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Resumo

O método analitico utilizado para a caracterizacdo de materiais ultrafinos envolve
a determinagdo do tamanho médio (Dsg) de particulas através de andlise de ima-
gens geradas em Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) e uso de programa de
computador especifico para andlise de imagem. A andlise de particulas por método
computacional surge como forma de auxiliar na caracterizacdo de amostras de varios
materiais ultrafinos. O presente trabalho objetivou o uso de analise de imagens, origina-
das de microscopia, para determinar granulometrias e tamanhos médios de particulas
de poeiras de ambientes de mineragao ou particulados em lamas granuladas. Para
tanto, foram analisadas amostras de materiais com auxilio do software Image-Pro Plus
que proporcionou leituras e interpretacoes dos tamanhos de particulas identificadas por
imagens para determinar a granulometria de matérias ultrafinos. As amostras foram
dispersas em particulas por banho em ultra som e metalizacdo em suporte para
geragao de imagens que foram digitalizadas, dimensionadas e contadas pelo software.
Os dados gerados foram tratados e os didmetros convertidos em classes de tamanhos
que permitissem gerar curvas granulométricas.

Palavras-chave: Particulas de Poeira, Granulometria, Caracterizagio Mineraldgica.

The analytical method used for the characterization of ultra-thin materials involves determining the average
size (Dso) of particles by analysis of images generated by Scanning Electron Microscopy (SEM) and using
specific computer program for image analysis. The particle analysis by computational method appears as
an aid in the characterization of samples of various ultra-thin materials. This work objected the use of
analysis of images by microscopy to determine granulometries and average size of dust particles of mining
field or particles on granulate mud. For that, sample of materials were analyzed with the help of Image-Pro
Plus software that provided readings and interpretations of the particles size identified by images to define
the granulometry of ultra-thin materials. The samples were dispersed in particles by ultrasound bath and
metallization in support of generation of images that were scanned, scaled and counted by the software. The
generated data were treated and and the diameters converted into size classes that allowed the generation

of particle size curves..
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1 INTRODUCAO

O método de analise de tamanho de particulas por uso de programa de tratamento
de imagens vem em auxilio & interpretacao dos resultados da Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) ou outras imagens de materiais muito finos, para obter pardmetros que
permitam as medigoes de particulas e cdlculos de distribuigoes granulométricas (CANCADO,
1996).

A énfase deste trabalho é a andlise de amostras com presenca de particulas sélidas
dispersas em poeiras. As amostras foram coletadas em ambientes relativamente poluidos em
empresas mineradoras de médio e grande porte. Os equipamentos usuais de classificacio e
determinagao granulométrica ndo mostram precisdo para particulas em tamanhos coloidais,
especialmente quando em meios fluidos.

O trabalho objetivou o uso de andlise de imagens, originadas na microscopia, para
determinar granulometrias e tamanhos médios de particulas de materiais ultrafinos, tais
como poeiras em ambientes de mineragao ou particulados em lamas granuladas. Para tanto,
ele foi desenvolvido basicamente em duas etapas: a analise microscopica por meio do MEV
e a analise das imagens geradas por meio do software.

O método de determinacao da granulometria, por tratamento de imagens, apresenta
um grande potencial de precisdo para analises mais detalhadas sendo, assim, uma alternativa
recomendada para pequenas amostras e materiais ultrafinos.

Como a analise foi feita com uma amostra pequena, a representatividade dela pode
ser contestada ou exigir um rigoroso trabalho de amostragem e tratamento da amostra. E
necessario que se desenvolva novos programas a partir dos principios adotados, de modo a
permitir uma interpretacdo direta da imagem e, consequentemente, analises mais rédpidas
para uma geracao maior de dados, melhorando assim a representatividade amostral.

2 METODOLOGIA

A partir da revisao bibliogréafica desenvolvida como base conceitual e tedrica para
este estudo, as atividades decorrentes para a determinacao do tamanho médio (Dsg) de
particulas foram realizadas em duas etapas, conforme a descri¢do a seguir:

i) Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV)

Por meio do Microscopio Eletronico de Varredura foi possivel observar as particulas
e, utilizando a ampliacio, obter fotos ou imagens para avaliagdo e, assim, atender o que
Ferran (1971) apontou quando disse que os microscépios eletronicos e éticos tém a mesma
funcdo béasica: observar materiais de granulometria muito fina. Contudo, a diferenca béasica
aparece nos seus sistemas de iluminacgdo, porque o MEV utiliza feixe de elétrons, o que
permite:

a) alta resolugao espacial e a determinagao (qualitativa, semiquantitativa e
quantitativa) da composigdo quimica elementar de particulas com didmetro da
ordem de poucos micréometros (PHILIBERT, 1970).

b) o material ser visualizado durante a andlise, propiciando assim a correlagao
entre a composi¢gdo quimica e a morfologia da amostra (PHILIBERT, 1970).
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ii) Anélise de imagem em computador

Usou-se um software para tratamento de imagem e interpretacdo de dados a fim de
determinar tamanhos e gerar dados para distribui¢do granulométrica. Apds as medigoes,
as particulas foram classificadas por faixas que possibilitaram a geracao de graficos com
curvas granulométricas para dimensoes que os equipamentos convencionais tém dificuldades
de gerar informagoes.

2.1 Digitalizacao de Imagem

O processo de digitalizagdo divide a imagem em uma grade horizontal, formando
varias pequenas regides chamadas picture elements ou pixels. No computador essa
imagem é subdividida por uma grade digital, ou bitmap. Cada pixzel em um bitmap é
identificado por sua posicao na grade, ou seja, por uma referéncia numérica da linha e
coluna correspondentes (GONTIJO, 1995).

A imagem fonte, ou uma fotografia, é digitalizada e cada pixel é analisado indi-
vidualmente quanto ao brilho, opacidade e outras caracteristicas daquele local e permite
fazer interpretacoes e calculos variados.

2.2 Programa de Imagem

Para se fazer a analise e tratamento de dados de imagem, usou-se um programa
chamado Image-Pro Plus. O programa tem interface com o Microsoft Windows e, segundo
a Media Cybernetics (1995), inclui dentre outros, mecanismos para:

reconhecer imagens produzidas por caAmara, microscopio, scanner e outros;

e trabalhar em preto e branco ou em cores, sendo possivel manipular cores, realcar
tonalidades, contrastes de morfologias e geometrias espaciais;

e contar objetos manual ou automaticamente;

e medir propriedades de objetos tais como &rea de projecdo, perimetro, didmetro
(maximo, minimo e médio), raio e outros;

e apresentar os resultados numericamente, estatisticamente ou em forma de graficos
(histogramas e diagramas) e salvar os valores obtidos;

e calibrar a escala espacial da imagem original em unidades de medidas proporcionais
a imagem digitalizada;

e classificar os dados de medigoes de acordo com critérios pré-definidos (tamanho,
espécie etc.) e colorir os objetos por classe, caso necessério;

e automatizar trabalhos repetidos, o que permite uma analise de grande nimero de
imagens;

e Os dados das imagens podem fazer conexao com func¢oes high-level de programas
como Visual Basic, C++ e outros.
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2.3 Sequenciamento Metodolégico

Foram coletadas amostras em ambientes de minas e, em laboratoério, as particulas
foram dispersas por sistema de banho em ultra som, metalizacdo em suporte e geracao
de imagens no MEV. Essas imagens foram digitalizadas, dimensionadas e contadas por
programa de andlise de imagens. Os dados gerados foram tratados e os didmetros convertidos
em classes de tamanhos que permitissem gerar curvas granulométricas, conforme ilustrado
na Figura 1.
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Figura 1 — Sequéncia de atividades.
Fonte: Préprio Autor (2017).

2.4 Geracao da Amostra

As amostras utilizadas neste estudo foram coletadas em campo, em locais com
altas concentracgoes de poeiras dispersas no ambiente, em regides de extracdo de Minério
de Ferro, localizadas nas proximidades da Regiao Metropolitana de Belo Horizonte (MG).
O Amostrador foi instalado adequadamente em pontos de maior geragao de particulados
dentro de um abrigo proprio. No Amostrador foi instalado um filtro coletor especifico, em
posicao horizontal. Apds cerca de 4 horas de exposicao, foram coletadas as amostras e
levadas ao laboratério.

Cabe salientar que o experimento realizado nao se enquadra nos procedimentos esta-
belecidos pela Associagio Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) - Método do Amostrador
de Grande Volume em Aparelho Hi-Vol -, j4 que os objetivos foram somente de coleta de
amostras diferentes, em ambientes reais, mas sem o intuito de andlise dos quantitativos e
qualitativos de poluicdo ambiental.

2.5 Preparacao de Amostras e Geracao de Imagem

Apos a coleta, seguindo as recomendacoes técnicas de representatividade e cuidados
necessarios, as amostras passaram por processo de secagem, mistura, quarteamento e
pesagem de uma pequena quantidade (cerca de 0,2 mg). A cada amostra, adicionou-se
alguns mililitros de dgua destilada em um erlenmeyer para, em seguida, ser colocado em
banho ultrassdnico para a dispersio.

O material particulado disperso foi coletado por meio de conta-gotas, depositado
sobre um suporte polido de metal ou acrilico e deixado em um dessecador por um periodo
de 24 horas. O recobrimento das amostras foi feito através de uma pelicula condutora de
carbono ou ouro, via evaporador a vacuo (metalizador), formando assim uma finissima
camada sobre a amostra, nao retirando a mesma do suporte.
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Apés a metalizacao, regulou-se o equipamento de forma a obter as imagens das
particulas em condi¢bes de serem analisadas, impressas e digitalizadas. Exemplos de foto e
digitalizagdo sdo mostrados na Figura 2 (a) e 2 (b).

Figura 2 — (a) imagem no MEV e (b) imagem digitalizada.
Fonte: Préprio Autor (2017).

Ambas imagens apresentaram nitidez e homogeneidade nos pontos varridos pelo
MEYV sobre a camada de amostra sobre o suporte, de modo que as fotos selecionadas para
medicdo e contagem forma representativas da amostra.

2.6 Analise de Imagem

Conforme apontado anteriormente, usou-se um software para tratamento de imagem
e interpretacdo de dados a fim de determinar tamanhos e gerar dados para distribuicao
granulométrica e para a interpretacao foi feita, primeiramente, a calibracao que é o
procedimento para se estabelecer a correspondéncia de escala de medida do computador
(pizels) em relagdo a da foto (micrometros) para, entdo, fazer-se a contagem e a medigao
inicial automatica para que se tenha uma noc¢ao preliminar da distribuicao das particulas,
possiveis aglomeragoes e/ou distor¢oes na selegdo dos objetos.

Para eliminar imperfei¢oes faz-se as corregoes necessarias até que as particulas
estejam perfeitamente separadas para a andlise; uma vez isoladas as particulas a serem
analisadas, escolhe-se qual ou quais as medigoes a serem realizadas tais como: area,
didmetro, centroide, quantidade de objetos por drea (density), comprimento, eixo maior,
eixo menor, perimetro e arredondamento.

A partir da determinacao dos didmetros e areas, as particulas contadas sdo clas-
sificadas por faixas de tamanhos e calculadas as massas correspondentes. Os resultados
sao copiados para uma planilha eletronica (Ezcel) para permitir outras andlises, cdlculos e
graficos.

2.7 Calculo do Diametro Massico

Neste trabalho foi analisado o didmetro médio, definido como o comprimento médio
da linha que pode ser tragada, passando pela posicido centroide e unindo varios pontos do
perimetro do objeto, conforme ilustrado na Figura 3.
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Figura 3 — Determinagdo do diagmetro médio (cdlculo automdtico feito pelo software).
Fonte: Proprio Autor (2017).

O célculo do didmetro médio massico foi realizado considerando-se simplificada-
mente as particulas como esféricas e a densidade especifica da substancia sélida presente
determinada a partir da analise quimica e mineralégica que, para o caso em questao, foi a
microssilica cuja densidade ¢ 2,20 g/cm?, logo a massa por faixa estudada é dada segundo
a seguinte equacao:

3
m = éﬂ'.p. <d> n (1)
3
Onde:

m: massa por faixa de tamanho (mg);
p: densidade (mg/pum3);
d: didmetro médio da faixa (pm);

n: namero de particulas na faixas.

Pode-se concluir a partir desse calculo que a massa calculada por cada imagem
analisada é muito pequena, mas quando é extrapolada para vérias fotos torna-se represen-
tativa.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir apresenta-se os resultados por amostras. H4 imagens selecionadas e
representadas por suas bordas de projegoes, a partir das imagens geradas pelo MEV e, apés
medigoes, sequencialmente classificadas por cores, segundo faixas de tamanhos (intervalos)
previamente estabelecidas. Apds a classificacdo foram gerados graficos de distribuigoes
granulométricas, usando a Equacao 1 para determinar a massa a partir dos didmetros
médios que foram medidos pelo software.

Nos graficos de distribui¢bes granulométricas, para cada amostra, foi possivel
verificar o valor de Didmetro méssico (Dsp), que representa o tamanho correspondente a
metade da massa da amostra.

Amostra 1

Na Figura 4 (a) tem-se a imagem das particulas e na Figura 4 (b) a classificacdo
por intervalos de tamanhos.
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Figura 4 — (a) imagens das particulas e (b) classificadas por intervalos de tamanhos.
Fonte: Préprio Autor (2017).

Na Tabela 1 sdo apresentados os resultados das contagens das particulas, classifica-
das por intervalos de didmetros.

Tabela 1 — Contagens e medigoes.

Classe |Quantidade de Particulas| Didm. Med. | Intervalo
(Cor) Numero (%) (LLm) (L m)
422 79,77 - <0,10

18 3,40 0,17 0,10 - 0,20

78 14,74 0,33 0,20 - 0,50

11 2,08 0,62 0,50 - 1,00

Fonte: Préprio Autor (2017).

Na Tabela 2 sdo mostrados os resultados somados de varias fotos, contendo um
total de 2.939 particulas, com seus calculos de massas para seus respectivos intervalos ou
faixas granulométricas (estabelecidas em fungao da distribuigdo aproximada dos tamanhos
das particulas visiveis ao MEV e da finura dos materiais amostrados).

Tabela 2 — Resultados globais, medi¢des e massa acumulada para Amostra 1.

Intervalo | Numero de | Diametro Médio Massa
(um) Particulas (um) Mg (%) (% Acum.)
< 0,10 1.857 0,10 2,14E-09 2,64 2,64
0,10-0,20 252 0,17 1,36E-09 1,68 4,32
0,20 - 0,50 672 0,32 2,44E-08 30,11 34,43
0,50 - 1,00 151 0,63 4,33E-08 53,46 87,88
1,00 - 2,00 7 1,07 9,.82E-09 12,12 100,00
Total 2.939 - 8,10E-08 100,00 -

Fonte: Proprio Autor (2017).

Os dados da Tabela 2 sao mostrados na Figura 5, em que se pode identificar o
diametro D5y do material.
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Figura 5 — Porcentagens de massa acumulada abaizo em funcdo dos diametros das particu-
las — Amostra 1.

Fonte: Préoprio Autor (2017).

O Didmetro médio méssico (Dsg) para as particulas da Amostra 1 é igual a 0,40pm.

Amostra 2

Da mesma forma que para a Amostra 1, foi feita a analise para a Amostra 2 que
estd representada na Figura 6 e na Tabela 3.

6720 bl [

Figura 6 — (a) imagens das particulas e (b) classificadas por intervalos de tamanhos.
Fonte: Préprio Autor (2017).

Tabela 3 — Contagens e medigoes.

Classe |Quantidade de Particulas |Diam. Med. |Intervalo
(Cor) | Numero (%) (1 m) (L m)
N | 116 77,85 ] <0,20
20 13,42 0,30 0,20 - 0,50
8 5,37 0,71 0,50 - 1,00
4 2,68 1,50 1,00 - 2,00
B 1 0,67 2,08 2,00 - 5,00

Fonte: Proprio Autor (2017).
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Da mesma forma que anteriormente, para varias fotos analisadas obteve-se a Tabela

Tabela 4 — Resultados globais, medigoes e massa acumulada para Amostra 2.

Intervalo Numero de | Diametro Médio Massa
(um) Particulas (um) Mg (%) (% Acum.)
<0,20 746 0,20 8,28E-09 0,22 0,22
0,20 - 0,50 1.045 0,37 7,27E-08 1,95 2,18
0,50 - 1,00 724 0,68 3,21E-07 8,63 10,80
1,00 - 2,00 297 1,33 9,64E-07 25,90 36,70
2,00 - 5,00 67 2,60 1,63E-06 43,85 80,55
5,00 - 8,00 2 6,39 7.24E-07 19.45 100,00
Total 2.881 - 3,72E-06 | 100,00 -

Fonte: Préprio Autor (2017).

De forma andloga, foi gerada a Figura 7 como resultado de mais uma andlise:
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Figura 7 — Grdfico das porcentagens de massa acumulada abaizo em fungdo dos didmetros
das particulas — Amostra 2.
Fonte: Préprio Autor (2017).

O Diametro médio méssico (Djg) para as particulas da Amostra 2 é igual a 1,70um.
Para as demais amostras seguem fotos e graficos, seguindo os mesmos procedimentos das
Amostras 1 e Amostra 2.

Amostra 3
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Figura 8 — (a) imagens das particulas e (b) classificadas por intervalos de tamanhos.
Fonte: Préprio Autor (2017).

100.00 .
90.00 ]

80.00 "]
70.00 ) Bl
60.00
50.00
40.00
30.00 »
20.00
10.00
0.00 1=

000 020 040 060 080 100 120 140 160 180 200 220 240 260

Massa Acumulada (%)

Diametro Médio (um)

Figura 9 — Porcentagens de massa acumulada abaizo em fungdo dos diametros das particu-
las — Amostra 3.
Fonte: Préprio Autor (2017).

O didmetro médio maéssico (Djp), para as particulas da Amostra 3, é igual a
0,95 m.

Amostra 4

10



GONTIJO, Revista Eletronica Engenharia de Interesse Social, VOL. 1, NUM. 3, 2018

= 6793 v |~ = =
9 . b D .
~ — - N 3 e, g
\J L ]
o .
e - es O
0 - 3 o O
o
0 Q.
. i v »
0 - ¢ ) e
b ~ = fal
. U 5y
. O . L
T o 5 .
Pl N 5
o o L D D D
- . »® - J & -
[ . ] o
- (] i 03 -
o -
LY
N oy Lo, { i
(a) (b)

Figura 10 — (a) imagens das particulas e (b) classificadas por intervalos de tamanhos.

Fonte: Proprio Autor (2017).
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Figura 11 — Porcentagens de massa acumulada abaixo em funcao dos diametros das parti-
culas — Amostra 4.

Fonte: Préprio Autor (2017).

O Didmetro médio méssico (Dsg) para as particulas da Amostra 4 é igual a 1,50pm.

4 COMPARACAO DOS RESULTADOS

Os resultados comparativos do D5q% das particulas, para as 4 diferentes amostras
estudadas, s@o mostrados na Tabela 5 e na Figura 12.

Tabela 5 — Resultados comparados das amostras.

Amostra

Amostra 1 | Amostra 2 | Amostra 4

Amostra 3

D 50 % (lll'll)

0,41 1,70 0,95

1,50

Fonte: Proprio Autor (2017).

11



GONTIJO, Revista Eletronica Engenharia de Interesse Social, VOL. 1, NUM. 3, 2018

1,8

1,6

1’7
15

1,4
1,2

1 0,95
08 WD 50%
06 0,41
04 -
02 -
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Amostral Amostra2 Amostra3  Amostrad

Didmetro Massico ( pim)

Figura 12 — Resultados de Ds0% por amostras.
Fonte: Préprio Autor (2017).

Verifica-se que as amostras sdo muito finas, tém tamanhos diferentes e, conse-
quentemente, podem ter comportamentos diferentes nos meios a que estdo dispersas, por
exemplo, no ar ou na agua.

Também observa-se que é possivel diferenciar, nitidamente, os diferentes materiais,
por seus tamanhos ou didmetros médios, permitindo uma anélise da influéncia de certos
materiais em funcdo da sua granulometria. Um exemplo, é a Silica livre que, em poeiras de
mina, em certos didmetros e condi¢oes, sdo possiveis de serem inaladas e alojarem-se nos
Pulmoes, provocando doengas que podem ser muito graves. A analise permite verificar a
presenca de particulas inaldveis no ambiente e auxiliar no controle e prevencao.

5 CONCLUSOES

O método de determinacao da granulometria, por tratamento de imagens, apresentou-
se bastante Util em termos de precisao de analise, sendo uma alternativa para pequenas
amostras e materiais ultrafinos.

Como a andlise é feita em amostra pequena, a representatividade dela pode ficar
comprometida ou exigir um rigoroso trabalho de amostragem e tratamento da amostra. E
necessario que se desenvolva novos programas, a partir dos principios adotados, de modo a
permitir uma interpretagdo direta da imagem e, consequente, analisar mais rapidamente e
gerar uma quantidade maior de dados, melhorando a representatividade amostral.

Esse tipo de metodologia poderd contribuir para estudos semelhantes, ou mais
avancgados, e com varios materiais, sejam poluentes ou ndo. Também, o D5¢ é um indice que
podera ser utilizado em diversos estudos para, por exemplo, determinar os equipamentos
capazes de trabalhar com particulas nessas dimensoes.

O Dsp foi determinado em funcao das faixas de visibilidade do MEV. Equipamentos
de maiores precisdes, caso possam gerar imagens de particulas dispersas, podem permitir
analises semelhantes e com materiais ainda mais finos.
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