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1. INTRODUCAO

O sistema Mineral Liberation Analyser (MLA), baseado em microscopia eletrdnica de
varredura (MEV), tornou-se padrdo na industria mineral para a medi¢do de liberacao.
Ele disponibiliza ferramentas avancadas de analise de imagens, podendo identificar e
quantificar fases minerais dentro de cada particula de minério, através do uso de
imagens de elétrons retro-espalhados e dados de espectrometria de dispersdo de energia
de raios X (EDS) (Fandrich et al., 2007).

Para cada nivel de cinza identificado em uma particula, é gerado um espectro de EDS
que, comparado a uma biblioteca de padrdes, permite identificar os minerais de forma
automatizada. Em seguida, o sistema mede os teores em area dos minerais em cada
particula. Assim, a partir de medicBes realizadas em secbes polidas representando
diferentes fracGes granulométricas, o sistema calcula o espectro de liberacdo de amostra
de minério (Ying, 2003).

Uma analise representativa e acurada demanda uma preparacdo de amostras correta. De
fato, a preparacdo de amostras é a etapa critica na caracterizacdo microestrutural. A
superficie da secdo polida deve apresentar uma dispersdo de particulas que seja aleatoria
em relacdo a morfologia, composicao e densidade das particulas. Na pratica, o principal
problema é segregacdo densitaria e, para mitiga-lo, tém sido estudados novos métodos
de preparacdo de secOes polidas (Kwitko-Ribeiro, 2011).

2. OBJETIVOS

Desenvolvimento de um método de preparacdo de secdes polidas de minérios em que
seja minimizada a segregacao densitaria na etapa de embutimento.

O método desenvolvido foi testado em comparacdo com o método convencional atraves
da analise por MLA de dois conjuntos de seis sec¢des (fracdes granulométricas) de uma
amostra sintética composta com cerca de 50% v/v de galena e quartzo.

3. METODOLOGIA

Os minerais selecionados para a composi¢do da amostra de teste foram quartzo e galena,
devido a grande diferenca de densidade. Fragmentos de quartzo e galena, medindo
alguns centimetros cada, foram britados, moidos e classificados em série de peneiras.
Cada fracdo granulométrica de quartzo e galena teve sua densidade determinada por
picnometria a He (Tabela 1).
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A determinacgéo da densidade foi feita com objetivo de calcular a propor¢do em massa
de quartzo e galena que garantisse amostras com cerca de 50% v/v em cada fracdo
granulométrica. Desta forma, cada secédo foi preparada com 2,00 g de quartzo e 5,50 g
de galena, devidamente misturados e homogeneizados.

Tabela 1. Densidade determinada por picnometria a He.

Frac&o (um) Densidade (g/cm?®)

Quiartzo Galena

298x212 2,6550 7,3125
212x150 2,6537 7,3003
150x106 2,6548 7,3102
106x75 2,6595 7,3170
75x53 2,6567 7,2931
53x38 2,6688 7,2944

Dois conjuntos de seis secdes, cada, foram embutidos respectivamente atraveés do
método convencional e do novo método, denominado embutimento a vacuo, e em
seguida analisados no MLA para medicéo das fracdes de fase.

O método convencional consiste em preparar a resina epoxi em um copo, adicionando-
se concomitantemente seu catalisador e a amostra de minério, e misturando-se
suavemente, a fim de homogeneizar a mistura. Por fim, derrama-se a mistura em um
molde e aguarda-se o tempo de cura.

No embutimento a vacuo, a resina e o catalisador sdo misturados em um copo sem a
adicdo da amostra. O fundo do molde ¢ substituido por um papel de filtro e adaptado a
um sistema de vacuo. Coloca-se a amostra dentro do molde e, em seguida, adiciona-se a
mistura de resina e catalisador, sem, contudo, mexer na amostra. A resina escoa pela
amostra puxada pela gravidade e pelo vacuo até molhar por completo a superficie das
particulas. Ao comecar a escoar pelo filtro, interrompe-se 0 processo e aguarda-se 0
tempo de cura. Para granulometrias mais grossas, a gravidade pode ser o suficiente,
dependendo do minério.

Apbs a cura dos blocos, eles sdo desbastados e polidos em uma politriz automatica. Por
fim, as secOes sdo recobertas com carbono para serem analisadas no MLA.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 2 a Figura 1 apresentam os resultados obtidos por MLA para as fracdes de
quartzo, assim como as fragcbes volumétricas calculadas a partir da fragdo massica
utilizada na preparacédo das secdes e das densidades medidas por picnometria a He.

Os resultados mostram a segregacao densitaria ocorrida no processo de embutimento
pelo método convencional. Este problema foi particularmente relevante nas trés fracoes
mais grossas, acima de 106 um. Para a fragdo 298x212 um, a fragéo de quartzo medida
pelo MLA foi de apenas 26,0% para a secdo preparada pelo embutimento convencional
e de 47,6% para a preparada pelo método a vacuo.



Os resultados obtidos para as se¢des preparadas pelo método a vacuo foram consistentes
com as fragbes volumétricas calculadas, com excecdo da fracdo 150x106 pm, para a
qual a fragdo medida foi de 40,1. Este desvio deve ter ocorrido devido a algum erro
aleatdrio, provavelmente na homogeneizacdo da amostra, e serd objeto de estudo
adicional.

Tabela 2. Fracdes de quartzo (%).

Fracao (um) Calculado Embutimento  Embutimento a
convencional VAcuo
298x212 50,0 26,0 47,6
212x150 50,0 33,6 46,2
150x106 50,0 37,7 40,1
106x75 50,0 46,2 44,8
75x53 50,0 48,9 46,2
53x38 49,8 48,6 46,2
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Figura 1. Fracdes de quartzo (%).

A Figura 2 mostra imagens de cortes transversais das se¢des polidas da fracdo 298x212
um preparadas pelo método convencional (Figura 2a) e pelo método a vacuo (Figura
2b). Nestas imagens, a superficie polida pode ser vista na parte de baixo, proximo a
barra de escala, e as particulas escuras sdo quartzo.

Na imagem da Figura2a, ha claramente duas camadas distintas, uma em cima, composta
majoritariamente por particulas de quartzo, e uma em baixo, junto a superficie polida,
em que predominam as particulas de galena. J& na imagem da Figura2b, os minerais
estdo misturados. Analisando estas imagens, fica evidente a ocorréncia da segregacgéo da
galena em relacéo ao quartzo no embutimento pelo método convencional.
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Figura 2. Imagens de cortes transversais das se¢6es polidas da fragdo 298x212 pum: (a)
embutimento convencional; (b) embutimento a vécuo.

A ocorréncia da segregacdo densitaria pode ser explicada principalmente pela mistura
da amostra com a resina liquida a fim de homogeneiza-la. Esse processo de mistura
provoca a suspensdo das particulas minerais na resina, que posteriormente, durante o
processo de cura, tendem a segregacao, devido as suas diferentes densidades. Ja no
método a vacuo ndo ocorre tal segregacdo, pois a forma como a resina é puxada pelo
vacuo com a presenca do filtro garante que todas as particulas sejam molhadas sem a
suspensao das mesmas.

5. CONCLUSAO

O método de embutimento convencional provoca segregacdo densitaria dos minerais,
particularmente para fragcbes mais grossas.

O método de embutimento a vacuo mostrou-se mais adequado, pois evita a segregacéo
densitaria, além de ndo haver perda de amostra, pois toda aliquota é colocada
diretamente no molde.
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