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Resumo

A amostragem e sua representatividade sdo de grande importancia no controle de
processos e tomada de decisdes no setor mineral. Dessa forma, o presente trabalho
busca comparar diferentes metodologias para a amostragem do minério de ferro da
Anglo American. Assim, de posse de uma amostra de 120 kg, representativa da
alimentacdo do circuito de flotagdo industrial, foram analisadas amostras obtidas
pelos métodos de pilha alongada, amostragem aleat6ria e quarteador rotativo do tipo
carrossel, sendo este ultimo o adotado pela empresa. Assim, apds a amostragem,
as aliguotas obtidas por meio de cada método foram submetidas a mesma
sequéncia de ensaios de caracterizacao e a diferenca entre os resultados analisados
estatisticamente. Por meio de tal analise, pode ser concluido entdo que o método de
amostragem aleatéria apresentou altos valores de variabilidade, sendo, portanto,
considerado como nao satisfatério quando comparado aos demais. Além disso, a
amostragem em carrossel também apresentou parametros ligeiramente superiores
aos do método de pilha alongada. Tal estudo confirma a importancia de sistemas e
procedimentos de amostragem adequados na busca por resultados confiaveis.
Palavras-chave: Minério de ferro, amostragem, analise estatistica.

CASE STUDY FOR EVALUATING THE INFLUENCE OF DIFFERENT SAMPLING
METHODS ON RESULTS OF CHARACTERIZATION TESTS

Abstract
Sampling and its representativeness is of significant importance in process control and
decision making in the mineral sector. In this way, the present work seeks to compare
different methodologies for the sampling of the iron ore from Anglo American. Through a
sample of 120 kg, representing the industrial flotation circuit feed, samples obtained by
the method of long pile, random sampling and rotary sample divider were analyzed,
being the latter adopted by the company. In this case, after sampling, the material
obtained through each method was subjected to the same sequence of characterization
tests and the difference between the results statistically analyzed. Through such analysis
it was observed that the random sampling method showed high values of variability and
is therefore considered as unsatisfactory when compared to the other methods tested. In
addition, rotary sample divider also showed parameters slightly superior to the long pile
method. This study confirms the importance of appropriate sampling systems and
procedures systems in the pursuit of reliable results.
Keywords: Iron ore, sampling, statistical analysis.
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1 INTRODUCAO

Nem sempre, em um processo de amostragem, as amostras irdo se remeter a
estrutura da populagédo de onde foram retiradas ou serdo representativas dessas
populacdes, o que pode levar a tomadas de decisdes e conclusdes incorretas, além
de enviesamento dos resultados. Assim, para que uma amostra possa apresentar
representatividade, € necessario que a mesma seja, fundamentalmente,
probabilistica.

Amostragem probabilistica é aquela realizada segundo critérios bem definidos da
teoria estatistica das probabilidades. Na amostragem probabilistica todas as
unidades da populacdo amostral devem ter a mesma oportunidade de serem
selecionadas.

E essencial, portanto, que as amostras selecionadas para um processo de medi¢io
sejam representativas da distribuicdo de tamanho de particula e das fracfes de seus
varios constituintes, uma vez que essas -caracteristicas sdo frequentemente
interdependentes.

Gy, 1976, enfatiza que a amostragem ndo € uma técnica mecéanica simples como
um processo de britagem, por exemplo e sim um processo aleatério passivel de
introduzir erros, como, por exemplo, na andlise quimica.

Segundo Grigorieff et al., 2002, é necessario que uma amostragem seja efetuada
corretamente, sob o ponto de vista probabilistico e, para isso, cada particula
componente do lote deve possuir a mesma probabilidade de pertencer aquele
mesmo lote.

Ainda, segundo Gy, 2004, a amostragem é um problema sério e que deve ser
tratado como tal. Além disso, a mesma € deliberada ou involuntariamente ignorada
pela maioria das pessoas na maioria das vezes, podendo levar a sérios problemas.

Chieregati et al., 2008, considera como representativa uma amostra que satisfaz as
condicbes de acuracidade e precisdo, ou seja, devem ser livres de vieses e
apresentar suficiente reprodutibilidade, respectivamente.

E objetivo desse trabalho, portanto, relatar, por meio de um estudo de caso, 0s
resultados comparativos de testes realizados com amostras de minério de ferro da
Anglo American para simular e avaliar diferentes processos de amostragem em
escala laboratorial para garantia de uma boa preparacdo e, consequentemente,
obtencéo de resultados de caracterizacdo confiaveis.

2 DESENVOLVIMENTO

O minério denominado itabirito, predominantemente composto por ferro e silica, &
lavrado na mina da Serra do Sapo em Concei¢do do Mato Dentro, MG. O seu
tratamento contempla as etapas de cominuicdo, por britadores de mandibulas e
grelhas, britadores cOnicos e peneiras, prensas de rolos, moinhos de bolas e
hidrociclones, seguido por deslamagem, flotacdo, remoagem em moinhos verticais
(para adequacéo da granulometria de transporte), espessamento, bombeamento por
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529 km de mineroduto e separacdo solido-liquido para embarque, Erro! Fonte de

referéncia nao encontrada..
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Figura 1 — Overview Processo Minas-Rio

As amostras do minério de ferro utilizado neste trabalho foram tomadas da
alimentacédo da flotagdo industrial da planta de beneficiamento do sistema Minas-
Rio, cujo teor médio de ferro é de 40 %.

Foi coletada uma amostra total primaria de cerca de 120 kg, em forma de polpa,
representativa da alimentacéo do circuito de flotag&o industrial. A amostra foi gerada
a partir de um amostrador automatico do tipo Vezin, foi filtrada, secada e
encaminhada ao laboratério do Departamento de Engenharia de Minas da
Universidade Federal de Ouro Preto para preparacdo e obtencdo das amostras
secundarias referentes ao método da pilha alongada e, posteriormente, ao Centro
Tecnologico Mineral da Anglo American, para caracterizacdo. As demais amostras,
referentes aos métodos de quarteamento rotativo e de forma aleatéria, foram obtidas
e caracterizadas no Centro Tecnoldgico Mineral da Anglo American.

As distribuicbes granulomeétricas foram determinadas, em peneirador suspenso, do
fabricante Brastorno, utilizando peneiras da série Tyler. As andlises quimicas foram
determinadas por fluorescéncia de raios-X em pastilha fundida, com equipamento
Axios da Panalytical.

Um total de 06 amostras secundarias, com cerca de 180 g cada, foi obtido a partir de
trés diferentes métodos:

e (02 amostras segundo um método aleatorio (AL);
e 02 amostras conforme a formacéao de pilhas alongadas (PA);
e (02 amostras obtidas em quarteador rotativo do tipo carrossel (QT).
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2.1 Amostra Aleatoria (AL)

Primeiramente, coletou-se dos 120 kg da amostra total, a qual encontrava-se
disposta em sacos, 02 amostras secundarias, com cerca de 180 g cada, de forma
aleatoria, sem procedimentos de amostragem, conforme Erro! Fonte de referéncia ndo
encontrada..

s Y m

Figura 2 - Amostra retirada de forma aleatoria, sem procedimentb de amostragem

As duas amostras, entdo, foram pesadas e em seguida encaminhadas para o0s
ensaios de caracterizacao (distribuicdo granulométrica e analise quimica), conforme
procedimentos internos.

2.2 Amostra Pilha Alongada (PA)

De forma a utilizar toda a amostra primaria, contendo cerca de 120 kg, devido a
inviabilidade fisica local, foi necessario realizar a formacédo de pilha alongada em
duas pilhas, inicialmente (Etapa 1). Para isto, fez-se uso de um amostrador para
promover a distribuicdo do material ao longo da formacdo da pilha, de forma
constante. Apés a formacao das pilhas, ambas as extremidades foram removidas e
reinseridas na pilha, seguindo o mesmo procedimento de distribuicdo. Cada uma
das duas pilhas alongadas obtidas possuia 140 cm e foram dividas em 7 amostras,
Figura 3.
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Figura 3 — (a) Pilha 01, (b) Pilha 02, (c) Extremidade sendo removida para reinsergéo sobre a pilha e (d)
Processo de divisdo da pilha.

Apoés a obtencdo de duas aliquotas de cada uma das pilhas, as mesmas foram
blendadas para constituir uma Unica e nova pilha (Etapa IlI). Todo o processo para
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obtencdo das aliquotas desta nova etapa foi exatamente o mesmo utilizado na
anterior. Dessa forma, gerou-se mais duas aliquotas e, com as mesmas foi, formada
entdo uma nova pilha (Etapa lll). Finalmente, as aliquotas tomadas da “Etapa III”,
constituiram uma nova pilha de onde obtiveram-se as aliquotas finais, contendo
cerca de 180 g cada, para os testes de caracterizacédo. Tal procedimento é ilustrado
pelas Figuras 4 e 5.

Figura 4 - Processo das etapas I e lll. (a) formacgé&o da pilha Etapa Il, (b) retirada das aliquotas para a etapa
seguinte, (c) formacéo da pilha Etapa Il e (d) retirada das aliquotas para a Ultima etapa.

Figura 5 — Desenho esquematico para a sequéncia realizada até a obtengdo das aliquotas para ensaios de
caracterizagao.

2.3 Amostra Quarteador Rotativo (QT)

De posse da amostra primaria utilizada nos processos de amostragem descritos
anteriormente, a mesma foi entédo reunida e encaminhada para o quarteamento em
equipamento rotativo do tipo carrossel. Tal equipamento, do fabricante Brastorno,
possui capacidade de 120 kg e dispde de 12 canecas coletoras, cada uma, portanto,
com capacidade de 10 kg. Todo o material foi inserido no silo do equipamento e
aguardou-se até que a Ultima particula fosse depositada nas canecas coletoras.
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Figura 6 — Equipamento sendo preparado para iniciar o quarteamento da amostra.

Apbs o término do quarteamento no carrossel com capacidade para 120 kg, foi
obtida uma amostra referente a duas canecas coletoras, com cerca de 20 kg. Esta
amostra passou por mais trés processos de quarteamento em equipamentos
semelhantes, mas de menor capacidade. Utilizando sequencialmente equipamentos
com capacidade nominal de 20 kg, 04 kg e 200 g, obteve-se duas aliquotas com
massa suficiente para os ensaios de caracterizagao.

E - ¢ > .‘ - L& : q"’ ‘(ln. I
Figura 7 — Sequéncia quarteamento até obtencédo de uma massa suficiente para ensaios de caracterizagdo

2.4 Ensaios de caracterizacdo

Como descrito nos métodos de amostragem, os mesmos possibilitaram a obtencéo
de duas amostras cada. De forma complementar, os ensaios de caracterizagéo
foram realizados em duplicata, para ambas as amostras, permitindo a avaliacdo de
possiveis erros durante o processamento das mesmas. Assim, 0S ensaios
aconteceram com as amostras nomeadas conforme descrito na Tabela .
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Tabela | - Ensaios para determinagéo da distribuicdo granulométrica (amostras tais quais (A) e duplicatas (B))

______________ . Amostral : Amostrall
(AL) L 1-A(TQl) P 2-A(TQl)
______________ : 1-B(DUP) : 2-B(DUP)
(PA) 1-A (TQL) 2-A (TQL)
______________ . .1-B(DUP) : 2-B(DUP)
(@an 1-A(TQL) | 2-A(TQL)

1-B(DUP) | 2-B(DUP)

[
.............. L L LT T T
1 .

2.4.1 Determinacdo da distribuicdo granulométrica

Para determinar a distribuicdo granulométrica foi utilizado um peneirador suspenso
vibratorio. Todos os ensaios foram realizados a Uumido e o conjunto de peneiras
utilizadas seguiu a série Tyler, de 420 a 38 ym, incrementado com a peneira de
abertura de 44 ym. Durante os ensaios houve atencdo para que as massas retidas
ndo ultrapassassem a maxima indicada para cada peneira e 0s mesmos tiveram
duracédo de 10 minutos.

Apoés o0s ensaios, as amostras foram filtradas, pesadas e secadas. Em seguida foi
realizado o ensaio em duplicata para cada uma destas. Os resultados obtidos foram
entdo inseridos em uma planilha e os percentuais para passsante acumulado, em
cada faixa, foram calculados e plotados em um grafico “Abertura vs. % Passante
acumulado”.

2.4.2 Determinacdo da composi¢cdo quimica

Para determinar a composicdo quimica das amostras foi utilizada a técnica de
fluorescéncia de raios-X a partir de pastilha fundida do material a ser analisado. As
amostras foram preparadas e encaminhadas ao laboratorio fisico-quimico da Anglo
American para analise de % Fe (percentual de ferro), % SiO:z (percentual de silica),
% Al203 (percentual de alumina) e % P (percentual de fosforo).

2.4.3 Andlises estatisticas

As andlises e comparativos estatisticos foram conduzidos utilizando o software
Minitab. Um estudo de medida foi utilizado para uma comparacéo estatistica entre
amostras | e Il e também entre as amostras tais quais (TQL) e duplicatas (DUP).

3 RESULTADOS E DISCUSSOES
Os resultados obtidos nos ensaios de caracterizagdo das amostras foram entao

acrescidos de analises estatisticas, possibilitando uma maior compreensao das
diferencas entre elas.
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3.1 Andlise da distribuicdo granulométrica

A partir dos ensaios para determinacdo da distribuicdo granulométrica foram obtidas
as curvas apresentadas nas Figuras 8 e 9.
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Figura 8 — Curvas de distribuicdo granulométrica obtidas a partir dos ensaios utilizando diferentes métodos
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Figura 9 — Curvas de distribuicdo granulométrica agrupadas

As curvas mostram que as amostras, no geral, apresentam 0 mesmo
comportamento. Porém realizou-se um comparativo intergrupos e intragrupos para
checar possiveis diferencas estatisticas existentes. Para facilitar a investigacao,
plotou-se um grafico do tipo boxplot, buscando identificar em que faixa
granulométrica e para qual grupo ocorria maior dispersdo das medidas, conforme
Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada..
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Figura 10 — Boxplot dos resultados obtidos por faixa granulométrica e grupo

Observou-se que o0 grupo que continha os resultados com maior dispersdo era o
grupo das amostras que foram obtidas de forma aleatéria. Além disso a faixa
granulométrica correspondente ao material passante acumulado em 106 um era
aquela que também possuia a maior dispersdo dos dados obtidos. Esta abertura foi
tomada entdo como referéncia para conducdo das analises intragrupos. Conduzindo
um estudo de avaliacdo de medidas, constatou-se que grande parte da variagao
atribuida a faixa granulométrica de 106 um era devido a um problema de
reprodutibilidade, ou seja, as amostras retiradas de dentro de cada grupo
apresentavam diferencas para a faixa granulométrica considerada, Figura 11.
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Figura 11 — Resultados andlise intragrupos para a abertura = 106 micrémetros

As amostras obtidas pelo método de quarteamento em carrossel apresentaram
variagdo pouco significativa. Apesar das variabilidades encontradas, com mais
destaque para o método aleatdrio e de pilha alongada, ndo se pode, ao nivel de 99%
de confianca afirmar que existem diferencas entre os métodos utilizados, segundo
as consideracdes tomadas acima, Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada..
Assim, o fato da amostragem aleatéria ndo apresentar parametros tao discrepantes
dos demais métodos, quanto intuitivamente seriam apontados, deve estar
relacionado a granulometria fina do material e homogeneidade da amostra primaria.

Em termos de uma analise intergrupos, foi utilizado um gréafico de correlacdo entre
as amostras tais quais (A) e suas respectivas duplicatas (B). Todos os resultados
foram considerados com boa correlagéo, inferindo que ndo houve problemas que
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poderiam trazer prejuizos a interpretacdo dos resultados obtidos durante a
realizacdo dos ensaios e posterior comparacdo entre os métodos, Erro! Fonte de
referéncia ndo encontrada..
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Figura 12 — Teste de normalidade e resultado estatistico considerando uma anélise ANOVA com hip6tese nula
de diferencas entre as amostras.

Correlacao entre TQL vs DUP
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Figura 13 — Correlacéo entre os dados obtidos considerando % passante acumulado nas aberturas das peneiras
utilizadas.

3.2 Anélise da composi¢do quimica

Para facilitar a investigacdo, plotou-se um grafico do tipo boxplot buscando

identificar para quais elementos quimicos e para qual grupo ocorria maior dispersao
das medidas, Figura 14.
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Boxplot of %Fe Boxplot of %Si02

474

.

%lfe
&
%502

AL PA Qr AL PA qr

Boxplot of %AI203 Boxplot of %P

o 007 —e—

0016
-
S 050
-
#
0015
- .! “
0.4 — 0.014
AL PA Qr

AL PA QT

%p

Figura 14 — Boxplot dos resultados obtidos para composicao quimica de todas as amostras obtidas.

Por meio de tal gréfico, foi possivel perceber que o método de amostragem aleatério
apresentou grande variabilidade em termos de % Fe e % SiO2. Além disso, pode-se
notar diferencas significativas entre os valores de % Al203 % e % P do método de
amostragem aleatéria quando comparado aos demais.

A analise de variancia conduzida, apos o resultado positivo de normalidade dos
dados, constatou que, de fato, existem evidéncias de diferencas a um nivel de
confianca de 99 % considerando o percentual de Al2Os e o percentual de P, para os
métodos avaliados, Figura 15, sendo o método de amostragem aleatéria (AL) o
anico que se diferenciou dos demais.

Do the means differ? Do the means differ?
0,01 0,05 >04 0 005 01 >0,5
Yﬁ. No Yes No

P = 0,000 P = 0,007
Differences among the means are significant (p < 0,01). Differences among the means are signfiicant (p < 0,05).

Means Comparison Chart Means Comparison Chart
Red intervals that do not overlap differ. Red intervals that do not overiap differ.

PA{ ————— mw -
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0,40 0,45 0,50 0,55 0,60 0,014 0,015 0,016 0,017

Figura 15 — Gréfico a esquerda: existéncia de evidéncias de diferenca a um nivel de 99% de confianga para
percentual de alumina. Da mesma forma, a direita, para percentual de fésforo.
A obtencédo de diferencas apenas em termos de percentual de alumina e fésforo,
nao seguida por diferencas significativas nos demais parametros, pode estar
relacionada a faixa granulométrica em que estes compostos/elementos estao
associados. E de conhecimento prévio que tal minério apresenta maiores teores de
alumina e foésforo nas fracbes granulométricas abaixo de 38 uym. Assim, como a
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analise de distribuicdo granulométrica incluiu a quantificacdo de fracdes inferiores a
tal valor, possiveis variagcbes na distribuicdo interna de tal fracdo acabaram né&o
constatadas pelas andlises estatisticas da granulometria. Dessa forma, acredita-se
gue em trabalhos futuros, incluindo testes em cyclosizer ou granulémetro a laser, as
diferencas entre amostras apresentadas nas analises quimicas serao
acompanhadas por diferencas também na granulometria.

3 CONCLUSAO

Por meio de tal trabalho, foi possivel constatar, portanto, que o método de
amostragem aleatoria ndo pode ser considerado como um método adequado para
promover a representatividade do material amostrado. Apesar de, quanto a
distribuicdo granulométrica, ndo serem constatadas diferencas estatisticas entre os
métodos, notou-se uma grande variabilidade principalmente para as amostras
obtidas pelo método de amostragem aleatdrio. J& em funcdo da composicao
quimica, foi possivel confirmar estatisticamente a ineficiéncia do mesmo. Pode-se
notar também que a amostragem por quarteador rotativo do tipo carrossel, método
este adotado pela empresa, foi 0 que apresentou os menores valores de variancia,
permitindo a obtenc¢&o de resultados de caracterizagdo mais confidveis. Tal estudo
confirma a importancia de um sistema de amostragem adequado, além de
demonstrar que a Anglo American vem seguindo as melhores préticas industriais
vigentes.
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