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Qu’est-ce que la minéralogie automatisée ?

Systeme intégre qui permet d’obtenir de maniere « automatisée »
* une identification des phases présentes dans un grand nombre d’échantillons
* une interprétation minéralogique/chimique/texturale...

Systeme d’acquisition (EDS et/ou BSE)  Algorithme pour identifier la nature Quantification et visualisation
- Le plus automatisé possible minéralogique d’un spectre/pixel et - Répartition minéralogique/élémentaire
— Acquisition la plus rapide possible 'appliquer a un jeu de données entier - Parametres texturaux
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Histoire de la minéralogie automatisée

-J_IJ.. ‘ 1 &

QEM*SEM
https://amics.info

____________________________________________________

. Conceptdu | | Premier SDD | A g 1
. détecteur SDD —> commercialisé | R L8 systeme mLA 1o
ECCONR I N S S L
1er Années 70 a 90, phase de développement  Commercialisation du
QEM*SEM supportée par les grandes compagnies QEMSCAN (2003-2015)
au CSIRO I AES Développement de la MLA Création
(années 70) csiropedia.csiro.au/qemsem-1982/ (1997-2015) d’AMICS
| | | | | | >
1970 1980 1990 2000 | 2010 2020
~ Utilisationdes e~ | | | Début 2000 Invention |
. rétrodiffusés en plus = | du terme « minéralogie '
des RX (1996) i automatisée »

_________________________________________________________________________

Autres systemes : Mineralogic, AZtecMineral, TIMA,...
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Comment classifier/identifier les données spectrales ?

QEMSCAN MLA

* Mesure des hauteurs de pics « Comparaison des spectres EDS/EDX
entre I'échantillon inconnu et une
base de données de spectres de
référence

 Et/ou quantification du spectre pour
obtenir des proportions élémentaires

» Bornes inférieures/supérieures pour

chaque élément » Fitting du spectre inconnu = full

spectrum matching

AMICS adopte I'approche MLA
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Spectrum Matching (AMICS)

« Comparaison de chague spectre a une base de données spectrales
* Meilleur fit evalué par la méthode des moindres carrés

« Classification basée sur un algorithme « random forest » = ensemble
d’arbres de décisions sur un dataset aléatoire - choix majoritaire

independamment de 'ordre des parametres

* Qualité de la classification dépend de la « qualité » du spectre = rapport
signal/bruit = nécessité d’avoir au moins 1000 cps dans le spectre

28 cnt @ 2.320 keV Total Counts: J061(183+2878) (5.2 ms)|
Height Ratio: 2.80
| Detected Material: Stibnite
E Sh {Ctri toggile mode)
Standard: Stibnite (Stibnite)
.: e T . | L e J d 1 1 ] 1 _ ' L ol L B R Lo DL LI e L ]
0 keV 1 2 3 4 5 & T 8 g 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19

04/12/2025 5 georessources.univ-lorraine.fr




Systemes d’acquisition

MXRF Bruker M4 TORNADO Tube Rh MEB Tescan VEGA3 LM canon W
* 20mbar a Patm - Vide poussé ou pression partielle N, possible
* Optique polycapillaire - taille de spot 20um .

7 Taille de spot ~500 a 800nm car canon W et
# profondeur d’excitation (> 1cm pour les X courants élevés

lourds dans certaines matrices) !

, . # volume d’émission des X !
2 détecteurs EDS-SDD 30mm? (fenétre Be)

> Eléments > Na (M4 Plus > C) « 2 détecteurs EDS-SDD 30mm? Bruker
« Mesure des éléments traces * Eléments majeurs + mineurs
- Echantillons : 15x20 cm ; 4kg * Echantillons : 6x8 cm ; 1kg
* ~ aucune preparation nécessaire  Préparation plus poussée + métallisation (sauf si N,

mais effet de skirting !)
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Acquisition : type d’échantillons

AMICS XRF : pas d’acquisition spécifique, cartographie XRF classique
- 1 pixel = 1 spectre
—> conversion du cube de données et géneération d’'une image pseudo-BSE

[2 Thin Sections] [4 Sections]
AMICS MEB = logiciel Investigator
= Porte-échantillon : 01 Y,
J y £
» Design personnalisé (forme, nombre et taille) |
* Plusieurs mesures possibles sur un méme
échantillon - batch

Block

Rock fragment/drill core Sample

= Choix du type d’échantillon :
« « Block » = grains jointifs

* « Granulated » = grains sépares par une resine Granulated

Crushed/milled Sample Type
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Acquisition : type d’analyse

- Matrice/grille : 1 pixel =1 spectre
—>Pas défini par I'utilisateur
—~>Image BSE pour supprimer la résine

- Segmentation : 1 segment =1 spectre

—~>Image BSE segmentée en fonction
des différences de niveaux de gris

—->Segment = zone de BSE homogeéne

- Bright phase search
—Filtre BSE bas pour résine ou matrice

—Filtre BSE haut pour sélectionner les
segments au-dessus du seuil
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Traitement : identification des spectres

* Spectre compareé a une base de données
pour trouver le « best match » - association

S Processing Ref Other Taols Sample Image Color Options stye v P I T 2 &[0 (
p-i % {‘g}‘} 2 S segment | @ BB seoment Boundary Map View EE @ (_”_) —Cl I} % [ &
[ crain = %9 Elemental | Bookmarks Primary Underlay - - M
Open Clone  Reclassification  Batch Primary; N . ¥ Fiducial Point Masaic Delete Deagg. Particles BSE  Particulate  Field Measure Save As
to Processing~ | | P Partide Classified [ Xray Points - ~ v «  Adjustv v Touchup  ~ subset
File Processini g Layer Options Image Option Overlay Options Tools

Classification

SP_25kY_275keps

[Current]

Image (B) X Calc. Chart Spectrum Tree

Feature Grid Calc, Table

" Property
GI'S M|P|

09 | | search p
a une définition minérale dans la BdD -

» Paramétres du mineral ID (nom, densité,
composition élémentaire, couleur...) = =
attribués au segment/pixel e

- Pourcentage de similarité vérifié par i M

'opérateur (ajustement de la tolérance de
I'algorithme de classification)

Total Counts: 3135(171+2964) (5:2 ms),
Height Ratio: 2.35

Detected Material: Pyrite

(Ctrl toggle mode)

Standard: Pyrite (Pyrite)

Materials | Groupings | Steps | p

AR

0 keV1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19

La qualité de la classification dépend :
» des conditions analytiques (HV, constante de temps)
» de la précision de l'algorithme (logiciel et réglages utilisateur)
 des variations chimiques des minéraux (solutions solides, éléments mineurs, voire traces)

-> Privilégier la création d’une base de données spécifique -
avec import de spectres réels mesurés dans les mémes conditions
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Traitement : bases de données spectrales

o o Property v
Deux bases de données : S IO L I I ML AR e

1204------- SR PPRERTEE EPER beonennd R PEPERLE L EEEELEEY PEFERLH -

- « globale » ~10 000 minéraux (spectre pof oo b | (B8 | search P
synthétique, nom, formule, composition chimique, o0 General Properties
densité...) o AN Y O SN NS N .

D 21765
* « utilisateur » : nombre illimité d’entrées (spectres T ume | Fye
importés, compositions variables, mélanges...) ol o
U R State High Priority
LUl R Check ...
. ., < , 30 - Grey Le.. 0

Chaque entrée est associée a un numeéro S e Check...
d’identification unique et contient : o Hy Energy ..

Position  0,0:(-)

« Spectre de référence qui va servir a la , e
classification 06 ubE Tme 156

1D Mame Formula Element Comp... | Density AAN

[ Nom et formule du minéral ‘[1_7 <all> PO <l P «als PO «alls joi :allﬂ: PO <l jo Total C... 2991

. P . . y: 1 .fbem#h}lﬂe lf::l—iEO}E::UOE}::... 12.33 Color ==y
¢ C,:O,mposrtlon ele,ment,alre OSSIbIe d InClure des 3 Z fﬂ::: Egiwau 0.2 124 Formula :SE
eléments non détectées en EDS et qui seront E100 e Comp. 10240 102 Averag... 193
utilisés pour les calculs apres classification ! s [0 Ainate3  CatWgiRe2ts, . HO230.4 Toss Dersity | 501
Densité 7 7 Actinolite_4 Ca2Mg25Fe2 ... |H:0.2 o 10.76 Quantification
° 8 8 Adamite Zn2(AsO4)0H 435 1489
. , . 9 9 Adelite CaMgiAsO4)0H |H:0.46:0:36.31... | 3.73 11.78 Cuantif... Use default
* Couleur sur la carte mineralogique | T T TR R e Element Compositions

- BSE/Energy filtering = option sup&lémentaire pour [T e [N nciz. 05 mts. |1 e Flement |5

affiner le matching {ex: Hématite/Magnétite) W e ot Groin. e e i

Aeschynite_Ce  Cel.6Cal.3Fe2..

il S Element Fe
16 16 Aeschynite_Y ¥Y0.6Ca0.3Fe0.... |H0.37:0:34.91... 499 129 o .
17 17 Afwillite Cad{Si204)0HE £.72.. 262 8.29 fo 46.55
8 g fqardi 0.75Ca0.2 117:0:32.59... 369 13
‘I: 1: .—\garc!rte_\‘ T....Slffa.j.zBC.... H.‘I.1..O.-z..:|... :.“:l 11.-: Reference Spectra
15 15 Agrellite NaCaZ(Sid010)F |O:40.56:F482;. 288 10.85
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Traitement : options complémentaires

- Generate Mix Spectrum O
, . Source Material List Choose Mic
= Mélanges de plusieurs end-members . ~ Ming Iteger |3 | -
« Mélange de composition = solution solide | 1 au 700 2 e - ST
2 | Pyrite B F0000 Mix Elements | Mix Color

« Mélange de pixels (utile notamment en

MXRF aux joints de grains)

Generated Material List

Mame Color

Pyrite(30-Guart... |l F1a00
Pyrite800-Quart ... |l F3300
Pyrite(70-Cuart ... | 4400
Pyrite{80-Cuart... B8 600
Cuartz(S0p-Pyrit... | F3000
Cuartz(60)}-Pyrit... B F3300
Cluartz(70)-Pyrit... o300

= Spectrum tree = arbre de décision

 Clustering et identification de spectres
(pixels non indexés ou sélection
spécifique par minéral ou zone)

]| G| G| | L P —

 Clustering par BSE, gamme d’énergie,
hauteur de pic ratio, surface...

Root ;me:ﬂ 35326 (100.00%) [2 children]

k l‘ | l +32(0. 1%) 35294(99 9%) L Remaining #Xray:1/ 35294 (99.91%) [Unassigned]
Y gl b b e ol b el o |

10 11 12 1 14 1 16 1 18
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Traitement : calculs et exports

1®" niveau d’interprétation a partir de la
classification AMICS

- Répartition minéralogique
— Distribution élémentaire

Modal Mineralogy - [Particle Layer]:[N/A]:[Weight%] Elemental Distribution - [Particle Layer]:[Al]

2: Arsenopyrite, 0.1%

I e

4: Chalcopyrite, 0.1%

50 AP O AIZO3
B: Pyri O Barite
Chalcopyrite
7: He
8: Ortl Pyrite
@ Hematite
. 5: Andi Orthoclase
. 10: Qui - :); lllllllll
-
. 11: Ru = B Rutile
mn
. 12: limy b
13: Te Oz
eeeeeeeeeee
@ Monazi
O Loy
o u
B Shadows
W Pores

[ R N -
B 2 b L el = = bol
v w o o c© =z @ o

5 z =
g & 2 2 Z & & =3

Mineral
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Traitement : calculs et exports

Analyse des fractions pour
accéder aux options de
caracterisation avancees :

* Particules/grains : taille, forme,
distribution de taille

« Mineral locking / mineral
liberation

» Répartition par densité

* Mineral assay / Grade-recovery
curve

04/12/2025
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Traitement : calculs et exports

Distribution en taille des particules de Quartz

,r e Qi d 300
3 «iz_"ti.hfﬁiﬂvai
L e L i " ) FT 1 ¥ WU WY N 4 ngm - 4 =
ByRuo teanyig TEASTRTEN S ‘ s Répartition minéralogique (%
B g REMIE LTI FTELIS IR 7 SEESIIONE massique et % surface)
N PAVF IREFTS R 1-e Ly SRS dalad Name | | Area |Aea2 | Densiy .
\,,n.g&‘v‘a’miiiiﬁdm?o@‘m PTENIR LTI ST P L | «<all> L <all> L <all> L <ali> P <all> o
rewn 1 |A203 4.80 5.19 7738000.00 405
- ' 5"""m '.r‘ "j 3 i‘.' ‘pmh = ‘l”&i‘” EwfAsSrY is ;$ - ) 2 Arsenopyn'te 014 010 15%1111 607
EYLY PN g TR P S TFETTTANTREGRIFRFREATENR 3 Barte 6239 6091 9086378400 | 448
L LTS Y Ly Y L el et LT ) i” — — TR 4 Chalcopyrite 012 012 18078272 420
Qs QARDPYIRATTRATIT IS 5 | APS 116 160 238247900 319
Tl L 14 I it st 6  Pyite 21.79 19.02 2837839000  5.01
&0H Wi i&% W_TWW FFE 7 Hematite 0.96 0.79 1176069.12 5.30
UK N T Ui AR 8 Orhoclase 0.12 0.20 304849.03 256
—i.,» i CY ] “m ’ib"‘me\‘g 2 B D 9 | Andalusite 452 6.28 9369555.00 3.15
J%WL#* 10 | Quartz 093 155 2315480.00 262
_ a4 11 | Rutile 259 266 3969797.25 425
- 12  lmenite 0.06 0.06 86381.05 472
= "R, IP; &
: " g / 13 | Tennantie 026 0.24 364438 31 465
| i—“ JARTFI w7 14 | Zicon 0.04 0.04 5782135 465
[EFRETHEERIF a7 15  Baddeleyite 0.04 0.03 4348301 5.75
» 16  Monazte_Ce 0.06 0.05 73316.64 5.15
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Préparation des échantillons

« Bon polissage pour le MEB

« Eviter les particules qui se touchent = dilution
alumine/graphite/carbon black

« Ségrégation des grains dans la résine
(taille et densité) + bulles

- Mélange Epofix+Carbon Black sous pression 2,5 bars
protocole e.g. Roisi & Aasly, 2018 ; Lenoir, 2023 (ULlege)

TN T W e e e -9 ——
S e K Y Ty e e o

BTHAT N AR AR TSN AT ARULT r S T @ AR NPy g, AR ..9-\.& Y RAT e S, AR
£ Y ‘Ternary+ Particle (%)

]
\.’ﬂ
o

L 4

»' ”‘f& Ag P e .':*"“'f}m.‘ 55‘ i "‘

MG IR L6 PRSPy E L GRS R L
georessources.univ-lorraine.fr
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Pegmatite (Grenville, Québec)
T

Minéralisations REE + Nb-Ta
Bloc de roche scié
Polissage grossier

Pas de métallisation

UXRF + MEB pression
partielle
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AMICS pXRF (zoqm
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Pegmatite (Grenville, Québec)

. Unknown
' D Low_ Counts

. Un x raved
B shadows

B Pores

2oy [ Biotite
“.7| [ Calcite
~ | [ Chlorite
| ) Galena
7| [} Iimenite
| B Monazite

[ ] Orthoclase
[ Pvrrhotite

[ ] Quartz

2« | [ Rutile
gl .Thc:urite
£ B Zircon

L [ ]Plagioclase

AMICS MEB

24H en mode matrice (12H segmentation)

b

3mm

Temps d’acquisition plus rapide en uXRF mais taux de phases non reconnues 2% pXRF vs 0,001% MEB
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Pegmatite (Grenville, Québec)

&——— pXRF ——>

Phase visible au uXRF
+ Pixels non indexeés
+ Mélanges joints de grains

- profondeur d’émission des X
et taille de spot plus grandes

€ MEB —>
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Lame mince de roche (Tighza, Maroc) AMICS MEB

AMICS uXRF 5h 8H matrice (2H30 segmentation)

[ Dolomite_Low_Fe : _ : by < S '1
B Dolomite High Fe Y Yy _*f _ s

I Chalcopyrite _ N ‘ ! :
[ Sphalerite 1 ' 3 :

@ NiCuPb et 5 ;
[ Sphalerite_High Fe o8
[]La.Ce Ca(PO4)(CO3) &
[ Pyrite &
I Unknown

[ Low_Counts

. Un x raved

B shadows

B Pores
| |Quartz

. (Galena

B Calcite

[ Dolomite Med_Fe

<
Jx
&

<

-
-
i

-
% .

RF™ TRy

s ’ P
# ¢

-

Résultats similaires a
cette échelle

Temps d’analyse plus
réduit en uXRF
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Lame mince de roche (Tighza, Maroc)

Résultat OK malgré la difféerence de taille de spot : taille des minéraux adaptée pour

les 2 techniques
Quelques détails non observes en uXRF (spot plus large, résolution latérale moindre)

Attention aux petites phases et aux zonations en segmentation = effet « patchy »
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Cristallisation de silicates en présence de Li (K. Devineau — CRPG)

« EXxpériences de cristallisation en capsules d’or : temps, température et pression variable
- Evaluer le pourcentage de phases cristallisées (quartz, feldspaths, silicates Li, verre)
* Probleme : contrastes BSE trés proches

Augmentation Li > |

Qtz
Verre
Silicate Li
Wi . Area (uf)
JI| <l | <l | <l j o
3 F 1347 94031.34
2570 2514 70614 35
1502 14.41 40486.04
16.72 16.35 45934 3
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Concentré de minerai (Chizeuil, France)

g: B A1203
e T at od aeiv Joug
ok 08 [ ] Arsenopyrite B vrent

.',!'\\}'

".

: oon B i LS ot
‘.-.3._ I V ..(‘ .:‘ © b

-~
o
e

n!‘
]

s

I Monazite Ce
.Unlmmwn
|:| Low_ Counts
.Un X raved ' BN iy T, T
L NNAS 18 Y i ! "‘ AL LR AT .,‘3,3;‘-:.‘.‘,‘
[l Shadows A 1 et : P e LN s T T

s T ars
LR

"

..
el
o

¥,
Lha

A

Difféerences majeures d’indexation des phases =
phases non indexées + grains jointifs en uXRF
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Concentré de minerai (Chizeuil, France)

AMICS puXRF 3h AMICS MEB mode particule 3h

4 - o

Image pseudo-
BSE en uXRF -
mauvaise
séparation des
niveaux de gris

Taille de spot trop
large pour cette

granulométrie > SV F T g Tt tene Tas (8 le ot bR Lnen
grains jointifs, pas "% e# - *" B A DI ARSI R BY
d’individualisation & ©CL T L gaiens Sl NS
des particules en SR S Dbt P B g R Wt
. 4 Y ﬂ 4 (‘ -0 ; -
post-processing R NG o R PRV A A P o
Mauvaise PEIIL  TA S WY L T N PR . At P
. . i r"..‘ . > ‘%j:ﬂ'“"h &
: | indexation des BEECr® W ¥ (P8 TP gy e
4 O ¥=T—. phases GNP r < Nt R S R S 2
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Conclusion

AMICS = seule solution de
minéralogie automatisée
disponible sur XRF et MEB

AMICS-XRF
* Acquisition rapide, 20um

Gros échantillons, préparation
minimale (carottes, blocs)

Attention a la profondeur de
pénétration des X

AMICS-MEB
Acquisition « haute-résolution »
Acces aux élements légers L aRLY ! ;,,
Plus sensible a la préparationdes ~ = = PNl BB Gioit

] . e il : i .Kan]_i.nite
échantillons o Ju R . [JHematite+tU [ Uraninite
b G RS || Coffinite [ Uraninite+Pb
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