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Resumo
Martinez Castellanos, Reynel; Paciornik, Sidnei; Alvarez Iglesias, Julio
César. Caracterizacdo de Pelotas de Minério de Ferro por Microscopia
Multimodal e Anélise de Imagens. Rio de Janeiro, 2016. 82p. Dissertacdo
de Mestrado — Departamento de Engenharia Quimica e de Materiais,
Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro.

Pelotas de minério de ferro sdo formadas a partir da aglomeracéo de finos de
minério e constituem o principal insumo para o processo de reducdo na induastria
siderurgica. As fracOes de fases solidas e de poros afetam propriedades tais como
resisténcia a compressao, permeabilidade a gases durante o processo de reducao, e
redutibilidade. No presente trabalho desenvolveu-se um método automatico para a
identificacdo e a quantificacdo automaticas das fases sélidas e poros presentes em
pelotas de minério de ferro, mediante a correlagdo de imagens obtidas por duas
técnicas diferentes — microscopia 6tica (MO) e eletrénica de varredura (MEV).
Imagens em mosaico cobrindo completamente uma se¢éo transversal equatorial da
pelota foram capturadas em MO e MEV. Utilizando técnicas de processamento de
imagens, as fases e os poros foram identificados e quantificados em cada tipo de
imagem. No entanto, cada técnica apresenta limitagdes na discriminacdo de certas
fases, impedindo uma quantificagdo completa. Por outro lado, a combinagédo de
imagens dos dois tipos permite discriminar todas as fases. Para isso as imagens de
MO e MEV foram automaticamente registradas utilizando pontos de referéncia
homdlogos obtidos pela técnica SIFT — Scale Invariant Feature Transform. Apds o
registro, fases e poros foram individualmente identificadas e quantificadas, levando
a resultados muito mais precisos do que os obtidos separadamente. Comparou-se
também o resultado de porosidade com o obtido por microtomografia de raios-x
(MicroCT). Para isso, um procedimento de correlagéo identificou a camada de uma
tomografia 3D mais similar as imagens de MO ou MEV, foi realizado o registro e
mediu-se a fracdo de area de poros. O valor encontrado foi muito menor na imagem

de MicroCT, fato atribuido a pior resolucédo espacial desta técnica.

Palavras-Chave
Pelotas de Minério de Ferro; Caracterizacdo Microestrutural; Microscopia

Multimodal; Anélise de Imagens; Microtomografia Computadorizada.
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Abstract

Martinez Castellanos, Reynel; Paciornik, Sidnei (Advisor); Alvarez Iglesias,
Julio César (Co-Advisor). Characterization of Iron Ore Pellets by
Multimodal Microscopy and Image Analysis. Rio de Janeiro, 2016. 82p.
Masters Dissertation — Departamento de Engenharia Quimica e de Materiais,
Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro.

Iron ore pellets are formed by an agglomeration process and currently
constitute the main source for the reduction process in steel making. The fractions
of solid phases and pores directly affect pellets” properties such as compression
resistance, gas permeability during the reduction process, and reducibility. In this
work a method for the automatic identification and quantification of phases and
pores in iron ore pellets was developed, based on the correlation between images
obtained with two different techniques — optical microscopy (OM) and scanning
electron microscopy (SEM). Mosaic images covering the full equatorial cross
section of a pellet were acquired with OM and SEM. Employing digital image
processing techniques the phases and pores were identified and quantified in each
type of image. However, each imaging technique has limitations in the
discrimination of certain phases, preventing a full quantification. On the other hand,
the combination of the two types of images allows discriminating all phases. For
that, OM and SEM images were automatically registered using homologous
reference points obtained with the SIFT — Scale Invariant Feature Transform
technique. After registration, phases and pores were individually identified and
quantified, leading to much more accurate results than those provided separately by
OM or SEM. The porosity was also compared with that provided by x-ray MicroCT.
For that, a correlation procedure identified the closest matching MicroCT layer to
the OM or SEM images, the image was registered and the pore fraction was
measured. The obtained value is much lower for the MicroCT image, what was

attributed to the worse spatial resolution of the technique.

Keywords
Microstructure Characterization; Iron Ore Pellets; Multimodal Microscopy;

Image Analysis; Microtomography.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412659/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412659/CA

Sumario

1 Introducéo
2 Objetivos

3 Revisdo Bibliografica

3.1. Minério de Ferro

3.2. Pelotas de Minério de Ferro

3.2.1. Processo de Pelotizacao

3.3. Porosidade

3.3.1. Métodos de Obtencao da Porosidade Superficial
3.3.1.1. Adsorcao Gasosa

3.3.1.2. Porosimetria de Mercurio

3.4. Microscopia Digital

3.4.1. Microscopia 6tica de Luz Refletida em Campo Claro
3.5. Microscopia Eletronica de Varredura

4 Materiais e Métodos

4.1. Selecao e Preparacdo de Amostras

4.2. Procedimentos Experimentais

4.2.1. Aquisicdo de Imagens ao Microscépio Otico
4.2.1.1. Campo Estendido (mosaico)

4.2.2. Aquisicédo de Imagens ao MEV

4.2.3. Aquisicéo de imagens no MicroCT

4.2.4. Processamento e Anadlise Digital de Imagens
4.2.4.1. Pré-Processamento

4.2.4.2. Segmentacao

4.2.4.3. POs-Processamento

4.2.4.4. Extracdo de Atributos

5 Resultados e Discussodes
5.1. Alinhamento e registro das imagens MO e MEV

5.2. Andlise qualitativa da porosidade e as fases presentes na pelota

15

17

18
18
24
26
32
33
34
35
37
37
38

41
41
42
42
44
47
49
51
52
54
55
60

63
63
64


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412659/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412659/CA

5.2.1. Anélise qualitativa usando MO

5.2.2. Andlise qualitativa usando MEV

5.2.3. Andlise qualitativa usando MO e MEV correlacionadas
5.3. Andlise quantitativa dos resultados

5.4. Andlise comparativa da porosidade 2D Vs. 3D

6 Conclusotes e Trabalhos Futuros
6.1. Trabalhos Futuros

7 Referéncias Bibliogréaficas

65
66
68
71
72

1
78

79


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412659/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412659/CA

Lista de Figuras

Figura 3-1 — Estrutura cristalina dos principais minérios de ferro:

(a) Magnetita; b) Hematita; c) Goethita; d) Siderita [3].......cccccovviveviviiiiiieiieee, 19
Figura 3-2— Fluxograma do processo de producao do ago a partir de

tecn0l0gias tradiCIONAIS. ..........coiiiiiiiiieiei e 22
Figura 3-3 — Etapas do processo de beneficiamento do minério [2]. ..........c......... 23

Figura 3-4 — Minério de ferro (a) Granulado; (b) Sinter Feed;

(C) Pellet FEEA [B]. ... et 23
Figura 3-5 — a) Sinter, b) Pelota de minério de ferro [8]. ........ccocevvreneinieninnnnn, 24
Figura 3-6 — Fluxograma do processo de pelotizacao [8]. .......cccocevvevivivevirenenne. 27
Figura 3-7 — Mecanismo de formacao das pelotas cruas [11]. .....ccccccevvivvevvenenne. 29

Figura 3-8- Disco de pelotamento empregado na fabricacdo de pelotas [14]. ...... 30
Figura 3-9 — Diagrama do forno de pelotizacéo tipo grelha movel [14]. .............. 30
Figura 3-10 — Micrografia de uma pelota de minério de ferro. As setas em

vermelho indicam 0s poros: a) MEV; b) MO..........ccccieiiiiie i 34
Figura 3-11 — Curva tipica de uma analise de porosimetria de mercurio [19]......36

Figura 3-12 — Fundamento do microscopio o6tico de luz refletida em

CAMPO ClANO [23]. .ttt 38
Figura 4-1- Politriz marca Struers Tegramin 2.0.........ccccevvveveeieeieene e 42
Figura 4-2 — Amostra de trés pelotas de minério de ferro embutidas.................... 42
Figura 4-3 — Microscdpio 6tico marca Zeiss Axiolmager.M2m. .........cc.cccceveuenne. 43

Figura 4-4 — a) Interface do comando MosaiX; b) Procedimento de

varredura para captura das imagens individuais. ..........ccccceveivierieeieciese e 45
Figura 4-5 — Exemplo de captura de um mosaico 2X2 a) Visdo ampliada

de uma regido mostrando o alinhamento imperfeito (setas em vermelho);

b) Mesma regido com alinhamento utilizando a opg&o Stitching.............cccceeeeie. 46
Figura 4-6 — Equipamento utilizado para recobrimento com carbono ou

deposicdo metalica sobre amostras N80 CONAULONaS. .......ccevvereerierienenieeeeeieienes 47
Figura 4-7 — Amostra ap0s recobrimento com carbono. ...........ccccoceviniiinieenn, 48
Figura 4-8 — Microscopio Eletronico de Varredura Marca FEI Quanta 400......... 49
Figura 4-9 — Microtomografo marca Xradia 510 Versa.........cccccoevvevveivieesiesnenn, 49

Figura 4-10 - Amostra de uma pelota de minério de ferro embutida. ................... 50


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412659/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412659/CA

Figura 4-11 — Sequéncia de PADI [7, 21]. .ccvooveieeieeie e 51
Figura 4-12- Aplicagéo do filtro delineate. a) Regido ampliada de uma

imagem MO e seu respectivo histograma; b) Imagem MO delineada

€ SeU reSPECtIVO NISTOGIAMA. .....ccveiveiieiieecie et re e 53
Figura 4-13 —a) Imagem MEV; b) Imagem binaria resultado da segmentacéo

das particulas de quartzo naimagem MEV. ........ccccocoiiiiiinineineee e 54
Figura 4-14- Exemplo de limiarizacdo das fases e os diferentes tons de corte

no histograma com o eixo vertical em escala logaritmica da imagem MEV. ....... 55
Figura 4-15- Exemplo de aplicagdo da operagdo “or”: a) Imagem binaria dos
poros segmentados a partir da imagem MEV; b) Imagem binaria dos

poros segmentados a partir de uma imagem MO; ¢) Imagem binaria resultante

da unido das imagens dos poros segmentados MEV € MO...........cccccevveveiieennenn, 57
Figura 4-16 — Exemplo de aplicacdo da operacéo close: a) Imagem MO da

pelota comecgando a aplicacdo da operacdo close; b) Imagem da pelota MO

no final da operag&o close + fill holes (mascara binaria). ..........c.ccocevevrieninennnn, 58
Figura 4-17 — Ampliacdo de uma regido da pelota: a) Imagem MEV

b) Imagem interceptada com a mascara binaria (fundo limpo). ..........cccccevvennenne. 59
Figura 4-18 —Eliminacéo de objetos por area (analyze particles): a) Imagem

com as particulas de quartzo segmentadas; b) Imagem sem objetos menores

QUE B50 PIXEIS. .ot 59
Figura 4-19 — Fluxograma da metodologia utilizada na quantificacédo das

fases da pelota de minério de ferro empregando MO..........ccccooviiiiieiniieneee, 61
Figura 4-20 - Fluxograma da metodologia utilizada na quantificacdo das

fases da pelota de minério de ferro empregando MEV. ..........cccccevviieiieieiiennn, 61
Figura 4-21 - Fluxograma da metodologia utilizada na quantificacdo das

fases da pelota de minério de ferro empregando MO + MEV. ........ccccceoviinnenne. 62
Figura 4-22- Fluxograma da metodologia utilizada na comparacéao da

porosidade da pelota entre as técnicas MO, MEV e MicroCT.........ccccccvvvevvennnne. 62
Figura 5-1- Registro das imagens obtidas: a) Imagem MEV original,

b) Imagem MO original (ciano); ¢) Imagens desalinhadas antes da

aplicacdo da funcéo de registro; d) Imagens registradas ap6s o uso da fungao
[ | ISR 64
Figura 5-2 - Segmentacéo das fases presentes na pelota: a) Imagem da pelota

obtida no MO; b) Segmentacéo das fases; ¢) Imagem ampliada de uma


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412659/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412659/CA

regido da pelota; d) Imagem ampliada da regido segmentada: ciano = poros,

verde = quartzo, azul = silicatos e vermelho = hematita. As setas indicam

a segmentacao errada dos poros com resina confundidos com quartzo. ............... 65
Figura 5-3- Segmentacéo das fases presentes na pelota: a) Imagem da pelota
obtida no MEV; b) Segmentacéo das fases; ¢) Imagem ampliada de uma

regido da pelota; d) Imagem ampliada da regido segmentada: ciano = poros,

verde = quartzo, azul = silicatos e vermelho = hematita. As setas indicam os

poros que sdo segmentados cOmO SIlICALOS. .......c.cccvevveiieiieii e 67
Figura 5-4 — Correlacdo MEV+MO: a) Imagem MEV; b) Imagem MO;

c) Correlacdo das fases segmentadas: ciano = poros, verde = quartzo,

azul = silicatos e vermelho = hematita. ........ccccceveiiiiienice e 69
Figura 5-5 Regi@es da figura anterior ampliadas: a) Regido ampliada de MEV;

b) Regido da pelota no MO; ¢) Regido ampliada e segmentada MEV;

d) Regido ampliada e segmentada MO; e) Regido ampliada, correlacionada

€ SEOMENTAGA. ....cveveeeeeeeeee ettt bbbttt b et bbbt 70
Figura 5-6 - FracGes de fase (%) nas 3 pelotas de minerio de ferro analisadas

a partir das diferentes técnicas (MO e MEV) e sua correlacdo (MO+MEV)........ 71
Figura 5-7 — Comparacdo das técnicas diferentes: a) Imagem MEV;

b) Imagem MO; c) Imagem MicroCT identificada pela correlagéo;

d) Imagem MicroCT apds registrada; e) Efeito do registro na imagem

YT (0T ST PROS PP 73
Figura 5-8 — Analise qualitativa da porosidade: a) Poros MEV segmentados;

b) Poros MO segmentados; ¢) Poros MO + MEV segmentados;

d) Poros segmentados em uma das projec6es MiCroCT. ......ccccceveveeveevieeieesieennenn, 74


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412659/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412659/CA

Lista de Tabelas

Tabela 3-1 - Principais minérios de ferro e suas classes [3].......ccccoevvvevriieeiieennnn, 19
Tabela 3-2- Reservas mundiais de minério de ferro em 2014 [10° t] [1]. ............. 20
Tabela 3-3 — Produgéo de minério de ferro estimada no Brasil [10° t] [4]............ 21
Tabela 3-4- Composigdo quimica das pelotas produzidas pela Vale [7]............... 26
Tabela 3-5 — Principais informac6es obtidas com a técnica MEV [15]................. 40
Tabela 4-1 — Limiares empregados na segmentacao de cada técnica.................... 55

Tabela 5-1 - FragBes de area dos poros para cada uma das técnicas
empregadas (MEV, MO, MO+MEV € MIiCrOCT). .....cccoviriiiiniene e 75


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412659/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1412659/CA

Lista de Abreviaturas

ADI

AF

BSE
CETEM
DEQM
LMD
LSA
MEV
MicroCT
MO
PADI
PDI

RD
SCT

UNCTAD Conferéncia das Nac¢Ges Unidas para o Comércio e o Desenvolvimento

Anadlise Digital de Imagens

Pelotas de Alto Forno

Elétrons Retroespalhados

Centro de Tecnologia Mineral
Departamento de Engenharia Quimica e de Materiais
Laboratorio de Microscopia Digital

Linear Stack Alignment

Microscopia Eletronica de Varredura

Micro Tomografia Computadorizada
Microscopia Otica

Processamento e Analise Digital de Imagens
Processamento Digital de Imagens

Pelotas de reducdo Direta

Setor de Caracterizacdo Tecnologica


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1412659/CA




