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INTRODUCAO

O tema Amostragem foi descrito e discutido em diversos livros e artigos cientificos
de todo o mundo, com abordagens puramente estatisticas, puramente empiricas ou
uma mistura das duas. Este capitulo apresenta a teoria da amostragem de Pierre Gy —
também chamada de TOS (Theory of Sampling) — e inclui contribuicGes recentes da
comunidade mundial de amostragem. O leitor pode se perguntar o porqué da escolha
da teoria de Gy, o que pode ser parcialmente respondido pelo estatistico Bilonick
(1986): “esta claro que a teoria de Gy vai muito além de simplesmente apresentar um
método correto de estimar a precisdo de um processo de amostragem de material
particulado. A teoria organiza todas as facetas da amostragem: como sdo gerados os
erros, como eles podem ser eliminados e reduzidos, e como o erro residual pode ser
estimado”. O mesmo autor conclui que a teoria de Pierre Gy é a unica teoria de
amostragem geral, completa e compreensivel.

Pierre Gy (1924-2015) publicou 9 livros, 175 artigos e ministrou mais de 200
palestras, cursos e workshops (ESBENSEN, 2016). Em 1967 ele publicou o primeiro
volume de seu livro sobre amostragem de minérios a granel (L’Echantillonnage des
Minerais en Vrac) e o segundo volume em 1971. Somente em 1979 ele publicou uma
edicdo em inglés (Sampling of Particulate Materials — Theory and Practice). Os livros de
Gy sdo conhecidos por ser de dificil compreensdo, especialmente para aqueles que
devem resolver problemas praticos de amostragem no dia-a-dia. Por este motivo, o
Dr. Francis Pitard decidiu compilar os livros de Gy — incluindo o mais novo publicado em
1988 (Hétérogénéité, Echantillonnage, Homogénéisation) — em seu livro de 1993 (Pierre
Gy’s Sampling Theory and Sampling Practice — Heterogeneity, Sampling Correctness and
Statistical Process Control), no qual este capitulo estd em grande parte baseado.

Visto que seria impossivel incluir neste capitulo todo o contelddo de um livro de
guase 500 paginas, recomenda-se que o leitor consulte os livros originais do Dr. Pitard e
do Dr. Gy sempre que surgir uma duvida ou quiser se aprofundar em determinado
assunto.

DEFINICAO DE TERMOS E SIMBOLOS

A diversos termos fundamentais da Amostragem e da Estatistica foram dadas
diferentes defini¢des por diferentes autores ao longo dos anos e, portanto, é necessario
apresentar, antes de tudo, as definicdes dos principais termos e simbolos usados na
teoria da amostragem. Para os termos mais importantes e para aqueles dos quais a
definicdo é controversa, estenderemos a discussdo de um modo que o leitor possa
conduzir seu estudo de uma forma clara, inequivoca e confortdvel. As siglas dos erros e
os indices originarios de palavras em inglés foram mantidos para que o leitor possa
compreender os livros originais e os artigos publicados sobre a teoria da amostragem.
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Acurdcia: a definicdo de acurdcia é frequentemente controversa ou confundida com a
definicdo de precisdo. Consequentemente, as definicGes dadas por alguns dicionarios
(especialmente os diciondrios online) sdo enganadoras, confusas e incorretas. A palavra
em inglés accuracy muitas vezes é traduzida por “acuracidade”, “precisdo” ou
“exatiddao”. A primeira palavra ndo existe na Lingua Portuguesa; a segunda é traducao
incorreta e a terceira é traducdo ndo acurada! No contexto estatistico, acuracia de uma
medida se refere a proximidade da medida relativamente ao valor verdadeiro da
variavel; precisdo se refere a proximidade entre os valores obtidos pela repeticdo do
processo de mensuracgdo; exatiddo se refere a correcao, perfeicdo ou auséncia de erro
em uma medida ou calculo. Em Fisica, acuracia constitui a propriedade de uma medida
de grandeza obtida por meio de instrumentos e processos isentos de erros sistematicos.
No que diz respeito a Amostragem, o viés de amostragem é definido como a média do
erro de amostragem (também chamado de erro de sele¢do da amostra ou Sample
Selection Error, SSE), mgs, € uma amostra é considerada acurada quando o valor
absoluto do viés |msse| € menor que um certo padrdo de acurdcia, mss,, 0 qual é

considerado aceitdvel para um determinado objetivo. Acuracia é exclusivamente uma
propriedade da média de um erro. E importante diferenciar uma amostra acurada de
uma amostra ndo-enviesada. Amostras sdo consideradas ndo-enviesadas quando a
média do erro de sele¢do mgge € igual a zero. No entanto, mesmo quando a amostragem
é conduzida de maneira ideal, o viés nunca é igual a zero devido as caracteristicas dos
materiais naturais. Devemos, portanto, evitar o uso de ‘amostras nao-enviesadas’ e
sempre dar preferéncia a ‘amostras acuradas’.

Amostra: uma amostra S é parte do lote L e é obtida pela reunidao de incrementos
destinados a representar o lote nas operagdes subsequentes. Uma amostra nao é
simplesmente uma parte do lote: sua posi¢do, delimitagdo e extragdo devem respeitar
as regras estabelecidas pela teoria da amostragem. Um processo de amostragem é
normalmente realizado em estagios progressivos: a amostra primaria é extraida do lote,
em seguida a amostra secundaria é extraida da amostra primaria, e assim por diante.

Desvio padrao: o desvio padrdo o, de uma populagdo mede a dispersdo dos valores ao
redor da média da mesma populagdo; é a raiz quadrada da variancia 6% da populagdo
de uma distribuicdo de x; valores. O desvio padrdao amostral s, é a raiz quadrada da
variancia amostral s%. E comum usar letras gregas quando a estatistica se refere a
populacdo e letras romanas ou latinas quando se refere as amostras.

Desvio padrdo relativo: é o coeficiente de variacdo, definido como a razdo entre o
desvio padrdao de um conjunto de valores e a média aritmética do mesmo conjunto de
valores.

S S

(populagdo) ou sz = — = — (amostra) [1]
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Erro: visto que as caracteristicas das amostras e dos lotes dos quais elas sdo retiradas
ndo sdo estritamente iguais, sempre existirdo erros em qualquer processo de estimacao.
A qualidade de um método de amostragem pode ser estimada pela magnitude dos erros
de amostragem envolvidos no processo. E de essencial importancia discriminar
individualmente cada erro de amostragem, pois esta é a chave para uma compreensao
correta da teoria da amostragem. Vale salientar que as palavras ‘incerteza’ e ‘erro’ sdo
constantemente usadas sem uma visao clara da diferencga sutil entre as duas (PITARD,
2009a), portanto, é importante citar a seguinte afirmacdo de Gy (1967): “excetuando-se
os materiais homogéneos, que existem apenas em teoria, a amostragem de materiais
particulados é sempre uma operacdo aleatdria. H4 sempre uma incerteza,
independentemente de quao pequena ela seja, entre o teor verdadeiro e desconhecido
a, do lote L e o teor verdadeiro e desconhecido as da amostra S. Existe uma dificuldade
guanto ao uso dos vocabulos que deve ser mencionada: apesar de a palavra ‘erro’
indicar algo que poderia ter sido evitado, tradicionalmente ela foi estabelecida para o
uso comum, enquanto os estatisticos preferem usar a palavra ‘incerteza’, a qual nao
indica nenhuma responsabilidade. Entretanto, na pratica, como demonstra a teoria da
amostragem, existem tanto incertezas quanto erros de amostragem. Os erros de
amostragem podem ser facilmente minimizados de maneira preventiva, enquanto as
incertezas sao inevitaveis. Visando facilitar o entendimento e pelo fato de a palavra
‘incerteza’ nao ser suficientemente forte, a palavra ‘erro’ foi escolhida para uso na
teoria da amostragem, sendo claro que ela ndo necessariamente indica culpabilidade”.

Erro de selegao da amostra ou erro de amostragem: o erro relativo de amostragem SSE
ocorre quando o teor verdadeiro e desconhecido do lote a, é substituido por seu
estimador as. Assim, por definicdo:

SSE = 2% 2]

aL

O erro de amostragem ndo deve ser confundido com os erros de preparagao, os
guais ndo tém relagao alguma com o processo de selegao.

Espécime: parte do lote obtida em processo nao-probabilistico, sem respeitar as regras
de delimitagdo e extragdo corretas da amostra. Nunca se deve usar um espécime para
representar um lote, nem se deve chamar um espécime de amostra.

Estagio de amostragem: processo de sele¢do realizado em um lote ou em uma amostra
visando reduzir sua massa sem alterar suas demais caracteristicas criticas.

Estimativa: o resultado as, obtido por meio da andlise quimica de uma amostra para um
determinado constituinte de interesse é uma estimativa do teor verdadeiro e
desconhecido as da amostra para o mesmo constituinte. O resultado as, sofre a
influéncia de diversos erros, ndo existindo medicGes ou anadlises exatas.
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Estimador: por definicdo, o teor verdadeiro as de uma amostra é um estimador do teor
verdadeiro a, do lote correspondente. Seguindo a ldgica, a estimativa as, pode ser
escolhida para representar o teor verdadeiro e desconhecido as de uma amostra e o
teor verdadeiro e desconhecido a, de um lote. Em outras palavras, as, € um estimador
do teor verdadeiro a, do lote correspondente. Vale salientar que, apesar do uso da
palavra ‘teor’, a, é adimensional e relativo, representando o ‘conteudo critico’ ou
‘conteudo de interesse’ do lote L:
massa do componente de interesse no lote L

Conteudo criticoa, = [3]
massa de todos os componentes no lote L

O termo a na teoria da amostragem se refere ao teor ou conteudo relativo,
expresso sempre como uma propor¢do ou humero decimal e nunca em %, g/t ou ppm.

Fragmento: parte fragmentada de um sélido que forma uma unidade compacta
pertencente ao lote. Durante o processo de selecdo, esta unidade é considerada
indivisivel. Para fragmentos menores, a palavra ‘particula’ pode ser usada; entretanto,
ambas as palavras tém o mesmo significado independentemente do tamanho do
fragmento.

Heterogeneidade: é de extrema importancia apresentar uma definicdo clara de
heterogeneidade e é por isto que este tema serda abordado detalhadamente mais
adiante. Homogeneidade é definida como a condicdo de um lote no qual todos os
elementos sdo idénticos. Heterogeneidade, por sua vez, é definida como a condi¢do de
um lote no qual os elementos ndo sdo estritamente idénticos. Consequentemente,
homogeneidade é a condi¢do inatingivel de zero heterogeneidade e, portanto, todo
material particulado é necessariamente heterogéneo.

Incremento: um incremento | € um grupo de particulas extraido do lote L em uma Unica
operacdao executada por um dispositivo de amostragem. E importante distinguir um
incremento de uma amostra, a qual é obtida pela reunido de diversos incrementos.

Lote: um lote L é uma quantidade de material da qual incrementos e amostras sdo
selecionados. Um lote de material deve ter limites bem definidos, por exemplo:
o conteddo de um saco plastico, de um caminhdo, de um vagdo, de um navio, etc.
Amostras sdo selecionadas para estimar o conteddo dos constituintes de interesse
presentes no lote.

Média: as palavras em inglés mean e average sdo sinbnimos do valor numérico obtido
pela divisdo da soma de x; valores de medidas pelo nimero total N de medidas. Apesar
de sindnimos, usa-se mean para populagdes infinitas ou muito grandes e p, para a
média verdadeira e desconhecida da distribuicdo de uma variavel aleatéria x. O termo
average é reservado a estimativa experimental de p, e denotado como m, ou X.
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Precisdo: este termo é usado para descrever a reprodutibilidade de estimativas.
Uma estimativa é precisa ou reproduzivel quando a variancia do erro de selecdo da
amostra s’se € menor que um determinado padrdo de precisdo stsso considerado
aceitdvel para um dado objetivo. Precisdo é exclusivamente uma propriedade da
variancia de um erro. Um processo de amostragem é dito preciso quando os valores do
erro de selecdo da amostra SSE sdo pouco dispersos ao redor de sua média,
independentemente de a média do erro de selecdo msg ser zero ou diferente de zero.

Protocolo de amostragem: é um registro apresentado como um fluxograma contendo
todos os estagios de amostragem e preparagdo de amostras. Inicia-se com a extracdo da
amostra primaria e segue com os estagios de preparacao até a obtencdo da amostra
analitica, usada para estimar o teor verdadeiro e desconhecido a, do lote.

Representatividade: o grau de representatividade r’sse é 0 erro quadratico médio do
erro de selecdo da amostra SSE, o qual é a soma do quadrado da média mg e da
variancia s’ do erro de seleco:

2 _ o2 L2
rSSE - mSSE + SSSE [4]

Em um processo de amostragem, para que a amostra seja representativa da
populacdo de onde foi retirada, ela deve apresentar as mesmas caracteristicas desta
populagdo no que diz respeito a(s) variavel(is) estudada(s) (COSTA NETO, 2002), a ndo

ser por pequenas discrepancias inerentes a aleatoriedade sempre presente nos
materiais naturais.

Sele¢ao correta: o método de amostragem é dito correto quando todos os elementos
do lote possuem a mesma probabilidade de serem amostrados.

Probabilidade correta de selegdo =P = constante [5]

Além disso, o método de amostragem é correto quando todos os elementos que
ndo pertencem ao lote a ser amostrado tém probabilidade zero de selegao.

Sele¢ao exata: para que o erro de sele¢do seja idéntico a zero, a média e a variancia
devem ser ambas iguais a zero e, consequentemente, uma sele¢do exata é caracterizada
por uma média perfeitamente reproduzivel e ndo-enviesada. Uma sele¢do exata é,
portanto, inatingivel.

Sele¢ao incorreta: quando uma das duas condigdes necessarias a uma selegdo correta
ndo for satisfeita, tem-se uma selec¢do incorreta (ver definicdo de selegdo correta).

Sele¢ao intencional: uma sele¢do é dita intencional quando é fundamentada na decisdo
do operador de amostragem em escolher quais unidades do lote devem fazer parte da
amostra. Este tipo de selecdo é frequentemente usado por funcionarios de érgdos de
regulamentacdo ambiental para cumprir um determinado propdsito. Uma amostra
intencional nada mais é que um espécime e deve ser chamada de tal.
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Sele¢ao probabilistica: uma sele¢do é dita probabilistica quando todas as unidades do
lote tém probabilidade diferente de zero de pertencer a amostra, devendo haver
necessariamente a intervengdo de um elemento aleatério. Uma sele¢do probabilistica
pode ser correta ou incorreta. Ela é correta quando a probabilidade de selecdo é
uniformemente distribuida entre todas as unidades do lote e é nula para as unidades
gue nao pertencem ao lote. Ela é incorreta quando uma dessas condi¢cdes nao é
satisfeita. Uma selecdo é chamada de ndo-probabilistica quando ndo da chance de
selecdo a todas as unidades do lote.

Unidade: um elemento de um conjunto discreto, como, por exemplo, um fragmento de
uma pilha de minério britado.

7

Variancia: é o quadrado do desvio padrdo e o parametro mais comum usado por
estatisticos devido a sua propriedade de adicdo. E importante lembrar sempre que n3o
se somam desvios padrdo, mas somente varidncias. o® representa a variancia de
populacdes e s representa a varidncia de amostras. Deve-se também especificar o tipo
de variancia a que nos referimos:

— variancia tolerada s%: variancia da distribuicdo de n valores imagindrios x;,
considerada aceitavel, por exemplo, para o calculo da massa minima de
amostra;

— variancia estimada s*: variancia calculada a partir de uma série limitada de N
valoresx; (i=1, 2,3, ..., N);

— variancia verdadeira e desconhecida o*: temos acesso somente ao estimador
s> de o®. Devemos distinguir s, um estimador estatistico, de &, um parametro
desconhecido de distribuicao de probabilidade;

— variancia relativa: esta variancia é definida por 6%/p’ para populagdes e por
s> /m?, para amostras. Pelo fato de ser adimensional, seu uso facilita
comparagoes entre diferentes experimentos.

Viés: também chamado de vicio, tendenciosidade ou enviesamento, é igual a média do
erro de sele¢do da amostra msse quando esta média é diferente de zero. O viés relativo
de amostragem associado ao estimador as do teor verdadeiro e desconhecido a, de um
lote L pode ser definido como:

m, —a
B, = myg = [6]

as
L

onde m, € a média dos teores das amostras selecionadas de um lote L.
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O QUE E UMA AMOSTRA REPRESENTATIVA?

Amostragem pode ser definida como um ato ou processo de sele¢cdo de amostra
gue se considera representar o todo (ou lote L na teoria da amostragem). Ou seja,
dentro do conceito de amostragem esta o conceito de representatividade e, portanto,
uma amostra deve necessariamente ser representativa e, se ndo o for, ndo deve ser
chamada de amostra, mas de espécime (ver definicdo no item anterior).

Entretanto, uma amostra, mesmo considerada representativa, dificilmente
apresentara caracteristicas idénticas aquelas do material de onde foi retirada. Isto se
deve aos erros que surgem no decorrer das operacdes de amostragem. Todos esses
erros resultam, unicamente, da existéncia de heterogeneidade no lote, dividida em duas
categorias: a heterogeneidade de constituicdo e a heterogeneidade de distribuicado.

Antes de conhecermos os erros envolvidos em qualquer processo de estimativa e
entendermos o que é uma amostra representativa, vamos discutir dois conceitos
importantes: os diferentes tipos de heterogeneidade e os diferentes tipos de erro.

Heterogeneidade de Constituicao e Heterogeneidade de Distribui¢cao

A diferenca entre homogeneidade e heterogeneidade ¢é quantitativa:
homogeneidade é a condigdo inatingivel de heterogeneidade zero, ou seja, € um caso
limite da heterogeneidade. Portanto, no tratamento de materiais naturais, devemos
esquecer a palavra homogeneidade e aceitar a hipdtese de que estamos lidando
somente com a heterogeneidade, a qual, segundo Gy (1998), é vista como a Unica fonte
de todos os erros de amostragem.

A heterogeneidade de constituicdo é o tipo de heterogeneidade com a qual nos
defrontamos quando consideramos as propriedades fundamentais dos fragmentos de
um lote, observando-os um a um. Por definicdo, o valor zero de heterogeneidade de
constituicdo seria um lote constituido por fragmentos idénticos em forma, tamanho,
densidade, constituicdo mineraldgica, etc. Portanto, a heterogeneidade de constituicdo
relativa aos fragmentos de um lote, a um determinado grau de cominuicdo, é uma
propriedade intrinseca do lote e ndo pode variar, a ndo ser que seja realizada outra
etapa de cominuicdo. Misturas ou homogeneizagdes ndo tém influéncia na
heterogeneidade de constituicdo. Uma amostra S selecionada de um lote L é
influenciada por um erro especificamente relacionado a heterogeneidade de
constituicdo do mesmo lote. Este erro é chamado de erro fundamental de amostragem
(FSE) e, como veremos adiante, o erro fundamental é o Unico erro que nunca vale zero.

A heterogeneidade de distribuicdo é o tipo de heterogeneidade com a qual nos
defrontamos quando consideramos um lote como uma série de grupos, cada um deles
constituido por um certo numero de fragmentos vizinhos. Por defini¢cdo, dizemos que
um lote possui uma distribuicdo homogénea quando todos os grupos ou subséries de
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fragmentos tém a mesma composicao média. Caso isto ndo ocorra, entdo o lote possui
uma distribuicdo heterogénea. A heterogeneidade de distribuicio depende da
heterogeneidade de constituicao, da distribuicdo espacial dos fragmentos e da forma do
lote. A forma do lote é um fator muito importante, visto que a heterogeneidade de um
lote é muito influenciada pelas forgas gravitacionais atuantes. Uma amostra S
selecionada de um lote L é influenciada por um erro especificamente relacionado a
heterogeneidade de distribuicdo do mesmo lote. Este erro é chamado de erro de
segregacdo e agrupamento (GSE).

Erros Aleatorios e Erros Sistematicos

Com a excec¢do dos erros acidentais ou grosseiros, que afetam a integridade da
amostra, todos os outros erros de amostragem sao varidveis aleatdrias, caracterizadas
por uma dada média (diferente ou ndo de zero) e uma dada varidncia (diferente de
zero). Quando falamos sobre erros aleatdrios (média igual a zero e variancia diferente
de zero) e sobre erros sistematicos (média diferente de zero e variancia igual a zero) é
apenas por conveniéncia. Na realidade, todos os erros tém dois componentes: um
componente aleatdrio caracterizado unicamente pela varidncia e um componente
ndo-aleatdrio caracterizado unicamente pela média.

De fato, a variancia e a média de um erro sdo fisicamente complementares,
mesmo sendo propriedades diferentes. Desta maneira, quando diversas varidveis
aleatérias sdo independentes em probabilidade, elas também sdo cumulativas, o que
justifica escrever as seguintes relagoes:

Se 0s erros ocorrem separadamente:

TSE=E1+E2+E3+...

onde TSE é o erro total de amostragem e Ei sdo os erros envolvidos no processo.
Para a média desses erros:

Mrse = Mgg + Mgy + Mgz + ...

Para a variancia desses erros:

S‘ZI'SE= 5%1 + Séz + Sés"'--'

Ou seja, o efeito dos erros sobre o resultado da amostragem é cumulativo.

O erro sistematico de amostragem pode ser evitado se as seguintes condicGes
forem satisfeitas:



CETEM Tratamento de Minérios - 62 Edi¢ao 35 |

— todo o lote deve ser acessivel ao amostrador, de modo que exista, para cada
fragmento do lote, uma chance idéntica de fazer parte da amostra;

— o plano de amostragem deve ser imparcial, de modo que exista, para cada
fragmento do lote, uma chance idéntica de fazer parte da amostra;

— a distribuicao de teores as das amostras deve obedecer a uma distribuicao
normal, o que é uma hipdtese otimista no caso de elementos-traco e minérios
de baixo teor.

Em relagcdo ao ultimo item, vale observar que, se temos disponivel uma grande
guantidade de dados, a média estimada a partir de uma distribuicdo de Poisson serd um
estimador ndo-enviesado da média real a, do lote, assumindo que o procedimento de
amostragem tenha sido feito corretamente. Entretanto, quando a heterogeneidade de
constituicdo é elevada e poucos dados estdo disponiveis, a média tende a se afastar da
média verdadeira em dire¢do a moda da distribuicdo e, quanto menor a quantidade de
dados, maior essa tendéncia.

Representatividade

Um processo de amostragem é dito representativo quando o erro quadratico
médio do erro de selecdo da amostra g, i.e., a soma de m’ss: com s’sse, € menor que
um dado valor padrao de representatividade rZSSEO considerado aceitavel. Ou seja, um
processo de amostragem é dito representativo quando ele é preciso o suficiente e
acurado o suficiente para um determinado objetivo.

2 _ a2 2 2
FSse= MssetSsseS e, (7]

Agora fica claro que, quando falamos sobre um dado erro e, devemos nos referir
ao erro quadratico médio ., que inclui sua variancia s’.eo guadrado de sua média m?
ou viés.
2_ 2, 2
e= Mg +5S;e [8]
A Figura 1 ilustra os conceitos de precisdo, acuracia e representatividade,
discutidas no inicio do capitulo.

Figura 1. Conceito ilustrativo de representatividade: acuracia + precisdao = representatividade.
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Para compreender o conceito de representatividade de uma amostra apresentado
anteriormente deve-se, primeiramente, atentar ao fato de que um processo de
amostragem acurado é um processo que ndo gera viés. Infelizmente, mesmo sendo facil
demonstrar a existéncia de enviesamento (i.e. de um erro sistematico) quando ele
ocorre, é teoricamente impossivel demonstrar a sua auséncia. Existem experimentos
chamados de ‘testes de viés’ desenvolvidos e apresentados em normas técnicas para
estimar o valor do viés, entretanto, muitos especialistas condenam esses testes pelo
fato de que, dependendo de como o experimento é realizado, pode-se facilmente
introduzir um viés onde ndo existe nenhum. Como o risco de enviesamento é
inaceitavel, devemos utilizar somente equipamentos e procedimentos de amostragem
corretos. Qualquer amostrador ou procedimento julgado incorreto deve ser evitado,
pois, nestes casos, ndo se pode garantir o ndo-enviesamento das amostras e,
consequentemente, sua representatividade.

Outro conceito importante é o de ‘correcdio’ da amostragem ou
‘equiprobabilidade’. Um processo de amostragem é considerado correto quando
qualquer fragmento pertencente ao lote a ser amostrado possui a mesma probabilidade
de selecao que qualquer outro, e qualquer fragmento que ndo pertence ao lote possui
probabilidade zero de selecdo. Esta condicdo garante a acurdcia do processo, visto que
qualquer enviesamento ira anula-la (FRANCOIS-BONGARCON & GY, 2002). A acuracia de
um processo de amostragem depende de diversos fatores, tais como a heterogeneidade
do material a ser amostrado e a prépria correcdo do processo de selecdo. Um processo
correto de amostragem é sempre acurado; entretanto, um processo incorreto de
amostragem pode ser circunstancialmente acurado em um determinado momento,
enviesado em uma dire¢do em outro momento e enviesado em outra dire¢ao em outro
momento. Correcdo é uma propriedade estrutural do processo de selecao, sobre a qual
temos controle. Acurdcia é uma propriedade circunstancial do processo de selegdo,
sobre a qual ndo temos controle. Portanto, deve-se garantir a correcdo de protocolos de
amostragem, mas nunca controlar sua acurdcia.

Fica possivel, entdo, formalizar o conceito de representatividade de uma amostra.
Uma amostra é representativa se as duas seguintes condi¢des forem satisfeitas:

— o processo de amostragem é suficientemente acurado (correto): mgge = 0;

, .. . , 2
— 0 processo de amostragem é suficientemente preciso (reproduzivel): s°sse <

2
S ssgg.

Nestas condi¢Ges, se uma amostra é correta e reproduzivel, isto automaticamente
a qualifica como representativa.
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A TeORIA DA AMOSTRAGEM DE PIERRE GY

Segundo Gy (1998), o Unico objetivo da amostragem é reduzir a massa de um lote
L até a massa adequada a um determinado objetivo sem inserir mudancas significativas
em suas outras propriedades. As amostras geralmente sdo constituidas por uma série de
fracGes, ou incrementos, retirados do universo, ou lote L, a instantes diferentes.
O universo é o conjunto de todos os resultados possiveis de uma dada varidvel aleatéria,
e a amostra é um conjunto reduzido de observag¢ées tomadas desse universo.

Uma amostra dificilmente apresentard caracteristicas idénticas aquelas do
material de onde foi selecionada. Isto se deve aos erros que surgem no decorrer das
operacoes de amostragem. O objetivo da teoria da amostragem de Pierre Gy é controlar
esses erros, analisando suas propriedades em funcdo do processo de selecdo de
amostras e do material amostrado, e indicando os equipamentos e os procedimentos
gue permitam eliminar os erros possiveis de ser eliminados (erros sistematicos) e
minimizar os demais erros (erros aleatdrios).

Vale salientar que os nomes dos erros de amostragem foram traduzidos para o
portugués, entretanto, as notacées foram mantidas como as usadas em inglés na teoria
da amostragem de Pierre Gy (GY, 1967, 1979, 1992, 1998; PITARD, 1993), alteradas ao
longo dos ultimos anos com o consentimento de seu fundador, conforme Tabela 1.

Tabela 1. Antigas e novas notagdes para os erros de amostragem (PITARD, 2009a; 2009b).

Nome do Erro Antiga Nova
Notag¢ao | Notagao

Erro Global de Estimativa (Overall Estimation Error) OE OEE
Erro Total de Amostragem (Total Sampling Error) TE TSE
Erro Fundamental de Amostragem (Fundamental Sampling Error) FE FSE
Erro de Segregacdo e Agrupamento (Grouping and Segregation Error) GE GSE
Erro de Flutuagdo de Heterogeneidade (Heterogeneity Fluctuation Error) | CE/IE/PSE HFE
Erro de Flutuagdo de Qualidade (Quality Fluctuation Error) QE QFE
Erro de Ponderacdo do Incremento (Increment Weighting Error) WE IWE
Erro de Materializagdo do Incremento (Increment Materialization Error) ME IME
Erro de Delimitacdo do Incremento (Increment Delimitation Error) DE IDE
Erro de Extragdo do Incremento (Increment Extraction Error) EE IEE
Erro de Preparagdo do Incremento (Increment Preparation Error) PE IPE

Efeito Pepita In Situ (In Situ Nugget Effect) NE INE
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Os Erros de Amostragem

O processo de estimativa envolve trés estagios: (1) amostragem primaria ou
selecdo da amostra; (2) amostragem secundaria ou preparacao da amostra e (3) andlise
guimica da amostra. Todos os estagios sdo geradores de erros que, caracterizados por
sua variancia, podem ser somados de modo a se obter o erro global de estimativa (OEE).

Os proximos itens detalham os erros propostos na teoria da amostragem de
Pierre Gy, conforme Figura 2. Dos componentes do erro total de amostragem, os erros
sistematicos estdo representados na cor cinza claro e os erros aleatérios — ou associados
a variabilidade intrinseca do material — estdo representados na cor cinza escuro.
Esta figura servira de guia para consulta enquanto avancamos no texto.

ERRO GLOBAL DE ESTIMATIVA
OEE

. 1T
‘ ERRO TOTAL DE AMOSTRAGEM ‘ERROANAL‘TICO
TSE AE

ERRO DE FLUTUACAO DE HETEROGENEIDADE
133

ERRO DE FLUTUAGAO RRO
DE QUALIDADE DELIMITACAO
QFE IDE

RRO
PREPARAGAO
IPE

ERRO ERRO DE
FUNDAMENTAL | SEGREGACAO
213 GSE

Figura 2. Representagdo dos componentes do erro global de estimativa
(modificado de PITARD, 2010a).

Erro Fundamental de Amostragem (FSE)

Quando uma amostra de massa M;s é selecionada aleatoriamente, fragmento por
fragmento com a mesma probabilidade, a partir de um lote de material fragmentado de
massa My, surge um erro de amostragem entre o teor real (e desconhecido) do lote e o
teor da amostra selecionada. Este erro é o menor erro existente para uma amostra
selecionada em condi¢Ges ideais, e por isto é chamado de erro fundamental de
amostragem. Nessas condi¢Oes ideais, que nunca ocorrem na pratica, assume-se que
cada fragmento tem a mesma probabilidade de selecdo que qualquer outro e, ainda,
gue cada fragmento é selecionado independentemente dos outros, ou seja, um por um,
sequencialmente (FRANCOIS-BONGARCON & GY, 2002).

Geralmente esse erro tem uma média insignificante e é caracterizado por sua
variancia, calculada relativamente ao teor real do lote, utilizando-se uma férmula muito
conhecida, chamada ‘férmula de Gy':

1 1
RVise = she = cfgle (- ) (]
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onde RV ou s’k € a variancia relativa do erro fundamental de amostragem; d é
o tamanho maximo dos fragmentos; ¢, f, g e | sdo fatores que podem ser calculados ou
obtidos experimentalmente. Esta férmula permite o calculo da massa minima de
amostra (Msmin) para uma determinada varidncia relativa maxima (S%ksemax). NOte-se que
a féormula de Gy se refere a variancia relativa e, portanto, sua raiz quadrada resulta no
desvio padrao relativo. O sistema de unidades utilizado na teoria da amostragem é o
CGS e, portanto, d é dado em centimetros e M em gramas. Os teores para o calculo dos
fatores a seguir sdo adimensionais e, portanto, sdo expressos como propor¢des ou
numeros decimais.

O tamanho maximo dos fragmentos refere-se a abertura da malha quadrada que
retém 5% do material, ou seja, o dgs. Os outros fatores da férmula de Gy podem ser
admitidos ou calculados da seguinte maneira:

Fator forma (f): o fator forma pode ser definido como um fator de cubicidade e
vale 1 (um) quando todos os fragmentos sdo cubos perfeitos:

f=0,1 para minerais laminares (mica, biotita, scheelita, etc.);

f = 0,2 para materiais moles e submetidos a tensdes mecanicas, como pepitas de
ouro;

f ~ 0,5 para a maioria dos minerais, sendo especificamente para: carvio = 0,446;
minério de ferro = 0,495 a 0,514, pirita = 0,470 e cassiterita = 0,530 (GY, 1967);

f = 0,523 para fragmentos esféricos;
1 < f < 10 para minerais aciculares (turmalina, asbestos, serpentina, etc.).

Fator granulometria (g): o fator granulometria leva em consideragdo a variagdo
dos tamanhos dos fragmentos no interior de um lote e vale 1 (um) se o material
for perfeitamente calibrado, o que raramente ocorre:

g = 0,25 para materiais ndo calibrados (exemplo: produto de um britador);

g = 0,55 para materiais calibrados (exemplo: fragdo resultante do peneiramento
entre duas malhas);

g = 0,75 para materiais naturalmente calibrados (exemplos: cereais e grdaos como
feijao, arroz, aveia, etc.).

Fator liberacdo (l): o fator liberacdo varia de 0 (zero) — para materiais
perfeitamente homogéneos (quando ndo ha liberacdo) — a 1 (um) — quando o
mineral de interesse estd completamente liberado. O fator liberacdo pode ser
calculado utilizando-se uma das duas equacdes a seguir:

|= Amax AL [10]
1-a
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|:[%JX parad,<d<100d;sed<d, entdol=1 [11]

onde amax € 0 teor maximo, em decimal, dos fragmentos maiores; a, é o teor
médio, em decimal, do mineral de interesse no lote (admite-se que a, ndo varia entre as
fracGes granulométricas); d é o didmetro maximo dos fragmentos, d, é o didmetro de
liberacdo (tamanho até o qual 95% do material deve ser cominuido para liberar pelo
menos 85% do constituinte de interesse) e x € um fator que pode ser estimado pelo
mineralogista, analisando-se varias se¢des polidas do material. Ndo havendo estimativa
de x, uma regra geral é usar x = 0,5. Vale salientar que a Equagdo 10 possui uma
derivacdo tedrica légica, entretanto, a Equacdo 11 é totalmente empirica e limitada, ndo
sendo recomendavel utilizd-la sem se basear em uma analise mineraldgica prévia.

Ha diversas maneiras de se calcular o fator liberagdo, o qual, se negligenciado,
pode levar a recomendacgdes enganosas do protocolo 6timo de amostragem. Devido a
dificuldade de se estimar este fator, é pratica comum atribuir-lhe um valor conforme o
grau de heterogeneidade do material:

I = 0,05 para materiais muito homogéneos;

I = 0,1 para materiais homogéneos;

I = 0,2 para materiais medianos;

| = 0,4 para materiais heterogéneos;

I = 0,8 para materiais muito heterogéneos.

Fator constituicdo mineralégica (c): o fator constituicdo mineraldgica pode ser
definido como:

(12]

C

2
1-a
=9M%+pg(l—ad

L

No entanto, na maioria dos casos praticos, o calculo de ¢ pode ser simplificado:

c:ZTM se a_ < 10% [13]
L
c=ps(l-a,) sea.>90% (4]

onde pm é a densidade do mineral de interesse; pg é a densidade média dos
minerais de ganga e a, é o teor do mineral de interesse (e ndo do elemento de
interesse!) no lote, expresso como uma proporg¢do ou nimero decimal.

O modelo aqui apresentado é equivalente ao ‘modelo equiprovavel’ de 1951-1953
de Pierre Gy, quando foi mostrado que, entre todos os componentes do erro total de
amostragem TSE, o erro fundamental de amostragem FSE é o Unico que ndo pode ser
reduzido a zero, mesmo que sejam aceitas as hipdteses mais favoraveis. O erro
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fundamental é, portanto, o erro de amostragem minimo, irredutivel e, assim, justifica o
seu nome.

Erro de Segregagdo e Agrupamento (GSE)

Sabemos que o erro fundamental é o erro minimo gerado ao se selecionar uma
amostra de um determinado lote. No entanto, o minimo somente é alcancado sob uma
condicdo estatistica: os fragmentos da amostra devem ser selecionados aleatoriamente,
um a um, e na pratica isto nunca acontece.

Como alternativa a selecio de fragmentos individuais, sdo selecionados
incrementos sucessivos de um determinado tamanho, ou seja, pequenas subamostras.
Portanto, estatisticamente falando, uma amostra ndo é composta estritamente por
fragmentos aleatérios, mas por grupos aleatdrios de fragmentos. Neste caso, a
reprodutibilidade da amostra passa a ser sensivel a outro tipo de heterogeneidade que
ndo influencia a amostragem fragmento por fragmento: a heterogeneidade de
distribuicao.

A heterogeneidade de distribuicdo de um lote de material particulado é a
consequéncia logica de variacOes aleatdrias de constituicdo entre fragmentos vizinhos.
Essas variacOes, ou flutuacdes, geram o erro fundamental de amostragem FSE, mas
também d3do as forgas gravitacionais uma oportunidade de realizar rearranjos entre os
fragmentos, segregando familias de fragmentos de acordo com sua constituicdo. Quanto
maior a diferencga de constituicdo (composicdo, forma, tamanho, densidade, etc.), maior
a possibilidade de segregacdo. Este tipo de heterogeneidade diminui a reprodutibilidade
da amostra e aumenta sua variancia. Consequentemente estamos acrescentando um
erro a esta selegdo e, quanto maior o grupo, maior esse erro. Esse erro é definido como
erro de segregacao e agrupamento, GSE.

Felizmente, comprovou-se matematicamente que esse componente de variancia
adicional é inversamente proporcional ao numero de incrementos utilizados para
compor a amostra e, se a amostra for composta por pelo menos 10 incrementos
aleatdrios, o erro de segregacdo e agrupamento sera menor ou igual ao erro
fundamental de amostragem (PITARD, 1993). Dois fatores sdo responsaveis pelo erro de
amostragem introduzido pela heterogeneidade de distribuicdo: (1) o fator de
segregacdo, Z, que é uma medida dos rearranjos espaciais, e (2) o fator de agrupamento,
Y, que é uma medida da seletividade aleatdria. O erro de segregagcao e agrupamento
pode ser calculado conforme equacdo a seguir (PITARD, 2014a).

S%6se < S7rse = YZS ks [15]
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Erros de Ponderagdo do Incremento (IWE) e de Flutuagdo de Qualidade (QFE)

O erro de flutuacdo de heterogeneidade (apresentado a seguir) é gerado pela
soma do o erro de flutuacdo de qualidade (QFE) com erro de flutuacdo de quantidade ou
erro de ponderag¢do do incremento (IWE).

Levando em consideracdo as flutuagGes do conteudo critico a como uma funcgdo
do tempo t, QFE pode ser estimado pelo estudo das propriedades da fungdo qualidade
a(t). Levando em consideracgdo as flutuacdes da vazdao q dos componentes do fluxo
como uma func¢do do tempo t, IWE pode ser estimado pelo estudo das propriedades da
funcdo quantidade q(t).

Tanto IWE como QFE possuem trés componentes de heterogeneidade, onde o
indice 1 representa o componente aleatério (curto prazo), o indice 2 representa o
componente ndo-aleatério (longo prazo) e o indice 3 representa o componente
periddico do erro:

IWE = IWE; + IWE, + IWE;3 [16]
QFE = QFE, + QFE, + QFE; [17]
onde:

QFE; = FSE + GSE [18]

Um sistema de amostragem correto deve ser razoavelmente proporcional.
Por exemplo, a massa de cada incremento selecionado por um amostrador corta-fluxo
deve ser proporcional a vazdo massica naquele instante. Um desvio excessivo na
proporcionalidade leva ao enviesamento. Se o sistema de amostragem ndo for
proporcional, IWE provavelmente terd um valor significativo. Se o sistema de
amostragem for proporcional, IWE sera desprezivel. Portanto, é importante regular as
vazbes de modo que o erro de ponderagcdo permaneca desprezivel durante a etapa de
materializacdo do incremento.

As versodes inicias da teoria da amostragem descreviam as flutuacdes do conteldo
critico a em torno de sua média a,, gerando o erro de flutuagdo de qualidade, assim
como as flutuagbes da vazdo dos componentes do fluxo, gerado o erro de flutuagdo de
quantidade. Atualmente, ndo se dissociam os termos qualitativos e quantitativos,
estudando-se o seu efeito combinado representado por HFE.

Erro de Flutuagdo de Heterogeneidade (HFE)

As atividades industriais sdo caracterizadas por uma constante necessidade de
transporte de material. A execugao dessas atividades gera pilhas alongadas, materiais
transportados em transportadores de correia e fluxos em tubula¢des de polpa, todos
eles classificados como lotes unidimensionais, gerados por operagées cronoldgicas.
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O erro de flutuacdo de heterogeneidade (HFE), antes chamado de erro de selecdo
continua (CE), erro de integracdo (IE), ou erro de selecdo pontual (PSE), (CHIEREGATI
et al., 2007), é considerado como a soma de dois erros complementares: o erro de
flutuacdo da qualidade QFE (variacdao de teor) e o erro de flutuagdo da quantidade ou
erro de ponderacdo IWE (variagdo de massa).

HFE = QFE + IWE [19]

O erro de flutuagdo de heterogeneidade caracteriza a heterogeneidade
unidimensional do lote e é estimado por um variograma em fung¢do do tempo.
Um lote unidimensional é quase sempre gerado por operagdes cronoldgicas.
Consequentemente, ele serd influenciado por varia¢gdes que refletem essencialmente as
atividades humanas, as quais levam ao mesmo conceito de heterogeneidade exposto
para IWE e QFE. Portanto, HFE é também dividido em trés componentes: (1) o erro de
flutuacdo de heterogeneidade de curto prazo (aleatdrio), (2) o erro de flutuagdo de
heterogeneidade de longo prazo e (3) o erro de flutuagdo periddica de heterogeneidade
(fendmenos ciclicos).

HFE = HFE, + HFE, + HFE; [20]

A plotagem do variograma permite visualizar todos os componentes do erro de
flutuagcdo de heterogeneidade, no qual estdo incluidos o erro de ponderagdo do
incremento e o erro de flutuag¢do da qualidade.

Erro de Materializagdo do Incremento (IME)

Até aqui identificamos os erros gerados pela heterogeneidade do material que
compbe o lote. Consideramos o lote como um objeto unidimensional continuo e
baseamos nosso raciocinio na selecdo de pontos imagindrios dentro do dominio de
interesse. Entretanto, na realidade, esses pontos sdo formados por fragmentos ou
grupos de fragmentos, e a natureza particular de cada uma dessas unidades deve ser
levada em consideragdo. A materializacdo de tais grupos de fragmentos representa os
incrementos de uma amostra e é alcancada primeiramente realizando a delimitacdo do
incremento e, entdo, a extracdo do incremento, ambas operagdes geradoras de erros.

Estagios de preparacdo também sdo processos geradores de erros e podem
consistir em transferéncia, cominuicdo, peneiramento, mistura, secagem, filtragem,
pesagem, etc. O erro gerado, normalmente acidental, é denominado de erro de
preparagao do incremento.

Definimos o erro de materializagdo do incremento (IME) como a soma dos erros
de delimitag¢do do incremento (IDE), de extragdo do incremento (IEE) e de preparagdo do
incremento (IPE):

IME = IDE + IEE + IPE [21]
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Erro Total de Amostragem (TSE)

O erro total de amostragem (TSE) é definido como a soma do erro de flutuacdo de
heterogeneidade (HFE) com o erro de materializacdo do incremento (IME) gerado em
cada estagio de amostragem.

TSE = HFE + IME [22]
Erro Analitico (AE)

O erro analitico (AE) ndo faz parte do erro total de amostragem, entretanto, ele
sempre fard parte do erro global de estimativa (OEE). Ele é gerado por operagdes
analiticas tais como analises quimicas, determinacdo de umidade, analises
granulométricas, estimativa de porcentagens de sdlidos, etc. Este erro ndo inclui a
ultima etapa de reducdo de massa na qual a amostra analitica é obtida. O erro gerado
nesta ultima etapa é parte do erro total de amostragem.

Erro Global de Estimativa (OEE)

Tanto a amostragem quanto as etapas de andlise sdo processos geradores de erro
e, portanto, o erro global de estimativa (OEE) é a soma do erro total de amostragem
(TSE) com o erro analitico (AE):

OEE = TSE + AE [23]

Sabemos que as fontes de erros sdo inUmeras e, portanto, a equagao anterior
pode ser reescrita considerando todos seus componentes basicos:

N
OEE=AE+ Y. (FSE,+GSE, +HFE, +IDE, +IEE,, +IPE,) [24]
n=1

onde N é o niumero de estagios de amostragem do protocolo.

CoMO MINIMIZAR 0S ERROS DE AMOSTRAGEM

Apresentados todos os componentes do erro global de estimativa, percebemos
gue a simples andlise de um conjunto de amostras ndo nos da informagdes suficientes
para sabermos o que houve de errado durante o processo de amostragem.
Este processo nao pode ser analisado retrospectivamente. A Unica abordagem ldgica é a
investigacdo completa e preventiva dos processos de sele¢cdao, materializagdo e
preparacdo, de modo a assegurar uma estimativa precisa e acurada (ou seja,
representativa) do teor real e desconhecido a, de um lote de material particulado.

Essa investigacdo completa e preventiva comega com a classificacdo dos erros em
aleatdrios e sistematicos. Os erros aleatérios (FSE, GSE, HFE) devem ser minimizados,
garantindo um maximo desvio padrdo para os resultados obtidos. Os erros sistematicos
(IWE, IDE, IEE, IPE) devem ser eliminados, garantindo a qualidade da amostra em todas
as etapas do processo.
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Estratégia de Amostragem para a Minimizagdo ou Eliminagdo dos Erros

O principal objetivo de qualquer processo de amostragem é selecionar uma
amostra representativa cujo teor desconhecido é denominado as. A estimativa a5’ de ag
deve fornecer um estimador preciso e ndo-enviesado do teor real e desconhecido a, do
lote L.

Nem sempre é facil cumprir este objetivo, ja que um lote de material particulado
sempre contém certa quantidade de heterogeneidade e, quanto maior a
heterogeneidade do material, mais dificil a operacdo de amostragem. Nestas condicdes,
parece légico que se deva medir a quantidade de heterogeneidade intrinseca de um
dado material antes de se decidir por uma operagdo de amostragem adequada.
A heterogeneidade intrinseca do lote, IH,, pode ser calculada pela multiplicacdo dos
fatores da férmula de Gy (¢, f, g, I, d> da Equaco 9) ou estimada experimentalmente por
testes especificos denominados ‘testes de heterogeneidade’.

A analise prévia da heterogeneidade é um passo fundamental, jd que fornece
informacdes que vao muito além dos objetivos da amostragem. A amostragem torna-se,
entdo, um processo de selecdo de materiais para os quais a heterogeneidade ja foi
caracterizada por uma variancia ou por um variograma, de modo que se possa
desenvolver o protocolo de amostragem mais apropriado para cada caso.

Portanto, uma estratégia de amostragem adequada deve seguir a seguinte
cronologia (PITARD, 1993; 2001; 2015):

— estudo das heterogeneidades intrinseca e unidimensional do material
proveniente de um determinado lote;

— garantia da corre¢do do processo de amostragem (ou seja, a escolha de
equipamentos de amostragem corretos) de modo a eliminar: o erro de
delimitag¢do do incremento (IDE), o erro de extragdo do incremento (IEE) e o
erro de preparagao do incremento (IPE);

— otimizagdo dos procedimentos e protocolos de amostragem de modo a
minimizar: o erro fundamental de amostragem (FSE), o erro de segregacdo e
agrupamento (GSE) e o erro de flutuacdo de heterogeneidade (HFE).

Por fim, deve-se atentar ao fato, ja exposto anteriormente, de que o controle da
acuracia é uma abordagem perigosa e ndo resolve os problemas de amostragem.
O controle da correcdo da amostragem é a uUnica forma efetiva de se ganhar tempo,
dinheiro e de se eliminarem as deficiéncias dos processos de controle de qualidade.

As cinco condi¢Oes abaixo visam eliminar, ou pelo menos minimizar, a maior parte
dos erros provenientes da amostragem:
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— todo equipamento de amostragem deve ser projetado, construido e utilizado
de tal maneira que os erros de preparacao IPE, sejam irrelevantes. Deve-se
dar especial atencdo no sentido de se minimizarem perdas e contaminacao
em equipamentos de amostragem;

— adelimitacdo do incremento deve ser correta e, portanto, IDE = 0O;
— aextracdo do incremento deve ser correta e, portanto, IEE = 0;

— a homogeneizagdo deve ser eficaz e o nimero de incrementos deve ser
grande o suficiente para minimizar o erro de segregacdo e agrupamento
(GSE), até que ele se torne irrelevante;

— para amostragem de lotes unidimensionais, o intervalo entre cada incremento
deve ser pequeno o suficiente para tornar irrelevante o erro de flutuacdo de
heterogeneidade de longo prazo (HFE,) e deve ser escolhido levando em
consideracd o erro de flutuagdo periddica de heterogeneidade (HFE;).

Se todas as condicGes anteriores forem satisfeitas, o Unico erro restante é o erro
fundamental de amostragem (FSE), definido como o erro que ocorre quando a selecdo
do incremento é correta e quando os incrementos que constituem a amostra contém,
cada um, um unico fragmento aleatério.

ELIMINANDO OS ERROS SISTEMATICOS

As dezenas de anos de experiéncia de Pierre Gy durante as centenas de inspe¢des
em usinas e laboratdrios industriais mostraram que, se existirem erros sistematicos no
processo de amostragem, os valores tipicos de enviesamento poderdo chegar a 1.000%
na etapa de selecdo ou amostragem primdria (ndo-probabilistica), 50% nas etapas de
preparacdo ou amostragem secundaria (probabilistica, mas incorreta) e de 0,1 a 1,0%
nas etapas de andlise. Com base nesses valores, Gy afirmou que “é inutil apresentar um
resultado analitico com trés ou quatro casas decimais supostamente significativas se a
amostra analisada for insuficientemente representativa, e muito mais inutil se ela
estiver enviesada” (GY, 1998). Portanto, o primeiro passo da otimizacdo de um processo
de amostragem é eliminar os erros sistematicos.

Erro de Delimitagao do Incremento (IDE)

A delimitacdo do incremento pode ser entendida como uma demarcagao que
define os limites do incremento amostral. A corre¢do da delimitagcdo do incremento é
uma propriedade estrutural de um sistema de amostragem sobre a qual temos
completo controle e, portanto, devemos garantir que a delimitacao do incremento seja
correta. A Figura 3 apresenta alguns exemplos de delimitacdo incorreta.
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Figura 3. Exemplos de delimitagGes incorretas: (a) amostragem manual de cagamba
de caminhdo (PIXABAY, 2016); (b) amostragem manual de material sobre transportadores
de correia (PIXABAY, 2016); (c) amostragem de furos de desmonte (PITARD, 2014b);

(d) amostragem por canal com sec¢do varidvel (PITARD, 2014b).

Considerando lotes tridimensionais, bidimensionais e unidimensionais:

a delimitagdo correta de um lote tridimensional (como por exemplo a
cacamba de um caminh3o) é uma esfera;

a delimitacdo correta de um lote considerado bidimensional (como por
exemplo uma sec¢do vertical de um corpo de minério tridimensional) é um
cilindro de sec¢do constante ao longo de toda a espessura do corpo;

a delimitacdo correta de um lote considerado unidimensional (como por
exemplo uma pilha alongada cuja espessura e altura podem ser
desconsideradas) é uma se¢do definida por dois planos paralelos com
distancia constante entre si. Para lotes unidimensionais dinamicos, tais como
fluxos em transportadores de correia ou tubulagées, a delimitag¢do correta é
uma sec¢ao definida por dois planos paralelos para amostradores corta-fluxo
de trajetoria retilinea (Figura 4b) ou uma sec¢do definida por dois planos
radiais para amostradores corta-fluxo de trajetéria circular, também
chamados amostradores tipo Vezin (Figura 4a).

fluxo fluxo
principal principal

cortador

(a)

Figura 4. Exemplos de delimitagGes corretas: (a) amostragem automatica com

amostrador corta-fluxo de trajetoria circular, tipo Vezin (FLSmidth Essa® Vezin Sampler);

(b) amostragem automatica com amostrador corta-fluxo de trajetdria retilinea
(FLSmidth Essa® SBD Linear Sampler).
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Erro de Extragdo do Incremento (IEE)

Ndo basta que a delimitagdo do incremento seja correta. A extracao do volume de
material delimitado corretamente deve também ser completa e correta. Do mesmo
modo que com a delimitagdao do incremento, a corre¢cdo da extragao do incremento é
uma propriedade estrutural de um sistema de amostragem, sobre a qual temos
completo controle e, portanto, devemos garantir que a extragdo do incremento seja
correta. Conforme apresentado por Pitard (1993), os erros de delimitacdo e de extracdo
do incremento sdo responsaveis pelos maiores vieses da amostragem.

A extracdo correta dos fragmentos de um lote depende do centro de gravidade de
cada fragmento. O fragmento somente serd extraido se o seu centro de gravidade se
encontrar dentro da geometria definida para extragdo (Figura 5). Além disto, o projeto
de equipamentos mdveis de amostragem deve ser correto, levando em consideracdo o
‘efeito de ricochete’ (ver GY, 1992 e PITARD, 1993), quando o fragmento cai sobre a
faca do amostrador e é ricocheteado para dentro ou para fora do recipiente.
Se estas condicdes forem satisfeitas, pode-se afirmar que o erro de extracdo do

incremento é nulo.

Figura 5. Fragmentos selecionados ou ndo para a amostra de acordo com seu centro de
gravidade: (a) extracgdo ideal de um cilindro perfeito; (b) extracdo real (PITARD, 1993, 2014c).

O exemplo apresentado na Figura 5 evidencia a dificuldade de se amostrarem
pilhas de material particulado ou solos intemperizados usando trados mecanicos ou
mesmo perfuratrizes com brocas diamantadas. A amostragem desses materiais pode
levar a valores elevados de enviesamento devido ao erro de extracdao do incremento.

A Figura 6 mostra as recomendagdes para o dimensionamento correto de
amostradores automaticos, visando minimizar IEE em usinas de beneficiamento de
minérios e laboratdrios. Na figura a seguir, A é a abertura das facas do cortador, d é o
tamanho maximo dos fragmentos ou a abertura de peneira por onde passam 95% em
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massa dos fragmentos, 0 é o didgmetro da tubulacdo de descarga e Vmax é a velocidade
madxima recomendada do cortador. Vale salientar que essas recomendacdes devem ser
usadas como diretrizes, ou como limites aceitdveis para que erros grosseiros sejam
evitados.

0 Recomendagdes:

Az3d+1cm

B < 20°

o = 15° a 30° (para polpas)

o = 45° a 70° (para sélidos)
u23d+1em

¢ 2 0 + 30 cm (amostradores grandes)

¢ 20+ 10 cm (amostradores pequenos
ou vazdes baixas)
h 2 10 em (ou menor para amostradores

rotativos ou vazdes baixas)
p 2 2/3 ¢ (maior para vazdes maiores)
Vméx = 60 cm/s (amostradores lineares)
Vmax = 45 cm/s (amostradores rotativos)
B Vmax = 30 em/s (amostradores rotativos
com diémetro menor que 80 cm)

Figura 6. Recomendagdes para o dimensionamento correto de amostradores
automaticos (GY, 1992; PITARD, 1993, 2014d).

Erro de Ponderagao do Incremento (IWE)

A variancia do erro de ponderagdo do incremento depende das flutuagdes na
vazao de fluxos a partir dos quais incrementos s3o coletados para compor a amostra
final. Hd amostradores automdticos que coletam incrementos com base na massa de
material alimentada e outros que coletam incrementos com base em um intervalo de
tempo constante. Os amostradores com cortes baseados em massa constante serdo
corretos se, e somente se, a massa de cada incremento também for constante, o que
raramente ocorre. Portanto, € muito mais econdmico e eficaz ajustar os amostradores
para cortes a intervalos de tempo constantes, contanto que uma das seguintes
condicBes seja satisfeita (PITARD, 2010b):

— se as flutuagdes na vazao ndo superam +10% relativo a um nivel de confianga
de 68%, a variancia do IWE sera aceitavel;

— se as flutuagGes na vazao ndo superam +5% relativo a um nivel de confianga
de 68%, a variancia do IWE serd desprezivel.

A Figura 7 mostra um sistema de amostragem proporcional baseado em intervalo
de tempo constante, onde IWE serd aceitavel se as variagGes relativas entre as massas
dos incrementos I, |, e I; forem menores ou iguais a 10%.



50 | Capitulo 2 Amostragem

sentido
do fluxo

sentido do
cortador

Figura 7. Sistema de amostragem proporcional baseado em intervalo de tempo constante,
onde as massas dos incrementos Mz > M;; > M,,, com variagdes relativas <10%.

E importante salientar que o erro de ponderacdo do incremento ndo ocorre
somente em fluxos unidimensionais. A selecdo correta de qualquer amostra composta
deve respeitar a proporcionalidade madssica dos incrementos que a compdem.
Um exemplo tipico é a composicdo de uma amostra de pd de perfuratriz a partir do
material descarregado pelo underflow (fragmentos médios e grossos) e pelo overflow
(fragmentos finos) do ciclone coletor dos fragmentos gerados. A amostra composta deve
respeitar a proporcionalidade de massas a dos lotes de fragmentos finos e de
fragmentos médios e grossos (Figura 8).

Figura 8. Amostra correta composta proporcionalmente a partir do lote de fragmentos finos
(50 kg) e do lote de fragmentos médios e grossos (150 kg).

Erro de Preparagdo do Incremento (IPE)

As etapas de preparagdo de amostras incluem todas as operag¢des que sucedem a
extracdo do incremento ou da amostra primdria e que antecedem a analise quimica.
Essas etapas ndo sdo consideradas operac¢Oes de sele¢do, pois a massa do incremento
ou da amostra ndo muda (ou ndo deveria mudar), e é importante diferencia-las das
etapas de sele¢cdo ou de amostragem, quando a massa do incremento muda. As etapas
de preparagdo podem ser classificadas em diversas categorias:
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— transferéncia do incremento do ponto de amostragem para um sistema de
transporte, podendo ou ndo ser uma operacgao continua;

— transferéncia do incremento do sistema de transporte para a proxima etapa
de amostragem ou de preparacao;

— etapas de cominuicdo (britagem, moagem, pulveriza¢do), cuja funcdo é
diminuir o tamanho e aumentar o nimero de fragmentos;

— operacgdes de peneiramento a Umido ou a seco;

— operagOes de secagem, necessarias para minimizar a obstrucdo do circuito de
amostragem por material Umido e pegajoso;

— filtragem de polpas para separacgdo solido-liquido;

— operagOes de homogeneizagao.

Nota-se que nenhuma dessas operacdes é de selecdo, entretanto, elas podem
alterar seletivamente a composicdo da amostra e, assim, enviesar o seu teor. Erros de
preparacdo sdao inerentes ao projeto, construcdo, operacdo e manutencdo de
equipamentos de amostragem e geralmente sdo erros ndo intencionais que resultam de
negligéncia, falta de informacdo e falta de cuidado; raramente resultam de fraudes e
sabotagem. Os erros de preparacdo incluem:

— erros por contaminagao;

— erros por perda de material;

— erros gerados pela mudanga na composi¢do quimica;

— erros gerados pela mudanga na composigao fisica;

— erros gerados por falta de treinamento;

— erros resultantes de fraude e sabotagem.

Muitos dos erros de preparagdo ndo sdo aleatérios e ndo podem ser facilmente
guantificados em termos probabilisticos. Portanto, do mesmo modo que para os erros
de delimitacdo e de extragdo, a Unica estratégia sabia ndo é estima-los, mas evita-los:

— reduzir a altura de queda do material ao minimo;

— enclausurar todas as fontes de poeira;

— proteger os equipamentos inativos com capas para prevenir o acimulo de p6;

— limpar os equipamentos apds cada operagao;

— processar alimentacdo, concentrado e rejeito em equipamentos diferentes,
guando possivel;

— recuperar todo material retido no circuito e envia-lo a sua origem (amostra ou
rejeito).
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Pitard (2014e) recomenda, também, evitar o uso de equipamentos de tecnologia
antiga, geradores de grande quantidade de poeira, tais como britadores de mandibulas,
britadores de rolos, divisores de rifle (tipo Jones) e pulverizadores de disco. Os seguintes
equipamentos minimizam a perda de finos durante a preparacdo: britadores de alto
desempenho (como os britadores para britagem fina com duas mandibulas mdveis),
divisores rotativos e pulverizadores de panela.

Vale salientar que a prevengdo dos erros de preparacdo somente podera ser
alcangada se a amostragem estiver sob o encargo de engenheiros ou técnicos
responsaveis pelo controle de qualidade e ndo sob o encargo da produgdo. Segundo
Pitard (1993), ndo é uma boa ideia que os engenheiros responsaveis pela producdo
controlem sua prépria qualidade, mas, infelizmente, isto é o que frequentemente
acontece.

MINIMIZANDO OS ERROS ALEATORIOS

Apds garantir que ndo existem erros sistemdticos no processo de amostragem,
devem-se minimizar os erros aleatdrios, de modo que o desvio padrdo dos resultados
esteja dentro de limites aceitdveis. Os erros aleatérios estdo associados as
heterogeneidades de constituicdo e de distribuicao do lote amostrado.

Erro de Flutuagdo de Heterogeneidade (HFE)

O erro de flutuagdo de heterogeneidade surge quando amostramos lotes
unidimensionais, devido a variagdes de massa e teor ao longo do periodo de coleta dos
incrementos que compdem a amostra final. A minimizacdo de HFE é realizada por
variografia e pela avaliacdo do erro em func¢do do intervalo de amostragem.

Pierre Gy (1998) desenvolveu um método para estimar o erro de flutuacdo de
heterogeneidade com base no variograma dos teores em func¢do do intervalo de tempo
de coleta dos incrementos. O variograma é uma funcdo do tempo entre dois pontos
localizados sobre um eixo e permite caracterizar a heterogeneidade unidimensional de
dados cronologicamente ordenados. Quando as massas dos incrementos nao
apresentam variagdes maiores que 20%, pode-se assumir que o variograma dos teores é
0 mesmo variograma das heterogeneidades.

A Figura 9 apresenta um exemplo de variograma experimental construido a partir
dos resultados de uma campanha de amostragem na alimenta¢do do moinho de uma
mina de ouro. A campanha teve a duragdo de trés horas, durante as quais 36
incrementos foram coletados por amostrador corta-fluxo automdtico a intervalos
regulares de 5 minutos. Os 36 incrementos foram analisados separadamente e os
resultados permitiram construir o variograma experimental apresentado na figura,
calculado a partir da equagao do variograma:

V(i) = 5 Xq(@qej-aq [25]
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onde j é o intervalo de tempo que separa dois incrementos, v(j) é a fun¢do variograma
para o intervalo de tempo j, a, é o teor do incremento q e aq+j é o teor do incremento
separado por j do incremento . Note-se que existem diversos pares de valores
separados por j e, portanto, N representa a quantidade desses pares.
O ‘patamar’ do variograma se refere a variancia estatistica dos dados.

SEMI-VARIOGRAMA (Au)

35

2,5

\
)

=¢— variograma
/_/' - — - patamar
10 /

0,5

"

0,0

O 1 2 3 4 5 & 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20

intervalo j

Figura 9. Exemplo de variograma experimental construido para a estimativa de HFE.

A Tabela 2 mostra o cdlculo da variancia, do desvio padrdo absoluto e do desvio
padrao relativo do erro de flutuagdo de heterogeneidade em um intervalo de confianga
de 95%, admitindo-se Q como o numero total de incrementos coletados para um dado
intervalo de tempo j, e a equagao da variancia do erro de flutuacao de heterogeneidade:

2 _ WO
Shre Q [26]

onde W(j) é chamado de ‘gerador de erro’ e pode ser definido como uma funcao
do intervalo variografico j. Para maiores detalhes sobre o calculo de W(j) recomenda-se
consultar Pitard (1993), Gy (1998) ou Chieregati et al. (2007).

Tabela 2. Estimativa de HFE para diferentes intervalos de tempo.

Intervalo j Tempo v(j) Q SZHFE ABS SHFE ABS SHFE REL 95%

0 00:00 0,26 - - - -

1 00:05 0,50 36 0,0073 0,0852 3,0%
2 00:10 0,66 35 0,0095 0,0975 3,5%
3 00:15 0,94 34 0,0111 0,1052 3,7%
4 00:20 1,35 33 0,0119 0,1090 3,9%
5 00:25 1,29 32 0,0128 0,1132 4,0%
6 00:30 1,49 31 0,0145 0,1203 4,3%
7 00:35 1,62 30 0,0170 0,1305 4,6%
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Tabela 2a. Estimativa de HFE para diferentes intervalos de tempo. (Continuagdo)

Intervalo j Tempo v(j) Q SZHFE ABS SHFE ABS SHFE REL 95%
8 00:40 1,75 29 0,0205 0,1433 5,1%
9 00:45 1,89 28 0,0239 0,1547 5,5%
10 00:50 2,05 27 0,0264 0,1626 5,8%
11 00:55 2,08 26 0,0287 0,1695 6,0%
12 01:00 2,09 25 0,0314 0,1772 6,3%
13 01:05 2,41 24 0,0343 0,1852 6,6%
14 01:10 2,47 23 0,0374 0,1933 6,8%
15 01:15 2,94 22 0,0406 0,2015 7,1%
16 01:20 2,74 21 0,0440 0,2098 7,4%
17 01:25 2,41 20 0,0478 0,2186 7,7%
18 01:30 2,21 19 0,0521 0,2282 8,1%
19 01:35 1,59 18 0,0571 0,2389 8,5%
20 01:40 1,47 17 0,0631 0,2511 8,9%

A analise da Tabela 2 nos permite escolher um intervalo de tempo adequado de
modo a atingir um maximo desvio padrdao do erro de flutuagcdo de heterogeneidade.
Por exemplo, se for definido que o maximo desvio padrao relativo de HFE é de 4%,
deve-se ajustar o tempo de corte do amostrador automadtico para, no mdaximo, 25
minutos (j=5).

Apds a coleta dos incrementos amostrais, influenciados pelo erro de flutuagdo de
heterogeneidade, cada incremento é considerado como uma amostra individual
influenciada pelo erro fundamental de amostragem e pelo erro de segregacdo e
agrupamento. As variancias desses erros e do erro de materializacdo do incremento
podem ser somadas, resultando na varidncia do erro total de amostragem.

Erro de Segregacgdo e Agrupamento (GSE)

Como apresentado anteriormente na Equagdo 15, a varidncia do erro de
segregacdo e agrupamento é o produto de trés fatores: o fator de segregacdo Z, o fator
de agrupamento Y e a variancia do erro fundamental de amostragem s%;.

O fator Y depende do tamanho dos incrementos extraidos e, quanto menor o
tamanho dos incrementos, menor o valor de Y. E impossivel eliminar Y a ndo ser que
seja possivel coletar aleatoriamente incrementos compostos por apenas um fragmento,
ou seja, o numero de incrementos na amostra é igual ao nimero de fragmentos na
amostra. A melhor estratégia é, portanto, coletar o maior nimero possivel de
incrementos de menor tamanho possivel. Esta é a maneira mais eficaz de se minimizar
GSE (PITARD, 2009a).
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O fator Z depende da quantidade momentanea de segregacdo existente no
material a ser amostrado. E impossivel eliminar Z, pois a segregacdo é um fendmeno
transiente. Uma opc¢do é homogeneizar o material antes da amostragem, mas todo
processo de homogeneizacdo tem sua fraqueza e frequentemente a homogeneizacdo é
ilusdria. Esta é a maneira menos eficaz de se minimizar GSE (PITARD, 2009a).

O ultimo e mais importante erro aleatério é o erro fundamental de amostragem
(FSE), impossivel de ser eliminado por completo, a ndo ser que a amostra seja composta
por todo o lote. Entretanto, é possivel minimizar FSE, como sera apresentado a seguir.

Erro Fundamental de Amostragem (FSE)

Um dos maiores desafios no desenvolvimento de um sistema de garantia e
controle de qualidade (QA-QC) é decidir qual o valor mais apropriado para o erro
fundamental de amostragem. Muitos praticantes de amostragem seguem diretrizes
vagas, como a de um maximo desvio padrdo relativo do erro fundamental de
amostragem igual a 10% ou sgse = 0,10. Pitard (2013) faz as seguintes recomendagdes
considerando a selegao da amostra primaria:

— em nenhuma circunstancia ssie deve ser maior que 16% relativo, visto que,
acima deste valor, deixamos o dominio da normalidade e lentamente
entramos no dominio de processos de Poisson. Todas as fdérmulas
apresentadas na teoria da amostragem ndo valem para processos de Poisson;

— para as fases de exploragao e controle de teores de metais base, sugere-se um
valor relativo maximo de sgsg de 10%. Para as fases de exploragao e controle
de teores de metais preciosos, para a determinac¢dao de elementos tragos e
para a amostragem ambiental, sugere-se um valor relativo maximo de sgse de
16%,;

— para balangos de massas ou metallrgicos e controle de processos, sugere-se
um valor relativo maximo de sgse de 2,5% para metais base e de 5% para
metais preciosos;

— para a amostragem comercial visando a determinacdo dos precos de
commodities é requerida uma precisdo muito rigorosa e, portanto, sugere-se
um valor relativo maximo de sgs; de 0,5% para metais base e de 1,5% para
metais preciosos.

E muito importante ressaltar que, ao longo dos anos, diversos autores tém
guestionado os valores maximos recomendaveis para FSE. Alguns sugerem que o desvio
padrdo maximo relativo do erro fundamental de amostragem total do protocolo
(estagios combinados de amostragem e subamostragem) ndo ultrapasse 32%.
Entretanto, valores elevados devem ser aceitos somente para as etapas de exploragao e
de controle de teores. Algumas diretrizes para os devios aceitaveis dos erros de
amostragem em cada etapa do processo sdao apresentadas detalhadamente por
Pitard (2013).
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Visando minimizar o erro fundamental de amostragem, deve-se desenvolver um
protocolo de amostragem garantindo que o erro ndo ultrapasse os valores
recomendados por Pitard em nenhuma etapa do processo. Usando-se a Equacdo 9 para
o cdlculo de FSE em cada etapa de amostragem, nota-se que ha somente duas
alternativas para diminuir FSE: (1) aumentando-se a massa da amostra selecionada ou
(2) diminuindo-se o tamanho dos fragmentos do lote, ou seja, cominuindo-se o material
a ser amostrado.

Pierre Gy desenvolveu um método grafico para visualizar as etapas que superam
ou ndo o FSE maximo, e o chamou de ‘nomograma’ ou ‘nomogréfico’. A Figura 10
mostra o fluxograma de preparacdo de amostras de um minério de ouro, que pode ser
representado pelo nomografico da Figura 11.

amostra amostra
primaria analitica
(-12,7 mm)

britagem

5009 T pulverizagdo

> (-200#)
wr E
500¢g

s_2FE (varlance)
°
¥
e
=
Vo
34
oA
$4v
2
i
5

A1262
1,662
0,001

Safety Line
2,56e-2

Dlist

== Input Path
1,0e-4

10 100 1000 1084 1,0e5
M_s (grams)
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K =37,033 N =250 xbar = 5,6066e0 s_2R = 3,56486e-1

Figura 11. Nomografico para o protocolo de amostragem de um minério de ouro
(OSP, Francis Pitard Sampling Consultants LLC).
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O eixo X (escala logaritmica) da Figura 11 representa a massa da amostra, o eixo Y
(escala logaritmica) representa a variancia do erro fundamental de amostragem, as
linhas transversais representam o tamanho nominal dos fragmentos (dn). As linhas
espessas mostram o caminho indicando o protocolo de amostragem. Os segmentos
no sentido transversal representam reducdo de massa (etapa de amostragem) e
os segmentos no sentido vertical representam redugdo de tamanho (etapa de
cominuicdo). A linha tracejada horizontal, ou ‘linha de seguranca’, representa a variancia
relativa maxima do erro fundamental de amostragem, s%e, Neste caso igual a 0,0256
(para sgse = 16%).

Visando minimizar FSE no exemplo apresentado, deve-se aumentar a massa de
amostra coletada nas duas etapas em que o erro fundamental de amostragem
ultrapassa a linha de seguranga. Aumentando-se a massa da primeira divisao para 1 kg e
a massa da amostra analitica para 40 g, o sgse relativo de ambas as etapas passa a ser
menor que 16%, como mostram a Figura 12 e a Tabela 3.

01

(varlance)

s_2FE

0,001

Safety Line
2,56e-2
Diist

= Input Path

10 100 1000 1,0e4 1,0eS
M_s (grams)

lazbda = 19 d = 1,27¢0 p = 100 £ = 2,0e-1 dpow = 2,2543e0
K= 37,033 N =50 xbar = 5,6066e0 s_2R = 3,56486e-1

Figura 12. Nomografico para o protocolo otimizado de amostragem (OSP, Francis Pitard Sampling
Consultants LLC).

Tabela 3. Calculo do erro fundamental de amostragem para cada etapa do protocolo.

Etapa Massa do Massa da d IH, SstE SEsE
lote (g) amostra (g) (cm) Relativa | Relativo

1. Amostragem primaria 10.000.000 20.000 1,27 44,3 0,0022 4,7%
2. Britagem 20.000 20.000 0,63 26,2 0,0000 0,0%
3. Divisdo 20.000 1.000 0,63 26,2 0,0249 15,8%
4. Pulverizagdo 1.000 1.000 0,0074 | 0,95 0,0000 0,0%
5. Selecdo da amostra 1.000 40 0,0074 0,95 0,02229 15,1%
analitica

TOTAL 0,0500 22,4%
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Para o calculo dos nomograficos, pode-se usar a Equacdo 9, apresentada
anteriormente, ou a Equacdo 27 a seguir, onde K e o sdo as constantes de amostragem,
calibradas experimentalmente para cada tipo de minério (no exemplo anterior, K =
37,033 e .= 0,7457).

sZ; = kd® (Mis - MLL) =IH, (Mis - MiL) ou s%; = :::—; para M| > 10 Mg [27]

A calibragdo das constantes de amostragem K e a é realizada por meio de testes
de heterogeneidade, que permitem estimar o fator de heterogeneidade de constituicdo,
ou heterogeneidade intrinseca do lote (IH,), para qualquer tamanho de fragmento. Uma
descricdo detalhada dos testes de heterogeneidade pode ser encontrada em Pitard
(1993), Minnitt et al. (2007) e Minnitt et al. (2011).

Efeito Pepita In Situ (INE)

Apesar de o efeito pepita in situ ndo aparecer como um componente do erro
global de estimativa na Figura 2, é importante considerar este erro na teoria da
amostragem, visto que ele tem um grande impacto na escolha do didmetro de
perfuracdo (PITARD, 2009a). A teoria de Pierre Gy, criada para a amostragem de
materiais particulados, ndo aborda a incerteza gerada pela selecdo de uma determinada
massa de amostra a partir de material in situ por sondagem diamantada, perfuragdo por
circulagao reversa ou perfuragdao de furos de desmonte. Entretanto, se tais incertezas
ndo forem levadas em consideragdo, elas podem se tornar a principal fonte de erros de
amostragem.

O efeito pepita é um termo geoestatistico que descreve a propor¢ao de
variabilidade aleatdria presente em uma série de dados e possui dois componentes
principais: (1) o componente geoldgico ou efeito pepita in situ e (2) o componente
relativo a amostragem (DOMINY, 2007). O componente geoldgico representa a
variabilidade natural inerente ao material, e o componente relativo a amostragem
representa a variabilidade devida a massa, preparagdo e analise das amostras.

Pode-se dizer que o efeito pepita descreve qudao bem os resultados de uma
campanha de amostragem sao reproduzidos repetindo-se a amostragem no mesmo
ponto e, assim, quanto maior a reprodutibilidade amostral, menor o efeito pepita.
Depdsitos de metais preciosos e mineralizagdes muito heterogéneas possuem um efeito
pepita elevado, visto que a reprodutibilidade das amostras é muito baixa.

E importante ressaltar que o efeito pepita ndo é um fendmeno exclusivo dos
metais e minerais preciosos, mas de qualquer material heterogéneo. Como todo
material geoldgico é necessariamente heterogéneo, o efeito pepita ocorre para
qualquer tipo de minério (CHIEREGATI e PITARD, 2012).
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O reconhecimento do efeito pepita é de extrema importancia para as estimativas
dos modelos da jazida. Quanto maior o efeito pepita, maior o grau de suavizacdo
que deve ser considerado no modelo, pois a estimativa é uma média ponderada
das amostras contidas dentro do raio de influéncia do bloco em estudo (CHIEREGATI e
PITARD, 2009).

E importante observar que o chamado ‘efeito pepita’ dos geoestatisticos (o valor
da fungdo variograma y(h) para h = 0) ndo é o mesmo efeito pepita in situ do material,
referente ao componente geoldgico. Segundo Pitard (1993), o efeito pepita v(0) do
variograma inclui o efeito pepita in situ (s’ne), ou varidncia da heterogeneidade
intrinseca do material, afinal, ndo estamos lidando com massas e teores reais (sempre
desconhecidos), mas com estimativas de massa e teor provenientes de processos de
selecdo, preparacdo e andlise da amostra. Portanto, todos os erros gerados durante
esses processos estarao contidos no valor v(0) do variograma. O mesmo autor chamou
v(0) de garbage can (ou ‘lata de lixo’), por representar a soma de todos os seguintes
componentes (como mostra a Figura 13):

— variadncia do erro fundamental de amostragem (s%s) gerado durante a
extracdo dos incrementos;

— variancia do erro de segregacio e agrupamento (s’gse) também gerado
durante a extra¢ao dos incrementos;

— variancia de todos os outros componentes do erro de amostragem: s’ o, S IEEs
Szlwz}

— variancia de todos os erros de peparacdo das amostras até gerar a massa
necessaria as analises quimicas (s%pe);

— variancia do erro analitico (sZAE).

N

Figura 13. Os componentes de v(0), a ‘lata de lixo’ (PITARD, 2009b e PIXABAY, 2016).
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A variancia do efeito pepita in situ pode ser estimada pela seguinte equacgao:

3
S2 — fmgmpmdm [28]
a Mg

INE

onde f,, é o fator forma para o mineral ou constituinte de interesse; g € o fator
granulometria, levando em consideracao que as particulas do constituinte de interesse
ndo tém o mesmo tamanho (normalmente g, = 0,25); pm é a densidade do constituinte
de interesse; e d,, é definido como a abertura de peneira (em cm) que retém 5% das
particulas do constituinte de interesse.

Especificamente para ouro, f,, = 0,2 e g = 0,25. Considerando a densidade do
ouro nativo — frequentemente associado a outros metais — igual a 16, a variancia de INE
pode ser calculada usando-se a seguinte férmula (PITARD, 2009a):

3
o _08d;, [29]
INE
aL'\/IS

onde dp, é definido como a abertura de peneira que retém 5% das particulas de
ouro ou do equivalente de particulas de ouro em clusters. A Figura 14 mostra o
significado do diametro equivalente de particulas em cluster.

<
(7
D (PG g&
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/e O O
o s
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Figura 14. Representacdo o didametro equivalente de particulas de ouro em cluster: (a) didmetro
dgs das particulas de ouro quando nao formam clusters e (b) diametro de um cubo equivalente ao
tamanho dos clusters (PITARD, 2009a).

A equacgdo apresentada permite calcular as massas minimas e os nomograficos
visando otimizar protocolos de amostragem. Segundo Pitard (2009a), um desvio padrao
razoavel para o efeito pepita in situ ndo deve ultrapassar 15% relativo, ou seja,
sine < 0,15. Visto que o diametro das particulas de ouro e o teor ndo mudam, a Unica
forma de minimizar a variancia de INE é aumentar a massa da amostra selecionada.
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CONSIDERAGOES FINAIS

O conteldo deste capitulo objetivou apresentar de forma simples e resumida os
procedimentos corretos para minimizar ou resolver os problemas bdsicos e mais comuns
da amostragem. Recomenda-se que todo estudo para o controle de qualidade e para a
otimizacdo de procedimentos de amostragem objetivem minimizar os erros aleatérios,
i.e., os erros associados a variabilidade do material: erro fundamental de amostragem
FSE, erro de segregacdo e agrupamento GSE, erro de flutua¢do de heterogeneidade de
longo prazo HFE, e erro de flutuacao periddica de heterogeneidade HFE;. Além disto,
deve-se garantir a correcdo do processo de amostragem de modo a eliminar os erros
sistematicos: erro de delimitacdo do incremento IDE, erro de extracdo do incremento
IEE e erro de preparacao do incremento IPE.

Para finalizar, ndo poderiamos deixar de apresentar uma equag¢ao muito
importante, mas frequentemente esquecida pelos praticantes de amostragem: a
equacdo da massa minima de amostra representativa da distribuicdo granulométrica do
lote. Se uma amostra nao for representativa de todas as fracdes granulométricas do
lote, ela também ndo sera representativa do teor. Portanto, visando realizar um
trabalho de amostragem correto e completo, além da abordagem ja apresentada para o
calculo da massa minima de amostra representativa do teor do lote, deve-se também
utilizar a seguinte equacgdo simplificada para o cdlculo da massa minima de amostra
representativa da distribuicdo granulométrica do lote:

Mg =18 f pdzi (30]

Sese

onde f é o fator forma, p é a densidade do mineral de interesse; dgs € 0 tamanho
maximo dos fragmentos ou a abertura de peneira que retém 5% dos fragmentos e s%; é
a varidncia relativa maxima do erro fundamental de amostragem. E sempre
recomendavel calcular a massa minima de amostra usando as duas abordagens (teor e
distribuicdo granulométrica) e considerar a maior massa para a otimizacdo de
protocolos de amostragem. A equacdo apresentada pode também ser usada para o
calculo da massa minima de amostra representativa do teor de umidade do lote.

Uma descri¢cdo completa sobre a derivagdo da equacgao simplificada e sobre como
calcular as massas minimas representativas por fracdo granulométrica pode ser
encontrada em Pitard (1993).
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EXERCiclOs RESOLVIDOS

Cdlculo de Massa Minima de Amostra Representativa

Uma pilha de 10.000 t de minério de ferro proveniente de uma etapa de britagem
a 95% abaixo de 25 mm deve ser amostrada. A analise mineraldgica das amostras
selecionadas mostrou que a hematita esta praticamente toda liberada a 0,05 mm. Sendo
o teor médio de hematita na jazida igual a 60%, a densidade da hematita igual a
5,26 g/cm’ e a densidade do quartzo (mineral de ganga) igual a 2,65 g/cm?, qual a massa
minima de uma amostra representativa desta pilha admitindo-se um maximo desvio
padrao relativo do erro fundamental de amostragem igual a 5%?

Célculo do fator constituicao mineraldgica

(1-a,)°
c=py———+p,(1-a)
a

1-0,6)
c:5,26%+2,65(1—0,6):2,46

’

Calculo do fator liberagao

d
0 o
d 2,5

Fator forma

f=0,5 (para minério de ferro)

Fator granulometria

g = 0,25 (para material ndo-calibrado)

d=2,5cm

IH, =cfgld® =2,46x0,5%0,25x0,0447 x2,5% =0,215

. ~ IH 0,215
A partir da Equagdo 27 para M >>Ms: M :Z—L: =
Srse 0,05

Otimizacao de Protocolo de Amostragem

A alimenta¢do de uma usina de beneficiamento de minério de ouro é amostrada
por amostrador corta-fluxo linear a cada 5 minutos. O top size do material alimentado é
de %” e a vazdo de alimentacdo 120 t/h. A amostra coletada, de aproximadamente
20 kg, é enviada ao laboratdrio e passa pelo seguinte protocolo de preparacgdo:
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— secagem e britagem da amostra até 95% passante em %”;
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— divisdo, por divisor tipo Vezin, e selecao de uma amostra de 500 g;

— pulverizacdao da amostra até 95% passante em 200 mesh,;
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— homogeneizacdao da amostra e selecdo de duas aliquotas de 30 g destinadas
aos ensaios de fire assay.

Usando o IH, estimado pelo teste de heterogeneidade realizado para este minério
(IH, = 37d%7%), pede-se calcular a variancia e o desvio padrdo relativo do erro
fundamental para cada etapa do protocolo de amostragem, bem como o desvio total.
Qual a etapa critica do protocolo e como vocé reduziria o desvio em cada etapa, ndo
excedendo o desvio padrdo relativo maximo recomendado para minérios de ouro

(Sese = 16%)?

2
S FsE

Etapa Massa do Massa da d IH, SESE

lote amostra (cm) Relativa | Relativo
(g) (g)

1. Amostragem primdria 10.000.000 20.000 1,27 44,2 0,0022 4,7%

2. Britagem 20.000 20.000 0,63 26,2 0,0000 0,0%

3. Divisdo 20.000 500 0,63 26,2 0,0511 22,6%

4. Pulverizagao 500 500 0,0074 0,95 0,0000 0,0%

5.Selecdo da amostra 500 30 0,0074 0,95 0,0298 17,3%

analitica

TOTAL 0,0832 28,8%

A etapa critica do protocolo é a de divisdo da amostra apds britagem
(sese = 22,6%). Visando reduzir o desvio padrdo relativo do erro fundamental de
amostragem para 16% em todas as etapas, recomenda-se aumentar a massa da divisdao
primaria para 1 kg e aumentar a massa da amostra analitica para 40 g. A Tabela 3 deste
capitulo mostra o resultado da otimizagao do protocolo de amostragem deste exercicio.
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