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RESUMO

Para qualquer tipo de investigagdo feita acerca de uma ocorréncia ou
processamento mineral, uma atividade € imprescindivel: a amostragem. Ela surge
da necessidade de se conhecerem caracteristicas de uma populagéo através de um
lote de massa consideravelmente reduzida (amostra). Para que a aliquota seja
considerada representativa e confiavel, os erros devem ser evitados. Porém, ainda
gue se considerem todos 0s erros operacionais como inexistentes, ha um erro que
sempre estarq presente: o erro fundamental. Este surge pela caracteristica da
ocorréncia mineral, que em geral se apresenta de uma maneira heterogénea nas
reservas. Este estudo visa determinar o desvio padrdao do erro fundamental de
amostragem da reserva de itabirito da Samarco Mineracdo S/A, localizada no
guadrilatero ferrifero de Minas Gerais e constituida por aproximadamente 40% de
ferro. Para tal, utilizou-se um método de composicdo amostral com fragmentos
aleatorios, chamado de teste de heterogeneidade. O valor de desvio padrédo
encontrado, bem abaixo do recomendado pela bibliografia para o processo, permitiu
uma proposicao de um novo protocolo a ser utilizado nos laboratérios da empresa.

PALAVRAS-CHAVE: amostragem; heterogeneidade; protocolo; itabirito.
ABSTRACT

For any kind of research about an occurrence or mineral processing, an activity is
essential: the sampling. And it arises from the necessity of knowing the
characteristics of a population through a batch of mass considerably reduced
(sample). For the aliquot to be considered as representative and reliable, the errors
must be avoided. However, even if all the operational errors are taken as non-
existent, there is one error that it will be always present: the fundamental error. This
appears because the characteristic of the mineral occurrence which, in general,
presents itself heterogeneously in the mineral reserves. This paper aims to determine
the standard deviation of sampling’s fundamental error in the itabirite’s reserve of
Samarco Mineracao S/A. The mine consists of approximately 40% of iron and it is
located at the Quadrilatero Ferrifero, in the State of Minas Gerais, Brazil. For the
analysis we have used a sampling composition method with random fragments that
is called heterogeneity test. The standard deviation value found was much lower than
those recommended by technical literature that we followed. This results allowed a
proposition of a new protocol to be used in the Samarco Company laboratories.
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1. INTRODUCAO

Rotineiramente nos encontramos em situagdes em que necessitamos de
informacdes sobre uma determinada populacdo. Muitas vezes, porém, a populagcéao
sobre a qual se busca dados é muito grande e nesse caso uma atividade é
imprescindivel: a amostragem. A amostragem € a reducao do numero de individuos
de uma populagao, de modo que os dados coletados neste grupo menor possam ser
relacionados com aquele, dentro de uma margem de erro, chamada de variancia.
Para se obterem informagBes confiaveis, € fundamental buscar sempre reduzir os
erros envolvidos na amostragem.

Quando temos uma variancia igual a zero, dizemos que nossa populacdo é
homogénea. Isso acontece quando todos os individuos se comportam da mesma
maneira. Este comportamento, porém, € raramente observado, € na mineragao nao
é diferente.

Ao trabalharmos em laborat6rio com determinado lote de uma amostra mineral, sdo
facilmente observadas diferencas de composicéo entre seus fragmentos, como cor,
forma, tamanho etc. Essas diferencas fazem parte da natureza da espécie mineral.
Ainda que se tomem todos os cuidados devidos a fim de eliminarem erros
operacionais da amostragem, a heterogeneidade sempre vai existir. Este estudo visa
calcular o erro devido a heterogeneidade constitucional para um minério de ferro da
Samarco Mineracdo S/A e discutir novos procedimentos de amostragem, com
possibilidade de reducado de custos e garantia de qualidade nos testes.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Fazer um determinado levantamento estatistico de uma populacdo muitas vezes é
complicado. Quando temos em m&os um nuamero pequeno de individuos, uma
simples contagem de ocorréncias nos fornece os dados que necessitamos. Porém,
em grande parte dos casos, existe uma impossibilidade ou inviabilidade de
trabalharmos com todos os individuos de uma populacdo. Nesse caso, a
amostragem é a ferramenta que faz com que seja possivel o levantamento dos
dados. A amostragem € a reducdo do numero de individuos de uma populacao, de
modo que os dados coletados neste grupo menor possam ser relacionados com
aguele, dentro de uma margem de erro, chamada de variancia. Considerando um
processo de selecdo que garanta a representatividade da amostra (amostra nao
enviesada), quanto mais proxima de zero for a variancia dos dados amostrais, mais
confiavel sera a inferéncia entre as informacgdes da populagdo e do amostrado. Caso
contrario, teremos uma populacdo cada vez mais heterogénea.

2.1. A heterogeneidade constitucional

Ao tomarmos em um laboratorio uma por¢do de massa de um determinado minério,
é facil notar, a olho nu ou microscépio otico, diferencas caracteristicas entre 0s
fragmentos que o compdem. Essas diferencas sdo geradas pela heterogeneidade
constitucional do minério. Segundo Koyama (2009), “a heterogeneidade
constitucional (CH,) se baseia nas propriedades fundamentais dos fragmentos de
um lote, quando observados individualmente”. Ainda segundo o autor, “pode-se
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definir que a heterogeneidade constitucional (CH; ) de um lote L é um valor relativo e
adimensional definido pela variancia das heterogeneidades h;, dos N fragmentos
F; que compdem o lote:

2
(ai-ap)* M
Z 2

aj, Mj,

CHy, = s*(h;) = Np X; (1)

Onde:

a; € o teor de ferro de um fragmento;

a; € o teor de ferro do lote ao qual pertence este fragmento;
M; é a massa deste fragmento;

M, é a massa do lote ao qual pertence este fragmento.

Encontra-se uma dificuldade muito grande na utilizacdo da Equacéo (1), tendo em
vista que na maioria dos casos o numero de fragmentos é muito grande. Assim,
Pitard (1993 apud KOYAMA, 2009), sugere um método indireto de estimativa do
fator constante de heterogeneidade constitucional. Este consiste em uma coleta
aleatédria de fragmentos de uma amostra mineral de uma determinada granulometria,
compondo-se um numero determinado de lotes. A estimativa do fator constante de
heterogeneidade constitucional, EST IH,, é dada a partir de aproximacdes feitas da
equacao do fator constante de heterogeneidade constitucional:

IH, = clfgd? (2)

Onde:

c é o fator mineralogia;

[ é o fator liberacéo;

f é o fator forma;

g € o fator granulometria e

d é o didametro das particulas.

O EST IH, é entdo apresentado como:

_ (aq_aQ)Z M_é
EST IH, = gz—aé e

3)
Onde:

g € o fator granulometria. Para este estudo, utilizou-se g = 0,55 (materiais
calibrados, provenientes de duas telas consecutivas de um peneiramento, como
sugerido por Gy);

aq € o teor de ferro do lote;

M, € a massa do lote;

ap, € a media ponderada do teor de ferro para todas as amostras de uma faixa

granulométrica;
M, € a soma das massas de todas as amostras de uma faixa granulométrica.

Observa-se que, diferentemente do CH;, o EST IH,; possui dimensdo de massa.

Ainda segundo Pitard (1993), o método indireto de estimativa do fator constante de
heterogeneidade constitucional permite relacionar o EST IH, com o diametro
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nominal de uma fragdo granulométrica. O didmetro nominal é dado pela Equagéo

(4), a sequir:
g =’ [didd (4)

Em que d1 e d2 séo as aberturas nominais consecutivas de duas peneiras utilizadas
em um peneiramento.

Os valores encontrados para o EST IH;, podem ser entdo aplicados para calcular a
variancia do erro fundamental s2;; para diferentes didmetros nominais, de acordo
com a formula de Gy (1998):

shor = (5= 30) 11 (5)

Em que Mg é a massa de uma aliquota retirada de uma amostra de massa M;. Para
o valor de IH|, utilizou-se o encontrado para o EST IH;, como proposto pelo Teste
de Heterogeneidade. Assim, é possivel calcular o desvio padrdo do erro
fundamental, sgs.

3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Escolha das faixas granulométricas para procedimento de composic¢ao de
lotes

O tipo de minério escolhido para a realizacdo do teste de heterogeneidade foi o
denominado Itabirito Anfibolitico Martitico (IAM), da mina de Alegria Sul. O motivo da
escolha se deu pela participacdo deste tipo na reserva da Samarco
(aproximadamente 25%) e a disponibilidade de amostras no galpao de testemunhos
da empresa. Além disso, respeitou-se a proporcdo das diferentes compacidades
(compacto, semi-compacto, friavel 1, friavel 2 e friavel 3) no momento da
composicao.

O procedimento pratico consistiu na formacédo de lotes amostrais, com fragmentos
coletados aleatoriamente dos compostos de IAM Sul, em faixas granulométricas
diferentes. No total, formaram-se 30 lotes em 3 faixas granulométricas. Pitard (1993),
recomenda que para minerais de teores maiores seja utilizado um numero de
fragmentos n > 50, por lote. Além disso, estipulou-se que a menor massa de um lote
fosse de 5g, massa minima necessaria para realizacdo da andlise quimica. Para as
faixas com fragmentos maiores do que 3,4mm, utilizou-se 50 fragmentos para
composicao do lote. Para faixas com fragmentos de menor dimensao, optou-se por
coletar um namero maior, tendo em vista a massa limitante de 5g. O numero de
fragmentos totais n em cada faixa granulométrica para realizacédo de coleta deve ser
de pelo menos dez vezes o numero de lotes p multiplicado pelo numero de
fragmentos Q, por grupo:

n > 10Qp (6)
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As faixas granulométricas foram escolhidas ante a disponibilidade de massa do
material no galpdo da Samarco, em que o maximo disponivel para uma mesma
compacidade foi de 200 kg. A principio, trabalhou-se com duas opc¢les de
distribuicdo granulométrica, em que aquela chamada de Opc¢ao 1 abrangia intervalos
maiores de tamanho e possuia prioridade sobre a Opc¢éao 2. A tabela abaixo mostra o
namero minimo necessario de fragmentos por faixa, em cada opcao:

Tabela 1. Namero minimo de fragmentos para a Opcgéo 1.

Opcéo 1
Faixa granulométrica (mm) | Q (n°) [p (n°) | n (n°)
9,52 6,35 50 30 |[15.000
6,35 3,4 50 30 |[15.000
3,4 1,7 120 | 30 [36.000

Tabela 2. Namero minimo de fragmentos para a Opcgéo 2.

Opcéo 2
Faixa granulométrica (mm) [Q (n®)[p (n°) | n (n°
9,52 7,94 50 30 | 15.000
7,94 6,35 50 30 | 15.000
6,35 4,8 50 30 | 15.000
4,8 3,4 50 30 | 15.000
3,4 2,4 120 | 30 | 36.000
2,4 1,7 340 | 30 |[102.000

De posse desses numeros, e a partir do diametro médio de cada fragmento por faixa
e pela densidade do minério de cada compacidade de IAM Sul, determinou-se a
massa minima necessaria para compor os lotes de cada tipo, por faixa. O resultado

se encontra nas tabelas abaixo, para cada opgao:

Tabela 3. Massa minima para composicéao dos lotes da Opcéo 1.

Opcéo 1
Faixa . IAM Sul IAM Sul IAM Sul
Granulométrica Corlﬁ\pl)\g(igl(_Kg) (I:Ao,\r/:”nps):clzos(irgl) Fridvel 1 Friavel 2 Fridvel 3
(mm) (Kg) (Kg) (Kg)
9,53 6,35 16,09 15,74 15,83 16,40 15,65
6,35 3,40 4,33 4,24 4,26 4,42 4,21
3,40 1,70 1,54 1,50 1,51 1,57 1,50
Tabela 4. Massa minima para composi¢édo dos lotes da Opc¢éo 2.
Opcéo 2
ranudomética | o AMSUL | AMSULSemi | gl | Eels | Fadvel 3
(mm) (Kg) (Kg) (Kg)
9,53 7,94 19,61 19,18 19,29 19,98 19,07
7,94 6,35 10,87 10,63 10,69 11,08 10,57
6,35 4,80 5,27 5,15 5,18 5,37 5,13
4,80 3,40 2,15 2,11 2,12 2,2 2,1
3,40 2,40 1,83 1,79 1,8 1,87 1,78
2,40 1,70 1,83 1,79 1,8 1,87 1,78

Realizou-se, entdo, peneiramento para avaliagcdo das massas. Primeiramente com
as peneiras em 4 malhas diferentes: 9,53 mm, 6,35 mm, 3,4 mm e 1,7 mm. Porém,




Rocha, P.H.; Uliana, A.

as massas retidas nessas malhas nao foram suficientes para a execucéo da opgao
1. Entao, repetiu-se o0 peneiramento introduzindo as peneiras de malha 7,94 mm, 4,8
mm e 2,4 mm. Verificou-se disponibilidade massica para os casos: “-6,35 mm+4,8

LE 1

mm”, “-4,8 mm+3,4 mm” e “-3,4 mm+2,4 mm”.

Sendo assim, compods-se uma pilha para cada uma dessas faixas, com todas as
compacidades, respeitando-se a representatividade de cada uma.

3.2. Processo de catacdo aleatério de fragmentos

Apdés homogeneizacdo de cada composto, os materiais foram dispostos em
superficie limpa e lisa. Para garantir a aleatoriedade na coleta dos fragmentos,
optou-se por formar uma matriz com o material, onde seria tomado um fragmento
por quadro da matriz. Como o numero de fragmentos em “-6,35 mm+4,8 mm” e “-4,8
mm+3,4 mm” deveria ser 50, optou-se por formar uma matriz 7x7, de modo que o
fragmento coletado a menos nao iria interferir significativamente na massa total.
Para a fragcdo “-3,4 mm+2,4 mm”, formou-se matriz 11x11, j& que eram necessarios
120 fragmentos.

A partir dai, fez-se uma catacao de onde foi retirado um fragmento aleatorio de cada
quadro. Apés a formacdo das 30 amostras para cada faixa granulométrica, 0s
fragmentos foram entdo pulverizados e enviados para analise quimica de Fe,
através de fluorescéncia de raios x. Por se tratar de lotes com massa relativamente
baixa e a execuc¢do sucessiva de 90 pulverizacdes, tomou-se cuidado especial a fim
de evitar contaminacdo das amostras e comprometer os resultados quimicos.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
A tabela abaixo mostra os resultados obtidos pela analise quimica das amostras,

com a média e o desvio padrao da massa e teor de ferro para cada uma das faixas
granulométricas.

Tabela 5. Massa e teor de ferro para cada lote.

Fracdes

Lote | -6,35 mm+4,8 mm -4,.8 mm+3,4 mm -3,4 mm+2,4 mm
Massa (g) | Teor (%) | Massa (g) | Teor (%) | Massa (@) | Teor (%)
Média 20,06 44,96 8,87 44,46 6,25 44,96

Desvio |, 47 1,97 078 152 043 0,82
Padrao

A tabela abaixo mostra o0 EST IHL para cada um dos didmetros nominais.

Tabela 6. Valores de EST IH, para cada diametro nominal.
Diametro Nominal (mm) | 5,66 | 4,17 2,95

EST IH; (g) 0,0223|0,0057 | 0,0011

Os dados da Tabela 6 foram plotados no gréafico a seguir:
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Figura 1. Grafico EST IH_. x Didmetro Nominal.

Desta forma, pode-se calcular o EST IH;, onde a unica variavel existente é o
diametro nominal das particulas, fornecida pela analise do gréafico da Figura 1.

EST IH, = 0,3031.d*5725 (7)

Aqui, podemos tracar uma comparacao entre as Equacdes (2) e (7). O produto dos
fatores mineralogia, liberacdo, forma e granulometria foi determinado
experimentalmente como:

clfg =0,3031 (8)

Além disso, o experimento nos fornece um expoente do fator granulometria igual a
4,5725, diferente do apresentado na Equacao (2) (expoente igual a 3), porém tido
como verdadeiro por se tratar de um valor empirico.

De posse das equacdes (3), (4), (5) e (7), torna-se possivel calcular o desvio padrédo
do erro fundamental. Pitard (1993) sugere que se admita um desvio padréo de:

srsg < £ 0,5% para amostragens comerciais;
sese < £ 5% para amostragem técnica e controle de processos;
srsg < = 16% para amostragens ambientais e exploratorias.

No caso deste estudo, considera-se spsg < + 5%.
4.1. Aplicagao préatica em protocolos de amostragem da Samarco Mineragao

As duas tabelas a seguir mostram dois protocolos de preparacdo de amostras com
uma nova proposicao de trabalho. A Tabela 7 mostra as atividades de cominuicéo e
guarteamento para a determinagdo do teor de ferro de uma amostra retirada das
reservas de Alegria. JA a Tabela 8 apresenta as atividades realizadas para
arquivamento de massa da mesma amostra apresentada na tabela 7. Ressalta-se
gue o erro fundamental s6 aparece em atividades de reducdo de massa. Em
atividades corretas de cominuicao, o erro € zero.
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Tabela 7. Protocolo para determinacédo de teor de ferro.
PROTOCOLO ATUAL PROTOCOLO PROPOSTO

ETAPA dl(cm)| d2 (cm) | miy (@) | My (9) | Sese Relativo, | mip (@) | My (9) | Srse Relativo,

1. Britagem 1 (9,5 mm) 5,74 0,68 | 150.000 | 150.000 0,00% 150.000 | 150.000 0,00%
2. Quarteamento Rotativo 1 | 0,68 0,68 | 150.000| 10.000 0,2202% 150.000 | 7.300 0,2602%

3. Britagem 2 (2 mm) 0,68 0,2 10.000 | 10.000 0,00% 7.300 7.300 0,00%
4. Quarteamento Rotativo 2 0,2 0,2 10.000 900 0,0442% 7.300 100 0,1379%
5. Pulverizacéo 0,2 0,0106 900 900 0,00% 100 100 0,00%
6. Quarteamento Rotativo 3 | 0,0106 | 0,0106 900 100 0,00% - - -
7. Andlise Quimica 0,0106 | 0,0106 100 100 0,00% 100 100 0,00%
TOTAL 0,2246% 0,2945%

Tabela 8. Protocolo para reserva de amostra.
PROTOCOLO ATUAL PROTOCOLO PROPOSTO
ETAPA dl(cm)|d2(cm)| miy (@) | My (Q) | Sese Relativo, | mip (@) | My (9) | Sese Relativo,
1. Britagem 1 (9,5 mm) 5,74 0,68 | 150.000 | 150.000 0,00% 150.000 | 150.000 0,00%
2. Quarteamento Rotativo 1 0,68 0,68 | 150.000 | 10.000 0,2202% 150.000 | 7.300 0,2602%

3. Britagem 2 (2 mm) 0,68 0,2 10.000 | 10.000 0,00% 7.300 7.300 0,00%

4. Quarteamento Rotativo 2 0,2 0,2 10.000 | 3.900 0,0174% 7.300 2.000 0,0265%
5. Reserva 0,2 0,2 3.900 3.900 0,00% 2.000 2.000 0,00%

TOTAL 0,2209% 0,2615%

Em ambos os casos, o desvio padrao do erro fundamental se encontra muito abaixo
do sugerido por Pitard (1993).

As duas tabelas apresentam reducdo de massa no Quarteamento Rotativo 1. A
Tabela 7 também elimina uma atividade de quarteamento e a Tabela 8 traz a
proposta de se reservar uma massa menor, de 3.900 g para 2.000 g. Reducdes
ainda maiores poderiam ser realizadas sem extrapolar o desvio padrdo maximo de
5%, porém se tornam inviaveis a medida que se aproxima do limite minimo de
massa para a realizacéo dos ensaios.

Como grande parte dos ensaios que a Samarco realiza em empresas contratadas
sdo cobrados em funcdo da massa trabalhada, as reducfes propostas nos novos
protocolos possibilitam uma reducdo do custo operacional. Com essas reducdes,
pode-se reduzir o custo de operagdo em R$14,40 por caracterizagdo. No ano de
2014 foram realizadas 1200 caracterizagbes. Portanto, estima-se a redugdo dos
custos de operacdo em cerca de R$17.280,00 anuais.

5. CONCLUSOES

A realizacdo do Teste de Heterogeneidade é muito importante e util para se
mensurar o erro fundamental, envolvido nas atividades de amostragem em
laboratério. Sua aplicacdo principal se da no dimensionamento das massas que
serdo trabalhadas quando se faz necessario manipular uma amostra de massa
muito grande. O baixo valor percentual do desvio padrdo encontrado, abaixo de
0,3%, mostra uma heterogeneidade relativamente baixa para o itabirito lavrado pela
Samarco. Esse dado reforca a confiabilidade nos processos de quarteamento de
massa realizados em bancada. Além disso, possibilita estipular um valor 6timo, que
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nao seja tdo grande que inviabilize o trabalho ou aumente os custos, nem tao
pequeno que imprima grandes erros e torne os testes ndo confiaveis.
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