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RESUMO

O objetivo do trabalho ¢ realizar a caracterizagdo mineraldgica, por microfluorescéncia de raios
X (u-FRX), de uma amostra de deposito de ouro, com énfase no mapeamento quimico
elementar ¢ na deteccdo de elementos de baixo teor por andlises pontuais em minerais de
minério, seguida da interpretacdo mineralogica da area mapeada com o software AMICS.
Foi analisado um quarto de testemunho de sondagem do deposito de ouro orogénico da Mina de
Pilar, por¢do central do Quadrilatero Ferrifero (MG), cuja génese esta associada a intensa
alteracao hidrotermal, com carbonatacdo e mineralizagdo rica em sulfetos de ferro e arsénio,
principalmente arsenopirita. A metodologia compreendeu o mapeamento quimico integral da
amostra ¢ analises pontuais em 16 pontos selecionados por contrastes composicionais e texturais
e em 14 pontos direcionados as regides de maior teor de ouro, com e sem filtros na fonte de
excitagdo. Os mapas e sua interpretacdo pelo AMICS definiram uma zona mineralizada
dominada por siderita, com arsenopirita e pirrotita + pirita subordinadas, em consisténcia com a
literatura. As analises pontuais revelaram ouro nativo com prata associada, ndo visiveis no
mapeamento, confirmando a eficidcia do mapa como ferramenta de triagem. O filtro suprimiu
picos de baixa energia, como S Ka, e realcou o contraste dos picos de alta energia (As Ka e Au
La), de modo que os dois modos de aquisi¢do, utilizando o mesmo instrumento, se mostraram
complementares.
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ABSTRACT

The main goal of this work is to perform the mineralogical characterization, by X-ray
fluorescence microspectrometry (u-XRF), of a gold deposit sample, emphasizing elemental
chemical mapping and the detection of low-content elements through spot analyses of ore
minerals, followed by the mineralogical interpretation of the mapped area with the AMICS
software. A quarter drill core sample from the orogenic gold deposit of the Pilar Mine, central
Quadrilatero Ferrifero (MG), was analysed. The genesis of this deposit is associated with
intense hydrothermal alteration, with carbonate alteration and mineralization rich in iron and
arsenic sulphides, arsenopyrite. The methodology comprised the complete chemical mapping of
the sample and spot analyses of 16 points selected by compositional and textural contrasts plus
14 points targeting the highest gold regions, with and without filtering the X-rays from the
exciting source. The maps and their AMICS interpretation defined a mineralized zone
dominated by siderite, with arsenopyrite and subordinate pyrrhotite + pyrite, consistent with the
literature. Spot analyses revealed native gold with associated silver, not visible in the mapping,

XXXIX Jornada de Iniciacao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 55



confirming the efficacy of the map as a screening tool. The filter suppressed low energy peaks,
such as sulphur Ka, and enhanced the contrast of the high energy peaks (As Ka and Au La),
so that the two acquisition modes of the same technique proved to be complementary.

Keywords: X-ray fluorescence microspectrometry, gold ore, quadrilatero ferrifero.

1. INTRODUCAO

A caracterizagdo tecnoldgica de minérios € etapa fundamental para o aproveitamento de
depositos de relevancia econOmica, fornecendo informagdes sobre composi¢do quimica e
mineralogica, texturas e associagdes entre as fases portadoras dos elementos de interesse.
Em depositos de ouro, nos quais o metal frequentemente ocorre em teores baixos e granulagdo
fina, associado a sulfetos, a identificagdo das fases portadoras e de suas associa¢des espaciais &
decisiva para orientar rotas de processamento mineral e estudos genéticos.

A p-FRX vem se consolidando como resposta a essa demanda. Trata-se de uma técnica analitica
ndo destrutiva que combina a analise quimica elementar da fluorescéncia de raios X
convencional com resolugdo espacial da ordem de dezenas de micrometros, permitindo a
geragdo de mapas quimicos de superficies. Diferentemente das técnicas estritamente pontuais, a
p-FRX possibilita a analise de amostras de grandes dimensdes, como testemunhos de
sondagem, sem necessidade de cominuicdo ou confeccdo de segdes polidas, preservando o
contexto textural original e apresentando maior eficiéncia em aquisi¢des longas.
Adicionalmente, alcanca limites de detec¢do da ordem de ppm para diversos elementos, o que a
torna adequada a investigacao de elementos de relevancia econdomica em baixos teores.

A amostra estudada provém do depdsito da Mina de Pilar, na por¢ao central do Quadrilatero
Ferrifero (MG), um deposito de ouro do tipo orogénico cuja génese esta associada a intensa
alteracdo hidrotermal, marcada por carbonatacao e por mineralizagdo rica em sulfetos de ferro e
arsénio, com destaque para a arsenopirita (Silva-Alves et al., 2022).

2. OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo realizar a caracterizagdo mineraldgica, por u-FRX, de
uma amostra de depdsito de ouro, com énfase no mapeamento quimico elementar ¢ na detecgdo
de elementos de baixo teor por meio de analises pontuais em minerais de minério, seguida da
interpretagdo mineraldgica da 4area mapeada com o software AMICS. Como objetivo
complementar, avalia-se o efeito de um filtro espectral (Al/Ti/Cu) sobre os espectros ¢ a
quantificagdo das andlises pontuais, visando suprimir o background nos espectros, melhorando a
relacdo sinal ruido, o que leva ao aumento na sensibilidade da analise. Espera-se que esses testes
levem a definicdo de condigdes de aquisicdo mais adequadas para cada finalidade analitica.

3. METODOLOGIA

A amostra analisada corresponde a um quarto de testemunho de sondagem do depodsito de ouro
da Mina de Pilar, selecionada por suas caracteristicas mineraldgicas visuais. As analises foram
realizadas por meio da técnica microfluorescéncia de raios X, utilizando-se um equipamento
modelo Bruker M4 TornadoPlus, equipado com um tubo de raios X de roédio (Rh).

O mapeamento quimico foi adquirido com tensdo de 50 kV e corrente de 600 nA, pixel size de
50 um e aquisi¢do de 20 ms/pixel sem filtro espectral, com o sistema otico policapilar e o tubo
de raios X com anodo de Rh. As analises pontuais foram realizadas com tensao de 50 kV e live
time de 60 s por ponto, com corrente de 200 pA no modo sem filtro e de 600 pA no modo com
filtro. A corrente maior compensa a atenuagao do feixe primario pelos filtros, mantendo taxa de
contagens suficiente nos espectrometros.

O fluxo de trabalho compreendeu: (i) mapeamento quimico integral da superficie, com mapas
de distribuicdo para Al, As, Au, Ca, Fe, Mn, P, S, Si, Ti e Zn; (ii) interpretagdo mineralogica da
area mapeada no software AMICS, utilizando complementarmente os dados de DRX de Silva-
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Alves et al. (2022), obtidos para o mesmo intervalo, como referéncia das fases minerais
presentes; e (iii) analises pontuais em duas se¢des, com 16 pontos selecionados por contrastes
composicionais e texturais (Se¢do 1) e 14 pontos direcionados as regides de maior teor de ouro
(Secao 2), todos analisados sem e com o filtro espectral de Al (100 um) + Ti (100 um) + Cu (25
um), nas condi¢cdes descritas acima. Os resultados de quantificagdo sdo expressos em
porcentagem de massa normalizada para um total equivalente a 100%.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os mapas evidenciaram a forte associacdo espacial entre ouro e arsénio na zona mineralizada
(Figura 1), coerente com a arsenopirita como principal sulfeto da mineralizacao.

A Figura 1 sintetiza essa correspondéncia. Na imagem de alta resolugdo da superficie (Figura
la), a zona mineralizada aparece como uma faixa diagonal de agregados cinzentos em meio a
matriz clara, acompanhada de bandas escuras concordantes. Na composi¢do RGB dos mapas
quimicos (Figura 1b), a matriz quartzosa ¢ representada em azul (Si), enquanto os sulfetos da
faixa mineralizada em amarelo (soma dos sinais de Fe ¢ S) ¢ as bandas carbonaticas ricas em
ferro em vermelho (Fe sem S). No mapa de As (Figura 1c), os dominios ricos em As delimitam
a mesma faixa, no interior da qual se situam as seis anomalias pontuais de Au identificadas no
mapeamento (Al a A6); as mesmas posi¢des, replicadas na Figura 1b (circulos brancos) e no
mapa mineraldgico (Figura 2, circulos pretos), coincidem com os agregados sulfetados,
ilustrando a associag@o espacial Au-As em escala de mapa. A anomalia Al corresponde ao
ponto 9 da Secao 2 (Figura 1c), detalhado adiante na composi¢do pontual e no espectro da
Figura 3.

Figura 1: (a) Imagem de alta resolucdo da superficie da amostra; (b) composi¢do RGB dos
mapas quimicos de Fe (vermelho), S (verde) e Si (azul); (c) mapa de As (ciano) com as posi¢des
de anomalias pontuais de Au real¢adas ¢ numeradas de Al a A6 (circulos amarelos); as mesmas

posicdes estdo indicadas em (b) por circulos brancos e na Figura 2 por circulos pretos.

A interpretacdo mineralogica pelo AMICS (Figura 2), consistente com a literatura (Silva-Alves
et al., 2022) para esse intervalo do testemunho, definiu uma zona mineralizada dominada por
siderita (carbonato de ferro), com arsenopirita e pirrotita + pirita subordinadas, registro da
carbonatacdo e da sulfetacdo associadas a alteragdo hidrotermal que marca a génese do deposito.

No mapa mineraldgico gerado no AMICS (Figura 2), a matriz da amostra ¢ dominada por
quartzo, que envolve bandas carbonaticas de siderita, dispostas segundo a mesma orientagdo da
faixa mineralizada. A arsenopirita concentra-se em cristais grossos, que ocorrem agregados na
porcdo central da area mapeada, em contato com siderita intersticial, enquanto pirrotita e pirita
ocorrem de forma subordinada. A distribui¢ao das fases é coerente com os mapas da Figura 1; a

mineralogia ¢é qualitativamente semelhante a de Silva-Alves et al. (2022), ndo
quantitativamente, dada a heterogeneidade do deposito.
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Figura 2: Mapa mineralogico de area total da amostra, processado no AMICS, com a respectiva
legenda de classes minerais logo abaixo. Os circulos pretos indicam as posi¢des das anomalias
de Au, Al a A6 da Figura lc.

A comparagdo das quantificagdes médias dos 16 pontos texturais da Se¢do 1 nos dois modos de
aquisi¢do evidencia o efeito sistematico do filtro sobre o espectro: as linhas de baixa energia sdo
fortemente atenuadas, com redugdo de 43,1% na média normalizada de S (Ka 2,31 keV), de
37,7% na de Ca (Ka 3,69 keV) e de 22,4% na de Si (Ka 1,74 keV), enquanto as linhas de alta
energia ganham peso relativo, com aumentos de 17,2% na média de Fe (Ka 6,40 keV) e de
72,5% na de As (Ka 10,54 keV). Elementos leves detectados apenas no modo sem filtro (Mg,
Mn e Ni, além de O em um ponto) deixam de ser registrados com o filtro. Esse comportamento
decorre da absorcdo preferencial dos fotons de baixa energia pelo conjunto Al/Ti/Cu, que
também suprime o continuo de espalhamento do tubo de Rh, reduzindo o background; como a
quantificacdo ¢ normalizada, as propor¢des relativas deslocam-se em favor dos elementos de
alta energia. Essas duas condi¢des de aquisicio devem, portanto, ser tratadas como
complementares.

Os 14 pontos da Segao 2, direcionados as regides de maior teor de ouro do mapa, confirmaram a
eficacia do mapeamento como ferramenta de triagem para priorizagdo de alvos: o ouro foi
detectado em cinco pontos no modo sem filtro, com teores normalizados entre 0,2% ¢ 33,3%,
acompanhado de prata em teores subordinados (Tabela 1). Os teores de Ag associados ao Au
mostraram-se baixos demais para caracterizar electrum (liga Au-Ag com cerca de 20 a 80% de
Ag), indicando ouro nativo com prata associada. No ponto 9, correspondente a um grao de ouro,
os teores normalizados alcangaram Au 33,3%, Ag 2,9%, Fe 47,5% ¢ S 11,8% no modo sem
filtro, e Au 56,8%, Ag 8,3% e Fe 28,2% com filtro, interpretados como ouro nativo associado a
um sulfeto de ferro (pirrotita ou pirita). Esses graos, ndo resolvidos claramente no mapeamento,
evidenciam a complementaridade entre o mapa, que delimita as regides de interesse, ¢ as
analises pontuais, de maior resolugdo composicional. Nos espectros resultantes (Figura 3), o
pico Au La foi claramente resolvido, sem interferéncia por sobreposicao, tanto nas analises com
quanto sem filtro; o filtro suprimiu a suposta interferéncia e amplificou o contraste dos picos de
alta energia (As Ka e Au La), porém removeu picos caracteristicos de outros elementos
relevantes a interpretacdo mineraldgica, reiterando a complementaridade dos dois modos de
aquisicdo. Na média dos pontos da Segdo 2, o filtro reduziu o S em 58,7% e elevou o As em
45,3%, em concordancia com o padrao observado na Segdo 1.

O efeito do filtro sobre o Au, elemento de relevancia economica da analise, foi heterogéneo
entre os pontos (Tabela 1): no ponto 9, representado como ponto Al na Figura 1, o teor
normalizado aumentou de 33,3% para 56,8%, acompanhando o realce dos picos de alta energia
e a supressdo das linhas leves na quantifica¢do normalizada; nos pontos 1, 8 ¢ 14, porém, o ouro
ndo foi detectado no modo com filtro, € no ponto 13 o teor caiu de 6,3% para 0,6%.
As composi¢des com filtro dos pontos 1 e 14 aproximam-se da arsenopirita estequiométrica, o
que sugere que o feixe pode ter amostrado posigdes ligeiramente distintas entre as duas
aquisi¢des, em graos de Au muito finos. Esta, por sua vez, corresponde a uma complicagdo que
deriva de uma limitacdo na precisdo de deslocamento do stage que transporta a amostra.

XXXIX Jornada de Iniciacao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 58



Tabela 1: Teores normalizados de Au e Ag (%) nos pontos auriferos da Secdo 2, nas aquisi¢des
sem (s/) e com (c/) filtro espectral (n.d. = ndo detectado).

Ponto Au ¢/ filtro Au ¢/ filtro Ag s/ filtro Ag c/ filtro
(Y0) (o) (Y0) (o)
1 22,8 n.d. n.d. n.d.
8 0,2 n.d. n.d. n.d.
33,3 56,8 2,9 8,3
13 6,3 0,6 n.d. n.d.
14 229 n.d. 1,5 n.d.

A interpretagdo das relagdes elementares deve integrar as duas escalas de observagdo. Em escala
de mapa, a associacdo espacial Au-As, atribuida a arsenopirita, delimita a zona mineralizada;
em escala de gro, as analises pontuais indicam que o ouro ocorre como fase mineral propria,
ouro nativo. As andlises pontuais também investigaram a presenga de ouro refratirio nos
sulfetos: nos pontos de composigdo proxima a arsenopirita estequiométrica (1 e 14, com filtro),
o Au ndo foi detectado, sem evidéncias dentro dos limites de detecg¢do da técnica.
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Figura 3: Espectros sobrepostos, com e sem filtro, do ponto 9 (grdo de ouro), destacando os
picos Au Lo, As Ka e Ag Ka e a supressdo do continuo de baixa energia pelo filtro.

5, CONCLUSOES

A u-FRX forneceu interpretacdo quimico-mineraldgica de alta qualidade da amostra aurifera,
integrando mapeamento de grandes areas, mineralogia automatizada (AMICS) e analises
pontuais. O mapeamento mostrou-se eficaz como triagem, delimitando as regides auriferas
confirmadas pelas andlises pontuais, que revelaram ouro nativo com prata associada, vinculado
a sulfetos de ferro. O filtro Al/Ti/Cu reduziu as intensidades de baixa energia e realcou o
contraste dos picos de alta energia de elementos de relevancia econdmica, ao custo da supressao
de picos necessarios a interpretagdo mineraldogica completa; os dois modos de aquisi¢do sdo,
portanto, complementares. A caracterizagdo pode ainda subsidiar o entendimento da génese do
deposito, pois as texturas de alteragdo hidrotermal registram informagdes sobre o fluido
mineralizante; como perspectivas futuras, destacam-se a quantificacdo do mapa quimico integral
e o imageamento por MEV-BSE.

As andlises pontuais ndo revelaram evidéncias de ouro incorporado a estrutura dos sulfetos,
dentro dos limites de deteccdo da p-FRX: o ouro detectado ocorre como ouro nativo,
espacialmente associado a sulfetos de ferro e de arsénio. Como os teores tipicos de ouro
refratario podem situar-se abaixo desses limites, técnicas como LA-ICP-MS (técnica destrutiva)
constituem perspectiva natural para complementar a analise por u-FRX e verificar essa hipotese.
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