

jaw-crusher-1.html)

Tabela 3: Caracteristicas do Britador de Mandibulas (Referéncia: Figueira et al., 2004)

Caracteristicas Consideraveis

Britador de Mandibulas

Capacidade

Bom para capacidades baixas e médias

(1000t/h)

Granulometria do Produto

Recomendado quando é indesejavel
grande quantidade de finos no produto. O
top size do produto € alto para materiais

lamelares.

Caracteristicas Mecanicas da Rocha

Sem restrigdo

Grau de Reducéo. Valores Usuais Médios

Em torno de 5:1

Modo de Alimentacao

Exige alimentador

Estratificagdo da Rocha

Pouco adequado para materiais com

tendéncia a produzir particulas lamelares.
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2.2.3.2. Britador de Rolos

Os britadores de rolos podem se enquadrar dentro da britagem primaria ou
secundaria e variam de acordo com o revestimento dos rolos. Seu principio é baseado
em um par de rolos lisos (ou um rolo dentado) que ao se movimentar em sentidos
opostos permite a compressao e cisalhamento das particulas gerando como produto
particulas fragmentadas. Geralmente é utilizado em mineradoras para cominuir rochas
de média ou baixa dureza. Uma limitacao deste equipamento é a pequena quantidade
de produto gerado em relacdo ao seu custo de manutengdo. A Figura 08 mostra um

par de rolos lisos.

Figura 08 — Par de rolos lisos do britador de rolos DENVER 10”x11” do Laboratério de
Tecnologia Mineral (LTM) — UFRJ

Seu funcionamento consiste em alimentar o britador com o material que ir4
passar por dois rolos de giro sobre um eixo, fragmentando-o por compressao. A
distancia entre os rolos € um dos parametros possiveis de se ajustar e permitira o
controle do tamanho méximo das particulas de alimentagdo a serem cominuidas e,
consequentemente, do produto, visto que a reducdo geralmente é de 4:1
(http://www.hjcrusher.com.pt/2-roll-crusher-6.html). Molas permitem o alivio do

equipamento quando particulas muito tenazes ou com granulometria inadequada
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caem na alimentacdo, permitindo que o0s rolos se afastem, ndo danificando o

equipamento. A Figura 09 mostra o funcionamento esquemético do britador de rolos.

Figura 09 — Esquema de um britador de rolos lisos. (Fonte:

http://www.hjcrusher.com.pt/2-roll-crusher-6.html)

Este britador é capaz de gerar um produto final com distribuicdo de tamanho
fino. Uma caracteristica relevante do produto gerado é o formato das particulas, que

possuem caracteristica lamelar.

2.2.4. Concentracao de Minério de Ferro

Existem diversas técnicas que permitem, de acordo com as caracteristicas do
minério, separar o minério de interesse da ganga. A técnica de concentracdo
magnética de alta intensidade foi utilizada no presente trabalho. Esta etapa fornece
indicadores para as condi¢des de operacédo industrial de acordo com a resposta obtida

NO Processo de concentra(;ao.

A concentracdo de um minério consiste em separar o mineral de interesse da
ganga. Os minerais possuem diferentes propriedades e, consequentemente, diversas
séo as técnicas existentes. Por exemplo, ao aplicar um campo magnético externo os
minerais fornecem diferentes respostas. Diversas sdo as formas de concentrar um

minério, porém no caso dos minérios hematiticos, a baixa susceptibilidade magnética
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torna necessaria a aplicacdo de métodos de concentracdo de alta intensidade

(Oliveira, 2006).

A concentracdo magnética consiste basicamente em aplicar um campo
magnético que ira atrair as particulas com esse carater. A alimentagcédo do sistema é
feita pela parte superior de um cadinho, que possui um campo magnético externo
aplicado, onde as particulas com carater magnético ficardo retidas na matriz e as
demais particulas irdo passar junto com o fluxo de agua. ApGs a retirada do campo
magnético aplicado, as particulas que estavam atraidas sao liberadas da influéncia do
campo e consequentemente resgatadas. Para particulas com granulometria fina,

utiliza-se a concentracao a umido devido a sua eficiéncia.

Materiais paramagnéticos variam sua magnetizacao de acordo com o campo
aplicado e sdo atraidos, desta forma separando-se dos materiais diamagnéticos (no
presente trabalho, a ganga) que sao repelidos. A resposta de um material ao campo
magnético aplicado depende de uma propriedade denominada, susceptibilidade
magnética. Materiais paramagnéticos possuem baixa susceptibilidade magnética, mas
positiva, e materiais diamagnéticos possuem susceptibilidade magnética negativa

(Sampaio & Luz, 2004).

A recuperacdo dos produtos apds a concentragdo depende de algumas
variaveis do processo, tais como intensidade do campo magnético aplicado e a taxa
de alimentacdo. A intensidade do campo magnético aplicado pode ser controlado
variando a corrente e devera estar de acordo com a susceptibilidade do mineral de
interesse (Lage, 2010). Baixos campos magnéticos séo aplicados para materiais com
alta susceptibilidade magnética, enquanto altos campos magnéticos devem ser
aplicados para materiais paramagnéticos. Outra variavel de importante controle é a
taxa de alimentacdo, ou seja, a velocidade e o fluxo com que as particulas vao passar

pelo campo magnético aplicado. E desejavel um baixo fluxo, pois as particulas
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magneéticas situadas no interior do fluxo podem ser arrastadas junto com as particulas
ndo magnéticas (engaiolamento), ndo sendo atraidas pelo campo e
consequentemente reduzindo a eficiéncia do processo (Sampaio & Luz, 2004). A
magnetita presente nos minérios de ferro possui um carater ferromagnético e,
consequentemente, elevado nivel de magnetizacdo e, por isso, € necessdaria sua
retirada com um im& permanente antes de concentrar a hematita (paramagnético). A
Tabela 04 mostra os valores de referéncia para aplicagdo do campo magnético

externo.

Tabela 04: Relagdo dos principais minerais com propriedades magnéticas (Fonte

catalogada: Catalogo Eriez Magnetics) (Referéncia: Luz & Sampaio, 2004)

Grupo 1 - Femomagneticos - Faixa de Campo de 0,052 05T

Femo Magnetita
Grupo 2 - Magnéticos - Faixa de Campode 0.5a1T
menita Parotita Franklenita
Grupo 3 -Fracamente Magnéticos - Faixa de Campode 1a 18T
Hematita Mica Calcopinta
Siderita Molidenita Muolibdenita
Rodaonita Cerargirita Talco
Limanita Husbnerita Titanita
Braunita Woliramita Calcocita
Corindon Bomita Cinabrio
Pirclusita Apatita Gesso
Manganita Tetrahedrita Zincita
Calamina Willemita Ortocdasio
Esfareiita Cerussita Epidoto
Siderita Diolomita Flugrita
Rodocrosita Psilemelana Augita
Granada Arsenopirita Homblenda
Serpentinita
Grupo 4 - Muito Fracamenite Magnéticos - Faixa de Campo acimade 18T
Pirita Serpentinita Cobalita
Smithscnita Micolita Safira
Esfalenta Diopsidio Cassiterta
Estibinita Tumalina Ortoclasio
Crolita Cuprita Dolomita
Enargita Galena Spinélio
Berilio Whiterita Rubi
Magnesia Crisocola Covelita
Azurita Rutilo Feldspato
Gesso Mica Zircdo
Malaguita
Grupo 5 - Mio Magnéticos e Diamagnéticos
Barita Corindon Apatita
Bismuto Topazio Aragonita
Calcita Galena Grafita
Fluorita AnBmanio
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2.2.5. Difracéo de Raios-X (DRX)

A identificacdo e quantificacdo dos minerais podem ser feitas utilizando
diversas técnicas. Um dos métodos mais utilizados devido a sua versatilidade é a

difracéo de raios-x.

A difracdo de raios-x baseia-se na Lei de Bragg: A= 2d senf, onde A é o
comprimento de onda da fonte de raios X utilizado, d s&o distancias interplanares (hkl)
e 0 é o angulo de reflexdo (Neumann et al., 2004). A Figura 10 ilustra a Lei de Bragg,
onde um conjunto de ondas eletromagnéticas incide com um angulo 6 em um conjunto
de planos (hkl) espacados de d unidades (Alves et al., 2005). O feixe de onda refletido
sofrera um atraso de acordo com a diferenca de caminho percorrida relacionada com
as distancias interplanares d, sendo esta especifica para cada mineral. O difratograma
resultante da andlise, mostrado na Figura 11, € baseado no numero de fétons
difratados na unidade de tempo contado pelo detector em determinada posicao (Alves
et al., 2005). Para que a difracdo aconteca em diferentes distancias interplanares, os
raios X possuem seus angulos de incidéncia variados, permitindo analisar os diversos
planos do reticulo cristalino. A Figura 12 mostra uma representacdo esquematica de

um difratdmetro de raios-x basico para método do pé.

=

Figura 10 — llustracédo da Lei de Bragg. (Referéncia: Alves et al.,2005)
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Figura 11 — llustracdo de um difratograma de raios X com picos de difracao referentes

a diferentes planos (hkl). (Referéncia: Alves et al., 2005)

Figura 12 — Representagéo esquematica de um difratometro de raios X basico para

método do pé (cortesia de Bruker AXS, Inc.) (Referéncia: Neumann et al., 2004)

Geralmente as interpretagbes dos difratogramas séo feitas pelas ferramentas
de busca dos softwares (Neumann et al., 2004). O método de Rietveld é uma técnica

robusta para andlise quantitativa de fases minerais, através da difracdo de raios X
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(Konig et al., 2002), e consiste basicamente em ajustar o espectro experimental com o
espectro tedrico de um mineral. Apds a preparacao das amostras, todas as medidas e

calculos podem ser feitos automaticamente (Konig et al., 2002).

2.2.6. Picnometria

A massa especifica € uma importante propriedade fisica que permite a
caracterizacdo dos materiais, sendo muito utilizada no controle de qualidade de

produtos industriais.

A picnometria € uma técnica largamente utilizada na determinacdo da massa
especifica dos sélidos e consiste basicamente nas medidas de deslocamento de
fluidos. Seu principio consiste em determinar a razdo entre a massa e 0 volume

envolvido pelo fluido que circunda o sdélido.

2.2.7. Microscopia

A microscopia optica (MO) e a microscopia eletrbnica de varredura (MEV) sao
ferramentas largamente empregadas para caracterizacdo de minérios, concentrados e

rejeitos na industria mineral.

2.2.7.1. Microscopia Otica

A Microscopia Optica é amplamente utilizada na identificagdo de minerais. A
grosso modo, existem dois modos de funcionamento do Microscépio Optico: Modo
reflexdo, no qual a luz incidente reflete na superficie analisada e o Modo transmissao,
no qual a luz atravessa o material, o qual deve ser extremamente fino. A magnificacao

pode chegar a 2000 vezes com resolucdo da ordem de 0,5 um.
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2.2.7.1.1. Campo claro e Campo escuro

No microscopio, a luz atravessa a lente atingindo a superficie do material,
refletindo e retornando para a lente. Todos os raios deveriam atingir na superficie e
retornar para a lente, mas os raios que incidem na regido de relevo (irregularidades)
terdo sua trajetoria desviada da lente, saindo obliquos, e ndo serdo capturados. Os
pontos da amostra que refletem a luz para fora da lente ficam escuros, pois ndo ha luz
capturada para formar a imagem. As irregularidades podem ser associadas a

diferentes refletancias.

Em Preto: raios que
refletem de forma

especular e retomam
para a lente objetiva.

Em Vermelheo: raios
que refletem de forma
especular e nao
retornam para a lents
ohjetiva

Amostra

Figura 13 — Notas de aula da disciplina Microscopia Quantitativa (Fonte:

www.dema.puc-rio.br/cursos/micquant, 2009)

No campo escuro, a maior parte da luz que é refletida ndo é capturada pela
lente e somente alguns pontos irdo refletir a luz para dentro da lente. A imagem global

€ escura com pontos brilhantes.

Os campos claro e escuro ndo possuem imagens totalmente o opostas, pois
estas dependem do relevo da amostra e do angulo de entrada da luz. No campo claro,
a intensidade da luz ir4 saturar alguns pontos e pequenos detalhes de contraste ndo

sdo observados. No campo escuro, esses pequenos detalhes ficardo brilhantes.
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2.2.7.1.2. Polarizacao

Diversas propriedades fisicas dos materiais dependem da organizacdo em
escala atdmica. As propriedades Opticas sdo fortemente dependentes da estrutura
cristalina. O material isotrépico ira responder a luz de maneira relativamente uniforme
em qualquer dire¢do, possuindo um unico indice de refracdo independente da direcao
gue a luz esta incidindo, propagando ou refletindo na superficie do material. As

propriedades séo, portanto, equivalentes em todas as direcdes.

O material anisotrOpico ndo possui estrutura simétrica. Suas propriedades vao
variar de acordo com a direcdo. A interacdo da luz com o material ird depender da
direcdo de incidéncia em relacdo ao eixo principal da estrutura. A luz ao entrar
alinhada com o eixo 6ptico do material, encontra apenas um indice de refracéo,
propagando sem dificuldade pelo material. Entretanto, quando a luz interage em uma
direcdo que nao é a do eixo Optico, encontra dois indices de refracdo diferentes, com

velocidades e dire¢Bes diferentes.

A interferéncia s6 ocorre para ondas que possuem a mesma polarizacdo, ou
seja, devem oscilar no mesmo plano. A onda despolarizada ao incidir em um cristal
anisotrépico birrefringente, ou seja, com dois indices de refracdo, sera dividida em
duas ondas com trajetdrias diferentes, cada um oscilando em um plano (um ortogonal
ao outro). O atraso entre as ondas que saem do material depende da espessura do

material, do &ngulo e do indice de refracdo do material (birrefringéncia).

A polarizacdo é determinada pelo plano de oscilacdo do campo elétrico. O
polarizador € um objeto capaz de selecionar um plano de oscilagdo. O polarizador
permite determinar o plano de polarizacéo da luz incidente, deixando passar apenas a

luz alinhada com a orientagéo do polarizador e bloqueando o plano ortogonal.
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Espessura  geyido a birrefringéncia
da amostra

Figura 14 - Polarizagéo linear. (Fonte: www.dema.puc-rio.br/cursos/micquant, 2009)

A hematita € um mineral fortemente anisotropico. Ela apresenta bi-refletancia
(Criddle & Stanley, 1993), isto €&, sua refletAncia sob Iluz polarizada e,
consequentemente seu brilho nas imagens, varia segundo a orientacdo dos cristais.
Essa variacdo € sutil, mas perceptivel para um observador treinado, ao microscépio

otico de luz refletida.

Por outro lado, o uso combinado de polarizador e analisador semi-cruzados
proporciona notaveis variacées de brilho e cor devido a anisotropia (Gribble & Hall,
1992). Assim, essa configuracdo pode ser explorada para gerar imagens com
contraste suficiente para discriminar os cristais de hematita (Iglesias et al., 2011). As
imagens sdo geradas com um polarizador e analisador semi-cruzados em angulos

simétricos em torno de um ponto de extingao.

2.2.7.1.3. Polarizacao Circular

A luz circularmente polarizada consiste em uma onda de luz cujo vetor campo
elétrico descreve uma trajetoria helicoidal (Figura 15), dai a denominacéo polarizagéo

circular (Higgins, 2010). Na literatura, sdo encontrados alguns trabalhos nas areas
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biolégica, de materiais e mineral (Oldenbourg & Mei, 1995; Glazer et al., 1996;
Higgins, 2010), envolvendo microscopia Otica com polarizacdo circular em luz

transmitida.

Figura 15 - Polarizacao circular. (Fonte:

http://en.wikipedia.org/wiki/Circular_polarizer).

O sistema 6tico de polarizagao circular do microscopio do CETEM foi montado
para luz refletida, segundo a configuracdo descrita por Danz & Gretscher (2004). O
polarizador, o analisador e duas placas de um quarto de onda foram postos em um
refletor. Ambos os lados do refletor, entrada e saida de luz, sdo constituidos por uma

combinacgé&o de polarizador e placa de um quarto de onda, fixados transversalmente.

Deste modo, a luz n&o-polarizada passa pelo polarizador, tornando-se
linearmente polarizada. Entdo, a luz linearmente polarizada incide na primeira placa de
um quarto de onda, orientada com um éangulo de 45° em relacdo ao plano de
polarizacdo da luz incidente. Essa placa divide a luz em duas componentes com uma
diferenca de fase de 90°. A combinagédo dessas duas ondas linearmente polarizadas,
de mesma amplitude e defasadas de 90° resulta em uma onda circularmente

polarizada, como mostrado na Figura 15.
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A luz circularmente polarizada incide na amostra e é refletida. Em seguida, a
luz refletida passa pela segunda placa de um quarto de onda, que é orientada
ortogonalmente a primeira. A segunda placa converte a luz circularmente polarizada
em linearmente polarizada, com uma orientacdo diferente daquela do polarizador. Em

seguida, essa luz passa pelo analisador e segue para a camera.

Na imagem resultante da polarizagdo circular, ndo ha ponto de extin¢do, pois
todas as orientacfes de polarizacdo estdo presentes. Assim, ha maior contraste. Além

disso, as cores ndo variam com a rotacdo da amostra.

A Figura 16 mostra trés imagens do mesmo campo de uma amostra de minério

de ferro.

Figura 16 - Regido de hematita observada em (a) de campo claro, (b) polarizacéo

linear (LPOL), (c) de polarizagéo circular (CPOL). (Fonte: Iglesias, 2012)
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As setas apontam aos cristais para os quais CPOL fornece um contraste muito
forte, sendo evidente sua vantagem sobre LPOL. Cristais com brilho semelhante na

imagem LPOL sé&o claramente discriminados sob CPOL.

2.2.7.1.4. Auto Foco

O ponto de foco 6timo esta relacionado a maximizacao do contraste e a melhor
definicdo das bandas do histograma da imagem. O auto foco permite eliminar a
influéncia do operador na determinacdo do foco, além de possibilitar a varredura da
amostra no plano x-y de uma amostra compensando variacfes de altura (Paciornik,

2010).

A partir da medicdo do contraste, € possivel determinar o ponto de foco 6timo.
Sendo assim, o autofoco se baseia na medida de “nitidez”, isto €, do contraste e da
intensidade de bordas, de uma imagem. (Augusto, 2012) O principio consiste em
medir a “nitidez” da imagem em um determinado ponto, movendo para um outro ponto
conseguinte e medindo novamente a “nitidez”. O foco é otimizado variando a posicéo
da amostra no eixo z. Assim, diversos pontos podem ter a “nitidez” medida e ajustada
comparando com a “nitidez” dos pontos anteriores. Este procedimento se torna
possivel gracas a integragdo do hardware do microscépio, que permite a motorizagao
da platina no eixo z, com o software do computador, tornando o processo

automatizado (Iglesias, 2008).
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Figura 17 — Imagens antes (a) e apos (b) o procedimento de Autofoco. (Fonte:

www.dema.puc-rio.br/cursos/micquant, 2009)

2.2.7.1.5. Aquisicado Automatica de Imagens

A aquisicdo automatica de imagens permite diminuir significativamente o tempo
de captura dos campos das amostras além de ndo gerar erros devido a operacéo
manual. Uma grande regido da amostra pode ser varrida, com campos adjacentes e

parcialmente sobrepostos permitindo a montagem de mosaicos.

A Figura 18 mostra a dindmica de uma rotina de aquisicdo automatica de
imagens denominada LMD Captura. Esta rotina foi desenvolvida no Laboratério de
Processamento Digital de Imagens (LPDI) da PUC-Rio e seu funcionamento consiste
na captura de imagens distribuidas uniformemente em uma regido delimitada pelo
operador. Inicialmente, duas posi¢cbes Xx-y opostas sdo fornecidas como dado de
entrada. Assim, a rotina calcula a area de interesse e a quantidade maxima de
imagens igualmente espacadas dentro desta area. A platina desloca-se no plano x-y a
medida que as imagens vao sendo adquiridas em posi¢Bes previamente calculadas,

conforme o caminho percorrido mostrado na Figura 18-d. Além disso, a cada posicao

27


http://www.dema.puc-rio.br/cursos/micquant

x-y de um campo, é realizado o procedimento de autofoco, tornando o processo

pratico e facilmente reprodutivel (Augusto, 2012).
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Figura 18 — LMD Captura: (a) Amostra; (b) Dados de entrada da rotina de aquisicdo
automatica: 2 coordenadas x-y ; (c) Area delimitada e calculada pela rotina; (d)
Aquisicdo de imagens igualmente espacadas entre si dentro da regido delimitada; (e)
Numero maximo de imagens adquiridas na regido de interesse, numeradas na figura

conforme a ordem de aquisicdo. (Fonte: Augusto, 2012)

2.2.8. Reconhecimento de Padrdes e Classificacdo

A caracterizacdo microestrutural dos minérios de ferro e seus aglomerados é
realizada na industria, tradicionalmente, por exame visual. Técnicos treinados avaliam
as amostras em um microscopio de luz refletida para identificar minerais e fases
texturais, e estimar suas fracdes. Este procedimento é subjetivo e, consequentemente,
suscetivel a erros aleatérios e sistematicos (Fontes & Gomes, 2012). Nos ultimos
anos, algumas metodologias para a caracterizacdo automatica de minério de ferro por
meio de andlise digital de imagens, conferindo maior rapidez, reprodutibilidade e
confiabilidade, foram desenvolvidas, tais como Pirard e Lebichot (2004), Donskoi et al.

(2007), Gomes e Paciornik (2008a, b), Iglesias et al. (2011) e Gomes et al. (2012b).
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A hematita € um mineral fortemente anisotropico. O uso combinado de um
polarizador e de um analisador no microscépio de luz refletida aumenta o brilho e cor
variacdes devido a anisotropia (Gribble e Hall, 1992). Esta ultima configuracdo pode
fornecer imagens que apresentam contraste suficiente para diferenciar os graos e

consequentemente revelam os tipos de hematita (Iglesias et al., 2011).

A metodologia para classificagdo automatica de tipos de hematita texturais
desenvolvida por Fontes & Gomes, 2012, utiliza parametros de textura como recursos
para a classificagcdo textels hematita em uma das cinco classes pré-definidas

(granular, lamelar, lobular, martita e microcristalina).

Embora ndo exista uma definicdo formal de textura, intuitivamente, denota
propriedades intrinsecas de regides como a suavidade, rugosidade e regularidade
(Gonzalez e Woods, 2002). A visdo humana é capaz de reconhecer e distinguir
facilmente textura. No entanto, € muito mais dificil de caracterizar a textura com alguns

parametros definidas matematicamente em um sistema de visdo computacional

(Jahne, 2002).

Computacionalmente, caracteriza-se textura através de parametros definidos a
partir da variacdo dos niveis de intensidade no interior de regides ou textels. Textel
(elemento de textura) é a unidade fundamental de uma textura, assim como do pixel é
a unidade basica de uma imagem. Vale ressaltar que o termo textura pode é utilizado
com significados diferentes em diferentes contextos. Em Ciéncia dos Materiais, textura
esta geralmente relacionada com a distribuicdo de orientagbes cristalograficas dos

cristalitos em materiais policristalinos (Gomes et al., 2012a).

A caracterizacdo da textura de acordo com a metodologia de Fontes & Gomes
(2012) foi baseada nos parametros de Haralick (Haralick et al., 1973). Assim, uma

técnica classica para a caracterizacdo da textura em imagens de sensoriamento
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remoto foi utilizada para identificar diferentes classes de textura microestrutural da

hematita.

Os parametros de Haralick sdo medidas estatisticas da co-ocorréncia de pixels
vizinhos. Diferentemente das medidas estatisticas de ocorréncia, as medidas de co-
ocorréncia empregam a probabilidade de ocorréncia de pares de valores em pixels
vizinhos em diferentes orientagbes. Geralmente, os primeiros vizinhos em uma
vizinhanca tipo 8 sdo considerados, mas distancias maiores também podem ser
usadas. Também é comum a empregar a média e a variancia dos parametros Haralick
calculado em todas as orientacdes, se as caracteristicas direcionais ndo forem

importantes.

Reconhecimento de padrdes pode ser usado para classificar objetos (pixels,
fases, textels, etc) em imagens. No entanto, suas aplicacbes podem ser tdo variadas
guanto os objetos em questdo. Analise digital de imagens €&, neste caso, uma

ferramenta para extrair caracteristicas, isto €, para medir caracteristicas dos objetos.

Classificagao supervisionada é uma técnica de reconhecimento de padrbes que
atribui uma classe a um objeto desconhecido através de uma medida de semelhanca
entre este objeto e um conjunto de objetos conhecidos previamente identificados
(conjunto de treinamento). Um procedimento de classificagdo supervisionada
compreende trés fases: treinamento, validacdo e classificagdo. Na fase de
treinamento, um conjunto conhecido de objetos, o conjunto de treinamento, é usado
para construir uma base de conhecimento. Atributos selecionados sdo medidos para
cada objeto, estabelecendo um espago de caracteristicas, onde cada objeto €
representado por um vetor, chamado padrdao. Um método de deciséo, o classificador,
atribui a cada objeto de uma das classes previamente definidas (Fontes & Gomes,

2012).
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A etapa de validagcdo ou teste calcula o desempenho do sistema de
classificagdo, considerando também a sua capacidade de generalizagdo. Varios

métodos de validacdo sao descritos na literatura (Toussaint, 1974).

A escolha de caracteristicas adequadas para a classificacéo deve ser feita com
base na observacdo de objetos conhecidos e suas classes. O desafio € escolher
caracteristicas que podem agrupar objetos da mesma classe, aceitando a sua
variabilidade intrinseca e, ao mesmo tempo, proporcionar uma discriminacdo maxima

entre as classes. Na prética, um Unico atributo é raramente suficiente para distinguir

entre trés ou mais classes e 0 espaco de caracteristicas € multidimensional.

O processo de classificacao foi supervisionado e do método de decisédo foi um
classificador de Bayes (Duda et al., 2001). Na construcdo do sistema, centenas de
textels foram extraidos de algumas imagens de cada classe de hematita para compor
0 conjunto de treinamento. A validacdo foi realizada através de métodos de
autovalidacao e validacdo cruzada. A dimensionalidade do espaco de caracteristicas
foi reduzida para quatro, através da técnica classica de Analise Discriminante Linear
(Fisher, 1936), usando no ambiente Matlab a toolbox para a Reducdo de

Dimensionalidade fornecida por van der Maaten (2012).
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3. Procedimento Experimental

No presente trabalho sdo realizadas as principais etapas necessarias para
caracterizacdo da especularita. Assim, por meio de uma rota de processo escolhida,
obtém-se a indicacdo qualitativa do carater especularitico na amostra de minério de

ferro de Borda da Mata.

Dessa forma, torna-se possivel avaliar a eficiéncia da rota de processo
estabelecida para a caracterizacdo microestrutural, além de indicar, para posterior

estudo, uma faixa de liberacdo da hematita.

A Figura 19 mostra a sequéncia de etapas adotadas:

Britagem Primaria / Secundéria

Classificagdo Granulométrica

Concentracdo da Hematita

DRX/ Picnometria

Aquisicao das imagens no Microscopio 6tico

Classificagdo qualitativa da especularita

Figura 19 — Sequéncia da etapas adotadas na Caracterizacgao.
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3.1. Cominuicao

A primeira etapa do desenvolvimento deste projeto constituiu na britagem
primaria de um bloco de rocha pesando 11,1kg de minério Borda da Mata, fornecido
pela mineradora Atlantica Mining (Figura 20). Tal processo permite adequar a

granulometria do material para as etapas seguintes.

Na britagem priméaria foi utilizado o Britador de Mandibulas. Sua especificacéo
€ dada em funcdo do mecanismo de acionamento da mandibula, da sua capacidade e
tamanho maximo da alimentacdo. O britador de mandibulas utilizado foi um DENVER

5”x6” que possui uma alavanca realizando um movimento pendular (Figura 21 e 22).

A britagem secundaria é definida pelo tamanho maximo da alimentacéo, sendo
esta da ordem de 100mm. O britador de rolos objetivou a reducdo de tamanho do
material, permitindo que o seu produto siga para a etapa de britagem terciaria ou
moagem, além de ja permitir fazer algumas consideracfes relativas a distribuicdo
granulométrica. O britador de rolos utilizado foi um DENVER 10"x6” (Figura 23) e a
alimentacédo é definida pela distancia de separacéo entre os rolos. O britador de rolos
foi escolhido para a etapa de britagem secundaria devido a caracteristica lamelar do
produto gerado. A especularita possui o formato lamelar e, por isso, ndo desejava-se
gue as lamelas fossem quebradas. Optou-se por ndo moer a amostra apds a britagem
secundaria, para que a caracterizacdo microestrutural fosse mais adequada, néo

sendo mascarada por particulas lamelares fragmentadas indevidamente.

As etapas de britagem permitem a preparacdo da amostra de acordo com o

objetivo do projeto.

No primeiro momento, todo material passou pela britagem primaria necessaria

a adequacéao da granulometria para alimentar o britador de rolos.
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Figura 20 — Rocha de Minério de Ferro Borda da Mata fornecida pela mineradora
Atlantica Mining

Figura 21 — Britador de Mandibulas DENVER 5"x6” utilizado no Laboratério de
Tecnologia Mineral (LTM)- UFRJ

Figura 22 — Amostra de Minério de Ferro apds a britagem primaria.
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Com a granulometria adequada a alimentagdo do britador de rolos, a britagem
secundaria foi realizada. Todo o produto da britagem primaria alimentou o britador de
rolos, gerando um produto com granulometria mais fina, adequada a etapa de

concentracao e analise microestrutural.

Figura 23 — Britador de Rolos DENVER 10"x11” utilizado no Laboratério de Tecnologia
Mineral (LTM) - UFRJ

3.2. Classificacao granulométrica

Diversas sdo as séries de peneiras que podem ser utilizadas no peneiramento.
A escolha das aberturas das peneiras utilizadas no presente trabalho seguiu o padréo
utiizado pela mineradora Atlantica Mining para classificagdo granulométrica de
hematita (Figura 24). O peneiramento a seco foi feito no Ro-Tap e permitiu classificar

uma aliquota representativa da amostra quarteada em suas diversas classes de

tamanho (Figura 25).

0,425
0,300 0,212 0,150 0,106 0,075 0,053

Figura 24 — Abertura de peneiras utilizadas de acordo com a abertura em mm.
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Figura 25 — Amostra quarteada ap0s a britagem secundaria.

3.3. Concentracao do Minério de Ferro

Primeiramente foi realizada a separacdo magnética de baixa intensidade,
usando um ima de mao, gerando um produto com forte carater magnético e outro com

fraco carater magnético.

O produto com fraco carater magnético (contendo a hematita) foi concentrado
utiizando a técnica de concentracdo magnética de alta intensidade a uUmido. O
separador magnético é dotado de uma matriz com esferas de agco medindo 1/4, 1/2 e
7/8 de polegada. A tensdo usada no separador magnético foi de 118V, obtendo-se
apos a concentracdo, o produto magnético e o ndo magnético da concentracéo de alta
intensidade. A concentragdo foi realizada para as fracdes retidas em 0,450 mm, 0,300

mm, 0,212 mm, 0,150 mm, 0,106 mm e 0,075mm.

3.4. Difracdo de raios-x (DRX)

As aliquotas para analise quantitativa por DRX foram moidas em gral de agata,
montada no suporte do tipo backload (para reducdo de orientacdo preferencial) e
analisada no difratdbmetro de raios X. As andlises por DRX, pelo método do pd, foram

executadas em um equipamento Bruker-AXS D4 Endeavor, nas seguintes condiges
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de operacgdo: radiacdo Co Ka (40kV/40mA), com passo de 0,02° 20, tempo de
contagem de 184 segundos por passo com detector linear sensivel a posicéo do tipo
silicon drift LynxEye, coletados de 5 a 105° 20. A interpretagao qualitativa de espectro
foi efetuada por comparacdo com padrdes contidos no banco de dados relacional
PDFO04+ (ICDD, 2012) em software Bruker-AXS Diffrac™. O tempo total de aquisicéo

de cada espectro, para esta etapa do trabalho, foi de aproximadamente 90 minutos.

Andlises quantitativas, a partir dos dados de raios X, foram calculadas pelo
método de refinamento de espectro multifasico total (método de Rietveld), com
software Bruker-AXS Topas, v. 4.2. As informacgdes de estruturas cristalinas das fases

refinadas sdo oriundas do banco de estruturas cristalinas da Bruker-AXS.

3.5. Picnometria

A medida de massa especifica dos sdélidos foi feita pela técnica de picnometria,
gue é uma forma rapida e simples de estimar semi-quantitativamente a concentracao

do mineral de interesse. A formula utilizada nos céalculos é

- M2-M1 Pr
(M4—M1)— (M3—-M2)

na qual:

ps = Densidade do sélido

M, = Peso do picnbmetro seco

M, = Peso do picnbmetro + amostra

Ms = Peso do picnbmetro + amostra + fluido

M, = Peso do picnémetro + fluido
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3.6. Aquisicao de Imagens

No presente trabalho, utilizou-se o microscépio 6tico de luz refletida em campo
claro (BF), sob luz linearmente polarizada com polarizador e analisador semi-cruzados

(LPOL) e sob luz circularmente polarizada (CPOL).

Cinco amostras dos produtos obtidos ap6s as concentracdes de baixa e alta
intensidade de aliquotas representativas das fragfes retidas em 0,300 mm, 0,212 mm,
0,150 mm, 0,106 mm e 0,075 mm foram embutidas a frio em resina epoxi,
desbastadas e polidas usando suspensao de diamante em politriz automatica, de

acordo com a preparacao convencional de minérios em particulas.

A aquisicao de Imagens foi realizada no microscépio 6tico Zeiss Axiolmager
M2m, dotado de camera digital e uma platina motorizada. O software utilizado na
aquisicdo foi o Zeiss AxioVision, que controla praticamente todas as funcdes do
microscopio, exceto a colocacao e rotacdo dos analisadores lineares e manuseio das

amostras.

O processo de aquisicdo de imagens utilizou as lentes objetiva de 5%, 10x e
20x de aumento, focalizacdo automéatica e varredura da amostra automatica. Foram
adquiridas trés imagens por campo: a imagem de campo claro (BF) e a imagem com
polarizadores semi-cruzados em um angulo de +10° do ponto de extingdo (POL+10) e
sob luz circularmente polarizada (CPOL). A resolugdo das imagens para lente de 5x,

10x e 20x é de 1,08 um/pixel, 0,54 um/pixel e 0,27 um/pixel respectivamente.

Antes da aquisicdo das imagens das amostras, um padrdo de refletancia de
carboneto de silicio (SiC) foi utilizado para gerar imagens de fundo. Essa imagem de
fundo foi subsequentemente usada em um procedimento automatico de corre¢céo de
fundo, a fim de corrigir irregularidades na iluminacdo e outros defeitos de aquisicéo,

em todas as imagens adquiridas.
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3.7. Andlise microestrutural qualitativa

Foram adquiridas 3 imagens (BF, LPOL+10 e CPOL) de 36 campos distintos
em cada amostra com as seguintes faixas de tamanho: retida em 0,300mm, 0,212mm,
0,150mm, 0,106mm, 0,075mm, totalizando 3 x 36 x 5 = 540 imagens para cada

aumento utilizado (5x, 10x e 20x)

A andlise microestrutural foi realizada de forma qualitativa a partir da

observacao das amostras ao microscopio e das imagens adquiridas.

3.8. Analise microestrutural quantitativa

As imagens utilizadas na classificacdo foram adquiridas em campo claro e
CPOL. Foi analisado um textel para cada pixel de hematita, onde o pixel € o centro do
textel. Como ha centenas de milhares de pixels de hematita em cada imagem, no total,
foram analisados na fracao retida em 0,300mm, 0,150mm e 0,075mm do concentrado
da separacdo magnética de alta intensidade mais de 12 x 10° 19 x 10°e 11 x 10°
textels respectivamente. O resultado da fracédo do tipo de hematita € medido por area

(pixels).

O procedimento para analise de imagem e classificacdo foram desenvolvidos e
implementados no ambiente Matlab. Seguiu-se uma rotina simples e classica, que

compreendeu a seguinte sequéncia de etapas de andlise de imagem:

* operagao delineagédo da imagem de campo claro, tornando-o mais adequado

para o processo de segmentacdo subsequente;

» segmentagédo de regides de hematita através de limiarizacdo do histograma

dos niveis de cinza;
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» operacgao logica AND entre a imagem de luz polarizada circular e a imagem
binaria segmentada de hematita, de modo a delimitar as regides de hematita dentro da

imagem de luz polarizada;
* extracao de caracteristicas;
» classificacgao.

O objetivo da segmentacéao foi apenas para distinguir as regides de hematita do
resto da imagem. Portanto, a imagem binaria segmentada foi usada como uma
mascara para delimitar as regides de hematita no interior da imagem de luz polarizada
circular. Na imagem resultante, textels quadrados foram definidos e os parametros de
descricdo da textura foram extraidos a partir deles para ser utilizada como fun¢bes de

classificagéo.
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4. Resultados e Discussao

Nessa sec¢do serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos a partir do
presente estudo. Em primeiro lugar, serdo analisados os resultados da analise de
distribuicdo granulométrica apds a britagem secundéria, revelando uma anélise
preliminar do comportamento do minério de ferro Borda da Mata. Em seguida, serdo
discutidas as influéncias das classes de tamanhos na concentracdo do mineral de
interesse: a hematita. Por fim, é mostrada a analise microestrutural qualitativa da
especularita. Para isso, sera mostrada a influéncia do método de aquisicdo de

imagens ha observacéo dos parametros utilizados na determinacdo da especularita.

4.1. Avaliagcdo da Cominuicao

Uma amostra de rocha pesando 11,1 kg, fornecida pela Atlantica Mining,
proveniente da regido Borda da Mata (Sergipe) teve seu tamanho inicialmente
reduzido em um britador de mandibulas. Na segunda etapa da cominuicdo, o produto
da britagem primaria alimentou o britador de rolos. O produto obtido foi quarteado
utilizando o quarteador Jones, obtendo assim uma aliquota representativa de 1208g.
Em seguida o produto foi peneirado a seco no Ro-Tap durante 15 minutos obtendo as

fracOes massicas retidas nas granulometrias dadas na Tabela 05.
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Tabela 05 — Fragdo massica retida e passante cumulativo em funcéo da abertura das

peneiras.

Granulometria (mm) % retido % passante cumulativo
3,350 9,84 90,16
2,360 10,17 79,99
1,700 10,01 69,98
1,180 9,23 60,75
0,850 7,94 52,80
0,600 6,75 46,06
0,425 5,76 40,30
0,300 6,16 34,14
0,212 5,02 29,11
0,150 5,88 23,24
0,106 5,27 17,97
0,075 4,28 13,69
0,053 4,02 9,67
Fundo 9,67 0
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Figura 26 — Distribuicdo granulométrica da amostra representativa de minério de ferro

Borda da Mata ap6s a cominuig&o no britador de rolos.
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A Figura 26 apresenta a curva obtida para o percentual de material passante

acumulado em funcéo da abertura da peneira para toda a série de peneiras utilizada.

Verifica-se que mesmo em uma etapa de britagem secundaria, que tem por

caracteristica ndo gerar muitas particulas finas em seu produto, o percentual de

particulas menores que 0,150mm geradas ficou em torno de 23%.

Esse

comportamento se justifica pelas caracteristicas intrinsecas do minério Borda da Mata,

gue nado possui elevada resisténcia a fragmentacdo. Apenas 36,38% do material

britado se encontra nas faixas de tamanho utilizadas na concentragdo do mineral de

interesse.

4.2. Concentracéo

Os produtos obtidos apds a concentracdo das amostras referentes as aliquotas

de tamanho de particulas retidas nas peneiras de 0,300mm, 0,212mm, 0,150mm,

0,106mm, 0,075mm estédo apresentadas na Tabela 06.

Tabela 06 — Fracdo massica do produto obtido apds a concentracdo da amostra de

Minério de Ferro Borda da Mata

Granulometria

Produto

Produto

Produto nao

(mm) concentrado da concentrado da magnético (%)
separagao de separacéo de alta
baixa intensidade intensidade (%)
(%)
0,300 29,95 37,02 32,57
0,212 23,02 44,02 32,31
0,150 18,38 30,37 50,87
0,106 12,84 39,35 47,67
0,075 11,01 43,47 45,09
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Figura 27 — Distribuicdo das fragcbes em massa em funcdo dos processos de
separacao magnética.

Como primeira analise, a Figura 27 mostra o percentual de material
ferromagnético, predominantemente magnetita, assim como o percentual de material
predominantemente paramagnético (produto concentrado da separacao de alta
intensidade) e produto ndo magnético presentes em cada faixa granulométrica
analisada. Observa-se, o decréscimo do percentual do produto concentrado da
separacao de baixa intensidade com a diminuigdo da granulometria e 0 aumento dos
concentrados da separacdo magnética de alta intensidade e n&o magnético até

atingirem a granulometria mais fina.

4.2.1. Difracao de Raios-X (DRX)

As Figuras 28 e 29 mostram os espectros da difracdo de raios-X referente a

cabeca e a fragdo retida em 0,106 mm, respectivamente.
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Figura 28 — Espectro da difracao de raios-x referente a cabeca.
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Figura 29 — Espectro da difracédo de raios-x referente a fracdo concentrada da

separacdo magnética de alta intensidade retida em 0,106 mm

As Tabelas 07, 08 e 09 mostram a analise quantitativa, utilizando o método de
Rietveld, para as fases obtidas no espectro das aliquotas referentes a cabeca e a cada
produto gerado na concentragdo magnética das fragdes retidas em 0,300 mm, 0,212

mm, 0,150 mm, 0,106 mm e 0,075 mm.
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Tabela 07 — Analise quantitativa das fases presentes nas aliquotas referentes ao
produto concentrado da separacdo magnética de baixa intensidade das fracdes retidas
em 0,300 mm, 0,212 mm, 0,150 mm, 0,106 mm e 0,075 mm

Fracéo Fracéo Fracéo Fracéo Fracdo
retida em retida em retida em retida em retida em
0,300 mm 0,212 mm 0,150 mm 0,106 mm 0,075 mm
Quartzo 13,5 6,9 4,9 4,1 3,5
Goethita 0,1 0,1 0,2 0,7 0,3
Hematita 34,8 344 40,2 41,8 48,7
Magnetita 46,3 53,9 49,5 47,4 41,3
lImenita 4,3 4,0 4,9 5,9 6,3
Almandina 0,9 0,7 0,4 0,1 0,0

Tabela 08 — Analise quantitativa das fases presentes nas aliquotas referentes a
cabeca e do produto concentrado na separacdo magnética de alta intensidade das
fracBes retidas em 0,300 mm, 0,212 mm, 0,150 mm, 0,106 mm e 0,075 mm

Cabeca Fracéo Fracéo Fracéo Fracéo Fracdo
retidaem | retidaem | retidaem | retidaem | retidaem
0,300 mm | 0,212 mm | 0,150 mm | 0,106 mm | 0,075 mm
Quartzo 59,4 66,8 57,7 36,2 28,1 22,7
Goethita 0,3 0,3 0,5 0,2 0,1 0,5
Hematita 30,8 28,9 38,1 58,7 68,0 73,4
Magnetita 53 0,2 0,2 0,6 0,3
lImenita 1,4 0,6 0,8 2,3 1,8
Almandina 2,9 3,2 2,6 2,1 1,4
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Tabela 09 — Analise quantitativa das fases presentes nas aliquotas referentes ao

em 0,300 mm, 0,212 mm, 0,150 mm, 0,106 mm e 0,075 mm

produto concentrado na separacdo magnética de alta intensidade das fragdes retidas

Fracéo Fracéo Fracéo Fracéo Fracéo

retidaem | retidaem | retidaem | retidaem | retidaem

0,300 mm | 0,212 mm | 0,150 mm | 0,106 mm | 0,075 mm
Quartzo 88,3 92,8 87,6 95,5 91,8
Goethita 0,1 0,0 0,2 0,0 0,1
Hematita 10,7 6,9 11,9 4,5 8,0
Magnetita 0,1 0,1 0,2 0,0 0,1
limenita 0,4 0,1 0,0 0,0 0,1
Almandina 0,4 0,0 0,1 0,0 0,0

De acordo com a andlise quantitativa feita por DRX, algumas consideracdes
podem ser feitas apds as concentracdes magnéticas de baixa e alta intensidade das
aliquotas retidas nas fracdes de 0,300 mm, 0,212 mm, 0,150 mm, 0,106mm e
0,075mm: observou-se no produto concentrado da separacdo de baixa intensidade a
predominancia de magnetita e hematita, o produto concentrado da separacdo
magnética de alta intensidade apresentou o teor de hematita crescente conforme a
granulometria foi reduzida e o produto ndo magnético apresentou teor de quartzo

(mineral ndo magnético) acima de 85% em todas as aliquotas analisadas.

4.2.2. Picnometria

Os resultados calculados no ensaio de picnometria estdo na Tabela 10.
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Tabela 10 — Resultados das medidas de massa especifica dos solidos calculadas pela

técnica de picnometria

Granulometria Massa especifica

(mm) do produto
concentrado de alta
intensidade (g/cm?)

Massa especifica
do produto néo
magnético (g/cm®)

0,300 3,21 2,81
0,212 3,88 2,76
0,150 3,83 3,53
0,106 4,36 2,75
0,075 4,14 2,75

O valor de referéncia para a massa especifica é de 5,3 g/cm® para a hematita e

2,62 glcm® para o quartzo (fonte: www.sormakmine.com). Para realizar os célculos das

concentracdes, considerou-se como aproximacdo que a amostra € composta

basicamente de quartzo, magnetita e hematita. A Tabela 11 mostra os teores dos

minerais magnéticos e ndo magnéticos de acordo com os calculos da massa

especifica por picnometria.

Tabela 11 — Teores minerais magnéticos e ndo magnéticos estimados indiretamente

por picnometria

Produto concentrado da Produto ndo magnéico da
separacao de alta intensidade separacao de alta intensidade
Granulometria Teor de Teor de Teor de Teor de
(mm) minerais nao minerais minerais nao minerais
magnéticos magnéticos magnéticos magnéticos
(%) (%) (%) (%)
0,300 65,1 34,9 88,6 11,4
0,212 36,6 63,4 92,0 8.0
0,150 38,4 61,6 50,1 49,9
0,106 21,6 78,4 92,7 7,2
0,075 28,0 72,0 92,7 7,2
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Observando os teores de hematita e quartzo calculados pela técnica de
picnometria para os produtos da separacdo magnética de alta intensidade, notam-se
valores das concentragdes coerentes com os obtidos pela técnica de DRX (Tabela 08).
As diferencas encontradas podem estar relacionadas com as aproximacdes feitas no
calculo dos teores das concentragbes por picnometria, assim como por se tratar de
uma técnica em que mede o volume, onde o liquido ao penetrar nos poros nao
conectados das particulas pode alterar o volume e influenciar no resultado final da

massa especifica calculada.

4.3. Analise microestrutural

4.3.1. Analise microestrutural qualitativa

A hematita destaca-se por sua maior refletancia, maior brilho nas imagens BF.
Ja nas imagens sob luz polarizada pode-se observar os cristais individuais de hematita
e sua orientacdo, especialmente, através das diferentes cores que eles apresentam
nas imagens CPOL. Desta forma, o uso combinado de BF e CPOL, ou
alternativamente LPOL+10, proporciona contraste suficiente entre os cristais de
hematita, permitindo sua discriminacéo. Assim, observando-se a forma dos cristais de

hematita pode-se facilmente identificar as classes de hematita definidas na Tabela 01.

A Figura 30 mostra imagens de um campo da sec¢édo polida do concentrado da
separacdo magnética de baixa intensidade. De acordo com o resultado da difragéo de
raios-x, estdo presentes hematita e magnetita. Os padr6es adotados neste trabalho
(Tabela 01) permitem facilmente a identificacdo da martita, ndo transformada
completamente em magnetita, em todos os campos das imagens adquiridas em
CPOL. A martita € uma hematita com habito de magnetita e por isso foi concentrada

na separagdo magnética de baixa intensidade. Isto justifica as duas fases encontradas
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no espectro de DRX. A Figura 31 mostra uma tipica particula de martita identificada
apenas na imagem em CPOL, evidenciando a dificuldade de distincdo das texturas da

hematita em campo claro.

Figura 30 — Imagens de um campo da secao polida do produto concentrado da
separacao de baixa intensidade (fracéo retida em 0,300 mm) observado com aumento
de 10x em (a) BF, (b) CPOL.
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Figura 31 — Particula de martita da se¢éo polida do produto concentrado da
separacao de baixa intensidade (fracéo retida em 0,300 mm) observado com aumento
de 20x em (a) BF, (b) CPOL.

Observou-se que o produto do concentrado da separagdo magnética de baixa

intensidade em fragbes mais grossas € composto basicamente por magnetita e

martita, além de particulas mistas, como circulado na Figura 32, deixando claro a ndo
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liberacdo total da hematita. A indicacdo em vermelho mostra uma particula mista de

martita e especularita.

Figura 32 — Particula mista de martita e hematita lamelar da se¢éo polida do produto
concentrado da separacgéo de baixa intensidade (fracdo retida em 0,300 mm)

observado com aumento de 20x em CPOL.

Na fracéo retida em 0,300 mm do concentrado magnético de alta intensidade, a
hematita ocorre principalmente em particulas mistas e é predominantemente lamelar.
Seus grédos sdo alongados e, dentro de cada particula, apresentam orientagéo
cristalina similar, conforme pode ser observado na Figura 33 que mostra imagens BF e

CPOL de um campo tipico da sec¢éo polida desta fragdo do concentrado.
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Figura 33 — Imagens de um campo da secao polida do concentrado (fracéo retida em

0,300 mm) observado com aumento de 10x em (a) BF, (b) CPOL.

As setas em vermelho nas Figuras 34 e 35 mostram exemplos de particulas
pertencentes as classes de hematita ndo lamelar: hematita microcristalina, lobular e

martita.
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Figura 34 — Particula de hematita microcristalina da secao polida do produto
concentrado da separacao de alta intensidade (fracdo retida em 0,300 mm) observado

com aumento de 20x em CPOL.

Figura 35 — Particula de martita e hematita lobular da se¢do polida do produto
concentrado da separacgédo de alta intensidade (fragéo retida em 0,300 mm) observado
com aumento de 20x em CPOL.
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Na fracéo retida em 0,212 mm do concentrado magnético de alta intensidade,
também nota-se a predominancia de hematita lamelar. Todavia, j& podem ser
observadas algumas particulas liberadas. A Figura 36 mostra imagens BF e CPOL de

um campo tipico da sec¢éo polida desta fragdo do concentrado.

Figura 36 — Imagens de um campo da secao polida do concentrado (fragcéo retida em

0,212 mm) com aumento de 10x em (a) BF, (b) CPOL.
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A fracdo retida em 0,150 mm do concentrado apresenta, comparativamente,
uma maior liberagdo. Correlacionando com os dados da concentracdo magnética,
pode-se observar que a melhora na concentracdo se deve a maior liberacdo das
particulas de hematita em relagdo as granulometrias maiores. As imagens em CPOL
permitiram mostrar a predominancia da hematita lamelar. Particulas das demais

classes da hematita foram observadas em alguns campos, como mostra a Figura 37.
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Figura 37 — Particula de martita (circulada em vermelho) e particulas de especularita
da secéo polida do concentrado (fracdo retida em 0,150 mm) observado com aumento

de 10x em (a) BF, (b) CPOL.

Na fracdo retida em 0,106 mm, grande parte da hematita apresenta-se
aproximadamente completamente liberada. Entretanto, pode-se dizer que muitas
particulas de quartzo se reportaram ao concentrado da separa¢cdo magnética de alta
intensidade conforme pode ser visto na Figura 38 que mostra imagens BF e CPOL de
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um campo tipico da secao polida desta fracdo do concentrado. Esse dado qualitativo
vai de encontro com os dados quantitativos obtidos através da picnometria e difracdo
de raios X, onde o teor de quartzo no concentrado da separacdo magnética de alta

intensidade (Tabela 07) é relativamente alto.

Figura 38 — Particulas de especularita de um campo da secéo polida do concentrado

(fracao retida em 0,106 mm) observado com aumento de 10x em (a) BF, (b) CPOL.
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A Figura 39 é referente a um campo da fracdo retida em 0,075 mm do
concentrado. Pode-se observar que, além do evidente carater especularitico ja
descrito nas demais fragbes, a hematita esta presente predominantemente como
monocristais lamelares liberados (Figura 40). Correlacionando com os resultados da
concentracdo magnética, que pode-se dizer que diversas particulas que ndo sao de
interesse reportaram impropriamente a esse produto, ndo sendo separadas do mineral

de interesse.
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Figura 39 — Particulas de especularita de um campo da secéo polida do concentrado

(fracao retida em 0,075 mm) observado com aumento de 10x em (a) BF, (b) CPOL.
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Figura 40 — Particulas de especularita de um campo da secao polida do produto
concentrado da separacao de alta intensidade (fragcéo retida em 0,075 mm) observado

com aumento de 20x em CPOL.

A imagem do produto ndo magnético pode ser observado na Figura 41. De
acordo a quantificacdo de fases determinada por picnometria na aliquota retida em
0,075mm, o percentual de quartzo esta em torno de 92% (Tabela 11). Podemos
observar nas imagens a predominancia do quartzo, com algumas particulas de
hematita que podem ter sido arrastadas devido ao fluxo de agua muito grande, campo
magnético aplicado baixo durante a separacdo magnética ou podem ser particulas

mistas e o corte da se¢do polida mostrou a hematita.
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Figura 41 - Imagens de um campo da sec¢éo polida do produto ndo concentrado da
separacao de alta intensidade (fragéo retida em 0,075 mm) observado com aumento
de 5x em (a) BF, (b) CPOL.

A utilizacdo da polarizacédo circular na aquisicdo das imagens foi fundamental

para a caracterizagdo qualitativa das classes da hematita (Figura 42).
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Figura 42 — Particula de hematita lamelar de um campo da secéo polida do produto
concentrado da separacgéo de alta intensidade (fracdo retida em 0,150 mm) observado
com aumento de 20x em (a) BF (b) CPOL.
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4.3.2. Analise microestrutural quantitativa

A Tabela 12 mostra as taxas obtidas pelo sistema automatico de classificacao

desenvolvido por Fontes & Gomes (2012).

Tabela 12 — Taxas percentuais das classes de hematita.

Concentrado Concentrado Concentrado
magnético da magnético da magnético da
Classes de Hematita
fracao retida em fracao retida em fracao retida em
0,300mm 0,150mm 0,075mm

Granular 19,53 22,05 2,39
Lamelar 54,91 54,62 69,80
Lobular 21,45 19,66 23,92
Martita 3,24 2,95 2,99
Microcristalina 0,86 0,72 0,90
Total 100 100 100

A aliquota da fracéo retida em 0,075mm obteve resultados mais satisfatorios
devido as particulas serem predominantemente monocristais lamelares liberados.
Todavia, no presente trabalho, a qualidade insuficiente do polimento das amostras
provocou arrancamentos, mudando a forma dos cristais. Assim, muita hematita
lamelar, que possui contorno linear, foi classificada como lobular devido a
irregularidade dos contornos de grédo provocado pelos arrancamentos. Além disso, 0s
cristais de hematita lamelar quando quebrados podem ser classificados como

granular.
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5. Conclusoes

As varia¢fes de composicéo para os dois produtos revelam que o material com
granulometria mais fina apresentou melhor separacao, pois as particulas de interesse
estavam mais liberadas. As variacbes em relacdo aos valores de referéncia podem ser
justificados pelo arraste das particulas de interesse para o produto ndo magnético e
pelo engaiolamento das particulas hematiticas no concentrado magnético, além da
liberacdo incompleta dos minerais. Esse efeito pode ser reduzido com a utilizagdo de
novos parametros na etapa de concentracao, uma vez que ele esta associado a erros

de manipulacéo técnica e cominui¢cdo adequada.

Uma caracterizacao tecnoldgica preliminar qualitativa do minério de ferro
especularitico da jazida Borda da Mata foi realizada, empregando-se uma rota de
concentracao com britador de mandibulas, britador de rolos e concentracdo magnética

de baixa e alta intensidades.

Esta caracterizacdo preliminar confirmou que o minério estudado se trata de
um minério de ferro especularitico e mostrou que sua concentracao e liberacdo séo

possiveis. Contudo, alguns trabalhos adicionais sdo claramente necessérios:

e aprimoramento da rota de processo testada e verificacdo de outras

alternativas;

e quantificacdo da liberacdo de hematita através de andlise de imagens de

MEV ou por sistemas automaticos de mineralogia automatizada;

e melhoria da qualidade das secdes polidas a fim de permitir a analise

microestrutural quantitativa das classes de hematita.
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