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Abstract

A methodology is proposed for the semiautomatic determination of the maceral composition of min-
eral carbon, based on an image analysis technique. The proposed methodology allows a reduction of over
70% of the time required for this determination, and provides results with a maximum standard deviation
of 0.5% in the analysis of an average of 20 fields. In view of this, the maceral composition of mineral carbon
could be used as a routine assay for characterization. A similar methodology is proposed for the determi-
nation of mesophase in pitch, based upon the fractional area it occupies. This determination can be made
in an average of 35 fields with a maximum standard deviation of 0.5%. In addition to this, the proposed
methodology can be used to report the average and distribution of mesophase diameters, which can be
used to describe its formation and growth processes.
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Aplicaciones del analisis de imagen a la evaluacion
de materiales carbonosos

Resumen

Se propone una metodologia para la determinacién semiautomatica de la composiciéon maceral del
carbon mineral fundamentada en la técnica de analisis de imagenes, El método de analisis propuesto per-
mite reducir en mas de un 70% el tiempo de determinacion y proporciona resultados con desviacion es-
tandar maxima de 0,5% analizando un promedio de 20 campos, con lo cual la composicion maceral del
carbon podria ser utilizada como ensayo rutinario de caracterizacion. Una metodologia similar se propone
para la determinacién del contenido de mesofase en alquitranes, basandose en el area fraccional que ocu-
pay cuyo valor promedio sobre un minimo de 35 campos puede ser obtenido con desviaciéon estandar ma-
xima de 0,5%. Adicionalmente la metodologia propuesta permite reportar el promedio y distribucion de
diametros de la mesofase, los que pueden ser utilizado para describir su proceso de formacion y creci-
miento.

Palabras clave: Microscopia optica, andlisis de imagenes, macerales, mesofase.

Introducciéon ticacion del sistema de microscopia necesario
para la identificacién y cuantificaciéon de las es-
tructuras de interés. El desarrollo de algoritmos
que permitan la determinacién automatica de la
composicion maceral del carbon mineral y el con-
tenido de mesofase en alquitrarnes, constituye el
objetivo principal de este estudio.

La incorporacién de técnicas de analisis de
imagen al estudio de las relaciones estructura-
propiedades de los materiales carbonosos puede
reducir significativamente el tiempo de analisis e
incrementar la confiabilidad de los resultados, y
al mismo tiempo disminuir las exigencias y sofis-
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Los intentos anteriores por lograr una de-
terminacion automatica de la composicion mace-
ral del carbon mediante el uso de analizadores de
imagenes, se basaron en la evaluacion individual
de un numero reducido de campos visuales re-
presentativos de la muestra, donde la secuencia
de tratamiento de la imagen puede diferir de un
campo a otro como consecuencia de las variacio-
nes en la reflectividad promedio de los diferentes
campos. Si se pudiese contar con un algoritmo
general para el tratamiento de la imagen sobre un
gran numero de campos visuales, la composicion
maceral general de la muestra de carbén podria
ser obtenida mediante el promedio estadistico del
total de campos analizados, lo que conjuntamen-
te con el poder reflector de la vitrinita (PRV) per-
mitiria su empleo para la clasificacion del carbéon
por rango y tipo [1-3].

Una situacion similar se presenta en la de-
terminacion del contenido de mesofase en mues-
tras de alquitran, donde los métodos semiauto-
maticos desarrollados hasta ahora consumen
mucho tiempo para poder garantizar la validez
del resultado sobre toda la muestra, lo que limita
su utilizacion rutinaria [4-6]. El desarrollo de un
método automatico sencillo y de uso general per-
mitiria la inclusién de un mayor niimero de cam-
pos visuales logrando una medicion mas confia-
ble sobre la muestra, al mismo tiempo que abriria
la posibilidad de establecer relaciones entre la
distribucién de diametro de las esferas de meso-
fase y su proceso de formacién, crecimiento y de-
sarrollo de textura optica del coque resultante,
explicandolas en términos de la composicion qui-
mica del alquitran [7].

Las técnicas de analisis de imagen com-
prenden una etapa de inspeccion visual, una de
discriminacion y evaluacion del objeto y final-
mente la medicion e interpretacion de los resulta-
dos. Los analizadores disponibles en el mercado
emplean una camara de video para captar la ima-
gen y digitalizarla mediante convertidores anal6-
gico-digital A/D; estos seccionan cada linea de
senal analogica en 512 sectores, asignando a la
amplitud de cada punto valores comprendidos
entre 0y 255 segtn su brillantez (0 para el negro
y 255 para el blanco); este proceso se repite en
480 lineas para crear una matriz de 512 colum-
nas y 480 lineas que conforman la imagen digita-
lizada en pixel [8]. Para facilitar la discriminacion

de los objetos o fases de interés la imagen digitali-
zada puede ser transformada mediante convolu-
ciones o tablas de inspeccion; en las convolucio-
nes el nivel de gris de cada pixel es modificado se-
gun patrones predeterminados que toman en
consideracion el nivel de gris de los pixel circun-
dantes; por su parte, las tablas de inspeccion son
funciones proporcionales que convierten directa-
mente el valor de cada nivel de gris de un pixel en
otro especificado por la tabla. El uso combinado
de estas transformaciones permite la obtencion
de una nueva imagen mejorada sobre la que es
posible discriminar los objetos o fases de interés
para efectuar sobre ellos mediciones directas, de
campo o area fraccional. Los resultados de tales
medidas pueden ser representados en forma de
graficos o tablas estadisticas.

Metodologia Experimental

Descripcion del equipo

El equipo utilizado consistiéo de un micros-
copio optico Leitz modelo Orthoplan acoplado
mediante una camara de video con el analizador
de imagen LECO 2001. El microscopio optico em-
plea una lampara de halogeno de intensidad va-
riable como fuente de luz y cuenta con prismas
birrefringentes, retardador de fase y polarizador
de luz, que pueden ser conectados a voluntad del
usuario para facilitar la identificacion manual de
los grupos macerales y de las esferas anisotropi-
cas. Todas las observaciones fueron efectuadas
con objetivos 50X de inmersion en aceite y ocula-
res de 10X.

Seleccion y preparacion de las muestras

Para la determinacion de la composicion
maceral general se seleccionaron cuatro muestras
de carbon (identificadas como Ref 1, Ref 2, Ref 3 y
Ref 4) con PRV comprendido entre 0,85-1,45 y
composicién maceral conocida, posteriormente se
analizaron tres muestras de carbones venezola-
nos provenientes de la region de Lobatera (identifi-
cadas como L1, L2 y L3) y tres de las minas del
Guasare (identificadas como G1, G2 y G3).

Para la determinacion del contenido de me-
sofase se seleccionaron cuatro muestras de al-
quitranes de petréleo obtenidos por tratamiento
térmico en un autoclave a 350°C, 240psig y por
periodos de 2, 4, 6y 8 horas respectivamente. Es-

Rev. Téc. Ing. Univ. Zulia. Vol. 22, No. 3, 1999


http:0,85-1.45
http:di�mel.ro

170

Requena y Abreu

tos alquitranes fueron calentados a 400°C por
una horay el producto sé6lido resultante utilizado
para la observacion de la mesofase.

En ambos casos las muestras fueron tritu-
radas y montadas sobre resina epoxica, desbas-
tadas y pulidas con polvos de alimina para su
posterior observaciéon al microscopio, siguiendo
el procedimiento estandar para cada caso, esta-
blecido en las normas ISO/DIS 7404/3 y ASTM
D-4616 respectivamente.

Estrategias para el desarrollo
del algoritmo de analisis

Previo al desarrollo de los algoritmos de
analisis para cada uno de los casos, se realiz6 la
calibracion del sistema de medicién y ajuste de la
intensidad de luz para la correccién del sombrea-
do del sistema integrado microscopio-analizador
de imagen. El primer procedimiento se efectud
contra una escala graduada en micrones, permi-
tiendo asignar una medida a la unidad de irnagen
o pixel; el ajuste de la intensidad de luz se llevo a
cabo haciendo uso de la funcién correctora de
sombreado del menua de configuracion del siste-
ma, el cual permitié lograr un patréon luminico
uniforme sobre todo el campo visual.

Composicién maceral del carbén:

La discriminacion de los tres grupos mace-
rales se efectuo sobre la base del valor relativo de
sus niveles de grises, pero dado que estos depen-
den de la intensidad de la luz incidente y de la re-
flectividad de la muestra (asociada al rango del
carbon), se ajusto la intensidad de luz hasta lo-
grar un valor de 255 para la amplitud del nivel de
gris correspondiente a los puntos mas brillantes
del grupo inertinitico; posteriormente se seleccio-
no cada grupo maceral mediante observacion en
la pantalla de la imagen digital y se ajusto el in-
tervalo de gris haciendo uso de la funcion
THRESHOLD del analizador (8] para finalmente
asignarlo a un plano de medicion. Una vez identi-
ficados, se efectuaron mediciones de area frac-
cional para cada grupo maceral en el campo vi-
sual observado; este procedimiento se repitié para
un nuevo campo obtenido por un barrido estadis-
tico sobre la muestra y los resultados se prome-
diaron estadisticamente para establecer el nume-
ro de campos minimos necesarios para lograr una
medida representativa de la muestra [3].

Contenido de mesofase en alquitranes:

Se eliminod el polarizador de luz para supri-
mir el patrén de extincion de la mesofase, pro-
ducto de las diferencias en orientacion de las ca-
pas moleculares que forman el cristal liquido ani-
sotropico; un efecto similar se puede lograr utili-
zando un polarizador circular [5]; ambos procedi-
mientos permiten identificar la mesofase como
regiones circulares de gran brillantez y facilmen-
te diferenciables del fondo isotropico oscuro. Al
igual que en caso anterior, se ajusté la intensidad
de luz para lograr 255 en la amplitud del nivel de
gris correspondiente a los puntos mas brillantes
de la mesofase y se hizo uso de las funciones del
analizador de imagen para establecer los interva-
los del nivel de gris correspondientes a las meso-
fases, los cuales son afectados por el diametro de
la mesofase. Para cada campo visual se efectua-
ron medidas directas de diametro y redondez de
cada una de las esferas de mesofase observadas;
la acumulaciéon de estas medidas sobre un nu-
mero creciente de campos se empleo para gene-
rar graficos de frecuencia relativa de distribucion
de diametros. Adicionalmente se efectuaron me-
didas del area fraccional correspondiente a la
mesofase en cada campo visual [9].

Resultados y Discusion

Determinacién de la composicion
maceral del carbon mineral

La relacion entre el PRV y la intensidad de
luz requerida para lograr un valor de 255 en la
amplitud del nivel de gris de los puntos mas bri-
llantes del grupo inertinita se muestra en la Figu-
ra 1(a) conjuntamente con el valor maximo del ni-
vel de gris que define los grupos macerales exini-
ta y vitrinita (Figura 1(b)); para el grupo de las
inertinitas este maximo se ubica por defecto en
255 al hacer uso de la funcion THRESHOLD). Si
se mantiene constante la intensidad de luz inci-
dente, el aumento de la reflectividad de la mues-
tra al aumentar el rango del carb6n permite espe-
rar una disminucion del nivel de gris que define
la frontera entre los grupos macerales al aumen-
tar el PRV; esto se observa en la Figura 1(b) para
PRV mayores de 1,0; sin embargo, esta tendencia
puede modificarse si se varia la intensidad de luz
incidente en la forma mostrada en la Figura 1(a),
con lo que se logra mantener practicamente
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Figura 1. (a) Relacion del PRV con la intensidad de luz requerida para lograr el valor promedio
del nivel de gris. (b) Nivel de gris para los grupos macerales.

constante en 255, 184 + 11 y 92 + 12 los niveles LIVE
maximos de grises correspondientes a la inertini- l
ta, vitrinita y exinita, respectivamente.

Una vez ajustado el nivel de gris correspon-
diente a cada grupo maceral, la materia mineral
presente en algunos carbones puede causar la
aparicion de pequerias zonas de gran brillantez
cuyo nivel de gris supera el valor 255; estos son
facilmente reconocibles por la formaciéon de una COPY:pli 2
coloraciéon magenta sobre la zona de la imagen
que presenta saturacion de luz. Para los carbo-

SHARPENING

THRESHOLD: pl 1, Phase #X -255

nes analizados estos campos resultaron menores THRESHOLD: pl 1, Phase #Y - (X-1)
al 5% del total evaluados, por lo que fueron elimi-

nados en ¢l barrido estadistico para reportar la COPY:pll -3
composicion maceral en base libre de materia mi- l

neral.

En la Figura 2 se muestra el algoritmo de- THEESHOLEE Pl b Blsse 0 - (1)

sarrollado para determinar la composicion ma-
ceral del carbén mineral. La funcion SHARPE-
NING [8] mejora el contraste en los bordes y faci- THRESHOLD: pl 6, Phase 0 - 255
lita la definicion de los planos correspondientes
a cada grupo maceral mediante la funcion
THRESHOLD; con Xy Y se define la frontera en- FIEL. MEASUREAMENT: plane 1
tre grupos macerales y sus valores vienen dados
por la amplitud del valor maximo en el nivel de
gris de las vitrinitas y exinitas respectivamente, FIEL MEASUREAMENT: planc 3
los cuales se determinan en la forma anterior-
mente descrita.

FIEL MEASUREAMENT: plane 2

El namero minimo de campos a analizar FRACTION MEASUREMENT: planc 6
para obtener una medida representativa de la Figura 2. Algoritmo para determinar
muestra se establecio entre 20-25 campos, sobre la composicién maceral del carbon mineral.
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Figura 3. Variaciones de la composicion maceral promedio de las muestras de referencia en funcién
del numero de campos analizados.

la base del comportamiento observado en la Figu-
ra 3 para el valor promedio de los diferentes gru-
pos macerales en funcién del nimero de campos
analizados. El calculo de la desviacion estandar
para el promedio de los cinco ultimos campos
evaluados indico en todos los casos que ésta re-
sulta menor a 0,5 por grupo maceral y la sumato-
ria sobre los tres grupos macerales fue menor
que la unidad cuando el niimero de campos eva-
luados superd los 20, por lo que se tomd éste
como el valor minimo de campos a evaluar para
obtener una medida representativa de la compo-
sicion maceral de la muestra con error del 1%.
Estos resultados pueden ser afectados por el ran-
go del carbén; en términos generales el niimero
de campos a evaluar tiende a disminuir al au-
mentar el rango del carbon, lo que se pone de ma-
nifiesto en la Figura 3 por una mas rapida estabi-
lizacion del valor promedio al aumentar el PRV
del carbén.

EnlaTabla 1 se muestran valores compara-
tivos y desviacion estandar de la composicion
maceral en base libre de materia mineral obteni-
das mediante un conteo estadistico manual so-
bre 100 campos, conjuntamente con el PRV y los
valores obtenidos haciendo uso del algoritmo
mostrado en la Figura 2. El procedimiento segui-
do en cada caso se muestra en la Figura 4.

Los resultados obtenidos por ambos méto-
dos se pueden considerar coincidentes dentro del
error de cada determinacion y ponen en eviden-
cia la efectividad del algoritmo desarrollado para
reducir a un cuarto el nimero de campos reque-
ridos para la evaluacion, al mismo tiempo que
disminuye de 2,0% a 0,5% la desviacion de los re-
sultados y el tiempo de analisis en un 70% apro-
ximadamente. Por otra parte, la presencia de ma-
teria mineral en el carbon parece no tener efecto
sobre la determinacion de la composiciéon mace-
ral reportada en base libre de materia mineral,
pues aun en los casos en que el nivel de gris de
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Tabla 1
Valores comparativos de composicién maceral en base libre de materia mineral,
determinada mediante conteo estadistico manual y en forma automatica

Conteo estadistico manual
~ (Desviacién maxima * 2%)

Determinacion automatica
(Desviacion maxima + 0,5%)

Muestra PRV % Inertinita % Vitrinita % Exinita % Inertinita % Vitrinita % Exinita
Ref 1 0,86 10 72 17 11,8+04 70,7+05 17,5+0,2
Ref 2 1,05 19 70 10 209+04 682+04 109x0,1
Ref 3 1,28 18 77 b 16,7 20,56 79,2+0,56 4,1 +0,1
Rel 4 1,42 29 66 3 30,3+04 658+05 39=x0,1

L1 0,60 4 88 8 65+0,2 87,1=+0,1 6,4 +0,2
L2 0,58 9 78 12 80x02 78,0x02 140=x03
L3 0,59 13 77 11 120+04 774+04 106x04
Gl 0,77 34 64 2 11,004 828=+0,3 6,3+0,1
G2 0,60 10 84 5 82+03 856=+x03 62+02
G3 0,56 7 77 16 88+06 776+03 136%03

“

(a) Imagen real para el conteo estadistico manual

(b) Imagen procesada para determinacién automatica

Figura 4. Comparacion entre el método de canteo estadistico manual (a)
y €l de determinacion atomatica de area fraccional por campo para cada grupo maceral (b).

ésta ultima resulte coincidente con el de los gru-
pos macerales, la disminucion de la desviacién
estandar de la composicién maceral al incremen-
tar el numero de campos evaluados parece ser
efectiva para minimizar el posible error que se co-
mete al contabilizar parte de la materia mineral
como macerales, sobre todo si se tiene en cuenta

la baja proporcion de area fraccional que corres-
ponde a la materia mineral en los carbones eva-
luados.

Finalmente debe destacarse que tal como
se aprecia en las Figuras 2 y 4, el algoritmo pro-
puesto se basa en las diferencias del nivel de gris
de los grupos macerales para efectuar su diferen-
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(b) Imagen procesada

Figura 5. Mesofases observadas en Alquitran 4
antes (a) y después (b) del procesamiento en el
analizador Leco 2001.

ciacion, por lo tanto no puede ser empleado
para discriminar entre sub-grupos macerales;
estos {recuentemente presentan morfologia y
estructuras caracteristicas, pero similares ni-
veles de grises. El desarrollo de un algoritmo
para discriminar entre sub-grupos macerales
requeriria la inclusién de sub-rutinas para de-
terminar longitudes o relaciones caracterisicas
para las distintas morfologias tipicas de algu-
nos sub-maceral [1].

Contenido de mesofase en alquitranes

El algoritmo utilizado para la determina-
cion del contenido de mesofase en alquitranes
posee cuatro etapas fundamentales.

La primera dedicada al acondicionamien-
to de la imagen gris, utiliza la funcion SHARPE-
NING [8] para aumentar la brillantez de las es-
feras y resaltarlas del fondo isotrépico. La se-
gunda etapa define tres planos binarios corres-
pondientes a los niveles de gris 255-53, 52-48y
47-45 los cuales contienen porciones de meso-
fase que deben ser sometidas a diferentes trata-
mientos; la funcion TRANSFER [8] se utiliza
para disminuir el nivel de gris dentro de las me-
sofases, excluyendo al mismo tiempo los pun-
tos con igual nivel de gris que se encuentran en
el material isotropico. La tercera etapa com-
prende un conjunto de acciones que, basadas
en la secuencia DILATATION, FILLING, ERO-
TION del mentu del analizador de imagen [8],
permiten aislar las mesofases de mayor tamano
y copiarlas en un nuevo plano que sera mejora-
do en la cuarta etapa mediante la inclusion de
las mesofases de menor tamano, En la cuarta
ctapa se erosiona y separan las particulas mas
pequenas con la finalidad de no eliminarlas en
sucesivas erosiones y posteriormente dilatarlas
para regresarlas a su tamano original; se utili-
zan tres erosiones con sus respectivas dilata-
ciones guardando las mesofases mas pequenas
en diferentes planos que se acumulan en un
unico plano mejorado al concluir las erosiones;
la aplicacion de la funcion DILATATION ULTI-
MATE END [8] al plano mejorado, permite recu-
perar las dimensiones del plano original y man-
teniendo separadas las mesofases para efec-
tuar sobre ellas medidas individuales de diame-
tro, redondez y area fraccional.

En la Figura 5 se muestra un campo visual
de la mesofase observa en el alquitran 4 conjun-
tamente con la imagen obtenida luego de su pro-
cesamiento en el analizador para efectuar las me-
didas de area fracciona, redondez y diametro de
cada una de las esferas de mesofase.

El algoritmo antes descrito puede ser apli-
cado para obtener los promedios acumulados de
diametro y area fraccional sobre un ntimero cre-
ciente de campos visuales. Para todas las mues-
tras de alquitran evaluadas, la desviacion estan-
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Tabla 2
Caracterizacion de las muestras de alquitran
Alquitran 1 Alquitran 2 Alquitran 3 Alquitran 4
S (2 h) (4 h) o (6 h) (8 h)
% Carbono 89,7.£0,1 92,5+ 0,3 91,8+0,4 89,4 0,5
% Hidrogeno 6.6 +0,2 6,5+ 0,5 6,3+0,1 b7+ 0,1
Relacion C/H 1,13 119 1,21 1,31
% Insolubles en quinoleina 0,94 £ 0,01 3,800 5902 88=+0,5
% Area fraccional 3,14 4,70 7.03 12,65
Diametro promedio (m) 51 5.4 6,4 106
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Figura 6. Distribucién de diametros de la mesofase en alquitranes con 4, 6 y 8 horas
de tratamiento térmico.

dar de los cinco tltimos promedios acumulados
resulto inferior a 0,05 cuando el numero de cam-
pos iguala o supera los 35, por lo que se conside-
ra éste un numero apropiado de campos a eva-
luar para obtener medidas representativas de la
muestra. El valor de area fraccional asi obtenido
puede ser utilizado para cuantificar la propor-
cién de mesofase y a diferencia del contenido de
insolubles en quinoleina (IQ) reportado en la Ta-
bla 2, frecuentemente utilizado como medida in-
directa del contenido de mesofase, elimina los
errores que se presentan en los casos de mesofa-
ses parcialmente solubles en quinoleina. Notese
ademas que si bien la proporcion de IQ y area
fraccional aumentan con el tiempo de tratamien-
to térmico del alquitran, sus incrementos no son
proporcionales entre si, indicande con ello la
poca confiabilidad del %IQ para cuantificar la
proporciéon de mesofase.

Por otra parte, la distribucién de frecuen-
cias del diametro y su valor promedio pueden ser
utilizados para describir el proceso de formacion
y crecimiento de la mesofase [7]. En la Figura 6 se
muestra la distribucion de frecuencia del diame-
tro para un minimo de cinco campos, con redon-
dez promedio mayor o igual a 75%, seleccionados
al azar entre los 35 campos evaluados de las
muestras de alquitran con 4, 6y 8 horas de trata-
miento térmico. Como aspecto significativo des-
taca la disminucion en la frecuencia relativa de
las mesofases de pequeno diametro y el cambio
en el comportamiento unimodal sesgado a la de-
recha de la funcion media aritmética mavil hacia
una funcién multimodal, a medida que se incre-
menta el tiempo de tratamiento. Esto podria es-
tar relacionado con el desarrollo de reacciones de
condensacion de las moléculas que forman la
mesofase, lo que se corresponde con el incremen-
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to en la relaciéon C/H observado en la Tabla 2 y
permite suponer un crecimiento del peso mole-
cular promedio de la mesofase, lo que a su vez se
corresponde con el aumento del contenido de in-
solubles en quinoleina.

Conclusiones

El uso de un analizador de imagen para la
determinacién de la composicion maceral del
carbon mineral permite reducir el tiempo de ana-
lisis y aumentar la precision de los resultados,
haciendo posible la incorporaciéon del analisis pe-
trografico a los métodos rutinarios de caracteri-
zacion del carbon. Estas ventajas son también
aplicables a la determinacion del contenido de
mesofase en breas y alguitranes.

En la determinacion de la composicion ma-
ceral del carbon los intervalos de gris correspon-
diente a cada grupo maceral pueden verse afecta-
dos por el rango del carbon; sin embargo, estos
valores pueden mantenerse practicamente cons-
tantes ajustando la intensidad de luz para asig-
nar el valor del nivel de gris en 255 para los pun-
tos mas brillantes del grupo inertinitico. El maxi-
mo nivel de gris para el grupo de la vitrinita y exi-
nita se estableceen 184 + 11 y 92 + 12 respectiva-
mente, correspondiendo las maximas desviacio-
nes a carbones de menor rango.

El nimero de campos minimos a ser anali-
zados para obtener una composicion maceral re-
presentativa de la muestra puede fluctuar entre
20 y 25, tendiendo hacia el limite superior en la
medida que disminuye el rango del carbén.

El uso del analizador de imagen para la de-
terminacion del contenido de mesofase permite
obtener resultados representativos al promediar
el area fraccional sobre un minimo de 35 campos.
Medidas adicionales de diametro promedio y de
distribucion de diametiro sobre un minimo de 5
campos representativos, pueden ser empleadas
para describir cuantitativamente el proceso de
formacién y crecimiento de la mesofase, lo que
permitiria establecer posibles relaciones con los
parametros frecuentemente empleados para eva-
Inar las mesofases carbonosas.
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