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resumo

O presente trabalho propõe uma metodologia para a caracterização microestrutural quantitativa de sínter 
de minério de ferro. Amostras de sínter com cerca de 3 cm foram embutidas em resina, lixadas e polidas. Para cada 
seção polida, foram adquiridas imagens em mosaico cobrindo toda a área da seção (lente objetiva de 5×). Uma rotina 
automática analisou as imagens, medindo as frações de área de cada fase, inclusive poros. Além disso, para comparação, 
foram também adquiridas e analisadas mais de 1.500 imagens de campos em mais alta resolução (objetiva de 20×). Os 
resultados obtidos em diferentes resoluções são bem semelhantes para as fases hematita, magnetita e ferritos. Contudo, 
há uma grande discrepância - cerca de 40% de erro relativo - nas medidas dos silicatos. Da mesma forma, os resultados 
independentemente obtidos por difratometria de raios X são consistentes com as medidas por análise de imagens, com 
exceção dos silicatos.
Palavras-chave: Sínter; Minério de ferro; Microscopia digital; Análise de imagem.

iroN ore SiNter QUaNtitatiVe CHaraCterizatioN

abstract

A methodology for quantitative microstructural characterization of iron ore sinters is proposed. Sinter samples 
with ≈3 cm diameter were mounted in resin, ground and polished. For each sample, mosaic images covering the entire 
sample were acquired (5× objective lens). An automatic image analysis routine was employed to measure the area 
fraction of each phase, including pores. In addition, more than 1.500 images were also acquired and analyzed in higher 
resolution (20× objective). The results obtained from different resolutions are very similar for hematite, magnetite and 
ferrites. However, there is a wide variation - about 40% - in silicates fractions. Likewise, X-ray diffraction results are 
consistent with the measurements carried out by image analysis, except for silicates.
Key words: Sinter; Iron ore; Digital microscopy; Image analysis.

1 iNtrodUção

O uso crescente do minério de ferro e seus derivados na fabri-
cação de bens de consumo mostra a importância desse segmento 
para a economia nacional e mundial. Contudo, devido à menor 
disponibilidade de minérios de alto teor, é crescente a tendência 
de produção de concentrados por beneficiamento mineral. Desta 
forma, as empresas precisam investir cada vez mais no aprimora-

mento dos seus produtos. Neste contexto, a 
análise quantitativa dos finos de minérios de ferro e 
seus aglomerados torna-se foco de grande atenção 
para suportar a avaliação do seu desempenho nos 
processos siderúrgicos. O aprofundamento do 
conhecimento da qualidade do produto requer a 
avaliação de características específicas, como cons-
tituição mineral, microestrutura, porosidade etc.
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Antes da aquisição das imagens das 
amostras, foi utilizado um padrão de refletância 
de carboneto de silício para gerar imagens de 
fundo, uma para cada lente objetiva empregada. 
Essas imagens de fundo foram subsequente-
mente usadas em um procedimento automático 
de correção de fundo a fim de corrigir todas as 
imagens adquiridas.

A iluminação do microscópio foi mantida 
sempre constante pelo controle digital direto da 
tensão da lâmpada. Os parâmetros da câmera, 
como sensibilidade, tempo de exposição e ajuste 
de branco, foram ajustados inicialmente para um 
campo representativo e depois mantidos cons-
tantes.

Nos experimentos realizados, descritos 
nas três seções a seguir, foram adquiridas imagens 
de campos individuais e imagens tipo mosaico. 
Utilizando-se as lentes de 5×, 10× e 20×, 
obtiveram-se, respectivamente, resoluções de 
2,11; 1,05; e 0,53 µm/pixel. A Figura 1a mostra 
a imagem de um campo da amostra Sínter Frag-
mento adquirida com a lente objetiva de 20×.

O Departamento de Engenharia de Materiais (DEMa) da 
Pontifícia Universidade Católica do Rio de Janeiro (PUC-Rio) e o 
Centro de Tecnologia em Ferrosos (CTF) da Vale vêm trabalhando 
no desenvolvimento e implantação de técnicas de microscopia 
digital(1) e análise de imagens, com o intuito de estabelecer rotinas 
de caracterização quantitativa de aglomerados de minério de 
ferro.(2-4) O que se busca são rotinas rápidas, de baixo custo e com 
maior reprodutibilidade.

O sínter é um material bastante heterogêneo, composto 
por uma diversidade de fases, tanto finas como grossas, além 
de porosidade e textura variadas.(5) Uma análise microestrutural 
representativa requer um grande número de campos ou uma 
imagem mosaico(6) cobrindo uma grande área de seção polida de 
sínter. Assim, é necessário combinar e otimizar métodos de carac-
terização em diferentes aumentos e coberturas espaciais de modo 
a propiciar velocidade à rotina.

O presente trabalho apresenta uma metodologia, baseada 
em microscopia óptica digital e análise de imagens, desenvolvida 
para automatizar ou auxiliar a quantificação de fases em sínteres 
de minério de ferro produzidos nas plantas piloto do Centro de 
Tecnologia de Ferrosos da Vale. Essa atividade visa suportar o desen-
volvimento de novos produtos e trabalhos de assistência técnica 
aos seus clientes. A exatidão da quantificação das fases é avaliada 
em diferentes aumentos e a metodologia validada pela comparação 
com resultados obtidos por análise quantitativa de fases minerais 
por difratometria de raios X (método de Rietveld(7)).

2 MateriaiS e MÉtodoS

2.1 Preparação de amostras

Amostras de sínteres foram cortadas e embutidas a frio em 
resina epóxi. Em seguida, os blocos assim montados foram lixados e 
polidos em politriz automática. Desse modo, foram obtidas seções 
polidas de sínter com cerca de 30 × 30 mm2. Essas amostras, 
denominadas Sínter Fragmento, foram analisadas por microscopia 
óptica e análise de imagens em diferentes resoluções.

Para se fazer a comparação entre técnicas analíticas, um bolo 
de um sínter foi britado e homogeneizado, e tomadas amostras 
para difratometria de raios X (DRX), microscopia óptica e análise 
de imagens. Essas amostras foram chamadas Sínter Britado.

A amostra Sínter Britado para microscopia foi embutida a 
frio em resina epóxi, lixada e polida, conforme a preparação tradi-
cional. Já a amostra para DRX foi moída em moinho planetário e 
em moinho vibratório de barras até uma granulometria abaixo de 
10 µm. A essa amostra foram adicionados 20% de fluorita para 
servirem como padrão interno no método de Rietveld.

2.2 aquisição de imagens

A aquisição de imagens foi realizada pelo software AxioVision 
(V4.7, Carl Zeiss Vision) em um microscópio óptico motorizado e 
controlado por computador Zeiss Axioplan 2 ie com uma câmera 
digital Zeiss AxioCam HR (1.300 × 1.030 pixels).

Figura 1. Imagens típicas de sínter: a) um campo em alto 
aumento (objetiva de 20×); e b) mosaico (12 × 12 cam-
pos) da amostra Sínter Fragmento (objetiva de 5×).
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O método de Rietveld é um método mate-
mático que se baseia nos mínimos quadrados 
para aproximar o difratograma experimental de 
padrões calculados a partir dos parâmetros cris-
talográficos das fases presentes(7).

Foram adquiridas 1.000 imagens de 
campos individuais em maior aumento (objetiva 
de 20×), cobrindo toda a área da seção trans-
versal da amostra Sínter Britado. Então, usando 
a mesma rotina de análise de imagens empre-
gada nos experimentos anteriormente descritos 
(seção 2.3), foram medidas as frações das fases 
do sínter (hematita, magnetita, ferritos e sili-
catos). A partir desses resultados, foram obtidas 
as frações volumétricas e as frações mássicas de 
cada mineral foram calculadas baseadas nas suas 
massas específicas teóricas.

A composição mineralógica dessa amostra 
foi também obtida pelo método de Rietveld. O 
difratograma de raios X, obtido pelo método do 
pó, foi coletado em um equipamento Bruker-
AXS D4 Endeavor, nas seguintes condições de 
operação: radiação Co Kα (40 kV/40 mA); veloci-
dade do goniômetro de 0,02° (2θ) por passo, com 
tempo de contagem de 1 s por passo, e coletados 
de 4 a 80º (2θ), com detector sensível à posição 
LynxEye. O software utilizado para o cálculo da 
composição foi o Bruker TOPAS R.

3 reSULtadoS e diSCUSSÕeS

3.1 efeito da resolução

A Tabela 1 apresenta os resultados obtidos 
no primeiro experimento sobre o Sínter Frag-
mento. As frações de fase de hematita, magnetita 
e ferrito são similares nos três aumentos testados. 
Todavia, os resultados para silicato e poros variam 
significativamente (respectivamente, 28,5% e 
8,18% de variação, em termos relativos). Em 
menor magnificação, os poros são sobreesti-
mados às custas do silicato.

A Figura 2 mostra as imagens desse experi-
mento, junto com os seus respectivos histogramas 
de intensidade e visões ampliadas das regiões 
demarcadas em branco. A aparência dos picos no 
histograma, correspondentes às distintas fases, 
evidencia como a discriminação das fases melhora 
com o aumento da magnificação. As fases são 
identificadas no último histograma com o seguinte 
código: P = Poros, S = Silicato, F = Ferrito, 
M = Magnetita, H = Hematita.

As imagens tipo mosaico que cobrem toda a superfície da 
seção polida foram compostas a partir de várias imagens de campos 
parcialmente sobrepostos, obtidas com a lente objetiva de 5×. 
Na Figura 1b, pode ser observada uma imagem tipo mosaico da 
amostra Sínter Fragmento composta por 12 × 12 = 144 imagens.

As fases presentes (hematita, magnetita, ferrito, silicato e 
poros) apresentam diferentes refletâncias(8) e, consequentemente, 
tons de cinza distintos nas imagens, como pode ser observado na 
Figura 1a. Deste modo, todas as imagens utilizadas neste trabalho 
foram adquiridas em tons de cinza, com quantização de 8 bits. Isto 
permitiu a redução dos requisitos de memória por um fator de três.

2.3 avaliação do efeito da resolução

Para avaliar o efeito da resolução na exatidão da quan-
tificação das fases em diferentes magnificações foram realizados 
dois experimentos. No primeiro, foi escolhida uma região alea-
tória de teste na seção da amostra Sínter Fragmento, e um único 
campo adquirido com a lente de 5× foi comparado com mosaicos 
compostos de 2 × 2 campos e 4 × 4 campos da mesma região, 
obtidos com as lentes objetivas de 10× e 20×, respectivamente.

O segundo experimento, mais extenso, foi realizado para 
verificar a confiabilidade dos resultados do primeiro. Três frag-
mentos, com cerca de 30 × 30 mm2, de sínteres distintos foram 
completamente analisados a partir de imagens adquiridas com as 
lentes objetivas de 5× e 20× para avaliação do efeito da resolução. 
Neste trabalho só é apresentado o resultado de um deles; os resul-
tados completos podem ser vistos em Alvarez(3).

Como um mosaico a 20× da amostra Sínter Fragmento 
seria uma imagem enorme, com mais de 2 GB, impossível de 
processar com os recursos computacionais disponíveis no labora-
tório, capturaram-se mais de 1.500 imagens de campos individuais 
e contíguos, de forma a cobrir toda a superfície da amostra. Essas 
imagens foram analisadas individualmente e os resultados obtidos 
foram comparados com as frações de fase medidas em um mosaico 
composto por imagens adquiridas com a objetiva de 5×, cobrindo 
também toda a superfície da amostra.

Em ambos os experimentos, as imagens adquiridas passaram 
pela seguinte sequência de processamento e análise:

•	delineação,	para	redução	do	efeito	halo;
•	segmentação	das	fases	e	dos	poros,	considerados	como	

uma fase para efeito de análise, pela limiarização(9) intera-
tiva do histograma de intensidades;

•	medição	da	fração	de	área	de	cada	fase	presente.
As condições cuidadosamente estabelecidas para a aqui-

sição das imagens garantiram que a intensidade da luz refletida 
por cada fase fosse reprodutível e que, portanto, o valor digital 
dos pixels correspondentes fosse estável. Assim, foi possível a 
utilização de limiares de intensidade fixos, efetivamente automati-
zando a operação de segmentação.

2.4 Comparação entre análise de imagens e difratometria 
de raios X

Foi realizada uma comparação entre resultados obtidos por 
técnicas experimentais distintas e independentes, visando validar a 
metodologia desenvolvida. Assim, a amostra Sínter Britado foi quan-
tificada por análise de imagens e por DRX pelo método de Rietveld.
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tabela 2. Frações das fases (%) medidas em um mosaico completo a 5X e em 
um grande conjunto de imagens de campos individuais a 20X, ambos cobrindo 
toda a superfície da amostra Sínter Fragmento

Hematita Magnetita Ferrito Silicato Poros

Mosaico@5× 10,47 25,26 13,12 6,01 45,15

Campos@20× 11,49 24,40 13,41 10,63 40,07

Erro Relativo (%) 8,86 3,50 2,17 43,53 12,69

Figura 2. Imagens de uma mesma região de sínter em resoluções diferentes: a) 5× – campo único; e b) 10× – mosaico 2 × 2; e c) 20× – 
mosaico 4 × 4 Também são mostrados os histogramas de intensidade e uma visão ampliada de uma pequena região (retângulos brancos).

tabela 1. Frações de fase (%) medidas por análise de imagens de uma mesma região do sínter em resoluções diferentes

Hematita Magnetita Ferrito Silicato Poros

1 × 1 campos @5× 15,1 21,3 24,7 3,8 34,7

2 × 2 campos @10× 15,6 21,5 25,1 4,3 33,3

4 × 4 campos @20× 15,8 21,6 25,2 5,4 31,9

Variação (%) 4,61 1,43 2,18 28,5 8,18

A Tabela 2 mostra as frações de fase medidas no mosaico 
completo a 5× e nas imagens a 20× da amostra Sínter Fragmento, 
assim como o erro relativo calculado tomando-se os resultados 
em maior aumento como referência. Esses resultados indicam 
que as frações de fase de hematita, magnetita e ferrito podem ser 
medidas em um mosaico a 5× com erro relativo menor que 10%.

Já os resultados para silicato e poros 
apresentam erros relativos maiores. Conforme 
observado no experimento anterior, os poros são 
sobreestimados às custas do silicato em menor 
magnificação, pois silicato e poros apresentam 
tons de cinza similares e não são discriminados 
facilmente. De fato, a fração de fase combinada 
(poros + silicato) tem maior exatidão, pois foi 
medida como 51,15%, em 5×, contra 50,70% 
em 20×, resultando em um erro relativo de 
apenas 0,89%.

As imagens a 20× têm a vantagem de 
oferecer uma melhor resolução, sendo, portanto, 
mais adequadas à quantificação das fases. No 
entanto, devido à heterogeneidade do sínter, é 
necessário um grande número de campos para 
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tabela 3. Frações de fase (% p/p) medidas por análise de 
 imagens e pelo método de Rietveld na amostra Sínter Britado

Hematita Magnetita Ferrito Silicato

Campos@20× 57,53 9,92 24,35 8,20

DRX- Rietveld 53,23 9,95 21,64 15,19

Erro Relativo (%) 7,47 0,30 11,13 85,24

Figura 3. Quantificação por Rietveld da amostra Sínter Britado:  difratogramas 
de raios X medido (superior) e calculado (intermediário); e resultado da 
 quantificação. O traço inferior denota a diferença entre os difratogramas.
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garantir representatividade ao resultado. Por outro lado, a análise 
de um mosaico a 5×, que cobre toda a amostra, embora seja 
representativa, é pouco confiável para quantificação de poros e 
silicato.

3.3 Comparação entre análise de imagens e difratometria 
de raios X

A Figura 3 exibe a tela do software de quantificação por 
Rietveld da amostra Sínter Britado. Nela são mostrados: os difra-
togramas de raios X medido (traço superior) e calculado (traço 
intermediário), a diferença entre os difratogramas (traço inferior) 
e a quantificação das fases encontradas.

Para comparar os resultados obtidos pelo método de 
Rietveld com a análise de imagens, são feitas as seguintes consi-
derações: a) quartzo, silicatos e amorfos foram agrupados na fase 
silicato; b) magnetita e wustita foram unidas na fase magnetita; e 
c) os diferentes ferritos foram agrupados na fase ferrito. Segundo 
a literatura, não existe uma notável diferença nas propriedades 
ópticas da wustita e da magnetita.(10) O mesmo pode ser afirmado 
no caso do quartzo e dos silicatos e no dos ferritos.

A Tabela 3 mostra as frações de fase, em peso por peso 
(% p/p), medidas pela análise de imagens de campos a 20× e 
pelo método de Rietveld, assim como o erro relativo entre essas 
medidas. Como pode ser observado na referida tabela, os resultados 
obtidos por análise de imagens para hematita, magnetita e ferrito 
foram similares aos obtidos pelo método de Rietveld. Contudo, o 
erro para a fração de fase silicato é muito grande, mostrando mais 
uma vez a limitação da técnica de análise de imagens ópticas na 
discriminação dos silicatos.

A utilização do método de Rietveld requer 
alguns cuidados.(11) A influência de  orientação 
preferencial, extinção primária e detecção 
 não-linear devem ser reduzidas. Além disso, o 
resultado é fortemente dependente da correta 
identificação de todas as fases presentes, o que 
nem sempre é possível. O resultado final pode 
sofrer variações significativas se alguma fase for 
acrescentada, eliminada ou substituída. Assim, 
parte das discrepâncias pode ter sido causada 
pela falta de alguma fase não considerada nesta 
análise.

4 CoNCLUSão

Este trabalho apresenta o desenvolvi-
mento de uma metodologia para caracterização 
quantitativa de sínter, em diferentes resoluções, 
combinando microscopia digital e análise de 
imagens.

Foi também estabelecida uma rotina de 
aquisição de imagens tipo mosaico. É possível 
e prático adquirir e analisar mosaicos em baixa 
magnificação cobrindo toda a superfície de uma 
seção polida de alguns centímetros. Esse tipo 
de mosaico é muito útil para análise qualitativa 
e também pode ser utilizado para medir as fases 
predominantes, com boa exatidão. Assim, cons-
titui-se em uma promissora técnica para análise 
de materiais não uniformes, como o sínter.

No caso do sínter, o mosaico adquirido 
com a lente objetiva de 5× pode ser empregado 
para quantificar as fases hematita, magnetita e 
ferrito com erro relativo menor que 10%. Assim, 
é possível economizar tempo e espaço de arma-
zenamento, ao não ter que processar um conjunto 
grande de imagens em maior aumento. Do ponto 
de vista do controle de qualidade, este resultado 
tem grande relevância prática.
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