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Resumo
Esse estudo tem por objetivo desenvolver uma metodologia robusta, sensivel e de facil
aplicacdo no controle da eficiéncia de cominuicdo dos moinhos de pulverizacdo. Esta
metodologia é usada em laboratérios de analise quimica de minério de ferro para garantir
uma distribuicdo granulométrica minima adequada para as andlises quimicas por
Espectrometria de Fluorescéncia de Raios—X (FRX) via pastilha prensada, evitando desvios
na andlise quimica. O principio do estudo est4 no uso de padrées de minério de ferro que
permitem observar alteracées mecéanicas nos moinhos capazes de provocar a diminui¢do da
eficiéncia de cominuigdo com o tempo ou apos manutencdes e reformas. Os padrdes foram
confeccionados a partir de uma amostra “in” natura de itabirito duro com alta dureza pelas
etapas de britagem, secagem, moagem e divisbes sucessivas até se obter por¢des de 100 g
de material entre 1 mm a 0,25 mm. A avaliacdo do comparativo da analise granulométrica
por peneiramento a umido de 100 g de amostras do padréo pulverizado por 2 minutos entre
moinhos com e sem problemas mecanicos, detectou diferenca significativa nas peneiras
avaliadas (0,15mm; 0,206mm; 0,075mm, 0,045mm; 0,038 e -0,038mm). Esse problema nédo
era detectado pelo método de controle antigo dos moinhos. Também foi observado na
analise quimica por FRX —pastilha prensada que os resultados provenientes do moinho com
problemas mecanicos apresentaram um vicio relativo médio de 2,3 %. Assim, pelo uso
método desenvolvido € possivel verificar problemas na pulverizacdo dos moinhos.
Aumentando a confiabilidade e sensibilidade na verificagdo do grau de pulverizagéo.
Palavras-chave : Fluorescéncia de raios-X; Pastilha prensada; Minério de ferro; Moinho de
pulverizacéo.

EFFICIENCY CONTROL OF COMMINUTION IN THE VIBRATION MILL OF IRON ORE’'S
LABORATORIES THROUGH THE USE OF HARD ITABIRATE STAN DARDS

Abstract
This study has the objective to develop a robust, sensitive and easy methodology to control in the
efficiency of the comminution of the vibrating mills. This methodology is used in laboratories for
chemical analysis of iron ore to ensure an appropriate size distribution for chemical analysis by X-ray
fluorescence spectrometry — FRX by pressed disc and avoiding bias in chemical analysis. The
principle of this study is the use of standards’ iron ore in which mechanical problems can be observed
in vibration mills capable of causing the decrease of the efficiency of comminution with time or after
maintenance and repairing. The standards were prepared from a sample "in" nature of hard itabirate
with high hardness through the steps of crushing, drying, milling and divisions to obtain successive
portions of 100 g of material from 1 mm to 0.25 mm . An comparative of the size distribution by the wet
sieving of 100 g of standards samples powdered for 2 minutes in mills with and without mechanical
problems, found a significant difference in evaluated sieves (0.15 mm, 0.106 mm, 0.075 mm, 0.045
mm; 0.038 and -0.038 mm). This problem was not detected by the old method of vibration mills’
control. It was also observed in chemical analysis by FRX-pressed disc that results from the mill with
mechanical problems had a mean relative bias of 2.3%. Thus, the method developed is used to check
problems in the pulverized mills, increasing reliability and sensitivity in the verification of the level of
pulverization.
Key words: X-ray fluorescence; Pressed disc; Iron ore; Vibrating mill.
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1 INTRODUCAO

A composicdo quimica das amostras de producdo e carregamento de minério
de ferro em diversos laboratérios da Vale € determinada via Fluorescéncia de
Raios-X — FRX por pastilha prensada devido ao rapido tempo de resposta e baixo
custo quando comparada a pastilha fundida.

A condicéo ideal para a execucao das analises por FRX, via pos prensados,
exige uma pastilha compacta e homogénea, que s6 € atingida quando a amostra é
pulverizada até um determinado grau de pulverizacdo. Normalmente, o tempo de
pulverizacdo necessario para atingir este grau € inviavel na préatica e a alternativa
passa a ser a ado¢ao de um tempo cujo impacto no resultado seja aceitavel. Assim,
as condi¢des dos moinhos tém papel preponderante na obtencao de bons resultados
analiticos e, por estar em uma “faixa de instabilidade” em relagcdo ao grau de
pulverizacdo, € de se esperar que qualquer desvio no funcionamento de um moinho
venha causar variacdes nesses resultados. Assim, a precisdo da técnica analitica é
altamente dependente das etapas de preparagcdao da amostra, principalmente da
qualidade da pulverizacdo.?

Estudos demonstram que a intensidade de energia detectada pelo
equipamento de FRX, apds a pastilha prensada ser irradiada, varia com o grau de
cominuicdo da amostra, tendendo a estabilidade a medida que a amostra se torna
mais finamente cominuida. Essa tendéncia varia de elemento para elemento. Em
teste de definicdo de tempo de pulverizacdo, alguns elementos néo atingiram boa
estabilizacdo, em termos de intensidade, mesmo em tempos proximos a 30 minutos
de pulverizacdo. O tempo de pulverizagdo adotado no laboratério de 1,5 minutos a
2 minutos é mais adequado a rotina de preparacdo em relacdo ao custo/beneficio.
Porém, ndo € o melhor tempo em relagdo a cominuicdo da amostra. O tempo de
pulverizacdo escolhido pelo laboratério € uma condicdo analitica definida, que nao
pode ser alterada pelos laboratoristas, pois a sua alteracdo pode implicar em
mudancas na intensidade de leitura, ja que o grau de pulverizacdo ndo se encontra
no nivel da estabilidade desejada.

Para as analises via Umida, como determinacéo de silica, ferro total, 6xido de
ferro Il e outras, as normas estabelecem que a granulometria do material deve estar
abaixo de 0,106 mm. Caso contrario, o procedimento de abertura da amostra fica
muito prejudicado, podendo causar erros no resultado final do ensaio.

O controle atual da eficiéncia dos moinhos de pulverizacdo nos laboratérios
da Vale séo, em geral, realizados com amostras de rotina e preparadas por etapas
de reducdo e cominuicdo até se obter uma massa representativa de 60 g com
granulometria inferior a 1 mm. Em seguida, o material € pulverizado por dois minutos
em moinhos de pulverizagcdo. De cada porcao pulverizada é retirada uma massa de
20 g para ser novamente moida por mais dois minutos no mesmo moinho. A porcéo
de minério, ap0s a segunda pulverizacdo, encontra-se numa granulometria abaixo
de -0,045 mm e, em seguida, é transferida para um molde de aluminio e prensada a
200 kN. A pastilha formada é analisada em uma curva de calibragcdo exclusiva para
cada tipo de minério de ferro, a qual foi confeccionada com amostra de
caracteristicas geoldgicas semelhantes e provenientes da respectiva mina. Esse fato
possibilita minimizar interferéncias analiticas como efeito mineralogico,
granulométrico, de ligacdo quimica e de efeito matriz, melhorando a qualidade dos
resultados. Para que os moinhos estejam conformes e aprovados para uso na rotina,
a granulometria da porcéo teste deve estar 100% abaixo de 0,075 mm e ter, no
maximo, 5% em massa retida na peneira de 0,045 mm. Caso contrario, o



equipamento deve ser retirado de uso e feita a verificacdo da parte mecéanica do
equipamento, bem como da massa dos corpos moedores.

Baseando-se nessa premissa, pode-se afirmar que a qualidade das analises
via FRX com pastilha prensada € dependente de um bom funcionamento dos
moinhos de pulverizacdo, pois qualquer variacdo de funcionamento pode implicar
em alteracdo de resultados. Varios fatores podem afetar a eficiéncia de pulverizacao
das amostras, como, por exemplo, problemas mecéanicos nas molas do moinho,
alteracdo da vibracao por outros motivos, desregulagem do tempo de pulverizacao,
panelas e corpos moedores com massa fora da faixa de aceitacao.
Consequentemente, uma pastilha prensada confeccionada com uma porgao de
minério de ferro que néo foi pulverizada o suficiente pode ocasionar erros nos
resultados quimicos, principalmente para os elementos de maior interesse como, por
exemplo, ferro total e silica. Geralmente, quando a amostra ndo estd bem
pulverizada, ocorre migracdo dos grdos maiores de silica para a superficie da
pastilha gerando a tendéncia de se obter resultado maior que o real para silica e
menor para ferro. Isso se deve ao fato do quartzo ser mais dificil de pulverizar que
outros minerais. Desta forma, conclui-se ser necessario o controle do grau de
cominuicdo dos moinhos de pulverizacdo através de procedimentos como, por
exemplo, a andlise granulométrica de amostras pulverizadas.

Recentemente, mesmo com o controle do grau de pulverizacdo dos moinhos,
observou-se que falhas podem acontecer na verificagdo dos equipamentos e
aprovar um moinho apesar dele ndo estar adequado para uso. Na Figura 1 é
apresentada a carta de acompanhamento do grau de pulverizacdo dos moinhos 1 e
2 e pode-se observar que a curva granulométrica de ambos 0s moinhos é
praticamente a mesma. No entanto, na Figura 2 € apresentada a carta de
acompanhamento da silica para um sinter feed, na qual as pastilhas do material de
referéncia interno foram analisadas por FRX na mesma curva de calibracdo. Essas
pastilhas foram confeccionadas a partir de pulverizagbes feitas nos moinhos 1 e 2,
utilizando a mesma panela, anel e tarugo.

Observa-se pela carta de acompanhamento do material de referéncia
(Figura 2), que os resultados das analises de silica do moinho 1 séo
tendenciosamente maiores que as do moinho 3 ao longo do tempo, apresentando
um viés relativo de 2,3% para a SiO, ou um viés absoluto de 0,0%.
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Figura 1 - Distribuicdo granulométrica de uma amostra de controle pelo método atual, apés 2
minutos de pulverizacdo no moinho.



Carta de Controle para a Analise de SiO2 por FRX-pastilha prensada
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Figura 2 — Carta de Acompanhamento do padrao de sinter feed para o elemento SiO, pulverizado
nos moinhos de pulverizacdo 1 e 2 conforme rotina (20 g durante 2 minutos).

O Viés Relativo é calculado de acordo com a Equacéao 1:
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» Certificado - Valor de referéncia do padrao de SiO, mostrado na Figura 2;
e Leitura do padrao de SiO; pulverizado no moinho 1 e mostrado na Figura 2;
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Caso os moinhos ou o0s corpos moedores estivessem adequados para uso, o
esperado era que as sequéncias de resultados mostradas na carta do moinho 1 e 2
se entrelacassem ao longo do tempo, pois sé haveria erros aleatorios. Portanto,
conclui-se que provavelmente um dos dois moinhos néo estava adequado para uso,
mesmo estando conforme pelos critérios de controle da pulverizagdo. Fatos como
esse mostram que o procedimento para controle do grau de cominuicdo € pouco
sensivel em relacdo a pequenas alteracdes no funcionamento dos moinhos, ou seja,
a alteracdo no grau de pulverizagdo provoca alteracdes nos resultados analiticos
antes de ser detectado pelo procedimento de controle.

Este trabalho pretende estudar e propor critérios mais eficazes para o controle
do grau de cominuicdo dos moinhos de pulverizacdo de forma a garantir a eficiéncia
dos moinhos e o grau de cominuicdo adequado para as analises por FRX via
pastilha prensada. Para isso, devera confeccionar e implementar padrdes de
controle de com maior sensibilidade ao grau de cominuicdo dos moinhos de
pulverizacdo, garantindo uma distribuicdo granulométrica adequada para as analises
por FRX via pastilha prensada.



2 MATERIAIS E METODOS

Avaliando o procedimento de controle atual do grau de pulveriza¢do, conclui-
se que a sua baixa sensibilidade estd associada ao processo de medicdo
granulométrica, pois a retencdo de material ocorre apenas na ultima peneira do
conjunto (0,045 mm) e em pequena quantidade uma vez que a massa inicial
também é pequena. Para esse grau de cominuicdo, a possibilidade de aumentar a
massa de alimentacdo das peneiras foi descartada, porque no peneiramento a
umido de materiais finamente cominuidos, o aumento da massa dificultaria o
peneiramento e diminuiria a sua eficiéncia devido ao acumulo de material e vedacao
das peneiras de malhas mais finas. Uma alternativa simples e viavel seria criar um
procedimento em que a massa peneirada ficasse distribuida nas peneiras. Nessa
condicdo, a massa de alimentacdo das peneiras poderia ser aumentada sem
prejudicar a eficiéncia do peneiramento e, como ganho, a distribuicdo granulométrica
ficaria mais sensivel as variacdes de eficiéncia dos moinhos.

Para melhorar a distribuicdo granulométrica, optou-se por escolher uma
amostra de dificil cominuicdo e aumentar a massa de amostra a ser pulverizada por
dois minutos. Para que a distribuicdo granulométrica ficasse dependente apenas da
eficiéncia dos moinhos, optou-se por estreitar a faixa granulométrica da amostra a
ser pulverizada e compor padrdes de controle com particulas de distribuicdo
granulométrica entre 1 mm a 0,25 mm. Assim, decidiu-se escolher uma amostra de
Itabirito duro com alto valor de WI (work index), para ser utilizado na preparacao do
material de referéncia para controle da eficiéncia dos moinhos. Esse padrdo tera
uma massa de 100 g e pelo novo método de controle proposto a massa sera
pulverizada por dois minutos e peneirada a umido considerando o set de peneiras de
0,15 mm, 0,106 mm, 0,075 mm, 0,045 mm; 0,038 mm e -0,038 mm.

2.1 Preparacéao do Padrao

O padrao foi confeccionado conforme as etapas descritas abaixo:

* britagem de toda a amostra de itabirito duro da mina a 31,5 mm e depois a
12,5 mm,;

* secagem de toda a amostra em estufa térmica durante 24 horas;

» subdivisdo do material em aliquotas de 3 kg em RSD de 120 kg (divisor rotativo
de amostra);

e cominuicdo sequencialmente da massa de 3 kg nos moinhos de 4,0 mm por
2 vezes e no de 1,0 mm por 1 vez;

* repeticdo do passo 4 até que toda a massa esteja cominuida a 1,0 mm;

» divisdo da massa total em amostras de 600 a 700 gramas no RSD de 12 kg
(divisor de carrossel);

* peneiramento a seco das massas divididas no conjunto de peneiras série micro
(2,0 mm, 0,50 mm, 0,25 mm, fundo coletor) por 5 minutos.

e separacdo da massa retida nas peneiras (1,0 mm, 0,50 mm, 0,25 mm), e
descartar o passante;

* repeticdo do procedimento até que toda a massa esteja peneirada;

* pesagem de cada massa retida e estabelecimento das massas para composi¢cao
das amostras-padréao;

* homogeneizagdo das massas de cada uma das faixas de utlizacdo
separadamente no RSD de 12 kg (divisor rotativo de carrossel);



* abertura de uma matriz com altura de 8mm a 10mm para cada fragcdo de 1,0 mm,
0,50 mm e 0,25 mm) e compor uma amostra padrdo com massa de 100 + 2 g,
retirando no minimo 30 incrementos com a pa n°2 ® de cada fracéo; e

* armazenagem em pacotinho fechados e identificados com numeragéao de acordo
com a ordem de confeccéo.

3.2 Validacao do Padréo

ApoOs a confeccdo do padréao foi necessario valida-lo, isto €, definir quais os
novos critérios de aceitacdo ou perfil granulométrico para os padrbes de itabirito
duro, apds a etapa de cominuicdo no moinho de pulverizacédo, pois como os padrdes
antigos e o desenvolvido apresentam caracteristicas diferentes, irdo apresentar
limites de aprovacdo também diferentes. Os novos padrées foram validados
conforme roteiro abaixo:

» selecionados 35 padrbes de controle de modo aleat6rio

« selecionada uma panela que esteja com seus corpos moedores novos dentro dos
limites aceitaveis.

* pulverizagédo dos padrdes de controle no moinho 2. Obs.: As amostras devem ser
cominuidas na mesma panela, lavada apo0s cada pulverizacao e preparadas pelo
mesmo operador;

« peneiramento a Umido® das massas de cada amostra padrdo no conjunto de
peneiras série micro (0,15 mm, 0,106 mm, 0,075 mm, 0,045 mm, 0,038 mm e -
0,038 mm);

* repeticdo das etapas 2, 3 e 4 pela pulverizacao de 3 padrdes de controle para no
moinho 1 para analise comparativa entre os moinhos com e sem problema; e

» realizacdo de estudo estatistico e definicdo dos critérios ou limites de aceitacéo
para aprovacdo do perfil granulométrico da amostra padrdao apos sua
pulverizacao.

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 1 s&o apresentados os resultados em replicata do perfil
granulométrico obtido para cada moinho com os padrdes de controle confeccionados
conforme a metodologia descrita no item 3.1 deste relatério. Os padrées de
100 + 2 g foram cominuidos por 2 minutos. Observa-se, tanto pela Tabela 1, quanto
pela Figura 02, que o perfil granulométrico obtido pelo moinho 1 é diferente dos
demais. De acordo com os resultados, a eficiéncia de pulverizagdo do moinho 1 é
bem inferior aos demais, justificando a diferenca constante na silica, conforme
mostrado na Figura 03. Essa discrepancia entre os moinhos foi possivel ser
verificada porque o novo padrao confeccionado é mais sensivel, ou seja, mais dificil
de ser cominuido. Logo, caso 0 equipamento ndo esteja 100 % nas condicdes de
operacdo, ndo se obterd o grau de pulverizacdo adequado para a andlise quimica.
Neste caso especifico, 0 moinho 1 foi retirado de uso e encaminhado a manutencao,
sendo realmente constatado que uma das molas estava com avaria.



Tabela 1 — Perfil Granulométrico obtido no moinho 1 e 2 para os novos padrées confeccionados de
controle de pulverizagéo

Analise granulométrica (% retido acumulado) - Peneiramento a umido
SEQUENCIA IDENTIFICAGAO 0,15mm | 0,106mm | 0,075mm (0,045mm|0,038mm | Pass. | Fech.
1 Padran de Controle A no Moinho 1 0.5 .6 32 10,3 144 A4 100,0
2 FPadrio de Controle B no koinho 1 0.4 3.4 7.0 10,9 152 62,5 100,0
3 Padrdo de Controle Cno kMoinho 1 0,2 46 69 12,3 9.1 68,3 100,0
1 Padran de Controle A no Moinho 2 0,0 0,0 nn 51 6.5 2.4 100,0
2 FPadrio de Controle B no Moinho 2 0,0 0,0 1,2 4.4 33 91,1 100,0
3 Padrdo de Controle Cno Moinho 2 0,0 0,0 k] 3.1 7.6 293 100,0
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Figura 3 — Distribuicdo granulométrica do novo padrédo de de controle de itabirito duro apds 2 minutos
de pulverizacéo no moinho.

O limite de aceitacédo para aprovar ou reprovar o grau de eficiéncia do moinho
foi definido pelo passante da fracdo 0,075 mm e calculado pela equagcdo com um
grau de confianca de 99,73%, pois pelo histograma mostrado na Figura 4 a
distribuicdo do -0,075 mm de varias amostras pulverizadas segue uma distribuicdo
normal. Assim, para os novos padrbes de controle de pulverizacédo, foi definido
estatisticamente que o equipamento estara conforme para uso caso 0 passante -
0,075 mm do padréo pulverizado seja maior que 98,0%.

LM =M, -30 2

LM — Limite minimo de aceitagdo do padrdo para o percentual passante na
fracéo -0,075 mm,;

* M, — Média do percentual passante na fragdo -0,075 mm dos padrdes de
controle pulverizado nos moinhos 2 e 3 mostrados na Figura 4;

» 0 — Desvio Padrao do percentual passante na fracao -0,075 mm dos padrbes
de controle pulverizado nos moinhos 2 e 3 mostrados na Figura 4;



Conclui-se entdo que os padrdes de controle do grau de pulverizacdo dos
moinhos sdo mais eficazes e confiaveis. Portanto, o novo padrdo confeccionado
pode ser uso em rotina.

Histogram do Passante do 0,075 do Padrao de Itabirito Duro
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Figura 4 — Histograma do Passante de 0,075 mm referente ao padrdo de controle itabirito duro
pulverizado por 2 minutos.

5 CONCLUSAO

Verificou-se que a nova metodologia de controle de pulverizagdo aumentou a
confiabilidade de verificacdo do grau de pulverizacdo dos moinhos por meio de um
procedimento mais robusto e eficaz com uso de um padrdo de minério com maior
grau de dureza. Isto garante que a amostra pulverizada estara com uma distribuicédo
granulométrica adequada para a realizacdo de ensaios via FRX pastilha prensada e
via Umida, evitando possiveis erros na execuc¢ao de analises quimicas.
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