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EPIGRAFE

Em dezembro de 2000, completaramse cem anos da teoria quantica, uma das mais
bem sucedidas teorias da fisica que, dém de propiciar um mehor conhecimento do
funcionamento do modelo atdmico, possibilitou a revolucdo eletrénica com o
desenvolvimento do transistor, do circuito integrado e de todos os produtos que utilizam estes
componentes.

A teoria quantica, desenvolvida inicialmente pelo fisico alemdo Max Planck, tentava
explicar a grande duvida existente sobre as duas teorias para a luz, ora descrita como onda,
ora como particula. Este modelo explicava a luz como uma onda que, em alguns momentos,

se comportava como uma particula. Este conceito foi utilizado também para explicar a
estrutura do atomo.

O modelo quantico € um modelo probabilistico e ndo deterministico, como a grande
maioria das leis fisicas; nele existe uma chance do elétron estar numa certa posi¢do, com uma
certa velocidade, mas nunca uma certeza. Isto decretou o fim das certezas, passamos a
considerar a probabilidade. Alguns fisicos ndo aceitavam o fato deste modelo ser
probabilistico, inclusive Einstein, (que colaborou com o desenvolvimento do modelo

guantico), demonstrou sua incredulidade dizendo a seu colega, John Archibald Wheeler:
“Deus ndo joga dados’.

Os cem anos da teoria quantica provaram que Deus joga dados e, desta vez, Einstein
estava errado.

O que ocorre nas empresas € similar ao modelo quéantico. Nés ndo temos certeza se
uma entrega chegara no dia previsto, se a quantidade de sucata seraigual ao més anterior, se 0
rendimento dos equipamentos sera igual a um determinado valor. Existe uma chance, uma
probabilidade para que estes eventos ocorram. Precisamos considerar que a variabilidade esta

sempre presente NOS Processos €, gragas a ela, existem defeitos.

Deus joga dados, e se quisermos aprimorar 0s processos e reduzir custos nés
necessariamente teremos que ter um conhecimento maior das leis da probabilidade e

estatistica para, nas palavras de Einstein, “Entender a mente de Deus’.

Texto extraido do Boletim Causa & Efeito de janeiro de 2001,n°
8 da Squeira Campos Associados
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RESUMO

As discrepancias nos resultados de andlises de materiais informados tanto pelo
produtor quanto pElo consumidor sdo um problema comum na maioria das industrias. Os
contratos comerciais na industria mineral normalmente penalizam o produtor quando uma
determinada carateristica do minério exceder os limites estabelecidos. As diferencas nos
resultados de andlise sdo devidas a muitas formas de erro. Contratos rigidos impdem ao
minerador 0 emprego de um rigoroso programa de controle de qualidade e nestas situacdes a

amostragem possui um papel fundamental.

Esta tese tem por objetivo propor um novo protocolo de amostragem e preparacéo de

amostras que garanta a representatividade desejada pelas partes, produtor e consumidor.

O edudo inicia fazendo-se uma abordagem qualitativa da amostragem, sendo
enfocados 0s conceitos de representatividade e amostragem probabilistica E feita uma
apresentacdo dos tipos de erros existentes em um protocolo amostral e sdo apresentados
exemplos de problemas que ocorrem devido a falta de cuidado no dimensionamento e

operacdo de amostradores e durante o processo de preparacdo da amodra.

A seguir, é efetuada uma abordagem quantitativa da amostragem onde é apresentado o
equacionamento matemético da teoria da amostragem de Gy. Tendo em vista as diferencas de
resultados que usualmente ocorrem entre laboratérios € introduzida uma metodologia para a

verificagdo da equidade destas determinagdes atraves do estudo de alguns casos.

A definicdo do novo protocolo de amostragem foi baseada na teoria da amostragem de
Gy. Para tanto, foi realizado o estudo de quatro casos com a finalidade de confirmar os
principios mais importantes da teoria da amostragem. Nos ensaios foram realizadas a
medicdo do erro total da amostragem em pilha e a verificacdo da existéncia de significancia
estatistica deste erro em relagdo a disposicdo do carvdo no depdsito, foi readlizada a
verificacdo da significancia do erro total na amostragem mecanica probabilistica, a
verificacdo das etapas mais criticas do processo de preparacdo de amostras, a determinacéo
do erro de integracdo dos varios tipos de carves testados e foi verificada a aplicabilidade da
andlise variogréfica para a determinacéo do erro de integracéo.

Os resultados encontrados mostraram a validade dos conceitos empregados pela teoria
da amostragem e indicaram a impropriedade das normas brasileiras de amostragem e
preparacao de carvao, NBR 8291 e 8292, para garantir a representatividade da caracterizacéo

de um determinado lote de carvéo. E proposto um novo protocolo de amostragem de carvao
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mineral, o qual leva em consideracdo a variabilidade das particulas componentes do lote e as
formas de amostragem e preparacdo da amostra.

Conclui-se que é possivel dimensionar um sistema de controle de qualidade do carvao
gue seja capaz de estimar a precisdo desgjada e que garanta a representatividade do resultado

acordada entre as partes. Por fim, € sugerida a modificacdo das normas brasileiras existentes.
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ABSTRACT

Quality control demands laboratory analyses by producer and consumer in the
minerals and particulate materials industry. Discrepancies between hese two analysis are
commonly found. In the mineral industry, the commercial contracts usually penalizes the
producer when any of ore characteristics exceeds established limits. Analytical differences are

due to various sources of error.

This thesis aims at developing a sampling and preparation protocol able to guarantee
the representativeness, considering both the accuracy and precision defined by miner and

customer.

The study starts with the sampling qualitative approach, where the concepts of
representativeness and probabilistic sampling are discussed. Sampling errors which can occur
in a sampling protocol are presented. Next, a quantitative sampling approach is presented. The
error variance calculations based on sampling theory are developed. Considering analytical
differences between labs, it is proposed a methodology to verify results equity. Gy’s sampling
theory results were validated using a series of assays.

Firstly, the assays derived from manual sampling total error were checked against the
results predicted by sampling theory equations after the lot was moved to another position of
deposit. Additionally a series of tests were used to verify the reproducibility of a mechanical
and probabilistic sampling system. In this case, the results could be forecasted by Gy’'s
sampling theory. Complementary tests examined the integration errors for various types of
coa. Variogram was used to calculate the integration error variance. It was defined a

procedure to identify the sample preparation most critical steps in terms of error variance.

The results of these studies confirm the validity of concepts defined by sampling
theory and indicates that the Brazilian Sampling and Preparation Standards, NBR 8291 and
NBR 8292, do not guarantee the lot quality representativeness. The sampling and preparation
protocol proposed incorporates the variability of the lot particles and the sampling and

preparation methods.

Finally, this study concludes that it is possible to design a coa quality control system
able to estimate the quality of a lot, obtaining accuracy and precision defined by the parts,

miner and customer.



Capitulo 1

|ntroducéao

1.1 Introducéo

O processo de globalizacdo que vivemos hoje revela uma integragdo da economia
mundial sem precedentes na histéria da humanidade. Este processo acarretou o0 agucamento
da competitividade entre os paises e, principalmente, entre as empresas. As empresas tem sido
forcadas a uma busca incessante, exaustiva e, muitas vezes, vita pela reducéo de custos,
através do aumento de sua produtividade, afim de se manterem competitivas em seus

mercados.

Dentro deste cenario tem despontado, cada vez mais, a preocupacéo pela qualidade dos
produtos. O planejamento da producéo, a forma de sua execucdo e o controle de qualidade sdo
itens importantes, se bem empregados, para a manutencéo ou conquista de novos mercados.
Por outro lado, quando a qualidade do produto de uma empresa ndo recebe a devida
importéncia, o seu controle de qualidade pode ser executado de forma erronea, falha ou
displicente. Isto podera afetar as relagdes com o mercado podendo acabar se transformando no

pivé do malogro desta empresa.

Assim, nos ultimos anos, o controle de qualidade teve a sua importancia multiplicada.
Além da necessidade de produzir produtos com qualidade, tornouse importante quantificar a
precisdo do processo de controle de qualidade. A medicéo dos erros gerados, bem como as suas
variancias, é fundamental para propiciar a manutencéo da confiabilidade dos resultados de

gualidade obtidos para um produto comercializado.

N&po existe novidade quando alguém afirma que um negocio sb é rea mente bom quando
€ bom para ambos os lados. Portanto, para ndo prejudicar o negocio é preciso que os resultados
do controle de qualidade ndo apresentem erros tendenciosos para nenhum dos lados, produtor
ou consumidor. Além disto, o erro (aleat6rio) apresentado ndo deve ter uma variabilidade
maior que a aceitavel entre as partes. A busca da melhor precisdo nos resultados do controle de
gualidade deve sempre levar em consideracdo a quantificagdo do aumento dos custos
envolvidos. De qualquer forma, uma precisdo maior propicia uma melhor base para a tomada

1



de decisfes, as quais sdo empregadas para a boa conducdo do negécio.
No caso daindustria mineral, o controle de qualidade pode ser dividido em trés etapas:
I. amostragem ou selecéo da amostra;
ii. preparacdo da amostra;
ii. analise da amostra preparada.

A amostragem pode ser entendida como sendo uma operagdo de retirada de uma fragéo
representativa do lote que se desgja caracterizar. A preparacdo da amostra envolve todos os
processos (homogeneizagéo, quarteamento, britagem, moagem, secagem, etc.) que a amostra
sofre até estar apta para ser analisada. A analise € o processo gue efetuara a determinagdo do

valor da caracteristica do produto pesquisada.

O dlicerce de um bom programa de controle de qualidade est4 baseado na execucéo
correta da operacdo de amostragem. Isto é obtido através do estabelecimento de um programa
de amostragem que segja tanto acurado quanto preciso. Embora as técnicas de amostragem
utilizadas na industria mineral continuem a melhorar, a amostragem ainda é uma area muitas
vezes negligenciada. Com frequéncia, a amostragem e a preparagdo da amostra sdo deixadas
para serem executadas por pessoas que ndo compreendem a fundo os seus significados. Em
consequéncia, as avaliacdes da qualidade dos produtos gerados sdo baseadas em amostras com
sérios erros sistematicos (tendenciosos), provocando problemas para a aceitacdo dos lotes ou

para a economicidade dos processos onde estes produtos minerais serdo usados.

Muitas empresas despendem muito dinheiro para a modernizagdo e melhoria de seus
laboratorios. A utilizagdo de modernos e caros equipamentos fez com que a precisao da andlise
tenha alcancado niveis bastante elevados, muitas vezes, de algumas casas apds a virgula. Nada
disso adianta se as operacOes de amostragem e de preparacdo da amostra sdo falhas.
Resumindo, para que o resultado da andlise sgja confidvel € necessario que todo o processo de

controle de qualidade sgja confiavel.

A representatividade de uma amostra ocorre quando existe a combinacdo da
acuracidade e da reprodutibilidade. A acuracidade pode ser entendida como sendo a
minimizacdo do erro sistemético da amostragem. Para exemplificar a acuracidade podemos
citar: amédia das diferencas entre as séries de medidas de um mesmo parémetro realizadas por
dois laboratérios deve ender a zero. Sob 0 ponto de vista estatistico, a acuracidade € uma
propriedade da média. A minimizagdo dos erros sistematicos ou tendenciosos faz com que

exista um aumento da acuracidade. A reprodutibilidade, ou precisio é a medida da
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dispersdo das estimativas em torno do estimador real e desconhecido, independente da
existéncia de quaisquer erros sisteméticos af etando estas estimativas. Empregando o exemplo
da acuracidade citado acima, a variacéo existente entre as diferencas de resultados entre os dois
laboratérios indicaria uma maior ou menor reprodutibilidade. Em termos estatisticos, a
precisio é o resultado da variancia da distribuicio das estimativas. E errado confundir a nogéo

de precisdo com a nogdo de acuracidade (Pitard, 1996).

Como a média do erro e a variancia do erro nunca sdo nulas estruturalmente, a
representatividade de uma amostra ocorre quando a combinacdo destes dois fatores apresenta
valores menores que 0 maximo estabel ecido entre as partes interessadas, usualmente produtor e

consumidor.

No caso do carvao mineral, com excecdo da norma ISO/DIS 13909 (1SO, 1998), que
ainda encontra-se em discussdo, todas as outras normas técnicas existentes hoje ndo garantem a
obtencdo de uma amostra representativa. Embora o carvao mineral sgja um dos materiais mais
dificeis de serem amostrados devido a sua heterogeneidade, as normas técnicas ndo exigem que
a amostragem sgja probabilistica. A regra basica para uma amostragem correta € a de que todas
as particulas que compde o lote tenham a mesma probabilidade de serem coletadas e assim
tornarem-se parte da amostra final que sera objeto da andlise. Some-se a isto, o fato de que as
normas de amostragem atuais ndo mencionam a existéncia de erros de amostragem. Como ndo
0S mencionam, também ndo os discretizam, nem propdem formas para determindlos e
minimizé-los.

Embora quase todos os erros possam ser eliminados, existe um erro, denominado Erro
Fundamental, que ndo pode ser zerado. Como consequéncia, sempre existira um erro associado
ao resultado de qualidade de um lote. Como o resultado de qualidade de um lote nunca € um
valor exato, interpretase que este resultado apresenta um comportamento de natureza
estocastica. Infelizmente, este comportamento ndo € levado em considerag&o nos contratos de
comercidizacdo de carvdo, ocasionando freqlentes desentendimentos entre as partes e

suscitando dividas sobre a qualidade dos trabal hos executados nos |aboratérios.

A nocdo de equidade para a amostragem comercial € de extrema importancia. A
comercializacdo de minérios quase mpre consiste de uma série de embarques de um mesmo
produtor para um mesmo consumidor. Estes embarques sdo regidos por contratos de longo
prazo que envolvem dezenas, centenas ou até milhares de lotes. De acordo com estes contratos,
0 preco de compra de cada lote é determinado em termos de peso e dos teores criticos medidos

nas amostras tomadas. O processo de amostragem € dito equitativo somente se ndo possuli
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erros sisteméaticos (tendenciosos) em alguma ou em ambas as partes. Para verificar a existéncia
ou ndo da equidade entre os resultados, é necessario 0 emprego de técnicas de andlise
estatistica.

1.2 Trabalhos relevantes sobr e amostragem de materiais particulados

A teoria de amostragem proposta por Gy em 1951 somente comecou a ser considerada
e melhor compreendida no meio cientifico nos dltimos anos. Embora o nimero de trabalhos
desenvolvido nesta area de conhecimento ndo tenham sido muitos, existem agumas

contribui¢des significativas como as abaixo descritas:

Em estudos realizados por Gy e Marin (1978) sobre amostragem ndo tendenciosa de
uma corrente de material particulado em movimento, sdo descritos os experimentos efetuados
e apresentados resultados obtidos para a definic¢éo das condi¢des da extragdo dos incrementos

correta.

Saunders et al.(1989), determinam a variancia do erro da amostragem de uma corrente
em movimento através do método variografico simplificado, apresentam o estado da arte para
determinacdo da variancia do erro da média de amostras tomadas de uma corrente em
movimento. Os mesmos autores também propdem um método simplificado para medida da

variancia do erro, empregando somente resultados de variogramas lineares.

Rose (1990), propde uma nova abordagem para o teste de erros tendenciosos de
sistemas de amostragem mecanicos de carvao, utilizando a estatistica ndo-paramétrica e os

interval os de confidéncia gjustados pelo método de Bonferoni.

Lwin et a. (1997), discutem o projeto e andlise de experimentos de reducéo de massa-

granulometria para materiais particulados amostrados.

Saunders e Robinson (1988), introduzem a amostragem aleatdria restrita estratificada,
propondo um método de amostragem que se intercala entre a amostragem sistemética e a

amostragem estratificada randémica.

Hodovin e Ketata (1979), discutem a variancia das composi¢des de correntes média,

obtida por amostragem automatica mecanica.



Gy (1979), apresenta uma discussdo abrangente sobre amostragem de materiais

particulados, introduzindo a teoria da amostragem.

Mathar e Rauhut (1983), apresentam procedimentos de amostragem de solidos
particulados, considerando a utilizagdo de um modelo estocastico para determinagcdo da

porcdo de material que deve ser incluida na amostra.

Karalus (1983), discute a amostragem e divisdo de solidos particulados, descrevendo
vérias possibilidades e amostragem e tipos de equipamentos disponiveis para divisdo de

amostras.

Merks (1985), propde sistemas de amostragem mecanicos para grandes capacidades de
processamento, discutindo o dimensionamento dos sistemas de amostragem sob o ponto de

vista operacional e de estatistico.

Plowman (1985), introduz aspectos praticos da amostragem, abordando as vantagens e

desvantagens da selecéo de varios egquipamentos de um sistema de amostragem.

Gy e Marin (1978), discutem a amostragem néo tendenciosa de uma corrente de material
particulado em movimento, descrevem 0s experimentos e resultados obtidos para a definicéo

das condicdes da extracdo dos incrementos correta.

Corriveau e Laurila (1997), apresentam uma nova férmula de cllculo da massa minima

de amostra aplicada a amostragem de carvéo.

1.3 Finalidade e obj etivos desta dissertacéo

A teoria da amostragem, tendo como base o trabalho desenvolvido por Gy (1979),
apresenta uma | 6gica que ndo é seguida pelas normas de amostragem e preparacdo de amostras
de carvéo existentes, especialmente as normas brasileiras NBR 8291 e NBR 8292 (ABNT,
1983).

As normas técnicas ndo levam em consideracéo a heterogeneidade do carvéo e assim
desconsideram a geracdo de erros nos processos de amostragem e preparacdo de amostras. Em
consequiéncia, cria-se a falsa impressdo de que o resultado obtido é um valor exato e
representativo do lote amostrado, desde que a norma sgja seguida. Na prética, estas normas

trazem dificuldades no relacionamento entre as empresas, em funcdo das diferencas
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encontradas nos resultados do controle de qualidade. Quando estes problemas ocorrem a

solucdo empregada € de natureza puramente comercial, ao invés de ser técnico-cientifica como

seria 0 mais indicado.

Neste trabalho seréo efetuados estudos de casos de amostragem de carvoes brasileiros

tendo como finalidade a definicdo de um protocolo de amostragem e preparacdo de amostras

para atendimento de uma determinada acuracidade e uma determinada reprodutibilidade. Caso

se chegue a um processo amostral inovador e superior as praticas existentes, 0 mesmo podera

ser empregado, por exemplo, na confeccdo de contratos de comercializacdo, no que se refere

aos itens de controle de qualidade, e poderd ser aplicado para a obtencdo das amostras

empregadas no controle de qualidade de processos de beneficiamento.

Para o atendimento destas finalidades foram definidos o0s seguintes objetivos:

Vi.

Vii.

viil.

propor mecanismo para medir o erro total da amostragem manual em pilha, de
cardter ndo probabilistico e verificar se o0 erro apresenta significancia
estatistica;

propor méodo para medir a significancia do erro total provocado na

amostragem mecanica probabilistica;

desenvolver método para comparar e avaliar os erros dos dois tipos de

amostragem;

verificar a aplicabilidade da andlise variogréfica sobre os resultados dos
incrementos de um lote para definir o comportamento do erro de integracéo da

amostragem mecanica probabilistica;
estabelecer procedimento para a medida do erro de preparacdo amostral,

gerado pelas reductes de massa de amostra coletada e do seu “top-size’;

estabelecer procedimento para efetuar a validacéo da formula de determinagdo

do erro fundamental;

estabelecer método de verificagdo de resultados encontrados em laboratérios

distintos caracterizando os mesmos | otes;

desenvolver e propor um protocolo de amostragem e preparacdo de amostras
de carvéo, de modo que a precisdo desgjada pelas partes interessadas sgja
obtida.



1.4 Méodo

O trabalho sera desenvolvido através da utilizac&o de técnicas e teorias de probabilidade
e estatistica para verificagdo e determinagdo da magnitude dos erros de amostragem. Os planos
de amostragem probabilistica fazem uso das teorias de probabilidade combinando o
procedimento de selecdo de amostras com o procedimento para a sumarizagéo dos resultados
obtidos, a partir dos quais podem ser calculados os riscos e serem efetuadas inferéncias. Para
uma dada série de condicles existem véarios planos de amostragem possiveis, todos validos,

mas diferindo em velocidade de execucdo, ssimplicidade , custo e precisdo.

Escolheu-se para estudo de caso as préaticas de amostragem utilizadas na Mina do
Recreio, pertencente a Copelmi Mineracdo Ltda. e localizada no municipio de Butig, RS. A

caracteristica do carvao estudadafoi o teor de cinzas.

Inicialmente foi efetuada a verificagdo dos erros totais existentes das amostragens de
natureza probabilistica e ndo-probabilistica. Estes erros foram avaliados através de técnicas de
andlise de experimentos, tais como: ANOVA (Montgomery, 1997). A amostragem nao-
probabilistica foi estudada com o emprego da amostragem manua (com pa) realizada em
pilhas de carvéo. As pilhas de carvao foram amostradas mais de uma vez em diferentes locais
de deposicdo. A mudanca de posicéo destas pilhas permitiu uma mudanca nas posicoes de
deposicdo das particulas que as constituiam. O erro da amostragem probabilistica foi estudado
através da comparacdo dos resultados obtidos para um mesmo lote, passando pelo mesmo
sistema de amostragem mecanico. A ANOVA (Andlise de Variancia) de dois fatores foi

adotada para analisar os resultados dos testes de amostragem efetuados.

O ero total da amostragem probabilistica foi decomposto no erro de materializacéo
(oriundo da selecdo, extracdo e preparacdo da amostra) e no erro de integracéo (funcdo da
variabilidade do material amostrado).

O erro de integracéo foi analisado com técnicas de cronoestatistica. O variograma foi a
ferramenta utilizada para efetuar a andlise da heterogenel dade dos teores de cinzas e de enxofre
do carvado congtituinte do lote. O variograma mede as variancias da amostragem em funcéo do

tempo.

O erro de materializacéo foi verificado através da inspecéo dos sistemas de amostragem
e preparacéo de amostras utilizados nos estudos de casos. O objetivo destas inspegdes foi a

certificacdo da correcéo amostral destes equipamentos e sistemas.



Também foi tratada a equidade de teores de um mesmo lote, os quais foram medidos e
fornecidos por laboratérios diferentes. Para ilustrar a técnica de verificagcdo da equidade foram
tomados dois exemplos préticos. A andlise estatistica das diferencas encontradas entre |otes foi
realizada com o uso do teste de Student-Fisher (Gy, 1979). Este tipo de teste permite verificar
se 0s resultados encontrados pelos laboratorios apresentam erros tendenciosos e se estes erros,

guando ocorrem, estdo dentro de uma faixa de precisdo aceitavel.

As conclusfes das andlises e dos testes realizados foram importantes para a definicdo de
um protocolo de amostragem de carvOes brasileiros baseado na acuracidade e precisdo

desgjadas para o resultado da caracteristica pesquisada.

1.5 Organizacdo da dissertacéo

Esta dissertacéo foi subdividida em seis capitul os:
No Capitulo 1 fazse aintrodugdo do assunto e apresenta-se o problema.

No Capitulo 2 efetua-se uma abordagem da teoria da amostragem sob o ponto de vista
qualitativo. A abordagem qualitativa se preocupou em apresentar os fatores que permitem a
obtencdo da acuracidade da amostragem. S&0 revistos 0os conceitos que servem de base da

teoria da amostragem, os tipos e model os de processos de amostragem por incrementos.

No Capitulo 3 apresenta-se uma abordagem quantitativa dos processos de amostragem,
onde sdo identificados e comentados os fatores que permitem a obtencdo da reprodutibilidade

de um processo de amostragem correto.

No capitulo 4 tratam-se os problemas existentes na amostragem comercial. E feita a
descricéo da técnica de verificacdo da existéncia da equidade entre laboratorios distintos, sendo

apresentados dois exempl os préticos.

No capitulo 5 apresentamse e estudam-se varios casos de amostragens de carvao
realizadas na Mina do Recreio. S0 tratados os erros de amostragem probabilistica e ndo-
probabilistica , estudados os erros de integracdo com o auxilio de variogramas, calculadas as
precisdes da amostragem e preparacéo da amostra no tocante a reducéo de massa em funcéo da
granulometria. E efetuada a comparagio das regras bésicas da teoria da amostragem com a

prética adotada pelas normas brasileiras de amostragem e preparacéo de amostras de carvao
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mineral, ABNT 8291 e ABNT 8292, respectivamente. Por fim, é proposto um protocolo de
amostragem de carvoes brasileiros.

No Capitulo 6 apresentamse as conclusdes do trabalho efetuado.



Capitulo 2

Teoria da amostragem — abordagem qualitativa

2.1 Introducdo

Egse cepitulo tem por findidade apresentar e explanar 0s conceitos e problemas
considerados fundamentais para a compreenséo da teoria da amostragem e que servirdo de base
para a definicéo do protocolo de amostragem. O maior enfoque dado € qualitativo, tendo como
fim, gpresentar ferramentas que possibilitem a obtengdo de uma maior acuracidade através da
minimizacdo dos erros ssteméticos ou tendenciosos de amostragem e preparacao de amostras de
cavdo. E feita uma introducdo & questdo quantitativa do erro de amostragem, a qual sera
gprofundada no préximo capitulo. Este capitulo compreende as seguintes segdes: introducdo ao
problema amostral de materiais particulados, selecdo de amostras; erros de amostragem,; erros de

preparacdo de amostras e erros de amostragem associados a variabilidade do material amostrado.

2.2 Introducgéo ao problema amostral de materiais particulados

Ao iniciarmos a discussio do assunto amostragem, a primeira pergunta que vem atona €,
justamente, “0 que é aamostragem?’. A amostragem € definida como uma operacéo de retirada de
uma porgéo de materid representativa de uma massa maior (lote), a qual se desga caracterizar. A
amodtra retirada deve preservar 0 maximo possivel a composicéo origind do lote (Dereck, 1995).
Congdera-se impossivel andisar um lote como um todo porque a andise gerdmente é destrutiva e
porque o custo seria muito eevado. Logo, € necessario efetuar uma reducéo da massa inicid,
mantendo arepresentatividade do lote a0 longo do processo de reducdo. Assim, esta reducdo de

massa n&o pode ser feita de qualquer forma, devendo seguir regras que garantam que o resultado
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obtido néo apresente erros sgnificativos, se gporoximando 0 maximo possivel c vaor origind do

lote.

As andises de quaisquer materiais sdo redizadas para diversos fins, como, por exemplo,
controlar processos de producdo ou para garantir que os requisitos de qualidade especificados pelo
consumidor sgam satisfeitos. No entanto, nenhuma andlise é possivel sem antes ter ocorrido a
amostragem e a preparacéo da amostra. A preparacdo da amostra € necessria, poisS O pProcesso
anditico exige a reducdo da amostra a uma minUscula parte, tanto em termos de massa quanto de
granulometria. Como a andise € uma conseqliéncia do processo de amostragem e preparacéo da
amodtra, parece l6gico que a andise ndo possui nenhum sentido se as etapas inicias apresentarem
erros consderados significativos. O conceito de erro serd introduzido através de um exemplo (ver

Figura2.1).

AMOSTRADOR

correl atransportedora /_1

AMOSTRA
MASSA Mgy

teor ag; real e desconheci do

[: PILHA DE
CARVAO

ANALISE MASSA a
teor ag desconhecido
(resultado analitico)

LABORATORIO

PREPARACAO DA AMOSTRA
MASSA M g2
teor ag, desconhecido

Figura 2.1 Fluxo da amostra em um processo produtivo.

Consideremos um processo produtivo composto por um transportador de correia que opera
a uma velocidade constante, através do qua ocorre a passagem de um materia particulado. Este

materid a0 ser descarregado, forma uma pilha de materia que no final de um determinado periodo
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de tempo, ou ao atingir determinado peso, se transformard num lote. Este lote precisa ter a sua
quaidade caracterizada, ou sga, uma ou mais das suas caracteristicas de quaidade devem ser
andisadas. Assm, inicidmente é necessario efetuar uma amostragem, seguida da preparacéo da

amostra.

O lote produzido apresenta uma determinada massa M, e para uma dada caracteristica de
quaidade, gpresenta um teor a,, rea e desconhecido. Ao efetuarmos a retirada de uma amostra
deste lote a mesma apresentara uma massa Mg; inferior a do lote e um teor ag;, 0 qua também é
desconhecido. A amostra coletada seguird, entéo, para o laboratdrio, onde sera efetuada a sua
preparacdo. No laboratério, esta amostra serd cominuida, homogeneizada e quarteada. A massa
obtida Mg, sera inferior a da amostra e tera um teor desconhecido ag,. Finalmente, uma porcéo da
amostra preparada Mag serd empregada para a execucéo daandise. O teor resultante daandise ar

sera o vaor conhecido. Simplificadamente assume-se que:
Resultado Andlitico (ar) = edtimativa (ag;) = eimativa (a:;) = estimativa(a.)

N&o existe nenhum processo de controle de qualidade de neteriais particulados livre de
erro, como veremos mais adiante. Erro, entdo, pode ser entendido como a diferenca entre o valor
observado e o valor red. Cada etapa do processo amostral gera algum tipo de erro. Por isto, o teor

ar € considerado como sendo somente uma estimativa dos outros teores.

Como cada etapa possui algum tipo de erro, o Erro Globa € o somatério de todos estes

erros. No nosso exemplo, o Erro Global seria decomposto da seguinte forma:
» ErroTotal parao 1° Estagio- Amostragem=ET: = (a1 -a)/a
? Erro Total parao 2° Estégio - Preparacio = ET, = (a2 - ag1) / 81
? Erro Total Andlitico- Andlise=EA = (& - ag2) / a2
? ESTIMATIVAERROGLOBAL =(ax-a.)/a =ET;+ET,+EA

E importante frisar que os trés componentes do somatdrio do Erro Global sfo regidos por
leis de probabilidade diferentes. Isto quer dizer que os erros e variancias de cada um dos
componentes apresentam vaores distintos. Usuamente, os erros de amostragem e suas variancias
s30 muito maiores que os erros anditicos. E aceito convencionamente que a variancia do Erro

Global é devida em 80% a amostragem, 15 % a preparacéo da amostra e somente 5% a andlise



(Laurila, 1997). O controle de qualidade pode ser correlacionado com uma corrente formada por

elos, onde 0 €lo mais fraco é o da amostragem.

Os erros gerados em cada etgpa do processo de monitoramento da quaidade podem ser,
basicamente de duas naturezas. Uma delas esta relacionada com o erro sstemético. Este € o erro
gue faz com que o valor médio de uma s&rie de resultados sga pers stentemente mais elevado ou
persstentemente mais baixo que os resultados obtidos através de um méodo de referéncia
(ISO/DIS 13909-1). Os outros tipos de erros estéo associados com a variabilidade da
caracteristica pesguisada do materia amostrado.

Ambas as naturezas de erro devem ser consideradas quando do dimensionamento de um
esquema de amostragem e de controle de quaidade. Deve ficar claro que o objetivo de um

processo de controle de qualidade é a obtencéo de resultados com o menor erro possivel.
Neste e nos proximos capitul os seré buscado:
I. explicar e andisar 0s mecanismos de geracéo de errcs,
i. mostrar como 0s erros de amostragem podem ser suprimidos ou minimizados,

il descrever 0s requisitos necessarios para que a amostragem sgja correta, sem erros

tendenciosos, reprodutivel e representativa;

Iv. definir as caracteriticas que um amostrador pode e deve ter para posshilitar a

obtencdo de amostras representativas.

2.3 Selecéo de amostras

Um processo de selecdo de amostras, ou sgja, aretirada de porgdes de massa de um lote,
pode ser avaiado sob dois pontos de vista:

I com base nos resultados da selecéo (qualidades “a posteriori”);

i. com base nas condigdes de salecdo (quaidades “apriori”).
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2.3.1 Qualidades “a posteriori”

O processo de selecdo € um processo gerador de erros devido a natureza heterogénea dos

materiais particulados. Suaavaiacéo “aposteriori’’ deve ser baseada nos erros de selecdo”.
Segundo Gy (1979), o processo de selecéo é dito ser:

I EXATO - quando o teor da amostra € estritamente igua ao teor do lote. Nunca

isto € observado na prética, significando que:

a =am(E)=0es(E)=0

onde : m(E) é amedia do erro entre as determinagdes do mesmo lote e o teor redl

e S(E) é a variancia apresentada pelas diferencas das determinacdes e o teor red;

i. ESTRITAMENTE ACURADO ou NAO VICIADO - quando a média do erro
de selecdo € nula. Nunca é observado estruturalmente, significando que:

m(E)=0es(E)? 0

ii. ACURADO - quando a média do erro de sdecdo é inferior a um vaor maximo
de erro aceitavel pré-estabelecido. E um dos processos de selegio observados na

prética, de formaque:

m(E) <m,

onde: m, € 0 vaor maximo permitido para o erro sstemético;
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ERRADO ou VICIADO - quando a média do erro de sdlecdo é superior a um

vaor maximo de erro aceitavel pré estabelecido, ou:

m(E) >m,

REPRODUTIVEL OU PRECISO - quando a varidncia do erro de selegdo é
igud ou inferior ao vaor de reprodutibilidade méximo aceitave pré estabeecido

(),?

?

SE)?s°

REPRESENTATIVO - quando o quadrado damédia do erro de selegdo (r?) ndo
é maior que o padrdo de representatividede estabelecido (r,?). Em termos
préticos, a selecdo € dita ser representativa quando ea é tanto acurada quanto

reprodutive:

r* = (ME) + (S (B)*
ro2 - ITBZ + (5_72)2

r’?ry?

Antes de continuarmos, deve ser explicado o que se entende por propriedade estruturdl.

Uma propriedade € dita ser estrutural quando ela resulta de um certo nimero de condicOes possivels
de serem controladas ou quantificadas, as quais se assume que estggam preenchidas. Como
exemplos, podem ser citados: um protocolo de amostragem, as caracteristicas de um equipamento
de amostragem, o intervalo de amostragem selecionado para o controle de um processo, etc. Por
outro lado, quando a propriedade ndo é estruturd, ela é circunstancial, ou sga, ela depende de
certas condigBes que ndo sdo possivels controlar. Por exemplo: a mudanca no teor de umidade, a

mudanca na taxa de fluxo, a segregacdo induzida pelo formato do silo, uma andise de um minera
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gpresentando erro de amostragem sistematico introduzido através de um procedimento de controle

de qualidade fraco (Pitard, 1997).

A Tabda 2.1 ilustra os conceitos expostos. Este exemplo mostra os resultados de teores de
cinzas de dez lotes de carvéo minerd amostrados, preparados e andisados por dois laboratorios

digtintos.

Tabela 2.1 Resumo dos teores analisados em dois |aboratérios.

Teor de cinzas (%) Diferenca

Lote Laboratério A Laboratério B A-B
1 27,7 30,2 -25
2 30,4 29,1 1,3
3 29,7 30,3 -0,6
4 29,8 26,1 3,7
5 30,3 29,8 0,5
6 30,3 28,4 1,9
7 31,3 31,8 -0,5
8 31,1 33,6 -25
9 30,8 30,8 0,0
10 26,8 26,0 0,8
Média 29,8 29,6 0,2
S 1,9
s 3,6

Verifica- se que a média dos dez lotes encontrada pelo laboratério A foi de 29,8% de cinzas,
enquanto que no laboratdrio B a média do teor de cinzas encontrada foi de 29,6%. A média
absoluta entre as diferencgas de cinzas entre os dois laboratorios foi de 0,2%. I1sto quer dizer que a
selecdo ndo € edtritamente acurada e que este valor de erro deve ser comparado aum valor de erro
aceitavel entre as partes. Assm se 0 erro maximo aceitével for superior a 0,2%, a selecdo pode ser
considerada como sendo acurada. Se 0 erro maximo aceitavel for inferior a 0,2%, a sdecéo €
consderada errada. Neste caso devem ser revistos os procedimentos de ambos os laboratorios,

bem como, deve ser ingpecionado o equipamento de amostragem.
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Se, sobre as diferencas dos resultados encontrados pelos laboratérios (erros), for efetuado
o cdculo da variancia, verificaremos que a variancia do erro € de 3,6%. Da mesma forma que a
média dos erros, se 0 vaor méximo aceito para a variancia da diferenca dos resultados for igua ou
superior a 3,6%, 0 processo de selecdo serd considerado reprodutivel. Em caso contrario, néo
poderemos considerdlo como reprodutivel. Assm, somente no caso dos vaores encontrados
serem consderados acurados e reprodutiveis, o processo de sdecdo sera considerado

representativo.

2.3.2 Qualidades“apriori”

Neste caso 0 processo de sdlecdo é funcdo da forma de como a amostra € tomada. O

processo saletivo ou a amodtra resultante € (Gy ,1979):

I NAO PROBABILISTICO - quando existem particulas congtituintes do lote com
probabilidade nula de serem selecionadas para aformagdo da amostra;

. PROBABILISTICO - quando todas as particulas possuem chances de serem
sel ecionadas para participarem da amostra.

O processo de selecdo probabilistico pode ser correto ou incorreto. Ele € correto quando
todas as particulas do lote tém igua probabilidade de serem sdecionadas e quando os incrementos
tomados e a amostra ndo sofrem ateragbes de modo algum. Ele é considerado incorreto quando
uma das condigdes acima nédo € satisfeita. Portanto, a selecéo é dita ser ndo correta quando o

processo ndo € probabilistico ou quando é probabilistico incorreto.

Como exemplos de amostragem n&o probabilistica podemos citar as amostragens manuais
(com pd) em pilhas, em vagbes, em caminhdes, em trangportadores de correia em movimento, €tc.
Este tipo de sdlecéo somente coleta as particulas que estéo |localizadas na superficie ou proximas a
ela Assm, é considerada como sendo verdadeira a hipétese de que a distribuicéo vertica dos
elementos condtituintes é homogénea. Eta hipitese, notadamente irred, faz com que estes métodos

de amostragem estgjam sujeitos sempre a sgnificativos erros sisteméticos. Embora os métodos de
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amostragem ndo probabilistica sgam os mais baratos quando considerados no curto prazo e ainda
sgam bagtante utilizados, a amostragem manual ndo pode e ndo deve ser aceita, cComo veremos no
Capitulo 5. Os méodos de amostragem que deveriam sempre ser empregados 8o 0s de natureza
probabilistica, pois sGo 0s Unicos que permitem a obtencdo de amostras representativas, desde que

aplicados e executados de forma correta.

2.3.3 Amostragem de correntes em movimento (fluxo de material)

O méodo de sdlecéo probabilistica mais empregado é o de correntes em movimento
(correias trangportadoras), através do emprego de amostradores automéati cos mecanicos locaizados
a0 longo do transportador de correia ou na sua extremidade de descarga. Devemos mencionar que
exigem formas de amostragem em correias trangportadoras em movimento, empregando
amostradores mecanicos que ndo produzem amostras probabilisticas wrretas. 1sto € mostrado na

Figura2.2.

—p FLUXO
MODELO 1 - Tomada de fracdo do fluxo por todo o tempo no
centro.
& <D <D —p FLUXO
MODEL O 2 - Tomada de fragao do fluxo por fragdo do tempo no
centro.
—p FLUXO

MODEL O 3 - Tomada de todo fluxo por fracéo de tempo em toda
Secéo.
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Figura 2.2 Formas de amostragem de correntes em movimento.

O modelo 1 mostra a tomada de uma fragéo do fluxo por todo o tempo de passagem do
material pertencente ao lote. Esta amostragem € néo probabilistica, pois existem particulas do lote

gue ndo possuem chance dguma de serem amostradas.

O modelo 2 mostra a tomada de somente uma fragdo de fluxo por fracdo de tempo. Esta
amogtragem é nao-probabilistica, pois neste caso também existem particulas que ndo possuem

chance dguma de serem amostradas.

O modelo 3 apresenta a tomada de todo o fluxo por fracdo de tempo. Esta amostragem €
considerada probabilistica, pois todas as particulas tém chance de tomarem parte da amostra. Neste
caso, deverd exidir a preocupacdo para que 0 amostrador empregado produza uma amostra
correta, i.e. a probabilidade da tomada das particulas sgjaigua para qualquer particula congtituinte
do lote. Os amostradores empregados sdo de dois tipos. 0os que cortam o fluxo em linha reta,
posicionados na descarga de correia transportadora ou os giratorios, posicionados em um ponto ao

longo dacorrela

2.3.4 Amostragem de uma corrente parada

Este tipo de amostragem € executado no transportador de correia parado periodicamente,
sendo tomados incrementos de todo fluxo, através do emprego de um gabarito (Figura 2.3).
Somente pode ser gplicado na amostragem de materiais sdlidos. O gabarito € formado por duas
placas de meta ou madeira, tendo a sua por¢éo inferior a mesma conformagao do transportador de
correia e sendo mantidas paraldlas através do uso de dois bragos que as interligam (NBR 8291).
Com o trangportador de correia parado, as extremidades do gabarito sdo forcadas através do
materia até encostarem na correia. O incremento tomado € composto por todo o materia existente
entre as placas. Embora este processo de amostragem ndo sgja empregado na prética, pois exige a
interrupcdo da producdo, ele é adotado pelos comités de normatizagdo como método de referéncia

para testar a acuracidade dos amostradores indudtriais (teste do erro sistemético). No préximo
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capitulo, sera discutida a validade ou ndo em se efetuar este tipo de amostragem para a verificacéo

Figura 2.3 Gabarito para amostragem em correia transportadora.

da exiséncia de erros sisteméticos.

2.4 Erros de amostragem

No campo do processamento mineral, os eros de amosiragem foram extensvamente
estudados pela teoria da amostragem dos materiais particulados (Gy, 1979). Estateoria efetua uma

detalhada andlise das fontes dos erros de amostragem.

Como jafoi mencionado anteriormente, os erros de amostragem apresentam duas naturezas:
erros ssteméticos e eros devido a variabilidade do materid. Os erros ssteméaticos estéo
diretamente associados com a ingadacdo de amostragem, com a operacdo e manutencédo do
amostrador automéatico e com a forma e cuidados adotados no processo de preparacdo de
amodtras. Os erros sisteméticos sao divididos em: erros de materidizacao e erros de preparacéo de

amosiras.

Os erros decorrentes da variabilidade ou heterogeneidade do material sfo congtituidos pelo
erro de pesagem, pelo erro fundamenta, pelo erro de grupamento e segregacdo, pelo erro de
flutuacdo de qudidade de grande acance e pelo erro de flutuacdo de qualidade periddico. A seguir

efetuaremos uma descri¢do sucinta destes erros.
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2.4.1 Erro de materializacdo

O ero de materializaco é a soma dos erros de ddimitaco e extracdo dos incrementos:

EM =ED + EE

onde EM éo Erro de Materidizacéo;
ED é o Erro de Ddimitacéo;
EE € o erro de Extracéo.

Os erros de materidizacdo afetam a média do erro (acuracidade), assm como a variancia
do erro (reprodutibilidade). Os amostradores ndo corretos sdo 0s responsavels por este tipo de
ero. A Unica edtratégia eficiente para a solucdo deste problema é a diminacéo prévia destes erros
através do dimensionamento, fabricacdo manutencéo e utilizacdo de amostradores que garantam a

delimitagdo e extragdo de incrementos de forma correta.

Os erros de delimitagéo e de extracdo podem ser muito mais importantes e criticos do que
os de integracdo. Os amostradores dimensionados e instalados corretamente ndo s&o mais caros do
gue os amostradores que ndo apresentam esta condicao, portanto ndo ha razéo de que isto Ndo sga

feito (Gy, 1979).

Para compreendermos os erros de materidizacdo, devemos, inicidmente, andisar o
processo de amogtragem de um incremento. Um exemplo tipico é a amostragem de um fluxo de
materia na descarga do transportador de correia através do uso de um amostrador que corta o
fluxo de materid. O processo de amostiragem pode ser dividido em cinco etapas eementares e

independentes:

I. sdecdo do ponto: todos os instantes de tempo, durante os quais o lote é
manuseado através do transportador de correla, sdo submetidos a um certo
esquema de selecdo com uma certa densidade da probabilidade de selecdo. Os

pontos salecionados séo chamados de “incrementos pontuais’;
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. incrementos estendidos. como a operacdo de coleta do incremento n&o ocorre
ingtantaneamente, ou Ka, a passagem do amostrador se da durante um intervalo
de tempo ?t do fluxo de materid, os incrementos pontuais se transformam em

incrementos estendidos;

. delimitacdo do incremento: 0 amostrador movendo-se através do espaco ddimita
os limites geométricos ocupados pelos incrementos estendidos. Esta delimitacéo

puramente geométrica ndo leva em consideracdo aintegridade das particulas,

V. extragdo do incremento: os incrementos estendidos e delimitados so volumes.
Agora deve ser levada em considerac@o a estrutura das particulas do material em
processo de amostragem. Quando o amostrador corta o fluxo, ele extrai um certo
nimero de particulas que deveriam possuir 0S Seus centros de gravidade

localizados dentro do espaco delimitado;

V. reunido de incrementos. esta € a Ultima etgpa do processo de amostragem, onde

todos os incrementos coletados sdo reunidos formando uma amostra.

2.4.2 Erro de delimitacéo

A delimitacdo do incremento € dita ser correta se e somente se:

I. todas as particulas da secéo transversd do fluxo de materid sfo interceptadas
pelo amostrador durante 0 mesmo espaco de tempo, i. €., a velocidade do

amostrador deve ser constante durante todo 0 Seu percurso;

. guando os lados do amostrador sdo paralelos no caso de amostradores de linha

retaou radiais no caso de amostradores giratorios.

Quando estas condicdes sdo preenchidas, o erro de delimitacéo € idéntico a zero.

2.4.2.1 Amostragem de correntes de material em movimento —amostradores corretos e

amostrador es com problemas



Na amostragem de correntes de materia em movimento podemos distinguir trés categorias

de amostradores:

I. amostradores em linha reta: sua geometria sera correta se e somente se os lados

do amostrador sdo paraelos,

. amostradores giratdrios ou circulares. sua geometria sera correta se e somente se

seus lados sfo radiais, isto €, interceptam o eixo de revolucdo do cortador;

il. outros tipos de amostradores. durante 0 seu movimento atraves do fluxo de
materid poucos amostradores mecanicos formam um caminho que ndo é nem uma
linha reta nem um circulo. Um exemplo para este tipo de amodtrador seria a

amostragem manud.

Uma vez que a geometria correta de um amostrador depende do percurso que de ira
percorrer, pode ser facilmente mostrado que quando 0 Seu percurso ndo € reto ou circular, ndo

existe uma geometria que possa ser consderada correta.

2.4.2.2 Amostradoresdelinhareta

A Figura 2.4 mostra um amostrador com abertura retangular. Se todas as condigoes de
correcdo forem respeitadas, o formato do incremento ddimitado aravés do fluxo sera um
pardelogramo. Quando a geometria é correta e a velocidade de corte do amostrador é constante,
todas as particulas da se¢éo transversal ao fluxo sdo interceptadas durante 0 mesmo intervalo de
tempo, ou sga, a probabilidade de amostragem € uniforme para todas as particulas (Gy, 1979). A

geometria é correta quando a largura (T,) € constante ao longo de todo o percurso do amostrador.
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T1

| |
|
Trgjetériado
cortador —p FLUXO
|

Geometria Delimitagdo do incremento correta
Correta Incremento real = Incremento modelo
T1 = constante

Figura 2.4 Representacao grafica da delimitacéo correta da amostra em transportador de

correia.

Os desvios a edta regra se fazem presentes em varios casos. Um dos casos mais comuns
eda representado pela Figura 2.5. Ela mostra 0 que ocorreu com um amostrador origindmente
correto, porém construido com materia menos robusto que o necessario. Este amostrador, ao ser
submetido ao impacto repetido de particulas grosseiras, teve as suas paredes aargadas na por¢ao
central (largura T,). Assim, a delimitaco do incremento tornou-se incorreta, ou sga, os lados do
amostrador ndo mantiveram o paraelismo necessario para que todas as particul as tivessem a mesma
probabilidade de serem coletadas. 10 esta em desacordo com a teoria da amostragem
probabilistica. Uma solugéo para o problema seria adaptar os materiais empregados na construcéo

do amostrador a tonelagem manuseada e criar uma sistemética para efetuar revisdes periodicas.

T1

| |
Trajetéria Tl
do cortador —» FLUXO

Geometria Delimitac&o do incremento incorreta
Incorreta incremento real é diferente do incremento modelo
T1 édiferentede T1'

Figura 2.5 Exemplo de delimitac&o de amostra incorreta.
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Outro exemplo, mostrado na Figura 2.6, € de um amostrador originamente correto, mas
que, no decorrer de sua utilizacdo, teve material aderido as suas paredes. Isto fez com que a
delimitagio do incremento se tornasse incorreta, a largura T, Ndo manteve o paralelismo necessaio.

A solucdo para o problema seria executar inspegdes periddicas, seguidas de limpeza, quando

necessario.
T1
| |
Trajetoria >
do cortador ( FLUXO
Geometria Delimitacdo do incremento incorreta
Incorreta T1 ndo é constante

Figura 2.6 Delimitagéo do incremento incorreta — material aderido nas paredes do

amostrador .

A Figura 2.7 mostra outro exemplo. Neste caso 0 amostrador € do tipo “flap”. Podemos
consderar que este tipo de amostrador apresenta somente um lado. Ele corta incrementos
trapezoidais, ssmpre retirando uma maior quantidade de amosira de um lado do fluxo. Devido a sua
concepcdo errada, as amostras que provem deste equipamento sempre s&0 incorretas, portanto

deve ter seu uso evitado.



I

FLUXO
Tl
I I
m\  Trajetéria '
N\ 1 2
N\
N\
A\
AN
I
I I
l< -~
Tl
Delimitacdo do incremento incorreta
T1édiferentede T1'
Posicéo 1 - Flap em repouso
Posicéo 2 - Flap durante a amostragem
Reeito Amostra

Figura 2.7 Amostrador do tipo “ flap” — sempre incorreto.

2.4.2.3 Amostradores giratorios

Neste tipo de amostrador a delimitacéo correta do incremento é obtida somente se os lados
do amostrador convergem para 0 eixo de rotacdo, visto que a velocidade de rotacéo € maior na
extremidade do amostrador diminuindo em direcéo ao eixo de rotacdo. Com isto as distancias de
coleta de amostras percorridas devem ser diferentes e proporcionais a velocidade de rotagdo. A

Figura2.8ilugraigo.
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@ Eixo de rotaco
/[ \
I I
—p FLUXO
e .
Tl
Projecdo no plano que contém as Delimitacdo correta do incremento
bordas do amostrador T1=T1

Figura 2.8 Amostrador giratorio — geometria correta.

O desvio mais comum encontrado neste tipo de amostrador € a existéncia da abertura
retangular. Este tipo de abertura € um padréo de correcéo nos amostradores de linha reta, porém
isto ndo vae para os amostradores giratérios. Deve ser observado que arelacdo de amostragem de
uma dada particula do fluxo a uma certa diséncia “r” do eixo de rotagdo do amostrador é
proporciona ao angulo ?, da abertura do amostrador (Figura 2.9). Neste caso, se W representa a
largura da abertura retangular, entdo arelacdo de amostragem e a probabilidade de amostragem séo
proporcionais ao arco seno W/2r e a probabilidade de amostragem néo € uniforme através do corte
transversa do fluxo de materid. Desta forma, a por¢do de materia coletada, contida fora do arco
delimitado por E-E1-E2, ndo deveria pertencer aamostra.

q Eixo derotacdo
/I \\
/1 \\

T1
B
| |
r
E
E1 E2 i i
O ——
T1
~\\—~ Delimitac&o do incremento incorreta
T1 édiferentede T1'
Abertura
Incorreta
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Figura 2.9 Amostrador giratério — abertura retangular incorreta.

A Figura2.10 mostra outro exemplo de delimitaco incorreta do incremento.

Eixo de rotaca Eixo de rotaca
"av %0 “ov g0
/ AN

Abertura Abertura
incorreta incorreta

Figura 2.10 Amostradores giratorios — outras aberturas incorretas.

2.4.2.4 Condicbes da amostragem cor reta envolvendo a velocidade de corte do amostr ador

As condic¢des envolvendo a velocidade de corte do amostrador necessérias para a obtencéo

da amostragem correta, como jafoi mencionado, estéo descritas abaixo:

I. a velocidade do amostrador deve permanecer constante durante todo o trgjeto

através de fluxo de materid;

. avelocidade do amostrador deve permanecer uniforme de um corte para outro. O
sistema de acionamento de um amostrador é responsave pela obtencdo de seu
movimento. Existemn varios tipos de acionamento, tais como: eétrico, hidraulico,
pneumético, magnético e manud. O acionamento elétrico é o Unico tipo de Sstema
que pode ser considerado confiavel para a obtenc@o da velocidade congtante. Ele
€ composto por um motor elétrico, usuadmente acoplado a um redutor. Além da

exigéncia de um sstema de acionamento que garanta a obtencéo da velocidade
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uniforme, outros cuidados devem sar tomados para que a ddimitacdo do

incremento sgja obtida, como por exemplo;

il os finas-de-curso do amodrador devem estar posicionados numa disténcia
auficiente 0 bastante para permitir que o amostrador acance a velocidade
projetada de trandacéo antes de iniciar o corte de material. A Figura2.11 indicaa
delimitacdo do incremento obtida por um amostrador geometricamente correto,
porém em estégio de aceleracdo quando inicia o corte do fluxo. Como a
velocidade do amostrador ndo € congtante, a delimitacdo da amostra é incorreta,
provocando a geracdo de erro sstematico. Assumindo que a condicdo anterior
edtgja resolvida, deve ser evitado que o amostrador sgja travado na medida em
que penetra o fluxo. Isto pode ocorrer quando o motor responsdvel pelo

acionamento possuir uma poténcia aquém do NecessArio;

Iv. 0s redutores devem ser construidos tendo o cuidado para evitar o0 movimento do

amostrador aos trancos.

Os amostradores acionados através de sstemas hidréulicos, pneuméticos, magnéticos ou
manuais ndo conseguem garantir a condicdo da velocidade congtante, e, portanto, deveriam ser

evitados.

T1
"———|

| |

| |

\ \—} FLUXO
l l
| |

| -
T1

Delimitagdo do incremento incorreta
T1 édiferentede T1'

Figura 2.11 Delimitacéo incorreta do incremento — vel ocidade de corte ndo € constante.
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2.4.2.5 Condigdes da amostragem correta envolvendo o lay-out da instalagéo

O esguema correto para amostradores de percurso reto pode ser visto na Figura 2.12. Os

retangulos A.B,C1D; e A,B,C,D representam o amostrador posicionado nas posi¢cdes de repouso.
As linhas pontilhadas definem os limites da superficie gerada pela passagem do amostrador. A secéo
transversal do fluxo esta bem delimitada e se locdiza no centro do reténgulo AB,C,D,, longe 0

bastante dos lados B;D; e A,Co.

||
)

FLUXO
A1 B1 A2 B2
Corte vertica
A1 B. A2 B2
(1) > (2)
FLUXO
C1 D1 C D2

Corte horizontal

(1) Primeira posicéo de repouso.
(2) Segunda posicéo de repouso.

T1

—p FLUXO

Tl

Delimitacéo corretado incremento
T1=TY1'

Figura 2.12 Esgquema correto de translacao e repouso de um amostrador.

Exemplos de esquemas incorretos podem ser vistos nas Figuras 2.13, 2.14 e 2.15. A Figura

2.13 mostra uma porcao do fluxo que ndo é coletada pelo amostrador (area hachurada).



A1 B1 Py A2 B2

/ / —» FLUXO

Delimitagéo incorreta do incremento

C1 D1 C2 D2

Figura 2.13 Esguema incorreto — parte da corrente ndo é cortada pelo amostrador.

A Figura 2.14 modtra que parte do fluxo € coletada com o amostrador na posicéo de

repOUSO.

Lado esquerdo do fluxo

@ / / \ —p FLUXO

Lado direito do fluxo

C1 D1 C2 D2
Figura 2.14 Esquema incorreto — parte do fluxo coletada com amostrador na posi¢éo

de repouso.

A Figura 2.15 € uma particularidade do exemplo anterior e mostra um amostrador reciproco
sem uma das posicles de repouso. O amostrador reverte o seu movimento sem estar totamente

forado fluxo de materid.

Lado esquerdo do fluxo

SN SN

Lado direito do fluxo
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Figura 2.15 Esguema incorreto — amostrador reciproco sem uma das posi¢oes de repouso.

Findmente, € importante sdientar que os amostradores que gpresentam uma delimitacéo
correta N80 S&0 mais caros que 0s amostradores que ndo a gpresentam. Apesar disso, continuam
sendo comercidizados amostradores que apresentam agum ou alguns dos problemas ilustrados
acima. A Unicaresposta para isto parece ser aignorancia do assunto, tanto de parte de quem fabrica

guanto de quem adquire tais equipamentos.

2.4.3 Erro de extracao dosincrementos

Outro tipo de erro de amostragem que pode e deve ser evitado é o erro de extragdo do
incremento do fluxo de materid. A extracdo do incremento é consderada correta somente se a
regra do centro de gravidade for respeitada. A ddimitagdo do incremento vista na secéo anterior,
define somente os volumes dos incrementos. Como 0s incrementos sfo condtituidos de particulas
discretas, deve ser estabelecida uma relacdo 16gica entre estes e 0s incrementos estendidos da
delimitacdo correta. Isto € obtido pelaregra do centro de gravidade. Para explicar esta regra vamos

fazer uso da Figura 2.16, que mostra a extracé@o rea de um incremento delimitado corretamente.

A B

Delimitacéo
Correta » FLUXO

; Xj/ 5/ Tomados @
omados X
Corretamente X X I ncorretamente

Figura 2.16 Particulas tomadas de forma correta e incorreta de acordo com seu centro de

gravidade.
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Todas as particulas, cujos centros de gravidade (CG) caem dentro do pardelogramo ABCD
pertencem corretamente ao incremento I’. Por suavez, as particulas cuyos CG caem forade ABCD
pertencem a0 estoque. A regra do CG toma forma com as particulas que ao cairem verticalmente,
entram em colisBo com as bordas do amostrador e satam para o lado que contém o seu CG.

Assim, cada particula pode ser considerada como se tivesse sido condensada no ponto do seu CG.

O ero de extracdo ocorre quando a particula gpés colidir com o lado BD do
paraelogramo, colide com o lado AC e sdta para 0 estoque, a0 invés de sdtar e cair no interior do
paralelogramo para fazer parte do incremento. Este problema ocorre se a velocidade do amostrador

for dtademais e/lou se alargura do amostrador (W) for pequena demais.

Congdera-se que a largura critica do amostrador (W) € proporciona ao tamanho da maior
particula (). Esta proporcionalidade varia dependendo do autor, norma técnica ou fabricante de
amostradores entre os valores dois e quatro. O vaor trés tem sido aceito pdlamaioria, ou sga, W ?
3d. Este vaor foi determinado através de experimentos redlizados por Gy e Marin (1978). Os testes
foram executados com proporcionalidade de 2 a 2.5d e sempre apresentaram a existéncia de erros
sgteméticos, enquanto que os testes redlizados com amostradores de largura W igual ou maior que

3d nunca mostraram qualquer erro sistemético.

No caso de polpas contendo minerais finamente moidos ou no caso de materiais finos de
tamanho inferior a 3mm, ardacéo W ? 3d néo é vdida. Nestas situacles, também de acordo com
varios estudos redizados por Gy (1979), foi verificado que a largura deveria ser maior ou igud a
10mm. Os ensaios de determinacdo da velocidade critica (V,) do amostrador de linha reta
mostraram que o vaor encontrado € inferior a velocidade empregada por boa parte dos fabricantes

de amostradores.

Foi determinada uma relacdo entre a velocidade critica (V,), a largura do amostrador e a

largura critica W, (fungéo do tamanho damaior particula).

Vo=03(1+n)

onden=W /W, levando a



n=1? V,=06m/s
n=27? V,=09m/s

n=3? V,=12m/s

Uma amostra apresentando erros tendenciosos a partir do uso de equi pamentos incorretos é
uma Stuacdo bastante ruim, igua ou até pior que a Stuacdo em que nenhuma amostra € coletada
(Gy, 1979). Uma amodtra deve ser coletada corretamente. Para tal, as regras e cuidados citados
devem ser respeitados. Por outro lado, dentre as varias possibilidades de obtencdo de amostras
corretas, a melhor €, sem dlvida, aguela que apresenta 0 menor custo. Se o amostrador é correto,
néo exige vantagem nenhuma em aumentar a sualargura ou diminuir asua velocidade. Nestes casos,

somente existe a desvantagem de coletarmos amostras mais pesadas que 0 hecessario.

A amostra mais econdmica € a amostra de menor peso colhida corretamente. Como o
nimero de incrementos que condtitui uma amostra depende de outras variavels e consideragdes, 0
Unico modo de minimizar a massa de uma amostra € reduzir 0 peso de seus incrementos. O peso do
incremento é proporciona a W/ W e é minimo quando W= W, e quando V, = 0.6m/s. Assm, as

caracteristicas criticas do amostrador sdo também as caracteristicas 6timas ou de menor custo.

2.5 Erro de preparacdo de amostras

A preparacdo da amostra € a etapa do controle de qudidade que envolve todas as
operacOes que seguem a extracdo do incremento e que antecedem a andise. Estas operacOes
compreendem: homogeneizagdo, divisdo, reducdo de tamanho (britagem e moagem), secagem,

peneiramento, transferéncia da amostra, etc.

Com excecdo da divisdo, todas as outras operagdes sdo ndo-seletivas, porém todas sfo
potencialmente geradoras de erro e pdem adulterar o teor do lote que esta sendo pesquisado.
Usudmente, estes erros resultam da ignoréncia, negligéncia, fata de cuidado, de erros néo

intencionais ou de fraude ddliberada



Os eros de preparacdo caem nas seguintes categorias.
I erros de contaminacdo da amostra:

? por poeiraocorrem quando sdo manuseados materiais contendo particul as finas secas em
ambientes abertos. Para evitar iso a soluco é tripla: deve-se prevenir a formacdo de
nuvens de poeira através da reducdo da dtura de quedas livres, deve-se enclausurar as

fontesinevitavels de poeiras e deve-se proteger o circuito de amostragem,

? por materia estranho ao incremento tomado, presente no circuito de amostragem e nos
equipamentos de laboratdrio - todo o equipamento do circuito de amostragem deve ser
limpo cuidadosamente, assm como 0s equipamentos existentes no laboratdrio. Um
sgema de amostragem manuseando 0 mesmo tipo de materia rotineiramente néo
necessita de uma limpeza didia. A stuacdo é diferente em um laboratério recebendo
materials com teores bastante diferentes, tais como: a alimentacdo, os produtos e os
rgetos de uma planta de beneficiamento. Neste caso, deve-se procurar usar

equipamentos distintos (britadores, moinhos, divisores, etc.) para cadatipo de produto;

? contaminagdo por abrasdo: a britagem, a moagem e, em menor extensdo, todas as
operacOes redizadas com materiais abrasivos introduzem particulas na amostra oriundas
do desgaste dos equipamentos. Este problema torna-se mais sério quando o ferro e as
liges metdicas sho impurezas passivels de pendizacdo. A solucéo € a utilizacdo de
equipamentos congtruidos com materiai's anti- abrasivos ou materiais ndo-criticos;

? contaminagdo por corrosdo: ocorre quando sB0 manuseados materials agressivos, tais
como: materias Umidos sulfetados, polpas de flotagdo acidas, polpas de solucbes

hidrometalUrgicas, minerais muito corrosvos ( sais de potassio).

li.  errosresultantes de perdas de amostra

Nos circuitos de amostragem e nos laboratdrios, principdmente na vizinhanca de
equipamentos de amostragem e divisio de amostras, os sstemas de coleta de poeira devem ser
empregados com grande prudéncia e moderaco, pois se a depressdo causada for muito elevada, as

perdas de amostra também o serdo, causando:



? perda de materid pertencente ao circuto de amostragem e preparacéo: depois de cada
operacao de amostragem e preparacao, o circuito deve ser cuidadosamente limpo e o

materia que estava aderido deve ser recuperado e adicionado a amostra;

? perdas de fragbes da amostra: ocorre , por exemplo, quando a amogtra é pulverizada
abaixo de maha 60 Tyler em circuito fechado. Como este processo deve ser repetido
varias vezes até a passagem de toda a massa de amosira aravés desta maha, um
operador impaciente ou descuidado pode ser tentado em parar 0 processo na metade e

jogar foraafracdo retida

ji.  Errosresultantes da ateracdo quimica da amostra

Estes erros sdo consequéncia da adulteracdo da composicdo quimica dos componentes

mineral 6gicos da amostra. Como exemplos de tais erros, temos:

? oxidacdo de sulfetos a pirrotita, marcassta, pirita, cacopirita, etc., podem ser muito
regtivos, principamente quando estiverem Umidos e finamente divididos. A oxidacdo de
um sulfeto € uma reacdo exotérmica e € acderada quando ocorre elevacdo de

temperatura;

? absorcéo de &gua ou CO, por éxidos ou minerais calcinados. para prevenir erros de
absorcao, a secagem deve ser sempre redlizada em uma estufa a 105°C — 110°C. Em
locais muito Umidos ou nos tropicos, as amostras de certos minerais tendem a capturar
umidade t&o logo saiam da estufa. As amostras devem ser sempre armazenadas em um

dessecador até a operacao seguinte ser executada;

? diminacdo de &gua combinada ou de didxido de carbono por sobre-aguecimento.

iv.  Errosresultantes da dteracdo da composicéo fisica da amostra:

Este tipo de erro pode ocorrer quando O objetivo da amostragem é de obter a
caracterizacdo da granulometria ou do teor de umidade do lote. Devem ser tomados cuidados para
gue as amostras ndo fiquem expostas no sol ou na chuva. No caso da andise granulométrica, deve

ser evitado a0 méximo que as particulas da amostra sofram quebras.



V. Erros resultantes de fal has humanas no intencionais,

Estes erros sd0 consequéncia da ignorancia, fata de cuidado, inexperiéncia, etc. Como
exemplos destes erros podemos citar: queda de amostras, misturas de sub-amostras diferentes,

troca de rétulos, perdas de fragBes de amostra, etc.

vi.  Errosresultantes de fraude ou sabotagem:

Estes tipos de agbes ocorrem na amostragem comercid. A fraude e a sabotagem podem ser
praticamente suprimidas aravées da diminacdo sistemética das operagBes manuais. As instalagles de
amostragem modernas trabalham de modo continuo e automéico, o que faz com que as
intervencdes humanas sgiam minimas e passivels de serem acompanhadas pelas partes interessadas.
A solugdo para 0 problema existe. Ela é normamente mais barata do que o prejuizo gerado pela

fraude.

A fim de evitar todos os erros citados até o momento, a amostragem e a preparacéo de
amostras devem ser executadas por pessoas treinadas, postas sob a supervisio e responsabilidade
do departamento de controle de qualidade e ndo do departamento de producdo. Nao é légico ver
pessoas especidizadas efetuando andlises complexas, operando equipamentos carissmos e
empregando amostras que foram coletadas, manuseadas e preparadas por pessoa ndo quaificado,
gerando uma s&rie de erros e sem conhecimento e cuidado de como minimiza-los ou evité&los. A
amostragem e a preparacdo de amostras estéo, na gama de operacles que conduzem a estimativa
de qualidade, exatamente no mesmo nivel de importancia que a andise quimica e, assm, requerem

0S mesmos cuidados.

2.6 Erros de amostragem associados a variabilidade do material amostrado

Até 0 momento vimos que a amostragem, para Ser correta, deve apresentar caréter
probabilistico, onde toda e qualquer particula pertencente ao lote deve possuir a mesma chance de
pertencer a amogtra. Varios autores (Plowman, 1985; Holmes, 1991 e Gy, 1998) consideram isto

Ccomo a mais importante da amostragem. Vimos também que a forma mais indicada para a tomada
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de amostras € na descarga ou a0 longo de transportadores de correia, através do emprego de
amostradores que cortam em linha reta ou de amostradores giratérios. Foram abordados varios
problemas que estes amostradores podem ter, sendo apresentadas solucdes para 0s mesmos. Ficou
claro que os erros de ddimitagéo, extracéo podem ser eiminados. No entanto, existe outra fonte de

erros de amostragem: a heterogeneidade entre as particulas que compdem o lote.

Um grupo de particulas é considerado heterogéneo quando as particulas ndo sdo
edtritamente idénticas. A heterogeneidade € o Unico estado que uma Série ou grupo de particulas €
observado na prética. Como consequéncia disto, considerando as leis de probabilidade, pode-se
imaginar a amodragem de materiais particulados como uma operacéo que, inevitavedmente, gera
erros. Pode-se afirmar que qualquer tipo de erro de amostragem é fruto da exiséncia da
heterogeneidade entre as particulas que compdem o lote. A diferenca entre homogeneidade e
heterogeneidade ndo € propriamente quditativa, mas sm quantitativa (Gy, 1998). A

homogenei dade € um estado inatingivel na prética, ocorre quando a heterogeneidade € nula.

No proximo capitulo seréo agpresentados e demonstrados os erros de amostragem
relacionados com a heterogeneidade das particulas. Cabe ressdtar que o dimensionamento de um
ssema de amostragem deve sempre ter por objetivo a eiminagéo dos erros possives de serem
eliminados e a minimizaco dos erros que Ndo Ao possives diminar, afim de obter a precisio e a

acuracidade requeridas dentro de um custo aceitavel.



Capitulo 3

Teoria da amostragem — abor dagem

guantitativa

Este capitulo prossegue a apresentacdo, iniciada no capitulo 2, dos conceitos e
problemas da teoria da amostragem cuja compreensdo € fundamental para a definicdo do
protocolo de amostragem. A abordagem deste capitulo é quantitativa, sendo apresentados
os fatores e as formas de calculo dos erros de amostragem e preparacdo de amostras que
influenciam na precisdo da amostragem.

Este capitulo esta dividido nas seguintes secoes:
3.1 Classificacéo dos lotes,

3.2 Heterogeneidade dos lotes,

3.3 Heterogeneidade de materiais particulados,
3.4 Erro fundamental;

3.5 Erro de segregacéo e grupamento;

3.6 Erro de integragéo;

3.7 Variograma e autocorrel acéo.

3.1 Classificacéo dos lotes

O lote pode ser definido como sendo uma quantidade definida de material que
sofrera uma caracterizagcéo qualitativa (1ISO/DIS 13909-1). Todos os objetos ocupam o
espaco cartesiano de trés dimensdes. Porém existem objetos ou situacBes em que duas ou
uma das dimensdes se destaca mais do que as outras. Quando isto acontece, podemos
considerar 0 objeto como sendo bidimensiona ou unidimensional. Ainda existe a

ocorréncia de outra situagdo denominada de zero-dimensional.

A classificac8o dos lotes é redlizada através do emprego de trés critérios:



I. nimero de dimensdes necessério para representar o lote pelo modelo mais
smples;

ii. continuidade ou descontinuidade do modo selecionado;

iii. ordem e desordem dos constituintes do lote.

3.1.1 Lotestridimensionais

Estes lotes referemse as massas de material pesadas demais para serem
transferidas, sendo considerada para tal somente a intencdo de sua amostragem. A
amostragem de um objeto tridimensional ndo pode ser reduzida para um nimero menor de
dimensdes. Como exemplos podem ser citados: 0s depdsitos minerais; as pilhas de estéril

da mineracao, etc. Pararesolver alguns destes casos, Matheron (1965) criou e desenvolveu
a ciéncia da geostatistica.

3.1.2 Lotes bidimensionais

Por razbes puramente préticas, objetos tridimensionais sdo0 amostrados como se
apresentassem somente duas dimensdes. Neste caso, a espessura do lote pode ser
considerada desprezivel somente quando o lote pode ser perfurado de modo probabilistico
ao longo de toda a sua espessura. Isto pode ser exemplificado pelas pilhas alongadas de

particulas solidas, cuja espessura é uniforme.

3.1.3 Lotesunidimensionais

Este tipo de lote se refere a objetos lineares no tempo ou no espaco. NO espacgo,
pode ser aplicado a objetos naturais como rios ou objetos manufaturados como fios de
cobre. No tempo, 0 objeto passa a ser aplicado a correntes de material em movimento, tais

como: minérios dispostos em transportadores de correia. O |ote unidimensional tem as suas
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espessura e largura desprezivei s somente quando pode ser cruzado inteiramente e de forma

probabilistica por um instrumento de amostragem.

O lote unidimensional, a0 ser amostrado, deve ser tratado como uma série de
unidades cronolégicas ou geométricas. A ordem dos incrementos tomados possui uma
importancia muito grande, devido ao gau de correlacdo possivelmente existente entre os

mesmos.

3.1.4 Lotes zero-dimensionais

Este tipo de lote pode ser convencionado como sendo uma populacéo constituida
por uma série de unidades de mesma natureza, as quais sd0 colocadas juntas
indiferentemente a qualquer ordem que podera ou ndo estar presente. Esta convencdo ndo e
arbitréria: um objeto unidimensiona pode ser ligado a um vetor, enquanto que um objeto
zero-dimensional esta ligado a um escalar. Ainda neste capitulo, veremos que o objeto
unidimensional sera caracterizado atraves de uma fungdo chamada variograma, enquanto

gue o objeto zero-dimensional sera caracterizado pela variancia.

Um lote é qualificado como zero-dimensional somente quando ele pode ser tomado
de modo inteiro para a finalidade Unica da amostragem. A maioria das amostras de
laboratério sdo lotes zero-dimensionais. Outros exemplos séo o0s contetidos de caminhdes,
vagoes, sacos de material. Nao existe nenhuma preocupacdo com a existéncia ou néo de

algum tipo de ordem (espacial outemporal) entre as unidades componentes do lote.

Os modelos de heterogeneidade unidimensional e zero-dimensional seréo
desenvolvidos nas proximas segoes deste capitulo. Os dois modelos ndo se opdem nem se
contradizem. Eles sdo complementares. O modelo zero-dimensional caracteriza a
observacdo em pegquena escala de todos o0s objetos. Se estamos interessados na
heterogeneidade existente entre as particulas, devemos considerar o lote como uma série
discreta e descontinua. Usualmente, para estudar e verificar a variabilidade irrelevante
(inexisténcia de ciclos ou tendéncias), o0 lote deve ser observado numa escala pequena e
deverd ser considerado como uma populacdo estatistica. Neste caso, a ordem dos
constituintes é irrelevante. Por outro lado, 0 modelo unidimersional de heterogeneidade
caracteriza as propriedades observadas em grande escala, o lote deve ser considerado como

uma série continua. A variabilidade, neste caso, € considerada relevante (existéncia de
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tendéncias e ciclos) e é estudada através de observacgdes ef etuadas em grande escala. O lote
€ considerado como uma série temporal ou espacial. Neste caso, como vimos, a ordem dos

constituintes é atamente relevante.

Os modelos validos somente para popul agdes estatisticas sdo aplicados fregliente e
cegamente para as séries espaciais ou temporais. Todas as populages encontradas na
pratica amostral sdo hibridas, ou sgja, sdo parcialmente aeatOrias e parciamente
ordenadas. Podemos definir uma populacdo estatistica como sendo o zero de uma

populagio ordenada. E um caso limite.

3.2 Heter ogeneidade dos lotes

Nesta secdo sdo mostradas as heterogeneidades encontradas nos varios tipos de

lotes classificados segundo a sua dimenséo.

3.2.1 Heter ogeneidades de um lote zer o-dimensional

Como j& foi visto, o lote zero-dimensional é considerado como uma popul agéo
estatistica, onde dois tipos de heterogenei dades podem ser identificados:

- a heterogeneidade de constituicdo (HC). Esta heterogeneidade é responséavel pela
ocorréncia do Erro Fundamental (EF).

- a heterogereidade de distribuicdo (HD). E responsavel pelo Erro de Segregagio e
Grupamento (ESG).

3.2.2 Heter ogeneidades de um lote unidimensional

As atividades industriais sd0 caracterizadas pela necessidade constante de

transportar materiais, 0 que provoca 0 aparecimento de pilhas alongadas em patios de
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estocagem; materiais em movimento sobre correias transportadoras, correntes de polpa de
processo, etc. Neste caso existem trés tipos de heterogeneidade:

- a heterogeneidade hy. E responsavel pelos erros de pequena escaa (ECh).
Confunde-se com os erros zero-dimensionais.

- a heterogeneidade hp. E responséavel pelos erros de observagio de grande escala
(EC2).

- a heterogeneidade hs. E responsavel pelos erros ciclicos ou periddicos (ECs).

3.2.3 Heter ogeneidades de um lote bidimensional

Assm como nos lotes unidimensionais, os lotes bidimensionais também
apresentam 0s mesmos trés tipos de heterogeneidades. Entretanto para quantificalas €
necess&rio cortar o lote em no minimo duas direcBes, o que é muito mais dificil. Os
geostatisticos foram bem sucedidos no estudo deste problema em corpos de minério
compactos. A delimitaco correta do incremento é fécil de ser obtida quando materiais
solidos compactos sdo perfurados Em materiais particulados sdo encontradas dificuldades
para a implementacéo de uma amostragem correta, pois a delimitacdo e a extragéo corretas
é muito dificil. A delimitagdo correta do incremento é facil de ser obtida quando os
materiais perfurados sdo solidos compactos.

3.2.4 Heter ogeneidades de um lote tridimensional

E impossivel resolver problemas de amostragem existentes em lotes tridimensionais
de materiais particulados. A delimitacéo correta do incremento € impossivel de ser obtida
em um lote tridimensional de materiais particulados. Como consequéncia, a extracdo
correta do incremento também € impossivel de ser obtida. A amostra do tipo manual
(executada com pd) sempre cai nesta categoria, gerando uma variabilidade cuja origem é
impossivel acessar. Este tipo de amostragem € errado, € um desperdicio de dinheiro e,
portanto deve ser evitada atodo o custo.
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3.3 Heterogeneidade de materiais particulados

Os erros encontrados na amostragem estéo associados diretamente a existéncia da
heterogeneidade entre as particulas. Um lote, € dito homogéneo, quando todas as particulas
componentes do |ote sdo estritamente idénticas. Um lote passa a ser heterogéneo quando a
condicéo da homogeneidade deixa de ocorrer. Pode ser dito também gue a homogeneidade

ocorre quando a heterogeneidade € nula, sendo a mesma um limite inacessivel na natureza.

Existem varios tipos de heterogeneidade. Se o lote for considerado uma populacéo
estatistica, podem ser identificados dois tipos de heterogeneidade: heterogeneidade de
constituicdo (HC) e a heterogeneidade de distribuicdo (HD). Por outro lado, se o lote for
considerado uma populacdo sequencial, outros tipos de heterogeneidade podem ser
identificados. heterogeneidade aleatéria (h;), heterogeneidade ndo aeatdria (hy) e a
heterogeneidade periodica (hz).

Qualquer porcdo de natéria pode ser considerada uma série de unidades. Estas

unidades podem ser:
? unidades elementares, tais como: fragmentos, particulas, ions ou moléculas;

? unidades multi-elementares, tais como: grupos de fragmentos, tambores, sacos

de preenchidos com material, etc.

A seguir serd apresentada a formulagdo matemética das heterogeneidades de
distribuicéo e de constitui¢do, sendo definida a nomenclatura das variaveis que fazem parte

desta formulagéo:
Ny € 0 nimero de unidades U, contidas no lote L,
Mm é amassa da unidade U,
M, é amassa do lote. E a soma de massas My, de N, unidades U,

M, é amassada unidade médiaU,, do lote L. E definida como sendo a média das

massas M,
A é 0 componente critico ou componente de interesse,
am € o teor critico A na unidade Uy, (€ aproporcéo damassaAem Up),
a_ € o teor do componente critico A no lote L (€ a propor¢do de massa A em L),

hy € a contribuicdo a heterogeneidade do lote L constituido pelas unidades U,

sendo definido a seguir:
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3.3.1 Heterogeneidade de constituicao do lote (HC,)

A heterogeneidade de constituicdo (HC) consiste nas diferencas que se verificam
entre as particulas ou fragmentos constituintes de um lote L, quando é efetuada a
comparacdo de uma determinada propriedade. A escala de observagdo das diferencas se da
entre as particulas Um = F;) congtituintes do lote L. Por exemplo, se uma particula 1)
apresenta um teor X; e outra particula (F2), congtituinte do mesmo lote, apresenta um teor
X2, verificase a existéncia da heterogeneidade de constituicdo. As particulas podem
apresentar diferencas de forma, tamanho, densidade, composicdo mineraldgica,
composi¢ado quimica, etc. A mistura ou homogeneizacdo das particulas onstituintes do
lote ndo apresenta nenhuma influéncia sobre a heterogeneidade de constituicdo. A

contribuicdo da particula F; a heterogeneidade do lote L é representada por h.

h ?':ai ?aL':.Mi
' a M’
com
1=1,23,..., N
e

2 oM
M? 2 %F (3.2)



Ent&o, sob o ponto de vista estatistico, a heterogeneidade de constituicdo do lote
(HC,) é definida como sendo a variancia adimensional e relativa das heterogeneidades h;
geradas por Ng particulas F;. Salienta-se que N € 0 nUmero total de particulas constituintes
dolote L.

? 1
HC, ?s*h 77 (3.3)

F

2 M I2
(3.4)

r r
5 NF?i:ai ?a !

HC
] aiM}

A heterogeneidade de constituicdo é uma propriedade intrinseca do lote L e €

responsavel pelo erro fundamental EF.

3.3.2 Heter ogeneidade de distribuigdo de lote (HD\ )

A heterogeneidade de distribuicdo (HD), por sua vez, consiste nas diferencas
existentes entre os grupos de particulas congtituintes do lote. A escala de observacdo se da
no ambito dos grupos de particulas (Unm = G)) e ndo mais das particulas individuais como
ocorre na heterogeneidade de constituicdo. Na heterogeneidade de distribuicéo (HD), trés
fatores sdo importantes. a heterogeneidade de constituicdo, a distribuicdo espacia dos
congtituintes (estado de segregacéo) e o formato do lote. A gravidade é responsavel pela
segregacdo. Pode ser definido que h, é a contribuicdo do grupo de particulas G, a
heterogeneidade do lote L:

r r
5 B ?a, M,
a, M?

n

h,

com

n?123...Ng



2~ M
M? %IG (3.5)

A heterogeneidade de distribuicdo dos grupos de fragmentos G, do lote L €
definida, sob o ponto de vista estatistico, como a variéncia relativa e adimensiona h,

gerada por Ng grupos Gy,

?
HD, ?s*h 720 (3.6)

G

S Ne? a, ?a *M?
HD, 7 NIVE (3.7)
L L

onde Ng € 0 nimero total de grupos do lote L.

Ao contrério do que ocorre com as particulas, os grupos de particul as podem sofrer
alteracdo. Qualquer operacdo de mistura, homogeneizacdo ou segregacdo modifica a
distribuicdo das particulas componentes dos grupos, e em consequéncia, o vaor da HD.
também muda. A mistura e a homogeneizagdo reduzem a heterogeneidade de distribuicéo,
enquanto que a segregacdo provoca 0 aumento da heterogeneidade. A heterogeneidade de
distribuicdo também depende do tamanho dos grupos de particulas. No limite, se cada
grupo for constituido por somente um fragmento, a heterogeneidade de distribuicdo tera a

mesma defini¢éo da heterogeneidade de constituicao.

A andlise da variancia da amostragem demonstra que existe uma relacdo entre as

heterogenei dades de constituicao e de distribuicao.

HC, ?HD, ?HC, e HC, ?HD, 2?0 (3.8)

onde HC,, é aheterogeneidade existente entre as particulas constituintes de um grupo.



A heterogeneidade de distribuicdo é responsavel pelo ero de segregacdo e
grupamento ESG.

3.3.3 Heterogeneidade de constituicdo do lote (HC , ) dentro do grupo de particulas

médio

Como os incrementos tomados sdo formados por mais de uma particula, a

heterogeneidade entre as particulas constituintes do grupo deve ser levada em
consideragdo. Assim, a heterogeneidade de constituicdo de um grupo de particulas (HC,, )
é avariancia relativa e adimensional das heterogeneidades hyj geradas pelas Ny particulas

Fnj dentro do grupo.

? h?

HC, ?s*h o™ (39)
nj
onde
N,? &, ?a #M?
HC, ? e (3.10)
aL'\/I L
HC, 2 9 nHC%G (3.11)

3.3.4 Conceito da heterogeneidade de distribuicdo minima (HD( )min.

Quando um lote sofre um processo de homogeneizagdo, pode-se imaginar que a
heterogeneidade de distribuicdo (HD.) alcance um valor minimo denominado (HD\)min.
Este valor minimo também pode ser chamado de homogeneidade de distribui¢go natural. E
um limite inacessivel. Neste estagio, cada grupo do lote poderia ser relacionado a uma

amostra al eatoria.

a7



Ao serem efetuadas as andlises da variancia da heterogenei dade de constituicdo do
lote (HC,) e da (HD.)min , Verifica-se que a HC € uma propriedade intrinseca do lote e que
aHDL min € uma varidvel deatéria. A médiada HD. nin. [M(HD )min] pode ser relacionada

aHC, da seguinte forma:

Ng ?1
mHD, 7 ? NG 7 HC (3.12)
o

Se 0 nimero de particulas e grupos for grande, temos:

mHD, ? 2 N—G.HcL (3.13)
N

L ‘min
F

Verifica-se que quanto maior for 0 nimero de grupos, menor serd o nimero de
particulas que o compde. A relacdo entre o nUmero total de particulas Nr e niUmero total de

grupos Ng contidos em um lote nos leva até a definicdo do fator de grupamento Y, assim:

N
voNof (314)

Desde que Nr e Ng sggam grandes nimeros €, cOmMo ocorre na maior parte das

vezes, muito diferentes, temos:

N N
17Y 2 F oyt (3.15)
Ng  1?7Y  Ng
Assim,
2 o No 1
mHD, ?. ?—CSHC, ? HC, (3.16)
N 1?Y

F



onde Y pode ser positivo e decresce com 0 aumento do nimero de grupos e Y pode ser um

valor nulo se Ngfor igual aNg .

3.3.5 Heterogeneidade de distribuicdo maxima (HD | )max.

Na se¢éo anterior vimos que:

HC, ?HD, ?HC,, com HC_, maior ou igua azero, entdo:

r

HD | ':méx ?HC, ,quando HC , ? 0. Esta condi¢o ocorrera se:

I. Gn = Fi, 0 que implica na necessidade de todos os grupos serem constituidos

por somente uma particula,

ii. cada grupo G ser constituido por varias particulas, mas com todas as

particulas apresentando a mesma composi¢cdo. Isto implica numa liberacéo e

separacdo completas dos minerais constituintes e na existéncia de

grupamentos de minerais de acordo com a sua composi G&o.

As duas hipdteses citadas sdo casos limites e ndo ocorrem na prética. Observando-

se as definicbes e relacbes apresentadas, verificase que o dominio prético da

heterogeneidade de distribuicdo do lote (HD,) é:

'HD % ?HD ?°HD %

[l
L ‘min

Esta relacéo também pode ser escrita como:

P}?.HCL?HDL?HCL

Por conveniéncia, escreve-se:

(3.17)

(3.18)



?
! e 2HD, 22 onc, (3.19)
1?2Y 1?2 Y

Isto quer dizer que para obter o valor da heterogeneidade de distribuicdo HD,),
deve-se multiplicar HC por algum fator entre 1 e 1 + Y ,gerando assim arelacéo:

1?7Yz
1?Y

(3.20)

Assim, Z é o fator de segregacdo. O fator Z apresenta duas situacOes extremas:
guando Z é igual a zero temse HD, = (HD\)mn €quando Z é igua a um temse HD, =

(HDL) max. Finalmente, pode-se escrever que:

?
} ?1. YZ.H
1?Y

C, (3.21)
ou de forma mais completa
2N 2
HD, ?12YZ % %FchL (3.22)

mas CoOmo:

r

N,:?i’:ai ?aL :ZMiZ
> (3.23)
ag M

HC, ?
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“a ?a, ‘M
i B N (3.24)

afM{

f)
HD| ?2?YZNg.-

Das relacOes apresentadas podem ser tiradas as seguintes conclusoes:

I. para minimizar os erros gerados pela heterogeneidade de constituicéo do

lote (HC,), deve-se aumentar o nimero de particulas da amostra;

ii. para minimizar os eros gerados pelo fator de segregagcdo, deve-se

homogeneizar o lote antes da amostragem;

iii. para minimizar os erros gerados pelo fator de grupamento, deve-se coletar o

maior numero de incrementos possivel por amostra.

3.3.6 Heterogeneidade invariante do lote (HI )

A heterogeneidade de constituicdo do lote (HC.) pode ser estimada somente em
alguns casos muito raros, sendo utilizada basicamente para 0 desenvolvimento da teoria da
amostragem. Para situagdes préticas, € empregada a heterogeneidade invariante do lote

(HIL). A heterogeneidade invariante do lote (HI.) € definida como:

r 2. .2
ML, 207 22 P M;

HI, ? HC, . (3.25)

NEg alM?

As dimensdes de massa sd0 expressas em gramas. NO caso de materiais
particulados, a HI_ pode ser expressa como um produto de cinco fatores, conforme Gy
(2979).

HI, ?clfgd® (3.26)
L
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onde: ¢ é o parametro de constituicdo, tendo as dimensdes de densidade expressas em

g/cnt,

| € 0 parémetro de liberagdo das particulas (adimensional),
f é ofator de forma das particulas,

g € o fator de distribui¢do granulométrica das particulas,

d é o parametro que descreve o tamanho das particulas mais grosseiras, sendo
expresso em cm. E definido como a abertura da peneira que retém cinco por cento

da massa do lote.

A seguir os parametros acima serdo descritos, sendo apresentada a forma de

obtencdo dos valores correspondentes a cada um dos mesmos.
I. Parametro de congtituicdo c;

Se 0 material fosse homogéneo, o parametro de constituicdo ¢ seria nulo. Por outro

lado, se 0 material estéd completamente liberado, o fator ¢ é definido como:

’:17 ar "
a_

r 3f
c? A2a Pa2a,.257 g/cm3!

onde: a_ € aproporcao ou teor do componente A no lote L,
? » é adensidade do componente critico A (g/cn?),

? ¢ é a densidade média dos componentes ndo criticos remanescentes (g/cnt).

ii. Parametro de liberacéo |;

Como na prética os materiais usualmente ndo se encontram totalmente liberados, €
aplicado um fator de correcdo | sobre o pardmetro de constituicdo c. Este fator é
denominado de parametro de liberacdo. Se o material for completamente homogéneo
teremos um fator de liberacdo igual a zero. Porém, se ele for completamente heterogéneo,
o fator de liberacdo seraigual aum. A maioria dos materiais pode ser classificada segundo

0 seu grau de heterogeneidade. Assim, o material €

& muito heterogéneo, quando existe uma evidéncia visivel de uma liberacdo
completa. Neste caso, | €igual a0,8.
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& heterogéneo, quando existe uma evidéncia visivel de alguma liberacdo. Neste

caso, | éigual a04.

& medianamente heterogéneo, quando a evidéncia da liberacdo aparece somente

apos 0 uso da analise microscopica. Neste caso, | €igua a0,2.

& homogéneo, quando ndo existe evidéncia de qualquer liberagdo através da

realizacdo da andlise microscopica. Neste caso, | € menor 0,1.

O fator de liberaco | é calculado através da seguinte equaco:

19 \/d_g (3.27)

onde: d é o top-size das particulas constituintes do lote. Expressa em centimetros e d; € a

granulometria na qual a liberagdo ocorre. Expressa em centimetros.
Se d for menor que d;, esta formula ndo é aplicada e, por definicdo, | éigua aum.

iii. Parémetro de formaf;

Este fator pode ser definido como o coeficiente de cubicidade das particulas
pertencentes ao lote. Por definicdo, f = 1 quando as particulas sdo cubos perfeitos. Para o
caso de uma esfera, o valor def €igual a0,52. Particulas mais compactas possuem o valor
de f proximo a 0,50. As excegdes sdo: 0s minerais lamelares (biotita, mica, scheelita) os
guais apresentam f igual a 0,1, os minerais achatados por esforcos mecanicos (f = 0,2), tais
Ccomo 0 ouro nativo e o ouro liberado e os minerais aciculares § > 1,0), tais como 0s

asbestos, serpentinas e turmalinas.

V. Fator de Distribuicdo granulométrica g;

O fator de distribuicéo granulométrica € a relacdo entre as granulometria do top-
sze d e d. A granulometria d est4 relacionada a malha em que 5% da massa do lote €
passante, enquanto que a granulometria d refere-se a malha em que 5% da massa do lote é
retida



g2 4 (3.28)

Ovaor de g é adimensional e, na pratica, temos que:
&5 grande faixa de tamanho (d/d’ > 4): g = 0,25;

# faixaintermedidria de tamanho (d/d’ > 2): g = 0,50;
5 pequena faixa de tamanho (d/d’ < 2): g = 0,75;

&5 tamanho uniforme: g = 1,00.

V. Tamanho Maximo das Particulas d;

E definido como sendo a abertura da tela da peneira que retém cinco por cento da

massa do lote. Como, na expressdo de célculo da heterogeneidade invariante (HI), esta
granulometria € elevada a terceira poténcia, por isso deve ser determinada com muito
cuidado.

Apébs todas as definicdes e consideracdes feitas, temse todos os elementos

necessarios para o caculo da heterogeneidade invariante, assim:

HI. =f.g.cl.d®? top-sizedas particulas

Constante de amostragem C

3.4 Erro fundamental

Apéds a conclusdo das consideragOes feitas nas secBes precedentes deste capitulo,
chega-se a definicdo do primeiro tipo de erro causado pela heterogeneidade das particulas
de um lote. Este erro, chamado erro fundamental, pode ser definido como sendo um erro

gue ocorre quando 0 processo de selecdo € correto, isto é 0 processo € probabilistico
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uniforme e quando os incrementos formadores da amostra sdo constituidos por somente

uma particula selecionada de forma independente.

O erro fundamental é o Unico erro que ndo pode ser reduzido a zero, mesmo quando
as hipoteses mais favoravels sdo aceitas (Gy, 1998). Desta forma, em cada estégio do

protocolo amostral tem-se a ocorréncia ao menos do erro fundamental .

Para que as propriedades do erro fundamental sgjam compreendidas é necessaria
uma abordagem matematica. Assim, 0 teor ag da amostra é definido como sendo o
quociente de duas variaveis aeatdrias. O numerador € a massa As do componente critico A
na amostra E; o denominador € a massa total Mg da amostra. Em geral, este quociente ndo
segue nenhuma lei de distribuicdo estatistica simples. Para que a lei de distribuicdo de ag
sga aproximadamente gaussiana, as duas condices abaixo devem ser satisfeitas
simultaneamente (Gy, 1998):

I. tanto o numerador quanto o denominador sdo aproximadamente normais;

ii. tanto o numerador quanto o denominador apresentam baixos coeficientes de
variagao.
Em gera, as condigdes mencionadas acima sdo satisfeitas quando outras duas
condic¢des ocorrem:

ii. o teor médio a_ do lote L ndo € pegueno demais (esta condicdo ndo €
satisfeita para os el ementos tragos, onde a, < 1 ppm);

iv. a probabilidade de selecéo uniforme P ndo é pequena demais.

As condicgoes (iii.) e (iv.) podem ser resumidas no seguinte: 0 nimero de elementos
criticos na amostra ndo deveria ser pequeno demais. Mas, 0 que é ser pequeno demais? Ou,
por outro lado, 0 que € um grande numero de particulas criticas? Para fins préaticos assume-
se gue peguena demais é a amostra que apresenta menos de 30 particulas ou elementos
criticos e, um numero de particulas criticas grande € aguele superior a 50 particulas. Se a,
€igual a1l ppm, existe a expectativa de que o teor ag também sgja de aproximadamente 1
ppm. Assumindo que 0s componentes, criticos ou ndo, apresentem massas similares e
estegjam completamente liberados, a amostra contera, em média, uma particula critica em
um milh& de particulas. Como a amostra deve conter 30, ou melhor, 50 elementos
criticos, a massa média da amostra Mg = PM_ deve ser, no minimo, igua a 50 milhdes de

vezes maior que a massa da particula média. Considerando a importancia das condi¢des



citadas para o entendimento da amostragem probabilistica e do erro fundamental, sera
transcrito a seguir o exemplo pratico apresentado por Gy (1998).

Exemplo 3.1: Um depdsito aluvionar apresenta ouro liberado com um teor de 1 g/t
(1 ppm) e gréos de quartzo com didametro de 0,2 mm. Os gréos de quartzo possuem o
mesmo didmetro dos graos de ouro. O peso especifico do ouro € de 19,3. Cada gréo de
ouro esférico com 0,2 mm de didmetro apresenta um volume de 0,004 mm® e pesa 0,076
mg. Assim, um quilograma de amostra contém 1 mg ou 13 gréos de ouro. Como ja vimos,
0 numero de graos € pequeno demais. & a regra das 50 particulas for considerada, a
amostra devera conter, em média 3,8 mg de ouro e devera pesar 3,8 quilogramas. Desta
forma, se o lote possui uma massa M, igual a 100 Kg, a probabilidade uniforme P sera de
0,04 (4 %).

M
e 238 5004 (3.29)

P?—E7
M, 100

Esta regra € de suma importancia quando se considera o processo de reducdo do
tamanho da amostra, a fim de se obter a massa necessaria para a realizacdo da analise.
Como no processo de reducdo da massa da amostra € necesséria a reducéo da
granulometria, deve ser considerado que o nimero minimo de 50 particulas criticas sgja
mantido ao longo de todo o processo. Quando o nimero de particulas criticas for inferior a
30 ou 50 particulas, a distribuicdo do teor passa a perder a sua condi¢cdo de normalidade,
tendendo para uma distribuicéo log-normal. Deve-se frisar que uma das caracteristicas da

distribuicdo log-normal num processo amostral € a existéncia de erros sisteméticos.

3.4.1 Médiado erro fundamental — m(EF)

A média m(EF) de uma distribuicdo do erro fundamental (EF) nunca é
estruturalmente nula. Isto ocorre porque o teor da amostra € o resultado de duas variaveis
aleatérias que podem ser expressas como séries de poténcia, Nos quais somente 0 primeiro
termo da equacdo € igual a a.. A média m(EF) é estruturalmente reduzida a zero somente

se uma das duas condic¢des a seguir € satisfeita:



i, P =1, ou sgja, aamostra é formada pelo proprio lote;

ii. a = a_ paratodos os valoresi, ou sga, o lote € completamente homogéneo.

Deve-se sublinhar que ambas as condigdes ndo ocorrem na prética amostral.

3.4.2 Variancia SS(EF) do erro fundamental

A variancia do erro fundamental pode ser escrita como:

5
E? 2P by ) (3.30)

L

onde P é a probabilidade de selecdo. P deve permanecer constante se a amostragem é
concebida e executada de forma correta. Para que isto ocorra, o teor ag da amostra deve
seguir a distribuicdo normal, aceitando-se que o valor central segja o teor a (teor real e
desconhecido) do lote. A amostragem é executada de forma correta quando todas as

particulas pertencentes ao |ote tém a mesma chance de fazerem parte da amostra.

M
Como, P? —& | temos:
M L

. 12
2
S’EF ? 5 ? —AHIL 331
M M 2 (330
se M >> Mg, entdo:
clfgd® _ Cd
sEF 2 9% 5 (3.32)
ME M E
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Ao observarmos as expressdes para a variancia do erro fundamental, fica evidente
gue amesmaénulase P =1 ou se Mg = M, ou ainda, se algum dos fatores empregados no

célculo da heterogeneidade invariante for nulo.

O parémetro c, por definicdo, é o produto de uma fracdo e € a soma de dois termos
Mmaiores ou iguais a zero que ndo podem ser nulos a0 mesmo tempo. Portanto ¢ nunca é
nulo. Os outros fatores empregados no caculo da heterogeneidade invariante sdo
estritamente positivos ou podem ser nulos em situaces consideradas ndo edlistas. A
fracéo (1 - a_ )/a. somente é igua a zero quando a, = 1, ou sgja, se 0 material € composto
por um constituinte completamente puro. Esta condicdo também é completamente irreal.
Assim a variancia do erro fundamental s?(EF) nunca é nula, embora existam formas de
minimizé-la

Osfatores ¢, |, f, e g sdo fatores associados a natureza do material do lote, desta
forma néo € possivel modificalas ao longo do processo de amostragem e preparacéo da
amostra. Por outro lado, as varidveis d e Mg podem sofrer modificagdes. No caso de
materiais particulados, o tamanho maximo da particula d pode ser reduzido. Usualmente
isto é feito durante o processo de preparacdo da amostra, quando a massa da amostra é
reduzida a fim de se obter a massa a ser empregada na analise. Outra forma de minimizar a
variancia do erro fundamental S*(EF) é através do aumento da massa Mg da amostra. A
busca de uma maior reprodutibilidade provoca um aumento no custo do processo de
controle de qualidade. Este aumento depende do material amostrado, das condicbes

operacionais existentes e do nivel de reprodutibilidade ou precisdo que é necessario obter.
A formulas(EF) = Cd® / Mg pode ser empregada para:

I. calcular avariancia do erro fundamental s*(EF), dados d e Mg;
S2EF? CO%I (3.33)
E

ii. calcular a massa da amostra Mg, minima que deve ser tomada, dados d e a

variancia méxima permitida S?, a qual ndo deve ser excedida;

Mg, ? Cd3/S2 EF" (3.34)



iii. cacular d, dados Mg e S ou sda, para qua tamanho o lote deve ser

britado ou moido antes da amostragem.

CS2EF?
Mg

D?3 (3.35)

O conhecimento do valor da varidncia do erro da amostra € importante, porque o
seu resultado possibilita a realizacgo do calculo dos limites de confiabilidade do teor desta
amostra. Conhecendo-se o valor da variancia relativa do erro fundamental s(EF), o desvio

padréo relativo do erro fundamental s(EF) é calculado com facilidade.

SEF?? s EF? (3.36)

O desvio padréo relativo do erro fundamental pode ser ransformado em desvio

padréo absoluto através da multiplicacdo do primeiro pelo teor da amostra.

r

sag:?ag.SEF: (3.37)

Assumindo que a distribuicdo do erro sgja normal, os limites de confidéncia para
95% de confiabilidade sdo: +/- 2 S(ag). Desta feita:

a, ?a. %2sa. ! (3.39)

Como ja foi vimos, o0 modelo matemético do erro fundamental esta baseado nas
condicbes de que todo e quaquer elemento constituinte do lote apresenta igud
probabilidade de ser selecionado para fazer parte da amostra e de que o processo de

selecdo € congtituido por incrementos formados por uma Unica particula. Ent&o:

I. a amostragem nao apresenta erros sistematicos, exceto para o caso limite

dos elementos tracos,
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ii. a amostragem assegura a maxima reprodutibilidade, isto € a menor
variancia;
iii. como corolério de (i.) e (ii.), 0 erro quadrado médio é minimo, garantindo

a representatividade maxima.

3.4.2 Exemplos de calculo do erro fundamental

Nesta secdo, o célculo do erro fundamental sera ilustrado através de alguns
exemplos. Sera proposta também a utilizaco de uma tabela de cdculo, com o objetivo de
identificar rapidamente qual é a etapa mais critica do processo de amostragem e preparacéo
da amostra no que concerne ao erro fundamental.

Exempl03.2: Uma amostra pesando 100 g € analisada para a determinacdo de tracos
de mercurio. A constante da amostragem C do mercurio foi calculada, sendo encontrado o

valor C = 2500. Os maiores fragmentos da amostra possuem tamanho igual a 0.9 cm.
Calcular o desvio padréo do erro fundamental Sre.
Solugéo:

Como S?(EF) = Cd® / Mg, temos:

s?"EF"? 2500.0,9% /100?18

S(EF) = 4,24 ou 424 %

Conclusdo: o protocolo de amostragem empregado é tremendamente falho. Para
melhorar a precisdo deveria ser tomada uma amostra com maior massa, ou a granulometria

da amostra deveria ser menor ou ambas as situagtes deveriam ser empregadas.

Exemplo 3.3: Calcular a variancia do erro fundamental s?(EF) e a precisio para um

intervalo de confiabilidade de 95 % de uma amostragem de carvao mineral, dados:

Teor de cinzas: 54,0%

Top-size: 5,0 cm

Constante C: 0,032



Massa Amostra: 700.000 g

Solucéo:

s?'EF1?5714.10% ? s:EF:?0,0024

s*%a, 2 0,0024.054 2 0,0013

para 95 % de confiabilidade ? % 2s@a. ©? 0,0026 ? % 0,26%

Conclusdo: Em caso de reprodutibilidade dos resultados, considerando-se somente
o erro fundamental, os resultados esperados deveriam ficar compreendidos entre 54 % +/-
0,26 %.

Exemplo 3.4 (Pitard, 1998): Uma amostragem rotineira de carvéo é efetuada através
do emprego de uma perfuratriz a diamante. Sdo geradas amostras pesando 5000 gramas.
Desgase andlisar o teor de cinzas do carvéo, o qual se estima estar em torno de 12 %.
Uma répida analise em microscépio determinou que o tamanho méximo das particulas de

cinzas é de 100 ?m. A amostra é submetida ao seguinte protocolo de amostragem:
I. aamostra € britada para menos que 2,5 cm,
ii. aamostra é dividida em duas metades de 2500 g,
iii. aamostraterciaria de 625 g € obtida através de quarteamento,
iv. aamostraterciaria € pulverizada abaixo da malha 100 Tyler (0,015 cm),

V. finalmente, o teor de cinzas € analisado através da retirada de 1 g para o
ensaio analitico.

Calcular a constante de amostragem C para cada estagio de amostragem.
Calcular avarianciado erro fundamental para cada estégio da amostragem.
Calcular o desvio padréo do erro fundamental que afeta todo o protocolo.

Verificar quais sdo os pontos fracos deste protocolo de amostragem e o que pode

ser feito para melhora-lo.
Solucgéo:
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Para arealizacdo dos célculos seréo empregadas as seguintes formulas:
Fator deliberagdo ?17?./dl/d, onded, ?100 micra ,
Constante da amostragem = C =f.g.c.l,

Varianciado EF = gp= 2% , 1 2~ 3
Mg Mp7

Os resultados dos célcul os sdo apresentados na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 Calculo da variancia do erro fundamental (EF).

Massa (g) Granulometria (cm) Fatores paracélculo de C
Etapa Inicial Fina Teor Top-size Liberagdo c f g I C s*(EF)
1 1E+08 5000 0,12 25 0,01 1543 050 025 0,06 0,1220 3,81.10%
2 5000 2500 0,12 2,5 0,01 1543 050 025 006 0,1220 7,63.10°
3 2500 625 0,12 25 0,01 1543 050 025 006 0,1220 2,29.10°
4 625 1 012 0,015 0,01 1543 050 025 082 15747 5,31.10°

3,44.10°

A variancia do erro fundamental calculada éigual a 3,44.1073.

O desvio padréo do erro fundamental que afeta todo o protocolo de amostragem é

calculado a seguir:
Desvio padréo relativo = SiEF? 2 4[s? 'EF: 2 517.107

Desvio padréo absoluto = s(ag) = ae.S(EF) = 7,04.10°

Assumindo que a distribui¢do do erro sgja normal, os limites de confianga para 95%
de confiabilidade sdo: +/-25(ag). Desta feita a reprodutibilidade da amostragem,

considerando somente a influéncia do erro fundamental, seriade: 12,00 % ? 0,70 %.

Observando a Tabela 3.1 verifica-se que a etapa 3 foi a que apresentou a maior
variancia do erro fundamental. Isto se deveu a acentuada reducdo de massa sem ter como
contrapartida a reducdo da granulometria. Para melhorar a precisdo seria aconselhéavel
efetuar a reducdo da granulometria da sub-amostra de 2500 g antes da redizacdo do
guarteamento. No entanto, deve ser frisado que a precisdo minima aceitavel em um

protocolo de amostragem é um vaor subjetivo que deve ser definido pelas partes
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interessadas na amostragem. Assim, o valor encontrado (neste exemplo igual a 0,62%)

pode ser satisfatorio para alguns contratos e insatisfatorio para outros.

3.5 Erro de segregacao e grupamento

Na situacdo zero-dimensional, como ja vimos, a variancia de uma caracteristica do
material amostrado ocorre devido a existéncia da heterogeneidade de constituigdo. A
heterogeneidade de congtituicéo é verificada na escala de particulas individualizadas, onde
cada incremento € formado por somente uma particula. Esta heterogeneidade é medida e
representada pelo erro fundamental. Por sua vez, a heterogeneidade de distribuicdo é
medida na escala de grupos de particulas. Neste caso, cada incremento € formado por
grupos de particulas, isto gera um erro préatico minimo. Este erro € originario do somatério
dos erros fundamental e de segregacéo e grupamento. O erro de segregacao e grupamento
deve-se & acdo que a forca da gravidade exerce sobre as particulas. As particulas
constituintes do incremento ndo sdo completamente independentes umas em relagdo as
outras. Esta perda de independéncia provoca o aparecimento de um erro suplementar ao

erro fundamental.

Comparando a variancia do Erro Prético Minimo (S’epm) com a variancia do Erro

Fundamental (s’e¢), observa-se a simetria entre as duas variancias:

5 1?P HD,

s2,, ?—— —L 3.39

BV TN (3.39)
1? P HC

2 o= L 3.40

=5 N, (3.40)

Resgatando a relagdo entre a heterogeneidade de distribuicdo de um lote (HD,) e a

heterogeneidade de constituicéo de um lote (HC,), temos:

1?7YZ

HD, ?HC .~ (341)




onde: Z é o parametro de segregacdo. O pardmetro Z é adimensional, caracteriza a
distribuicdo das particulas dentro do lote L e varia entre zero e um. Y é o parametro
adimensional de grupamento. O pardmetro Y caracteriza o tamanho dos incrementos e €
sempre positivo ou nulo. Por definicdo, Yéigua a (Ng- 1)/ (N, - 1).

Assim, podemos deduzir que:

St 5 HDUNE 5y ooNe- ‘N, 21

s2  HC_N, N, N 21?7

(3.42)

Como, usuamente, Nk € N; sG0 muito maiores que um, o Ultimo quociente é

virtualmente igual a um. E, como o produto YZ é sempre positivo ou nulo, temos:

EPM ?1?YZ" SEF ! EF (343)

Desta relacdo pode-se concluir que:

i. a variancia do erro prético minimo (Sepv) € sempre maior ou igua a

variancia do erro fundamental (Sgr);

ii. a variancia do erro prético minimo (Sepm) €, No méximo, o dobro do valor

do erro fundamental (Ser).

O erro de segregacdo e grupamento € definido através das seguintes igual dades:

EPM = EF +ESG e Sepv = Ser + Sec (3.44)

As variancias do Erro de Segregacdo e Grupamento e do Erro Préatico Minimo

também podem ser expressas da seguinte forma:

SZEPM = (l + YZ) SZEF = SZEF + YZ.SZEF (3.45)

Assim:



Fess = YZ.S6r (3.46)

3.5.1 Anulacao do erro de segregacao e grupamento

A anulacdo do erro de segregacdo e grupamento (ESG) exige que a variancia do
erro (Sesc) sdia zerada. Observando arelacdo Sess = YZ.S°gr, constata-se que para esta
variancia ser anulada um dos fatores que a compde deve ser nulo.

A anulagdo do fator de grupamento Y somente pode ser obtida no caso de cada
incremento ser formado por uma Unica particula. Tal condicdo usualmente ndo apresenta
viabilidade econdmica. Portanto, na pratica, 0 parémetro Y nunca pode ser cancelado. O
fator de segregacdo Z é anulado quando as particulas constituintes do |ote sdo estritamente

homogéneas. Na maioria dos casos o fator Z é sempre positivo.

A variancia do erro fundamental S’er, como j& vimos, nunca pode ser zerada
Assim, no caso de particulas solidas ndo existem formas de cancelamento do erro de
segregacao e grupamento. A Unica excegdo ocorre quando o lote apresenta um peso muito
pequeno e é formado por um po fino e seco, tornando o contraste entre as densidades das
particulas muito pequeno. Em qualquer outro caso, a homogeneizagdo é custosa, aeatériae

incompleta.

3.5.2 Minimizag&o da variancia do erro de segregac&o e grupamento (Sesc)

Embora a variancia do erro de segregacdo e grupamento &ess) N0 possa ser
eliminada, pode-se buscar a sua minimizacéo. Isto € conseguido através da reducdo da
variancia do erro fundamental (S°er), através da minimizagdo do fator de grupamento Y e

da minimizagao do fator de segregacgéo Z.
Para ilustrar a afirmacéo acima, foi efetuado o seguinte ensaio:

Uma amostra de carvao moida abaixo de 0,25 mm pesando 1500 g foi dividida em

trés partes de 500 g cada uma. Cada uma das partes sofreu um processo de preparacéo
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distinto. A parte A foi espalhada num formato quadrado sobre uma chapa de ago e
subdividida em oito partes aproximadamente iguais através do emprego de um quadro
padrédo. N&o foi previamente homogeneizada. A parte B também n&o foi previamente
homogeneizada, sendo subdividida em oito partes aproximadamente iguais através do uso
de um divisor de amostras tipo Jones. A parte C, por sua vez, foi iniciamente
homogeneizada, empregando-se para tal um misturador em V. Depois foi dividida em oito
partes também sendo empregado o divisor de amostras tipo Jones. A seguir cada fracéo
obtida (pesando em média 62 g) foi analisada para a determinacéo do teor de cinzas em
base seca

Os resultados das andlises sdo mostrados na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 Resultados do teor de cinzas para as formas A, B e C de preparagao.

Teste

Amostra A B C
1 28,58 28,57 28,78
2 28,50 28,74 28,76
3 28,87 28,53 28,74
4 28,99 28,51 28,80
5 28,72 28,60 28,71
6 28,69 28,62 28,79
7 29,09 28,59 28,66
8 28,87 28,86 28,75
Média 28,79 28,63 28,75
Desvio padréo 0,20 0,12 0,05
Variancia 0,041 0,014 0,002

A seguir foi efetuado o célculo tedrico do erro de preparacdo e andlise total,
tomando por base 0 protocolo de preparacdo empregado e as caracteristicas do carvéo
analisado. Os resultados do célculo sdo apresentados na Tabela 3.3.

Tabela 3.3 Céalculo da variancia do erro fundamental.

Massa (g) Granulometria (cm) Fatoresparacaculode C

Etapa Inicial Fina Teor Top-size Liberacdo c f g I C S(EF)
1 1500 500 0,28 0,025 0,025 508 050 025 1,00 0,6351 1,32.10°
2 500 250 028 0,025 0,025 508 050 025 100 06351 1,98.10°
3 250 125 0,28 0,025 0,025 508 050 025 1,00 06351 397.10%
4 125 62 028 0,025 0,025 508 050 025 100 06351 8,07.10°8
5 62 1 028 0025 0,025 508 050 025 1,00 06351 9,76.10°
S 9,90.10°




O valor da variancia do erro fundamental total foi de 9,90.10°. Considerando a
teoria da amostragem, a variancia do erro de segregacdo e grupamento maximo é igual a
variancia do erro fundamental. Assim, uma estimativa conservadora para a variancia do
erro de segregacdo e grupamento seria igualé-laa 9,90.10°. A estimativa da variancia do
erro anditico para o laboratério que efetuou as andises é 1,75.107. Somando-se as

variancias acima, obtém-se o valor da variancia relativa do erro total S*(ET).

s?'ET%? 2,00.107

Desta forma, o desvio padréo relativo do erro total S(ET), o desvio padré&o absoluto
do erro total s(ag Total) e a precisdo para o intervalo de confidéncia de 95 %7?2s(ag Total)

S80 0s seguintes:

SET ©?4,47.10%
sa Totd 1?1,25.10%

? 2sa Totd : ? 20,25%

Comparando o desvio padréo de cada uma das formas de preparacéo (Tabela 3.2),
verificase que os vaores encontrados foram todos inferiores ao valor calculado
empregando os conceitos da teoria da amostragem. Isto mostra que o valor calculado pela
teoria da amostragem poderia ser empregado para a estimativa da precisdo de um protocolo
de amostragem ou para a otimizagado deste protocolo. A Tabela 3.2 mostra também que na
medida em que é reduzida a segregacdo entre as particulas, a varidncia do erro total tende a

ser menor, 0 que vem de encontro da teoria do erro de segregacdo e grupamento.

3.6 Erro deintegracéo

No caso de lotes unidimensionais, tais como fluxos de correias transportadoras ou
pilhas alongadas de materiais particulados, a variabilidade existente entre as particulas e

entre grupos de particulas promove a ocorréncia dos erros de grande escala de observacéo,
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tais como o erro de integracdo, o erro periddico e o erro de variagdo do peso. Para
demonstrar os erros de amostragem associados aos lotes uni-dimensionais, vamos
considerar um lote de materia transportado por uma correia transportadora durante o
intervalo T_ (Figura 3.1). A amostra tomada é o somatério dos incrementos coletados.
Assim, o erro total é o somatorio dos model os zero-dimensiona e uni-dimensional.

Esses dois model os representam 0 mesmo fendmeno sendo complementares e néo
contraditorios. Os erros de extracdo e delimitacdo da amostra, como ja vimos, devem ser
eliminados. Caso ocorram, eles acabam se somando aos erros dos dois modelos e
geralmente provocam o aparecimento de erros sistematicos, afetando a acuracidade do
resultado da amostragem. Se a taxa de fluxo do material transportado pelo transportador de
correia for constante, todos @ incrementos devem apresentar a mesma a massa. Nesta
situacdo, o erro de variagdo de peso € nulo.

Observando a Figura 3.1, verificase que, em um periodo de tempo curto, a
variagdo do teor a(t) € quase imperceptivel. Evidéncias experimentais mostram que € as
flutuagbes na taxa de fluxo ndo sGo maiores +/- 20 % da média do fluxo, a curva da

heterogeneidade de composicéo h(t) €, na pratica, indistinguivel da curva a(t) (Gy, 1998).

O lote L érepresentado como uma série de incrementos extendidos contiguos

0 3 8 13 18 23 28 32

JAN O lote L é representado como um gréfico de seu teor critico a(t).

a(t)

—_— T

Area ABCD =a T., com a = teor médio do lote L
B Hipotese de taxa de alimentacdo constante = incrementos de massaigual C

0 t T.

Figura 3.1 Duas formas de representacéo do lote L.

Quando as variaghes de peso dos incrementos sdo superiores a 20 %, a
heterogeneidade de composicéo h(t) deve ser levada em conta nos calculos da variancia do
erro da amostragem. O lote ao ser manuseado por completo gasta usualmente um tempo T,
de muitos minutos, as vezes horas, para passar pelo ponto de amostragem. O intervalo ?t,

empregado para a retirada do incremento pelo equipamento de amostragem, corresponde a
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um espaco de alguns poucos segundos (Figura 3.1). Verifica-se que a variagéo de a(t) neste
intervalo é desprezivel, ao contrario do que ocorre ao longo de todo o intervalo de tempo
T, onde a variagdo de a(t) é pronunciada. Cada incremento coletado passa a se comportar
como um lote zero dimensional. A amostra coletada passa a apresentar a ocorréncia dos
erros fundamental (EF) e de segregacéo e grupamento (ESG). Os erros zero dimensionais

devem ser adicionados aos erros unidimensionais.

Nos lotes unidimensionais, a fungdo da heterogeneidade de composicéo h(t) deve
ser associada a variancia do erro de amostragem gerado ao ser coletada a amostra e durante
a realizacdo do transporte do lote L. Se a expressdo matematica de h(t) fosse conhecida
durante todo o periodo de producéo do lote L, seria possivel calcular o teor rea do lote L.
Como esta expressdo nunca € conhecida, a natureza da equacéo da funcéo h(t) deve ser
estudada.

3.6.1 Natureza da funcéo x(t)

A funcdo x(t) seré adotada a partir de agora para representar a funcéo a(t) ou h(t). O
exame de muitas séries de tempo envolvendo uma fungo X(tg) tem mostrado que estas
séries nunca podem ser expressas por equacdes mateméticas simples (Gy, 1998). Um
estudo mais aprofundado mostrou que todas estas séries de resultados apresentaram uma
dupla caracteristica. Em primeiro lugar, elas possuem uma certa continuidade, verificada
somente em uma grande escala de observacado, em segundo lugar, elas mostram uma certa
descontinuidade ou quase aleatoriedade, a qual atua na escala dos incrementos | e de seus
elementos congtituintes. Esta descontinuidade simplesmente reflete a descontinuidade

essencia presente em todos 0s materiais e a hatureza aleatériada andlise (Gy, 1998).

Isto conduz para o reconhecimento de trés tipos de relacéo entre as fungdes x(t) ea

variavel de tempo (t), como é mostrado na Figura 3.2.

I. continuidade (nunca pode ser expressa matematicamente). Qualquer que
sga o valor de t, xi(t) tera um valor Unico e claramente definido. Esta
fungdo é essenciamente continua, isto € com um numero finito de

descontinuidades;

ii. descontinuidade ou quase aeatoriedade. Qualquer que sgja o valor de t,

ndo existe qualquer conexdo ou correlacdo entre Xo(t) e xo(t + ?t). A
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funcdo x»(t) é descontinua em qualquer ponto e se comporta como uma
funcéo aeatoria;

iii. estocastica. E o hibrido formado da adicéo das duas primeiras. Para cada
valor de t, existe uma correlacdo variavel entre x(t) e x(t + ?t). Porém, a

fungdo x(t) permanece descontinua em cada ponto.

x1(t)

t

(a) Processo continuo x1(t). A curva é continua em qualquer ponto.

X2(t)

FANEIVANSANEANSYANSYANEYA
\VAAV/A VAN VAR VAR V/

(b) Processo Descontinuo ou "quase aleatdrio” x2(t). A curva é descontinua em
qualquer ponto.

o

X(t)

(c) Processo Estocastico: x(t) = x1(t) + x2(t).

Figura 3.2 Processos continuos, descontinuos e estocasticos.

3.6.2 Caracterizagdo da funcao x(t)

Como a expressao matematica da funcdo x(t) nunca é conhecida, o melhor que se
pode fazer € estiméla a partir de um certo nimero de pontos. Entretanto, os valores
pontuais de x(t) ndo podem ser encontrados exatamente, pois 0s pontos sdo abstracoes

matematicas. Na prética, sdo tomados segmentos a intervalos regulares, tais como, 0s
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incrementos 3, 8, ..., 23, 28, etc. da Figura 3.1. Estes segmentos sdo particulas contidas
entre dois planos paralelos entre si e perpendiculares ou obliquos a direcéo do fluxo do
transportador de correia e separados por ?t. Posteriormente, seus teores médios, suas
massas e suas contribuicdes a heterogeneidade seréo estimados e todo o trabalho

subseqliente sera baseado nestas estimativas.

O problema que se tem a frente € como caracterizar as flutuagdes da fungdo X (tq) que
descreve as propriedades qualitativas e quantitativas do material que passou entre o0s
tempostg - ?t/2 ety + ?t/2. Deve ser observado que apdstrofe do x indica que seu valor néo
éreal, o qual nunca é conhecido, mas sim uma estimativa. Além disto, as séries ordenadas
ndo devem ser confundidas com as populaces estatisticas, como tem sido feito por um

grande nimero de normas técnicas.

A rotina matematica gerada a partir de uma série de estimativas da funcéo X (tq) até a
obtencdo da varidncia do erro da amostragem compreende vérias etapas de calculo
intermediérias que serdo identificadas a seguir. O variograma € a primeira funcéo a ser
considerada. Ela caracteriza a heterogeneidade unidimensioral do material disposto ao
longo de um eixo que pode ser geométrico ou temporal. O variograma € uma funcéo da
distancia existente entre dois pontos localizados sobre o eixo escolhido. Expressa a
correlagdo entre qualquer par de pontos disposto ao longo do eixo escolhido. Esta
ferramenta permite identificar a natureza das causas da variabilidade dos dados originarios
do controle de qualidade ou do controle de um processo. Vamos supor que Q = 60
incrementos |4 sdo tomados em intervalos regulares T, durante a passagem do lote L entre

otempot=0et =T_(Figura3.3).

Com: To=t-t.=t-t.:= etq: t.+ (Q'l) To< T,

Figura 3.3 Representacéo do lote L através de Q = 60 incrementos | g.

Os incrementos 1 sdo pesados e analisados e sua heterogeneidade hq = h(tg) é
calculada. Para cada valor g +j < Q é calculado o aumento ?h 4+, q da heterogeneidade hq
entre o tempo de observagdo final tg+j) € o instante ty a partir do qual a observagéo se

iniciou. Por definicdo, tem se:

?h?q?j,q?? h'h?j?? hq (3.47)
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Estes dois pontos estdo situados sobre 0 mesmo eixo de tempo e estdo separados
pelo intervalo 2 (g+j) - tg? = j. To, o qual € chamado de “lag” de todos os pares
disponiveis. O que € importante ndo é valor ou o sina de cada diferenca individual ?h
(a+j, ), mas ssim a média ao quadrado de cada “lag”. Assim, afuncéo variograma ?(j.To),
ou simplesmente ?(j), é definida como sendo a semi média das diferencas entre os pares de

valores elevada ao quadrado.

r r.
27?77 24 2h2pjq?? (3.48)

20 ?j?

A seguir é apresentado um exemplo de calculo do variogramacom j = 2. O “lag” |
igual a dois indica que o eixo de tempo inferior deve ser deslocado em dois intervalos T,
para a direita (Figura 3.4). Os valores da linha de baixo sdo subtraidos dos valores

imediatamente acima e as diferencas sdo elevadas ao quadrado. Desta forma:

?hey=hay—h=h-h
?huy =heqg-—h=h-h

?h(5,3) :h(3+j)—h3:h5—|h

?h (59,57) = N (574+j) —e7 = heg — 7

?h 60,58) =  (58+j) —es = heo — s

O ndmero de diferengas Q —j éigual a 58. Este nimero é o denominador da média

quadrada.
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h: h h h hs hs  hs he  heo

hl h2 h3 h4 h56 h57 h58 h59 heo
Figura 3.4 Calculo do variograma comlagj = 2.

3.6.3 Exemplos de variogramas

A seguir seréo apresentados alguns exemplos de variogramas retirados de Gy,
(1998). O primeiro exemplo mostrado identifica o variograma linear. Este variograma
caracteriza a alimentacdo de uma planta de beneficiamento de urénio (Figura 3.5). Foram
tomados 60 incrementos em intervalos de dois minutos. O variograma de hq foi calculado
paravalores dej variando de um até 30.

30000 Variogramav(j)
x 10"®unidades

Sill do Variograma = & (hq)
20007 ~

10000
Range do variograma = 37 minutos
00 O O o O O O ;
0 5 10 15 20 25 leg j

Intervalo To entre incrementos consecutivos = 2 minutos

Figura 3.5 Variograma de alimentacdo de uma planta de beneficiamento de uranio.

Observa-se que o variograma apresenta um comportamento regular. Ele aumenta de
forma quase linear para os valores de j compreendidos entre um e 19. Demonstra a
presenca de um componente quase aeatério em todos os intervalos. A variancia da
populacdo de hy também é calculada. Esta variancia é graficada na forma de uma linha

horizontal e é definida por ?(j) = constante = sz(hq). Esta linha horizontal é chamada de
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“sill” do variograma. Ela caracteriza a heterogeneidade global da série. Este seria o valor
da variancia esperado se os valores ndo fossem auto correlacionados ou se 0S mesmos
fossem tomados de forma completamente aleatdria. O variograma, por sua vez, caracteriza
a heterogeneidade seqliencial da série. Até | = 18, idto & aé j.T, = 36 minutos, o
variograma localiza-se abaixo do “sill”. Depois ele oscila aleatoriamente nas proximidades
do “sill”. A abcissa do ponto de intersecéo entre o variograma e 0 “sill” & denominada de
“range”’ do variograma. Neste exemplo, o “range’ é de 37 minutos. Este € o intervalo de
tempo, além do qual, nenhuma correlacdo entre as observacBes € encontrada. O Ultimo
ponto, j = 30, foi calculado com Q—j = 30 graus de liberdade. Além deste ponto (j = 30), a
significancia dos pontos diminui consideravelmente. Pitard (1998) prop0s a seguinte regra:
0 nUmero de pares Q —|j deve ser maior ou igual aQ/2, onde Q € o niUmero de incrementos
tomados. A média das diferencas entre os pares elevados ao quadrado é conhecida com

precisdo somente se 0 nimero de pares disponivel for suficiente. Entdo:
Q —j =30 0umais--- precisdo muito boa;
Q —j = 25 --- precisao bog;
Q —j =20 --- precisdo aceitavel;
Q —j =15 --- precisdo pobre;
Q —j =10 ou menos --- sem significado.

Observando ainda o variograma da Figura 3.5 nota-se, por definicdo, que o
variograma ndo apresenta uma estimativa para ?(j) quando j € igua a zero. Como a
estimativa das variancias da amostragem requerem o conhecimento do valor ?(0), torna-se

importante definir as formas de obtencdo deste valor. Este assunto sera abordado na secdo
3.7.8 deste capitulo.

A Figura 3.6 mostra o variograma das massas dos incrementos tomados na
aimentacdo de um forno de uma fébrica de cimento. Pode ser verificada a natureza
marcadamente ciclica do variograma. A taxa de alimentacéo varia entre valores maximos e
minimos do periodo P, o qual é variavel, cobrindo de nove a dez intervalos de 2 minutos.
O primeiro valor maximo (estimativa de P/2) ocorreem j = 5, o primeiro vaor minimo
(estimativa de P) ocorreem j = 9. O segundo vaor méximo (estimativa de 3P/2) ocorre em
j = 14, enquanto que o segundo valor minimo (estimativa de 2P) ocorre emj = 19 e assim

por diante. Esta série de resultados fornece varias estimativas de P entre 18 e 20 minutos.
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Figura 3.6 Variograma da alimentac&o de um forno de cimento. A heterogeneidade h, esta

em termos do teor de CaO.

Observando o variograma, pode-se notar que:

I. as massas dos incrementos nd mostraram nenhum padrdo de
comportamento ciclico;

ii. o “sll”, ndo raro, atua de forma assintotica;

iii. guando as amostras sdo tomadas, € da maior importancia detectar a presenca
de flutuagBes ciclicas na qualidade ou na taxa de aimentagdo. Se as
amostras sdo tomadas no mesmo intervalo T, = P em uma onda de natureza
senoidal, os incrementos sdo tomados no mesmo ponto do ciclo, provocando

um erro no calculo da variancia da amostra. Esta situacdo deve ser evitada.

O variograma é uma ferramenta muito Util para a andlise e descoberta da presenca

de um ou mais componentes ciclicos em um fendmeno estocastico.

3.6.4 Plang ando um experimento variogr afico

Quando é efetuado o plangamento de um experimento variografico é essencial

definir de inicio quais sdo 0s seus objetivos. O experimento poderia, por exemplo, estar
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relacionado com o projeto de uma instalagdo de amostragem e isto requer a tomada de duas

séries de incrementos:

uma série de 60 a 100 incrementos tomados em um intervalo constante
entre 30 segundos a dois minutos. Esta faixa de intervalos de tempo € a

mais comumentemente usada na pratica amostral.

uma segunda série de 30 a 50 incrementos tomados t&o proximos quanto

possivel (um a cinco segundos), com o objetivo de fazer uma estimativa

acurada da ordenada ?(0).

O experimento também poderia ser empregado para examinar a heterogeneidade

longitudinal do lote de materiad em movimento, com o intuito de verificar o quao bem

estaria funcionando uma instalacdo de blendagem. Neste caso 0s variogramas S30

determinados para intervalos de 90 a 120 minutos. Em qualquer caso, € imperativo definir

gual é o objetivo do experimento variogréfico.

3.6.5 Fungoes auxiliares do variograma

Foi visto que a heterogeneidade de uma série ordenada cronol ogicamente pode ser

caracterizada através do emprego do variograma. O variograma pode ser utilizado também

no desenvolvimento de outras fungtes necessérias para efetivar a estimativa das variancias

de integracdo da amopstragem. Com este objetivo, 0s seguintes pontos devem ser

abordados:

as fungdes auxiliares do variograma: suas integrais simples e dupla;

as trés formas mais comuns de tomada de incrementos (em termos de

intervalo de tempo entre 0s incrementos);
as fungdes de geracéo de erro;

a variancia de integragcdo associada com cada uma das trés formas de

tomada de incrementos.

Gy (1992) desenvolveu o processo de cdculo da varidncia de integragdo. Este

processo se inicia com as séries de observactes ?(j) e € finalizado com a obtengdo do valor

da variancia de integracdo. Para possibilitar este clculo foram desenvolvidas quatro

funcdes auxiliares:
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? aintegral smples §(j) do variograma;
? o valor médio w(j) daintegra (j);
? aintegral dupla S (j) do variograma;

? ovaor médiow (j) daintegra S (j).

Por definicdo, o valor médio w(j) da integral simples do variograma apresenta a

seguinte formula:

w72 —J?.s’ﬁ?? % PYY) (3.49)

Por sua vez, o vaor médio w'(j) da integral dupla do variograma apresenta a

seguinte formula:

w322 Jlsa?? Jlr_m-?jj- ? JE AP (350)

3.6.6 Formas dos inter valos de tomada de incrementos

As formas mais usuais dos intervalos de tomada de incrementos de uma série
unidimensional s&o os seguintes (Gy, 1979):
i. Selecdo sistemadtica (9);
Pode ser definida como sendo uma selecdo de pontos espagados por um
intervalo uniforme T4, onde o tempo do primeiro incremento € selecionado de
forma aeatdria no intervalo compreendido entre t = 0 e t = Ty. E a forma de
tomada de incrementos mais largamente empregada na industria. O intervalo de

tempo constante é garantido através do emprego de um temporizador simples e a

escolha aleatéria do tempo de tomada do primeiro incremento ocorre a partir da



auséncia de correlacéo entre este tempo e as propriedades do material fluindo

naquel e instante.
ii. Selecdo Aleatoriamente Estratificada (st);

O tempo total D, compreendido no intervalo t =0 e t = T, durante o qua o lote
L passa pelo ponto de amostragem, é subdividido em um nimero de intervalos
uniforme de duracéo T«. O objetivo deste tipo de amostragem € evitar o risco da
descoberta tardia da presenca de flutuacfes ciclicas. Se este tipo de flutuacéo
ocorrer na amostragem do tipo sistemética, o intervalo Ty funciona como um
multiplo inteiro do periodo P. Ao ser efetuado o projeto de uma instalacdo de
amostragem, se existir qualquer desconfianca da existéncia de flutuacdes ciclicas
no processo que sera controlado, a forma de tomada de incrementos escolhida
deveria ser a selecéo aleatoriamente estratificada.

iii. Selecdo Completamente Aleatéria (sa);

O processo de selecdo inicia com a definicdo do nimero de incrementos Qs a
ser tomado. Com a passagem do lote pelo ponto de amostragem os incrementos
passam a ser coletados de forma completamente aleatdria até que sgja atingido o

ndmero de Qs incrementos. Este tipo de amostragem raramente é empregado.

3.6.7 Funcgdes de geracdo de erro W(j)

Seguindo o processo de célculo da estimativa da variancia de integracdo, as funcbes
auxiliaresw(j) ew (j) do variograma séo derivadas, obtendo, como resultado da derivagéo,
as fungdes de geracdo de erro W(j). Estas funcdes caracterizam as trés formas de selecéo
dos incrementos. Nas séries ordenadas cronologicamente, as fungdes W(j) possuem a
mesma funcdo da varidncia ?? quando é tratada uma populacdo estatistica Em uma
amostra composta por Q incrementos, a variancia de integracdo S°(El) pode ser expressa

como W(j)/Q. Existem trés tipos de funcdes de geracdo de erro:

i. Funcdo de erro para a amostragem sistematica
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W, %52 2wj/ 2 2w’ (3.51)

ii. Funcdo de erro para a amostragem al eatoriamente estratificada

W, 57?2 w'’ (3.52)

iii. Funcdo de erro para a amostragem completamente aleatéria

W, = §*(a) = HD, = constante = “sill” do variograma (3.53)

3.6.8 Estimativa da ordenada ?(0) do variograma

Antes de serem exemplificados os calculos das funcdes auxiliaresw(j) ew’ (j) e das

fungbes de ero W(j), serdo mostradas as formas de estimativa do vaor ?(0) do

variograma. O tratamento geoestatistico atribui a denominacéo “efeito pepita’ ao valor

?(0). No caso da amostragem, esta denominacao limita severamente a apreciacdo do que é

representado por este valor (Gy, 1998).

Deve ser observado que a ordenada ?(0) € sempre positiva e, 0 que € ainda mais

importante, é o somatério de véarios componentes:

a variancia do erro fundamental $*(EF) gerado durante o periodo de

extracdo dos incrementos,

a variancia do erro de segregacdo e grupamento s (ESG) gerada dentro do

mesmo periodo;
avariancia de todos os outros componentes do erro de amostragem,;

a variancia dos diferentes erros de amostragem gerados durante o0s estagios
de reducdo da amostra, desde o agrupamento dos incrementos até a selecéo

final do material empregado para a execucdo da andlise;
avariarciado erro analitico (EA).
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A interseccdo ?(0) interliga 0 modelo zero dimensional, constituido pelas
variancias dos erros fundamental (EF) e de segregacéo e grupamento (ESG), com o modelo
unidimensional, formado pelo erro de integracdo (El). A estimativa de ?(0) pode ser
efetuada de varias formas. No caso dos primeiros congtituintes do variograma
apresentarem um comportamento regular, é possivel efetuar a extrapolacéo da reta formada
pela unido destes pontos até a mesma interceptar a ordenada do gréfico. O valor da
interseccdo sera o vaor de ?(0). Se o comportamento dos primeiros pontos do variograma
ndo se apresentar regular, ou se € desgjada uma estimativa mais precisa de ?(0), entdo €

recomendado empregar o método descrito a seguir.

Uma s&ie de, no minimo, 30 incrementos é tomada a intervalos muito curtos (de
um a cinco segundos) ou 0 mais proximo que as condicdes locais permitam. A experiéncia
tem mostrado que um transportador de correla parado, ndo muito longo, nem muito curto
(aproximadamente 30 m), seria 0 equipamento ideal para este fim. As massas a serem
tomadas deveriam ser similares as tomadas pelo amostrador industrial. Assim, se a
velocidade do transportador de correia fosse de 1 m/s, cada um dos incrementos teria um
metro de comprimento. Para 0 nimero minimo de 30 incrementos, a correia deveria
possuir um comprimento disponivel de 30 metros. Isto é importante, porque ndo faz
sentido comparar variogramas ou populagdes de amostras cujas massas apresentam
diferentes ordens de magnitude. A série de incrementos tomados nesta pequena escala de

observacao tem o objetivo de estimar o valor de ?(1). Este valor € considerado como sendo

0 ?(0) do variograma obtido para a grande escala de observacéo.

3.6.9 Calculo da integral ponto-a-ponto

A técnica empregada para a realizacdo do calculo das funcdes auxiliaresw(j) ew’ (j)
€ baseada inteiramente na estimativa ponto-a-ponto da integral. Esta técnica é baseada em

duas hipoteses:

I. 0 variograma passa através de todos os pontos experimentais ?(j) e através

das estimativa ?(0);

ii. 0 variograma consiste de linhas retas ligando estes pontos.
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Figura 3.7 Estimativa pratica da integral do variograma.

A Figura 3.7 serd empregada para exemplificar a técnica mencionada. Assim, de
acordo @m as hipdteses acima, a integral de ?(j) entre j = 0 e j =5 éigua a &ea
hachureada formada pela linhas que unem os pontos ?(j) e 0 eixo da abcissa. Se for plotada
a area de influéncia de cada ponto, a area da figura formada ligando os pontos de ?(0) até

?(5) e aabcissa € estritamente igual a &rea hachureada.

A Ultima area pode ser escrita como:
S'.B??%TO?'Z)?? T, 2272 T 2072 T 287 T 2%?7? %To?%?
Assm:
W?s??% 2k %s?s? com w0} ? 70’

Substituindo w(j) em ? (j), obtémse adrea S e aestimativaw’ (j).
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W-:s??éq.»m ?%S‘?S?com w052 w0% 2 270

3.6.10 Célculo ponto-aponto das funcdes auxiliar es das fungdes de geracéo de erro

O primeiro passo para a realizacdo deste cllculo € a estimativa do valor de ?(0).
Para isto deve ser empregado algum dos métodos descritos na secdo 3.6.8. O proximo
passo reca na execucdo de interpolacOes objetivando a determinacdo dos valores do

variograma dos pontos medianos do intervalo do variograma escol hido.

Os seguintes valores sdo atribu:

w'0:?2w07? 270"

Desta forma:

S0°?S0°?0

Para os valores de ] maiores ou iguais a um, emprega-se:

S%?2S% 2177 %?'ﬂ 2172 %??J? (3.54)
w2 S5%Y] (3.55)
S9%?72s7% ?1??%5’4 ?1??%?1? (3.56)
w'i? 28%%/j? (3.57)
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Para o célculo da funcdo de geracéo de erro W(j), também é necessario calcular os

valores de 2w(j/2). Sej, € um valor inteiro, entéo:

? jéparj=2jo, portanto 2w(j/2) = 2 W(j,);

2 jéimpar:j=(2o)+ 1,a8m S),,y, 2 s’ﬂo??%?’?]o??%?'ﬁom?

2w%j/2%? 25} 022 r/:j 0?]/2?

Os valores de ?(jo+12) € Sjo + 12) S0 calculados por interpolacdo linear. A seguir
sd0 determinados os valores das funcfes de geracéo de erro W(j). Sera empregada a funcéo
de geracdo de erro caracteristica do tipo de amostragem efetuado. Assim, como Vvisto ra

secéo 3.6.7:

paraaamostragem sistematica: W, j? 2wj/27 2 w' % %;
para a amostragem aleatoriamente estratificada: W, % ? w'%j%;

para a amostragem completamente aleatéria: W, ?s*“a:? HD, ? constante =
“sll” do variograma.

Finalmente, o valor dafuncéo de geracdo de erro W(j), calculado para cada “lag” do
variograma ao ser dividido pelo nimero de incrementos empregados, resulta no valor da
variancia do erro de integragdo s?(El). O célculo de determinacgo do Erro de Integracéo

empregando a metodol ogia apresentada acima € mostrado nas Tabelas 3.4 e 3.5.



Tabela 3.4 Célculos das fungles auxiliares e fungdes de geracao de erro de um

variograma.

V() S() w(j) S3) wij) aw(j2) Ws(j) We (i) Wa(i)

0 1,950 0,000 1,950 0,000 1,95000 3,90000 Indeterminado
05 2,576 1,288 2,576
1 3,202 2,576 2,576 1,288 2,57608 5,15217 2,57608 2,57608 18,0500
15 4,720 4,936 3,291
2 6,238 7,296 3,648 6,224 3,11212 5,15217 2,04005 3,11212 18,0500
25 8,426 11,509 4,604
3 10,614 15,722 5,241 17,733 3,94077 6,58159 2,64081 3,94077 18,0500
35 11,683 21,563 6,161
4 12,752 27,405 6,851 39,297 4,91212 7,29630 2,38417 4,91212 18,0500
45 12,957 33,883 7,530
5 13,163 40,362 8,072 73,180 5,85443 9,20740 3,35297 5,85443 18,0500
55 13485 47,105 8,564
6 13,808 53,847 8,975 120,285 6,68250 10,48147 3,79897 6,68250 18,0500
65 14,434 61,064 9,395
7 15,061 68,282 9,755 181,350 7,40202 12,322 4,91997 7,40202 18,0500
75 15787 76,175 10,157
8 16,513 84,069 10,509 257,525 8,04765 13,702 5,65474 8,04765 18,0500
85 17,295 92,717 10,908
9 18,078 101,364 11,263 350,241 8,64793 15,059 6,41135 8,64793 18,0500
95 17973 110351 11,616
10 17,868 119,337 11,934 460,592 9,21184 16,145 6,93297 9,21184 18,0500
105 17,282 127978 12,188
11 16,69 136,619 12420 588,570 9,72843 17,129 7,40054 9,72843 18,0500
11,5 15701 144469 12,563
12 14706 152,320 12,693 733,039 10,1811 17,949 7,76801 10,18110 18,0500

Tabela 3.5 Resultados de precisdo para cada uma das formas de amostragem.

Amostragem sistemética Amostragem aleatoriamente Amostragem completamente
edtratificada destdria

T N° Ss 95% Ss 95% S¢ 95%

P (min) i S(0Bs  Bs  com S(IB)s S(B)s  con. S(1B)« (B¢ cont.

Indeterminado Indeterminado Indeterminado

1 40 6,440.102 02538 0,51 6,440.102  0,2538 0,51 4513.10-1 067175 1,34
2 20 1,020.10* 03194 064 1556.10° 03945 0,79 9,025.10-1 095000 1,90
3 12 13 1,981.10% 04450 0,89 2,956.101  0,5437 1,09 1,354 1,16351 2,33
4 16 10 2384.10° 04883 098 491210 07009 1,40 1,805 1,34350 2,69
5 20 8 4,191.10' 06474 129 7318.10" 08555 1,71 2,256 1,50208 3,00
6 24 7 5698.101 07549 151 1,002 1,0012 2,00 2,708 164545 329
7 28 6 8610.101 09279 1,86 1,295 1,1381 228 3,159 1,77729 355
8 32 5 1,131 10635 2,13 1,610 1,2687 254 3,610 1,90000 3,80
9 36 4 1,443 1,2011 2,40 1,946 1,3949 2,79 4,061 2,01525 4,03
10 40 4 1,733 1,3165 2,63 2,303 1,5176 3,04 4513 212426 4,25
11 4 4 2,035 1,4266 2,85 2,675 1,6356 3,27 4,964 2,22795 4,46
12 48 3 2,330 15266 3,05 3,054 1,7477 350 5,415 2,32702 4,65

Os valores das tabelas foram obtidos a partir do variograma do teor de cinzas do
produto CE4700 produzido por uma planta de beneficiamento de carvéo. O variograma
representa as variagdes existentes entre os incrementos tomados em intervalo de quatro
minutos durante 160 minutos de operacdo da planta. Foram totalizados 40 incrementos. O
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valor do sill do variograma é igua a 18,05 (valores absolutos). A Tabela 3.4 apresenta 0s
valores do calculo das funcbes auxiliares do variograma e das funcbes de geracéo de erro.
A Tabela 3.5 mostra os valores da variancia, desvio padréo relativo, desvio padréo
absoluto e a precisdo do erro de integracdo para cada uma das formas de coleta de
incrementos. Verificase que na medida em que se reduz o nimero de incrementos
tomados aumenta a variancia do erro de integracdo e, por conseguinte, diminui a precisao.
Observa-se também que a precisdo para um mesmo nimero de incrementos coletados é
maior para a amostragem sistemética, diminuindo na amostragem aleatoriamente

estratificada e apresenta os menores valores para a amostragem completamente aleatéria.

O gréfico da Figura 3.8 mostra as curvas de precisdo (nivel de confianga igual a
95%) em funcdo do nimero Q de incrementos tomados ao longo do periodo de duas horas
de amostragem para cada um dos trés tipos de selecdo. Pode ser observado que para obter
uma precisdo de +/- 1,10 % de cinzas, devem ser tomados o0s seguintes numeros de

incrementos dentro do periodo considerado:
? modo sistemético: 10 incrementos em intervalo uniforme de 16 minutos;
? modo aleatoriamente estratificado: 14 incrementos a intervalo de 11 minutos;

? modo aleatério: mais de 40 incrementos dentro do periodo de 160 minutos.

5,00

4,50 /34
N 4,00
c . .
S 350 /_ —— Amostra sistematica
© &
o 3,00 o
5 250 /A/- —®— Amostra aleatoria
e A estratificada
o 200
S co- —A— Amstra comp.
o - Aleatéria
X 1,00 f

0,50

O'OO T T T T T T T T T T T

4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48
Minutos

Figura 3.8 Interval o de tempo necessario para obtencéo da reprodutibilidade para

diferentes formas de tomada de amostras.



3.7 Variograma e a autocor relagdo

A autocorrelagdo dos dados € um fator muito importante quando um material de
comportamento estocastico € amostrado. As estimativas das varidncias de integracdo
podem apresentar valores de duas a trés vezes mais altos, caso a autocorrelacdo sga
negligenciada e os dados ordenados cronologicamente sejam tratados como populagdes

estatisticas simples (Gy, 1998). Isto serd ilustrado com a seguinte situagao:
- um variogramareal ?(j) obtido da caracterizacdo de um lote de carvéo;

- 0s valores da heterogeneidade de composicdo h(t) sdo redistribuidos de forma

aleat6ria, destruindo a autocorrelacdo da série e tornando-a aleatdria;

- o variograma?’(j) dos valores h' (t) ndo autocorrel acionados é calculado afim de
permitir a readlizagdo da comparagdo com o0 variograma de série

autocorrelacionado;

- os variogramas de ?(j) e ?'(j), juntamente com as suas fungdes de geracdo de

erro Ws (j) € Wa(j) séo mostradas na Figura 3.9.

A variancia € proporcional as funcdes de geracéo de erro como mostra o exemplo
da Figura 3.9. Neste exemplo, pode ser visto que a funcdo de geracdo de erro da
amostragem aleatoria é, por definicdo, constante e igual ao “sill” de ambos os variogramas
(sill = 2144. 10°®), enquanto que na amostragem do tipo sistemética, a funcéo de geracdo de
erro cresce de 550 até 1200.10°®, isto é de 3,9 a 1,8 de vezes menor que o sill.

30009 Unidades x 10-¢

funcéo de geracdo de erro Wa= S (a) = sill
5 Hipdtese de uma populagdo ndo ordenada

20009 \//

Variograma v(j
dos dados brutos g

VariogramaV'(j) dos dados distribuidos
aleatoreamente

A— e e ——®

1000 ¢
funcéo de geracdo de erro Wgj (j)

P / Hipdtese de uma série ordenada
J G/
+——— Variograma v(j)
o————o VariogramaVv'(j)
o< S o 0 o O O
0 5 10 15 20 25 30

Figura 3.9 Influéncia da autocorrelacéo sobre uma série ordenada.



Veificase que € muito mais econdmico empregar 0os modos sistemético e
aleatoriamente edtratificado, mantendo a mesma precisdo do modo aeatério. Embora a
maioria das normas técnicas definam o emprego da amostragem completamente aleatoria,
0 comportamento estocastico existente nas series ordenadas cronologicamente deve ser
considerado. Como consequiéncia, a autocorrelagcdo apresentada pelos incrementos faz com
gue o numero total de incrementos tomado pelos modos sistemético ou estratificado possa

ser reduzido, mantendo-se a mesma precisdo e reduzindo 0s custos da amostragem.

3.8 Errototal da amostragem

O erro total da amostragem € 0 somatério das variancias dos varios erros abordados
nos capitulos dois e trés. A Figura 3.10 ilustra os varios erros existentes, que somados
determinam o erro total da amostragem. Deve ser lembrado que os erros de delimitagéo,
extragdo e preparacdo da amostra podem e devem ser eliminados do processo de
amostragem. Isto é obtido através do dimensionamento correto do equipamento de
amostragem e preparacdo de amostras, através da execucdo de uma manutencéo adequada

e através de cuidados tomados durante o processo de preparacdo da amostra.

O sucesso destas medidas garantem a obtencdo da acuracidade da amostragem. Os
outros erros devem ser minimizados, na medida em gue as necessidades contratuais ou de
controle de processo assim o exijam. Desta forma, o protocolo de amostragem pode ser
concebido e dimensionado de acordo com a preciséo exigida ou desejada. Este protocolo
depende fundamentalmente da variabilidade existente entre as particulas e grupos de
particulas que compdem o lote, mas também depende da forma de selecdo adotada, das
guantidades de massa/granulometria empregadas desde a amostragem até a obtencéo da

amostra para andlise.
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ERRO DE AMOSTRAGEM

ERRO ANALITICO

ERRO MATERIALIZAGCAC

ERRO EXTRACAC ERRO DELIMITACAC ERRO PREPARACAQC
ERRO FLUTUACAO QUALIDADE
INTERVALO CURTO INTERVALO LONGO
ERRO FUNDAMENTAL ERRO SEG. GRUPAMENTO
ERRO INTEGRACAC ERRO PERIODICQC

Figura 3.10 Distribuicao dos erros de amostragem.

3.9 Verificacdo do erro sistematico na amostragem

Embora alguns autores (Corriveau e Laurila, 1995) e algumas normas técnicas
abordem o assunto propondo métodos para a medicdo da acuracidade do sistema de

amostragem, existem autores (Gy,1992 e Pitard, 1997) que entendem que a medi¢éo dos

erros sistematicos ndo € aforma mais adequada para a deteccdo e solucéo do problema.

A metodologia de verificacdo dos erros sistematicos esté baseada na tomada de uma

série de pares de incrementos representando essencialmente o mesmo combustivel. Um

componente do par de incrementos € tomado através do sistema em cheque. O outro

88




componente do par é amostrado através de um método de referéncia. E determinada a
diferenca entre os resultados para cada par coletado. Por fim, a série de diferencas é
submetida ao tratamento estatistico, o qual indica a existéncia ou ndo do erro sistemético.
O método padréo usualmente empregado € o da tomada de incrementos através de um
gabarito colocado sobre o transportador de correia quando esta estiver parada. E um
procedimento caro, porque além de envolver uso de méo de obra, necessita paralisar 0

processo produtivo durante o periodo de retirada da amostra.

7

A ecolha de uma estratégia correta de amostragem é uma necessidade. Esta
estratégia sempre deve envolver a tomada de uma amostra equiprobabilistica, onde toda e
qualquer particula do lote possui a mesma probabilidade de pertencer a amostra. Esta
condicdo permite que sejam criadas condi¢des corretas estruturalmente, as quais, uma vez

obtidas, garantem a obtenc&o da acuracidade.

Relembrando o que ja foi comentado no capitulo 2, uma propriedade é dita ser
estrutural quando ela segue necessariamente uma série de condicles passivels de serem
controladas e atendidas. Podem ser citados como exemplo: as caracteristicas do
amostrador, o protocolo de amostragem, uma norma técnica, etc. Cada um destes exemplos
pode ser considerado como sendo uma estrutura. Por outro lado, uma propriedade € dita ser
circunstancia quando a mesma depende de condicdes ndo controlaveis, tais como: a
composi¢ao do material a ser amostrado, a acuracidade da amostragem. Nestes casos tem

Se uma conjectura.

Uma amostragem correta é sempre acurada, embora o contr&rio ndo sgja
verdadeiro. Uma amostragem incorreta, ao ter a sua acuracidade medida, pode ser muito
acurada hoje, positivamente errada amanha e negativamente errada na semana que vem. O
mais indicado para o controle da correcéo da amostragem € a inspecdo efetuada por um
especialista. Suas conclusdes sdo estruturais, ou segja, elas sao validas hoje e permanecem
validas indefinidamente até o0 momento em que a estrutura seja aterada. Além disto, esta
acdo € répida, barata e ndo interfere com a producdo. Toda vez gue é detectada alguma

incorrecao deve ser buscada uma solugdo para o problema.

O controle e medicdo da acuracidade da amostragem conduzem a conclusdes
circunstanciais, portanto ndo confidveis. As conclusdes podem ser vaidas hoje, mas ndo
podem ser generalizadas para o futuro. Adicionalmente, se esta metodologia efetivamente
detectasse 0s erros sistematicos, ela ndo seria capaz de explicar o porque da falta de
acuracidade. Muito poucas pessoas insistem na necessidade de controlar a correcdo da

amostragem e em mostrar a fraqueza do controle da acuracidade da amostragem. A razéo
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para este fato pode ser o elevado nimero de normas técnicas existente no mundo, as quais
recomendam o controle da acuracidade da amostragem sob o nome de “Testes de Erros
Sisteméticos’ ou “Bias Test” na lingua inglesa, ignorando a nogdo da correcdo da
amostragem (Pitard, 1997).

O projetista de um sistema de amostragem ndo possui nenhum controle sobre a

acuracidade da amostragem, o que é secundario. Tudo o que ele pode fazer é projetar um

sistema de amostragem correto ou incorreto. A teoria da amostragem mostra que:
I. um equipamento de amostragem correto sempre gera amostras acuradas,

ii. um equipamento de amostragem incorreto usualmente gera amostras com

erros sistematicos.

Conclui-se que a correcdo da amostragem € suficiente e, para todos os fins préticos,

uma condic¢ao necessaria da acuracidade.



Capitulo 4

M étodo de verificacdo da equidade das

deter minacOes entre dois laboratorios

Este capitulo apresenta um método para verificar e quantificar a existéncia de erros
ssteméticos gpresentados pelos processos de monitoramento da qualidade redlizados por dois
laboratérios. O capitulo esté dividido da seguinte forma: introducéo; nocles de equidade e encerra

com uma apresentacdo sobre a discrepancia entre duas séries de estimativas independentes.

4.1 Introducéo

A comercidizago de minérios esta usualmente associada com grandes massas de materid e
grandes quantias de dinheiro. Isto faz com que a comercidizacdo estgja normamente arelada a
contratos que regulam as caracteristicas de quaidade, com pendizacfes para 0s casos de néo
atendimento destas caracteristicas. Assm, 0s mineradores devem controlar a quaidade de seu
produto para evitar a aplicacdo destas pendidades financeiras. Além disto, o controle de qualidade
também € importante para 0 produtor, porque os resultados obtidos sfo fundamentais para o
controle e a otimizac&o do seu processo de producéo. Ja para 0 comprador do minério, o controle
de qualidade é importante porque permite conhecer a qualidade do bem que esta sendo adquirido e
assim verificar se a qualidade do minério esta correspondendo ao que esta acordado em contrato.
Este conhecimento pode ser baseado somente nas informagtes do produtor, ou, como é o caso da
maioria dos grandes contratos, ser baseado nos dados de quaidade obtidos pelo préprio

consumidor.

Como jafoi visto, os processos de controle de qualidade, especia mente a amostragem e a
preparacd0 de amostras, sdo fontes potenciais de geracéo de erros, tornando-se comum a
ocorréncia de discrepancias entre os resultados obtidos pelas partes (produtor e consumidor). Por
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outro lado, a maioria das pessoas responsavels pelas operacdes e procedimentos de controle de
qudidade bassia-se quase que cegamente nos procedimentos definidos pelas associagbes de
normeas técnicas. Infdizmente, as normas técnicas existentes ndo prevéem a ocorréncia de erros e,
muito menos, propdem formas de medi-los. A amostragem e a preparagdo de amostras séo

operacies freqlientemente negligenciadas até por alguns laboratdrios consagrados e certificados.

Como consequiéncia, as discrepancias entre os resultados do controle de qualidade dos lotes
de minério comercializados sfo resolvidas através de acordos de cardter puramente comercia e néo
técnico. Na maioria das vezes, néo reflete a qualidade red comercidizada e que usudmente acaba

favorecendo o lado mais forte.

Entendemos que para resolver eta Situacdo 0 mais correto seria modificar as normas
técnicas de amostragem e preparac@o existentes, afim delas apontarem para solugdes embasadas
em fundamentos corretos. Os contratos de comercidizacdo deveriam prever faixas de aceitacdo
onde o erro existente entre os laboratdrios seria medido e limitado a valores aceitavels por ambas as
partes. A medicdo do erro entre os resultados encontrados pelo produtor e o comprador se daria
através da utilizacdo de técnicas edtatisticas. Em caso da existéncia da concordancia entre os
resultados obtidos por cada uma das partes, o resultado para o lote seria obtido através da média
aritmética dos dois resultados, por exemplo. Em caso de discordancia, todo o processo de controle
de quaidade de ambas as partes deveria ser auditado, a fim de se determinar onde e 0 que esta

errado.

4.2 Nogoes de qualidade

As diferencas de resultados encontrados pelos laboratorios do minerador e do consumidor
S80 devidas:
I. a0 erro deatorio, o qua é funcdo da variabilidade do minério;

. a0 erro sstemético, o qua é devido aos problemas de dimensionamento, operacéo
ou manutencdo do sistema de amostragem e de preparagdo de amostras ou mesmo

amafé de quem pratica ou é responsave por estas operacOes,
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aambos ostiposde erro (i.) e (ii.).

O procedimento de controle de qualidade € dito ser equiitativo quando a média dos erros de

varios lotes tende a zero, ou sga, o controle de quaidade ndo deve possuir erros sisteméticos ou

tendenciosos. Isto se gplica especidmente a amostragem e a preparagdo de amostras. Nos

contratos de longa duracdo, o erro aeatdrio pode ser praticamente desconsiderado. Assm, o

comprador pagara exatamente pelo que esta sendo entregue e o interesse de ambas as partes estara

sendo respeitado.

No caso do controle de qualidade ndo ser eqlitativo, a média dos erros entre 0s

laboratérios ndo tende a zero, ou sga, existe um erro Sstemético e uma das partes eta se

beneficiando disso. Como existem vultuosas somas de dinheiro envolvidas, 0 mais aconsdhéave sria

eliminar todas as fontes de geracdo de erros sstemdticos na amostragem e na preparacdo de

amostras. A erradicacao destes erros pode ser preventiva ou curativa, segundo Gy (1979):

nunca devemos empregar métodos de amostragem néo probabiligticos , como por
exemplo: amostragem manua com uso de pa. Neste caso, 0 negdcio € prejudicado
porgue o dinheiro perdido € muito maior que o investimento economizado na néo

aguisicao de um sSstema de amostragem probabilitico;

comprador ou produtor, nunca deve assinar contratos de acordo com 0s quais as
amostras validas so obtidos pela outra parte, a menos que se estgja absolutamente
certo que as instalagbes de amostragem a serem empregadas foram corretamente
projetadas e sBo bem mantidas e que 0s seus interesses ndo serdo prejudicados.
Porém, nunca devemos esguecer que existemn formas incorretas de utilizacdo de

equipamentos de amostragem corretos.

As Unicas formas de se ter certeza de que os interesses estéo protegidos so:

possuir suas proprias ingtdacdes de pesagem e amostragem. As mesmas devem ter
sdo projetadas e avdiadas por um especidistaem amostragem,

evitar a assnatura de contratos onde os seus direitos ndo sgam edritamente

equivalentes ao da outra parte;

a concordancia ou ndo de seus resultados com a da outra parte deve ser medida a

partir do emprego de dois sistemas de amostragem diferentes. A prética adotada em
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muitos contratos de checar as diferencas entre os resultados de sub-amostras
obtidas por um Unico Sstema de amostragem deve ser evitada. Este procedimento €
insuficiente, pois somente mede as diferencas de preparacdo da amosira e de

andlise. As discrepancias existentes na amostragem n&o sfo checadas,

Iv. implementar um método estatistico como o descrito na sego 4.3 para verificar se
existe uma diferenca Sstemética entre as partes e, em caso positivo, se ela € menor

gue o valor méaximo acordado pelas partes.

4.3 Teste da discrepancia entre duas séries de estimativas independentes

Dois laboratérios, um para controlar a qualidade dos lotes que seréo entregues e, outro para
controlar as qualidades dos mesmos lotes quando recebidos, geram duas s&ries de estimativas. Para
verificar se os resultados encontrados por estes laboratorios gpresentam ou ndo erros sistematicos
nos processos de amostragem, preparacéo e andise sBo empregadas ferramentas de andise
edatigtica A andise edtatidtica redizada eta fundamentada no teste de hipéteses utilizando a
digribuicéo t de Student-Fisher (SF) (Kazmier, 1982).

4.3.1 Teste de Student-Fisher

O teste de Student-Fisher pode apresentar um resultado positivo ou negativo. A hipdtese
testada € positiva quando a mesma é regjeitada. A hipGtese € negativa quando amesma ndo pode
ser rejeitada, porém isto ndo quer dizer que a mesma deva ser aceita. A seguir seréo apresentadas

agumas definigdes e dguns conceltos relativos ao teste de Student - Fisher.

A certeza somente ocorre quando as conclusdes tiradas do teste de SF so absolutamente
certas. Na prética isto ocorre raramente. Assim, quando o risco de estar errado € menor que 1 %,

foi convencionado que existe a certeza prética. Por suavez, a presuncao séria ocorre quando o



risco de estar errado € inferior a 5 %. Quando nem a certeza pratica, nem a presuncdo séria s8o
alcancadas, deve-se fdar da incerteza. Neste caso, € aconsalhavel que os testes de SF tenham

continuidade até que a certeza prética ou a presuncdo séria sgjam al cangadas.

Outros conceitos importantes sGo o0s que tratam da concordancia e da discordancia entre
duas fries de estimativas. N&o se pode emitir uma conclusdo a partir de uma Unica s&rie de
edimativas. A concordancia entre duas s&ries de estimativas ocorre quando existe a certeza prética
de que a diferenca sstemética D entre as duas s&ries € (em vaor absoluto) menor ou igud auma
certa diferenca sstemética tolerada Da. A discordancia ocorre quando existe a certeza prética de
gue D é (em vaor absoluto) maior do que Dai.e., 1D 2> Da. AsSm, existe uma concordancia entre
as partes (comprador e produtor) de que pode existir uma diferenca entre as suas medidas, porém

esta diferenca néo pode ultrapassar o valor acordado Da.

Quando um teste ettatistico € implementado, podem ocorrer dois tipos de riscos de erro de
avaliacdo, 0s quais sdo denominados ? e ? . O risco alfa (?? € o risco que ocorre quando a
hipotese testada esta em conformidade com a verdade (desconhecida), porém o resultado
encontrado para o teste € positivo, ou sgia, a hipétese é rgjeitada. O risco beta (?) é o risco que se
da quando a hipétese testada esta errada, porém o teste se mostra negativo. Em conseqiiéncia a

hipétese é aceita como verdadeira.

A distincéo entre estes dois tipos de risco € capital. Cada um destes tipos de riscos pode ser
aceito com nivels de probabilidade diferentes, ou sgja, 99 % de certeza para o0 caso da certeza

prética e 95 % de certeza para 0 caso da presuncao séria.

4.3.2 Implementagao do teste de Student-Fisher

Antes de ser implementado o teste de SF € importante definir as variavels que fazem parte
do teste, quais sgjam:

& L, €0 enéaimo lote de um certo bem mineral em um determinada s&rie (n=1, 2, ...,N);
& X éacaracterigicaa ser estimada: teor , peso, €tc.;

& X, éovalor rea e desconhecido de X nolote L,;;



£ Y, € Z, SB0 edimativas de X, obtidas por Y e Z respectivamente;
# d, éadiferencadgéorica: y, - z;

# D é a média verdadeira (desconhecida) da distribuiciio da variavel destdria d,. E a

diferenca S stemética existente entre as etimativas obtidas pelossstemas Y e Z;
& ?% éavarianciared (desconhecida) da distribuicao dy;
= Dy éaedimativade D, obtida de uma série de N tentativas,

& S\ é aedimativando tendenciosa de ?? obtida de uma série de N tentativas usando:
S ?2'N?172 . 'dn?DN 7 (4.2)

& Wy éumavariavel deatdria que segue adistribuicio t de Student

Wy ? DNJ% (4.2)

Quando duas s&ries de edtimativas tém a sua concordancia verificada, € observado em
primeiro lugar se a diferenga D entre as séries € igud ou ndo a zero. Assume-se que a verdade

(desconhecida) esteja em conformidade com a hipétese (H),
H?7D?0? (4.3)

assim a variavel deatdria wy segue a digtribuicdo t de Student-Fisher com v = N 1 graus de
liberdade. Pode-se chamar de t,, o vaor dafuncéo t de SF com (N - 1) graus de liberdade, a qual
€ excedida com uma probabilidade smétrica igud a 2? (Gy, 1979). Entéo, assumindo que a

hipétese H sga verdadeira temos.



ProbAn, ?t,,?? ?,eProbAn, ? 21,22 2 ?

Ovdor ty = t, (??7??) pode ser encontrado em tabelas edtatisticas sob o valor de

probabilidade cumulativaigua a 0,99 (Kazmier,1982).
Os passos a serem seguidos para a execucdo do teste de Student-Fisher sGo os seguintes:
I. coletar os dados y, € Z,;
i. cdcular adiferencadgébricad, =y, - z,
il computar a diferenca Dy da populacéo de N diferencasd,: Dy= 1/ N ? dy;
V. cacular o desvio padrdo sy da mesma popul agéo;
V. cacular wy .
Vi. comparawy com ty.
Em qualquer ponto N do teste surgem duas possibilidades:

i, AN 2> ty ;O teste é positivo, ou sga, existe uma certeza pratica de que
D é diferente de zero. O sina de D € o mesmo de Dy. Existe uma chance
de 99% de termos a existéncia de um erro tendencioso. A conclusdo é

obtida com orisco de 1% de estar errada;

i Ay X ty: O teste énegativo, ou sgja, 0 estado de incerteza permanece e
seria um grande erro concluir que D = 0, como muito frequentemente
ocorre. Assumamos que D sga igua a ? , sendo ?2m vaor muito
pequeno e diferente de zero. O teste ndo consegue distinguir as

hipoteses:

H?D?20%H,?D?7 (4.4)

O risco que e incorre quando conclui-se que D = 0, enquanto D = ?? 0 ndo € o risco de
1%, masorisco ? =1 - 272 =98 %, 0 que, em termos de risco, € bastante diferente. Ninguém

pode emitir qualquer conclusdo nesta Situacao, pois existem duas possibilidades:
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I. D redlmente ser zexro;
i. D ser diferente de zero, mas 0 nimero N ser pequeno demais.

Assim, para que o teste de SF nos dé a certeza desgjada, devem ser obtidos mais dados.
No caso das partes acordarem um valor limite tolerdvel (Da) para a diferenca entre as etimativas,
pode ser efetuada a verificagdo da existéncia da certeza prética de que 7D 2 menor, ou ndo, do
que D, 2. Neste caso, surge aformulacdo de umanova hipdtese H' ? ?D’ = 0?, onde D’ = ?D? -
Da, ou sga, ?D? = Da. O teste éredizado exatamente do mesmo modo empregado para a hipétese
H. Assumindo que H' estd em conformidade com a verdade desconhecida, sabe-se que a variavel

deatoriaw’y segue adistribuicéo de SF com N-1 graus de liberdade.

Wi ? vV, (45)

ondeD y=?D?- Da
O teste de Student - Fisher continua, a partir do passo (vi), da seguinte maneira
Vil. cdcular adiferenca D'y = ?DN? - Da;
vii.  cacular w'y;
iX comparar A’y ?com ty.
Duas possibilidades podem ocorrer :

a W 2>ty 0 teste complementar € positivo. Existe a certeza prética de que D’ é
diferente de zero e que o Snd de D’ éomesmo de D’. D’y > 0, esta possibilidade existe somente

quando o teste preliminar for postivo. Entdo, D' = ?D? - Dy >07? ?D? > Da

& Se Dy >0: asedimativas de Y sd0 Sstematicamente maiores que as etimativasde Z e

adiferencaémaior que Dy .

& Se Dy < 0: as edimativas de Y sdo sstematicamente menores que Z e a diferenca é

maior que Dp .

Nos dois casos acima se conclui que existe uma certeza prética de que existe dgo de errado

em aguma etgpa do processo de controle de qualidade numa ou em ambas as partes. Se isto
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ocorrer, ambos os sstemas (Y e Z) deveriam ser vistoriados com o objetivo de identificar as causas

e suprimi-las.
D'y <0,0ousga D' =7?D?-Da<0? ?D?<Da

Neste caso existe a certeza prética de que, se existe discordancia entre as edtimativasde Ye
de Z, adiscordancia é menor que a diferenca tolerada Da. O resultado vaido deveria ser a média

aritmética das duas estimativas paraos N |otes testados.

Deve ser observado que, embora as propriedades estatisticas de D sgam congtantes em
curtos espacos de tempo, elas ndo s80 necessariamente estavels sempre. Ou sga, ndo se pode
concluir que se D € menor que Da hoje, D serd menor sempre. Desta forma para termos certeza da
performance do controle de quaidade de ambas as partes, o teste edatistico deve ser

continuamente redlizado.

b. W Xty 0teste complementar é negativo. Neste caso ndo se pode concluir nada
sobre a diferenca de ?D? em relagdo a D4 e 0 teste deve prosseguir com a obtencao de mais dados

até que alguma conclusao possa ser tirada, ou sgja, até que W'y Zgamaior do quety .

4.3.3 Exemplos da implementacdo do teste de Student-Fisher

A fim de proporcionar uma compreensdo melhor do teste de Student-Fisher seréo

apresentados dois casos préticos.

? andise dos resultados de umidade do carvao CE3100 executados pelos laboratorios da
Copemi na Mina do Recreio (produtor) e da Gerasul na Unidade Termoelétrica de

Charqueadas (consumidor);

? andise dos teores de cinzas controlados pela Copelmi (produtor) e pela Riocell

(consumidor) no carvéo CE5200.

i.  Andise dos resultados de umidade do carvdo CE 3100



O trabaho de verificacdo da equidade dos resultados de determinacéo do teor de umidade
entre os laboratdrios da Copelmi e da Gerasul teve como base a obtencéo de uma amostra coletada
pelo amostrador automético locdizado nas instalagbes da Gerasul. Cada amostra coletada
correspondeu a0 abastecimento de um dia da usina termoelétrica. A amodtra foi dividida em duas
sub-amostras, unma sendo destinada a Gerasul e a outra para o laboratério da Copelmi. Foram
realizados vinte e trés testes. O teste de equidade entre os resultados ndo levou em consideracéo a
amostragem, porque a umidade tota do lote € um parémetro que varia no tempo em fungéo das
condigdes climaticas e de armazenamento. Desta forma, para este tipo de pardmetro tornouse
desaconselhéave efetuar a comparacdo dos amostradores. Os resultados dos testes e os resultados

dos céculos executados seguindo o método de verificacdo da equidade sfo vistos na Tabela 4.1.

Pode-se verificar que a hipbtese H ? ?D = 0? gpresentou um resultado negativo, ou sga,
Ay X ty. Neste caso, conforme ja visto anteriormente, ndo se pode rejeitar a hipotese e, ao
mesmo tempo, ndo se pode concluir que o controle de qualidade (preparacéo da amostra e andise)
néo apresente erro sistemético. Para ter-se certeza de que existe ou ndo erro sstemético de algum

ou de ambos os laboratdrios deveriam ser coletados mais dados.

Ascolunas D', , D', e D’; foram empregadas para a realizacdo de testes complementares,
onde foram definidas as seguintes tolerancias 0,2%; 0,5% e 0,8%, respectivamente. A coluna w’;
mostra que, para todos os ensaios executados, o teste foi negativo. Asim, edtatisticamente néo
existe a certeza necessaria para propiciar a concluséo de que a diferenca entre os ensaios realizados
pelos laboratdrios sgja tolerével, ou sgja, inferior a 0.2% de umidade. O mesmo ocorreu para 0s
testes redlizados para a tolerancia de 0.5% de umidade. Nestes casos, deveriam ser buscados mais

dados, afim de possihilitar a obtencéo da certeza prética, para entdo ser emitida uma conclusdo.

Por outro lado, se a tolerancia acordada entre as partes fosse de 0,8%, observa-se que a
partir do décimo terceiro ensaio o valor de V' ? passa a ser maior que o valor do t de Student. O
teste € positivo e a hipétese H' ? ? D’ = 0 ? deve ser rgjeitada. Como o valor de D’ deste teste €
menor zero, existe a certeza prética de que a discordancia entre a Copelmi e a Gerasul, caso exista,
é inferior ao valor acordado como toleravel. Assim, o resultado de umidade a ser considerado

deveria ser amédia aritmética das determinages de ambos os laboratorios.

Tabela 4.1 Verificacao da equidade dos resultados do teor de umidade entre Copelmi e

Gerasul.

Teor de umidade Tolerancia = 0,20 0,50 0,80

100



N  Copelmi Gerasu d D D1 D2 D3 s w w'l w’'2 w’3 t
I

1 13,00 13,74 0,74 0,740 0,540 0,240 0,060

2 13,50 13,82 0,32 0,5-30 0,330 0,030 0,270 0,297 2524 1571 0,143 1,286 31,82
3 14,70 13,76 0,94 0,040 0,160 0,460 0,760 0,874 0,079 0317 0911 1,506 6,965
4 14,10 13,11 099 0,218 0,017 0,283 0,5-83 0,880 0,494 0,040 0,642 1,324 4,541
5 16,00 16,20 0,20 0,134 0,066 0366 0666 0,785 0,382 0,188 1,043 1,897 3,747
6 14,00 13,05 095 0,270 0,070 0,230 0,5-30 0,777 0851 0,221 0,725 1,671 3,365
7 14,75 14,21 054 0309 0,109 0,91 0491 0,727 1,139 0401 0,707 1,814 3,143
8 14,38 14,54 0,16 0,250 0,050 0,250 0,5-50 0,684 1,034 0,207 1,034 2275 2,998
9 13,83 14,15 032 0,187 0,013 0313 0613 0,667 0839 0060 1,409 2,757 2,896
10 15,30 15,60 0,-30 0,138 0,062 0,362 0,662 0,648 0,674 0,3-03 1,767 3,232 2,821
11 16,90 15,28 162 0,273 0,073 0,227 0527 0,760 1,191 0,317 0,992 2302 2,764
12 14,10 13,73 037 0,281 0081 0219 0519 0,725 1,342 0,386 1,047 2481 2,718
13 12,25 12,70 045 0,225 0,025 0275 0575 0,723 1,120 0,123 1,373 2,869 2,681
14 12,15 11,50 0,65 0,255 0,055 0245 0545 0,704 1,355 0,292 1,302 2,897 2,65
15 10,55 11,40 0,8 0,181 0,019 0319 0619 0,736 0954 0,098 1,677 3,256 2,624
16 11,70 12,20 0,‘-50 0,139 0,061 0,361 0,661 0,731 0,759 0,3-35 1,977 3,618 2,602
17 12,70 12,00 0,70 0,172 0,028 0328 0628 0,721 0,983 0,162 1,878 3,594 2,583
18 14,70 13,70 100 0,218 0,018 0,282 0582 0,726 1273 0,104 1649 3,402 2,557
19 15,30 15,60 030 0,191 0,009 0309 0609 0,715 1,161 0,058 1,885 3,713 2,552
20 16,90 15,28 162 0,262 0,062 0,238 0,5-38 0,766 1,529 0,362 1,389 3,140 2,539
21 16,90 16,50 0,40 0,269 0,069 0231 0531 0,747 1647 0420 1,419 3,258 2,528
22 16,70 16,20 050 0,279 0,079 0221 0521 0,731 1,790 0507 1,417 3,342 2,518

23 13,80 13,70 0,0 0,271 0,071 0229 0529 0,715 1819 0478 1533 3,545 2,508

X 14,27 14,00 0,27

S 0,72

ii. Andise dosresultados de cinzas do carvéo CE 5200

A verificacdo da exigténcia da equidade do teor de cinzas do carvao CE5200 foi redlizada
empregando os resultados encontrados para os lotes correspondentes a expedicdo didria da
Copemi para a Riocell. A Copemi amostrou, preparou e anaisou cada lote de carvdo a ser
expedido, enquanto que a Riocdl efetuou a amostragem do lote recebido e executou o inicio da
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preparacéo da amostra em suas instalagdes, para, a seguir, enviar a amostra a Cientec, laboratorio

contratado para complementar a preparacéo da amostra e efetuar aandise.

A amodgtragem redlizada pelas duas empresas ndo seguiu a teoria da amostragem proposta
por Gy (1979). A Copemi efetuou a amostragem nas pilhas de carvéo armazenadas em seu
depdsito através do uso de uma pa. Por suavez, a Riocdl efetuou a amostragem na descarga de um
trangportador de correig, também através do uso de uma pa. Os resultados obtidos podem ser

observados na Tabela 4.2. Nesta tabela sdo comparados os resultados de 50 lotes.

Observando os resultados do estudo realizado, verifica-se que o teor de cinzas médio
obtido pela Riocdll foi de 0.38 pontos percentuals superior ao teor obtido pela Copelmi. Por sua
vez, o0 desvio padréo das diferencas entre os resultados de cinzas foi de 3.23 pontos percentuais.
Deve ser lembrado que, a amostragem e o controle de qudidade para serem considerados
representativos deveriam possuir limites tolerével's definidos entre as partes, tanto para a média das
diferencas quanto para 0 desvio padrdo ou variancia das diferencas, para a partir dai ser efetuada a

comparacdo com os resultados obtidos

Tabela 4.2 Verificagdo dos resultados de teor de cinzas entre Copelmi e Riocel.

Teor de cinzas Tolerancia= 0,50 1,20 1,50

N  Copelm Riocel d D D'1 D'2 D’'3 s w wil w2 w3 t
i I

1 27,65 30,20 -255 2550 2,050 1,350 1,050

2 30,42 29,10 132 0615 0,115 058 088 2,737 0318 0,059 0,302 0,457 31,82

3 29,67 3030 -063 0620 0,120 0580 0880 193 0555 0,107 0519 0,788 6,965

4 29,79 27,10 269 0208 0,293 0,993 1,293 2,288 0,181 0,256 0,868 1,130 4,541

5 30,27 29,80 047 0260 0,240 0940 1,240 1985 0,293 0,270 1,059 1,397 3,747

6 30,34 28,40 194 0540 0,040 0660 0960 1,903 0,69 0051 0849 1,235 3,365

7 31,29 3180 -051 039 0,110 0,810 1,110 1,782 0,579 0,163 1,202 1,648 3,143

8 31,08 3460 -352 0,099 0401 1,101 1,401 2153 0,130 05527 1,447 1,841 2,998

9 30,77 3080 -0,08 0,091 0409 1,109 1,409 2,014 0,136 0,609 1,652 2,099 2,896

10 26,81 26,00 0,81 0001 0499 1,199 1,499 1920 0,002 0822 1975 2469 2,821

11 27,95 26,10 18 0167 0333 1033 1333 1905 0,291 0579 1,798 2320 2,764

12 27,62 27,70 -0,08 0,147 0353 1053 1,353 1,818 0,280 0,673 2008 2579 2,718

13 28,67 28,50 017 0,148 0,352 1,052 1352 1,740 0,308 0,728 2,179 2800 2,681

14 29,03 30,10 -1,07 0061 0439 1,139 1439 1,703 0,135 0,963 2501 3,160 2,65
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15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

48

29,58

29,28

29,49

29,52

30,56

29,00

30,06

29,63

31,21

30,11

30,88

27,73

29,46

31,5

32,35

31,85

30,98

31,96

28,83

30,49

30,67

31,70

27,02

30,74

31,99

28,30

29,81

31,96

32,70

27,96

29,18

29,12

30,79

30,81

30,40

34,00

30,10

28,60

29,20

29,30

35,50

32,00

30,20

31,60

31,40

27,70

27,50

34,20

31,10

32,40

30,70

31,20

28,90

32,10

29,80

29,50

38,40

33,80

29,40

36,40

34,70

31,00

36,00

27,70

29,40

30,5

23,7

32,00

-0,82

-4,72

-0,61

0,92

1,36

-0,30

-5,44

-2,37

1,01

-1,49

-0,52

0,03

1,96

-2,70

1,25

-0,55

0,28

0,76

-0,07

-1,61

0,87

2,20

11,38

-3,06

2,59

-8,10

-4,89

0,96

-3,30

0,26

-0,22

-1,38

7,09

-1,19

0,003
0,2-93
0,311
0,243
0,158
0,166
0,417
0,505
0,440
0,483
0,485
0,465
0,375
0,458
0,399
0,404
0,382
0,347
0,338
0,376
0,340
0,2-69
0,570
0,635
0,553
0,741
0,842
O,E;OO
0,858
0,8;32
0,819
0,831
0,662

0,673

0,497
0,2-08
0,189
0,257
0,342
0,334
0,083
0,005
0,060
0,017
0,015
0,035
0,125
0,042
0,101
O,C;96
0,118
0,153
0,162
0,124
0,160
0,231
0,070
0,135
0,053
0,241
0,342
0,300
0,358
0,332
0,319
0,331
0,162

0,173

1,197
0,5;08
0,889
0,957
1,042
1,035
0,783
0,695
0,760
0,717
0,715
0,735
0,825
0,742
0,801
0,796
0,818
0,853
0,862
0,824
0,860
0,931
0,630
0,565
0,647
0,459
0,358
0,400
0,342
0,9:68
0,381
0,3:69
0,538

0,527

1,497
1,208
1,189
1,257
1,342
1,335
1,083
0,995
1,060
1,017
1,015
1,035
1,125
1,042
1,101
1,096
1,118
1,153
1,162
1,124
1,160
1,231
0,930
0,865
0,947
0,759
0,658
0,700
0,642
0,6;68
0,681
0,6;69
0,838

0,827

1,657

1,989

1,928

1,892

1,875

1,826

2,119

2,110

2,085

2,051

2,008

1,970

1,987

1,999

1,988

1,954

1,925

1,904

1,875

1,859

1,844

1,866

2,592

2,589

2,606

2,836

2,874

2,853

2,844

2,816

2,785

2,755

2,960

2,929

0,006
0,588
0,666
0,544
0,368
0,405
0,901
1,124
1,011
1,155
1,207
1,204
0,981
1,213
1,082
1,134
1,106
1,030
1,036
1,178
1,091
0,8-66
1,337
1,513
1,324
1,653
1,877
1,816
1,977
1,961
1,972
2,045
1,534

1,593

1,162
0,417
0,404
0,577
0,794
0,819
0,180
0,012
0,139
0,040
0,038
0,091
0,326
0,111
0,273
0,2-68
0,341
0,456
0,496
0,’3:90
0,513
0,741
0,164
0,322
0,126
0,538
0,763
0,680
0,825
0,783
0,768
0,814
0,376

0,410

2,798
1,825
1,901
2,146
2,421
2,534
1,694
1,544
1,749
1,712
1,781
1,903
2,157
1,964
2,169
2,231
2,365
2,535
2,641
2,586
2,760
2,9-93
1,479
1,345
1,551
1,023
0,797
0,910
0,789
0,8-66
0,918
0,9-09
1,245

1,246

3,500
2,428
2,543
2,819
3,118
3,2-69
2,342
2,211
2,439
2,429
2,528
2,679
2,942
2,758
2,981
3,072
3,233
3,426
3,560
3,527
3,722
3,957
2,183
2,059
2,270
1,692
1,465
1,591
1,481
1,573
1,641
1,647
1,940

1,955

2,624

2,602

2,583

2,557

2,552

2,539

2,528

2,518

2,508

2,500

2,492

2,485

2,479

2,473

2,467

2,462

2,423
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49 32,12 27,30 482 0561 0061 0639 0939 3,003 1,308 0,143 1,489 2,188

50 30,58 22,20 838 0382 0,118 0818 1,118 3,230 0,837 0,257 1,790 2,447

X 30,03 3041 -0,38

S 3,23

Como egtes limites de tolerancia ndo foram definidos, ndo € possive classificar o controle de
qudidade como sendo ou ndo representativo. Porém, parece bastante razoavel considerar que
dificilmente as partes aceitariam um desvio padréo desta ordem, ou sga, o controle de qudidade
ndo poderia ser considerado como representativo em algum dos laboratorios ou em ambos. Por
outro lado, para termos a certeza préatica desta afirmacdo € necessario a realizacdo do teste de
Student-Fisher, onde € efetuado o teste de hipdteses. Como j& foi visto, a partir deste teste é
possivel verificar estatisticamente se existe diferenca entre os laboratorios, e se em caso desta

diferenca exidtir, a diferenca ser ou ndo ser toleravel.

Como nédo existe nenhum vaor toleravel definido em contrato para a diferenca entre as
cinzas encontradas pelos laboratorios, foram definidos e testados trés teores toleravels de cinzas
(0,50 % ; 1,20 % e 1,50 % , respectivamente). Os resultados encontrados mostram que para a
hipétese H ? ?D = 0? ndo se chegou a uma certeza prética de que existe diferenca de resultados

entre os |laboratorios.

Nos testes da hipétese H' ? ?D’ = 0? pode-se verificar que para o limite de tolerancia de
0.5 % n&o houve nenhuma Situacdo em que Av,’ Fosse maior quet. Assim, para eta tolerancia néo
se pode concluir que D’ éigua ou diferente de zero. Para as tolerancias 1.2 % e 1.5% podem ser
vistos aguns testes, ao longo de toda a série de 50 lotes, que apresentaram valores de AV’ maiores
gue t. Como, nestes casos, 0 sina dew’ foi sempre negativo, pode-se concluir que os resultados de
cinzas encontrados pelos laboratdrios se encontram dentro do intervalo de toleréncia definido.
Porém ndo existe continuidade nos resultados dos testes, isto €, ' ? as vezes é maior que t e as
vezes ndo €. 1o decorre do aparecimento de resultados contendo uma acentuada diferenca entre
os laboratérios, provocando uma incerteza com relacdo a representatividade dos resultados. Este
fato ndo deveria ser uma surpresa, pois ele é uma conseqiiéncia do modelo de amostragem que ora
era empregado pelas duas empresas. Dadas as quantias monetarias envolvidas neste contrato,
sugere-se que as duas empresas passem a empregar a amostragem probabilistica para controlar a

qualidade do carvéo.
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Capitulo 5

Parte experimental com estudo de casos

5.1 Introducéo

Este capitulo propde um protocolo de amostragem embasado na teoria da amostragem.
Para atingir este fim sdo utilizados estudos de casos de amostragem de carvéo. Os objetivos
destes estudos podem ser resumidos na verificacdo e confirmacdo pratica dos principais
principios apresentados pela teoria da amostragem e na determinagdo da variabilidade de
alguns carvOes brasileiros e seus erros inerentes. A seguir € efetuada a andlise das normas
técnicas brasileiras de amostragem e preparacdo de amostras NBR 8291 e NBR 8292,
respectivamente. Os resultados demonstram a impropriedade destas normas para garantir a
representatividade na caracterizagdo de um determinado lote. O capitulo é finaizado com uma
proposta de protocolo de amostragem e preparacdo de amostras, visando garantir uma dada
representatividade da amostra. As secdes que compdem este capitulo sdo: estudos de casos de
carvOes brasileiros, andlise das normas técnicas brasileiras de amostragem e preparacéo de
amostras de carvao e proposi¢cao de um protocolo de amostragem de carvao visando atender a

precisdo requerida

5.2 Estudo de casos de carvoes brasileir os

A prética da amostragem de carvdo no Brasil, com rarissimas excecdes tem se
mostrado bastante distante dos principios da teoria da amostragem apresentados nos capitul os
anteriores. Desta forma, julgou-se necessario efetuar ensaios empregando carvdes brasileiros
para avaliar a adequacdo da teoria da amostragem e verificar se as préticas usuamente
empregadas no processo amostral garantem a representatividade do lote analisado. Os ensaios
e testes foram realizados no laboratério da Mina do Recreio, localizado no municipio de Butia
— RS e pertencente a Copelmi Mineragdo Ltda, empregando alguns dos tipos de carvoes

produzidos nesta mina. Os ensaios foram divididos em:
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I. medicdo do erro total da amostragem manual em pilha e verificacdo da
existéncia de significancia estatistica deste erro em relacdo a disposi¢do do

carvao no deposito;

ii. verificacdo da dgignificancia do erro total na amostragem mecéanica

probabilistica;
iii. verificac8o das etapas mais criticas do processo de preparacdo de amostras;
(Y2 determinacdo do erro de integragéo;

V. verificacdo da aplicabilidade da andlise variogréfica para a determinacdo do
erro de integracao;

Vi. estimativa da precisdo da amostragem em funcdo do nimero de incrementos

tomados em amostragem de fluxo continuo.

5.2.1 Medicdo do erro total da amostragem manual em pilha

A determinacdo do erro total da amostragem manual em pilha foi estudada devido ao
seu grande emprego na maioria das empresas que produzem e utilizam carvao no Brasil.
Embora este tipo de procedimento seja condenado pela teoria da amostragem, especialmente
se esta amostra for constituida de material bastante heterogéneo, como € o caso do carvéao,
julgou-se interessante medir a variagao que os resultados deste tipo de controle de qualidade
apresentam. As medicbes realizadas objetivaram avaliar a aplicabilidade da teoria da
amostragem e, em caso positivo, demonstrar a falta de confiabilidade que os procedimentos
normatizados possuem frente as exigéncias de precisdo do mercado. A amostragem manual
em pilha é realizada usualmente através do uso de uma pa, sendo coletadas as particulas que
se encontram na superficie da pilha. A inconformidade deste tipo de amostragem com a teoria
da amostragem esta baseado no fato de que a amostragem manual é ndo-probabilistica, pois
pressupde que as particul as dispostas nas posi¢oes inferiores da pilha e, portanto inalcancavels
pela pa, apresentem exatamente as mesmas caracteristicas das particulas posicionadas na
superficie. Devido a segregacdo e a variabilidade natural do material esta condicéo, segundo a

teoria da amostragem, ndo € verdadeira.
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Para verificar a possibilidade dos eros provocados pela amostragem manual serem

passiveis de estimacdo e ficarem restritos a faixa de erro calculada pela teoria da amostragem,

foram empregadas duas formas de analise:

avaliacdo edtatistica das diferencas dos teores dos lotes através do emprego do

método Anova de dois fatores (Montgomery, 1997);

comparativo entre a faixa de erro dos teores de cinzas calculada pela teoria da

amostragem com as diferencas obtidas pela mudanca de posi¢édo do lote.

Todos os carvles utilizados foram oriundos do processo de beneficiamento, sendo

formados seis lotes de 250 toneladas. Cada um destes lotes serviu para a execugéo de um

ensaio. Cada ensaio foi estruturado seguindo 0s seguintes passos.

V.

o lote, depositado na posicéo 1, foi amostrado através do emprego de uma pé
sendo tomados 85 incrementos com aproximadamente 3 kg cada um, totalizando

um peso de amostra de 250 kg;

a operacdo de amostragem do lote depositado na posicdo 1 foi repetida trés
vezes. Em cada uma das vezes, a amostra foi colhida por um empregado
diferente;

cada amostra coletada foi preparada e analisada seguindo exatamente 0 mesmo
procedimento. O teor de cinzas foi 0 parametro de qualidade analisado, sendo
efetuadas duas determinacdes para cada amostra;

a seguir o carvao constituinte do lote foi transportado para outro local do
deposito, sendo depositado na posicdo 2. A mudanca de posicdo do lote

provocou um rearranjo na disposi¢ao das particulas no interior do lote;

0s passos 1, 2 e 3 foram repetidos para o |ote depositado na posicéo 2.

Essa operacdo simulou a situagdo que usualmente ocorre na industria carbonifera

brasileira, onde o carvao é amostrado pelo produtor (posicéo 1) e depois € amostrado pelo

consumidor (posicdo 2). Os resultados obtidos encontram-se na Tabela 5.1.
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Tabela 5.1 Resultados de teor de cinza doslotes 1 a 6.

LOTES1 Posicdo 1 Cinzas (%) Posicéo 2 Cinzas (%)
Amostrador 1 32,93 32,74 31,38 31,96
Amostrador 2 32,93 31,93 31,08 31,71
Amostrador 3 31,41 32,00 31,88 31,85
Amostrador 4 32,49 32,53 30,90 31,52

LOTES2 Posicdo 1 Cinzas (%) Posicdo 2 Cinzas (%)
Amostrador 1 25,96 26,06 29,00 28,87
Amostrador 2 25,88 25,93 27,61 27,42
Amostrador 3 26,20 26,12 29,88 29,80
Amostrador 4 26,07 26,15 29,85 29,76

LOTES3 Posicéo 1 Cinzas (%) Posicéo 2 Cinzas (%)
Amostrador 1 28,17 28,57 29,92 29,93
Amostrador 2 28,80 28,92 28,22 28,25
Amostrador 3 27,30 27,27 29,95 30,10
Amostrador 4 28,51 28,23 29,10 29,06

LOTES4 Posicdo 1 Cinzas (%) Posicéo 2 Cinzas (%)
Amostrador 1 39,30 39,11 34,15 35,56
Amostrador 2 39,86 39,99 34,87 34,96
Amostrador 3 37,89 37,78 34,81 34,99
Amostrador 4 37,46 37,55 34,46 35,17

LOTESS Posicdo 1 Cinzas (%) Posicdo 2 Cinzas (%)
Amostrador 1 32,51 32,47 31,30 31,17
Amostrador 2 32,58 32,43 30,87 31,00
Amostrador 3 32,04 32,84 31,18 31,09
Amostrador 4 32,72 32,85 31,24 31,32

LOTES®6 Posicéo 1 Cinzas (%) Posicéo 2 Cinzas (%)
Amostrador 1 39,47 38,84 38,73 38,22
Amostrador 2 38,98 38,97 37,85 37,98
Amostrador 3 39,56 39,54 37,93 37,85
Amostrador 4 39,45 39,54 37,91 37,80

5.2.1.1 Avaliacdo estatistica através do emprego do método Anova de dois fatores

Nos ensaios realizados foram definidos os fatores “posicéo da pilha’ e *“amostrador
gue efetuou a amostragem” como 0s parametros a serem avaliados quanto a sua influéncia no
resultado do teor de cinzas de cada lote testado. A técnica estatistica conhecida pelo nome
Método Anova de dois fatores foi a metodologia escolhida para verificar se as diferencas
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encontradas entre os teores de cinzas de cada ensaio apresentaram uma influéncia

significativa, sob o ponto de vista estatistico, de cada uma ou de ambas as variaveis testadas.

Para uma melhor compreensdo desta técnica sdo definidos os seguintes termos:

Vi.

Vii.

viii.

caracteristicas de qualidade - sdo todas as caracteristicas do produto

consideradas importantes;

variavel de resposta - € um aspecto do produto que pode ser medido e que
permite quantificar as caracteristicas de qualidade. Como exemplo, pode ser
citado o teor de cinzas de um lote de carvdo. A variavel de resposta depende
das variaveis independertes denominadas fatores de processo e esta sujeita as

variagdes normais do processo. Podem existir varias variaveis de resposta;

parémetro de processo - é toda varidvel da linha de producéo que pode ser

alterada e que talvez tenha um efeito sobre as variavwels de resposta;

fator controlavel - é um parametro de processo que foi eleito para ser estudado
a véarios niveis no experimento. E uma variavel independente submetida ao
controle direto do pesquisador. Ela pode influenciar a variavel de resposta do
processo. Pode ser tanto qualitativa (posicéo 1 ou 2), quanto quantitativa (taxa

de fluxo de um material). Deve ser mensuravel ou identificavel;

nivel de resposta - é valor assumido pela variavel de controle. Os niveis so
pré-determinados pel o pesquisador antes da execucéo do experimento, devendo

ser mantidos constantes;

fatores constantes - sd0 0s parametros de processo que ndo entram no

experimento, sendo mantidos constantes durante a execugcdo do mesmo;

fatores ndo controlaveis (ruido) - sdo as varidvels que ndo podem ser
controladas pela equipe técnica. Sdo responsaveis pelo erro experimental
(variabilidade);

efeito de um fator - € a mudanca que aparece na resposta quando é mudado o

nivel de um fator controlavel;

ensaio - é o procedimento de gjustar os fatores nos niveis pré-determinados,

mantendo-os constantes para finalmente medir as respostas.

Esta metodologia foi adotada porque esta fortemente apoiada em conceitos

estatisticos, apresentando a vantagem de minimizar e quantificar os efeitos dos fatores néo
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controlaveis. O projeto de experimentos permite estimar a variancia do erro através das

determinacOes repetitivas da variavel de resposta (Mullar et a.,1991).

De um modo geral, em um estudo de andlise de variancia de dois fatores, temse a
niveis do fator A e b niveis do fator B, arranjados de forma que cada repeticdo do estudo
contenha uma observacdo de todos os ab tratamentos. Em nosso estudo, o fator A é o
empregado responsavel pela coleta da amostra, enquanto que o fator B é a posicéo da pilha. A
varidvel de resposta estudada foi o teor de cinzas do carvéo. Na andlise da variancia para dois
fatores, o k-ésimo valor de resposta obtida no i-ésimo nivel do fator A e j-ésimo nivel do fator
B é representado por Xijk. A Tabela 5.2 mostra os dados tipicos de um experimento de dois

fatores.

Note-se que o simbolo X;jx representa o k-ésimo valor da percentagem do teor de cinzas
de um lote de carvéo depositado na posicdo i (nivel i do fator A) amostrado por um

empregado j (nivel j do fator B). Osvalores que i, j e k podem assumir no nosso exemplo sao:

1?i?4 1?2?22 1?7k?2

Desgjamos avaliar se o teor de cinzas da pilha de carvéo é afetado pela posicéo da
pilha e/ou pelo empregado executor da amostragem. Esta avaliacéo é baseada em uma andlise
davariabilidade total dos dados coletados nos ab tratamentos.

Tabela 5.2 Forma titica de apresentacdo de dados em analise de variancia de dois fatores.

Fator A Fator B

1 2 b
X111 X121 X1b1
X112 X122 Xin2

1 | | |
X11n X12n Xi1bn
X211 X221 Xan1
X212 X222 Xon2

2 | | | |
X21n X22n Xaoon

| | | |
Xa11 Xaz1 Xab1
Xa12 Xap2 Xave

A | | | |
Xaln ><a2n xebn

109



A seguir serdo introduzidas as notages que sdo empregadas na andlise da variancia de
dois fatores. Sejam x;.. a soma das observagdes do i-nésimo nivel do fator A, x.;. a soma das

observagoes do j-ésimo nivel do fator B, xj;. a soma das observagdes sob o ij-ésimo tratamento

e X... a soma de todas as observagles. Sgjam xi.., X.;., X;. € X...as médias correspondentes.

Em notac&o matematica temos.

xi..?élélxijk Yi..?xi%n 1?712...,8

X522 ? X x.j.?x%n i?12..a
71 ke

x”.?'k%lx”k %,.2 %17/ 'J:ii‘;

X... 9’21 élélx”k X...? X'"Abn (5.1)

A variabilidade total dos dados coletados nos ab tratamentos é dada por:

a b nf _ f;
2729 .'xijk?x.... (5.2)

i71 j?1 k21

Os resultados obtidos para o lote 1 foram empregados para ilustrar a técnica
apresentada. Os valores x;.. e X.j. estéo apresentados nas margens da Tabela 5.3, enquanto que

os valores x;;. S30 0s numeros apresentados dentro dos reténgul os da mesma tabela
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Tabela 5.3 Resultados de teor de cinzas do lote 1.

Posicio1l  Posicio2  X.

32,93 31,38

Amostrador 1 65,67 63,34 129,01
32,74 31,96
32,93 31,08

Amostrador 2 64,86 62,79 127,65
31,93 31,71
31,41 31,88

Amostrador 3 63,41 63,73 127,14
32,00 31,85
32,49 30,90

Amostrador 4 65,02 62,42 127,44
32,53 31,52

X.j. 258,96 252,28 511,24

Se todos os ab tratamentos exercerem a mesma influéncia na variavel de resposta, toda
a variabilidade medida pela expressdo (5.2) € explicada pelo acaso (corresponde a
variabilidade natural do processo sob controle). Mas se os ab tratamentos ndo exercerem a
mesma influéncia, entéo parte da variabilidade em (5.2) ocorre como consequiéncia deste fato.
Observa-se que, se as influéncias dos ab tratamentos sobre a variavel resposta (teor de cinzas)
forem diferentes, esta diferenca pode ser devida ao efeito do fator A elou fator B €/ou da
interacdo entre A e B. Para separar estas contribuicOes para a variabilidade total dos dados

utilizaremos a seguinte igual dade:

a b nf _ fg a g

i?1 j?1 k?1 i?1

?an’_; BZ.J-.?Y...??

j?1

%52

(5.3)
a b
i71 j7n
a b n
i71 j71 k71

A equagdo (5.3) pode ser escrita de modo abreviado como:

SQT = SQA +3QB + SQAB + SQR,
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a b n r f2
onde: SQT?2? ? ? X ?X... ¥ 2 soma de quadrados total.

i?71 j71 k71 J

r—_ n .
SQA ? bn? X; .?X...t ? somade quadrados devida ao fator A.

i71
b £ _ b

SQB?an? .‘X.j.r)X .+ ? soma de quadrados devida ao fator B.
71

a bl . r
SQAB?n? ? .’Xij '?Xi ..?X.j.?X... ??somadequadradosdevido ainteracdo A e B.

i71 21

a b n f'_ —
SQR??? ? "Xijk ?Xij .+ ? soma de quadrados residual.

i71 j21 k71

-0

Observa-se que a medida da variacdo total dos dados SQT foi particionada em quatro

componentes:

I. R mede a variagcdo devida ao acaso, isto €, as variagOes dentro de cada
tratamento, ou sgja, SQT capta a variagdo natural do processo sem levar em

conta os possiveis efeitos dos fatores A e B e da interacdo AB;

il. A também mede a variagdo devida a0 acaso quando o fator A ndo exercer
efeito sobre a variavel de resposta. Quando ha efeito de A, SQA reflete a

variabilidade provocada por este efeito, além da variacéo devida ao acaso;
iii. S0B tem uma interpretacdo analoga a SQA;

V. SAB também mede a variacdo devida ao acaso quando a interacdo entre 0s
fatores A e B ndo exercer efeito sobre a varidvel de resposta. Se existir efeito da
interacéo entre A e B, SQAB reflete a variabilidade provocada por este efeito,
além da variagéo devida ao acaso.

Calculando estas somas de quadrados para os dados do lote 1, temos:

SQT =591

SQA =0,51

SOQB = 2,79
SQAB =1,36
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SQR=1,25

Para avaliar a existéncia de efeitos devidos aos fatores A e B ou devidos a interacéo
entre A e B, os valores SQA, SQB e SQAB serdo comparados com o valor de SQR Esta
comparacao é facilitada se dividirmos cada soma de quadrados pelo seu nimero de graus de

liberdade. Os graus de liberdade para SQT, SQA, SQB, SQAB e SQR sédo, respectivamente,
abn-1, a-1, b-1, (a-1)(b-1) eab(n-1). Parao lote 1 estesvaloressdo: (4x2x2)-1=154-1
=3,2-1=1,(4-1)x(2-1)=3e4d4x2(2-1)=8.

A razd entre uma soma de quadrados e seu numero de graus de liberdade é

denominada de quadrado médio. Assim, para o lote 1 temos:

QMA =0,51/3=0,17,
QMB =2,79/1= 2,79,
QMAB = 1,36/ 3= 0,45,

QMR =1,25/8=0,16.

Asrazoes:

Fa = QMA / QMR,
Fs = QMB /QMR,

Fag = QMAB / QMR,

serdo utilizadas para avaliar se os fatores A e B e ainteracéo entre A e B exercem efeitos sobre
avariavel de resposta. Considera-se que QMA, QMB e QMAB sdo significativamente maiores

que QMR quando:

Fa ? F?[a1, ab(n-1)],
Fg ? F?4b-1, ab(n-1)],

Fag ? F?[(a-1)(b-1), ab(n-1)],
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onde F? é um valor obtido da curva de distribuicdo de Fisher. Se isto ocorrer concluiremos
que, ao nivel de significancia ?, que os fatores A e B e a interacdo AB exercem efeitos

significativos sobre a varidvel de resposta. As Tabelas 5.4 e 5.5 apresentam as analises

estatisticas efetuadas no seis lotes pesguisados.

a, Variavel de resposta: teor de cinzas.

b, Fatores controlévels. Posi¢ao 1 e posicéo 2, amostradores A1, A2, A3 e A4.

Tabela 5.4 Resultado de ANOVA dois fatores para oslotes 1, 2 e 3.

Lotel
Fonte de Somade Grausde Medias Teste F F
variagao gquadrados liberdade quadradas tabelado
Posicéo (P) 2,79 1 2,79 17,86 5,32 Significativo
Amostrador (A) Né&o
0,51 3 0,17 1,09 4,07 significativo
PA Né&o
1,36 3 0,45 2,90 4,07 significativo
ERRO 1,25 8 0,16
Total 5,91 15
Lote 2
Fonte de Somade Grausde Medias Teste F F
variagao quadrados liberdade quadradas tabelado
Posicdo (P) 35,46 1 35,46 5673,60 532  Significativo
Amostrador (A) 4,32 3 1,44 230,40 4,07 Significativo
PA 2,88 3 0,96 153,60 4,07 Significativo
ERRO 0,05 8 0,01
Total 42,71 15
Lote3
Fonte de Somade Grausde Medias Teste F F
variagao quadrados liberdade  quadradas tabelado
Posicéo (P) 4,8 1 4,80 274,29 5,32 Significativo
Amostrador (A) 0,83 3 0,28 15,81 4,07 Significativo
PA 6,02 3 2,01 114,67 4,07 Significativo
ERRO 0,14 8 0,02
Totd 11,79 15

Os resultados da metodologia ANOV A de dois fatores mostraram que:

I. a posicdo de depodsito do carvao teve uma influéncia significativa, sob o ponto
de vista estatistico, sobre o resultado de teor de cinzas. Isto quer dizer que a
posicéo do lote influenciou no resultado da amostragem em todos 0s ensaios

executados. N&o houveram excegoes,
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ii. em 50% dos testes realizados foi constatada uma influéncia significativa dos

amostradores sobre os resultados do teste. Isto demonstra que, embora o

procedimento de amostragem e preparacdo de amostras tenha sido seguido de

forma satisfatoria, a amostragem manual executada influenciou no resultado de

alguns testes;

iii. observando os valores obtidos no teste F, verifica-se que os valores relativos a

posicdo do carvao no depdsito sdo muito superiores aos valores relativos aos

amostradores. Isto permite oncluir que a posicdo do carvdo no depdsito é

muito mais influente sobre as variagdes medidas no resultado do teor de cinzas

do que atomada de amostras executada por diferentes amostradores.

Tabela 5.5 Resultados das analises pelo ANOVA de dois fatores dos lotes 4, 5 e 6.

Lote 4
Fonte de Somade Grausde Medias Teste F F
variagéo quadrados liberdade  quadradas tabelado
Posicéo (P) 56,14 1 56,14 345,48 5,32 Significativo
Amostrador (A) 4,09 3 1,36 8,39 4,07 Significativo
PA 3,74 3 1,25 7,67 4,07 Significativo
ERRO 1,3 8 0,16
Totd 65,27 15
Lote5
Fonte de Somade Grausde Medias Teste F F
variagao quadrados liberdade quadradas tabelado
Posicéo (P) 7,94 1 7,94 176,44 5,32 Significativo
Amostrador (A) N&o
0,22 3 0,07 1,63 4,07 significativo
PA Nao
0,07 3 0,02 0,52 4,07 significativo
ERRO 0,36 8 0,05
Totd 8,59 15
Lote 6
Fonte de Somade Grausde Medias Teste F F
variagao quadrados liberdade quadradas tabelado
Posicéo (P) 6,35 1 6,35 145,14 5,32 Significativo
Amostrador (A) N&o
0,3 3 0,10 2,29 4,07 significativo
PA 0,68 3 0,23 5,18 4,07 Significativo
ERRO 0,35 8 0,04
Total 7,68 15
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5.2.1.2 Compar ativo dos limites calculados através da teoria da amostragem com as

diferencas pela mudanca de posi¢do do lote

Os resultados dos ensaios executados também foram empregados para observar as
diferencas apresentadas entre 0s mesmos e verificar se estas diferengas estavam ou néo
enquadradas dentro do intervalo de erro calculado a partir da aplicacdo da teoria da
amostragem. O tratamento desta questdo foi dividido em trés partes. Inicialmente foi efetuada a
determinacdo dos valores das variancias de erro definidas pela teoria da amostragem, seu
desvio padréo e o intervalo de erro esperado, considerando uma confiabilidade de 95 % e uma
distribuicdo normal para o erro. A seguir foi redizada a determinacéo das diferencas
encontradas entre os valores de cinzas encontrados para a posicdo 1 e para a posigao 2.
Finalmente, foi executada a verificagdo do enquadramento das diferencas entre as posicoes 1 e

2 no intervalo de erro calculado pela teoria da amostragem.
As férmulas empregadas estéo alicercadas na teoria da amostragem (Gy, 1982), sendo:

i. Variancia do Erro Fundamental (S°EF)
200521/ o 2~ 3
S°EF 23 Me'%/lL%C'd (5.4)

onde: Mg = Massa de amostra em um dado estégio do processo de amostragem (g);
M. = Massa do lote ou massa inicial da etapa de preparacéo (g);
C = constante de amostragem de um determinado minério;
d = top-size das particulas da amostra (cm).

A constante de amostragem C é obtida através da seguinte formula:
C?c?1?f?¢g (5.5)

Lo . = _ 2dlib 2°
onde: | =fator dellbera(;ao—g '43 (5.6)

diip = 0 tamanho de liberacéo do minério analisado;
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f = fator de forma das particulas = 0.5 (usualmente);

g = fator dafaixa de tamanho;

c = fator de composicéo mineralégica= 1?a'?1?a?,?a?,%/a (5.7)
onde: a = concentracdo do componente do minério em consideracéo;

?1 = densidade das particulas componente critico (g/cnt);

?, = densidade das particul as dos outros componentes do minério (g/cnt).

O fator de faixa de tamanho g pode ser estimado a partir da relagdo entre o top-sized e
o limite de tamanho mais baixo d (5 % de undersize), assm para uma grande faixa de
tamanhos (d/d’ > 4), o fator g €igual a0.25.

ii. Variancia do Erro de Segregaco e Grupamento (SESG)

A variancia de segregacao e grupamento ndo pode ser facilmente calculada, mas pode
ser determinada experimentalmente junto com a variancia do erro fundamental (Holmes,
1991). De acordo com Gy (1982), a variancia de segregacdo e grupamento € igual ou menor

gue avariancia do erro fundamental. Em consequiéncia, € sempre seguro assumir que:

S’ESG ?s°EF (5.8)

iii. Variancia do Erro Analitico (SEA)

Esta variancia se refere aos erros provocados pelo pelos equipamentos e processo de
andlise da amostra moida. Para o caso do laboratério da Mina do Recreio, esta variancia foi
determinada através da repeticdo de analises em amostras padréo moidas. O valor encontrado
é SEA = 1,75.10”
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Tabela 5.6 Calculo das variancias de erro do Lote 1.

EF ESG EA
Amostragem Preparacéo amostra
Etapa 1 Etapa?2 FEtapa3 Etapa 4
Me (9) 250.000 40.000 10.000 400 1
M. (g) 250.000.000 250.000 40.000 10.000 400
rl 2,25 2,25 2,25 225 2,25
r2 1,30 1,30 1,30 1,30 1,30
a 0,3237 0,3237 0,3237 0,3237 0,3237
c (g/cm) 4,06 4,06 4,06 4,06 4,06
d(cm) 5.7 57 2.2 0.3 0,025
diip (cm) 0,025 0,025 0,025 0,025 0,025
| 0,066 0,066 0,107 0,289 1,000
f 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
g 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25
C (g/cnt) 0,0336 0,0336 0,0541 0,1464 0,5073
S°E 2,49. 10° 1,31.10*  432.10° 949.10° 791.10° 216.10% 1,75 10"

A Tabela 5.6 mostra os célculos efetuados para a determinacéo das variancias de erro
do lote nimero 1. A variancia do erro fundamental foi calculada para a amostragem do carvéo
e para o processo de preparacdo da amostra. A preparacdo da amostra foi dividida em quatro
etapas. As etapas foram definidas na medida em que ocorreu a reducdo de massa e

granulometria da amostra.

O vaor da variancia do erro de segregacdo e grupamento foi igual ao da variancia do
erro fundamental, conforme a equacéo 5.8. A varidncia do erro de amostragem total € o
somatério das variancias indicadas na Tabela 5.6 e é igual a 4,32.10 ~*. Como conseqgiiéncia, o
desvio padréo do erro de amostragem total é de 2,08 . 10 2.

A varidncia e o desvio padrdo do erro total sdo valores relativos. Para determinar o
intervalo de erro com 95 % de confiabilidade é necessério converter o desvio padréo relativo

para desvio padréo absoluto, assim:
(SE Total) absoluto = (SE Total) relativo. % teor de cinzas
(SE Total) absoluto = 2,08.102.32,37% = 0,67 %
Para 95 % de confiabilidade, temos:
Intervalo = ? 2.(SE Total) absoluto = ? 1,35 %

Considerando que o carvéo depositado na posicéo 1 se refere ao carvao amostrado pelo
produtor, a teoria da amostragem para o protocolo empregado determina que o teor de cinzas a
ser reproduzido pelo controle de qualidade do consumidor deveria estar inserido dentro do

intervalo igual a 32,37 % ? 1,35 %, ou sgja, entre 31,02 % e 33,72 % de cinzas.
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As diferencas encontradas para o teor de cinzas entre as posicoes 1 e 2 do lote 1 foram

calculadas. Os resultados s&o mostrados a seguir:
posicdo 1 amostrador 1 e posicdo 2 amostrador 1 = 1,17 %
posicdo 1 amostrador 1 e posicao 2 amostrador 2 = 1,44 %
posicao 1 amostrador 1 e posicdo 2 amostrador 3 = 0,97 %
posicdo 1 amostrador 1 e posicéo 2 amostrador 4 = 1,63 %
posicao 1 amostrador 2 e posicdo 2 amostrador 1 = 0,76 %
posicdo 1 amostrador 2 e posi¢do 2 amostrador 2 = 1,03 %
posicao 1 amostrador 2 e posi¢do 2 amostrador 3 = 0,56 %
posicdo 1 amostrador 2 e posicao 2 amostrador 4 = 1,22 %
posicao 1 amostrador 3 e posicdo 2 amostrador 1 = 0,04 %
posicdo 1 amostrador 3 e posicdo 2 amostrador 2 = 0,31 %
posi¢cao 1 amostrador 3 e posi¢do 2 amostrador 3 = 0,16 %
posicdo 1 amostrador 3 e posicdo 2 amostrador 4 = 0,50 %
posicdo 1 amostrador 4 e posicéo 2 amostrador 1 = 0,84 %
posicao 1 amostrador 4 e posicdo 2 amostrador 2= 1,11 %
posicdo 1 amostrador 4 e posicdo 2 amostrador 3 = 0,64 %

posicao 1 amostrador 4 e posicdo 2 amostrador 4 = 1,30 %

Observa-se que, no caso do lote 1, cerca de 13 % dos resultados encontrados ficaram
fora do intervalo determinado pela teoria da amostragem (? 1,35 %). A seguir foi efetuado o
mesmo ensaio com outros cinco lotes de carvdo. Os resultados encontrados e a andise
realizada encontram-se no Anexo A. Nesses ensaios, 0 percentual que extrapolou o limite de

erro calculado pela teoria da amostragem foi:

no lote 2 — 100 % das amostras ndo se enquadraram no intervalo;
no lote 3 — 44 % das amostras ndo se enquadraram no intervalo;
no lote 4 — 100 % das amostras ndo se enquadraram no intervalo;

no lote 5 — 44 % das amostras ndo se enquadraram no intervalo;
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no lote 6 — 38 % das amostras ndo se enquadraram no intervalo.

O estudo realizado teve por finalidade ssimular a operacéo de controle de qualidade
empregando a amostragem manual usualmente efetuada em muitas minas e consumidores de
carvao brasileiros. O carvao amostrado na posicao 1 teve aintencéo de se referir a amostragem
realizada no depdsito da planta de beneficiamento, enquanto que o carvdo da posicdo 2
representou a amostragem realizada pelo consumidor. As diferencas encontradas deveriam
apresentar valores inferiores aos da faixa de erro estimada pela teoria da amostragem. Caso
esta hipotese estivesse correta poderia se concluir que a amostragem manual em pilha poderia

ter seu erro previsto e, desta forma, tornar-se uma operacdo confidvel de controle de qualidade.

Foram realizados seis testes empregando carvoes beneficiados com diferentes teores de
cinzas. Os teores de cinzas dos lotes ensaiados variaram de 26,05 % até 38,62 %. Todos 0s
lotes apresentaram um peso de aproximadamente 250 t. As operagbes de amostragem,
preparacdo de amostras e andlise observaram os procedimentos e cuidados indicados pelas
normas técnicas brasileiras NBR 8289; NBR 8291 e NBR 8292. Cada lote foi amostrado

guatro vezes na posicao 1 e quatro vezes na posicao 2.

Os resultados do controle de qualidade de cada lote do carvéo depositado na posi¢éo 1
foram comparados com os resultados do carvéo depositado na posicéo 2. Foram obtidas 16
combinacgdes de resultados sendo efetuado o calculo da diferenca do teor de cinzas para cada
combinagd. Em todos os ensaios foram observadas diferencas significativas entre os
resultados da posicdo 1 e daposicdo 2. Foi verificado também que, para a maioria dos lotes, as
diferencas de resultados existentes entre amostradores para o carvao situado na mesma posi cao
ndo foram expressivas. Isto indica que as diferencas de teores de cinzas existentes tiveram uma

maior influencia da posicéo do carvéo.

De acordo com aformulacéo da teoria da amostragem, as faixas de precisdo calculadas
deveriam conter, no minimo, 95 % dos resultados. Em todos 0s sei's ensaios 0 percentual esteve
sempre inferior a 95 %. Houveram lotes em que todas as combinagdes de resultados tiveram
um erro superior ao calculado pelateoria da amostragem. Em vérios lotes os resultados obtidos

tiveram uma variacao bastante superior ao esperado.

Torna-se claro que o teor de cinzas das particulas dispostas na por¢do superficia da
posicdo 1 é diferente do teor das particulas dispostas na porcéo superficial da posicéo 2. Isto
anula a hipétese de que as particulas ndo acancaveis pela pa apresentam as mesmas

caracteristicas das particul as possiveis de serem alcancadas pela pa.
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Ass precisoes cal culadas para os seis lotes empregando a teoria da amostragem mostram
gue, embora os teores de cinzas tenham sido bastante diferentes, ndo apresentaram grandes
variagoes. A maior precisdo obtidafoi de ? 1,15 % teor de cinzas para o lote 2 e amenor foi de

? 1,46 % teor de cinzas parao lote 4.

A precisdo da amostragem é variavel porgue depende da variabilidade existente entre as
particulas do lote. A teoria da amostragem mede esta variabilidade e propicia o conhecimento
do erro que se pode esperar para uma dada amostragem. No entanto, para que esta medicdo
tenha efeito, é necessério que a amostragem seja efetuada corretamente, também sob o ponto
de vista probabilistico. Desta forma, cada particula componente do lote deve possuir a mesma
probabilidade de pertencer ao lote. Este ndo é o0 caso da amostragem manual. Assim, neste tipo
de amostragem, além da variabilidade existente entre as particulas, os erros de amostragem séo
influenciados pela disposicdo das particulas no interior do lote. Como esta disposicdo é
circunstancial, os resultados de qualidade séo consequiéncia das circunstancias que envolvem a
deposicdo do carvao. Em consequéncia, a precisdo da amostragem manual ndo pode ser
estimada, tornando-a inconfiavel. Conclui-se que a amostragem manua deve ser banida de

gualquer sistema de controle de qualidade.

5.2.2 Verificacdo da existéncia da significancia estatistica na amostragem mecanica
probabilistica

A teoria da amostragem prega o emprego de amostradores mecanicos automaticos para
a redlizacdo da amostragem, desde que convenientemente dimensionados, operados e
mantidos. Tendo em vista esta premissa, foram efetuados estudos similares aos realizados
para a amostragem manua em pilha com o objetivo de verificar os principios e a formulagdo

defendidos e propostos pela teoria da amostragem.

Os testes foram efetivados através do emprego de amostradores mecanicos instalados
nas plantas de lavagem e blendagem da Mina do Recreio. Os dois equipamentos sdo do tipo
transversal de linha reta, estando localizados na descarga de transportadores de correia. As
amostras utilizadas nos ensaios caracterizaram o material transportado pelos transportadores
de correia em periodos de duas horas. Os incrementos foram tomados em intervalos de 4 na

instalagdo de blendagem e 3' na instalagdo de lavagem, perfazendo um total de 30 e 40
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incrementos respectivamente, durante as 2 h de formacéo da amostra. Os estudos realizados

foram de dois tipos:

I. comparagao dos resultados de amostragem de um mesmo lote, passando duas

vezes pelo circuito de blendagem;

ii. comparacdo dos resultados de amostragem obtidos por um mesmo lote
processado, inicialmente, pela planta de lavagem e, posteriormente, pela planta

de blendagem.

5.2.2.1 Comparativo dos resultados de amostragem de um mesmo lote passando duas

vezes pelo circuito de blendagem

Neste caso, somente a instalagdo de blendagem foi utilizada. Foram efetuados sete
ensaios. Cada ensaio foi executado empregando um lote de carvao contendo
aproximadamente 500 toneladas. Para verificar o erro gerado neste tipo de amostragem, cada
lote foi passado duas vezes pelo circuito de blendagem. O parametro analisado foi o teor de
cinzas. A diferenca encontrada foi comparada com o erro estimado pela teoria da amostragem.

Os resultados dos testes séo apresentados na Tabela 5.7.

Tabela 5.7 Teores de cinza dois processamentos do |ote pela planta de blendagem.

Teor de cinzas (%)

Lote 1% amostragem 2% amostragem Diferenca
7 55,23 55,88 0,65
8 55,53 54,67 0,86
9 57,55 58,46 0,91
10 46,46 47,80 1,34
11 51,05 52,38 1,33
12 54,19 52,97 1,22
13 52,07 53,06 0,99

A Tabela 5.8 mostra o célculo do erro de amostragem esperado empregando-se a
metodol ogia determinada pela teoria da amostragem para o teor de cinzas do carvéo do lote 7.

O cdlculo dos erros esperados para 0s outros lotes estdo detalhados no Anexo B.

As formulas empregadas e a identificacdo de suas varidveis foram apresentadas na

secdo 5.2.1.2 deste capitulo com excecdo da variancia do erro de integracdo (S°El). A
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variancia do erro de integracdo ocorre em lotes unidimensionais, tais como fluxos de correias
transportadoras. A variabilidade existente entre as particulas ou grupos de particulas gera o
aparecimento de erros de grande escala de observagao, onde o erro de integracdo € um dos
erros mais comuns. A formulacdo para o calculo da varidncia do erro de integragdo foi
apresentada na secdo 3.6. Serdo apresentados exemplos de célculo do erro de integracéo na
secdo 5.4 deste capitulo. A variancia do erro de integracdo encontrada para o lote 7 foi de
3,08.10°. Assm, a variancia do erro de amostragem total do lote 7 é o somatério das
variancias indicadas na tabela 5.8 e é igual a 1,55.10™. Como consegiiéncia, o desvio padréo

do erro de amostragem total é 1,25.1072.

Tabela 5.8 Céalculo das variancias de erro do lote 7.

EF ESG El EA
Amostragem Preparacéo amostra
GEM Etapal Etapa?2 Etapa3 Etapa 4
Me (Q) 960.000 61450  14.950 390 1
M. (g)  515.000.000 960.000 61450  14.950 390
rl 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25
r2 1,30 1,30 1,30 1,30 1,30
a 0,5523 05523  0,5523  0,5523 0,5523
c (g/cn) 1,40 1,40 1,40 1,40 1,40
d(cm) 6.2 6.2 23 0.35 0,025
diip (cm) 0,025 0,025 0,025 0,025 0,025
| 0,064 0,064 0,104 0,267 1,000
f 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
g 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25
C (g/en?) 0,0111 0,0111  0,0182  0,0467 0,1748
S°E 2,75. 10" 403.10° 1,12.10° 5,00.10° 2,72.10° 6,20.10° 3,08.10° 1,75.10"

A variancia e 0 desvio padréo do erro total sdo valores relativos. Para determinar o
intervalo de erro com 95 % de confiabilidade é recessario converter o desvio padréo relativo

para desvio padréo absoluto, assim:
(SE Total)absoluto = (SE Total)relativo . % teor de cinzas
(SE Total)absoluto = 1,25 . 10 2 . 55,23% = 0,69%
Para 95 % de confiabilidade, temos:
Intervalo=7? 2. (SE Total)absoluto = ? 1,38 %

Considerando que o carvdo do lote 7 ao ser processado pela 1% vez na planta de
blendagem apresentou um teor de cinzas de 55,23 %, espera-se que este |lote ao ser processado
novamente deveria apresentar um resultado de teor de cinzas inserido dentro do intervalo:

55,23 % ? 1,38 %, ou segja, entre 53,85 % e 56,61 % de cinzas. Verificonse que, no 2
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processamento do lote 7 pelo circuito de blendagem, o teor de cinzas obtido (55,88 %) esta
dentro da faixa de cinzas esperada. Assim, pode-se concluir que o resultado da amostragem
efetuada respeitou a precisdo calculada pela teoria da amostragem para o protocolo seguido. A
Tabela 5.9 mostra os valores da precisdo de amostragem calculados para todos os lotes
testados, a faixa de cinza admissivel e o resultado do teor de cinzas do 2° processamento pelo

circuito de blendagem.

Tabela 5.9 Resultados de teor de cinzas e faixas de precisao.

Teor de cinzas (%)

Lote 12 amostra Precisio Intervalo 2% amostra
calculado
7 55,23 1,38 53,85 - 56,61 55,88
8 55,53 1,21 54,32 - 56,74 54,67
9 57,55 1,29 56,26 - 58,84 58,46
10 46,46 1,34 45,12 - 47,80 47,75
11 51,50 1,43 50,07 - 52,93 52,38
12 54,19 1,48 52,71 - 55,67 52,97
13 52,07 1,44 50,63 - 53,51 53,06

Observa-se que todos os resultados dos ensaios enquadramse nas estimativas de
precisdo calculadas pela teoria da amostragem, pois os resultados da segunda amostragem

incluem-se no intervalo calculado considerado como admissivel.

5.2.2.2 Compar ativo dos resultados de amostragem obtidos por um mesmo lote

processado pela planta de lavagem e pela planta de blendagem

Dando prosseguimento a analise comparativa entre os resultados encontrados numa
operacdo industrial com as estimativas de erro calculadas através da teoria da amostragem,
foram realizados ensaios com lotes de carvao sendo processados nas plantas de lavagem e de
blendagem da Mina do Recreio. Neste caso, cada lote ensaiado foi processado pelas duas
instalacbes de amostragem automética, sendo efetuada a determinacdo do teor de cinzas de
cada lote de carvéo. Esses ensaios tiveram o objetivo de simular os controles de qualidade do
produtor e do consumidor de carvéo, verificando as diferengas entre os resultados obtidos e
observando se 0s mesmos estavam inseridos dentro dos intervalos de erro calculados pela

teoria da amostragem. Foram executados oito ensaios. Os carvoes testados foram oriundos de
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diversas camadas da mina e apresentaram teores de cinzas variando entre 27 % e 43 %. Os

resultados dos ensai os executados encontram- se na Tabela 5.10.

A estimativa de precisdo do resultado de teor de cinzas de cada lote foi efetuado tanto
para a situacdo do circuito de lavagem guanto para o circuito de blendagem seguindo o
mesmo procedimento de célculo aplicado na se¢do 5.2.2.1. Os resultados dos célculos
encontram-se no Anexo C. A Tabela 5.11 apresenta os valores de precisdo calculados para
ambos 0s processos. Observa-se que o circuito de lavagem apresentou uma variancia de erro

menor que a blendagem.

Isto deveurse a maior frequéncia de tomada de incrementos e a uma maior reducdo
granulométrica do carvao durante o processo de preparacéo de amostras efetuado no circuito
de lavagem. Esta situacéo leva a seguinte consideracéo: ou se aceita a precisdo de amostragem
existente no circuito de blendagem ou o controle de qualidade deste circuito deve ser

modificado buscando a mesma preciséo do circuito de lavagem.

Tabela 5.10 Comparativo de teor de cinzas entre duas unidades industriais.

Teor de cinzas (%)

Lote Lavagem Blendagem Diferenca
14 42,74 42,86 0,12
15 29,01 28,70 0,31
16 38,21 37,10 111
17 27,15 27,16 0,01
18 27,32 27,91 0,59
19 34,35 35,06 0,71
20 26,28 26,11 0,17
21 31,84 30,91 0,93

Tabela 5.11 Comparativo das precisdes dos circuitos de amostragem conforme Gy.

Teor de cinzas (%)

Lote Lavagem Blendagem
14 1,16 1,40
15 1,02 1,17
16 1,05 1,30
17 1,13 1,32
18 1,00 1,29
19 1,00 1,24
20 0,87 1,15
21 0,88 1,29

A Tabela 5.12 mostra os teores de cinzas obtidos nas instalagbes de blendagem e
lavagem, a precisdo calculada do circuito de blendagem e as faixas de cinzas aceitévels

segundo a precisdo calculada pela teoria de Gy. Observa-se que os resultados obtidos no
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circuito de lavagem ficaram todos compreendidos no intervalo de precisdo calculado pela
metodol ogia da teoria da amostragem. Isto, associado aos resultados obtidos na se¢éo 5.2.2.1,
demonstra que a utilizacéo da amostragem probabilistica torna possivel efetuar uma previsao
vélida da precisdo de amostragem. Mais do que isto, torna possivel modificar o protocolo de
amostragem e de preparacéo de amostras no caso da precisdo ser insuficiente, buscando uma
garantia para a obtencéo de valores aceitévels e, portanto, representativos. No entanto, cabe
observar que todos os cuidados referentes ao dimensionamento e operagdo do amostrador
devem sr respeitados, bem como, os cuidados relacionados ao protocolo de preparacéo de
amostras (Gy, 1998).

Tabela 5.12 Resultados de teor de cinzas e faixas de precisdo da blendagem e lavagem.

Teor de cinzas (%)

Lote Blendagem Precisdo Intervalo Lavagem
caculado
14 42,86 1,40 41,46 - 44,26 42,74
15 28,70 1,17 27,53 - 29,87 29,01
16 37,10 1,30 35,80 - 38,40 38,21
17 27,16 1,32 25,84 - 28,48 27,15
18 27,91 1,29 26,62 - 29,20 27,32
19 35,06 1,24 33,82 - 36,30 34,35
20 26,28 1,15 25,13 - 27,43 26,11
21 31,84 1,29 30,55 - 33,13 30,91

5.3 Verificacdo das etapas mais criticas do processo de prepar acéo de amostras

Como foi visto no capitulo 3, a variancia do erro fundamental € dependente da
granulometria e da massa da amostra extraida. Como a operacdo de preparacdo de amostras
nada mais é do que uma série de etapas de reducdo de granulometria e de massa da amostra,
torna-se claro que os vaores da variancia do erro fundamental obtidos sdo funcdo do
protocolo de preparacdo de amostras adotado. Esta secdo objetiva testar a preparacéo de
amostras seguindo diferentes protocolos de preparacéo e comparar os resultados obtidos com
as estimativas efetuadas pela teoria da amostragem. Compara-se a preciséo calculada pela
teoria da amostragem com o erro obtido na preparacéo da amostra e verifica-se quais foram as

etapas mais criticas em cada um dos protocol os de preparacéo empregados.

Foram executados 12 testes de preparacdo de amostras sendo desenvolvidos dois

fluxogramas. O objetivo de efetuar ensaios com protocolos de preparacdo de amostras
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diferentes foi o de verificar ainfluéncia que o tamanho das particulas e a massa de amostra de
cada estagio de preparacdo apresentam sobre a varidncia do erro do resultado da preparacdo
da amostra. O fluxograma da Figura 5.1 foi empregado na preparacéo das amostras dos lotes
22 a28. A amostrafoi quarteada gerando duas sub-amostras para cada lote denominadas de A
e B. A sub-amostra A (aproximadamente 45 kg) foi totalmente britada abaixo de
aproximadamente 0,4 cm para depois ser subdividida nas sub-amostras Al e A2. A sub-
amostra B, por sua vez, foi iniciamente dividida nas sub-amostras Bl e B2 para depois ser

britada (aproximadamente 12 kg) abaixo de 0,4 cm.

O fluxograma da Figura 5.2 definiu o protocolo de preparacéo das amostras dos lotes
29 a 33. A amostra também foi dividida nas sub-amostras A e B. A sub-amostra A foi toda
britada abaixo de 0,4 cm e seguiu 0 mesmo protocolo da amostra a do fluxograma 1. A sub-
amostra B foi subdividida nas sub-amostras Bl e B2, as quais tiveram suas massas reduzidas
até cerca de 2 kg para, somente depois, serem britadas abaixo de 0,4 cm aproximadamente. Os
resultados analiticos encontrados estdo resumidos na Tabela 5.13. Nessa tabela so
apresentados os resultados dos teores de cinzas encontrados para cada sub-amostra de cada
lote analisado. Podem ser vistas as diferencas entre os resultados das sub-amostras A1 e A2 e
das sub-amostras Bl e B2, respectivamente. Também esté indicada a precisdo estimada pela
teoria da amostragem. Os céculos foram efetuados para cada um dos protocolos de
preparacao utilizados em cada lote e sdo apresentados no Anexo D.

Tabela 5.13 Resultados dos teores de cinza dos fluxogramas 1 e 2.

Teor de cinzas (%)

Lote Al A2  Dif. (A1-A2)  Precisio B1 B2  Dif. (B1-B2) Precisdo
2 3224 32728 0,04 067 3156 32,20 0,64 1,29
23 31,03 3091 0,12 0,59 31,11 3133 0,22 1,20
24 30,11 30,24 013 0,62 2906 29,70 0,64 1,32
v 30,92 30,77 0,15 0,62 30,90 31,35 0,45 1,28
2 3242 3264 0,22 0,58 32,75 3237 0,38 1,08
27 27,62 2754 0,08 0,59 27,02 2713 0,11 1,08
28 3558 3588 0,30 074 3449 3458 0,09 1,42
29 34,70 3454 0,16 058 3423 3433 0,10 1,02
30 29,86 29,89 0,03 071 2831 29,86 1,55 1,87
31 39,16 39,97 0,81 0,82 40,68 39,39 1,29 1,60
7] 54,13 54,45 0,32 1,21 5327 56,08 2,81 3,30
3 57,22 57,08 0,14 1,03 57,96 57,31 0,65 2,49
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Figura 5.1 Fluxograma de preparacdo de amostras de carvao dos lotes 22 até 28.
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Analisando os resultados obtidos, verifica-se, mais uma vez, que as diferencas de
resultados encontradas entre as sub-amostras A1-A2 e B1-B2 estiveram de acordo com a
precisdo estimada pela teoria da amostragem. Observa-se também, gque as diferencas obtidas
entre A1-A2 foram guase sempre menores que as obtidas entre B1-B2. Isto deveu-se a maior
reducdo de tamanho sofrida pelas sub-amostras Al e A2. Comparando as diferencas de
resultados encontradas entre os fluxogramas 1 (referente aos lotes 22 a 28) e 2 (referente aos
lotes 29 a 33), verifica-se que os resultados das sub-amostras Al e A2 tiveram erros
semel hantes, pois foram empregados protocol os de preparacdo de amostras bastante similares.
Isto j& n&o ocorreu com as sub-amostras B1 e B2. Neste caso, as sub-amostras que seguiram a
fluxograma 2 tiveram sua massa bastante reduzida (2 kg) sem terem sofrido reducdo de
tamanho. Isto fez crescer de modo significativo o erro destes resultados. A Tabela 5.14 mostra

os resultados das estimativas das variancias do erro fundamental de cada estégio do protocolo

de preparagéo.

Tabela 5.14 Resultados da variancia do erro fundamental de cada estagio de preparacao.

Protocolo A Protocolo B
Estagio Estagio
Lote 1° 2 3 1° 2 Ky
2 3,99.10° 582.10° 7,96. 10 ° 1,83. 10 * 1,72.10° 8,22.10°°
23 2,88.10° 8,15.10°° 847.10°° 1,55. 10 2,36.10° 8,40. 1078
24 3,50.10° 9,74.10°° 8,80.10°° 2,31.10 1,57.10° 9,38.10°°
25 3,65.10° 495 10° 852.10°° 1,98.10 7,60. 10°° 852 1078
26 2,82.10° 450.10°° 7.89. 10°° 1,18. 10 1,02.10° 7,75.1078
27 3,95.10° 7,78.10°° 1,02.10° 1,72. 107 1,77.10° 1,05 107°
28 376.10° 9,60. 10°° 6,75.10°° 1,96. 10 8,08.10° 7,10.107°
29 1,87.10° 941.10° 7,04.10°° 9,24. 107 1,05.10° 7,20.107
30 5,68. 10 451.10°° 9,00.10°° 2,14. 1073 347.10° 9,74.107°
31 3,00.10° 1,93.10° 568.10°° 4,79.10 1,47.10° 529.107°
K7 492.10° 1,08.10° 2,86.10°° 1,91.10°3 6,47. 10°° 2,98.107°°
3 3,17.10° 596.10° 2,48.10°° 9,18. 10 418.10° 2,40.107°8
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Figura 5.2 Fluxograma de preparacao de amostras de carvao dos lotes 29 até 33.
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No caso do protocolo A, 0s estagios apresentaram as seguintes caracteristicas
principais.

1°estégio:. Massalnicial = 97.932 a115.547 g
Massa Final = 39.304 — 46.718 g
Granulometria= 3,5-6,9 cm

2° estégio:  Massalnicial = 39.304 — 46.718 g
Massa Final = 217 - 688 g
Granulometria= 0,23 — 0,37 cm

P estdgio:  Massalnicial =217 -688 g
MassaFinal =1g
Granulometria= 0,025 cm

Ja para o protocolo B, os estagios de preparacdo da amostra tiveram as seguintes

caracteristicas:

1° estdgio.  Massalnicial =97.932 a115.547 g
Massa Final = 1.956 —12.934 g
Granulometria= 3,5-6,9 cm

2° estégio: MassaInicial = 1.956 —12.934 ¢
MassaFinal = 161 - 3799
Granulometria= 0,24 — 0,39 cm

3° estégio: Massalnicial =161 - 379¢g
MassaFinal =1g
Granulometria= 0,025 cm

Observa-se gque os valores da variancia do erro fundamenta foram sempre maiores no
1° estégio de preparacdo. Isto ocorreu tanto para o protocolo A quanto para o protocolo B de
preparacdo e deveuse a grande reducdo de massa de amostra para o tamanho (top-size)
empregado no P estigio de preparacdo. No caso de se buscar o aumento da precisio da
preparacdo da amostra, a medida mais eficaz consistiria na redugdo do tamanho das particulas
antes de serem efetuados os quarteamentos da anostra que geraram a massa final do

estdgio. Considerando o que foi visto nesta secdo, pode-se concluir que a definicdo do
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protocolo de preparacdo de amostras € fundamental para a obtencéo do nivel de preciséo

desgjado e que a granulometria é fator decisivo no controle da precisio desejada.

5.4 Deter minacgao do erro de integracdo segundo a teoria da amostragem

As secOes anteriores deste capitulo objetivaram verificar a adequacdo do emprego da
teoria da amostragem na determinacdo da variancia dos chamados erros de pegquena escala de
observacdo — erro fundamenta e erro de segregacdo e grupamento. Porém, como a forma
mais usual para a obtencdo de amostras probabilisticamente corretas existente € a amostragem
de fluxos em correias transportadoras, a variabilidade existente neste tipo de amostragem
entre as particulas e grupos de particulas provoca a ocorréncia do erro de grande escala de
observacdo ou erro de integracdo. O Capitulo 3, em suas segdes 6 e 7, focou o tratamento
tedrico-matemético para a determinacdo do erro de integracdo com base na formulagdo
matematica desenvolvida por Pierre Gy (1992). Esta secéo tem por objetivo:

i a determinagdo do grau da variancia do erro de integracdo em alguns tipos de

carvoes brasileiros;

i. averificagdo da aplicabilidade da metodol ogia definida pela teoriada

amostragem na determinagdo da variancia do erro de integragéo.

5.4.1. Determinacdo do grau de variancia do erro de integracéo em carvdes brasileir os

Foram redlizados seis ensaios empregando carvées com teores de dnzas médios
variando de 27 % a 57 %. O carvdo foi amostrado através de amostradores mecanicos
automaticos de linha reta empregando a forma de selecdo sistemética. Foram definidos
diferentes intervalos de tempo de tomada de incrementos. Isto foi feito para propiciar a
verificacdo do grau de varidncia do erro de integracdo. Os intervalos de tempo escolhidos
variaram de um 1’ até 6'. A Tabela 5.15 apresenta os resultados de teor de cinzas de cada

incremento coletado do lote 36.
Lote: lote 36;

Carvao: lavado;
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Frequéncia incremento: 3 minutos.

Tabela 5.15 Resultados do teor de cinzas por incremento coletado do lote 36.

Incremento Teor de cinzas (%)
1 29,82
2 31,88
3 29,18
4 29,53
5 30,91
6 30,95
7 30,24
8 29,90
9 29,58
10 29,60
11 32,22
12 31,92
13 31,80
14 31,10
15 30,98
16 32,88
17 33,88
18 33,91
19 34,07
20 32,29
21 32,66
22 32,52
23 33,86
24 33,66
25 33,37
26 32,88
27 35,85
28 34,07
29 35,85
30 33,88
31 33,91
32 30,68
33 32,88
34 31,10
35 32,22
36 31,92
37 31,80
38 29,90
39 29,58
40 29,60

Média 31,96
Maximo 35,85

Minimo 29,18
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Os resultados dos teores de cinzas dos incrementos coletados dos lotes 33; 34; 35; 38 e
39 sdo apresentados no Anexo E. A Figura 5.3 mostra os gréaficos dos resultados de todos os

sais lotes estudados.
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Teor de cinzas x Incremento lote 38
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Figura 5.3 Graficos do teor de cinzas por incremento de cada lote estudado.

A partir dos resultados de teor de cinzas de cada incremento mostrados anteriormente
foi efetuado o célculo do variograma de cada um dos lotes. Os variogramas dos seis lotes
ensaiados sGo mostrados na Figura 54. O variograma caracteriza a heterogeneidade
unidimensional do teor de cinzas do carvdo coletado na descarga de transportadores de

correia. Os incrementos coletados podem ser considerados como se estivessem dispostos
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sobre um eixo temporal. O variograma é uma funcdo do tempo existente entre cbis pontos
localizados sobre 0 eixo e expressa a correlagdo entre qualquer par de pontos dispostos sobre
este eixo. Todos 0s ensaios tiveram seus incrementos tomados em intervalos sistematicos de

tempo. Os interval os empregados e 0 nimero de incrementos coletados foram:

lote 34: intervalos de 1 minuto, totalizando 53 incrementos coletados;

lote 35: intervalos de 5 minutos, totalizando 38 incrementos coletados;
- lote 36: intervalos de 3 minutos, totalizando 40 incrementos col etados,
- lote 37: intervalos de 4 minutos, totalizando 50 incrementos col etados;
- lote 38: intervalos de 4 minutos, totalizando 40 incrementos col etados,
- lote 39: intervalos de 6 minutos, totalizando 38 incrementos col etados.

Todos os incrementos de cada ensaio foram pesados e tiveram 0 seu teor de cinzas
determinado. Como as variages de peso dos incrementos foram sempre inferiores a 20 %, a
heterogeneidade de composicdo hg ndo foi levada em consideragdo nos caculos do

variograma. Os calculos dos variogramas foram efetuados empregando:

1 .
2777 707 j,)?q??h?q?J,q??Z (5.9)

onde: ?(j) = variogramado “lag” j;
Q = nimero de incrementos,

] =“lag” ou intervalo de tempo que separa dois pontos situados N0 mesmo eixo de

tempo.

?h(q + j), q = diferenca entre os resultados de teor de cinzas do incremento g e o

incremento g+j.

Os gréficos da Figura 5.4 mostram os resultados encontrados para os primeiros doze
“lags’. O valor da ordenada ?(0) do variograma foi estimado para cada um dos lotes através
da extrapolacéo da reta formada pela unido dos pontos iniciais do variograma (efeito pepita).
O variograma foi empregado como base para o calculo das chamadas funges auxiliares do
variograma, para o caculo da funcédo de geracdo de erro W(j) e, finalmente, para o calculo da

varidncia do erro de integracdo. A técnica empregada para a realizacdo dos célculos das
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funcdes auxiliares S(j); w(j); S(j) e w' (j) foi mostrada nas secbes 3.6.9 e 3.6.10 do capitulo 3
e esta inteiramente baseada na estimativa ponto-a-ponto da integral. A selecdo sistematica foi

o tipo de selecdo de amostras empregado em todos os testes. Desta forma, a funcéo de geracéo
de erro W(j) foi calculada através da seguinte formula:

W22 2w§ % g? w'3? (5.10)

onde: w € 0 valor médio daintegral §(j) ew’ € o valor médio daintegral S (j).
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Variograma lote 36

Variograma lote 37
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Figura 5.4 Variogramas dos lotes 34, 35, 36, 37, 38 e 39.

Finalmente, o valor da funcéo de geracdo de erro W(j) calculado para cada “lag” do
variograma, a0 ser subdividido pelo nimero de incrementos utilizados, resulta no valor da
variancia do erro de integracdo para o intervalo de tempo de cada “lag”. A Tabela 5.16
apresenta o calculo da variancia do erro de integracdo do lote 36. Os célculos efetuados para
0s outros lotes encontram-se no Anexo F.
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Observa-se para o lag (j] = 1) uma variancia do erro de integracdo absoluta de 2,278.
10"2. Na medida que o “lag” foi aumentando, o valor da variancia de erro também aumentou.
Como consegiiéncia, a precisdo da amostragem foi sendo reduzida. No caso do lote 36,
considerando a variabilidade existente entre as particul as e grupos de particul as, considerando
a selecdo sistemética dos incrementos e considerando que todos os outros tipos de erros
inexistam, a precisdo da amostragem para o “lag” igual a um (tomada de incrementos a cada

trés minutos) é de ? 0.30 % teor de cinzas, enquanto que para um lag igual a doze a precisao €

de? 1,17 % teor de cinzas, para um intervalo de confianga de 95 %.

5.4.2 Verificacao da aplicabilidade da metodologia definida pela teoria da amostragem

na determinagdo da variancia do erro de integragdo

Na secdo anterior foram efetuadas as determinacdes da variancia do erro de integracdo
e da precisdo de amostragem de seis lotes de carvéo mineral tendo por base a teoria da
amostragem de Pierre Gy. Esta secdo, por sua vez, verificara se as variancias do erro de
integracdo e as precisdes caculadas sdo capazes de comportar 0s resultados a serem
encontrados para cada lote. Para efetuar esta verificacdo, o lote 36 continuou sendo tomado
como exemplo. Este lote teve a sua amostragem efetuada através da tomada de incrementos
em intervalos de trés minutos. Os resultados de teor de cinzas de cada incremento foram
apresentados na Tabela 5.15.

Consideremos que os resultados de cada incremento ndo apresentam nenhum tipo de
erro, sgja erro fundamental, de segregacdo e grupamento ou erro de andlise. Isto quer dizer
gue o resultado do lote é a média dos resultados dos incrementos mais ou menos a precisao
calculada, a qual esta baseada na variancia do erro de integracdo. Como ja vimos, o lote 36
apresenta uma precisdo para o lag igua a um de ? 0.30 % teor de cinzas, ou sgja: 31,96 % ?

0,30 % teor de cinzas.
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Tabela 5.16 Calculo do erro de integracao do lote 36.

Teor decinzas

t N° S 95%
j v(j) Ss@) w(@) S@) w(j) 2w(jif2) Wy(j) Periodo (MinUtos) incrementos S(Ey By conf.
0 0,8500 0,0000 0,8500 0,0000 0,85000 1,70000 Indeterminado
05 09110 04555 09110
1 09721 09110 09110 04555 0,91105 1,82209 0,91105 1 3 40 2,278.10%  0,15092 0,30
15 1,0351 14286 0,9524
2 1,0981 19462 09731 11,8841 0,94207 1,82209 0,88003 2 6 20 4,400.10%  0,20977 0,42
25 1,4407 26665 1,0666
3 1,7833 33869 11290 45507 1,01126 1,90481 0,89355 3 9 13 6,702.10°  0,25888 0,52
35 1,7101 4,2419 1,2120
4 16368 50969 12742 87926 1,099071 1,94617 0,84710 4 12 10 8471.10%  0,29105 0,58
45 1,7837 59888 1,3308
5 19305 6,8806 13761 14,7813 1,182506 2,13322 0,95071 5 15 8 1,188.10"  0,34473 0,69
55 1,8151 7,7881 1,4160
6 16996 86957 14493 22,5695 1,253858 2,25792 1,00406 6 18 7 1506.101  0,38808 0,78
6,5 21234 9,7574 15011
7 25472 10,8191 15456 32,3268 1,319462 2,424 1,10449 7 21 6 1,933.101  0,43964 0,88
75 2,7278 12,1830 1,6244
8 29083 13,5469 1,6934 44,5098 1,390931 2,548 1,15754 8 24 5 2,315.107 048115 0,96
85 32486 15,1712 1,7848
9 35890 16,7955 1,8662 59,6810 1473605 2,662 1,18807 9 27 4 2,673.107  0,51703 1,03
95 35438 18,5674 11,9545
10 34986 20,3393 2,0339 78,2484 1564968 2,752 1,18727 10 30 4 2,968.10"  0,54481 1,09
10,5 35913 22,1349 21081
11 36841 239306 21755 100,3833 1,659228 2,832 1,17282 11 33 4 3225.101  0,56791 1,14
11,5 36134 25,7373 2,2380
12 35427 27,5440 22953 126,1207 1,751676 2,899 1,14688 12 36 3 3441.10  0,58657 1,17

Como o procedimento de calculo da variancia do erro de integracéo possibilita estimar
variancias de erro para interval os de tempo maiores que o efetivamente empregado, € possivel
estimar também a precisdo da amostragem destes intervalos. A Tabela 5.17 apresenta as
estimativas dos valores de precisdo e faixas de teores de cinzas para cada intervalo de tempo

simulado.

Tabela 5.17 Estimativas de precisdo da amostragem por intervalo de tempo — lote 36.

“Lag” Intervalo de Teor decinzas  Precisdo +/- (%) Faixadeteor de
tempo (min) médio (%) cinzas
2 6 31,96 0,42 31,54 - 32,38
3 9 31,96 0,52 31,44 - 32,48
4 12 31,96 0,58 31,38 - 32,54
5 15 31,96 0,69 31,27 - 32,65
6 18 31,96 0,78 31,18 - 32,74
7 21 31,96 0,88 31,08 - 32,84
8 24 31,96 0,96 31,00 - 32,92
9 27 31,96 1,03 30,93 - 32,99
10 30 31,96 1,09 30,87 - 33,05

A Figura 5.5 apresenta a sequéncia de incrementos amostrados em cada lote e
identifica a formulagdo de calculo das médias do teor de cinzas desta seqiéncia para o lag

igual adois.
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| SEQUENCIA DE INCREMENTOS]|
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lag =2 4 4 A, A2 svasti

Figura 5.5 Médias de cinzas para lag igual a dois.

Considerando a Figura 5.5 e os dados da Tabela 5.15, é possivel calcular vérios
resultados dos teores de cinzas para a seqiiéncia de incrementos analisada, simplesmente ao

aumentarmos o tempo do intervalo de tomada de incrementos (“lag”) adotado.

O lote 36 foi amostrado com tomada de incrementos a cada trés minutos durante 2 h
de operacéo da planta de lavagem. Foram coletados 40 incrementos. Se considerassemos, por
exemplo, este lote amostrado com incrementos tomados a cada seis minutos, seria possivel
calcular duas médias de teor de cinzas (31,71 % e 32,22 %). Se considerassemos este lote
amostrado com incrementos tomados a cada 9 minutos, poderiamos calcular trés médias de
teor de cinzas (31,74 %; 32,05 % e 32,12 %) e assm por diante. Estas médias, uma vez
calculadas, podem ser comparadas com as fixas de teores de cinzas estimadas através da
teoria da amostragem mostradas na Tabela 5.16. Verifica-se que praticamente todas as médias
de teor de cinzas obtidas na amostragem efetuada ficaram inseridas dentro do intervalo de
precisdo calculado pela teoria da amostragem, conforme pode ser visto na Tabela 5.18.
Somente um valor do “lag” 6 (33,16%) apresentou-se maior que o limite calculado (32,74 %).
Como os céculos de precisdo foram efetuados para uma confiabilidade de 95 %, € de se

esperar que de um a dois resultados possam ficar fora da faixa de precisdo.

Tabela 5.18 Resultados da amostragem e faixas de precisio do lote 36.

Teor de cinzas (%)

Freq. Resultados de amostragem Erro de integracéo
Lag Minutos Faixa de teor de cinzas
1 3 31,96 31,66 - 32,26
2 6 32,22 31,71 31,54 - 32,38
3 9 31,74 32,12 32,05 31,44 - 32,48
4 12 32,26 31,77 32,18 31,65 31,38 - 32,54
5 15 32,16 32,35 31,94 31,81 31,57 31,27 - 32,65
6 18 32,14 31,23 31,49 31,33 33,16 32,71 31,18 - 32,74
7 21 31,78 32,31 31,69 31,55 32,04 32,40 32,06 31,08 - 32,84
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A andlise efetuada com os resultados dos incrementos do lote 36 foi estendida para

todos os outros lotes ensaiados e € apresentada na Tabela 5.19. Observa-se que praticamente

todos os resultados médios de teor de cinzas obtidos na amostragem se inseriram no intervalo

de precisdo estimado pela teoria da amostragem. Além do lote 36, as excecbes encontramse

nos lotes 35 e 38 com uma ocorréncia e no lote 37 com duas ocorréncias. Os outros lotes

tiveram todos os seus resultados inseridos no intervalo de precisao calculado. Embora tenham

ocorrido algumas excecdes pode-se considerar como bastante satisfatorios os resultados

obtidos.
Tabela 5.19 Resultados de amostragem e faixas de precisdo calculadas.
Lote 34 Teor de cinzas (%)
Freg. Resultados de amostragem Erro de integracéo
Lag Minutos Faixa de teor de cinzas
1 1 51,46 51,08 - 51,84
2 2 51,35 51,57 50,95 - 51,97
3 3 51,05 51,58 51,76 50,79 - 52,13
4 4 51,14 51,19 51,58 51,95 50,68 - 52,24
5 5 51,38 51,90 51,16 51,02 51,83 50,51 - 52,41
6 6 51,26 51,77 51,40 50,84 51,39 52,16 50,37 - 52,55
7 7 50,75 51,99 51,68 51,80 52,38 50,39 51,14 50,25 - 52,67
Lote 35 Teor de cinzas (%)
Freq. Resultados de amostragem Erro de integracéo
Lag Minutos Faixa de teor de cinzas
1 5 52,65 52,00 - 53,30
2 10 52,29 53,01 51,76 - 53,54
3 15 53,07 53,14 51,66 51,49 - 53,81
4 20 52,39 53,70 52,18 52,25 51,28 - 54,02
5 25 53,38 52,48 51,25 52,72 53,55 51,07 - 54,23
6 30 53,45 53,73 50,77 52,63 52,46 52,56 50,89 - 54,41
7 35 52,02 52,74 52,00 53,48 52,23 52,64 53,68 50,72 - 54,58
Lote 37 Teor de cinzas (%)
Freq. Resultados de amostragem Erro de integracéo
Lag Minutos Faixa de teor de cinzas
1 4 27,80 27,58 - 28,02
2 8 27,87 27,74 27,53 - 28,07
3 12 27,86 27,57 27,99 27,40 - 28,20
4 16 27,69 27,85 28,07 27,63 27,32 - 28,28
5 20 27,76 28,65 28,15 27,17 27,30 27,20 - 28,40
6 24 27,82 27,44 28,07 27,91 27,71 27,91 27,09 - 28,51
7 28 27,42 28,30 28,82 28,42 27,52 27,17 27,02 26,98 - 28,62
Lote 38 Teor de cinzas (%)
Freq. Resultados de amostragem Erro de integracéo
Lag Minutos Faixa de teor de cinzas
1 4 33,82 33,31-34,33
2 8 33,90 33,73 33,18 - 34,46
3 12 33,53 33,64 34,30 32,93-34,71
4 16 33,88 33,49 33,93 33,97 32,84 - 34,80
5 20 32,95 34,61 33,70 33,93 33,89 32,53-35,11
6 24 34,21 32,66 32,84 32,85 34,79 36,00 32,31-35,33
7 28 31,96 33,56 33,97 34,97 3527 33,70 33,16 31,96 - 35,68
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Lote 39 Teor de cinzas (%)

Freq. Resultados de amostragem Erro de integracéo
Lag Minutos Faixa de teor de cinzas
1 6 57,36 56,78 - 57,94
2 12 57,28 57,44 56,66 - 58,06
3 18 57,46 57,81 56,75 56,29 - 58,43
4 24 56,87 57,44 57,73 57,43 56,05 - 58,67
5 30 57,20 57,03 56,96 57,67 58,05 55,72 - 59,00
6 36 56,89 58,25 57,71 58,13 57,29 55,80 55,45 - 59,27
7 42 57,71 57,95 57,33 57,19 57,25 57,44 56,44 55,24 - 59,48

Conclui-se que, dada a quase totalidade dos resultados obtidos se enquadrarem dentro
do intervalo de precisdo estimado, a metodologia de determinagdo da variancia do erro de
integracéo pode ser aplicada no processo de calculo do erro total da amostragem e em todos

0s outros calculos em gue o conhecimento do valor desta variancia seja necessario.

Deve ser observado que existem situagdes em que o dimensionamento do sistema de
amostragem devera ser realizado sem ser possivel a utilizagdo dos célculos de determinacdo
do ero de integragdo. A situagcdo ocorre quando do dimensionamento do sistema de
amostragem de uma jazida nova, onde ndo é conhecida a variabilidade do carvéo. Nestes
casos deve ser assumido um valor para a variancia do erro da integracéo. Tendo por base as
medicdes efetuadas com o carvdo da jazida do Recreio, sugere-se que a variancia do erro

relativo de integracdo sejaigua a5.10°°.

5.5 Andlise das normas brasileiras de amostragem e prepar acéo de amostras de carvao

mineral

No capitulo 5 em suas secOes anteriores, foram verificadas e validadas as
metodologias de célculo da teoria da amostragem para a determinagdo das variancias do erro
fundamental, do erro de segregacdo e grupamento e do erro de integracdo. Também
confirmouse que a utilizagdo da amostragem ndo-probabilistica ndo garante a obtencéo de
uma determinada precisdo de amostragem e, em consequéncia, ndo garante a obtencdo de
amostras representativas. Dando continuidade a este capitulo, sera efetuada uma andlise das
normas brasileiras NBR 8291/83 e NBR 8292/83 referentes a amostragem de carvao bruto
e/lou beneficiado e a preparacdo da amostra de carvao minera para andlise e ensaios,

respectivamente.
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5.5.1 Andlise da norma NBR 8291/83 de amostragemde carvao mineral bruto e/ou

beneficiado

A andlise daNorma NBR 8291/83 pode ser dividida em quatro partes:
I. definicdo do tipo de amostragem — manual ou mecanica;

ii. definicdo dos tipos de amostradores ou formas de tomada de incrementos
aceitavels,

iii. definicéo do nimero de incrementos, massa do incremento e massa de amostra
minimos aceitaveis para determinadas faixas de granulometria;

iv. definicdo de formas de inspecdo e medicdo da precisao.

O primeiro ponto que deve ser examinado se refere ao tipo de amostragem empregado.
A norma NBR 8291/83 define que a amostra representativa do lote pode ser coletada através
do emprego de amostradores mecanicos automaticos ou através da amostragem manual em
pilhas, vagbes ou caminhBes. Como ja vimos na se¢do 5.2 deste capitulo, a amostragem
manual deveria ser abolida da norma, uma vez que ndo garante a obtencdo de resultados
representativos. Com excegdo da amostragem manua em correias transportadoras paradas,
com a amostra sendo retirada com auxilio de um gabarito, somente o emprego de augers e de
amostradores mecanicos autométicos bem dimensionados, operados e mantidos garante a
tomada de amostras representativas. O problema da amostragem manual em correias paradas
€ a reducdo da produtividade impingida ao sistema de producdo que utiliza este tipo de
amostragem. Portanto, nas operagdes industriais a amostragem manual com a correia parada
raramente € aplicado. Infelizmente, muitos contratos ainda empregam a amostragem manual
para controlar a qualidade dos produtos comercializados. Isto ocorre devido ao baixo
investimento de capital que a amostragem manual possui, ao desconhecimento dos problemas
gue este tipo de amostragem provoca e devido a permissividade que a norma NBR 8291/83
concede a este tipo de amostragem.

No que se refere a amostragem realizada por amostradores mecanicos automaticos, a
norma define corretamente a velocidade de corte do fluxo (457 mm/s) e a largura do
amostrador, a qual ndo deve ser inferior a trés vezes o tamanho da maior particula. Cabe
lembrar que estudos realizados por Gy (1978) mostraram que a velocidade maxima de corte
do amostrador n&o pode ser superior a 600 mm/s sob pena de ocasionar a formagdo de erros

sisteméticos. A norma define e ilustra cinco tipos de amostradores mecanicos.
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I. péndulo;

ii. corrente giratoria;

iii. braco giratério;

Iv. caha

V. péndulo com correia transportadora parada.

Os amostradores dos tipos corrente giratéria e de calha podem ser considerados como
aceitaveis na obtencdo da amostragem da amostragem estatisticamente correta, pois cortam
transversalmente o fluxo de materia a velocidade constante inferior a 600 mm/s, e
apresentam larguras superiores a trés vezes o tamanho da maior particula, garantindo com que
gualquer particula do lote tenha a mesma probabilidade de ser coletada para compor a

amostra

No caso dos amostradores de péndulo e brago giratério, a norma ndo menciona a
necessidade das paredes laterais dos amostradores apontarem para 0 eixo de rotagdo do
péndulo ou do brago giratério. A falta de definicdo deste detalhe construtivo gera nargem
para a construcdo de amostradores que provocam 0 aparecimento de erros sistematicos de
amostragem conforme mostrado na 2.4.2 do capitulo 2. A amostragem empregando o péndulo
com a correia transportadora parada, além dos problemas citados acima, também possui 0

inconveniente de paralisar o processo produtivo.

Outro ponto importante relativo a amostragem que deve ser analisado trata do nimero
minimo de incrementos a ser coletado, massa minima do incremento e massa minima de
amostra. A norma NBR 8291/83 apresenta uma tabela que define as quantidades minimas a
serem coletadas para trés faixas de tamanho de particula. Esta tabela é reproduzida a seguir
(Tabela5.20).

Tabela 5.20 NUmer o de incrementos minimo — NBR 8291/83

Tamanho da maior particula

Cavéo 1<16 mm 16<1<50 mm 50<1<152 mm
Beneficiado N? minimo de incrementos 15 15 15
Massa minima de incremento (kg) 1 3 7
Massa de amostra bruta (kg) 15 45 105
Bruto N? minimo de incrementos 35 35 35
Massa minima de incremento (kg) 1 3 7
Massa de amostra bruta (kg) 35 105 245
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A tabela é dividida em dois tipos de carvdes: bruto e beneficiado. O carvéo bruto,
segundo a norma, deve ser caracterizado pela coleta de no minimo 35 incrementos, enguanto
gue o carvao beneficiado deve apresentar 15 incrementos no minimo. Os nimeros minimos de
incrementos citados valem para lotes de até 1000 t no méaximo. Para lotes com mais de 1000 t,

0 niimero minimo de incrementos é determinado através da seguinte equagéo:

f fos
N, 2N, MJooo! (5.11)

onde: N2 éigua ao nimero minimo de incrementos necessario para compor a amostra; N; €
igual a0 nimero de incrementos especificados na Tabela 5.20 e M € igual a massa do lote em
toneladas.

Observa-se que ndo existe preocupacdo da norma com a capacidade da instalacéo para
0 processamento do lote a ser amostrado. Somente importam o tamanho do lote e o nimero de
incrementos a ser tomado. O exemplo 5.1 sera empregado para ilustrar a norma e algumas

Situacdes que podem se criar.

Exemplo 5.1 - Um lote contendo 4000 t de carvdo com 35 % de teor de cinzas e com
25 mm de top-size é amostrado através do emprego de um amostrador de corrente giratoria
com velocidade de translagdo de 600 mm/s e largura de 75 mm. A capacidade de transporte
do transportador de correia € de 1000 t/h. Qual é o nimero de incrementos minimo, a massa
do incremento, massa minima de amostra coletadas e intervalo de tempo entre a tomada dos

incrementos?

Segundo a norma NBR 8291/83, considerando o tipo de carvéo a ser caracterizado, o
nimero minimo de incrementos necessario para compor a amostra é 15. Como sao necessarias
4 h para processar todo o carvao, o intervalo de tempo entre a tomada dos incrementos é de

16'. Para o calculo da massa do incremento, vamos considerar a seguinte formula:

23
5 ?L ?10

T (5.12)

onde : m; = massa do incremento (kg);

?2 taxa de fluxo do transportador de correia (t/h);
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L = abertura do cortador (mm);
S=velocidade do amostrador (m/s).

Assim, a massa do incremento é de 35 kg e a massa minima de amostra € de 525 kg. O
gue ocorreria se a capacidade do transportador de correia ndo fosse de 1000 t/h, mas 500 t/h?
Considerando a horma, 0 nimero de incrementos minimo a ser coletados seria 0 mesmo, ou
sgja, 15. O intervalo de tempo entre os incrementos seria de 32 minutos, pois seriam
necess&rias 8 h para o processamento do lote. Como a massa do incremento € proporcional a
taxa de fluxo do transportador de correia, a massa do incremento é de 17 kg e a massa minima
de amostra é de 255 kg.

Considerando a teoria da amostragem de Gy, verificase que existiriam diferentes
variancias dos erros fundamentais e dos erros de segregacdo e grupamento entre as duas
Situagbes, uma vez que as massas das amostras sdo bastante diferentes. Desta forma, as

precisdes das amostragens também seriam diferentes.

No que se refere a0 nimero minimo de incrementos, deve-se considerar que o método
mais preciso para o calculo da variancia do erro de integracéo € 0 que emprega o variograma
(Holmes, 1991). Para que a precisdo sgja boa, o nimero de incrementos minimo a ser coletado
deve ser superior a 30 (Gy, 1982). De acordo com Teorema do Limite Central, a distribuicéo
de massa da amostra tende a tornar-se norma na medida que o nimero de incrementos
aumenta. O numero de incrementos minimo igual a 30 garantiria que a distribuicdo normal
fosse obtida. Portanto, para o caso do carvéo beneficiado, o qual corresponde a grande
maioria dos carvdes comercializados, 0 nUmero de incrementos previstos na norma (minimo
de 15) é insuficiente. Além disto, 0 nimero de incrementos deve ser escolhido afim de obter a
precisdo desgjada. Entdo, o tamanho do lote a ser caracterizado, a variabilidade existente entre
as particulas e grupos de particulas ao longo do periodo de processamento do lote, a

capacidade da instalagdo sdo fatores importantes na defini¢cdo do sistema de amostragem.

A norma define valores para a massa minima de incremento a ser coletada, porém a
massa do incremento é proporciona a taxa de fluxo do transportador de correia e as
dimensBes do amostrador (equacdo 5.12). Assim, ao invés de definir quantidades minimas
para o incremento, a norma deveria exigir que o amostrador atendesse aos requisitos
operacionais e construtivos da teoria da amostragem. A massa total da amostra, por suavez, €
funcdo da precisdo desejada e et associada a0 numero de incrementos a ser tomado.

Portanto, como o tamanho da maior particula e o fluxo do transportador de correia variam de

149



situacdo para situacdo, ndo é possivel fixar uma quantidade minima de massa de amostra total
como determinaa NBR 8291/83.

Em sua Ultima secdo a norma trata da inspecdo e da determinacdo da precisdo do
sistema de amostragem. De acordo com Pitard (1996), a determinac&o da precisdo da forma
como foi proposta pela norma é circunstancial. A propriedade de um sistema é dita ser
circunstancial quando depende de condicBes que ndo sd0 necessariamente controléveis. Por
outro lado, a propriedade é dita ser estrutural quando ela é necessariamente o resultado de um
certo numero de condicdes possivels de quantificar ou controlar. Os resultados circunstanciais
ndo conduzem a conclusdes confiaveis, pois eles ndo podem ser generalizados para todas a

situacdes que podem se apresentar.

Portanto, o procedimento de determinacdo da precisdo definido pela norma néo
deveria ser empregado porque ele ndo garante que a precisdo obtida sgja reproduzida nas
inspecdes seguintes. O mais indicado seria efetuar o correto dimensionamento do sistema de
amostragem e definir um procedimento estruturalmente adequado para que a preciséo
desgada, calculada pela teoria da amostragem, possa ser obtida. Cabe frisar, que os cuidados
de manutencéo e asseio do sistema de amostragem sempre devem ser adotados.

5.5.2 Andlise da norma NBR 8292/83 de prepar acéo de amostras de carvao mineral para

andliseeensaios

A norma NBR 8292/83 define o procedimento de preparagdo de amostras de carvao
para a realizacdo de analises quimicas, petrograficas, ensaios quimicos e fisico-quimicos. O
protocolo de preparacéo baseia-se na homogeneizacdo e nas redugdes gradativas da massa da
amostra e do tamanho das particulas. A norma tem a preocupagdo de definir massas minimas
de amostra para determinados tamanhos de particulas, conforme pode ser visto na Tabela
5.21.
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Tabela 5.21 Massa minima de amostra em kg — NBR 8292/83.

Tamanho da maior particula

Carvéo Ensaios 1<16 mm 16<1<50 mm 50<1<152 mm
Beneficiado  Quimicos, fisico- 25 45 105
guimicos
Densimétricos, 80 300 900
granulométricos
Bruto N? minimo de 35 105 245
incrementos
Massa minima de 80 300 900

incremento (kg)

Assim como a norma de amostragem NBR 8291/83, a Tabela 5.21 apresenta trés
faixas de granulometria e é dividida para carvao bruto e para carvao beneficiado. Para cada
uma destas faixas granulométricas, a norma define uma massa minima que deve ser
empregada no inicio do protocolo de preparacdo da amostra. O fluxograma da Figura 5.6
apresenta as etapas que devem ser seguidas para a obtencéo de amostras para a execucéo de
analises quimicas.

Massa Tamanho

(2450000) (15,2cm)
Massa Ensaios Massa ﬁ Ensaios
(122500g) Quimicos (1225000) Fisicos

Massa Massa Tamanho
o o et
Ensaios
Umidade Total
eHGI

¢ Massa  [AmograD1| Tamanho
Fora (110009) _ (1,9cm)

Massa

Yo e

Tamanho
(0,48cm)

Tamanho l

(0,24cm) Fora

Massa
(2509)

Amostra D3

v e renerhe

Fora (19) (0,025cm)

Figura 5.6 Fluxograma de preparacéo de amostras de carvao segundo NBR 8292/83.
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A norma enfatiza que se o protocolo de preparacdo for seguido, sob condicdes rigidas
de controle de segregacdo, a representatividade da amostra original deve ser mantida. A
guestdo €: qual representatividade? Como vimos no capitulo 2, arepresentatividade € obtida a
partir do somatdrio da acuracidade e da precisdo. Os valores maximos aceitavels de precisio e
acuracidade sdo definidas pelas partes interessadas, produtor e consumidor. Também ja vimos
gue a massa da amostra e a sua granulometria apresentam uma forte influéncia na
determinacdo da precisdo e, portanto, na representatividade da amostra. Entéo ndo é aceitavel

gue a norma fixe no protocolo de preparacdo os valores de massa e granulometria que a
amostra deve apresentar.

A norma ao fixar estes valores define a precisdo que este protocolo de preparacéo de
amostras tera. Muitas vezes os valores obtidos a partir do protocolo de preparacdo definido
pela norma poderéo estar aguém do desgio ou necessidade das partes envolvidas. Nestas

Situagcbes o protocolo de preparagdo definido pela norma NBR 8292/83 ndo garante a
representatividade da amostra.

O exemplo 5.2 apresenta a determinagao da precisdo da amostragem para dois tipos de
carvoes minerais com 54 % de teor de cinzas adotando o protocol o proposto pelanorma NBR
8292/83. O carvao denominado como tipo A apresenta um top-size de 152 mm, enquanto que
0 do tipo B apresenta um top-size de 51 mm. A Tabela 5.22 mostra os resultados dos calculos

efetuados para carvao tipo A, emguanto que a Tabela 5.23 apresenta os resultados obtidos para
0 carvao do tipo B.

Tabela 5.22 Calculo das variancias de erro segundo procedimento de preparacdo da NBR

8292 para o carvao do tipo A —top-size de 152 mm.

Preparacdo da amostra Andlise
Erro fundamental ESG EA
Etapa 1 Etapa 2 Etapa 3 Etapa4 Etapa5 Etapab
MEe (@) 62.500 11.000 2.000 500 250 1
M. (@ 245.000 62.500 11.000 2.000 500 250
rl 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25
r2 1,30 1,30 1,30 1,30 1,30 1,30
a 0,54 0,54 0,54 0,54 0,54 0,54
¢ (g/om®) 1,48 1,48 1,48 1,48 1,48 1,48
d(cm) 15,2 1,9 0,48 0,24 0,084 0,025
diip (cm) 0,025 0,025 0,025 0,025 0,025 0,025
I 0,041 0,115 0,228 0,323 0,546 1,000
f 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
g 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25
C (g/end) 0,0075 0,0212 0,0422 0,0597 0,1009 0,1850
s’E 3,14.10% 1,09.10° 1,91.10° 1,24.10° 1,20.10" 2,88.10° 3,31.10% 1,75.10°
SE total = 2,57°
(sE total) abs = 0,0139
Precisdo (%) 2,78
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Tabela 5.23 Calculo das variancias de erro segundo procedimento de preparacao da
NBR 8292 para o carvao do tipo B —top-size de 51 mm.

Preparacéo da amostra Andlise
Erro fundamental ESG EA
Etapa 1 Etapa 2 Etapa 3 Etapa4 Etapa5 Etapa6
Mg (0 62.500 11.000 2.000 500 250 1
M. (9 245.000 62.500 11.000 2.000 500 250
rl 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25 2,25
r2 1,30 1,30 1,30 1,30 1,30 1,30
a 0,54 0,54 0,54 0,54 0,54 0,54
c (g/em®) 1,48 1,48 1,48 1,48 1,48 1,48
d(cm) 51 19 0,48 0,24 0,084 0,025
dip (cM) 0,025 0,025 0,025 0,025 0,025 0,025
I 0,070 0,115 0,228 0,323 0,546 1,000
f 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
g 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25
C (g/em®) 0,0129 0,0212 0,0422 0,0597 0,1009 0,1850
s’E 2,05.10° 1,09.10°> 1,91.10° 1,24.10° 1,20.10" 2,88.10° 3,76.10° 1,75.10°
SE TOTAL = 7,537
SE TOTAL = 8,683
(SETOTAL) abs= 0,0047
PRECISAO (%) = 0,94

Verifica-se que a precisdo calculada para o carvéo com top-size de 152 mm foi de ?
2,78 %, enquanto que a precisdo do carvao tipo B apresentando top-size de 51 mm foi de ?

0,94 %. Conclui-se que o protocolo de preparacéo definido pela norma NBR 8292/83, quando
empregado para carvdes do tipo B, é mais preciso.

Outra situacdo que poderia ocorrer seria a seguinte: as partes interessadas (produtor e
consumidor) acordaram que a variacdo aceitdvel dos resultados obtidos por ambos os
laboratérios para 0 mesmo lote de um carvéo com 54 % de teor de cinzas e com 152 mm de

top-size deveria ser de ? 0,5 %. Como ja vimos, se a norma NBR 8292/83 fosse adotada ndo
seria possivel atingir esta precisao.

Observa-se que a norma brasileira é empregada, e ndo poderia ser diferente, em
contratos comerciais, no controle de qualidade de processos industriais, em trabalhos de
pesquisa, etc. Considera-se que esta norma, uma vez seguida, garante a obtencéo de resultados
representativos. Porém como isto ndo é verdade, os resultados obtidos poderdo conter um erro
inaceitavel. Este erro gera davidas, muitas vezes, com relacdo ao emprego das boas praticas
de trabaho nos laboratérios. Conclui-se que as normas brasileiras de amostragem e
preparacdo existentes devam ser modificadas, pois é inaceitavel que estas normas, sendo
seguidas a risca e com todos os cuidados possivels, ndo garantam a representatividade
desgjada por ambas as partes interessadas, i.e., produtor e consumidor.
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5.6 Proposicdo de um novo protocolo de amostragem e preparacao de carvoes brasileiros

Esta secéo objetiva propor um novo protocolo de amostragem e preparacdo de

amostras de carvao mineral.

5.6.1 Aspectos Gerais

I. O projeto do sistema de amostragem deve garantir que a amostragem seja
probabilisticamente correta. Devem ser empregados amostradores mecanicos
autométicos posicionados na descarga de transportadores de correia ou em um
ponto a0 longo do transportador de correla. O dimensionamento destes

amostradores deve considerar 0s seguintes aspectos basicos:

- amostradores de linha reta devem apresentar uma largura de no minimo trés
vezes o tamanho da maior particula do lote e devem apresentar uma velocidade
de corte uniforme e ndo superior a 0,6 m/s. O conjunto deve ser suficientemente

robusto para absorver o impacto do material.

- amostradores girat6rios devem apresentar uma largura de no minimo trés vezes o
tamanho da maior particula do lote, uma velocidade de corte uniforme e néo
superior a 0,6 m/s e os lados do amostrador devem convergir para 0 seu eixo de
rotacao, visto que a velocidade de rotacdo € maior na extremidade do amostrador

diminuindo em direcdo ao eixo de rotacéo.

Os amostradores devem ser inspecionados periodicamente e devem sofrer
manutencbes preventivas e preditivas adequadas, para garantir as premissas basicas de

dimensionamento e evitar a ocorréncia de erros sisteméti cos.

ii. Previamente, devem ser definidos os seguintes pontos:

- o tamanho ou os limites do lote a ser amostrado;

- 0s parametros de qualidade do lote a serem pesquisados;
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- 0 tipo de amostragem a ser empregada (completamente aleatéria, aeatoriamente
estratificada ou sistematica);

- aprecisdo requerida;

- 0 nimero de incrementos minimo a ser coletado. Caso a variancia do erro de
integracdo for conhecida, 0 nimero de incrementos minimo deve ser de 30. Em

caso contrario, o nimero de incrementos minimo deve ser de 40.

iii. Calcular:

- amassa média do incremento a ser coletado (my) , de acordo com aférmula:

?L 2107
| ,? .L H 10 (5.13)
3,6S
onde: m; = massa do incremento (kg);
?2 taxa de fluxo do transportador de correia (t/h);
L = abertura do cortador (mm);
S = velocidade do amostrador (m/s).
- amassatotal de amostra a ser coletada (Mg), de acordo com:
M: ?N, ?2m, (5.14)

onde: N, éigua a0 nimero de incrementos coletado e M, é igual a massa média do incremento

coletado.

iv. O valor da variancia do erro de integracdo (SEl) devera ser determinado, quando
isto for possivel, conforme procedimento descrito na se¢do 3.6 do capitulo 3.
Quando ndo houver possibilidade de sua determinacéo, o valor da variancia do erro

de integracdo deve ser considerado igual a5.107.
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v. Efetuar a defini¢do do protocolo de preparacdo da amostra coletada em funcéo:
- daprecisio desgjada;
- do equipamento de preparacao de amostras disponivel;

- damassa e granulometria da amostra col etada.

vi. Definir avariancia de erro analitico do laboratério.

5.6.2 Precisdo da Amostragem

A precisdo aceitavel ou requerida (P;) da operacdo de controle de qualidade do lote
deve ser definida pelas partes interessadas. A seguir sera apresentada a relacdo entre a

precisdo requerida e o protocol o de preparacdo da amostra.

P ?727s, (5.15)

s?s,/a (5.16)

onde: s, = desvio padréo absoluto do erro total da amostragem;

s = desvio padréo relativo do erro total da amostragem;

a = teor do parametro de qualidade controlado.

A variancia requerida do erro total da amostragem é:

2°ET, 282 ?W (5.17)
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De acordo com ateoria da amostragem temos.
SET, = S°El + s°EFa + S°ESGa + s°EFp + S°ESGp + S°EA
onde: s2ET, = varianciarequerida do erro total da amostragem;

s2El = variancia do erro de integraczo;
s2EFa= varianciado erro fundamental da amostragem;
S2ESGa = variancia do erro de segregacao e grupamento da amostragem;
s2EFp = varianciado erro fundamental da preparacdo da amostra;
S2ESGp = variancia do erro de segregacdo e grupamento da preparaczo;

S?EA = variancia do erro andlitico.

Considerando de forma conservadora que:

S?EF, ? S°ESG , es’EF, ? s’ESG,

temos:

S?ET, = S°El + 2 S?EFA + 2 S°EFp + S°EA

Como a variancia do erro de integracdo @ 2El) é um valor estimado ou medido,

consideramos que:

S%El ? X (5.18)

Como avariancia do erro analitico (s?EA) é um valor determinado, consideramos que:
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S’EA ?Y (5.19)
Assm:
S2ET, 2W 2 X ?Y ? 2EF, ? 25°EFp (5.20)

O célculo davariancia do erro fundamental da amostragem (? EF,) é efetuado através
de:

2 "3 2 3oc92d3 2
sEFA.g%AE.%ALg.C.d 2Z (5.21)

onde: Mg = massa de amostra col etada;
M, = massa do lote;
C = constante da amostragem;

d = tamanho da maior particula.

Finalmente, a variancia do erro fundamental da preparacdo (s2EFp) da amostra é igual
a seguinte relacéo:

» W?X?Y 2277
' 2

S*EFp (5.22)

O vaor caculado para a variancia do erro fundamental da preparacdo da amostra

(SEFp) serd empregado para dimensionar o protocolo de preparacdo da amostra.
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5.6.3 Definicdo do protocolo de preparacao da amostra

A definicdo do protocolo de preparacdo de amostra baseia-se na precisdo calculada
pela equacdo 5.22, onde sdo considerados a precisdo do processo de controle de qualidade
desgjada e as variancias dos erros de integracdo, de segregacéo e grupamento, fundamental da
operacdo de amostragem e de andlise. O protocolo de preparacéo é subdividido em diversos
estagios B. Cada estagio é identificado quando ocorre a reducdo de massa e granulometria da
amostra coletada. O nimero de estégios de preparacdo é funcdo da granulometria e da massa
da amostra coletada e do tipo e capacidade do equipamento disponivel no laboratério.

Usualmente, o nUmero de estagios empregado varia de trés a cinco.

A variancia do erro de fundamental da preparacdo (S°EFp) é obtida através do
somatério das variancias de erro de cada estagio P;. O célculo da S’EFp pode ser efetuado
através do ssimples emprego de uma planilha eletronica. A Tabela 5.24 gpresenta um modelo

de planilha que pode ser utilizado para a realizacéo deste clculo.

Tabela 5.24 Modelo de planilha para realizacéo do célculo de ? 2EFp.

Estégio Py Esiégio P> EStégiO Ps Estégio Pa
ME;
ME;
|
g
C
f
d
s’EFp S°EFp S°EFp, S°EFpg S°EFp

A planilha utiliza os valores dos parémetros empregados no calculo da variancia do
erro fundamental, conforme jafoi visto na secéo 3.4.2 do capitulo 3. O vaor ME; no estégio 1
se refere a massa de amostra coletada, enquanto que, nos estagios seguintes, os valores de
ME; se referem a massa de ME, do estagio imediatamente anterior. A massa ME, de todos o0s
estégios de preparacdo, com excegdo do Ultimo estdgio é a massa de amostra existente
imediatamente antes da operacdo de reducdo de granulometria. A massa ME, do ultimo
estagio de preparacdo € igual a massa empregada para a execucdo do ensaio analitico.

O cédculo da variancia do erro fundamental da preparacdo & °EFp) para o caso de
guatro estagios de preparacéo é realizado através.
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S°EFp =3°EFp; + S°EFp, +3°EFps +3°EFpy

Dependendo das condicfes e necessidades existentes no laboratério, 0 nimero de
estagios pode ser ampliado ou reduzido assim como as massas ME; e as granulometrias d,
porém sempre tendo como meta a obtengdo da variancia do erro fundamental calculada pela

equacao 5.22.

Exemplo 5.3 — O produto de uma planta de beneficiamento de carvao mineral devera
ser amostrado na descarga de um transportador de correia operando a uma taxa de 300 t/h. O
controle de qualidade prevé a formacdo de lotes a cada 2 h de operacéo da planta. Projetar a
estacdo de amostragem de tal modo que os resultados de teor de cinzas de cada lote gerado

possuam uma precisao absoluta de ? 1.0 % para um intervalo de confianca de 95 %.

Dados:

TaxadefluxodaCT = ? = 300 t/h

- Aberturado amostrador = L = 13 cm

- Tamanho damaior particula=d=4,0cm

- Velocidade de translagdo do amodrador = v = 60 cm/s
- Teordecinzasdo carvéo =a = 35%

- Peso especifico do carvéo = 1,30

- Peso especifico do estéril (cinza) = 2,30

- Diametro de liberagdo = d;j, = 0,025 cm

Solugédo:

I. 0 projeto deve garantir que a amostragem segja probabilisticamente correta.
Para tanto, o amostrador escolhido € o de linha reta, apresentando paredes
paralelas, largura L de 13 cm, ou sgja, L > 3.d e uma velocidade de corte

constante e uniforme de 60 cm/s;

ii. o lote a ser amostrado corresponde a 2 h de operagdo da planta, o que

equivale a 600 t de carvéo;
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Vi.

Vii.

viil.

0 parametro a ser controlado € o teor de cinzas de carvao;

o tipo de amostragem escolhido € o do tipo sistematico, onde 0s incrementos

serdo coletados em interval os regulares de tempo;
a precisdo desgjada absoluta é de ? 1,00 % para uma confiabilidade de 95 %;

como o projeto ird beneficiar uma nova jazida de carvéo, ndo existe a
condicdo de determinagdo da variancia do erro de integracdo ?°El. Desta
forma, por seguranca o nimero de incrementos escolhido € igual a 40 e o

valor da variancia do erro relativo de integracéo assumido € 5.10°°;

empregando a equacdo 5.13, o peso médio de cada incremento (m;) &

P 2L.107°
36S
,300.130.10”°
' 36.06
m, ?18kg

amassa de amostra a ser coletada (Mg) &

M. ? N, m, ?40.18? 720kg

avariancia do erro analitico do laboratério (?2EA) responsavel pelo controle
de qualidade éigual a7.5.10";

o célculo da variancia do erro fundamental de preparacdo (S°EFp) necessario

para a garantia de obtencdo da precisdo desgjada é:
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P, ? 225,
P

Sg ? %?}é?o,s
S

s? %

52 09/ 20,0014321431072
S?ET ?s%?2 W 22,04.107%
s%El 72X 25.107°

S’EA?Y ?7,5.10°7

2ep, 27723 2 3 3
S“EFp .Z.g%AE .}KALgc.I.f.g.d

2 3 3 nP 26
S°EFp 2277 00007 }g 518 2362:0079.05.02547 2317.10

,) W2X?Y 2227

' 2

%,04.10'-’4 25.107° 2751077 2 2.3,17.10?6?
2

S2 EFP

S2EFp ?
s%EFp 27,35.107°

Logo, a variancia do erro fundamental da operacéo de preparacdo da amostra deve ser

igual a7,35.10™° para que a precisio desgjada de ? 1 % de teor de cinzas seja al cancada.

Xi. definicdo do protocolo de preparacéo de amostras.

O protocolo de preparacdo de amostras deve ser dimensionado de tal forma que 0 somat6rio
das variancias do erro fundamental de cada estagio sgjaigual a7,35.10° ( ver Tabela 5.25).

Tabela 5.25 Planilha de calculo da s?EFp do exemplo 5.3.

EF
Preparac&o da amostra

Estégio 1 Estégio 2 Estégio 3 Estégio 4
Me () 65.000 18.400 340 1
M (9 720.000 65.000 18.400 340
rl 2,30 2,30 2,30 2,30
r2 1,30 1,30 1,30 1,30
A 0,35 0,35 0,35 0,35
¢ (g/end) 3,62 3,62 3,62 3,62
d (cm) 4 24 0,29 0,025
diip (cm) 0,025 0,025 0,025 0,025
I 0,079 0,102 0,294 1,000
f 0,50 0,50 0,50 0,50
g 0,25 0,25 0,25 0,25
C (g/emd) 0,0358 0,0462 0,1329 0,4527
sE 3,21.10° 2,49.10° 9,36.10° 7,05.10°

162



O protocolo de preparacéo foi dividido em quatro estagios. No 1° estagio, os 720 kg da
amostra coletada foram quarteados até permanecerem 65 kg de amostra. No 2° estégio, os 65
kg foram britados empregando britador de mandibulas para um top-size de 2,4 cm e a seguir
foram quarteados até a obtencdo de 18,4 kg de amostra. No 3 estagio, a amostra foi britada
em britador de martelos para um top-size de 0,29 cm e, na sequiéncia, o carvao foi quarteado
até 340 g. Finamente, no 4 estagio os 340 g de amostra foram moidos em um moinho de
bolas para um top-size de 0,025 cm, sendo retirada 1 grama de amostra ara a execugéo do

ensaio de determinacéo do teor de cinzas.

As variancias do erro fundamental de preparagdo de cada estagio somaram um valor
total igual a 7,35 . 10, o que faz com que a precisdo desejada de ? 1% seja obtida para um

intervalo de confianca de 95%.

Exemplo 5.4 — Considerando os dados empregados no exemplo 5.3, considerando que
apos a entrada em operagdo do novo sistema de amostragem foi possivel efetuar a
determinacdo da variancia do erro relativo de integracéo e considerando que este valor foi de
S’El = 9x10°°, calcular a precisdo do protocolo de amostragem e efetuar o ajuste do sistema

para que a precisdo volte a ser de ? 1% teor de cinzas.

Solucéo:

I. célculo da precisdo do sistema de amostragem

S?ET, = W = S°El + 2B%EFA + 23°EFp + S°EA

onde;
s?El =X =9.10°
S?EFA =Z=3,17.10°
S’EFp = 7,35.10°
S’EA=Y =75107
logo,
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S?ET, =W = 2,441.10°*
s = 1,562.107°
$=5.35=5468.10"

Pr = precisdo = ? 2.5,= 1,094 %

ii. gjuste no sistema de amostragem para a obtencéo da precisdo desgjada

A precisdo desgjada pode ser obtida através do aumento do nimero de incrementos
e/lou através da modificacdo do protocolo de preparacdo. O aumento do numero de
incrementos impacta principal mente sobre a variancia do erro de integracdo, além de acarretar
um aumento da massa de amostra coletada. A modificacdo do protocolo de preparacéo tende a

ser mais simples que o aumento do nimero de incrementos, assim esta € a opcao escolhida

Para a obtencdo da precisdo desgjada (? 1% teor de cinzas), inicialmente deve ser

recalculada a variancia do erro fundamental de preparagéo.
Assm:

W?2X?Y 222"

S2°EFp ?

9 04107 291075 27,5.1077 2 £.317.107 7

s2EFp 2

s%EFp 2535.107°

O protocolo de preparacéo de amostras deve ser alterado de tal forma que o somatério
das variancias do erro fundamental de cada estagio sgjaigual a5,35.10 ( ver Tabela 5.26).
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Tabela 5.26 Planilha de calculo da ’EFp do exemplo 5.4.

EF
Preparacdo da amostra

Estégio 1 Estagio 2 Estégio 3 Estagio 4
Me (9) 90.000 25.000 550 1
M. (g) 720.000 90.000 25.000 550
ri 2,30 2,30 2,30 2,30
r2 1,30 1,30 1,30 1,30
a 0,35 0,35 0,35 0,35
c (g/cm) 3,62 3,62 3,62 3,62
d (cm) 4 2,4 0,29 0,025
diip (cm) 0,025 0,025 0,025 0,025
| 0,079 0,102 0,294 1,000
f 0,50 0,50 0,50 0,50
g 0,25 0,25 0,25 0,25
C (g/en®) 0,0358 0,0462 0,1329 0,4527
s’E 2,23.10” 1,85. 10° 5,76. 10° 7,06. 10°

Efetuando o somatoério das variancias do erro fundamental de cada estagio de
preparacdo, obtém-se a variancia do erro fundamenta de preparacdo desejada e igual a 5,35.
10°. Comparando as Tabelas 5.25 e 5.26, verifica-se que houve um aumento nas massas de
carvao em cada estagio de preparacdo antes de ser efetuada a reducdo granulométrica. Em
outras palavras, para atender a precisdo desgjada foi definida a britagem de maiores massas de

carvao em cada estagio de preparacao.

5.6.4 Cuidados que devem ser tomados no processo de prepar acdo da amostra

I. Contaminagdo da amostra em circuitos de controle de qualidade que processam

materiais distintos
- processar a alimentagdo, concentrados e rejeitos em equipamentos distintos;

- se isto ndo for possivel, o circuito deve ser muito bem limpo entre cada

operacéo.

ii. Contaminac&o da amostra por poeira
- reduzir aqueda livre do material a ser amostrado;
- suprimir chutes longos na descarga de correias transportadoras,

- dimentar os divisores de amostras vagarosamente,
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proteger os amostradores nas posi ¢oes estacionarias com capas.

Perdas de material amostrado

sstemas de desempoeiramento devem apresentar 0 menor vacuo possivel, um
pequeno fluxo de ar e devem ter sua operacdo cuidadosamente controlada pelo

operador;

ndo é recomendado o emprego de britadores de martelo girando em altas

velocidades e provocando fortesturbuléncias;

recomenda-se 0 emprego de sistemas completamente enclausurados,

principalmente para a pulverizacdo de pequenas amostras;

depois de cada operacgao de preparacéo da amostra, os equipamentos devem ser
limpos e todo o residuo deve ser adicionado ao reeito ou a amostra,

dependendo de qual dos dois ele pertence.

Operacéo de divisdo da amostra

A operacdo de divisdo de amostra pode ser efetuada de vérias maneiras. Os
tipos e/ou equipamentos de divisdo de amostras podem ser, respectivamente:

cone e quarteamento, quarteador “Jones’ e divisores mecanicos autométi cos;

recomenda-se que os divisores mecanicos sgjam preferidos, pois os métodos de

divisdo manual, por poderem gerar erros sisteméticos, devem ser evitados,

a divisdo manual deve ser aplicada quando os métodos mecanicos provocam
perda da integridade da amostra, isto é, perda de umidade ou degradacéo

granulométrica da amostra;

o rifle deve possuir aberturas com uma largura igual a trés vezes o tamanho da

maior particula;
os dois lados do rifle devem possuir 0 mesmo niimero de aberturas;

a amostra deve ser descarregada sobre o rifle de forma que a massa se distribua
de forma equiitativa para os dois lados, além disso a taxa de alimentacéo deve

ser controlada, de modo que as aberturas nunca fiquem obstruidas.
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Capitulo 6

Conclusdes e recomendacoes

6.1 Conclusdes

A exigéncia que a industria impde hoje a qualidade dos produtos faz com que os
processos de controle de qualidade sejam cada vez mais precisos e cada vez mais capazes de
garantir a representatividade das amostras tomadas. Por outro lado, as normas técnicas de
amostragem e preparacdo de amostras de materiais particulados ndo definem e nem
incorporam a precisdo exigida pelas partes interessadas na definicdo do protocolo de
amostragem adotado.

Este trabalho teve como objetivo principal a definicdo de um novo protocolo de
amostragem e preparacdo de amostras, de modo que fosse possivel conhecer a preciséo deste
protocolo e desta forma garantir o atendimento das exigéncias impostas. O protocolo teve
base a teoria da amostragem proposta por Gy (1979). Esta teoria foi apresentada e estudada
nos capitulos 2 e 3 desta dissertacdo. O capitulo 4 mostrou uma metodologia estatistica para
verificar a equidade dos resultados obtidos por dois laboratérios distintos. Esta técnica €
adotada para verificar se os laboratorios estdo respondendo as exigéncias de precisdo e

acuracidade definidas pelas partes.

A determinacéo de um novo protocolo de controle de qualidade envolveu a verificacdo
e confirmacgéo da propriedade das préticas previstas nas normas existentes e das premissas

basi cas da teoria da amostragem.

O primeiro ponto a ser testado foi a condicdo de que toda e qualquer particula
pertencente ao lote deva possuir a mesma chance de pertencer a amostra. Para verificar a
propriedade desta condicdo foi concebido 0 ensaio empregando a amostragem manua em
pilha em duas posi¢des distintas. Foi medido o erro total da amostragem manual em pilha, a
gual é de carater ndo probabilistico e foi verificada a condicdo do erro gerado apresentar
significancia estatistica. Observou-se que os intervalos de precisdo calculados através da
teoria da amostragem sdo menores gue as diferencas encontradas nos experimentos efetuados.
Assim, neste tipo de amostragem, além da variabilidade existente entre as particulas, os erros

de amostragem sdo influenciados pela disposi¢éo das particulas no interior do lote. Como esta
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disposicdo € circunstancial, os resultados de qualidade sdo conseqliéncia das circunstancias
gue envolvem a deposi¢cdo do carvdo. Em conseqiiéncia, a precisdo da amostragem manual
ndo pode ser estimada, tornando-a ndo confiavel. Conclui-se que a amostragem manual deve
ser banida de qualquer sistema de controle de qualidade.

A seguir, como a teoria da amostragem prega 0 emprego de amostradores mecanicos
automaticos para a realizacdo da amostragem, desde que convenientemente dimensionados,
operados e mantidos, foram efetuados estudos similares aos realizados para a amostragem
manual em pilha com o objetivo de verificar os principios e a formulacdo defendidos e
propostos pela teoria da amostragem. Foram executados dois tipos de estudos. comparacéo
dos resultados do controle de qualidade com a passagem de um mesmo lote por um mesmo
sistema de amostragem e comparacgao dos resultados obtidos para um mesmo |ote amostrado
por dois sistemas distintos de amostragem. Para cada situacéo foi calculada a faixa de erro
aceita pela teoria da amostragem e foi verificado se as diferencas obtidas em cada situagéo
estavam ou ndo compreendidas no intervalo calculado. Os testes realizados mostraram que 0s
resultados obtidos nos experimentos estavam enquadrados dentro do intervalo calculado pela
teoria da amostragem. Isto permite concluir que € possivel estimar a precisdo de um circuito
de amostragem empregando a metodologia de célculo da teoria da amostragem e que somente
equipamentos de amostragem bem dimensionados, bem mantidos e operados de forma correta

deveriam ser empregados no controle de qualidade de |otes de materiais particulados.

O célculo do erro total da amostragem é o somatério de erros de peguena escala de
observacdo e erros de grande escala de observagao. Os erros de pequena escala de observacéo
(erro fundamental e erro de segregacdo e grupamento) sdo erros que influenciam a preciséo
ndo sb da amostragem, mas também do processo de preparacdo de amostras. Como 0s erros
de pequena escala de observacdo sdo dependentes da massa e da granulometria da amostra e
como durante o processo de determinacdo da qualidade do lote é necessaria a realizacédo de
vérias etapas de reducéo de massa e granulometria da amostra, esta dissertacdo identificou as
etapas mais criticas, em termos de precisdo, deste processo. Foram desenvolvidos dois
fluxogramas de preparacdo de amostras tendo por objetivo verificar a influéncia que as
diferentes massas e granulometrias exercem sobre o nivel de precisdo. Observou-se que 0s
valores da variancia do erro fundamental foram sempre maiores nas situagdes em que ocorreu
uma grande redugdo de massa para uma dada granulometria de amostra. Os resultados obtidos
permitiram concluir que a definicdo do protocolo de preparacdo de amostras € fundamental
para a obtencdo do nivel de precisdo desgjado e que a granulometria € fator decisivo no
controle da precisdo desgjada.
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Como a forma mais usual para a obtencdo de amostras probabilisticamente corretas
existente é a amostragem de fluxos em correias transportadoras, a variabilidade existente
neste tipo de amostragem entre as particulas e grupos de particulas provoca a ocorréncia do
erro de grande escala de observacdo ou erro de integracdo. A propriedade da metodologia de
estimativa do erro de integracdo foi verificada. A andlise efetuada mostrou que a quase
totalidade dos resultados obtidos nos ensaios realizados se enquadraram dentro do intervalo
de precisdo estimado. Assm a metodologia de determinagdo da variancia do erro de
integracdo pode ser aplicada no processo de calculo do erro total da amostragem e em todos

0s outros célculos em gque o conhecimento do valor desta variancia seja necessario.

Esta dissertacdo se propds em efetuar uma analise das normas técnicas brasileiras de
amostragem e preparacéo de amostras, NBR 8291/83 e NBR 8292/83, de acordo com as
premissas e metodologias de calculo da teoria da amostragem. Constatou-se que as normas
técnicas analisadas ndo conseguem garantir a representatividade desgada pelas partes
interessadas, i.e, produtor e consumidor. Concluiv-se que as normas brasileiras de
amostragem e preparacéo existentes devam ser modificadas, afim de garantir a precisdo e
representatividade desegjadas pelas partes interessadas.

Finalmente, pode-se dizer que a meta do trabalho foi alcancada, pois desenvolveuse
um protocolo de amostragem e preparacao de amostras, baseado na teoria de amostragem de
Gy (1979), capaz de estimar a precisdo do processo de controle de qualidade de materiais

particulados e capaz de garantir a representatividade desegjada pelas partes.

6.2 Restricdes e recomendacdes

Como ja vimos, esta dissertacdo teve por objetivo definir um novo protocolo de
amostragem e preparacdo de amostras de materiais particulados, em especial para o carvéo
mineral, de modo que a acuracidade e precisdo desgadas pudessem ser atendidas. O estudo
foi baseado na teoria de amostragem de Gy (1979) e empregou o teor de cinzas do carvéao
mineral como o pardmetro de qualidade para a execucdo dos ensaios, testes e andlises

comparativas necessarias para a definicao do protocolo.

Como trabahos futuros podemos recomendar a andise e verificacdo da precisdo de

outros parametros de qualidade usualmente empregados no controle de qualidade do carvéo,
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tais como: teor de umidade e teor de enxofre. Com isto seria possivel verificar o parametro
mais critico para o atendimento das precisdes desgjadas e assim definir o protocolo mais

adequado a ser empregado.

Recomenda-se também que sgjam ef etuados testes com carvfes provenientes de outras
bacias carboniferas, especialmente a de Candiota e a de Cricilma. Ter-se-ia a possibilidade de
verificar se a variancia do erro de integracgo adotada (5 x 10°°) é adequada ou n&o para 0s
carvOes destas bacias. Dever-se-ia também ser efetuada a determinacéo da granulometria de
liberac&o do carvéo destas bacias, a fim de possibilitar um cédlculo mais correto da variancia
do erro fundamental.
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