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RESUMO

Todos os processos industriais sdo forcados a cumprir especificagdes de
produto através da inser¢do de rigorosos parametros de controle, principalmente devido a
globalizacdo do mercado. A tendéncia mundial indica que cada vez mais a cor passa a ser um

parametro primordial para a colocagdo do produto no mercado.

Neste contexto, uma das dificuldades da industria mineral é a inexisténcia de
equipamentos adequados para a medicdo da cor de polpas de minério durante o
processamento mineral. Isto se verifica principalmente para os minerais industriais que sdo

caracterizados, na maioria das vezes, em termos de indices de alvura e amarelamento.

Este trabalho tem como objetivo principal avaliar o uso do equipamento
Colorcell, utilizado e desenvolvido pela empresa Renner-Herrmann para a produgdo de tintas,
na industria de processamento mineral. Os ensaios foram realizados com um equipamento
similar ao original. Para se compreender as variaveis operacionais do equipamento utilizou-se
um produto a base de carbonato de célcio natural. Apds a delimitagdo das variaveis e
defini¢do de uma metodologia de trabalho, foram caracterizados outros minerais utilizados

nas industrias de tintas, papel e plasticos.

O sistema Colorcell também foi utilizado para o controle do processamento de
caulim de uma empresa da regido sul do Brasil. Ensaios em laboratorio permitiram o ajuste de

um modelo cinético para a etapa de alvejamento da empresa.

A tecnologia Colorcell indica que além dos resultados benéficos ao controle de
processo ¢ possivel correlacionar a caracterizagdo colorimétrica em polpa com o método

tradicional de medicao de cor.
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ABSTRACT

All the industrial processes are forced to fulfill product specifications through
the insertion of rigorous control parameters, mainly due to the market globalization. The
world tendency indicates that the color is becoming more and more an important parameter

for placing products in the market.

In this context, one of the difficulties of the Brazilian mineral industry is the
absence of appropriate equipments for measuring pulps ore optical properties during
processing. This is particularly true for industrial minerals that are characterized, most of the

time, in terms of brightness and yellowness indexes.

This work, has as the main objective, the evaluation of the optical measuring
equipment Colorcell, used and developed by the Renner-Herrmann company for the
production of inks, in the mineral processing industry. The tests were accomplished with a
similar system to the original equipment. To understand the equipment operation a product
based on natural calcium carbonate was used. After the tunning up of the equipment variables
and definition of a work methodology, were characterized others minerals used in the industry

of inks, paper and plastics.

The system Colorcell was also used for controlling the Kaolin process of a
south area of Brazil. Laboratory tests allowed the fitting of a kinetic model for the company

bleaching stage.

The Colorcell technology indicates that, besides the beneficial results as a
process control, it is possible to correlate the colorimetric characterization in pulp with the

traditional method of color measurements.
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1. INTRODUCAO

A caracterizagdo, a lavra, o processamento e, consequentemente, a utilizacao
dos minerais industriais nos distintos segmentos industriais constitui-se em uma importante
cadeia geradora de bens e servigos ao ser humano. A qualidade dos produtos tornou-se uma
questdo fundamental para a sua coloca¢do no mercado, a exemplo do controle colorimétrico

dos minerais industriais.

1.1 - Objetivo

Esta dissertagdo tem seu foco de estudo na adaptacao da tecnologia Colorcell
para a medi¢do de propriedades oOticas de polpas de minerais industriais, sendo que seus

objetivos principais sdo:

e Adaptacdo da tecnologia existente na industria de tintas para uso na industria

mineral;

e Estudo da aplicacdo do equipamento para diversos minerais industriais

produzidos no Estado do Rio Grande do Sul e no Brasil;

e Correlacdo entre os valores colorimétricos da amostra em polpa, obtidos com o
equipamento Colorcell, ¢ os valores da amostra seca, determinados pelo

método tradicional de pastilha prensada;

e Estudo de caso: utilizagdo da tecnologia Colorcell para o controle de uma etapa

do processamento mineral.

Para se atingir os objetivos principais, o trabalho foi dividido nas seguintes

etapas que se constituiram nos objetivos especificos do trabalho:

e Selecdo e coleta de amostras de minerais industriais que necessitam de uma

caracterizagdo colorimétrica exigida pelo mercado consumidor;
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Instalagdo e adapta¢ao do equipamento Colorcell no LAPROM e a elaboragao

de uma metodologia a ser adotada para a caracterizacdo de polpas minerais;

e Testes com polpas de minerais industriais sob condi¢des controladas e

definidas na etapa anterior para a determinag@o dos valores colorimétricos;

e Testes com os minerais industriais para a determinagdo dos valores

colorimétricos pelo método tradicional em pastilha seca prensada;

e Analise e valida¢ao dos resultados obtidos.

1.2 - Justificativa do trabalho

Dentro do processo de globalizacdo do mercado, todos os setores industriais
sdo obrigados a se adequarem a especificagdes de produto cada vez mais rigorosos, com a
inser¢ao de mais e mais parametros de controle. O comportamento do mercado mundial
indica que cada vez mais a cor dos minerais industriais passa a ser um diferencial importante

para a colocacdo do produto no mercado.

A industria de tintas, que tradicionalmente direciona a pesquisa para o
desenvolvimento do produto, pouco inovou em termos de processo produtivo. A Renner-
Herrmann S.A. rompeu com essa tradi¢ao ao desenvolver o primeiro processo continuo de
producdo de tintas a nivel mundial. Tal processo se encontra em fase operacional na unidade
da Renner-Dupont em Guarulhos (SP) e, mais recentemente, na unidade da Dupont em Mt-

Clemmens (EUA). Para isso, a Renner desenvolveu o equipamento denominado “Colorcell”.

O minerais utilizados para a producao de tintas, papéis e plasticos, determinam
a cor dos produtos finais. Tendo em vista as rigorosas especificacdes colorimétricas dos
produtos gerados por estas industrias, a cor ¢ um dos principais requisitos para a inser¢ao dos
minerais industriais no mercado. Porém, uma das dificuldades da indastria mineral é a
inexisténcia de equipamentos adequados para a medi¢cdo da cor de polpas de minério durante
o processo de beneficiamento. Assim, a idéia de adaptar a tecnologia Colorcell a industria
mineral, revela-se muito promissora. Ressalta-se que a tecnologia Colorcell ¢ uma tecnologia

nacional e a sua aplicag@o no beneficiamento mineral ¢ um conceito totalmente inovador.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Tendo em vista que o objetivo desta dissertagdo ¢ a aplicagdo da tecnologia

Colorcell a industria mineral € necessario conceituar as amostras que serao estudadas.

2.1 - Minerais industriais

Entre os diversos conceitos emitidos por varios autores para minerais
industriais 0 mais abrangente e aceito atualmente ¢ o de FERNANDES (1997) citado por
FARINA (1999) que propde a seguinte defini¢ao:

“Minerais industriais sdo rochas, minerais ou outros materiais de natureza
mineral, quando consumidos em todas as suas aplicacdes ndo metalurgicas e ndo energéticas
por um amplo espectro de segmentos da industria de transformagdo, pela propria induastria
extrativa mineral e/ou utilizados diretamente por outras atividades econdmicas (construcao,

agricultura, saneamento bésico, entre outros)”.

Outros autores ao conceituar minerais industriais adotam defini¢des
excludentes como aquela encontrada no Bureau of Mines (1968): “Rock and mineral not
produced as sources of the metals but excluding mineral fuels”. Pode-se classificar os
minerais industriais de diferentes maneiras em func¢do do critério utilizado, alguns exemplos

sd0: 0 geologico, o econdmico (veja tabela 1), a utilizagao industrial, etc.

Tabela 1 - Classificacdo dos minerais industriais segundo o critério econdémico

Grupo |Critério econémico Minerais industriais
Preco Quantidade produzida
| Baixo Grande Matérias-primas para a construgao

(argilas comuns, agregados, gesso
e calcario)

1 Alto Grande Matérias-primas para a industria
quimica (potassio, carbonato de
sodio e enxofre)

Il Alto Pequena Barita, feldspato, fluorita, cianita,

diatomito, mica, talco.

Adaptado de WRIGHT (1962) citado por FARINA (1999)
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As quantidades de minerais industriais produzidas sdo determinadas pela
demanda e oferta dos produtos no mercado, enquanto o pre¢o final dos produtos ¢
determinado pela sua qualidade, pelos custos (produgdo, transporte, comercializagdo, etc.) e

pela margem de lucro do produtor. O preco de um produto também pode sofrer oscilagdes

relacionadas as caracteristicas do mercado (oferta/demanda).

A tabela 2 descreve a quantidade produzida brasileira, assim como a do

principal Estado produtor e a produgdo gaicha para alguns minerais industriais no ano de

2000.

Tabela 2 - Quantidade produzida de alguns minerais industriais no ano de 2000

Quantidade bruta (t) Quantidade beneficiada (t)
Mineral Brasileira Principal Gaucha | Brasileira Principal Gaucha
Industrial produtor produtor
Caulim | 3.740.815 | 1.696.628 | 120.661 | 1.639.673 720.674 26.079
(PA) (AP)
Calcario | 80.657.204 | 26.988.074 | 3.050.134 | 72.506.313 | 22.139.084 | 3.128.356
(MG) (MG)
Magnesita| 1.131.481 | 1.094.611 * 375.672 356.077 *
(BA) (BA)

* 0 Estado ndo produz este mineral industrial

Fonte: DNPM (2001)

A tabela 3 descreve o valor da produgdo brasileira, assim como a do principal

Estado produtor e a producao gaticha para alguns minerais industriais no ano de 2000.

Tabela 3 - Valor da producio de alguns minerais industriais no ano de 2000

Valor da produgéo bruta (R$/t) Valor médio da produgao beneficiada
(R$H)
Mineral Brasileira Principal Gaucha | Brasileira Principal Gaucha
Industrial produtor produtor
Caulim 11,27 3,36** (AP) 11,97 204,23 |205,89 (AP)| 130,04
Calcario 5,1 1,7 (MG) 31,56 9,63 7,01 (MG) 10,36
Magnesita i i * 153,88 (153,84 (BA) *

* 0 Estado ndo produz este mineral industrial

** yalor unitario de transferéncia
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*#* valores ndo disponiveis
Fonte: DNPM (2001)

Destaca-se o alto valor agregado aos produtos de minerais industriais obtido
ap6s o seu processamento (adequagdo granulométrica, enriquecimento quimico, etc.). O
calcério pode ser citado como exemplo, sendo que uma tonelada de carbonato de calcio (PCC
cobertura) pode ser comercializada na Europa a um pre¢o de US$ 218 segundo CARVALHO
(1997).

2.2 - Contexto historico da produgcdo mineral em termos de produtividade

Diversos estados brasileiros, apesar de seu potencial em termos de minerais
industriais, t€ém tido uma importancia secunddria nesse setor devido ao baixo nivel
tecnologico empregado tanto na fase de explotacdo quanto no beneficiamento desses bens
minerais. No Estado do Rio Grande do Sul, por exemplo, varios minerais industriais que o
Estado tem capacidade de produzir sio comprados de outras regides pelas industrias
consumidoras (a industria de plasticos compra talco do nordeste e caulim do norte, as
industrias de papel e tintas compram calcario do sudeste, etc.) justamente pela baixa qualidade

agregada ao produto local.

O desenvolvimento de uma tecnologia de controle on-line da cor dos minerais
industriais pode permitir tanto o controle da qualidade dos produtos, conforme ja mencionado,
quanto aumentar a produtividade exigida pelo mercado atual. Algumas das vantagens aliadas
ao ganho de produtividade que pode ser alcangado estdo relacionadas com a otimizagdo do
uso de reagentes, tempo de processamento, eficiéncia de equipamentos, uma melhor

classificacdo e especificacdo do minério a ser processado e consequentemente produzido.

Todos as vantagens associadas a produtividade almejada na indudstria mineral
estdo intimamente vinculadas ao controle de qualidade das suas atividades. Atualmente as
politicas de controle da qualidade praticadas no Brasil vendo sofrendo significativas
mudangas, principalmente nas empresas brasileiras adquiridas por grupos multinacionais. A

seguir serdo feitas consideragdes a respeito do conceito de controle de qualidade.
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2.3 - Controle de qualidade

A palavra controle indica um processo que tem trés etapas: (1) obter
informacdes sobre os resultados de uma atividade ou processo, (2) compara-la com a
informagdo sobre os objetivos, e (3) implementar alguma agdo para assegurar a realizagdo dos

objetivos. Via de regra, as empresas buscam a maximizac¢ado do lucro em suas atividades.

VARELA (2000) citando diversos autores aponta duas importantes ferramentas
que podem ser utilizadas para avaliar tanto o processo, o procedimento, o produto ou a
performance no servigo de uma empresa: o Controle da Qualidade Total (TQC - Total Control
Quality) e o “Benchmarking”. Outra ferramenta util para as empresas que buscam a
organizagdo de um sistema de qualidade ¢ a adogdo de padrdes internacionais a exemplo da

ISO 9000.

O controle de qualidade total ¢ um sistema administrativo aperfeicoado no Japao, a
partir de idéias americanas ali introduzidas logo apds a Segunda Guerra Mundial. O TQC ¢
baseado na participagdo de todos os setores da empresa e de todos os empregados no estudo e

conducao do controle de qualidade.

A defini¢do mais genérica do termo “benchmarking” & a procura por melhores
procedimentos que conduzirdo a um desempenho superior (melhor performance). O
“b . » 12 7

enchmarking” ¢é utilizado para obter-se um continuo melhoramento nos processos, esta

defini¢do realca a sua importancia estratégica.

A venda de produtos de baixa qualidade, que apresentam defeitos ou
confiabilidade reduzida, diminui a competitividade das empresas. A melhoria da qualidade
pode eliminar desperdicios, reduzir os indices de produtos defeituosos fabricados, diminuir a
necessidade de realizagdo de inspegdes e aumentar a satisfagdo dos clientes, fatores que

implicam em um aumento da produtividade e da competitividade.

Mesmo os produtos ndo defeituosos apresentam variagdes dentro dos limites de
sua especificacdo, o que significa dizer que estes produtos ndo sdo exatamente idénticos. Se
estas variacoes forem diminuidas, os defeitos certamente diminuirdo, o que implicarad em uma
elevacao do nivel de qualidade do produto. A redugdo da variabilidade dos processos permite
a producdo de itens cuja caracteristica da qualidade de interesse esteja proxima a um valor

alvo desejado e dentro dos limites de especificagdo estabelecidos.
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A variabilidade est4 presente em todos os processos de producdo de bens e de
fornecimento de servigos. Existem muitas causas para a presenc¢a desta variabilidade, como
por exemplo, as matérias-primas, as condi¢des dos equipamentos, os métodos de trabalho, as
condi¢des ambientais e os operadores envolvidos no processo considerado. A variabilidade

ainda ¢ decorrente do sistema de medicao empregado.

Segundo SCHOLTES (1992) citado por VARELA (2000), as variagdes podem
ser a resultante de causas comuns e/ou especiais. A soma de pequenas causas comuns pode
resultar em um alto nivel de variagdo ou um grande niimero de defeitos ou erros. E a soma das
causas comuns que determina a variagcdo inerente ao processo, € determina seus limites e sua
capacidade enquanto ele estd sendo operado no momento. Causas especiais de variacdo nao
sdo parte do processo o tempo todo. Surgem devido a circunstancias especificas e necessitam

ser verificadas devido ao seu impacto na variabilidade (erro aceitavel) de um processo.

O tratamento de cada causa exige abordagens distintas. Se reagirmos a
variagdes devido as causas comuns como se elas fossem originadas por causas especiais,
apenas tornaremos as coisas piores € aumentaremos a variacao, os defeitos e os erros. Se
deixarmos de notar o aparecimento de uma causa especial, perderemos uma oportunidade de

pesquisar e eliminar uma fonte de problemas.

Deve-se estudar os aspectos economicos da redu¢do da variagcdo ao aplicar-se
qualquer mudanga no sistema. Devido a este aspecto, serdo feitas algumas consideragdes a

respeito do planejamento de experimentos comumente aplicados a area de engenharia.

2.4 - Projeto de experimentos

O delineamento de experimentos ¢ uma ferramenta critica importante na
engenharia para melhorar o desempenho dos processos. A aplicagdo das técnicas de projeto de

experimentos no desenvolvimento de processos pode resultar em:
e Melhora nos ganhos do processo;
e Variabilidade reduzida e conformidade com o alvo nominal;

e Tempo de desenvolvimento reduzido;
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e (Custos gerais reduzidos

Para se entender um processo, no presente caso estudado, a etapa de
alvejamento do caulim, exige-se que conhegamos profundamente quais e quanto as varidveis

influenciam significativamente nas propriedades dticas do produto alvejado.

2.5 - Abordagem colorimétrica

Qualquer radiacao eletromagnética pode ser representada em termos de seu
comprimento de onda. A regido de luz visivel compreende apenas uma pequena fracdo de
todo o espectro eletromagnético que ¢ aproximadamente entre os comprimentos de onda 380 a
780 nm. A figura 1 ilustra o espectro eletromagnético e a luz visivel compreendida entre a luz

violeta e a luz vermelha.
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Figura 1 - Espectro eletromagnético
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Sob o ponto de vista puramente fisico, a produ¢do de cor requer trés fatores:
uma fonte de luz (iluminante), um objeto a ser iluminado (amostra) e um detector foto
sensitivo (observador) BILLMEYER e SALTZMAN (1966). Quando a luz incide sobre um

objeto, um ou mais fendomenos pertinentes a cor pode acontecer:

a) transmissdo: a luz ¢ transmitida através de um material que ¢ dito

transparente.

b) absor¢do: além de transmitida, a luz pode ser absorvida. Se o material ¢é

colorido parte da luz ¢ absorvida, mas se toda a luz for absorvida o material ¢ preto.

c) reflexdo: parte da luz além de transmitida e/ou absorvida pode ser refletida.
A reflexdo pode se dar em apenas uma direcdo quando a superficie do material for lisa, neste

caso a reflexdo ¢ dita especular. Caso contrario a reflexdo ¢ dita difusa.

A figura 2 apresenta as curvas espectrais de iluminantes - que representam a
luz resultante de uma ldmpada de tungsténio e filtros especificos definidos por normas

especificas do CIE - utilizados para se determinar a reflectancia de amostras.

Curvas espectrais para iluminantes padrdes

Energia relativa

I:I r7T 7T T 1T 1T T 1T 1T T T 1T 17T 17T 1T 17T T 1T 1T 17T T 1T T 1T T T T 1T 17771

400 440 A00 g1l B0 Ba0 700

Comprimento de onda (nmj

o— Db —a— A C

Figura 2 - Alguns iluminates utilizados na caracterizacio colorimétrica

Os iluminantes D65 e C representam a luz do dia e pode-se observar na figura
2 que eles apresentam curvas espectrais muito similares. Também se observa que o iluminante
A apresenta uma energia relativa crescente com o comprimento de onda (aproximadamente

linear).
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Na figura 3 observa-se as quatro geometrias de iluminagcdo e observagdo

definidas pelo CIE para se determinar a reflectdncia de amostras.

W Esfera de
) _ integragdo _

J— Battle —__}

i 10

Figura 3 - Geometrias de iluminacio e observac¢iao definidas pelo CIE

Observa-se nas ilustragdes A e B da figura 3 que a reflectdncia da amostra ¢
obtida sem a presenca de uma esfera de integracdo, ao contrario das ilustracdes C e D. Por
outro lado, nas ilustragdes A ¢ C o feixe de luz incidente na amostra ¢ direcionado
perpendicularmente a mesma, ao contrario das ilustragdes B ¢ D onde o detector esta

posicionado perpendicular a amostra.

A luz refletida por uma amostra, percebida por nds como uma cor, ¢ uma
mistura de luz em varios comprimentos de onda dentro da regido visivel. Porém, o olho
humano percebe apenas trés diferentes estimulos de cor: vermelho, verde, azul. Desta forma
qualquer cor pode ser representada em termos desses trés estimulos, e as quantidades das trés
cores primarias presentes em um objeto sdo chamadas de valores tristimulus. Em cada
comprimento de onda a quantidade de luz que chega no observador ¢ obtida por meio da

multiplicagdo da emissdo espectral do iluminante pela reflectancia do material.

Devido a dificuldade em produzir padroes de calibragao (referéncia) com alta
precisdo, o CIE adotou, apos 1969, novas técnicas para a confec¢do de padrdes de calibracao.
Desta forma, variagdes na superficie das amostras de 6xido de magnésio, da ordem de 2%,
foram reduzidas para 0,1% com as novas técnicas utilizadas para a confec¢do de difusores

perfeitos.
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Apesar da maior acuracidade obtida apds 1969 para os padrdes dos
instrumentos que avaliam a reflectancia de materiais, constatou-se diferencas de reflectancia
de uma amostra apds a medi¢do com os novos padrdes. A reflectancia que utiliza o 6xido de
magnésio como referéncia (padrdo de calibragdo) ¢ 1 a 1,5% maior do que a reflectancia que

utiliza o difusor perfeito como referéncia.

O espectro de reflectancia para algumas cores distintas percebidas pelo homem
pode ser visualizado na figura 4, onde estd representada a reflectancia (%) em fungdo do

comprimento de onda.

Espectro de Reflectincia
1000 =
a0.0
— BO0
£
T 400
20,0
0o
400 450 500 850 go0 g50 700
Comprimento de onda {(nhm)
Branco Amarelo —=— Vermelho —— Cinza
- Azul —a—\erde —+— Preto

Figura 4 - Espectro de reflectancia de algumas cores

Verifica-se na figura 4 que a cor branca possui uma alta e constante
reflectancia ao longo de todo o espectro, ao contrario da cor preta. Cada cor apresenta uma
particularidade, como por exemplo, o vermelho que possui una baixa reflectdncia na regido
compreendida entre os comprimentos de onda 400 a 600 nm e uma alta reflectincia para os

comprimentos de onda 700 nm.

Em aplicagdes de controle de qualidade dos produtos, onde hé a necessidade de
se quantificar cores, utiliza-se sistemas colorimétricos. O sistema colorimétrico mais
amplamente utilizado e recomendado pelo CIE ¢é o espago uniforme CIELAB 1976

(CIEL*a*b*).

O CIEL*a*b* ¢ representado por 3 coordenadas (L*, a* e b*) que sdo obtidas

por meio de transformagdes matematicas dos valores tristimulus X, Y e Z, onde o:
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e L* mede a luminosidade que varia de 100, para o branco nominal, a zero, para

0 preto;

e a* varia de positivo a negativo: quanto mais positivo mais vermelha ¢ a cor e

quanto mais negativo mais verde ¢ a cor da amostra;

e b* também varia de positivo a negativo: quanto mais positivo mais amarela ¢ a

cor e quanto mais negativo, mais azul ¢ a cor da amostra.

Figura S - Representacio do sistema colorimétrico CIEL*a*b*, 1976

A seguir serdo feitas consideracdes a respeito da influéncia das condigdes
ambientais na cor, ¢ apos, exemplificadas algumas aplica¢des colorimétricas no controle de

qualidade.

2.5.1 - Influéncia das condi¢oes ambientais na cor

A cor pode mudar devido a mudanga de temperatura da amostra avaliada, este
fendmeno ¢ chamado de termocromismo. Para se avaliar a cor de uma amostra a medigao

deve ser realizada em um ambiente climatizado (temperatura fixa) apoés o objeto a ser
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caracterizado atingir a temperatura ambiente (MINOLTA, 1998). A tabela 4 ilustra o
fenomeno de termocromia, em termos de DE, a partir de uma variacdo de 10°C nas condigdes

ambientais.

Tabela 4 - Influéncia das condi¢coes de temperatura na cor

Cor DE
Branco 0,01
Preto 0,02
Cinza escuro| 0,05
Azul escuro 0,17
Rosa escuro| 0,60
Amarelo 0,92
Verde 0,92
Vermelho 1,32
Laranja 1,52

Fonte: MINOLTA (1998)

SPITZER et al. (1996) determinaram o efeito da temperatura sobre a cor dos
carros na industria automotiva. A tabela 5 ilustra as diferencas de cor causadas por uma

variagdo da temperatura de 20 para 60°C na etapa de repintura dos carros.

Tabela 5 - Efeito da temperatura em pigmentos utilizados em pinturas automotivas

Cor DE*ab
Branco 0,15
Preto 0,7
Azul 0,22 -0,48
Amarelo | 0,12 - 4,25
Verde [0,18-1,39
Vermelho| 0,21 - 1,47
Laranja |[1,13-1,63
Violeta 0,08
Marrom | 0,1 - 0,28

FONTE: SPITZER et al. (1996)

2.6 - Colorimetria aplicada ao controle de qualidade dos produtos

Atualmente € crescente a caracterizacao de minerais industriais através do uso
de suas propriedades colorimétricas que sdo originadas pela interagdo entre luz e matéria

CONCEICAO (2000).
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As industrias que utilizam a reflectancia como parametro de qualidade nos seus
processos objetivam avaliar as propriedades Oticas dos seus produtos. Entre estas
propriedades pode-se citar opacidade, brilho, coeficiente de espalhamento, coordenadas de
cromaticidade, grau de brancura (whiteness), indice de alvura e de amarelamento definidos

por normas técnicas especificas.

Também sdo encontradas referéncias com relagdo a percepcao de diferengas de
cor (AE) na industria de tintas (veja a tabela 6) PETTER e GLIESE (2000). Deve-se observar
que o calculo do AE ¢ especifico para cada espago colorimétrico utilizado e também esta

relacionado com o iluminante e o observador utilizado.

Tabela 6- Percepcio das diferencas de cor em termos de AE

DE Diferenga de cor

<0,2 Imperceptivel
0,2a0,5 Muito pequena
0,5a1,5 Pequena
1,5a3,0 Distinguivel
3,0 a 6,0 | Facilmente distinguivel
6,0a 12,0 Grande

>12,0 Muito grande

Fonte: Industria de tintas

A mesma percep¢ao visual de diferencas de cor correspondente a um AE=I
para duas cores vermelhas ndo corresponde a mesma diferenga para duas cores azuis com um
mesmo AE=1. Devido a sensibilidade do olho humano nao ser linear percebe-se maiores ou
menores diferengas de cor para as distintas tonalidades. Portanto a aplicacdo de tabelas rigidas
para a percepgao colorimétrica depende da aplicacao industrial e das variaveis relacionadas

com as caracteristicas da amostra.

A reflectancia ¢ uma propriedade otica de cada mineral (curva caracteristica),
porém deve-se observar a maneira com que esta caracterizagdo ¢ realizada. Desta forma com
o proposito de avaliar as propriedades colorimétricas, a preparacao da amostra e a geometria

de medi¢do do equipamento utilizado, sdo determinados através de normas especificas.

Os indices colorimétricos sdo calculados a partir do espectro de reflectancia da
amostra. Na industria mineral os indices colorimétricos mais utilizados sdo o indice de alvura

e 0 de amarelamento.
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As impurezas no caulim, do tipo 6xidos e hidréxidos de ferro, 6xido de titanio,
matéria organica, mica, feldspato e quartzo, influenciam diretamente na alvura PRASADA et
al. (1991), citado por LUZ e CHAVES (2000). A reflectancia dos minerais industriais afeta a
reflectancia dos materiais em que eles sdo incorporados, a exemplo do caulim utilizado na

fabricacao do papel.

A alvura GE ¢ uma medida de alvura direcional que utiliza, essencialmente,
feixes paralelos de luz para iluminar a superficie da amostra a um angulo de 45°. Esta medida
de alvura ¢ muito comum nos Estados Unidos e ¢ definida pela norma TAPPI T 452
“Brightness of Pulp, Paper, and Paperboard (Directional Reflectance at 457 nm)”. A norma
TAPPI T 646 “Brightness of Clay and Other Mineral Pigments (45°/0°)” também utiliza a

geometria de iluminagao 45° e a geometria de observagdo perpendicular a amostra.

A alvura difusa ¢ obtida através de um equipamento composto por uma esfera
de integracdo e uma geometria de observagdo perpendicular a amostra. A luz proveniente de
uma lampada, antes de atingir a amostra, incide na parede interna da esfera que ¢ coberta por
um material branco com uma alta reflectancia sofrendo multiplas reflexdes. A luz refletida

pela amostra ¢ captada por um detector posicionado perpendicularmente a amostra.

No Canadé, Europa, e América do Sul ¢ mais comumente usada a alvura difusa
ISO. As normas ISO 2469 “Paper, board, and pulps - Measurement of diffuse reflectance
factor”, ISO 2470 “Paper and Board - Measurement of Diffuse Blue Reflectance Factor (ISO
Brightness)” e ISO 3688 “Pulps - Measurement of Diffuse Blue Reflectance Factor (ISO
Brightness)” determinam as metodologias apropriadas para se obter a alvura ISO. A alvura
difusa de uma polpa também pode ser medida utilizando-se as normas TAPPI, os
procedimentos para a obtencdo desta alvura encontram-se na norma T 525 “Diffuse

Brightness of Pulp (d/0°)” e T 534 “Brightness of clay and other mineral pigment”.

De acordo com as normas ISO 2469 e ISO 2470 a alvura das amostras deve ser
obtida excluindo-se a componente especular de reflexdo (SCE). Conforme as mesmas normas,
a reflectancia das amostras que possuem brilho, obtidas com a componente de reflexdao

especular inclusa (SCI), pode ter um acréscimo de 1%.

Devido a geometria do instrumento das normas T 452 e T 646 ser diferente das
normas T 525, T 534, ISO 2469, ISO 2470, e ISO 3688, nao ha nenhuma relacdo simples
entre as duas escalas de alvura. A discordancia randomica entre os diferentes instrumentos

torna impossivel derivar uma equagdo ou uma tabela de correcdo para se alcangar uma
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perfeita correlagdo entre os valores de alvura direcionais e difusas, a menos que a amostra que

esta sendo medida possua propriedades Opticas ideais.

O valor de alvura ¢ calculado a partir de uma média ponderada dos valores de
reflectdncia entre os comprimentos de onda 400 a 510 nm. A tabela 7 ilustra os fatores
utilizados para o calculo da alvura, observa-se que hd uma importdncia maior para a

reflectancia determinada no comprimento de onda 460 nm.

Tabela 7 - Fatores de ponderacio para o calculo do indice de alvura

Comprim. de onda (nm)| Fator de peso (F)
400 1,00
410 6,70
420 18,20
430 34,50
440 57,60
450 82,50
460 100,00
470 88,70
480 53,10
490 20,30
500 5,60
510 0,30

Soma 468,50

Ao contrario da alvura, o indice de amarelamento ¢ calculado a partir de todo o
espectro visivel, sendo, portanto sensivel as variagdes nos comprimentos de onda maiores que
510 nm. O amarelamento fornece um dado relativo a forma espectral. Existem varias formulas
para se calcular o indice de amarelamento. O indice de amarelamento definido como Friele’s

Yellowness ¢ calculado a partir das coordenadas R (Red), G (Green) e B (Blue) pela formula
(1):

YI=1/2(R+ G)/B (1)

A norma ASTM E313-00 “Standard Pratice for Calculating Yellowness and

Whiteness Indices from Innstrumentally Measured Color Coordinates™ calcula o indice de

amarelamento através dos valores X, Y e Z a partir da formula (2):
YI=100(CiX - C,2)/Y (2)

Sendo que os coeficientes Cyx e C, estdo apresentados na tabela 8, de acordo

com o iluminante e o observador utilizado na caracterizacdo colorimétrica de uma amostra.
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Tabela 8 - Coeficientes utilizados para a determinacio do indice amarelamento

Geometria de iluminagao e observagao
(lluminante e observador padrao CIE)

C,2°(1931) | Dgg, 2°(1931) | C, 10° (1964) | Dgs, 10° (1964)
C. 1,2769 1,2985 1,2871 1,3013
C, 1,0592 1,1335 1,0781 1,1498

2.7 - O processamento realizado para a obten¢do de minerais industriais - énfase no

caulim

Os processos de beneficiamento mineral que objetivam eliminar impurezas e
adequar a distribuicao granulométrica dos produtos, em sua grande maioria, sdo realizados via
umido.

No caso dos caulins as distribuigdes granulométricas exigidas sdao obtidas
mediante o desareiamento e o fracionamento do minério, podendo em alguns casos ser
aplicado o processo de delaminagdo. As impurezas dos caulins sdo removidas através de
operacdes unitdrias, diga-se processos ou etapas de beneficiamento, como a floculagdo
seletiva, a flotacdo, a separagdo magnética, a lixiviacao redutora e a lixiviagdo oxidante (LUZ

e CHAVES, 2000).

A tabela 9 apresenta a variagdo da composicdo quimica de alguns caulins
mundiais e a composi¢do quimica da caulinita tedrica. Comparando-se os teores de 6xido de
Fé, Ti, Ca, Mg, K, Na, apresentados na tabela 9, ¢ possivel verificar que todos possuem
contaminagoes indesejaveis a qualidade dos produtos de caulim. DANA (1974) afirma que os
feldspatos, a principal fase precursora dos caulins primarios, podem ser identificados através

da presenga de 6xidos de sodio (albita), potassio (ortoclésio), clcio (anortita), entre outros.
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Tabela 9 - Variacao da composicao quimica de alguns caulins mundiais

Si02 | Fe203 | AI203 | TiO2 |CaO+MgO|K20+Na20| PF

% % % % % % %
CAULINITA TEORICA | 46,30 0,00 39,80 0,00 0,00 0,00 13,90
TCHECOSLOVAQUIA | 46,48 0,81 38,92 0,00 0,08 0,61 13,16
ALEMAES 58,86 0,65 29,19 0,00 0,35 0,80 10,20
INGLESES 46,99 0,53 37,21 0,20 0,38 1,31 12,85
CHINESES 47,60 0,84 37,16 0,00 0,26 0,63 12,95
GEORGIA - "moles" 43,11 1,21 39,16 1,14 0,04 0,21 13,36
GEORGIA-"semiduros"| 43,33 1,46 38,71 1,20 0,03 0,16 13,32
GEORGIA - "duros" 42,85 1,68 38,83 1,09 0,04 0,28 13,15
GEORGIA - "todos" 42,12 2,62 38,30 1,35 0,18 0,66 13,61
DELAWARE, EUA 48,40 1,85 35,65 0,03 0,00 1,55 11,60
CAR. DO NORTE, EUA | 47,64 0,62 36,60 0,03 0,00 0,60 14,44
FLORIDA, EUA 45,58 0,51 38,35 0,44 0,20 0,35 14,61
CAR. DO SUL, EUA 44,85 0,86 38,60 1,20 0,65 0,10 13,61

* Valores muito pequenos (tragos) foram considerados iguais a zero

Adaptado de KLINEFELTER & HAMLIN (1957) e citado por SANTOS (1975)

SILVA (2000) realizou testes de peneiramento e fracionamento granulométrico
para as trés tipologias de caulins da regido de Pantano Grande processados pela empresa
Olivério Ribeiro Ltda., e observou que o teor de Fe,Os; diminui com a granulometria dos

produtos obtidos. Porém as fra¢des finas dos caulins, produto beneficiado para as industrias

de papel, de tintas e plastico, ainda apresentam teores significativos de Fe,Os.

Através dos resultados do fracionamento granulométrico e da determinagdo da

alvura TAPPI realizados por SILVA (2000) pode-se uma relagao entre o indice de alvura e a

% Fe,05 (figura 6).

80

Vanagao da Alvura TAPPI

v = -16452 + 83,823
R?= 0,9372

i

alll

Alvura TAPPI

al

% Fe203

Figura 6 - Variacdo da alvura com o Fe;0;% das amostras de caulins da regido de

Pantano Grande-RS
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O coeficiente de correlagio (R* aproximadamente igual a 0,94), ilustrado na
figura 6, indica que ha uma influéncia do teor de 6xido de ferro na qualidade do produto

(indice de alvura).

SILVA (2000) determinou a alvura TAPPI tipica dos caulins da regido de
Pantano Grande com granulometria menor que 20um através do espectrocolorimetro

Hunterlab Ultrascan XE. Estes valores estdo expressos na tabela 10.

Tabela 10 - Alvura tipica dos caulins da regido de Pantano Grande - RS

Tipo de caulim | Alvura TAPPI
Rosa escuro 62,5
Rosa claro 75,5
Branco 74,5

Pode-se verificar que o caulim denominado de Rosa escuro apresenta uma

diferenca de mais de 10 pontos de alvura em relagdo ao caulim Rosa claro.

2.7.1 - A etapa de alvejamento do caulim

Intimeros trabalhos citam a influéncia dos reagentes e a maneira com que siao
empregados para eliminar, mais eficazmente, as impurezas coloridas do caulim. O baixo
indice de alvura do caulim ¢ influenciado pelas impurezas coloridas de minerais que contém

ferro.

Uma etapa de alvejamento do caulim tem o objetivo de aumentar a alvura do
produto. O alvejamento do caulim pode ser realizado mediante uma lixiviagdo redutora ou
oxidante dependendo das caracteristicas das impurezas a serem eliminadas. As
particularidades da lixiviagdo a ser realizada estdo relacionadas, principalmente, com a adigdo

dos reagentes na polpa de caulim.

A lixiviagdo oxidante ¢ realizada mediante a adi¢do de reagentes oxidantes na
presencga de catalisadores com o objetivo de oxidar a matéria organica. Os reagentes oxidantes
mais utilizados sdo o perdxido de hidrogénio, 0zonio, permanganato de potassio e hipoclorito

de sodio (PRASADA et al., 1991 citados por LUZ e CHAVES, 2000).
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A lixiviacdo redutora ¢ realizada mediante a adi¢do de reagentes redutores com
0 objetivo de remover os 6xidos de ferro dos caulins. A adi¢do do acido fosforico na etapa de
alvejamento do caulim tem o objetivo de complexar os ions ferrosos resultantes desta etapa,

: ~ + +
evitando a reversio do Fe*" em Fe*'.

O processo de lixiviagio do Fe’* para Fe*’, também conhecido como
alvejamento ou branqueamento, ¢ realizado em pH 3 a 3,5 de modo a aumentar o potencial
redox da reagdo de lixiviag¢do. O ditionito de so6dio, também conhecido como hidrossulfito, ¢ o
reagente redutor mais utilizado na etapa de alvejamento do caulim. O sulfato de ferro formado

a partir desta reacdo ¢ removido na etapa de desaguamento da polpa (equagdo 3).

2Fe’ + S,0,4° <«—> 2Fe*" + 280,- (3)

Considerando que o controle da etapa de alvejamento ¢ de extrema importancia
para a obten¢do de um produto com alta alvura, e conseqiientemente de alta qualidade, torna-

se evidente a necessidade de equipamentos para tal proposito.

2.8 - O desenvolvimento do equipamento Colorcell

O equipamento Colorcell foi originalmente desenvolvido para o controle de
qualidade de processos que utilizam a cor a umido de tintas. Desde a década de oitenta, o
grupo Renner-Herrmann vem buscando um aumento em produtividade e qualidade de

produgdo em suas plantas, adequando-se a nova realidade econdmica brasileira e mundial.

Neste sentido foi criado o Nucleo de Tecnologia de Producao (NTP), instalado
no municipio de Gravatai-RS, que realiza pesquisa e desenvolvimento com o objetivo de
medir e controlar on-line as variaveis do processo de producdo de tintas. Os profissionais do
NTP atuam nas areas de espectrofotometria, Otica e mecanica de precisdo, colorimetria e

desenvolvimento de software.

Entre os resultados do NTP encontra-se o equipamento Colorcell descrito no
capitulo 3.2.1. Recentemente este grupo estd desenvolvendo um equipamento, denominado de

Multicell, capaz de analisar tintas através do principio de transmissao da luz.
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3. EXPERIMENTAL

A seguir estdo descritas as amostras e os equipamentos utilizados para a

obtencao dos resultados desta dissertagao.

3.1 - Amostras

As amostras estudadas neste trabalho sdo denominadas de minerais industriais
conforme a definicio de FARINA (1999). Os minerais industriais selecionados para este
trabalho compreendem os grupos I, II e III da classificacdo proposta por WRIGHT et al.

(1962) tendo em vista que possuem precos € quantidades produzidas muito variadas.

A seguir sdo apresentadas as caracteristicas fisicas e quimicas dos minerais

industriais estudados.

3.1.1 - Caulim da regiao de Pantano Grande - RS

Foram caracterizadas seis amostras distintas de caulim que representam
amostragens realizadas em uma usina de processamento da empresa Olivério Ribeiro Ltda.
localizada na regido Sul do Brasil, aproximadamente 150 Km de Porto Alegre. Estas amostras

foram denominadas de PANTANO GRANDE.

Atualmente a empresa comercializa dois tipos de produto de caulim que
representam a alvura GE almejada apos o processamento mineral (GE = 88 ou 90). As quatro
amostras coletadas em polpa antes e apds a etapa de alvejamento foram denominadas,

respectivamente, de A (GE = 88 e GE =90) e P (GE = 88 e GE = 90).

Os valores das caracteristicas fisicas da amostra GE = 88 representam uma
média de 7 tanques amostrados em 3 dias distintos; ¢ os valores que caracterizam a amostra
GE = 90 representam uma média de 2 tanques amostrados em um Unico dia (veja tabelas 11 a

14). A amostra FINAL representa o produto final seco da empresa (GE = 88) amostrado em
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um Unico dia. A amostra ESPECIAL representa uma unica polpa de um produto diferenciado

que esta sendo testado na empresa.

Tabela 11 - % de solidos das amostras Pantano Grande na etapa de alvejamento

Amostra % solidos
PANTANO GRANDE GE =88 245
PANTANO GRANDE GE =90 27,6
PANTANO GRANDE ESPECIAL 28,8

A variagdo no teor de solidos das polpas amostradas ¢ causada pelas oscilagdes

naturais do processo industrial, neste caso principalmente pela etapa de espessamento.

Tabela 12 - pH das amostras Pantano Grande na etapa de alvejamento

Amostra pH Olivério pH LAPROM
PANTANO GRANDE A GE = 88 4,8 4,6
PANTANO GRANDE P GE = 88 3,0 3,3
PANTANO GRANDE A GE =90 4,6 4,3
PANTANO GRANDE P GE = 90 2,8 3,2
PANTANO GRANDE ESPECIAL - 3,8

Tabela 13 - Alvura dos produtos de caulim da regiio de Pantano Grande - RS

Amostra Alvura (GE)
PANTANO GRANDE GE = 88 88,4
PANTANO GRANDE GE = 90 90,4

PANTANO GRANDE FINAL 87
PANTANO GRANDE ESPECIAL 93,3

As dosagens de reagentes utilizadas na etapa de alvejamento da empresa estio

descritas na tabela 14.

Tabela 14 - Reagentes utilizados na etapa de alvejamento dos caulins da regiio de
Pantano Grande - RS

Amostra Kg/ton

PANTANO GRANDE | Acido Sulfurico (1) | Acido Fosférico (2) | Hidrosulfito de Sédio (3)
GE =88 2,1 6,5 3,1
GE =90 2,1 8,5 3,8

Descrigao dos reagentes
(1) ONU 1830-8, Fornecedor Quimicamar Comércio de Produtos Quimicos Ltda.

(2) 74% ONU 1805-8, Fornecedor Quimicamar Comércio de Produtos Quimicos Ltda.

(3) Pureza Minima 88% ONU 1384-4, Fornecedor Quim. Comércio de Produtos Quimicos Ltda.
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A amostra PANTANO GRANDE GE = 88 LAPROM, apresentada na tabela
15, representa uma coleta realizada em um dia distinto aos outros dias amostrados e que foi
alvejada no LAPROM. O pH apresentado na tabela representa a polpa antes da etapa de

alvejamento, portanto anterior a adi¢ao dos reagentes.

Tabela 15 - Caracteristicas fisicas da polpa de caulim da regiio de Pantano Grande - RS
alvejada no LAPROM

Distribuicdo granulométrica (micrometros) *

Amostra % solidos| pH d10 d50 da0

PANTANO GRANDE GE = 88 LAPROM 28,6 4,6 0,2 1,5 10,5

* A distribuigdo granulométrica utilizada neste trabalho ¢é representada pelo d10, d50 e d90. Os d10 e d90
representam os didmetros em que, respectivamente, a fracdo massica acumulada de 10 e 90% do material é passante (menor);

0 d50 representa a mediana das particulas.

Na tabela acima se verifica que a mediana das particulas, da amostra alvejada
no LAPROM, apresenta um didmetro de 1,5 pum. O pH da amostra antes da etapa de

alvejamento ¢ de 4,6 e a percentagem de s6lidos em polpa ¢ de 28,6.

Visualmente ¢ possivel identificar a enorme diferenca de tonalidade entre as
amostras que representam a alimentagdo e o produto da etapa de alvejamento. A figura 7
ilustra a cor vermelha e branca, respectivamente, para as amostras PANTANO GRANDE A e
P.

Figura 7 - Diferenca de cor entre as polpas PANTANO GRANDE A e P

Os reagentes utilizados no LAPROM para a simulagdo da etapa de alvejamento

industrial foram fornecidos pela empresa Olivério Ribeiro Ltda.
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3.1.2 - Caulim da regido do Rio Capim - PA

Neste estudo também foi caracterizada uma amostra, que representa um unico
lote de produto final de caulim, de uma empresa em operagao na regido Norte do Brasil. Esta

amostra de caulim proveniente da regido do Rio Capim foi denominada de CAPIM.

3.1.3 - Calcario da regido de Cacapava do Sul - RS

Além do caulim, também foi estudada uma amostra de calcario (ROM) do
interior do Estado do Rio Grande do Sul. O calcario caracterizado foi coletado em uma parte
da jazida - com caracteristicas especiais em relagdo a alvura - localizada no municipio de
Cagapava do Sul. A empresa mineradora que cedeu as amostras tem voltado suas atividades

para a producao e distribuicao de calcario e seus subprodutos nas linhas agricola e industrial.

A preparagdo do minério ROM consistiu em britagem utilizando-se um
britador de martelos, cominui¢do a seco realizada com um moinho de bolas de alumina e
peneiramento seco a 16 mesh (1mm) no LAPROM. Esta amostra de calcario dolomitico foi

denominada de MONEGO.

3.1.4 - Carbonato do municipio de Cachoeira do Itapemirim - ES

Uma outra amostra utilizada neste estudo é proveniente da regido Sudeste do
Brasil, e foi denominada de QUIMBARRA. Esta amostra representa um produto final de
carbonato de célcio natural (cominuido) produzido por uma empresa instalada no municipio

de Cachoeira do Itapemirim.

Atualmente a amostra QUIMBARRA tem sido utilizada no pdlo petroquimico

do RS para a confec¢do de plasticos. A excelente alvura e o baixo preco do produto de
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carbonato de calcio tém sido um fator decisivo para a sua colocacdo neste mercado

consumidor.

3.1.5 - Magnesita do municipio de Brumado - BA

Outro mineral industrial que foi utilizado neste estudo foi a magnesita. A
magnesita caracterizada representa uma por¢cdo de uma jazida localizada no municipio de

Brumado - area pertencente ao Poligono das secas do Brasil - interior do Estado da Bahia.

O minério ROM de magnesita, denominado de BRUMADO, foi dividido em
duas partes (FINO e GROSSO) de acordo com a preparagao realizada em laboratorio. A
preparagao consistiu em uma britagem utilizando-se um britador de martelos € uma
cominui¢do a seco utilizando-se um moinho de bolas de alumina. Posterior a etapa de reducao

granulométrica realizou-se uma etapa de peneiramento a seco.

O minério GROSSO representa o material que foi britado e apo6s peneirado a
35 mesh (0,42 mm). O minério FINO representa o material que foi cominuido e apds
peneirado a 65 mesh (0,21 mm). As distribui¢des granulométricas resultantes encontram-se na

tabela 16.

Foram preparadas polpas para cada um dos minerais industriais descritos
anteriormente. Na tabela 16 estdo ilustradas as distribuicdes granulométricas das amostras,
verifica-se que as amostras de caulim possuem a granulometria mais fina e as amostras de

magnesita possuem a granulometria mais grosseira.

Tabela 16 - Distribuicio granulométrica (um) dos minerais industriais estudados

micrébmetros
Amostra d10 d50 do0
PANTANO GRANDE GE = 88 0,2 1,4 10,7
PANTANO GRANDE GE =90 0,2 1,5 10,3
PANTANO GRANDE FINAL 0,2 0,9 8,8
PANTANO GRANDE ESPECIAL 0,1 0,8 6,7
CAPIM 0,1 0,6 5,1
MONEGO 0,5 9,3 45,2
QUIMBARRA 0,9 6,6 19,1
BRUMADO FINO 2,2 25,6 78,7
BRUMADO GROSSO 16,8 89,2 290,9
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A tabela 17 ilustra o pH das polpas dos minerais industriais caracterizados,

observa-se que os minerais industriais apresentam caracteristicas neutras a basicas.

Tabela 17 - pHs das polpas a 30% solidos dos minerais industriais estudados

Amostra pH
CAPIM 7,0
MONEGO 9,0
QUIMBARRA 8,4
BRUMADO FINO 8,5
BRUMADO GROSSO 8,2

Na tabela 18, que ilustra a composicdo quimica dos minerais industriais
estudados, pode-se verificar que os caulins apresentam os maiores teores de Fe;O3; e a amostra

QUIMBARRA o0 menor teor.

Tabela 18 - Variacao da composicdo quimica dos minerais industriais estudados

Amostra Si02] K20 | CaO |Fe203]AI203{ MgO[Na2O| TiO2|P205| P.F.
% % % % % % % | % | % %

PANTANO GRANDE A GE=88]46,55] 0,37 0,16 1,02 |37,65] 0,25] 0,20]0,14] 0,01 [14,05
PANTANO GRANDE P GE=88146,45] 0,44 | 0,13 | 0,94 | 37,701 0,26 0,16 0,13] 0,32]13,68

CAPIM 46,00{ 0,03 | 0,01 | 0,56 |39,10]0,10]0,15]0,67] 0,16]13,74
QUIMBARRA 2,101 0,01 |46,40] 0,07 | 0,09 | 5,701 0,10]0,01] 0,03 45,62
MONEGO 1,201 0,06 132,10 0,26 | 0,15 |21,00] 0,10 0,01 [< 0,0145,58

BRUMADO 5,40(0,01(0,20( 0,41 | 0,08 |47,47| 0,10]0,01] 0,03 47,50
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3.2 - Instrumental

Os equipamentos utilizados para a obtengdo dos resultados desta dissertacao

estao listados a seguir.

3.2.1 - Equipamento Colorcell

O equipamento Colorcell utilizado no LAPROM para medigdo de pardmetros e
indices colorimétricos de polpas minerais foi desenvolvido pela empresa Renner-Herrmann

para uso em processo continuo de fabricacao de tintas.

A 1idéia basica usada no equipamento Colorcell ¢ a passagem de um fluido por
uma célula de medicdo. Esta célula possui a forma de um cilindro de 3,5 centimetros de
didmetro e 3 centimetros de profundidade, sendo que a mesma ¢ lacrada com a lente de
medicao. No interior da célula de medi¢do encontra-se um dispositivo que realiza a limpeza

interna da lente sendo acionado por uma haste de ferro (veja figura 13).

A medida de reflexdo da amostra, obtida por um espectrofotometro acoplado a
célula de medicao (veja figura 10), é efetuada através da lente de medig¢@o projetada para tal
proposito (ver figura 15 e 16). No sistema Colorcell utilizado neste trabalho a caracterizacdo
colorimétrica ¢ realizada através de um orificio confeccionado com um material transparente

(quartzo).

O conjunto inteiro ¢ colocado em uma cabine metdlica para que o sistema ndo
seja danificado em caso de acidentes industriais (ver figura 8). Um microcomputador, também
colocado dentro da cabine, ¢ responsavel pelo controle dos dispositivos e pela

comunicagado/transmissao dos dados.

Para uma melhor visualizagdo dos resultados da caracterizagdo colorimétrica
das amostras, ¢ comum a utilizacdo de softwares especificos. Estes softwares também sao
muito Uteis em analises e tomadas de decisdo relativas ao controle de qualidade das amostras
processadas. O software utilizado neste trabalho foi o SpectraMatch, versdo 3.4.1 da Cyber

Chrome, Inc.
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Figura 8 - Equipamento Colorcell original desenvolvido para a industria de tintas

O sistema Colorcell instalado no LAPROM, ilustrado na figura 9, ¢ uma versao
adaptada do equipamento original. Este sistema € constituido por: um tanque de aco inox com
capacidade méxima de 5 L e um agitador para homogeneizagdo da polpa (A); uma bomba de
polpa com rotacdo controlavel (B); uma célula de medi¢do com lente de quartzo (C); um
espectrofotometro portatil (D); cinco valvulas para limpeza do sistema (E); duas mangueiras
para recirculagdo da amostra (F) e cinco mangueiras para a limpeza do sistema (G); um painel

de controle (H); um micro computador conectado ao espectrofotdometro (opcional) (I).

Através do painel de controle do sistema Colorcell é possivel ajustar a vazao de

recirculagcdo da amostra, € também medir a pressao interna e a temperatura do sistema.

Para a operagdo do sistema necessita-se de energia elétrica. A limpeza do
sistema (lente, mangueiras de recirculacdo da amostra, célula de medicao e tanque) ¢ realizada

com agua e ar pressurizado.

As figuras 9 a 14 ilustram o sistema Colorcell, instalado no LAPROM,

utilizado para caracterizar polpas de minerais industriais através do espectro de reflectancia.
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Figura 9 - Vista geral do sistema Colorcell instalado no LAPROM

Através da caracterizacdo da amostra no sistema Colorcell também ¢ possivel
avaliar a eficiéncia de uma etapa do processamento mineral (as letras ilustradas na figura 9
representam as partes do sistema detalhadas anteriormente). A figura 10 ilustra o

espectrofotometro acoplado horizontalmente a célula de medigao do sistema Colorcell.

Figura 10 - Espectrofotometro acoplado a célula de medicio
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Figura 11 - Detalhe do sistema de acionamento para a limpeza do equipamento Colorcell

O acionamento do sistema de limpeza interna da lente (destacado com um
circulo na figura 12) ¢ realizado manualmente (circulo A da figura 11), assim como as
valvulas de ar e agua (circulo B da figura 11) responsaveis pela limpeza do sistema. A
descricdo das valvulas ¢ a seguinte: 1 e 2 - 4gua e ar para limpar a tubulagdo conectada junto a
bomba; 3 e 4 - 4gua e ar para limpar as mangueiras de recirculagdo da amostra e a célula de

medigdo; 5 - 4gua para limpar o tanque.

No caso do sistema Colorcell utilizado nesta dissertagdo, os procedimentos de
posicionamento e a calibragcdo do espectrofotometro sdo realizados manualmente, ao contrario

do equipamento original.

Figura 12 - Célula de medic¢io e o sistema de limpeza da lente
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Figura 13 - Detalhe da célula de medi¢ao da polpa

A célula de medicdo ¢ confeccionada de ago e possui dois orificios para a
recirculagdo da amostra (ver circulos em detalhe na figura 13). A figura 14 ilustra o conjunto
bomba/tanque e o agitador de polpa, com rotagdo controlavel, utilizado para a
homogeneizacdo da amostra. A bomba - marca WEG - utilizada no sistema possui uma

poténcia de 1 cv e uma rotagdo de 1730 rpm.

Figura 14 - Tanque com defletores, agitador e bomba de recirculacio
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3.2.2 - Lente utilizada no equipamento Colorcell

A lente utilizada no sistema Colorcell instalado no LAPROM ¢ constituida de
quartzo e possui 11 mm de didmetro (ver figuras 15 e 16). A sua espessura foi determinada
utilizando-se um micrometro Mitutoyo no Laboratério de Medi¢cdes Mecanicas (LMM) da
UFRGS sendo utilizado o procedimento de caracterizagdo de lentes proposto por Varela

(2001). A média das medidas foi de 2,18 £ 0,02 mm.

Figura 15 - Vista superior da lente utilizada no equipamento Colorcell

Legenda:
C{}b - Posi¢des onde foram realizadas as medidas
1 - N° da medida 1
) - Orificio de acoplamento da lente

‘ - Placa metalica de suporte da lente

Figura 16 - Desenho da vista inferior da lente utilizada no equipamento Colorcell

70 mm
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Figura 17 - Sistema Colorcell sendo utilizado para avaliar a cinética de alvejamento do
caulim

A figura 17 ilustra o sistema Colorcell sendo utilizado para o controle da etapa
de alvejamento do caulim em tempo real. Uma das vantagens desta tecnologia ¢ possibilidade

de se otimizar o uso de reagentes e o tempo de processamento dos produtos.

3.2.2.1 - O efeito das lentes acopladas na célula de medi¢do do equipamento

Colorcell

Ha a necessidade de se caracterizar a lente utilizada no equipamento Colorcell
para que o espectro de reflectancia de uma amostra seja corretamente avaliado. Através de
trabalhos direcionados para a industria de tintas, em convénio LAPROM-Renner desde o final

da década de 90, observa-se que o efeito da lente na caracterizagdo de uma amostra ainda nao
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estd completamente compreendido. Entre os trabalhos desenvolvidos com este objetivo ¢
possivel citar um modelo proposto por GLIESE (1999) para se corrigir a influéncia de uma

placa de vidro sobre a medi¢ao de uma tinta a imido.

VARELA (2001) caracterizou cinco espessuras de lentes confeccionadas na
empresa Renner Sayerlack e constatou que a diferenca em termos de AE para as mesmas
amostras caracterizadas no equipamento Colorcell ndo se deviam apenas a diferenca de
espessura. O mesmo autor constatou que existiam erros relacionados a troca de lente
(procedimento de montagem da lente), e também erros associados a troca de amostra (retirada
da amostra, limpeza do sistema e inser¢ao de nova amostra). Neste trabalho, a influéncia da
composi¢ao quimica dos distintos lotes do material utilizado (quartzo) na confec¢do das lentes

idénticas para a aplicagdo na Colorcell ndo foi determinada.

Em outro trabalho relacionado com lentes confeccionadas pela mesma empresa
VARELA (2001) caracterizou, através do Microscopio Eletronico de Varredura, trés lentes
com espessuras supostamente iguais que geravam espectros de reflectdncia distintos para
amostras de tintas idénticas. Neste trabalho ndo foi possivel identificar diferengas
significativas quanto a caracterizagdo quimica das lentes. Porém através da analise das
imagens obtidas, VARELA (2001) identificou a importancia da superficie das lentes para a

precisa determinacao dos valores colorimétricos requeridos pela empresa.

Outro fator relevante apontado pelo autor, além da qualidade do polimento
aplicado as lentes, foi a necessidade de mudanca no projeto do equipamento para a obtengao

de resultados mais satisfatorios citando a revisao bibliografica de PETTER (1994).

Quanto maior ¢ a relagdo entre reflexdes especular e difusa, maior o brilho da
superficie. A transi¢do entre uma superficie que se comporta como um espelho para outra que
espalha a luz incidente pode ser avaliada, quantitativamente, pelo critério de Rayleigh
(equagdo 4):

A 4

(8 x cos 0)

Onde:

h - altura média das irregularidades da superficie,
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A - comprimento de onda,
0 - angulo de observagao.

Ao observarmos uma superficie de modo perpendicular (6 = 0°), o h deve ser
menor que 0,07 pum para que ela se comporte como um espelho. Inversamente, ao
observarmos a superficie a um angulo de observagdo rasante (proximo de 90°),
irregularidades de superficie de até 4 um seriam suportaveis para se considerar um

comportamento especular da superficie.

A cor pode ser diferente devido a diferenca nos niveis de reflectdncia especular
de uma amostra. Para medirmos a cor de uma amostra da mesma forma que ela ¢ vista, a
reflectancia especular deve ser excluida da medicdo, portanto apenas a reflexdo difusa deve

ser medida.

3.2.3 - Espectrofotometro

O espectrofotometro utilizado para a determinag¢do dos valores colorimétricos
das amostras ¢ um equipamento portatil, marca Minolta e modelo CM-508d. Este
equipamento foi utilizado tanto para a aquisi¢do dos valores colorimétricos a seco (método
tradicional via pastilha seca prensada) quanto a imido (amostras em polpa), veja as figuras 10

e 20. Na medig¢ao a imido o espectrofotometro foi acoplado ao equipamento Colorcell.

Algumas das caracteristicas do espectrofotometro utilizado sdo: o sistema de
iluminacao difusa e observagdo a um angulo de 8° (d/8), a possibilidade de se alternar entre o
modo SCE (Componente Especular Exclusa) e SCI (Componente Especular Inclusa),

caracterizagdo das amostras na faixa de comprimento de onda de 400 a 700nm.

Tanto a area de iluminagao quanto a abertura de medicao do equipamento CM-
508d possuem um diametro de 11 mm, porém a area de medi¢do da amostra ¢ realizada em
um diametro de 8 mm. A repetibilidade do espectro de reflectancia determinado com o
espectrofotometro possui um desvio padrio 0,2%, e a repetibilidade dos valores

colorimétricos possui um desvio padrao de AE*,, 0,06.
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As condi¢cdes ambientais para a operacdo do equipamento sdo,
respectivamente, de 0 a 40°C e uma umidade relativa menor que 85% a 35°C (95°F) sem

condensagao.

3.2.4 - Outros equipamentos

Os outros equipamentos utilizados para a caracterizagdo dos minerais

industriais foram:

e Balanca eletronica. Marca Sartorius, modelo BA 210S. Carga maxima

de 210 g e precisao de 0,0001 g.

e Balancga eletronica. Marca Marte, modelo AMC 5500. Carga maxima

de 5000 g e precisao de 0,01 g.
e Estufa. Marca Biomatic, modelo 1366. Temperatura maxima de 90 °C.

e Forno de microondas. Marca Eletrolux, modelo ME 900. Capacidade de

30 L.
e Picnometro de vidro. Capacidade 99,316 cm”.
e Granulometro a difragdo a laser. Marca Cilas, modelo 1064.
e Medidor de pH. Marca Quimis, modelo, 400A.

e Agitador de polpa. Marca Fisatom, modelo 713. Rotacdo maxima 6000
rpm.
e Filtro a vacuo. Marca Marconi, modelo MAO058, série 939319.

e Prensa. Marca Merlo.

e Pulverizador de laminas. Marca Arno, modelo PL, série KO.

Os utensilios utilizados para a obtencao dos resultados desta dissertagdo foram:

bastdo de vidro, Becker (80 a 4000 mL), proveta (25 a 2000 mL) pipeta e vidro de relogio.
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3.3 - Metodologia

A caracterizagdo colorimétrica de uma amostra ¢ influenciada pela rotina de
preparacdo e medicdo empregadas. O capitulo a seguir aborda os procedimentos adotados
para a obtengdo dos resultados desta dissertagdo. A medicdo e preparacdo das amostras foram
realizadas pelo mesmo operador no laboratério de andlises e preparacdo de amostras do

LAPROM, em um ambiente climatizado (22 =2 ° C).

3.3.1 - Metodologia de preparacdo e medi¢cao das amostras - método tradicional

O procedimento de preparagao de pastilhas secas foi realizado a partir de 10 g
de amostra de amostra. A primeira etapa de preparacdo consiste em retirar-se a umidade
natural do mineral industrial através da secagem realizada em um forno de microondas
durante 2 minutos. Apds, a amostra seca ¢ adicionada no “porta amostra” - cilindro metalico
que possui um diametro interno de 4,6 cm e 2,3 cm de altura - colocado sobre uma placa de
vidro. A ultima etapa de preparacao consiste em aplicar-se uma pressao de 45Kgf durante 10
segundos sobre a amostra. Desta forma obtém-se uma superficie lisa e uniforme sobre a qual

sera feita a caracterizacdo colorimétrica.

Além das etapas de preparagdo descritas anteriormente, as amostras em polpa
de caulim PANTANO GRANDE foram submetidas a trés etapas adicionais de preparacao. A
primeira etapa adicional corresponde a filtragem da polpa de caulim. Em seguida a amostra
passa por uma etapa de secagem, realizada em uma estufa, durante 24 horas a uma
temperatura de 50°C. A ultima etapa consiste na pulverizagdo da amostra PANTANO
GRANDE realizada através de 3 séries de 10 segundos para aproximadamente 50g de caulim

seco adicionadas no pulverizador.

A figural8 ilustra a prensa utilizada para a confec¢do das pastilhas de acordo
com o método tradicional de caracterizagdo colorimétrica com o espectrofotometro ilustrado

na figura 20.
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Figura 18 - Prensa utilizada na confecciao de pastilhas

No lado direito da prensa ilustrada na figura 18 localiza-se a alavanca utilizada
para se aplicar a pressdo sobre a amostra. A pressdo ¢ registrada pela balanca ilustrada na

parte de baixo da mesma figura 18.

Figura 19 - Placa de calibracdo do espectrofotometro e pastilha confeccionada a partir
do método tradicional

A correta utilizagdo e preservagdo da placa de calibragdo do espectrofotémetro
- também conhecida como calibrador - ilustrada na figura 19 é uma condi¢ao essencial para se
realizar uma avaliagdo colorimétrica. Na figura 19 também esta ilustrada a amostra
QUIMBARRA preparada de acordo com o método tradicional descrito neste capitulo (a

amostra ¢ caracterizada dentro de um cilindro metélico).
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Figura 20 - Caracterizacio colorimétrica através do método tradicional

O método tradicional de caracterizacdo colorimétrica, apesar da normatizacao
encontrada na literatura, apresenta variagdes dependendo do local em que este € realizado. A
figura 20 ilustra um ensaio, segundo o método tradicional, onde se pode observar o
espectrofotometro colocado sobre um suporte de madeira. No presente caso os resultados
colorimétricos sdo visualizados com o auxilio de um computador conectado ao

espectrofotometro.

3.3.2 - Metodologia de preparacio e mediciao das amostras - sistema Colorcell

A padronizagdo dos ensaios realizados com o sistema Colorcell se faz
necessaria para que os dois tipos de varidveis - internas (caracteristicas do equipamento) e
externas (caracteristicas das amostras) ao procedimento de medigdo dos parametros
colorimétricos de polpas - sejam compreendidos. Outros aspectos importantes a serem
observados com a padronizagdo dos ensaios estdo relacionados com a seguranga e satide no

ambiente de trabalho.

Desta forma apds a realizagdo dos ensaios preliminares, necessarios para a
compreensdo das potencialidades e limitagdes do sistema Colorcell, foram definidos os
procedimentos de operacdo e controle do sistema Colorcell. Estes procedimentos encontram-

se detalhados no “Roteiro de operagao e controle do sistema Colorcell” (vide o anexo 1).
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Definindo-se a % de solidos em peso a ser utilizada no ensaio com uma
amostra de polpa calcula-se a quantidade de dgua e minério (base seca). A seguir a polpa ¢
condicionada em um Becker de 4L utilizando-se um agitador de polpa com velocidade média
(aproximadamente 150 rpm) por 1 minuto. As polpas de caulim, coletadas na empresa com

galdes apropriados, foram apenas agitadas no mesmo recipiente de coleta para se garantir a

completa homogeneizacao da amostra.

Para uma melhor aquisicdo e andlise dos dados obtidos nos testes realizados

com o equipamento Colorcell, foi criada uma planilha padrdao. Os campos desta planilha estao

representados na tabela 19.

Tabela 19 - Planilha para o controle dos ensaios com o equipamento Colorcell

Operador:
Data:

Amostra

N° da Pressdo / | Temperatura
medida Rotacao

OBS.

No campo OBS sao registradas informagdes a respeito do teste e/ou medida
realizada, assim como qualquer outro evento anormal ocorrido durante a operacao do
equipamento. O procedimento para determinagdo dos parametros colorimétricos das polpas

através do sistema Colorcell esta ilustrado no fluxograma ilustrado na figura 21.

CATITRRACAO DO ESPECTROFOTOMETRO

¥

POSICIONAMENTO DO ESPECTROFOTOMETRO

INSERIR AMOSTRA NO TANQUE DO SISTEMA

¥

RECIRCULAR AMOSTRA PELO SISTEMA

LIMPEZA DA LENTE UTILIZADA NA CELULA DE

Y

MEDICAO DA AMOSTRA

_____

Figura 21 - Fluxograma para a determinacdo de parimetros colorimétricos de polpas

através do sistema Colorcell
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3.3.2.1 - Pardmetros operacionais do equipamento Colorcell

Vazao do teste = 1,0 L/min (freqiiéncia aplicada ao motor = 40 Hz)
Pressdo = nao foi registrada no sistema
Volume de polpa por ensaio =2 L

Considerando que o sistema ndo necessita mais do que cinco segundos para
realizar uma medida, determinou-se a quantidade de dez medidas em um intervalo de

aproximadamente um minuto para se caracterizar uma polpa.

3.3.3 - Observador e iluminante utilizado nas caracterizagoes colorimétricas

A energia espectral incidente na amostra, neste trabalho denominada de
iluminante, influencia na cor final de uma amostra. Alguns exemplos de iluminantes padrdes

utilizados em caracterizagdes colorimétricas sdo a luz fluorescente ¢ a luz do dia.

Outra variavel que influencia na cor de uma amostra ¢ a forma como
detectamos a energia espectral refletida. O modo como o ser humano detecta a luz foi
determinado pelo CIE através de curvas de coincidéncia da cor para um determinado
observador. Desta forma o CIE determinou dois dngulos de observagdo a serem utilizados em

caracterizagOes colorimétricas (observador 2° e observador 10°).

A influéncia do observador ¢ do iluminante na caracterizagdo colorimétrica foi
determinada utilizando-se dois iluminantes que simulam a luz do dia (C e D65), e os dois
observadores padrao (2° e 10°) definidos pelo CIE. As amostras utilizadas para este fim foram

duas polpas distintas: i) PANTANO GRANDE A e ii) PANTANO GRANDE P.

Os resultados colorimétricos podem ser visualizados respectivamente para as
amostras PANTANO GRANDE A e P, nas tabelas 20 e 21. As linhas representam o
iluminante/observador utilizado e as colunas ilustram os valores colorimétricos e as diferengas
obtidas para cada condicdo. A ultima coluna ilustra a influéncia do iluminante e do

observador em termos de diferenca de cor (AE) para uma mesma amostra.
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Verifica-se na tabela 20 que utilizando o observador 10° e alterando-se o
iluminante D65 para o C a cor da amostra PANTANO GRANDE A apresenta um AE de 0,4.
Realizando-se a mesma modificacdo de iluminantes, porém utilizando o observador 2°, o AE

obtido ¢ de aproximadamente 0,55.

Na mesma tabela 20 observa-se que a amostra PANTANO GRANDE A
caracterizada com o iluminante D65 e com o observador 10° e 2° apresentou um AE de 0,55.
A mesma alteragdo de observadores realizada com o iluminante C apresentou um AE de

aproximadamente 0,7.

Tabela 20 - Influéncia do iluminante e do observador em uma polpa da alimentacio do
alvejamento

PANTANO GRANDE A L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
D65/10° 90,33 4,58 8,73

C/10° 90,36 4,19 8,81 -0,03 0,39 -0,08 0,40
D65/2° 90,63 4,18 8,97

C/2° 90,67 3,66 9,10 -0,05 0,52 -0,14 0,54
D65/10° 90,33 4,58 8,73

D65/2° 90,63 4,18 8,97 -0,29 0,40 -0,24 0,55
c/10° 90,36 4,19 8,81

C/2° 90,67 3,66 9,10 -0,31 0,52 -0,29 0,68

Tabela 21 - Influéncia do iluminante e do observador em uma polpa do produto do
alvejamento

PANTANO GRANDE P L* a~ b* DL* Da* Db* DE*ab
D65/10° 95,66 -0,21 5,23

C/10° 95,65 -0,36 5,26 0,01 0,16 -0,03 0,16
D65/2° 95,82 -0,64 5,24

C/2° 95,82 -0,85 5,31 0,00 0,21 -0,07 0,22
D65/10° 95,66 -0,21 5,23

D65/2° 95,82 -0,64 5,24 -0,16 0,43 -0,01 0,46
C/10° 95,65 -0,36 5,26

C/2° 95,82 -0,85 5,31 -0,17 0,49 -0,05 0,52

Pode-se concluir que a geometria de observacdo exerce maior influéncia em
termos de diferenca de cor observada do que os iluminantes utilizados para simular a luz do
dia. Comparando-se a tabela 19 com a 20 também ¢ possivel concluir que a influéncia do
observador e do iluminante para a polpa produto ¢ menor do que para a polpa alimentagdao do

alvejamento.
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O iluminante e o observador padrdo utilizados na caracterizacdo colorimétrica
das amostras desta dissertagdo foram, respectivamente, o C e o 2° (1931). O sistema
colorimétrico utilizado foi o CIELAB 1976 (CIEL*a*b*). Os indices de alvura e
amarelamento apresentados neste trabalho sdo calculados, respectivamente, conforme as

normas ISO 2470 e ASTM E313.
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4 - RESULTADOS DA CARACTERIZACAO COLORIMETRICA

A caracterizagdo colorimétrica dos minerais industriais ¢ de extrema
importincia para a incorporagdo destes produtos no mercado. A cor e a homogeneidade sdao
alguns exemplos das propriedades Oticas exigidas para os minerais industriais utilizados nas
industrias de plasticos, papéis e tintas. Neste sentido ¢ importante a quantificagdo da cor
destes materiais. A seguir serao apresentados os resultados da caracterizagao colorimétrica

realizados tanto pelo método tradicional quanto pelo sistema Colorcell.

4.1 - Avaliacdo do método tradicional

Atualmente a caracterizagc@o colorimétrica efetuada nas empresas de mineragao
¢ realizada segundo as normas recomendadas pela ISO, TAPPI e ASTM. O método
tradicional de caracterizagdo colorimétrica ¢ realizado através de uma pastilha prensada

confeccionada a partir de uma amostra seca pulverizada.

4.1.1 - Repetibilidade das medicoes - método tradicional

A repetibilidade da medicdo de uma amostra seca, através do método
tradicional, foi determinada medindo 10 vezes as amostras PANTANO GRANDE FINAL e
QUIMBARRA, os resultados podem ser visualizados no anexo 2. A tabela 22 ilustra o
resumo estatistico destes resultados para os indices de alvura e de amarelamento para as

amostras caracterizadas.
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Tabela 22 - Resumo estatistico para a repetibilidade - método tradicional

PANTANO GRANDE FINAL QUIMBARRA

ISO 2470 Br | YI E313-00 |ISO 2470 Br |[YI E313-00
C.V. 0,05% 0,34% 0,04% 3,11%
Média 78,53 11,24 95,48 1,06
Erro padrao 0,01 0,01 0,01 0,01
Mediana 78,54 11,23 95,49 1,06
Desvio padrao 0,04 0,04 0,04 0,03
Intervalo 0,11 0,11 0,14 0,11
Minimo 78,47 11,19 95,38 1,01
Maximo 78,58 11,30 95,52 1,12
Contagem 10,00 10,00 10,00 10,00
1.C.(95,0%) 0,03 0,03 0,03 0,02

Analisando os I.C. (95,0%) - intervalos de confianga para uma probabilidade
de 95% - calculados na tabela 22 ¢ possivel verificar a minima influéncia da repetibilidade das
medidas na caracterizacdo de uma amostra. Este fato pode ser constatado através dos
pequenos valores, da ordem de 0,05, dos intervalos calculados. O maior coeficiente de
varia¢do do indice de amarelamento da amostra QUIMBARRA pode ser explicado devido ao

baixo valor deste indice em relagdo a precisdao do equipamento utilizado.

As diferengas de cor, em termos de AE, calculadas entre a primeira e as outras
medidas realizadas para as amostras PANTANO GRANDE FINAL e QUIMBARRA, estao

ilustradas nas tabelas 23 e 24.

Tabela 23 - Repetibilidade para a amostra PANTANO GRANDE FINAL - método
tradicional

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
1 94,39 -0,43 6,06
2 94,41 -0,47 6,05 -0,02 0,05 0,01 0,05
3 94,36 -0,45 6,06 0,02 0,02 0,00 0,03
4 94,41 -0,43 6,08 -0,02 0,00 -0,02 0,03
5 94,40 -0,44 6,05 -0,01 0,01 0,01 0,01
6 94,39 -0,45 6,06 -0,01 0,02 0,00 0,02
7 94,41 -0,48 6,10 -0,02 0,05 -0,04 0,07
8 94,41 -0,42 6,09 -0,02 0,00 -0,03 0,04
9 94,41 -0,43 6,05 -0,02 0,00 0,01 0,02
10 94,40 -0,43 6,03 -0,01 0,00 0,03 0,03
Media 94,40 -0,44 6,06 -0,01 0,01 0,00 0,03

As linhas das tabelas 23 e 24 representam as dez caracterizagdes colorimétricas

realizadas para uma mesma amostra, sendo que na ultima linha estd representada a média das
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medicoes. As colunas das tabelas 23 e 24 ilustram os valores colorimétricos (L*, a*, b*) e as
diferencas colorimétricas obtidas para as amostras PANTANO GRANDE FINAL e

QUIMBARRA, respectivamente, em relagdo a primeira medida.

Tabela 24 - Repetibilidade para a amostra QUIMBARRA - método tradicional

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
1 98,59 -0,32 0,69
2 98,60 -0,28 0,69 -0,01 -0,03 -0,01 0,03
3 98,57 -0,30 0,67 0,03 -0,02 0,02 0,04
4 98,58 -0,35 0,74 0,01 0,04 -0,05 0,06
5 98,61 -0,31 0,69 -0,02 -0,01 -0,01 0,02
6 98,61 -0,32 0,70 -0,01 0,00 -0,02 0,02
7 98,60 -0,31 0,68 -0,01 0,00 0,01 0,01
8 98,60 -0,34 0,69 -0,01 0,02 -0,01 0,03
9 98,59 -0,34 0,67 0,00 0,03 0,02 0,03
10 98,60 -0,30 0,67 -0,01 -0,02 0,01 0,03

Media 98,59 -0,32 0,69 0,00 0,00 0,00 0,03

Conforme ressaltado anteriormente, a cor representada através de um sistema
de colorimétrico pode ser comparada utilizando-se a foérmula do AE. Os ensaios de
repetibilidade, para as amostras PANTANO GRANDE FINAL e QUIMBARRA, revelam que
a média do AE entre as medidas ¢ da ordem de 0,03; portanto a repetibilidade das medigdes

ndo apresenta influéncia significativa na caracterizacdo de uma amostra seca.

4.1.2 - Reprodutibilidade dos ensaios - método tradicional

Para determinar-se a reprodutibilidade dos valores colorimétricos determinados
pelo método tradicional (pastilha seca) foram preparadas e medidas 10 pastilhas utilizando-se

as amostras PANTANO GRANDE FINAL e QUIMBARRA.

Os resultados destas caracterizagdes colorimétricas podem ser visualizados no

anexo3, ¢ a tabela 25 ilustra o resumo estatistico para os indices de alvura e de amarelamento.
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Tabela 25 - Resumo estatistico para a reprodutibilidade - método tradicional

PANTANO GRANDE FINAL QUIMBARRA

ISO 2470 Br | YIE313-00 | ISO2470Br | YIE313-00
C.V. 0,36% 0,81% 0,12% 8,28%
Média 79,22 10,96 95,50 0,95
Erro padrao 0,09 0,03 0,04 0,02
Mediana 79,30 10,95 95,51 0,92
Desvio padrao 0,28 0,09 0,11 0,08
Intervalo 1,00 0,29 0,34 0,24
Minimo 78,46 10,87 95,31 0,86
Maximo 79,46 11,16 95,65 1,10
Contagem 10,00 10,00 10,00 10,00
1.C.(95,0%) 0,20 0,06 0,08 0,06

Analisando os 1.C.(95,0%), ilustrados na tltima linha da tabela 25, ¢ possivel
quantificar a influéncia da reprodutibilidade dos ensaios na caracterizagdo de uma amostra. As

conclusdes mais importantes sao:

e o0s indices de alvura de alvura das amostras PANTANO GRANDE FINAL e
QUIMBARRA podem apresentar, respectivamente, uma variacao de 0,2 e 0,08

pontos;

e 0s indices de amarelamento das amostras PANTANO GRANDE FINAL e
QUIMBARRA podem apresentar, uma variagao de 0,06 pontos.

A amostra QUIMBARRA apresentou um maior coeficiente de variagao para o
indice de amarelamento. A explicagdo para este resultado ¢ o baixo valor deste indice em
relacdo a precisdo dos procedimentos de medi¢do e preparagdo da amostra, assim como a

precisdo do espectrofotdmetro utilizado.

As diferengas de cor, AE, entre a primeira e as outras pastilhas confeccionadas
(identificadas nas linhas de 1 a 10) para as amostras PANTANO GRANDE FINAL e
QUIMBARRA, estdo ilustradas nas ultimas colunas das tabelas 26 e 27, respectivamente. Nas

colunas anteriores estao ilustrados os valores e as diferengas colorimétricas para as amostras.
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Tabela 26 - Reprodutibilidade para a amostra PANTANO GRANDE FINAL - método
tradicional

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
1 94,73 -0,71 6,06
2 94,75 -0,71 6,01 -0,02 0,00 0,06 0,06
3 94,71 -0,67 6,01 0,02 -0,04 0,06 0,07
4 94,72 -0,70 6,06 0,01 -0,01 0,00 0,02
5 94,75 -0,66 5,98 -0,03 -0,05 0,09 0,11
6 94,64 -0,66 6,02 0,09 -0,05 0,04 0,11
7 94,38 -0,65 6,11 0,35 -0,06 -0,05 0,35
8 94,66 -0,68 6,04 0,06 -0,03 0,03 0,08
9 94,71 -0,62 5,96 0,02 -0,09 0,10 0,14
10 94,70 -0,66 5,97 0,03 -0,05 0,09 0,11
Média 94,68 -0,67 6,02 0,06 -0,04 0,05 0,12

Verifica-se nas tabelas 26 e 27 que o parametro colorimétrico b* das amostras
PANTANO GRANDE FINAL e QUIMBARRA sdao completamente diferentes,
respectivamente, da ordem de 6,0 e 0,55. Estes valores revelam uma tonalidade amarela para

a amostra de carbonato de calcio muito inferior ao caulim estudado.

Tabela 27 - Reprodutibilidade para a amostra QUIMBARRA - método tradicional

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
1 98,49 -0,09 0,62
2 98,53 -0,10 0,50 -0,04 0,01 0,12 0,12
3 98,58 -0,13 0,54 -0,09 0,03 0,07 0,12
4 98,52 -0,11 0,53 -0,03 0,02 0,09 0,10
5 98,48 -0,10 0,59 0,01 0,01 0,03 0,03
6 98,57 -0,09 0,52 -0,08 0,00 0,09 0,12
7 98,56 -0,15 0,60 -0,07 0,06 0,02 0,10
8 98,51 -0,12 0,52 -0,02 0,03 0,10 0,10
9 98,48 -0,11 0,53 0,01 0,02 0,09 0,09
10 98,51 -0,14 0,51 -0,02 0,05 0,11 0,12
Média 98,52 -0,12 0,55 -0,04 0,02 0,08 0,10

Através dos ensaios de reprodutibilidade obteve-se um AE médio, ilustrado na
ultima linha das tabelas 26 e 27, de aproximadamente 0,10. De acordo com a tabela 6, ¢
possivel concluir que tanto para a amostra PANTANO GRANDE FINAL quanto para a
QUIMBARRA o erro intrinseco do método tradicional apresenta uma diferenca de cor

considerada imperceptivel (AE < 0,2).
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4.2 - Avaliacdo do sistema Colorcell

A caracterizacdo colorimétrica de uma amostra em polpa através do sistema
Colorcell pode ser influenciada por algumas variaveis relacionadas com a operacao do
equipamento. A seguir estdo descritas as variaveis do equipamento e a forma utilizada para se

quantificar a influéncia das mesmas em relagdo a cor.

Neste mesmo capitulo também estdo ilustrados os ensaios de repetibilidade e
de reprodutibilidade do sistema Colorcell. Desta forma ¢ possivel quantificar-se o erro
associado a caracterizacdo colorimétrica das amostras em polpa. A amostra de carbonato de

calcio foi utilizada para a avaliagdo do sistema Colorcell.

4.2.1 - Variaveis internas do equipamento Colorcell

4.2.1.1 - Vazdo de recirculacao da polpa

A vazdo durante um ensaio no equipamento Colorcell pode ser ajustada no
painel de controle através do controlador da freqiiéncia do motor da bomba. A freqiiéncia
maxima que pode ser aplicada ao motor ¢ 80 Hz. Para se evitar a operagdo do sistema em
freqii€ncias extremas testou-se as freqiiéncias 40 e 60 Hz. A vazao de recirculagdo da polpa

para estas freqiiéncias ¢ de 1 e 1,5 L/min, respectivamente.

A tabela 28 ilustra um ensaio rapido de recirculacdo de uma polpa realizado em
um intervalo de aproximadamente 2 minutos. Verifica-se que a influéncia da vazdo nos
valores colorimétricos ¢, em termos de AE, inferior a 0,1.

Tabela 28 - Variacdo dos parametros colorimétricos com a vazio de recirculacio da
polpa

L* a* b* DL* Da* Db* [ DE*ab [1SO 2470 Br| YI E313-00

Vazdo 60 Hz | 82,36 [ -0,38 1,35 59,61 2,63

Vazdo40Hz | 82,27 | -0,39 1,36 0,09 0,01 -0,01 0,09 59,44 2,64
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Em outro ensaio com uma longa recirculacdo da amostra QUIMBARRA se
variou a vazdo de recirculacdo da polpa ao longo de aproximadamente 45 minutos de
operacdo com o sistema Colorcell. As figuras 22 e 23 ilustram, respectivamente, 6 medidas de
alvura e amarelamento da polpa. As medidas 1, 3 e 5 foram realizadas com uma vazao de 1,0

L//min e as medidas 2, 4 € 6 com 1,5 L//min.

Alvura versus tempo
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Figura 22 - Variacao da alvura com a vazio de recirculacio ao longo do tempo

Amarelamento versus tempo
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Figura 23 - Variacio do amarelamento da polpa com a vazio de recirculacio ao longo
do tempo

As variagdes nos indices de alvura e de amarelamento da polpa obtidos com
distintas vazodes de recirculagao de polpa, ilustrados nas figuras 23 e 24 indicam que esta

variavel exerce maior influéncia no indice de amarelamento da amostra estudada.

Na tabela 29 estdo apresentados os valores colorimétricos determinados com o
ensaio longo de recirculaciao da polpa. Observa-se que a influéncia da vazao de recirculagao
da polpa nos valores colorimétricos (AE < 0,1) ¢ menor do que a influéncia do tempo de

recirculagdo da polpa (AE = 0,4) ilustrada na pentltima linha da tabela 29.
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Tabela 29 - Influéncia da vazao de recirculacio da polpa ao longo do tempo

Tempo Parametros colorimétricos
Medida | hh:mm:ss L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab

1 00:09:12 81,52 -0,54 1,07
2 00:10:06 81,54 -0,51 1,10 -0,02 -0,03 -0,03 0,04
3 00:29:54 81,29 -0,50 1,07 0,23 -0,04 0,00 0,24
4 00:32:24 81,31 -0,52 1,12 0,20 -0,02 -0,05 0,21
5 00:45:09 81,08 -0,56 1,08 0,44 0,02 0,00 0,44
6 00:47:06 81,14 -0,50 1,09 0,38 -0,04 -0,02 0,38

4.2.1.2 - Tempo de recirculagdo da polpa

A influéncia desta varidvel interna foi determinada a partir de um ensaio
realizado com uma polpa recirculando pelo sistema Colorcell a uma vazio de 1 L/min durante

aproximadamente 1 hora e 20 minutos.

A tabela 30 apresenta a caracterizacdo colorimétrica da amostra ao longo do
tempo, assim como a variacdo de aproximadamente 8 °C na temperatura registrada pelo
sistema Colorcell. A figura 24 ilustra o acréscimo no valor de temperatura registrado pelo

equipamento Colorcell para o ensaio ilustrado na tabela 39.

Tabela 30 - Variacdo dos parametros colorimétricos e da temperatura com o tempo de
recirculacao

°C DC° L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab

00:00 23,6 80,72 -0,41 1,32

00:18 27,4 3,8 80,47 -0,39 1,36 0,26 -0,01 -0,03 0,26

00:41 30,0 6,4 80,21 -0,44 1,28 0,51 0,03 0,04 0,52

00:59 31,0 7,4 80,17 -0,46 1,27 0,55 0,05 0,05 0,55

01:17 31,9 8,3 80,06 -0,48 1,23 0,66 0,08 0,09 0,67

a diferenca de cor percebida apds 18 minutos de recirculagdo da amostra pode
ser classificada, de acordo com a tabela 6, como uma diferenga muito pequena (ver a tabela
30). Ap6s 41 minutos de recirculagdo a diferenga de cor ¢ o dobro da percebida anteriormente,

porém ainda sendo considerada pequena.
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Variagao da temperatura com o tempo de
recirculacio da polpa
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Figura 24 - Variacdo da temperatura no sistema Colorcell com o tempo de recirculacio
da polpa

Na figura 24 ¢ possivel observar um maior aumento da temperatura nos
primeiros 40 minutos iniciais de recirculacdo de uma amostra através do sistema Colorcell. A
explicagdo para este aumento de temperatura ¢ o atrito ocasionado pelo eixo da bomba

utilizada para recircular a amostra pelo sistema.

O tempo de recirculacdo da polpa apresenta uma influéncia significativa para a
caracterizagdo de um minério. A tabela 31 ilustra um ensaio similar ao realizado
anteriormente, porém, com apenas 17 minutos de recirculagdo da polpa. Este ensaio foi
realizado com o ambiente climatizado (temperatura mantida aproximadamente constante
através de um ar condicionado) com a inten¢do de distinguir-se a influéncia da temperatura
versus o tempo de recirculagao.

Tabela 31 - Variacdo dos parametros colorimétricos e da temperatura com o tempo de
recirculagdo em ambiente climatizado

Tempo| °C DC° L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
00:00 [ 22,1 80,60 | -0,42 { 1,30
00:02 | 22,3 0,2 80,62 | -0,41{ 1,30 [ 0,02 [ 0,01 | 0,00 0,02
00:05 | 23,0 0,9 80,57 | -0,41 ] 1,27 | -0,04 | 0,01 [ -0,03 0,05
00:10 [ 23,3 1,2 80,57 | -0,43 | 1,36 | -0,04 [ 0,00 | 0,06 0,07
00:13 [ 23,6 1,5 80,51 | -0,44 { 1,28 | -0,09 [ -0,01 | -0,02 0,09
00:17 | 23,8 1,7 80,49 | -041{ 1,32 | -0,11 [ 0,02 | 0,02 0,11

A diferenga de cor devido a recirculagdo de uma amostra em um ambiente
climatizado, ilustrada na ultima linha da tabela 31, revela que o AE apo6s 17 minutos ¢ de

aproximadamente 0,10.
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Comparado-se os valores de AE da tabela 30 - ilustrado para 18 minutos de
recirculacdo - e da tabela 31 - para 17 minutos - ¢ possivel verificar que a diminuicdo da
variagdo de temperatura de 3,8 para 1,7° C influenciou na caracterizacdo colorimétrica da
polpa. A caracterizagdo colorimétrica realizada em um ambiente climatizado favorece a
obtengdo de resultados mais precisos. Também se conclui que quanto mais rapidos os ensaios
forem realizados, respeitando-se o tempo de 1 minuto para ambientar o sistema, menor serd a

influéncia da recirculag¢do da polpa na caracterizacdo colorimétrica.

4.2.1.3 - Limpeza da lente

A influéncia da limpeza da lente na caracteriza¢dao colorimétrica da polpa foi
determinada acionando-se o sistema de limpeza uma vez ¢ 3 vezes antes da medida ser
realizada. Os valores colorimétricos da amostra também foram determinados sem o
acionamento do sistema de limpeza logo ap6s uma medicao e ap6s 1,5 minuto de recirculagao

da polpa.

A tabela 32 ilustra os resultados colorimétricos do ensaio realizado para a
determinagdo da influéncia da limpeza da lente na caracterizagao colorimétrica. Pode-se ver
que o ndo acionamento do sistema de limpeza da lente reduz a medida de luminosidade da

amostra (parametro L*).

Tabela 32 - Influéncia da limpeza da lente nos valores colorimétricos

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
Com 1 limpeza 82,11 -0,39 1,29
Com 3 limpezas 82,11 -0,41 1,27 0,00 0,02 0,03 0,04
Sem limpeza 81,95 -0,40 1,35 0,16 0,01 -0,05 0,17
S/ limpeza (1,5min.) 81,90 -0,35 1,45 0,21 -0,04 -0,15 0,26

Ocorre uma acumulacdo de material na superficie da lente com a recirculacao
da polpa pelo sistema. Isto ¢ verificado pela diminui¢do no indice de alvura e aumento do

indice de amarelamento da amostra QUIMBARRA (ver figuras 25 e 26).
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Variagao da alvura com a limpeza da lente
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Figura 25 - Influéncia da limpeza da lente na alvura da polpa
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Figura 26 - Influéncia da limpeza da lente no amarelamento da polpa

O acionamento do sistema de limpeza da lente realizado uma vez foi
considerado suficiente para a caracterizacao de uma polpa, pois o AE entre um acionamento e

trés acionamentos ¢ inferior a 0,05 pontos.

4.2.1.4 - Desmontagem da lente

Eventualmente pode haver a necessidade de retirar-se a lente acoplada a célula
de medicao do equipamento Colorcell. A tabela 33 revela a influéncia deste procedimento na

determinagdo dos valores colorimétricos de uma amostra.
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Tabela 33 - Influéncia da desmontagem da lente nos valores colorimétricos

L* a~ b* DL* Da* Db* DE*ab

ANTES DESMONTAGEM 80,90 -0,37 1,05

APOS DESMONTAGEM 80,88 -0,37 0,93 0,02 0,00 0,12 0,12

No ensaio ilustrado na tabela 33 verifica-se que a desmontagem da lente
ocasionou uma maior influéncia no pardmetro colorimétrico b* (da ordem de 0,1). Conclui-se
que existe uma influéncia muito pequena, aproximadamente AE = 0,15, do procedimento de

desmontagem da lente na determinagdo dos parametros colorimétricos de uma polpa.

Os resultados apresentados neste capitulo, além da experiéncia adquirida em
outros ensaios realizados tanto no LAPROM quanto na empresa Renner, serviram de base
para a determinacdo da metodologia de preparacdo e medi¢do dos minerais industriais através
do sistema Colorcell. A quantificacdo da repetibilidade das medigdes e da reprodutibilidade
dos ensaios, ilustradas a seguir, foi realizada utilizando-se os parametros operacionais e a

metodologia ja citada para o sistema Colorcell (ver capitulo 3.3.2).

4.2.2 - Repetibilidade das medicoes - sistema Colorcell

A repetibilidade dos valores colorimétricos medidos a imido foi determinada a
partir de dois ensaios com 10 medidas consecutivas realizadas em um intervalo de
aproximadamente 1 minuto. Os ensaios foram realizados com a amostra QUIMBARRA
utilizando-se duas percentagens de solidos diferentes (15% e 35%). As tabelas 34 e 35

ilustram os resultados colorimétricos e as diferencas de cor obtidas (ver também anexo 2).

Tabela 34 - Repetibilidade para 35 % de sélidos - sistema Colorcell

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
1 82,93 -0,51 1,40
2 82,92 -0,53 1,45 0,01 0,02 -0,05 0,05
3 82,89 -0,50 1,42 0,04 -0,01 -0,02 0,05
4 82,92 -0,50 1,39 0,02 -0,01 0,00 0,02
5 82,89 -0,53 1,42 0,04 0,02 -0,02 0,05
6 82,90 -0,52 1,43 0,03 0,01 -0,03 0,05
7 82,90 -0,52 1,41 0,03 0,01 -0,01 0,03
8 82,90 -0,53 1,46 0,04 0,02 -0,06 0,07
9 82,89 -0,49 1,37 0,04 -0,03 0,02 0,05
10 82,88 -0,49 1,40 0,06 -0,02 0,00 0,06
Média 82,90 -0,51 1,41 0,03 0,00 -0,02 0,05
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Observa-se tanto nas colunas da tabela 34 quanto nas colunas da tabela 35 que

os valores colorimétricos (L*, a*, b*) das medidas 1 a 10 variam muito pouco (< 0,05).

Tabela 35 - Repetibilidade para 15 % de sélidos - sistema Colorcell

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
1 81,30 -0,61 0,90
2 81,31 -0,62 0,88 0,00 0,01 0,02 0,02
3 81,30 -0,60 0,93 0,00 -0,01 -0,03 0,03
4 81,31 -0,62 0,87 -0,01 0,01 0,03 0,03
5 81,34 -0,62 0,91 -0,04 0,01 0,00 0,04
6 81,30 -0,61 0,88 0,00 0,00 0,02 0,02
7 81,32 -0,64 0,94 -0,02 0,03 -0,04 0,05
8 81,33 -0,60 0,89 -0,03 -0,01 0,01 0,03
9 81,34 -0,63 0,90 -0,03 0,02 0,00 0,04
10 81,31 -0,61 0,90 -0,01 0,00 0,00 0,01
Media 81,32 -0,61 0,90 -0,02 0,01 0,00 0,03

As tabelas 36 e 37 ilustram os resumos estatisticos dos ensaios de
repetibilidade realizados para a determinag¢do dos indices de alvura e de amarelamento
ilustrados nas tabelas 34 ¢ 35.

Tabela 36 - Resumo estatistico para a repetibilidade das medidas com uma alta % de
solidos - sistema Colorcell

L* a* b* ISO 2470 Br Yl E313-00
C.V. 0,02% | -3,27% | 1,78% 0,06% 1,75%
Média 82,90 -0,51 1,41 60,56 2,64
Erro padrao 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
Mediana 82,90 -0,52 1,41 60,55 2,63
Desvio padrdo| 0,02 0,02 0,03 0,04 0,05
Intervalo 0,06 0,05 0,08 0,11 0,15
Minimo 82,88 -0,53 1,37 60,51 2,57
Maximo 82,93 -0,49 1,46 60,62 2,72
Contagem 10,00 10,00 | 10,00 10,00 10,00
1.C.(95,0%) 0,01 0,01 0,02 0,03 0,03

Tabela 37 - Resumo estatistico para a repetibilidade das medidas com uma baixa % de
solidos - sistema Colorcell

L* a* b* ISO 2470 Br |YI E313-00
C.V. 0,02% | -2,19% | 2,31% 0,05% 3,02%
Média 81,32 -0,61 0,90 58,19 1,46
Erro padréo 0,00 0,00 0,01 0,01 0,01
Mediana 81,31 -0,61 0,90 58,19 1,46
Desvio padrdo| 0,01 0,01 0,02 0,03 0,04
Intervalo 0,04 0,04 0,07 0,09 0,14
Minimo 81,30 -0,64 0,87 58,13 1,39
Maximo 81,34 -0,60 0,94 58,22 1,53
Contagem 10,00 10,00 | 10,00 10,00 10,00
1.C.(95,0%) 0,01 0,01 0,01 0,02 0,03
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Analisando os 1.C. (95,0%) - intervalos de confianca para uma probabilidade
de 95% - calculados nas tabelas 36 e 37 ¢ possivel verificar a minima influéncia da
repetibilidade das medidas na caracterizacdo de uma amostra com o equipamento Colorcell.
Este fato pode ser constatado através dos pequenos valores, inferiores a 0,05, dos intervalos
calculados. O maior coeficiente de variagdo do indice de amarelamento da amostra
QUIMBARRA pode ser explicado devido ao baixo valor deste indice colorimétrico em

relacdo a precisdo do equipamento utilizado.

A percentagem de solidos em polpa, dentro do intervalo estudado, nao
apresentou influéncia significativa na determinacao da repetibilidade das medidas (AE médio
de aproximadamente 0,05). A partir destes resultados, pode-se afirmar com 95% de confianga
que os indices de alvura e de amarelamento da amostra QUIMBARRA apresentam um erro de

aproximadamente 0,03 pontos, respectivamente.

Também foram realizados trés ensaios de repetibilidade com quatorze amostras
PANTANO GRANDE (vide anexo 2). Aplicando-se o mesmo critério estatistico (95% de
confianga) os valores de alvura apresentam um erro médio de 0,02; enquanto os valores de

amarelamento apresentam um erro médio de 0,04 pontos.

Portanto, as dez medidas consecutivas realizadas em um intervalo de
aproximadamente 1 minuto ndo apresentaram diferencas significativas nos valores

colorimétricos.

4.2.3 - Reprodutibilidade dos ensaios - sistema Colorcell

A reprodutibilidade dos ensaios de caracterizagdo colorimétrica através do
sistema Colorcell foi determinada a partir de quatro ensaios idénticos com trés amostras
QUIMBARRA (15, 20 e 40% de solidos em polpa). Também foram utilizados os resultados
dos quarenta e dois testes realizados com as amostras PANTANO GRANDE A e P para a
quantificacdo da reprodutibilidade dos ensaios realizados com o sistema Colorcell. Os
resultados de cada reprodutibilidade podem ser visualizados no anexo 3 e as tabelas 38 e 39

ilustram os resumos estatisticos dos indices de alvura e de amarelamento das amostras.
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As colunas das tabelas 38 e 39 representam os trés tipos de amostras
caracterizadas, verifica-se que os valores dos indices colorimétricos obtidos, apresentados na
linha denominada de média, sdo bem distintos representando, portanto, suas caracteristicas
fisicas e quimicas particulares. A ultima linha das tabelas ilustra os intervalos de confianca
para uma probabilidade de 95% para cada indice colorimétrico apresentado.

Tabela 38 - Resumo estatistico para a reprodutibilidade dos ensaios de medicao da
alvura - sistema Colorcell

PANTANO GRANDE A | PANTANO GRANDE P | QUIMBARRA
ISO 2470 Br ISO 2470 Br ISO 2470 Br
C.V. 0,35% 0,27% 0,65%
Média 27,27 44,91 59,23
Erro padrao 0,02 0,02 0,06
Mediana 27,28 44,89 59,26
Desvio padréao 0,10 0,12 0,39
Intervalo 0,28 0,35 0,98
Minimo 27,13 4473 58,69
Maximo 27,41 45,08 59,67
1.C.(95,0%) 0,04 0,05 0,12

Tabela 39 - Resumo estatistico para a reprodutibilidade dos ensaios de medicio do
amarelamento - sistema Colorcell

PANTANO GRANDE A | PANTANO GRANDE P | QUIMBARRA
Yl E313-00 Yl E313-00 YI E313-00
C.V. 1,06% 1,07% 17,12%
Média 46,04 19,29 2,17
Erro padrao 0,09 0,04 0,05
Mediana 46,16 19,31 2,15
Desvio padréao 0,49 0,21 0,34
Intervalo 1,33 0,66 0,98
Minimo 45,30 18,95 1,69
Maximo 46,63 19,60 2,67
1.C.(95,0%) 0,18 0,08 0,11

Os ensaios com a amostra QUIMBARRA com uma alta percentagem de
solidos revelaram ser mais reprodutiveis do que os ensaios realizados com baixas
percentagens de solidos (vide o anexo). Na tabela 40 esta apresentado o resumo estatistico
para o ensaio de reprodutibilidade dos indices colorimétricos determinados para a amostra

QUIMBARRA com 40% de so6lidos em polpa (alta percentagem).

Comparando-se o C.V. - coeficiente de variacdo - para o indice colorimétrico
de amarelamento apresentado nas tabelas 39 e 40 para a amostra QUIMBARRA pode-se notar

a menor variagao para uma alta percentagem de so6lidos (17% contra 9%).
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Tabela 40 - Resumo estatistico para a reprodutibilidade dos ensaios com 40 % solidos -
sistema Colorcell

ISO 2470 Br Yl E313-00
C.V. 0,5% 9%
Média 60,60 2,90
Erro padrdo 0,05 0,04
Mediana 60,59 2,91
Desvio padrao| 0,32 0,27
Intervalo 0,86 0,76
Minimo 60,17 2,50
Maximo 61,03 3,26
1.C.(95,0%) 0,10 0,09

A partir destes resultados de reprodutibilidade, pode-se afirmar com 95% de
confianga que os indices de alvura da amostra QUIMBARRA apresentam um erro de 0,1
pontos; enquanto os indices de amarelamento apresentam um erro de 0,09. Aplicando-se o
mesmo critério para a amostra PANTANO GRANDE A e P, os indices de alvura apresentam
um erro de 0,04 ¢ 0,05, respectivamente; enquanto os indices de amarelamento apresentam

um erro de 0,18 (alimentagao) e 0,08 (produto).

Através dos ensaios de reprodutibilidade obteve-se um AE de
aproximadamente 0,30 para uma mesma amostra (erro intrinseco do ensaio). Os resultados de
reprodutibilidade com o equipamento Colorcell para um mesmo dia revelaram um menor AE

(aproximadamente 0,1).
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4.3 - Caracterizacdo colorimétrica dos minerais industriais através do método

tradicional

A qualidade dos minerais industriais esta relacionada com suas caracteristicas
fisicas e quimicas. Conforme mencionado anteriormente, a cor de um mineral industrial € um

dos principais parametros que determinam o seu preco € o seu emprego na industria.

Quanto maior for a exigéncia de qualidade de um produto final maior sera o
controle de qualidade das matérias-primas empregadas em um determinado processo, como
por exemplo, a pureza, a distribui¢do granulométrica e a alvura do carbonato de calcio
utilizado na induastria do papel. A seguir estdo detalhados os resultados da caracterizacdo

colorimétrica realizada através do método tradicional para os minerais industriais estudados.

Os resultados expressos nas figuras 27 e 28 ilustram os espectros de
reflectancia das pastilhas de caulim PANTANO GRANDE A e P. Observa-se nestas figuras a
diferenca de qualidade dos dois distintos grupos de amostras A e P, respectivamente com uma

baixa e alta reflectancia.

Espectro de reflectincia das amostras PANTANO GRANDE

100

Reflectancia ")

a0 T T T T T
400 450 a00 550 GO0 Ga0 Faa

Comprimento de onda (nm)

Figura 27 - Espectros de reflectincia das amostras PANTANO GRANDE - método
tradicional

Verifica-se na figura 27 que o caulim submetido a etapa de alvejamento sofre
uma modificagdo no seu espectro de reflectdncia. A principal alteracdo na amostra
PANTANO GRANDE P esta relacionada com um maior aumento nos valores de reflectancia

na regido compreendida entre os comprimentos de onda 400 a 600 nm.
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Figura 28 - indices colorimétricos de alvura e amarelamento PANTANO GRANDE -

método tradicional

Segundo os resultados ilustrados na figura 28, observa-se que a amostra
PANTANO GRANDE A apresenta um indice de alvura entre 67 a 70 pontos, por outro lado,
a amostra PANTANO GRANDE P apresenta um indice de alvura entre 82 a 85 pontos.

Os parametros colorimétricos (L*, a*, b*), assim como as diferengas de cor

(AE) em relagdo ao tanque 1, das amostras PANTANO GRANDE A e P estdao apresentados

nas colunas das tabelas 41 e 42.

Tabela 41 - Caracterizacao colorimétrica da amostra PANTANO GRANDE A - método

tradicional

PANTANO GRANDE A
L* a* b* DE*ab

Tanque 1 90,69 3,44 9,06

Tanque 2 90,89 3,35 8,94 0,24
Tanque 3 90,67 3,66 9,11 0,23
Tanque 4 90,81 3,54 9,05 0,15
Tanque 5 90,93 3,47 8,79 0,36
Tanque 6 91,14 3,30 8,97 0,48
Tanque 7 91,13 3,29 9,17 0,47
Tanque 8 91,80 2,84 8,28 1,48
Tanque 9 91,33 2,93 8,61 0,93
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Tabela 42 - Caracterizacao colorimétrica da amostra PANTANO GRANDE P - método
tradicional

PANTANO GRANDE P
L* a* b* DE*ab

Tanque 1 95,77 -0,76 5,22

Tanque 2 95,63 -0,67 5,26 0,17
Tanque 3 95,67 -0,68 5,33 0,18
Tanque 4 95,51 -0,58 5,62 0,51
Tanque 5 95,55 -0,68 5,47 0,35
Tanque 6 95,82 -0,61 5,33 0,20
Tanque 7 95,60 -0,56 5,94 0,77
Tanque 8 96,19 -0,69 4,22 1,09
Tanque 9 95,94 -0,76 4,19 1,04
ESPECIAL 96,49 -0,64 3,76 1,63
FINAL 94,40 -0,44 6,06 1,64

As maiores diferencas de cor para os tanques de caulim comparados com o
tanque 1 foram identificadas nos tanques 8 e 9 que representam a alimentacdo e o produto do

caulim beneficiado para uma alvura GE = 90 (ver a tltima coluna das tabelas 41 e 42).

A amostra PANTANO GRANDE ESPECIAL, ilustrada na tabela 42, também
apresenta uma diferenga de cor em relacao aos produtos PANTANO GRANDE GE = 88 e GE
= 90. Tal diferenca de cor pode ser explicada por uma diferenca na granulometria das
amostras (d50 = 0,8 versus d50 = 1,4), mas provavelmente a explicagdo para o maior indice
de alvura da amostra PANTANO GRANDE ESPECIAL esteja relacionado com o percentual
de Fe,0s.

Por outro lado, a amostra PANTANO GRANDE FINAL apresenta uma menor
qualidade colorimétrica do que os produtos dos tanques de alvejamento (ver tabela 42). Esta
diferenca nos parametros colorimétricos indica que as etapas de processamento da empresa,

subsequentes ao alvejamento, influenciam na cor da amostra (perda de alvura).

As figuras 29 e 30 ilustram os resultados colorimétricos obtidos pelo método
tradicional para os minerais industriais estudados. Na figura 29, onde sdo graficados espectros
de reflectincia em fung¢do do comprimento de onda da luz, observa-se que a amostra
QUIMBARRA apresenta os maiores valores de reflectincia e que estes valores sdo
aproximadamente constantes ao longo dos comprimentos de onda analisados (400 a 700 nm)

(veja também resultados no anexo 4).
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Figura 29 - Espectros de reflectincia dos minerais industriais - método tradicional
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Figura 30 - Indices colorimétricos dos minerais industriais - método tradicional

Segundo os resultados apresentados na figura 30 a amostra QUIMBARRA

apresentou o maior indice de alvura e o menor indice de amarelamento, seguida pela amostra
MONEGO e pela BRUMADO FINO. Embora o indice de alvura da amostra BRUMADO
GROSSO seja muito inferior ao da amostra PANTANO GRANDE FINAL, o indice de

amarelamento desta amostra de caulim foi maior que o da amostra de magnesita.



CARACTERIZACAO DE POLPAS DE MINERAIS INDUSTRIAIS ATRAVES DO EQUIPAMENTO

COLORCELL VISANDO O CONTROLE DE QUALIDADE DO PRODUTO 64

4.3.1 - Correlacao da alvura seca ISO e GE

As normas ISO citam estudos realizados entre laboratérios para a determinagao
da alvura de uma mesma amostra. Nestes trabalhos, apesar da mesma metodologia adotada, a
alvura ¢ influenciada por equipamentos e operadores distintos. Para se verificar a correlacao
das alvuras entre dois laboratorios foram utilizadas as amostras PANTANO GRANDE. A
correlacdo dos indices de alvura determinados pelo método tradicional no LAPROM e na

empresa Olivério esta ilustrada na figura 31 (vide também resultados no anexo 4).

Correlagsio da alvura LAPROM versus OLIVERIO
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Figura 31 - Correlacido da alvura medida no LAPROM e na empresa Olivério - método
tradicional

Obteve-se uma boa correlagao entre os valores de alvura determinados em dois
laboratorios diferentes, considerando o coeficiente de correlagdo obtido através da regressao
linear, apresentado na figura 31, de 0,97. Este resultado ¢ de extrema importancia haja visto a
dificuldade em se ajustar uma correlagdo perfeita entre as escalas ISO E GE, e também se
levando em consideracdo as variagdes nos procedimentos de preparagdo e medicdo das

amostras.
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4.4 - Caracterizacdo colorimétrica dos minerais industriais através do equipamento

Colorcell

A caracterizagdo colorimétrica das polpas de minerais industriais foi realizada
apos a determinag¢do da rotina de operagdo e controle do sistema Colorcell. A figura 32
representa os espectros de reflectincia dos minerais industriais estudados (veja também

tabelas no anexo 4).

Espectros de reflectancia S PANTAND GRANDE A
GE=A5
74 —#— PANTANG GRAMNDE &
ZE=90
65 —— PANTAMND GRANDE P
o GE=83
£ 55 — PANTAMND GRAMDE P
i ZE=90
L CAPIM 30%
B
E 35 —a— GLIMBARR L 30%
—+— MOMNEGD 30%

15 < T T T T T —ir— BRUMADC FING 30%
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Comprimento de onda (nm}) 30%

Figura 32 - Espectros de reflectincia das polpas de minerais industriais

Na figura 32 ¢ possivel verificar que os espectros de reflectancia das amostras
QUIMBARRA, MONEGO e BRUMADO apresentam formas similares (ver curvas 1, 2, 3 e
4). As amostras PANTANO GRANDE P e CAPIM também apresentam uma semelhanga nas

suas formas espectrais (ver curvas 5 e 6).

Analisando-se a composi¢do quimica das amostras (tabela 8) se verifica que
quanto maior o teor de ferro das amostras menor ¢ a reflectancia da amostra na regido entre os

comprimentos de onda 400 a 550 (ver curvas 5, 6 ¢ 7).

A figura 33 ilustra os indices colorimétricos dos minerais industriais
determinados a partir dos espectros de reflectdncia ilustrados na figura 32. E importante
ressaltar a excelente qualidade da amostra QUIMBARRA que apresenta aproximadamente 15

pontos de alvura superior as amostras PANTANO GRANDE P.
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Figura 33 - Indices colorimétricos das polpas de minerais industriais

4.5 - Correlacdo dos indices colorimétricos determinados através dos dois distintos

métodos

Tendo em vista a possibilidade de caracterizar os minerais industriais através
do sistema Colorcell, se faz necessario uma conversdo dos valores colorimétricos medidos em
polpa para os valores determinados a seco. A principal razdo desta inevitdvel correlacao

(comparativo) € a atual padronizagdo dos parametros de qualidade da cor.

A conversao dos indices de alvura e de amarelamento dos minerais industriais
determinados pelo dois métodos de caracterizagdo colorimétrica foi determinada a partir de
uma equacdo linear. Correlagdes mais satisfatorias foram obtidas ao se dividir os dados

colorimétricos das amostras em dois grupos.

No eixo das abscissas dos graficos apresentados nas figuras 34 a 37 estdo
apresentados os indices colorimétricos da amostras em polpa e no eixo das ordenadas estdo
ilustrados os indices colorimétricos medidos a seco. Os coeficientes de correlagio (R?) das
equagdes plotadas nas mesmas figuras podem ser utilizados para se avaliar as regressoes

obtidas para o grupo caulim e para o grupo carbonato-magnesita.
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Correlagio da alvura medida a imido versus a seco
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Figura 34 - Correlacao da alvura medida a imido e a seco para as amostras de caulim
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Figura 35 - Correlagio do amarelamento medido a umido e a seco para as
amostras de caulim

Nas figuras 34 e 35 observa-se que existem alguns pontos estranhos (outliers)
entre os valores medidos e previstos para as amostras de caulim. Provavelmente a explicacao
para estes resultados, além da possibilidade de uma ocorréncia fisico-quimica andémala, pode
estar relacionada com as etapas de preparagcdo das amostras necessarias para a determinagao
dos parametros colorimétricos pelo método tradicional. A secagem do produto pode ser citada

como um exemplo destas etapas que alteram a qualidade colorimétrica.
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Correlagdo da alvura medida a amido versus a seco
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Figura 36 - Correlacio da alvura medida a umido e a seco para as amostras de
carbonato e magnesita
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Figura 37 - Correlacio do amarelamento medido a umido e a seco para as amostras de
carbonato e magnesita

Obteve-se uma boa correlagdo para os indices de alvura e amarelamento
determinados através dos dois distintos métodos de caracterizagao colorimétrica. No caso do
grupo caulim, o coeficiente de correlacdo tanto para o indice de alvura quanto para o

amarelamento foram aproximadamente 0,97. O coeficiente de correlagdo do indice de
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amarelamento para o grupo carbonato-magnesita foi um pouco inferior do que o determinado

para o indice de alvura (aproximadamente 0,94 contra 0,98).

No anexo 5 estdo apresentadas as diferencas e as relagdes colorimétricas entre
os valores determinados através dos dois distintos métodos. Foi possivel verificar que as
maiores relacdes seco/umido para os indices de alvura sdo obtidas para as amostras com baixa

alvura.

As tabelas 43 e 44 apresentam os resultados para os indices colorimétricos
medidos através do método tradicional e previstos pelas equagdes de correlagdo. O erro
apresentado no final de cada tabela ¢ calculado a partir da soma quadratica das diferencas

entre os indices colorimétricos medidos e previstos.
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Tabela 43 - Indices colorimétricos medidos versus previstos para as amostras de caulim

Medido Previsto Diferenga

SECO ISO 2470 Br| YI E313-00§1SO 2470 Br] YI E313-00§ ISO 2470 Br| YI E313-00
T1A 67,1 20,4 68,3 20,1 1,1 -0,3
T2A 67,7 20,1 68,3 20,1 0,6 0,0
T3A 67,0 20,7 67,6 21,2 0,6 0,4
T4A 67,4 20,5 68,0 20,6 0,6 0,1
T5A 67,9 19,9 68,4 20,3 0,5 0,4
T6A 68,1 20,1 68,2 20,8 0,1 0,8
T7A 67,9 20,4 68,2 20,3 0,4 -0,1
T8A 70,2 18,3 69,3 19,0 -1,0 0,7
T9A 68,9 19,1 69,1 19,4 0,2 0,4
T1P 82,7 9,3 82,4 9,4 -0,3 0,1
T2P 82,3 9,5 82,6 9,5 0,2 0,0
T3P 82,3 9,6 81,2 9,8 -1,1 0,2
T4P 81,6 10,2 82,5 9,4 0,9 -0,8
T5P 81,9 9,9 82,5 9,4 0,6 -0,4
T6P 82,7 9,6 81,9 9,8 -0,7 0,2
T7P 81,4 10,8 80,6 11,0 -0,8 0,2
T8P 85,0 7,5 83,9 8,8 -1,1 1,3
TP 84,4 7,4 83,5 8,6 -0,9 1,2
Especial 86,2 6,6 86,0 7,2 -0,3 0,6
T6AA 68,6 19,8 68,3 20,8 -0,3 1,0
T7AA 67,5 20,5 68,1 20,9 0,7 0,4
T6BP 82,3 9,7 82,0 9,8 -0,3 0,2
T7BP 80,8 11,0 80,5 10,9 -0,2 0,0
Experimento 1 70,1 19,6 70,3 18,9 0,2 -0,7
Experimento 2 79,3 11,1 77,9 11,7 -1,4 0,7
Experimento 3 75,5 14,7 74,4 15,0 -1,1 0,3
Experimento 4 69,5 20,0 68,9 20,5 -0,7 0,4
Experimento 5 66,7 22,7 67,7 21,0 1,0 -1,7
Experimento 6 75,5 15,0 73,8 15,4 -1,7 0,4
Experimento 7 73,2 16,6 72,6 14,5 -0,6 -2,1
Experimento 8 68,8 20,4 69,0 20,2 0,1 -0,2
Experimento 9 78,6 12,1 77,2 12,1 -1.4 0,0
Experimento 10 74 1 16,1 73,1 16,0 -0,9 -0,1
Experimento 11 73,5 15,6 76,2 13,1 2,6 -2,5
CAPIM 83,8 8,2 88,2 7,4 4,3 -0,8

ERRO 46,9 22,8

Tabela 44 - Indices colorimétricos medidos versus previstos para as amostras de
carbonato e magnesita

Medido Previsto Diferenca
SECO ISO 2470 Br] YI E313-00§1SO 2470 Br] YI E313-00§1SO 2470 Br| YI E313-00
QUIMBARRA 95,4 1,3 94,4 0,5 -1,0 -0,8
MONEGO 87,0 3,2 89,0 4,8 2,0 1,6
BRUMADO FINO 86,3 4,9 84,5 5,4 -1,9 0,5
BRUMADO GROSSO 65,5 9,4 65,8 6,9 0,3 -2,5
ERRO 8,5 9,5
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4.6 - Conclusdo Parcial

Os resultados da caracterizagdo colorimétrica tanto a imido quanto a seco
apresentam variagdes inerentes as metodologias de preparacdo e medicao das amostras. A
rotina de preparagdo e medicdo das amostras em polpa estabelecida nesta dissertacio

possibilitou a caracterizac¢do colorimétrica através do sistema Colorcell com grande éxito.

Além da metodologia realizou-se uma avaliagdo do método tradicional e
também do sistema Colorcell - um método alternativo - de caracterizagao colorimétrica.
Determinou-se um intervalo de confianga, através dos ensaios de reprodutibilidade, para se

avaliar com um bom grau de certeza a qualidade dos minerais industriais estudados:

e Para o método tradicional, ¢ possivel afirmar com 95% de confianga que para a
amostra QUIMBARRA os valores de alvura e amarelamento podem apresentar um
erro de aproximadamente 0,08 e 0,06 pontos, respectivamente. Aplicando o
mesmo critério para a amostra PANTANO GRANDE FINAL, os valores de alvura
e amarelamento apresentam um erro de aproximadamente 0,2 e 0,06 pontos,

respectivamente.

e No caso do sistema Colorcell, ¢ possivel afirmar com 95% de confianca que para a
amostra QUIMBARRA os valores de alvura e amarelamento podem apresentar um
erro de aproximadamente 0,1. Por outro lado, para a amostra PANTANO
GRANDE os valores de alvura podem apresentar um erro de 0,04 (alimentacdo) e
0,05 (produto); enquanto os valores de amarelamento apresentam um erro de

aproximadamente 0,18 (alimentagdo) e 0,08 (produto).

Comparando-se os coeficientes de variagdo dos ensaios de reprodutibilidade
dos dois distintos métodos de caracterizagdo colorimétrica, conclui-se que o erro intrinseco

das duas metodologias ¢ aproximadamente igual.

As contaminagdes nos caulins determinam caracteristicas singulares nos
espectros de reflectancia, principalmente por uma inflexao na regido do comprimento de onda
550nm. Segundo CONCEICAO (2000), as formas dos espectros de reflectincia das amostras
PANTANO GRANDE A revelam um maior teor de ferro do que as amostras PANTANO
GRANDE P.
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Os resultados da analise quimica dos caulins da regido de Pantano Grande
comprovam a presenga de contaminantes na caulinita devido a presenga de 6xidos de célcio,
sodio, ferro, magnésio e potassio. Em termos de Fe,O; a diferenca entre os caulins
PANTANO GRANDE A e P foi de 0,1%. Por esta razao a caracterizagdo colorimétrica on-
line pode tornar-se uma poderosa ferramenta a ser utilizada em rotas de processamento para a

obteng¢do de produtos mais nobres.

A etapa de alvejamento da empresa Olivério foi identificada como um grande
potencial para a aplicagcdo da tecnologia Colorcell. Em termos de pardmetros colorimétricos o
efeito da lixiviagdo do ferro nesta etapa de processamento ¢ constatado através da diminui¢ao
dos parametros colorimétricos a* e b* que representam uma respectiva redugdo das
tonalidades vermelha e amarela da amostra (ver tabela 41 versus 42 e também anexo 4).
Considerando que os espectros de reflectancia, determinados tanto a imido quanto a seco,
foram modificados apds a etapa de alvejamento € possivel afirmar que a cor dos caulins ¢

determinada pela presenca do ferro livre na forma oxidada.

O indice de alvura dos caulins PANTANO GRANDE, determinado no
laboratério da empresa Olivério Ribeiro Ltda. € no LAPROM, possui um coeficiente de
correlacdo de aproximadamente 0,97. Tendo em vista que o método tradicional, realizado em
locais distintos, ndo apresenta resultados exatos, as correlagdes obtidas para os indices
colorimétricos medidos a umido e a seco foram satisfatorias. Ha a necessidade de se avaliar as
distintas caracteristicas fisicas e quimicas dos minerais industriais para se obter melhores

correlagdes entre os dois métodos de caracterizagdo colorimétrica.
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5 - APLICABILIDADE DO SISTEMA COLORCELL NO CONTROLE DO
PROCESSAMENTO MINERAL

Um sistema de controle deve ser capaz de detectar variagdes significativas do
processo (causas especiais), como por exemplo, a qualidade do minério ou eficiéncia de um
equipamento, através de algum parametro. Ao mesmo tempo, ele deve ser robusto em relagao
a outras variaveis (causas comuns) que determinam a variabilidade inerente do processo.
Exemplos de causas comuns ao longo do processamento mineral sdo as pequenas oscilagdes

na percentagem de sélidos da polpa.

Como neste trabalho o sistema Colorcell ¢ utilizado como elemento sensor, a
variavel empregada para se determinar as variagcdes do processo ¢ a cor da amostra. A seguir
serdo abordadas alteragdes nos valores colorimétricos devido @ mudanca de algumas possives

caracteristicas fisicas da polpa ao longo do seu processamento.

5.1 - Estudo das variaveis da polpa na caracterizacio colorimétrica

Existem diversas causas pelas quais as propriedades 6ticas da polpa podem se
alterar, como por exemplo, a composi¢do quimica, a granulometria e o estado de agregacao
das particulas. Porém, ha a necessidade de se identificar a varidvel otica mais adequada para o
controle, como por exemplo, os indices de alvura ou de amarelamento. A quantificacdo da
influéncia dos pardmetros fisicos e quimicos na cor da polpa também pode ser realizada

através do valor de AE calculado a partir de modifica¢des no espectro de reflectancia.

5.1.1 - Influéncia da percentagem de solidos em polpa

Os resultados a seguir representam ensaios realizados com polpas minerais
apods duas diluigdes sucessivas. A faixa de percentagem de s6lidos em polpa estudada foi de

aproximadamente 20 a 30%.
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As tabelas 45 e 46 ilustram a influéncia da percentagem de solidos em polpa
nos valores colorimétricos das amostras PANTANO GRANDE A e BRUMADO GROSSO.
No anexo 6 encontram-se as tabelas para as amostras PANTANO GRANDE P, CAPIM,
QUIMBARRA, MONEGO e BRUMADO FINO.

Na tabela 45 pode-se verificar que uma variagao absoluta de 10 % de solidos
em polpa resultou em uma diferenca nos valores colorimétricos (AL*, Aa* e Ab*) de no
maximo 0,2 pontos. Em relagdo ao indice colorimétrico de amarelamento a variagdo no teor

de solidos da polpa provocou um decréscimo de 0,4 pontos.

Tabela 45 - Influéncia da % de sélidos em polpa para a amostra PANTANO GRANDE A

L* a* b* DL* Da* | Db* |DE*ab|ISO 2470 Br [YI E313-00
29% | 69,5 | 6,1 16,2 28,5 43,1
23% | 69,6 [ 6,0 16,2 | -0,1 0,1 0,0 0,2 28,6 43,0
19% | 69,7 | 5,9 16,1 | -0,1 0,2 0,1 0,3 28,7 42,7

Observando-se as diferengas colorimétricas (AL* = 4,6 Ab* = 1,0) ilustradas na
tabela 46 ¢ possivel verificar que uma variacao absoluta de 10% de solidos em polpa para a
amostra BRUMANDO GROSSO ¢ muito significativa. O decréscimo de 2 pontos no indice
colorimétrico de amarelamento da polpa também revelam a importdncia do controle da

percentagem de solidos em polpa.

Tabela 46 - Influéncia da % de sélidos em polpa para a amostra BRUMADO GROSSO

L* a* b* DL* | Da* | Db* |DE*ab|ISO 2470 Br| YI E313-00
30% | 62,0 | -0,4 4,6 27,5 12,0
24% | 60,6 [ -05 [ 4,3 1,3 0,1 0,3 1,4 26,2 11,2
20% | 574 | -0,5 3,6 4,6 0,1 1,0 4,7 23,3 9,8

As figuras 38 a 40 ilustram os indices colorimétricos das amostras PANTANO
GRANDE e CAPIM em fung¢ao da percentagem de solidos em polpa. Nestes mesmos graficos
estdo representadas as equagdes, na forma y = ax +b, que expressam a variacao destes indices
devido a concentragdo de solidos estudada. Pode-se observar a magnitude desta influéncia

através do coeficiente linear “a”, onde quanto maior o valor maior ¢ a influéncia desta

variavel. O coeficiente de correlagdo, R, ilustra a exatidio do modelo ajustado.
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Variagdo dos indices colorimétricos com a concentracio de
sélidos na polpa PANTANO GRANDE A
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Figura 38 - Influéncia da % de s6lidos em polpa nos indices colorimétricos para a
amostra PANTANO GRANDE A

Variacao dos indices colorimétricos com a concentragao de
sélidos na polpa PANTANO GRANDE P
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Figura 39 - Influéncia da % de solidos em polpa nos indices colorimétricos para a
amostra PANTANO GRANDE P

Observa-se que os coeficientes lineares das equagdes ilustradas nas figuras 38 e

39 para o indice colorimétrico de alvura da polpa, sdo menores do que os representados para o

indice de amarelamento.

Nota-se também que os indices de amarelamento da amostra PANTANO

GRANDE A - representados na forma de quadrados - da ordem de 40 pontos sdo muito

maiores do que os valores obtidos para a amostra PANTANO GRANDE P. Ao contrario, os

indices de alvura, representados por losangulos, sdo maiores para a amostra alvejada.
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Variacao dos indices colorimétricos com a concentragao
de sélidos na polpa CAPIM
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Figura 40 - Influéncia da % de solidos em polpa nos indices colorimétricos para a
amostra CAPIM

Os coeficientes lineares das equagdes de correlacdo apresentados na figura 40
para a amostra CAPIM s3o maiores do que para a amostra PANTANO GRANDE. Apesar
deste resultado, a concentragdo de solidos estudada praticamente nao alterou os indices
colorimétricos das amostras de caulim. O pequeno valor de AE (0,3) representado na ultima

linha da tabela 45, assim como os valores ilustrados no anexo 6, comprovam tal efeito.

As figuras 41 e 42 ilustram a variag¢do nos indices colorimétricos das amostras

QUIMBARRA ¢ MONEGO com a alteragdo da % de solidos.

Variagao dos indices colorimétricos com a concentragao de
sélidos na polpa QUIMBARRA
70 8
60 _ % : ﬁ‘ 1 6 g
50 - o
© 4
5 40 1 S g
Z 301 13 @
20 = — £
— 1, E
10
0 0
30 25 20
% sélidos
y alwra = -0,3495x + 60,301 y amarelamento = -0,357x + 2,908
2 _ 2 _
=09757 [ & VYIE313-00 —e—ISO 2470 Br| R =0.9954

Figura 41 - Influéncia da % de solidos em polpa nos indices colorimétricos para a
amostra QUIMBARRA
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Variacao dos indices colorimétricos com a concentragao de
solidos na polpa MONEGO
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Figura 42 - Influéncia da % de solidos em polpa nos indices colorimétricos para a
amostra MONEGO

Os coeficientes lineares das equacdes representadas nas figuras 41 e 42, da
ordem de 0,25 a 0,36, sdo maiores do que os representados nas figuras 38 a 40 (inferiores a
0,2). Desta forma, as diferengas nos indices colorimétricos das amostras QUIMBARARRA e
MONEGO devido a % de solidos em polpa estudada, foram um pouco maiores do que para as

amostras de caulim (ver também os valores de AE ilustrados nas tabelas do anexo 6).

As figuras 43 e 44 ilustram a varia¢do nos indices colorimétricos das amostras

BRUMADO com a alteragao da % de sélidos.

Variagdo dos indices colorimétricos com a concentragio de
solidos na polpa BRUMADO FINO
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Figura 43 - Influéncia da % de sélidos em polpa nos indices colorimétricos para a
amostra BRUMADO FINO
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Variagao dos indices colorimétricos com a concentragao de
sélidos na polpa BRUMADO GROSSO
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Figura 44 - Influéncia da % de solidos em polpa nos indices colorimétricos para a
amostra BRUMADO GROSSO

A grande influéncia da concentracdo de solidos nos indices colorimétricos das
amostras BRUMADO pode ser constatada através da magnitude dos coeficientes lineares

representados nas figuras 43 e 44 (ver também os valores de AE das tabelas 46 e anexo 6).

Em termos de diferenca de cor causada pela concentragao de sélidos em polpa,
a amostra BRUMADO GROSSO apresenta o maior valor de AE e a amostra PANTANO
GRANDE apresenta o menor; em contrapartida, a amostra de caulim possui 0s menores
tamanhos de particulas e a amostra de magnesita possui os maiores. Pode-se afirmar que a
percentagem de sélidos em polpa torna-se mais significativa para as amostras que apresentam

uma distribui¢do granulométrica mais grosseira.

5.1.2 - Influéncia do pH da polpa de caulim

A determinag¢ao da influéncia do pH na caracterizacdo colorimétrica foi
realizada utilizando-se a amostra PANTANO GRANDE. A motivagdo para este estudo foi a
constatacdo de uma alteragdo, da ordem de 0,3 pontos, nos valores de pH da amostra. As
figuras 45 e 46 ilustram as medidas de pH realizadas na empresa Olivério Ribeiro Ltda. (no

momento da coleta) e no LAPROM (1 a 2 dias apds a amostragem).
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Variagao do pH na alimentagéo
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Figura 45 - Variaciao do pH das amostras PANTANO GRANDE A

Variagao do pH no produto
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Figura 46 - Variacao do pH das amostras PANTANO GRANDE P

Nas figuras 45 e 46 verifica-se, respectivamente, o decréscimo e o aumento dos
valores de pH das nove polpas de caulim amostradas na etapa de alvejamento. O pH médio da
amostra PANTANO GRANDE A ¢ de 4,7; por outro lado, o pH médio da amostra
PANTANO GRANDE P ¢ de 3,1.

A hipoétese de que a diferenga nos valores de pH das polpas fosse causada por
um erro de medi¢ao causado por metodologias e/ou devido aos equipamentos utilizados nos
dois laboratérios de analise ndo foi confirmada. No caso dos caulins alvejados, por exemplo,

as alteragdes de pH estdo relacionadas principalmente com as reagdes quimicas devido a
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adicdo de reagentes ndo terem se completado em um curto periodo. A seguir estdo detalhados
os experimentos realizados para se quantificar a influéncia do pH na alvura iimida e seca do

caulim.

O pH da polpa de caulim foi alterado com uma solu¢do de acido sulfurico a
1,5% e com uma amostra de carbonato de célcio seco constituido por 95% de carbonatos
totais. A quantidade de reagentes utilizados para alterar o pH das amostras da alimentacdo e
do produto dos tanques de alvejamento foi de 1,5 mL de &cido sulfurico e 2,5 g de carbonato
de calcio. A tabela 47 ilustra os pHs original e modificado das amostras PANTANO

GRANDE representando a alimentagdo e o produto da etapa de alvejamento.

Tabela 47 - Variacao dos valores de pH das polpas com a adi¢ao de reagentes

pH original | pH modificado
Alimentacdo 1 5,1 4.8
Alimentacdo 2 5,1 6,7
Produto 1 3,4 3,9
Produto 2 3,4 3,1 4.9

Observa-se na tabela anterior que para a amostra Produto 2 foram realizadas
duas alteracdes sucessivas de pH, ao contrario das amostras anteriores onde somente uma
alteracdo foi realizada. Portanto para a amostra alimenta¢ao foram testados os pHs 4,8, 5,1 e

6,7; e para a amostra produto foram testados os pHs 3,1, 3,4, 3,9 ¢ 4,9.

As tabelas 48 e 49 apresentam os resultados colorimétricos obtidos com as
amostras de caulim ilustradas na tabela 47, considerando que as polpas foram tornadas mais
acidas e mais bésicas em rela¢do ao pH original.

Tabela 48 - Variacio dos parametros colorimétricos com a alteracio do pH da polpa de
caulim alimentacao

PANTANO GRANDE A

L* a* b* | DE*ab | ISO 2470 Br| YI E313-00
Alimentacao 1 69,1 ] 7,3 17,1 27,4 46,6
Alimentacdo 1 (+ acido) | 69,1 | 7,3 17,1 0,0 27,4 46,5
Alimentacao 2 69,0 | 7,4 17,2 27,2 46,8
Alimentagédo 2 (+ basico)| 69,0 | 7,3 17,2 0,1 27,3 46,8

De acordo com os pequenos valores de AE*ab ilustrados na tabela 48 verifica-
se que, para o intervalo testado, a alteragdo do pH ndo influencia na cor do caulim

alimentacao.
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Tabela 49 - Variaciao dos parametros colorimétricos com a alteracio do pH da polpa de
caulim produto

PANTANO GRANDE P

L* a* b* | DE*ab[1SO 2470 Br| YI E313-00
Produto 1 782 | -1,3 9,6 449 19,7
Produto 1 (+ basico) 78,0 | -1,4 9,4 0,3 449 19,3
Produto 2 778 1 -1,1 | 11,0 431 22,9
Produto 2 (+ acido) 776 | -1,2 | 10,9 0,2 43,0 22,5
Produto 2 (+ basico) 7751 -1,2 | 10,6 0,5 43,0 22,0

Pode-se notar que os valores de AE*ab ilustrados na tabela 49, da ordem de
0,3, sdo maiores que os apresentados na tabela 48. A variagdo do indice de amarelamento

também indica uma maior influéncia do pH para os caulins alvejados.

As maiores diferencas nos valores colorimétricos para a amostra PANTANO
GRANDE P foram observadas quando o pH da polpa alvejada ¢ alterado para uma condigao
mais bésica (3,4 para 4,9). A figura 47 ilustra o efeito do pH no indice de amarelamento da

amostra Produto 2.

Variagdo do indice do amarelamento no
ensaio PANTANO GRANDE P alterado
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Figura 47 - Variacao do amarelamento da amostra PANTANO GRANDE P com pH
alterado

Na figura 47 pode-se verificar que tanto a alteracdo do pH para 3,1 quanto para
4,9 resultam em um decréscimo no indice de amarelamento da polpa. Apesar dos valores de
AE*ab entre as amostras com o pH original e o alterado estarem préximos ao erro de
reprodutibilidade dos ensaios, para o caulim alvejado, esta varidvel influencia nos valores

colorimétricos determinados através do sistema Colorcell.
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As tabelas 50 e 51 apresentam os resultados dos ensaios com pH alterado
determinados pelo método tradicional.

Tabela 50 - Influéncia do pH na caracterizacio colorimétrica PANTANO GRANDE A -
método tradicional

PANTANO GRANDE A

L* a* b* | DE*ab|1SO 2470 Br| YI E313-00
Alimentacao 1 91,1 3,3 9.0 68,1 20,1
Alimentagao 1 (+ acido) | 91,3 3,2 8,9 0,2 68,6 19,8
Alimentacao 2 91,1 3,3 9,2 67,9 20,4
Alimentagao 2 (+ basico) | 90,9 3,3 9,2 0,2 67,5 20,5

Na tabela 50 e 51 pode-se verificar a pouca variagdo dos parametros
colorimétricos da amostra de caulim alimentagdo, a exemplo do valor de a* que varia de 3,3
para 3,2 pontos. Através dos valores de AE*ab iguais a 0,2 apresentados na mesma tabela

verifica-se a minima influéncia do pH na determinag¢do da cor de uma polpa.

Tabela 51 - Influéncia do pH na caracterizagao colorimétrica PANTANO GRANDE P -
método tradicional

PANTANO GRANDE P

L* a* b* | DE*ab|ISO 2470 Br| YI E313-00
Produto 1 95,82 -0,61 | 5,33 82,7 9,6
Produto 1 (+ basico) 95,70 ] -0,67 | 5,37 | 0,14 82,3 9,7
Produto 2 95,60 [ -0,56 | 5,94 81,4 10,8
Produto 2 (+ basico) 95,41 | -0,65 | 6,06 | 0,24 80,8 11,0

Da mesma forma que os resultados colorimétricos da polpa alimentacdo, a
alteragdo do pH da polpa alvejada resulta em uma pequena diferenga da cor determinada
através do método tradicional. Para a amostra produto 2, o indice de alvura foi reduzido em

aproximadamente 0,5% e o indice de amarelamento sofreu um acréscimo de 0,2 pontos.

Conclui-se que o pH, dentro das variagdes impostas, influencia na
determina¢do dos parametros colorimétricos da amostra de caulim PANTANO GRANDE.
Considerando os valores de AE*ab inferiores a 0,5 pontos, determinados através dos dois
métodos de caracterizacdo estudados, a diferenca de cor causada pelas condi¢des de pH ¢

pequena.
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5.2 - Utilizagao do sistema Colorcell no controle da etapa de alvejamento

Para as empresas que realizam o alvejamento do caulim, sem duvida, esta etapa
do processo ¢ a mais onerosa e critica para a qualidade do produto final. Atualmente a
caracterizagdo colorimétrica e conseqlientemente o controle da etapa de alvejamento dos
caulins sdo realizados através de pastilhas confeccionadas a partir de amostras secas deste
minério. Esta forma de analise, além de estar sujeita a erros de amostragem, preparagao e

medicdo da amostra, demanda bastante tempo, ndo sendo, portanto, adequada quando se

deseja uma resposta em tempo real.

5.2.1 - Estudo de caso

A seguir encontram-se consideragcdes importantes quanto ao processamento do
caulim ROM (Run Of Mine) na empresa Olivério para elucidagdo da etapa de alvejamento em
todo o processamento deste minério (ver figura 48). Inicialmente, os distintos tipos de caulins
provenientes da mina chegam em um patio e sdo separados de acordo com a sua qualidade
em: rosa claro, rosa escura e branco. O objetivo desta triagem ¢ maximizar o aproveitamento

da jazida e gerar um produto especificado pela empresa.

A qualidade do minério alimentado na planta de beneficiamento ¢ determinada
pela propor¢do de mistura dos trés tipos de caulim. Atualmente a empresa tem utilizado
quantidades iguais de ROM, ou seja, 1/3 para cada tipo de caulim. A primeira etapa do
processamento ¢ a dispersao do minério, concomitantemente com a adi¢do de agua. A polpa é

entdo direcionada a etapa de desareiamento/fracionamento por meio de calhas.

A etapa de desareiamento/fracionamento na empresa ¢ realizada através de
baterias de ciclones e também por uma centrifuga sendo que a polpa nesta etapa possui
aproximadamente 10% de sélidos. O rejeito da etapa anterior (fragdo compreendida entre 20 e
44 um) é comercializado como um subproduto para a industria da borracha. A fracdo arenosa

(> 44 pm) retorna para a cava da mina. O produto da etapa desareiamento/fracionamento
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contendo o material mais fino (< 20 um) € espessado para 27% de sdlidos. A polpa espessada

segue para a etapa de alvejamento.

O alvejamento ¢ realizado através de uma lixiviacdo redutora da polpa, com o
objetivo de eliminar as impurezas na forma de 6xidos de ferro prejudiciais a alvura do caulim.
O alvejamento ¢ realizado em tanques com capacidade de 23,4 m’ de polpa. A etapa seguinte
compreende a filtragem do caulim alvejado, cuja funcdo ¢ eliminar o ferro solivel em agua e
reduzir a umidade do produto. Normalmente o produto desta etapa possui a forma de uma
torta. A ultima etapa do processamento compreende a secagem do caulim. Porém, antes da
torta de caulim de ser alimentado no secador ¢ extrudado em fra¢des de aproximadamente 1
cm para facilitar o processo de secagem. Na figura 48 estd representado o fluxograma do

processamento de caulim da empresa Olivério Ribeiro Ltda.

AGUA DESAREIAMENTO
MINERIO ' k—i:/ﬁl—~ r
DISPERSAO FRACIONAMENTO
FILTRAGEM
U: ALVEJAMENTO |
ESPESSAMENTO
REAGENTES SUB PRODUTO
SECAGEM
PRODUTO FINAL

Figura 48 - Fluxograma generalizado do processamento do caulim

Conforme ja destacado, o alvejamento do caulim além de determinar a
qualidade, também influencia diretamente no custo de processamento do produto.
Considerando que ambos os fatores, qualidade e prego, sdo essenciais para sua a permanéncia

no mercado, ¢ de extrema importancia o controle da etapa de alvejamento do caulim.

Os resultados a seguir ilustram a utiliza¢do do sistema Colorcell para o controle
em tempo real do branqueamento de caulim. Com este objetivo foram realizados ensaios

preliminares e um plano de experimentos com os reagentes utilizados pela empresa.
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5.2.2 - Ensaios preliminares de alvejamento

Foram realizados trés ensaios preliminares de alvejamento com uma amostra
representando a polpa de caulim da alimentagdo da etapa de alvejamento da empresa Olivério
(PANTANO GRANDE A). Nestes ensaios adotou-se a mesma dosagem de hidrossulfito
utilizada na empresa no dia amostrado (2 Kg/ton); porém aumentou-se a dosagem de acido
utilizada nos ensaios (mantendo sempre a relagdo entre o acido fosforico/ acido sulfurico igual

a2,5).

O produto da planta industrial apresentou um pH final de 3,2, e os valores de
pH final dos ensaios de alvejamento das amostras denominadas de LAPROM 1, LAPROM 2
e LAPROM 3 foram respectivamente 3,7; 3,3 e 3,2. As tabelas 52 e 53 e as figuras 49 e 50
apresentam os resultados colorimétricos do alvejamento industrial e dos experimentos
realizados em laboratdrio para a amostra de caulim PANTANO GRANDE. Na tabela 54 esta
ilustrada a comparagdo do indice de alvura para os produtos caracterizados.

Tabela 52 - Diferencas de cor entre o alvejamento industrial e os ensaios preliminares
em laboratodrio - método tradicional

PANTANO GRANDE P

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
INDUSTRIAL 96,19 -0,69 4,22
LAPROM 1 95,44 -0,02 6,14 0,74 -0,66 -1,93 2,17
LAPROM 2 95,01 0,54 6,54 1,17 -1,23 -2,32 2,87
LAPROM 3 94,01 1,50 7,19 2,18 -2,19 -2,97 4,29

O caulim alvejado na industria possui 0 menor pardmetro colorimétrico a* das

amostras avaliadas, da ordem de -0,7 pontos. Este resultado determinado através do método

tradicional revela uma tonalidade mais vermelha para as amostras LAPROM.

Tabela 53 - Diferencas de cor entre o alvejamento industrial e os ensaios preliminares
em laboratdrio - sistema Colorcell

PANTANO GRANDE P

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
INDUSTRIAL 78,90 -1,64 8,28
LAPROM 1 76,29 -0,50 11,08 2,62 -1,14 -2,80 3,99
LAPROM 2 75,83 1,06 12,52 3,08 -2,71 -4,24 5,89
LAPROM 3 74,00 3,38 14,27 4,91 -5,02 -6,00 9,23

Da mesma forma, os parametros colorimétricos a* apresentados na tabela 53

confirmam os resultados obtidos através do método tradicional. Este fato indica que o
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alvejamento realizado em laboratorio resulta em produtos com uma qualidade inferior aos

produtos obtidos em escala industrial.

Tabela 54 - Comparacio dos indices de alvura dos alvejamentos preliminares com o
alvejamento industrial

Diferenca Eficiéncia Fator

UMIDO | SECO [ UMIDO | SECO | UMIDO | SECO [ UMIDO | SECO

INDUSTRIAL| 47,2 85,0
LAPROM 1 40,9 80,7 -6,4 -4,2 86% 95% 1,16 1,05
LAPROM 2 39,1 79,3 -8,2 -5,7 83% 93% 1,21 1,07
LAPROM 3 35,2 76,2 -12,0 -8,7 75% 90% 1,34 1,11

Nas figuras 49 e 50 estdo plotados os valores de reflectancia em fung¢do do
comprimento de onda da luz das amostras de caulim amostradas na etapa de alvejamento
industrial. Também se encontram as curvas espectrais para as amostras PANTANO

GRANDE L1 a L3 que representam os alvejamentos realizados no tanque do sistema

Colorcell.
Espectros de reflectancia para os alvejamentos
preliminares
100
90
an —— PANTAMND GRAMNDE A&
::_. —x— PANTAND GRAMNDE P
70 3 PAMTAMO GRAMDE L1
—=—PANTAND GRAMNDE L2
G0 —=— PAMNTAMND GRAMDE L3
50 : . . . .
400 450 500 550 BOO A0 700
Comprimento de onda (nm)

Figura 49 - Espectros de reflectincia do alvejamento industrial e dos ensaios
preliminares em laboratoério - método tradicional

Os resultados obtidos com os dois métodos de caracterizacdo colorimétrica
revelam que a amostra PANTANO GRANDE A apresenta os menores valores de reflectancia

e a amostra PANTANO GRANDE P os maiores valores.
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Espectros de reflectancia para os alvejamentos
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Figura 50 - Espectros de reflectincia do alvejamento industrial e dos ensaios
preliminares em laboratorio - sistema Colorcell

Os indices de alvura obtidos com os ensaios preliminares de alvejamento
(LAPROM 1 a 3), revelam a importancia do pH da polpa na etapa de alvejamento. Obteve-se

um produto de melhor qualidade com o alvejamento realizado em um pH maior (pH = 3,7).

Utilizando-se o equipamento Colorcell a diferenga de cor (AE) obtida entre o
alvejamento industrial e o de laboratério (LAPROM 3) ¢ de aproximadamente 4,3. De acordo
com a tabela 6 esta diferenca de cor ¢ facilmente distinguivel e representa uma diferenca na

alvura seca de 8,7 pontos (ver tabela 54).

A eficiéncia do alvejamento LAPROM 3 em relagdo ao INDUSTRIAL, para a
alvura seca, ¢ de aproximadamente 90%; em termos de alvura timida a eficiéncia do

alvejamento LAPROM 3 em relagdo ao INDUSTRIAL ¢ de 75%.

Existem varios fatores relacionados com a diferenga dos produtos obtidos na
industria e em laboratorio. Além do fator de escala relacionado aos ensaios, provavelmente as
justificativas para tal discrepancia estejam associadas aos reagentes e as reagdes paralelas a

lixiviagdo do ferro. Entre estas se pode citar:
e A diluigdo dos acidos utilizados e a oxidacao do hidrossulfito.
e A agitacdo e homogeneizagao da polpa nos tanques de alvejamento

e A recirculacdo da polpa no sistema Colorcell
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LUZ e CHAVES (2000) ressaltam o cuidado que se deve ter com a
decomposi¢ao do hidrossulfito, encontrado comercialmente sob a forma de p6 cristalizado
90% Na,S,04, em tiossulfato e bissulfito (equacdo 5). Para evitar-se este efeito indesejavel ¢

recomendavel manté-lo abaixo de 10°C.

28,0, + H,0 <«—> S,05 2+ 2HSO;5” (5)

Também se encontram dados na literatura que vinculam a perda do reagente
hidrossulfito com a reagdo de oxidagdo para sulfito e sulfato na presenca de oxigénio. Este
efeito ¢ atenuado na etapa de alvejamento utilizando baixas velocidades de agitacao (<100

rpm) para que nao entre ar para a suspensao.

A quantificacdo destas influéncias na qualidade dos produtos alvejados em

laboratdrio ndo foi objeto desta dissertacao.
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5.2.3 - Modelamento da etapa de alvejamento

Este capitulo descreve os experimentos realizados para a determinacdo da
influéncia dos reagentes e a aplicacdo de um modelo cinético para a etapa de alvejamento do

caulim.

STOCH et al. (1979), citados por LUZ E CHAVES (2000), constataram que
um tempo de lixiviagdo superior a 15 minutos ndo aumenta a quantidade de ferro dissolvido.
Neste mesmo trabalho afirmam que o pH e a temperatura afetam significativamente a
remogao de ferro citando que em pH 2 e temperatura de 20°C atingiram os mesmos niveis que

em pH 5 e temperatura de 100°C.

Segundo STOCH et al. a reducdo do Fe™ aumenta com a diminui¢do do pH.
Porém a estabilidade do ditionito diminui na presenca de uma maior quantidade de ions de
hidrogénio ocorrendo uma formacao indesejadvel de outros produtos e reacdes, como por
exemplo, o dioxido de enxofre (SO;) (equagdo 6), o sulfeto de hidrogénio (equagdo 7) e

conseqiientemente, precipitacao do enxofre elementar (equacao 8):

28,0, +4H" <—» 35S0, + So + 2H,0 (6)
38,0, +6H" <+—>» 580, + H,S + 2H,0 (7)
SO, + 2H,S <+«—>»  3S,+2H,0 (8)

Para a reproducdo da etapa de alvejamento industrial em laboratério foram
adicionados quatro defletores no tanque do sistema Colorcell. Também foi utilizada a mesma
velocidade de agitacdo empregada industrialmente (aproximadamente 80 rpm). Os reagentes
foram diluidos na mesma concentracao utilizada no laboratério da empresa (H,SO4 a 3% e

H3PO4 a 14%)

Todas as medidas de alvura a umido, determinadas em tempo real com o
sistema Colorcell, foram realizadas 30 segundos apds a recirculagao da polpa pelo sistema. A

recirculacdo da polpa foi acionada apenas no momento de realizacdo da medida.



CARACTERIZACAO DE POLPAS DE MINERAIS INDUSTRIAIS ATRAVES DO EQUIPAMENTO

COLORCELL VISANDO O CONTROLE DE QUALIDADE DO PRODUTO 90

5.2.3.1 - Projeto de experimentos

Projetos fatoriais sdo experimentos que envolvem dois ou mais fatores. Um
projeto fatorial completo € aquele onde sdo estudadas todas as combinagdes entre os fatores e
os niveis investigados. Projetos fatoriais permitem identificar o efeito principal e todas as

interagdes entre os fatores.

Um projeto 2° ¢ um experimento fatorial com k fatores, sendo que cada um
deles ¢ testado em apenas dois niveis. Os projetos 2* sdo particularmente Uteis em estagios
iniciais de programas experimentais quando existem muitos fatores a serem investigados.
Como os fatores sdo estudados a dois niveis, deve-se assumir que a resposta ¢

aproximadamente linear na amplitude dos niveis dos fatores escolhidos.

O plano de experimentos utilizado consiste em um projeto fatorial completo
com 3 variaveis em 2 niveis (alto e baixo), a repeti¢do do centroide (nivel médio) foi realizada
3 vezes. Desta forma o nlimero de experimentos realizados, determinado pela formula 2* + 3,

¢igualall.

As variaveis estudadas consistem nos 3 reagentes (dcido sulfurico e acido
fosforico e hidrossulfito de sodio) utilizados pela empresa na etapa de branqueamento do
caulim. Sendo que os niveis sdo determinados pela concentragdo dos referidos reagentes. As
tabelas 55 e 56 apresentam, respectivamente, os niveis definidos para o projeto de

experimentos € a sequéncia aleatdria em que os experimentos foram realizados.

Tabela 55 - Niveis do plano de experimentos

Reagente Nivel (Kg/ton)
Baixo Médio Alto
Acido Sulftrico 0,5 1,85 3,2
Acido Fosférico 0 6 12
Hidrossulfito de sédio 2,8 3,9 5

A menor dosagem utilizada nos experimentos foi de 0,5 Kg/ton de acido
sulfarico, 0 Kg/ton de 4cido fosforico e 2,8 Kg/ton de hidrossulfito de sodio (ver tabela 55). A

maior dosagem para estes mesmos reagentes foi de 3,2, 12 e 5 Kg/ton.



CARACTERIZACAO DE POLPAS DE MINERAIS INDUSTRIAIS ATRAVES DO EQUIPAMENTO

COLORCELL VISANDO O CONTROLE DE QUALIDADE DO PRODUTO

91

Tabela 56 - Ensaios de alvejamento

Reagentes
EXPERIMENTO H2S04 (Kg/t) | H3PO4 (Kg/t) | HIDRO (Kg/t)
1 3,20 0,00 2,80
2 3,20 12,00 5,00
3 1,85 6,00 3,90
4 3,20 12,00 2,80
5 0,50 0,00 2,80
6 1,85 6,00 3,90
7 0,50 0,00 5,00
8 0,50 12,00 2,80
9 3,20 0,00 5,00
10 1,85 6,00 3,90
11 0,50 12,00 5,00

Nos ensaios 3, 6 e 10, ilustrados na tabela 56, foram utilizadas as dosagens

médias de reagentes definidas para o plano de experimentos.

5.2.3.2 - Avaliacdo da cinética de alvejamento

Para se avaliar a reagcdo de alvejamento ao longo do tempo ajustou-se uma

equagdo para os valores de alvura e amarelamento da polpa. O modelo ajustado constitui-se

por dois parametros aplicados na equacao (9) que estao relacionados com o ganho maximo do

indice colorimétrico e com a velocidade da reacdo de lixiviagao.

Y=yo+a(l-e™

Onde:

©)

Y = valor do indice colorimétrico ajustado

yo = valor inicial do indice colorimétrico

a = ganho méaximo obtido para o indice colorimétrico

b = velocidade de reagdo

t = tempo (minutos)
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No caso do indice de amarelamento do caulim, o pardmetro “a” possui um
valor negativo, pois ocorre uma redugdo deste indice colorimétrico apds a etapa de

alvejamento. Neste trabalho sera apresentado o médulo do valor “a”.

A figura 51 ilustra os parametros do modelo cinético determinados para o

indice de alvura e a figura 52 para o indice de amarelamento da polpa.

Parametros do modelo cinético para o indice de alvura
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Figura 51 - Parametros do modelo cinético ajustado para a alvura

Pode-se constatar na figura 51 que os experimentos 2, 9 e 11 obtiveram os
maiores ganhos de alvura, superiores a 15 pontos. Na mesma figura verifica-se que os

experimentos 1, 4 e 8 obtiveram as maiores velocidades de reagao.

A tabela 57 apresenta os parametros do modelo ajustado para a etapa de
alvejamento do caulim, assim como o erro do modelo. O pH inicial das polpas alvejadas,
também representado nesta tabela, foi determinado imediatamente apds a adicdo dos trés

reagentes; o pH final foi determinado apds uma hora de reagao.

O erro do modelo ¢ calculado pela soma do quadrado dos desvios entre o valor

medido e o predito.
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Figura 52 - Parametros do modelo cinético ajustado para o amarelamento

Da mesma forma que na figura 51, os experimentos 1, 4 e 8 ilustrados na figura

52 obtiveram as maiores velocidades de reagdo. Porém neste caso, os experimentos 2, 7, 9 e

11 apresentaram as maiores redugdes no indice de amarelamento, superiores a 30 pontos.

Tabela 57 - Parametros do modelo cinético ajustado

pH Alvura Amarelamento
Experimento| inicial | final a b c |Erro]| a b ¢ | Erro
1 3,1 36 |96 7,6 (20,5 0,0]19,0]17,0/60,9{( 4,4
2 2,5 2,9 [19,2] 2,8 120,5( 1,9 36,7 3,8 [60,7] 2,1
3 3,2 3,5 |14,6] 2,1 [20,7] 1,2 128,4] 3,3 |60,4( 2,4
4 2,3 26 | 76]901]206/(0,1]14,8({17,5[60,5] 2,9
5 5,3 56 |61 13([20,6]0,7]13,4] 3,0 [60,5(37,3
6 3,2 3,5 113,9] 3,3 [20,6] 0,6 |27,6| 4,8 [60,7( 1,9
7 5,4 6,1 |12,5| 0,1 [20,6] 6,1 |30,4]| 0,2 [61,2(48,4
8 2,7 3,1 7,8 6,6 120,5] 0,1 [{15,6]14,8|60,7| 3,4
9 4,0 4,3 [18,2] 0,4 |20,6] 6,4 [ 35,9] 0,7 |60,8]| 6,9
10 3,1 3,4 |13,1] 2,4 [20,6] 0,4 |26,2| 3,4 [60,7( 1,3
11 3,1 3,4 116,8] 1,9 [20,7] 3,5]33,1] 2,6 [60,5( 3,3

Nos ensaios com as dosagens baixas de acido fosforico e sulfurico

(experimentos 5 e 7) obteve-se um erro maior no ajuste do modelo cinético para o indice de
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amarelamento da polpa. No experimento 2 (pH inicial igual a 2,5) obteve-se o maior ganho de

alvura (19,2 pontos) e também a maior redu¢do no indice de amarelamento (36,7 pontos).

Para uma melhor visualizacdo das cinéticas de alvejamento, os experimentos
foram divididos em dois grupos. O critério de classificacao utilizado foi a velocidade de
reacdo. As figuras 53 a 56 ilustram a variagdo dos indices colorimétricos das polpas para os

experimentos com alta e baixa velocidade de reacao.

Variagdo do indice de alvura com o tempo
4500
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30,00
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—— 10
25,00
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Figura 53 - Variacido da alvura para os experimentos com alta velocidade de reacao
As curvas representadas na figura 53 ilustram o rapido ganho de alvura obtido
nos experimentos 1, 2, 3, 4, 6, 8 e 10. O tempo maximo de reacdo para estes testes foi de

aproximadamente 5 minutos.

Ao contrario da figura anterior, as curvas ilustradas na figura 54 ilustram os
ensaios 5, 7,9 e 11 onde o tempo minimo para que seja obtido o0 maximo ganho de alvura foi

de 10 minutos.

O experimento 7, apesar de ter sido realizado com a mesma dosagem de acidos
do experimento 5, apresentou um progressivo aumento do indice de alvura devido a alta
dosagem de hidrossulfito utilizada. Este fato ressalta a importancia deste agente redutor na

obtencao de produtos de alta qualidade (ver figura 54).
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Variagdo do indice de alvura com o tempo
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Figura 54 - Variacdo da alvura para os experimentos com baixa velocidade de reacio
Nas curvas ilustradas na figura 55 observa-se que o indice colorimétrico de

amarelamento da polpa mantém-se aproximadamente constante ao longo do tempo.

Variagdo do indice de amarelamento com o tempo
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Figura 55 - Variacio do amarelamento para os experimentos com alta velocidade de
reacao
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Variagio do indice de amarelamento com o tempo
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Figura 56 - Variacio do amarelamento para os experimentos com baixa velocidade de
reaciao

Nas curvas ilustradas na figura 56 apesar do decréscimo no indice de
amarelamento da polpa - inicialmente com um valor de 60 pontos - observa-se um acréscimo
deste valor apds aproximadamente 10 minutos. No caso do experimento 7 a redugdo do

amarelamento foi mais lenta do que nos outros ensaios.

Provavelmente a tendéncia ao amarelamento das polpas seja devido a
reoxidacdo do ferro na etapa de alvejamento. Apos a secagem das amostras do experimentos
5,7 ¢ 9, em que ndo houve a adicdo de acido fosforico, também se observou um forte

amarelamento superficial das amostras.

Segundo LUZ e CHAVES (2000) estudos tém sido direcionados com o
objetivo de se compreender a relagdo da alvura do caulim com a forma como se encontra a
impureza colorida nos caulins. SILVA (2000) caracterizando caulins de Pantano Grande nao
observou a ocorréncia da inflexdo caracteristica da substituigdo do ferro na estrutura

tetraédrica da caulinita.

LARROYD (1996) realizando testes de alvejamento com caulins da regido de
Pantano Grande determinou que a percentagem de ferro dos produtos alvejados pode ser

considerada como componente estrutural, ndo afetando a sua alvura. Deve-se considerar,
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porém, que significativos teores de ferro total nos produtos alvejados podem ocorrer devido a
ineficiéncia das etapas de processamento, principalmente no branqueamento e na filtragem da

polpa de caulim.

O efeito da reoxidagao do ferro nos parametros colorimétricos das amostras
secas foi avaliado dividindo-se a amostra do experimento 9 em duas partes iguais. Em uma
das partes realizou-se uma raspagem com uma espatula do material amarelado superficial
antes da pulverizacdo da amostra. A diferenca de cor resultante da comparagdo entre a

amostra original e raspada foi quantificada em termos de AE e esta ilustrada na tabela 58.

Tabela 58 - Efeito da reoxidacao do ferro na alvura seca

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
Original 94,3 -0,4 7,4
Raspada 94,7 -0,6 6,6 -0,4 0,2 0,8 0,9

Os resultados expressos na tabela 58 revelam que apos a raspagem de uma
camada de caulim superficial obteve-se um ganho de 1,9 pontos de alvura, e com relagdo ao
indice de amarelamento obteve-se uma reducdo de 1,6 pontos. Pode-se afirmar que a

reoxidagao do ferro livre € prejudicial a qualidade do produto final de caulim.

5.2.3.3 - Influéncia dos reagentes na etapa de alvejamento

A influéncia dos reagentes utilizados na etapa de alvejamento foi determinada
a partir dos indices colorimétricos das polpas alvejadas. Os indices de alvura e amarelamento
avaliados foram determinados ap6s uma hora de reacdo para os 11 experimentos descritos na

tabela 56.

A andlise dos parametros mais significativos da etapa de alvejamento foi
realizada com o auxilio do software The Unscrambler, cujos direitos autorais pertencem a
empresa CAMO ASA, através do valor p. Quanto menor o valor p para um dado fator, menor
¢ a probabilidade de que o efeito observado seja ocasionado aleatoriamente (0 < valor p < 1).

A tabela 59 apresenta os fatores mais significativos para o indice de alvura.
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Tabela 59 - Parametros significativos na etapa de alvejamento para o indice de alvura

Fator Efeito *
Ganho | Velocidade de reacgao | pH final
SULFURICO 0,048 0,051 0,008
FOSFORICO 0,329 0,034 0,001
HIDROSSULFITO 0,000 0,002 0,229

* unidade: valor p

Observa-se para os fatores e efeitos analisados que apenas o acido fosforico e o
hidrossulfito apresentam, respectivamente, um alto valor p para o ganho de alvura ¢ o pH

final.

Utilizando a ferramenta de andlise dos componentes principais, inclusa no
software Unscrambler, é possivel observar uma relagao entre a alvura, o pH e a velocidade de
reacdo dos experimentos realizados. Nos graficos ilustrados no anexo 7 e também na tabela 57
verifica-se que alvuras maiores sdo obtidas em pHs menores. Também € possivel identificar
que o aumento da dosagem de hidrossulfito aumenta a alvura e conseqilientemente reduz o

amarelamento do produto.

As maiores velocidades de reacdo foram obtidas com dosagens elevadas de
acido fosfoérico e sulfirico e baixas dosagens de hidrossulfito. O tempo de residéncia
necessario para obter-se o ganho méximo de alvura nos ensaios de alvejamento realizados em
laboratério variou de 2 a 60 minutos de acordo com o pH utilizado. Salienta-se que o
experimento 7, onde o pH final foi 6,1 e o tempo de residéncia foi alto, ainda apresentava um
acréscimo indice de alvura, embora muito pequeno em relagdo ao ganho obtido. Através dos
ensaios realizados ndo foi possivel afirmar que as reacdes mais lentas podem resultar em

alvuras maiores.

De acordo com os resultados, a adicao do acido fosforico posterior a adi¢ao de
1,85 Kg/ton de &cido sulfirico ndo apresentou um aumento significativo no indice de alvura

determinado através do sistema Colorcell.
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5.2.4 - Quantificagdo do erro experimental dos ensaios de alvejamento

O erro experimental dos ensaios de alvejamento foi determinado a partir dos
trés experimentos idénticos realizados com as dosagens médias de reagentes € com as mesmas
condi¢cdes operacionais (Experimentos 3, 6 e 10). Nas tabelas 60 e 61 estdo apresentados os
resultados da caracterizacdo colorimétrica dos produtos destes testes determinados tanto
através do método tradicional quanto através do sistema Colorcell.

Tabela 60 - Quantificacio do erro experimental dos ensaios de alvejamento - método
tradicional

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
Exp3 93,92 0,04 7,69
Exp6 94,02 0,05 7,89 -0,10 -0,01 -0,20 0,22
Exp10 93,62 0,22 8,36 0,30 -0,18 -0,67 0,75

Tabela 61 - Quantificacio do erro experimental dos ensaios de alvejamento - sistema

Colorcell
L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
Exp3 73,96 0,48 14,30
Exp6 73,55 0,75 14,66 0,41 -0,27 -0,36 0,61
Exp10 73,18 1,07 15,15 0,78 -0,59 -0,85 1,30

Os parametros colorimétricos ilustrados nas tabelas 60 e 61 revelam que o

experimento 10 apresentou o menor valor de L* e os maiores valores de a* e b*. De acordo
com a tabela 6 tanto o sistema Colorcell quanto o método tradicional apresentaram uma
pequena diferenga de cor (AE) entre os ensaios. A tabela 62 apresenta o resumo estatistico dos

indices colorimétricos dos produtos destes experimentos.

Tabela 62 - Resumo estatistico do erro experimental dos ensaios de alvejamento avaliado
através dos dois métodos de caracterizacao colorimétrica

Método tradicional Sistema Collorcell
ISO 2470 Br | YIE313-00 | ISO 2470 Br | YI E313-00

CV 1,1% 4,8% 2,3% 3,8%
Média 75,0 15,3 34,4 33,2
Erro padréo 0,5 0,4 0,5 0,7
Mediana 75,5 15,0 34,5 33,1
Desvio padrao 0,8 0,7 0,8 1,3
I.C. (95,0%) 2,0 1,8 2,0 3,1




CARACTERIZACAO DE POLPAS DE MINERAIS INDUSTRIAIS ATRAVES DO EQUIPAMENTO

COLORCELL VISANDO O CONTROLE DE QUALIDADE DO PRODUTO 100

Através dos resultados expressos na tabela 62 pode-se perceber que tanto
método tradicional quanto o sistema Colorcell possuem um desvio padrdo de 0,8 pontos para
o indice de alvura, porém em termos de coeficiente de variacdo, estes valores representam
uma pequena vantagem para o método tradicional. Com relagao ao indice de amarelamento, o

sistema Colorcell apresentou um coeficiente de variagdo menor do que o método tradicional.

5.2.5 - Caracterizagdo colorimétrica dos produtos alvejados

Os indices colorimétricos dos produtos de caulim obtidos nos 11 ensaios de
alvejamento em laboratorio, determinados através dos dois métodos de caracterizacao
colorimétrica, estdo ilustrados nas figuras 57 e 58. No anexo 8 encontram-se as diferengas de

cor em relacdo a alimentacdo, e os valores colorimétricos obtidos nestes experimentos.
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Figura 57 - Indices colorimétricos dos produtos alvejados - sistema Colorcell

Na figura 57 onde sdo graficados os indices de alvura e amarelamento das
polpas alvejadas pode-se verificar a variagdo destes valores para os ensaios realizados. No

caso do indice de alvura esta diferenca foi superior a 12 pontos.
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Figura 58 - Indices colorimétricos dos produtos alvejados - método tradicional
Os indices colorimétricos determinados pelo método tradicional (ver figura 58)
ilustram que a variagdo na qualidade do caulim para os testes realizados, em termos de alvura,

sdo da ordem de 13 pontos.

Apds a obtencdo dos resultados colorimétricos dos produtos alvejados em
escala de laboratorio através do equipamento Colorcell, estimou-se os resultados em escala
industrial. Para isto utilizou-se o fator de conversdo, anteriormente justificado no item 5.2.2,
do ensaio preliminar LAPROM 3 (ver tabela 54). Na tabela 63 sdo apresentados os valores de

alvura obtidos em laboratorio e a conversdo dos mesmos para a escala industrial.

Tabela 63 - Conversiao das alvuras obtidas nos ensaios em laboratorio para a escala
industrial

LABORATORIO INDUSTRIAL
Experimento | UMIDO SECO UMIDO SECO
1 30,1 70,1 40,3 78,2
2 39,7 79,3 53,2 88,4
3 35,2 75,5 47,2 84,1
4 28,2 69,5 37,8 77,5
5 26,7 66,7 35,8 74,3
6 34,5 75,5 46,2 84,1
7 33,0 72,1 44 2 80,3
8 28,3 68,8 37,9 76,7
9 38,8 76,7 52,0 85,5
10 33,6 741 451 82,5
11 37,5 73,5 50,3 82,0
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Na tabela 63 estdo apresentados tanto os valores de alvura determinados
através do método tradicional quanto os valores obtidos através do sistema Colorcell. As
alvuras secas estimadas para a etapa de alvejamento industrial com as dosagens minimas e
maximas de reagentes estudadas sdo de aproximadamente 74 e 88, respectivamente para os

experimentos 5 e 2.

Considerando a qualidade do minério testada e utilizando-se a dosagem média
de reagentes avaliada no plano de experimentos, a alvura do produto de caulim, determinada
através do método tradicional, pode chegar a 85%. Esta qualidade de alvura, superior ao
produto atualmente utilizado como carga na industria do papel, ¢ compativel com os caulins

do tipo standard incorporados em papéis revestidos segundo CARVALHO (1997).

A importancia da otimizacao dos reagentes utilizados em um processo acaba se
refletindo na qualidade e no custo final do produto. Apesar do hidrossulfito ser o fator mais
significativo para a obten¢do de produtos alvejados com alta alvura, conforme ressaltado no

item 5.2.3.3, ele possui o custo mais elevado entre os reagentes utilizados.

A tabela 64 apresenta uma estimativa do custo mensal com a utilizacdo de
reagentes para a producdo de 2000 ton. de caulim com uma qualidade atualmente exigida
pelos clientes da empresa Olivério (alvura ISO 80). A coluna Olivério foi calculada com base
no consumo atual de reagentes da empresa (Sulfurico = 2,9 Kg/t, Fosférico = 7,5 Kg/t,
Hidrossulfito = 4,4 Kg/t) e os niveis representam as dosagens utilizadas no planejamento de

experimentos realizado no LAPROM.

Tabela 64 - Custo estimado com o consumo de reagentes na etapa de alvejamento

Niveis dos reagentes
R$/Kg Olivério Baixo Médio Alto
Acido Sulfurico 0,3 R$ 1.740 R$ 300 R$ 1.110 | R$ 1.920
Acido Fosforico 1,1 R$ 16.500 R$ 0 R$ 13.200|R$ 26.400
Hidrossulfito de sédio 3,4 R$ 29.920| R$ 19.040 |R$ 26.520|R$ 34.000
Total R$ 48.160| R$ 19.340 |R$ 40.830|R$ 62.320

O presente estudo de caso revela que o uso dos niveis médios do planejamento
de experimento, ao contrdrio do consumo atual da empresa, a receita mensal da empresa
aumentaria em média R$ 7.000,00, representando um aumento anual de aproximadamente R$

88.000,00.



CARACTERIZACAO DE POLPAS DE MINERAIS INDUSTRIAIS ATRAVES DO EQUIPAMENTO

COLORCELL VISANDO O CONTROLE DE QUALIDADE DO PRODUTO 103

5.3 - Conclusao Parcial

O sistema Colorcell mostrou-se robusto e capaz de controlar os pardmetros
colorimétricos do minério na etapa de alvejamento do caulim. Uma das principais vantagens
proporcionadas por esta tecnologia ¢ a verificagdo dos pardmetros de qualidade dos produtos
em tempo real. O plano de experimento realizado possibilitou o ajuste de um modelo cinético
(Y =yo+a(l - e'bt)) para a etapa de alvejamento da empresa. Na estimativa de custos
realizada com os niveis médios do plano de experimentos verificou-se a possibilidade de

reducdo de custos com reagentes.
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6. CONCLUSOES

6.1 - Medicao dos pardmetros colorimétricos

6.1.1 - Avaliacdo do método tradicional versus sistema Colorcell

e A rotina de preparagdo e medicdo das amostras em polpa, estabelecida neste
trabalho, possibilita a caracterizagdo colorimétrica através do sistema Colorcell. Os resultados
da caracterizacao colorimétrica tanto a imido quanto a seco apresentam variagdes inerentes as

metodologias de preparagdo e medi¢do das amostras.

e O sistema Colorcell revela um decréscimo constante nos valores de
reflectancia determinados com uma amostra de polpa de carbonato de célcio recirculando por
um longo periodo. Tal fato ¢ indesejavel quando se necessita de andlises rapidas para o
controle e otimizacao de usinas de processamento mineral. Nao obstante, este comportamento
foi similar ao observado pelo autor (2001) na caracterizagao de tintas utilizando-se o
equipamento Colorcell original (com outro espectrofotdmetro acoplado, limpeza e calibragao

automaticas) na empresa Renner Sayerlack.

e Através dos ensaios com ambiente climatizado (temperatura constante) e
tempo de recirculacdo fixos € possivel reduzir a variacdo da cor das polpas. A influéncia
destas variaveis também ¢é minimizada através do procedimento de medi¢do rapido das

amostras.

e Comparando-se os resultados de repetibilidade das medigdes, em termos do
coeficiente de variacao e da diferenga de cor entre as medidas consecutivas, pode-se concluir
que os dois métodos de caracterizagdo colorimétrica apresentam variagdes similares. Os
resultados de repetibilidade das medigdes estdo relacionados com a precisdo do

espectrofotometro utilizado.

e Os resultados de reprodutibilidade dos dois distintos métodos de
caracterizagdo colorimétrica, em termos de coeficiente de variacdo, sdo da ordem de 0,5%

para o indice de alvura. Ensaios realizados em um mesmo dia apresentaram resultados
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melhores do que em dias diferentes. Conclui-se que o erro intrinseco das duas metodologias ¢é

aproximadamente idéntico.

e Os resultados obtidos através da caracterizagdo colorimétrica com o sistema
Colorcell revelam que ¢é possivel detectar as diferencas de cor observadas pelo sistema
tradicional. A caracterizagdo colorimétrica realizada em polpa possui algumas vantagens em

relacdo ao método tradicional como o tempo de preparacdo e analise das amostras.

6.1.2 - Caracterizacdo colorimétrica dos minerais industriais

e Os parametros colorimétricos determinados em polpa apresentam
tonalidades (cores) mais saturadas para todos os minerais industriais estudados. Os indices de
alvura determinados através do método tradicional, ao contrario dos indices de amarelamento,

sdo maiores do que os indices obtidos através do sistema Colorcell.

As diferencas absolutas nos indices de alvura determinados pelos dois distintos
métodos de caracterizagdo colorimétrica variaram de 31 a 41% para as amostras estudadas.
Considerando que o sistema Colorcell apresenta valores de reflectancia menores do que o
método tradicional, as maiores relagdes (seco/imido) foram observadas em amostras com
baixa alvura. O valor de alvura determinado através do método tradicional ¢
aproximadamente 1,5 vezes maior do que o valor avaliado através do sistema Colorcell para a
amostra QUIMBARRA, e aproximadamente 2,5 vezes maior para a amostra BRUMADO
GROSSO.

e O indice de alvura da amostra BRUMADO GROSSO, determinado através
do método tradicional, ¢ de aproximadamente 65%, enquanto que a amostra BRUMADO
FINO apresenta um valor proximo a 86%. A diferenca de cor percebida entre estas amostras
estd relacionada com a granulometria resultante das etapas de beneficiamento realizadas em

laboratorio.

e A ectapa de alvejamento aumenta a qualidade do minério PANTANO
GRANDE. A redugdo dos teores de 6xido de ferro do caulim, da ordem de 0,08%, representa

um acréscimo no indice de alvura umida de 27% para 45% e um decréscimo no amarelamento
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de 10 pontos. Atualmente a empresa Olivério Ribeiro Ltda. produz um caulim, utilizado como

carga na industria de papel, com uma alvura ISO de aproximadamente 80%.

e A alvura do caulim alvejado, determinada pelo método tradicional, aumenta
com a retirada de uma fina camada superficial da amostra em contato com o ar. Os ensaios de
alvejamento realizados sem a adicao do agente complexante revelam que o ferro reoxidado
presente na caulinita reduz a qualidade do produto. Este fato evidencia a importancia deste

reagente e também do processo de filtragem do minério para a eliminagdo do ferro.

e A amostra PANTANO GRANDE apresenta pequenas diferengas de cor,
determinadas através do método tradicional, com a alteracdo do pH da polpa. Em relagdo ao
efeito do pH nos indices colorimétricos da amostra, pode-se afirmar que o amarelamento ¢

mais influenciado do que o indice de alvura.

¢ O método tradicional de caracterizagdao colorimétrica, realizado através de
pastilhas secas em locais distintos, apresenta variagdes nos resultados. As normas técnicas
consultadas para a determinacdo de alvura fazem ressalvas quanto a alteracdo deste indice
colorimétrico devido ao procedimento de preparacdo da amostra. O indice de alvura dos
caulins PANTANO GRANDE, determinado no laboratorio da empresa Olivério Ribeiro Ltda.

e no LAPROM, possui um coeficiente de correlagdo de aproximadamente 0,97.

e As correlagdes para os indices colorimétricos medidos a iimido € a seco no
LAPROM foram calculadas. Para o indice de alvura dos caulins, por exemplo, o coeficiente
de correlacdo entre os dois métodos ¢ de 0,97. Os resultados demonstram que as medidas
estdo dentro das faixas de erro aceitdveis. H4 a necessidade de se avaliar as distintas
caracteristicas fisicas e quimicas dos minerais industriais para se obter melhores correlagdes

entre os valores determinados através dos dois métodos de caracterizacao colorimétrica.

6.2 - Aplicabilidade do sistema Colorcell em controle de processos de beneficiamento

mineral

e O sistema Colorcell mostrou-se robusto e capaz de controlar os parametros

colorimétricos no processamento mineral. Uma das principais vantagens proporcionadas pela
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caracterizagdo em polpas € a verificagdo dos parametros de qualidade dos produtos em tempo

real.

e Através de ensaios de diluicdo da polpa com 30% para 20% de sélidos ¢
possivel verificar a influéncia da concentragdo de so6lidos nos resultados colorimétricos. As
amostras de magnesita com granulometria mais grosseira apresentam as maiores diferencas de
cor. Para a amostra BRUMADO GROSSO que possui tamanhos de particulas inferiores a

0,42 mm a difereng¢a no indice de alvura para a % de s6lidos estudada ¢ da ordem de 4 pontos.

e O efeito do pH - dentro das variagdes impostas - na determinagdo dos
parametros colorimétricos ¢ significativo para a amostra de caulim PANTANO GRANDE,
porém a diferenga de cor causada ¢ pequena. Apos a alteragdo do pH original das polpas
(condicdes mais acidas versus mais basicas) obteve-se maiores diferencas colorimétricas para
as polpas com valores de pH maiores. Provavelmente este fato estd relacionado com o estado

de agregacao do minério.

e O sistema Colorcell ¢ capaz de detectar maiores diferencas de alvura entre a
alimenta¢do e o produto da etapa de alvejamento industrial do que o método tradicional. O
ganho médio relativo ((alimentagdo - produto)/alimentagdo) obtido em termos de alvura nesta
etapa de beneficiamento do caulim ¢ de 22% com a medigdo a seco e 65% para a medigdo a
umido. A redugdo média relativa do amarelamento na etapa de alvejamento ¢ de 50% com a

medigdo a seco e 57% para a medi¢ao a umido.

e O sistema Colorcell permitiu o ajuste de um modelo cinético (Y = yo + a (1
- ™) para a etapa de alvejamento do caulim, e também, possibilitou a quantificagdo da
influéncia dos reagentes utilizados nesta etapa. Na estimativa de custos realizada com os
niveis médios do plano de experimentos verificou-se o impacto dos custos com reagentes para

a producdo de caulins com a qualidade exigida pelo mercado.

Utilizando-se os niveis médios do planejamento de experimento, ao contrario
do consumo atual da empresa, a receita mensal da empresa aumentaria em média R$

7.000,00, representando um aumento anual de aproximadamente R$ 88.000,00.

e A aplicagdo da tecnologia Colorcell no processamento mineral deve ser
realizada segundo estudos especificos respeitando-se as caracteristicas fisicas e quimicas de

cada amostra a ser caracterizada.



CARACTERIZACAO DE POLPAS DE MINERAIS INDUSTRIAIS ATRAVES DO EQUIPAMENTO

COLORCELL VISANDO O CONTROLE DE QUALIDADE DO PRODUTO 108

e Os resultados deste trabalho evidenciam que ¢ possivel utilizar tal
metodologia e, consequentemente, os conceitos de colorimetria para a medi¢do on-line dos
parametros colorimétricos no processamento mineral. Este trabalho mostra a vasta
aplicabilidade da colorimetria no controle de processos das empresas que utilizam a cor como

parametro de qualidade.

e Desta forma, o sistema Colorcell mostrou ser aplicavel na caracterizagao
dos produtos e no controle de processos. A utilizagdo desta tecnologia em plantas industriais
que necessitem de um controle colorimétrico mostrou um grande potencial a maximizacao de
jazidas e a otimizacdo do processo produtivo, com conseqiiente reducdo de custos

operacionais.
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7. TRABALHOS FUTUROS

Os resultados deste trabalho tém contribuido para uma nova fase na industria
mineral voltada a automacao e otimizacdo de processos. Recomenda-se a continuidade do
estudo de caso da empresa Olivério através de trabalhos relacionados com a otimizagao do

uso de reagentes.

Recomenda-se também a continuidade dos trabalhos com outras areas do
conhecimento - como, por exemplo, a matematica, a fisica e a quimica - para uma maior
compreensdo dos fendmenos relacionados a interacdo luz-matéria visando outras aplicagdes

para o equipamento Colorcell.

Os indices de refragdo dos minerais industriais estudados ndao foram
determinados, sendo recomendado trabalhos futuros para a compreensdo da influéncia deste
parametro nos valores colorimétricos dos produtos. Quanto maior a diferenga entre os indices
de refragdo da amostra e do meio em que a mesma estd envolvida maior ¢ a quantidade de luz
refletida de uma interface. O indice de refracdo médio encontrado na literatura para o caulim é
de 1,56. Para os casos das medi¢des a seco e a umido o indice de refragdo do meio ¢

respectivamente, 1,0003 (ar) e 1,333 (4gua).

Outro aspecto que influencia a quantidade de luz recebida pelos detectores do
espectrofotometro ¢ a espessura da lente utilizada no equipamento Colorcell. Neste caso
ocorre a absor¢dao de parte da energia luminosa emitida pelo espectrofotdmetro e também
refletida pela amostra a ser caracterizada. Deve-se considerar ainda as perdas laterais de luz.

Estes temas podem ser objeto de futuras investigagdes.

A reologia das polpas ndo foi avaliada neste trabalho sendo recomendado
trabalhos futuros para se quantificar a influéncia desta variavel na caracterizagao

colorimétrica das amostras.

Tendo em vista o cardter inovador deste trabalho, as analises de custo e
viabilidade econdmica para a aquisi¢do desta tecnologia ndo foram realizadas, podendo estas
ser alvo de futuros trabalhos. Por fim, propde-se um estudo para desenvolver um equipamento

que possa ser produzido em larga escala para aplicagdes em laboratdrios, industrias, etc.
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ANEXO 1 - Roteiro de operacao e controle do sistema Colorcell
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Roteiro de operacdo e controle do sistema Colorcell

e Ligar o compressor

e Ligar a tomada do aparelho em 220V, e as outras duas tomadas (agitador de

polpa e espectrofotometro) em 110V.
e Ligar alimentagdo geral do equipamento
e Anotar a temperatura ambiente (°C)

e Verificar se o equipamento esta limpo (recirculando agua pelo sistema), caso

contrario realizar o procedimento de limpeza
e Abrir as valvulas de ar para retirar agua das mangueiras
e Verificar o posicionamento das mangueiras de recirculagao e expurgo
e Adicionar a amostra no tanque e ligar o agitador
e Abrir a valvula do tanque para a bomba
e Ligar o espectrofotometro

e Caso o teste seja realizado com a visualizagdo dos resultados no computador:
colocar o espectrofotometro em modo remoto, abrir o software SpectraMatch,

setar no menu options a op¢do comunications (CM 500 series)
e (Calibrar o espectrofotometro manualmente
e Verificar se o limpador esta na posi¢do inferior para realizar as medidas
e Habilitar o motor
e Descartar uma pequena amostra
e Ambientar o sistema e realizar a medida do padrao

e Levantar e abaixar o limpador entre uma medida e outra (limpeza da célula de

medigdo)
e Salvar as medidas no SpectraMatch

e Vide Procedimento de limpeza do sistema no caso de troca de amostra ou final

do teste
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e Desligar alimentacao geral

e Desligar espectrofotometro

e Desligar tomadas

e Fechar valvula de 4gua

e Colocar capas de protecdo no espectrofotometro e na lente
e Desligar compressor

e OBS: Cuidar a ATemperatura (maximo 1 a 2°C durante um teste) e AE < 0,1
(Equipamento estavel). Freqiiéncia e pressdao que nao deve ser ultrapassada no

sistema (desligar o equipamento neste caso) = 80 Hz ¢ 1,00 Kgf/cm®.

Procedimento para limpeza do sistema (tanque, célula de medicdo e mangueiras de

recirculacdo da polpa)

e Desabilitar motor

e Levantar o limpador

e Baixar um pouco a freqiiéncia

e Afastar a célula de medicao

e Proteger o espectrofotdmetro (colocar o calibrador branco)
e Abrir a valvula de saida de polpa (expurgo)

e Habilitar motor

e Adicionar agua ao tanque

e Fechar valvula do tanque (quando ele estiver vazio e limpo)

e Adicionar agua e ar sob pressao alternadamente (cada uma durante 5 seg. ao

longo de aproximadamente 5 min.)

o Conferir limpeza da agua através de um Becker de vidro na saida das

mangueiras

e Fechar a valvula de saida de polpa (expurgo) e a do tanque
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ANEXO 2 - Repetibilidade das medidas a seco e em polpa
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Repetibilidade seco crz° % Reflectance

PANTANO GRANDE FINAL L* a* b* c* h° ISO 2470 Br Yl E313-00 400 450 500 550 600 650
1 94,39 -043 6,06 6,07 94,04 78,50 11,24 70,64 78,18 82,27 86,29 88,19 89,82
2 9441 -047 6,05 6,07 94,47 78,58 11,19 70,57 78,19 82,29 86,36 88,39 89,84
3 94,36 -045 6,06 6,07 94,21 78,47 11,23 70,44 78,13 82,47 86,21 87,84 89,83
4 9441 -043 6,08 6,09 94,00 78,55 11,28 70,47 78,16 82,11 86,35 88,59 89,83
5 94,40 -0,44 6,05 6,07 94,12 78,55 11,22 70,60 78,18 82,09 86,34 88,49 89,72
6 94,39 -045 6,06 6,07 94,21 78,52 11,23 70,29 78,17 82,17 86,31 88,45 89,73
7 9441 -048 6,10 6,12 94,45 78,50 11,28 70,45 78,08 82,23 86,38 88,49 89,80
8 9441 -042 6,09 6,10 93,98 78,52 11,30 70,57 78,16 82,17 86,33 88,69 89,83
9 9441 -043 6,05 6,06 94,04 78,57 11,22 70,30 78,17 82,07 86,35 88,56 89,83
10 9440 -043 6,03 6,04 94,08 78,57 11,19 70,40 78,22 82,07 86,35 88,53 89,80
QUIMBARRA

1 98,59 -0,32 0,69 0,76 114,72 95,48 1,06 94,36 95,38 95,86 96,58 96,69 96,30
2 98,60 -0,28 0,69 0,75 112,24 95,47 1,10 93,92 95,37 95,89 96,56 96,57 96,35
3 98,57 -0,30 0,67 0,73 114,04 95,46 1,04 94,00 95,30 95,96 96,48 96,44 96,25
4 98,58 -0,35 0,74 0,82 115,70 95,38 1,12 93,87 95,23 9590 96,56 96,56 96,24
5 98,61 -0,31 0,69 0,76 113,88 95,52 1,08 93,46 95,33 95,81 96,64 96,84 96,32
6 98,61 -0,32 0,70 0,77 114,11 95,49 1,09 93,61 95,36 9590 96,61 96,59 96,35
7 98,60 -0,31 0,68 0,74 114,89 95,50 1,04 93,97 9541 9592 96,59 96,60 96,27
8 98,60 -0,34 0,69 0,77 116,22 95,48 1,05 94,15 9542 9599 96,58 96,38 96,28
9 98,59 -0,34 0,67 0,75 117,23 95,50 1,01 93,91 95,38 9599 96,54 96,50 96,28
10 98,60 -0,30 0,67 0,74 113,66 95,52 1,05 94,34 9546 95,98 96,62 96,50 96,38

700
91,09
91,20
90,83
91,36
91,19
91,26
91,26
91,46
91,29
91,27

96,83
96,70
96,59
96,70
96,97
96,76
96,67
96,48
96,65
96,64
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PANTANO GRANDE A PANTANO GRANDE P
Repetibilidade umido T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7 T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7
ISO 2470 Br
C.V. 0,06% 0,14% 0,07% 0,04% 0,09% 0,07% 0,17% 0,04% 0,04% 0,05% 0,04% 0,04% 0,08% 0,06%
Média 27,41 2741 26,57 27,06 27,64 27,32 27,39 4535 4559 43,88 4552 4548 44,76 43,07
ENSAIO 1 Erro padrdo 0,00 0,01 0,01 0,00 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
Mediana 27,41 2742 26,57 27,06 27,64 27,32 27,40 4535 4560 43,88 4551 4549 44,76 43,07
Desvio padréo 0,02 0,04 0,02 0,01 0,02 002 005 002 002 002 002 002 0,03 0,02
Intervalo 0,056 0,11 0,07 003 008 006 014 006 006 008 007 005 0,10 0,09
Minimo 2739 2736 26,63 27,05 27,60 27,29 27,31 4532 4555 43,84 4549 4546 44,72 43,01
Maximo 27,44 27,47 26,60 27,08 2768 27,35 27,45 4538 4561 43,92 4556 4551 4482 43,10
Contagem 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00
1.C.(95,0%) 0,01 0,03 0,01 0,01 0,02 0,01 0,03 0,01 0,01 0,02 0,01 0,01 0,02 0,02
ENSAIO2 C.V. 0,05% 0,08% 0,08% 0,08% 0,08% 0,04% 0,05% 0,04% 0,05% 0,06% 0,08% 0,03% 0,04% 0,08%
Média 2745 2752 26,75 27,35 27,67 2750 27,38 4557 4568 44,01 4541 4538 4521 43,46
Erro padréo 0,00 0,01 0,01 0,01 0,01 0,00 0,00 0,01 0,01 0,01 0,01 0,00 0,01 0,01
Mediana 27,45 2753 26,75 27,36 27,67 2750 27,39 4557 4569 44,01 4542 4538 4522 4347
Desvio padréo 0,01 0,02 002 002 002 0,01 0,01 0,02 002 002 0,04 0,01 0,02 0,03
Intervalo 0,05 005 o007 o007 007 003 004 006 008 008 013 004 007 0,10
Minimo 2742 2749 26,71 27,32 2764 2749 27,36 4554 4563 4396 4534 4536 4517 43,39
Maximo 2747 2754 26,78 27,39 27,71 2752 27,40 4560 4571 44,04 4547 4540 4524 43,49
Contagem 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00
1.C.(95,0%) 0,01 0,02 002 002 002 0,01 0,01 0,01 0,02 002 003 0,01 0,01 0,02
ENSAIO 3 C.V. 0,08% 0,07% 0,08% 0,05% 0,06% 0,05% 0,12% 0,05% 0,06% 0,05% 0,04% 0,07% 0,04% 0,07%
Média 27,39 2749 26,32 2697 27,49 27,45 27,24 4562 4567 4431 4558 4546 44,95 43,09
Erro padréo 0,01 0,01 0,01 0,00 0,00 0,00 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
Mediana 27,40 27,48 26,32 26,97 2749 2745 2723 4563 4567 44,32 4559 4546 4495 43,09
Desvio padréo 0,02 0,02 0,02 0,01 0,02 0,01 0,03 002 003 002 002 003 002 0,03
Intervalo 0,08 006 008 o004 005 004 010 006 010 007 005 010 0,06 0,08
Minimo 27,34 27,46 26,28 26,95 27,46 27,43 27,22 4559 4563 44,28 4556 4542 4492 43,05
Maximo 27,42 2752 26,36 26,99 2751 2747 27,32 4565 45,73 4435 4561 4552 4498 43,13
Contagem 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 9,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00
1.C.(95,0%) 0,02 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,02 002 002 0,02 0,01 0,02 0,01 0,02
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PANTANO GRANDE A PANTANO GRANDE P
Repetibilidade umido T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7 T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7
YI E313-00
C.V. 0,14% 0,21% 0,15% 0,13% 0,13% 0,11% 0,21% 0,19% 0,24% 0,43% 0,22% 0,48% 0,55% 0,20%
Média 44,75 44,86 47,42 4594 4536 46,65 4537 1817 1831 1926 18,19 18,19 1917 22,05
ENSAIO 1 Erro padrao 0,02 0,03 0,02 0,02 0,02 0,02 0,03 0,01 0,01 0,03 0,01 0,03 0,03 0,01
Mediana 4477 44,88 47,44 4595 4536 46,64 4537 18,18 18,30 1926 18,19 18,22 19,19 22,05
Desvio padréo 0,06 0,09 0,07 0,06 0,06 0,05 0,09 0,04 0,04 0,08 0,04 0,09 0,11 0,05
Intervalo 0,21 0,26 0,23 0,16 0,20 0,16 0,27 0,12 0,15 0,23 0,14 0,25 0,35 0,14
Minimo 4459 44,70 47,31 4586 4523 46,58 4522 1810 18,24 1914 1811 18,06 18,99 21,99
Maximo 44,80 44,96 4754 46,02 4543 46,74 4549 1822 1839 1937 1825 18,31 1934 2213
Contagem 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 1000 10,00 10,00 10,00 10,00
[.C.(95,0%) 0,05 0,07 0,05 0,04 0,04 0,04 0,07 0,03 0,03 0,06 0,03 0,06 0,08 0,03
ENSAIO 2 C.V. 0,10% 0,14% 0,15% 0,12% 0,21% 0,06% 0,13% 0,17% 0,24% 0,57% 0,35% 0,20% 0,40% 0,26%
Média 45,65 4555 46,80 45,38 44,51 46,33 46,60 18,54 18,52 19,76 18,36 18,31 19,33 22,39
Erro padréo 0,01 0,02 0,02 0,02 0,03 0,01 0,02 0,01 0,01 0,04 0,02 0,01 0,02 0,02
Mediana 45,65 4554 46,83 4539 4450 46,33 46,62 1855 1852 19,78 18,39 18,31 1932 22,39
Desvio padréo 0,05 0,06 0,07 0,05 0,09 0,03 0,06 0,03 0,04 0,11 0,06 0,04 0,08 0,06
Intervalo 0,15 0,19 0,24 0,17 0,27 0,10 0,17 0,09 0,15 0,33 0,19 0,11 0,31 0,19
Minimo 45,58 4548 46,65 4528 4437 46,28 46,51 18,49 18,46 19,60 18,23 18,25 19,20 22,28
Maximo 45,73 45,67 46,89 4545 4464 46,38 46,68 18,58 18,61 1993 1842 18,36 19,51 2247
Contagem 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 1000 1000 10,00 10,00 10,00 10,00
[.C.(95,0%) 0,03 0,04 0,05 0,04 0,07 0,02 0,04 0,02 0,03 0,08 0,05 0,03 0,06 0,04
ENSAIO 3 C.V. 0,12% 0,10% 0,09% 0,06% 0,12% 0,11% 0,12% 0,18% 0,29% 0,33% 0,22% 0,32% 0,17% 0,37%
Média 45,75 45,67 48,19 46,77 46,02 46,55 46,81 18,52 18,69 20,13 1845 18,26 19,74 22,87
Erro padréo 0,02 0,01 0,01 0,01 0,02 0,02 0,02 0,01 0,02 0,02 0,01 0,02 0,01 0,03
Mediana 45,74 45,67 48,18 46,78 46,01 46,57 46,81 18,51 18,60 20,13 18,45 18,27 19,75 22,87
Desvio padréo 0,05 0,05 0,04 0,03 0,05 0,05 0,05 0,03 0,05 0,07 0,04 0,06 0,03 0,08
Intervalo 0,19 0,16 0,14 0,10 0,15 0,17 0,18 0,09 0,15 0,22 0,14 0,18 0,11 0,30
Minimo 45,69 4558 48,14 46,70 4594 46,43 46,71 18,48 18563 20,02 1840 1817 19,67 22,75
Maximo 45,88 45,74 48,28 46,80 46,09 46,60 46,89 1857 18,68 20,24 1854 18,35 19,78 23,05
Contagem 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 9,00 10,00 1000 10,00 10,00 10,00 10,00

1.C.(95,0%) 0,04 0,03 0,03 0,02 0,04 0,04 0,04 0,03 0,04 0,05 0,03 0,04 0,02 0,06
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Repetibilidade umido

QUIMBARRA
% solidos alta

QUIMBARRA
% solidos baixa

—_

—_

O OWoONOOOAAPBRWN-=-

O OWoO~NOOOGPhWN-~

C/2°

82,95
82,92
82,89
82,92
82,89
82,90
82,90
82,90
82,89
82,88

81,30
81,31
81,30
81,31
81,34
81,30
81,32
81,33
81,34
81,31

a*
-0,51
-0,53
-0,50
-0,50
-0,53
-0,52
-0,52
-0,53
-0,49
-0,49

-0,61
-0,62
-0,60
-0,62
-0,62
-0,61
-0,64
-0,60
-0,63
-0,61

b*
1,42
1,45
1,42
1,39
1,42
1,43
1,41
1,46
1,37
1,40

0,90
0,88
0,93
0,87
0,91
0,88
0,94
0,89
0,90
0,90

C*
1,51
1,54
1,50
1,48
1,51
1,53
1,50
1,55
1,46
1,49

1,09
1,07
1,10
1,07
1,10
1,07
1,14
1,07
1,10
1,09

he
109,68
110,19
109,49
109,89
110,70
110,06
110,30
109,96
109,53
109,35

123,97
124,92
122,86
125,42
124,35
124,69
124,23
123,67
124,92
124,06

ISO 2470 Br YI E313-00

60,65
60,56
60,53
60,61
60,54
60,53
60,58
60,51
60,58
60,54

58,16
58,19
58,13
58,22
58,22
58,19
58,16
58,22
58,22
58,18

2,66
2,69
2,66
2,60
2,62
2,67
2,62
2,72
2,57
2,63

1,46
1,41
1,53
1,39
1,46
1,42
1,52
1,46
1,45
1,46

% Reflectance

400
57,71
57,57
57,74
57,60
57,46
57,60
57,54
57,71
57,50
57,51

55,63
55,61
55,68
55,78
55,56
55,85
55,74
55,75
55,71
55,75

450
60,56
60,50
60,50
60,55
60,44
60,46
60,52
60,43
60,54
60,47

58,14
58,15
58,10
58,20
58,22
58,16
58,16
58,18
58,19
58,17

500
61,81
61,77
61,74
61,79
61,65
61,77
61,76
61,76
61,71
61,69

59,01
59,02
59,04
59,05
59,05
59,07
59,10
59,07
59,09
59,10

550
62,19
62,15
62,06
62,10
62,07
62,08
62,10
62,06
62,07
62,04

59,17
59,20
59,17
59,19
59,27
59,17
59,21
59,23
59,26
59,18

600
61,96
61,92
61,72
61,94
61,96
61,87
61,78
61,81
61,83
61,86

58,71
58,74
58,64
58,69
58,83
58,65
58,64
58,80
58,74
58,56

650
62,44
62,38
62,34
62,34
62,23
62,30
62,31
62,34
62,30
62,28

58,84
58,81
58,85
58,83
58,89
58,84
58,92
58,88
58,92
58,86

700
62,27
62,22
62,07
62,24
62,19
62,16
62,12
62,15
62,14
62,20

58,46
58,49
58,45
58,43
58,59
58,40
58,46
58,53
58,50
58,34
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ANEXO 3 - Reprodutibilidade dos ensaios a seco e em polpa
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Reprodutibilidade seco
PANTANO GRANDE FINAL

S©OEONOUDWN =

QUIMBARRA

SO©OWONO O WN

C/2°
L*
94,73
94,75
94,71
94,72
94,75
94,64
94,38
94,66
94,71
94,70

98,49
98,53
98,58
98,52
98,48
98,57
98,56
98,51
98,48
98,51

a*
-0,71
-0,71
-0,67
-0,70
-0,66
-0,66
-0,65
-0,68
-0,62
-0,66

-0,09
-0,10
-0,13
-0,11
-0,10
-0,09
-0,15
-0,12
-0,11
-0,14

b*
6,06
6,01
6,01
6,06
5,98
6,02
6,11
6,04
5,96
5,97

0,62
0,50
0,54
0,53
0,59
0,52
0,60
0,52
0,53
0,51

C*
6,11
6,05
6,04
6,10
6,01
6,06
6,14
6,07
5,99
6,01

0,62
0,51
0,56
0,54
0,60
0,53
0,62
0,54
0,54
0,53

he
96,69
96,77
96,37
96,57
96,31
96,29
96,08
96,40
95,90
96,30

98,69
101,85
103,15
101,77
99,66
99,76
104,32
103,47
102,22
105,58

ISO 2470 Br YI E313-00

79,28
79,39
79,32
79,26
79,46
79,15
78,46
79,17
79,36
79,34

95,31
95,56
95,65
95,52
95,33
95,63
95,51
95,51
95,42
95,51

11,00
10,89
10,93
11,00
10,87
10,97
11,16
10,98
10,89
10,87

1,10
0,87
0,93
0,92
1,04
0,92
1,01
0,89
0,92
0,86

% Reflectance

400
71,32
71,51
71,45
71,50
71,75
71,22
70,66
71,57
71,64
71,42

94,38
94,53
94,73
94,68
94,36
94,40
94,69
94,59
94,13
94,17

450
78,85
78,91
78,94
78,85
79,00
78,69
78,02
78,74
78,95
78,91

95,16
95,50
95,56
95,41
95,22
95,51
95,36
95,43
95,26
95,39

500
82,85
82,99
82,82
82,92
82,91
82,70
82,10
82,79
82,88
83,03

95,70
95,89
96,02
95,84
95,84
95,89
95,88
95,86
95,72
95,72

550
87,37
87,37
87,29
87,34
87,39
87,08
86,50
87,18
87,27
87,23

96,14
96,26
96,41
96,29
96,13
96,37
96,38
96,25
96,16
96,22

600
89,15
89,08
89,02
88,95
89,30
88,94
88,24
88,78
89,06
88,89

96,48
96,30
96,49
96,32
96,22
96,68
96,65
96,25
96,45
96,52

650
89,98
90,04
90,00
90,01
90,01
89,83
89,36
89,95
90,05
90,00

96,47
96,49
96,55
96,45
96,50
96,61
96,52
96,42
96,36
96,32

700
91,40
91,32
91,31
91,26
91,52
91,24
90,70
91,18
91,45
91,28

97,01
96,71
96,80
96,75
96,77
97,10
97,02
96,69
96,86
96,88
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PANTANO GRANDE A

Reprodutibilidade umido T1 T2 T3
C.V. 0,10% 0,19% 0,68%
Média 27,42 2747 26,55
Erro padrao 0,01 0,01 0,03
Mediana 27,41 27,48 26,57
Desvio padrao 0,03 0,05 0,18
Intervalo 0,13 0,18 0,50
Minimo 27,34 27,36 26,28
Maximo 27,47 27,54 26,78
Contagem 30,00 30,00 30,00
1.C.(95,0%) 0,01 0,02 0,07

PANTANO GRANDE A

Reprodutibilidade umido  T1 T2 T3
C.V. 1,02% 0,82% 1,22%
Média 45,38 45,36 47,47
Erro padrao 0,08 0,07 0,11
Mediana 45,65 4554 47,44
Desvio padrao 046 0,37 0,58
Intervalo 1,29 1,04 1,63
Minimo 4459 44,70 46,65
Maximo 45,88 45,74 48,28
Contagem 30,00 30,00 30,00
1.C.(95,0%) 0,177 0,14 0,22

T4

0,62%
27,13
0,03
27,06
0,17
0,44
26,95
27,39
30,00
0,06

T4

1,26%
46,03
0,11
45,95
0,58
1,52
45,28
46,80
30,00
0,22

T5

0,30%
27,60
0,02
27,64
0,08
0,25
27,46
27,7
30,00
0,03

T5

1,39%
45,29
0,12
45,36
0,63
1,72
44,37
46,09
30,00
0,24

T6

0,29%
27,42
0,01
27,45
0,08
0,23
27,29
27,52
30,00
0,03

T6

0,31%
46,51
0,03
46,57
0,14
0,46
46,28
46,74
30,00
0,05

PANTANO GRANDE P

T7 T1 T2 T3
ISO 2470 Br
0,28% 0,27% 0,10% 0,42%
27,34 4551 45,65 44,07
0,01 0,02 0,01 0,03
27,37 45,56 45,66 44,01
0,08 012 005 0,19
023 033 0,218 0,51
27,22 4532 4555 43,84
27,45 45,65 45,73 44,35
30,00 29,00 30,00 30,00
0,03 005 0,02 0,07
PANTANO GRANDE P
T7 T1 T2 T3
YI E313-00
1,40% 0,96% 0,70% 1,88%
46,26 18,40 18,47 19,71
0,12 0,03 0,02 0,07
46,62 18,49 18,62 19,78
0,65 0,18 0,13 0,37
167 048 044 1,10
4522 18,10 18,24 19,14
46,89 18,58 18,68 20,24
30,00 29,00 30,00 30,00
024 0,07 005 0,14

T4

0,17%
45,50
0,01
45,51
0,08
0,27
45,34
45,61
30,00
0,03

T4

0,66%
18,33
0,02
18,39
0,12
0,43
18,11
18,54
30,00
0,05

T5

0,11%
45,44
0,01
45,46
0,05
0,16
45,36
45,52
30,00
0,02

T5

0,44%
18,25
0,01
18,27
0,08
0,30
18,06
18,36
30,00
0,03

T6

0,42%
44,97
0,03
44,95
0,19
0,52
44,72
45,24
30,00
0,07

T6

1,31%
19,41
0,05
19,33
0,25
0,79
18,99
19,78
30,00
0,10

T7

0,43%
43,21
0,03
43,10
0,19
0,48
43,01
43,49
30,00
0,07

T7

1,63%

22,44
0,06
22,39
0,34
1,06
21,99
23,05
30,00
0,13
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Reprodutibilidade umido

QUIMBARRA C/2° % Reflectance
15% L* a* b* c* h®  1SO 2470 Br YIE313-00 400 450 500 550 600 650 700
1 81,32 -0,61 0,90 1,09 124,31 58,19 1,46 55,71 58,17 59,06 59,21 58,70 58,86 58,47
2 80,90 -0,49 1,19 1,28 112,26 57,16 2,21 54,45 57,11 58,18 58,37 58,11 5845 58,15
3 81,28 -0,65 0,80 1,03 129,16 58,23 1,20 55,75 58,18 58,99 59,15 58,63 58,65 58,28
4 81,09 -0,61 1,09 1,25 119,49 57,59 1,87 55,00 57,52 58,54 58,76 58,38 5854 58,17
20%
1 82,15 -0,60 0,94 1,12 122,68 59,67 1,54 57,13 59,59 60,52 60,74 60,34 60,43 60,16
2 81,82 -0,52 1,14 1,26 114,43 58,85 2,07 56,17 58,80 59,84 60,07 59,77 60,07 59,76
3 82,18 -0,59 1,00 1,16 120,73 59,67 1,68 56,94 59,60 60,54 60,79 60,37 60,50 60,21
4 81,99 -0,59 1,35 1,47 113,73 58,96 2,45 56,08 58,87 60,07 60,41 60,15 60,39 60,12
40%
1 82,85 -0,42 1,63 1,69 104,33 60,23 3,20 57,21 60,16 61,53 61,93 61,89 62,50 62,40
2 83,10 -0,60 1,50 1,62 111,64 60,85 2,75 57,73 60,73 61,98 62,50 62,32 62,54 62,52
3 83,10 -0,54 1,38 1,48 111,17 60,97 2,54 58,01 60,86 61,98 62,49 62,37 62,61 62,63
4 82,91 -045 1,60 1,67 105,77 60,37 3,10 57,27 60,22 61,54 62,06 62,15 62,51 62,60
5% | 20% | 40% 5% | 20% | 40%
ISO 2470 Br Y! E313-00

C.V. 0,8% 0,7% 0,5% 23% 19% 9%

Média 57,79 59,29 60,60 1,68 1,93 2,90

Erro padréo 0,07 0,06 0,05 0,06 0,06 0,04

Mediana 57,90 59,30 60,59 1,67 1,87 2,91

Desvio padrao 0,45 0,39 0,32 0,39 0,36 0,27

Intervalo 1,15 0,92 0,86 1,13 1,05 0,76

Minimo 57,12 58,79 60,17 1,15 1,43 2,50

Maximo 58,27 59,71 61,03 2,28 2,48 3,26

1.C.(95,0%) 0,14 0,13 0,10 0,13 0,12 0,09
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ANEXO 4 - Valores colorimétricos dos minerais industriais - método tradicional e

sistema Colorcell
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Valores colorimétricos das amostras PANTANO GRANDE - método tradicional

SECO
Alimentacéo
Tanque 1
Tanque 2
Tanque 3
Tanque 4
Tanque 5
Tanque 6
Tanque 7
Tanque 8
Tanque 9

Produto

Tanque 1
Tanque 2
Tanque 3
Tanque 4
Tanque 5
Tanque 6
Tanque 7
Tanque 8
Tanque 9

C/2°

L*
90,69
90,89
90,67
90,81
90,93
91,14
91,13
91,80
91,33

L*
95,77
95,82
95,67
95,51
95,55
95,82
95,69
96,19
95,94

*

a
3,44
3,35
3,66
3,54
3,47
3,30
3,29
2,84
2,93

*

-0,76
-0,85
-0,68
-0,58
-0,68
-0,61
-0,58
-0,69
-0,76

b*
9,06
8,94
9,11
9,05
8,79
8,97
9,17
8,28
8,61

b*
5,22
5,32
5,33
5,62
5,47
5,33
6,00
4,22
4,19

C*
9,69
9,65
9,82
9,72
9,45
9,56
9,74
8,75
9,09

C*
5,27
5,39
5,38
5,65
5,51
5,37
6,03
4,27
4,26

he
69,21
69,45
68,12
68,66
68,45
69,77
70,25
71,07
71,18

he
98,33
99,11
97,22
95,85
97,12
96,53
95,52
99,24
100,27

ISO 2470 Br YI E313-00

67,13
67,67
67,04
67,37
67,90
68,13
67,88
70,24
68,94

ISO 2470 Br Y1 E313-00

82,72
82,71
82,33
81,58
81,86
82,65
81,47
84,96
84,41

20,43
20,12
20,72
20,49
19,91
20,08
20,43
18,31
19,07

9,30
9,42
9,60
10,21
9,85
9,63
10,90
7,48
7,39

400
60,90
61,83
61,06
61,19
62,17
62,37
61,88
64,65
63,07

400
75,90
75,85
75,05
74,25
74,56
75,70
74,16
78,80
78,26

% Reflectancia (nm)

450
66,76
67,33
66,69
67,06
67,58
67,75
67,50
69,90
68,63

450
82,33
82,33
81,98
81,27
81,51
82,35
81,17
84,66
84,19

500
70,33
70,96
70,25
70,83
71,14
71,38
71,37
73,33
72,15

500
85,90
86,09
85,70
85,13
85,28
85,92
85,07
87,70
87,22

550
75,97
76,45
75,78
76,13
76,42
76,98
76,97
78,74
77,66

550
89,83
89,98
89,48
89,05
89,19
89,87
89,55
90,73
90,17

600
84,80
84,75
84,95
84,73
85,07
85,66
85,60
86,48
85,57

600
91,14
91,10
91,05
90,56
90,78
91,36
91,31
91,78
91,03

650
88,14
88,43
88,37
88,65
88,66
88,80
88,87
89,24
88,49

650
91,96
91,98
91,99
91,83
91,69
92,29
92,35
92,50
91,65

700
90,19
90,10
90,43
90,39
90,53
90,74
90,70
90,97
90,23

700
93,00
92,91
93,10
92,69
92,73
93,27
93,28
93,41
92,25
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Valores colorimétricos médios determinados para os minerais industriais - método tradicional
C/2° % Reflectancia (nm)
SECO L* a* b* c* he  1SO 2470 Br YI E313-00 400 450 500 550 600 650 700
PANTANO GRANDE A GE=88 90,89 3,44 9,01 965 69,13 67,59 20,31 61,63 67,24 70,89 76,38 85,08 88,56 90,44
PANTANO GRANDE A GE=90 91,57 2,89 844 892 7112 69,59 18,69 63,86 69,26 72,74 78,20 86,03 88,87 90,60
PANTANO GRANDE P GE=88 95,69 -0,68 547 551 97,10 82,19 9,84 75,06 81,85 85,58 89,56 91,04 92,01 93,00
PANTANO GRANDE P GE=90 96,06 -0,72 4,21 4,27 99,76 84,69 7,44 78,53 84,43 87,46 90,45 91,41 92,08 92,83
PANTANO GRANDE FINAL 94,68 -0,67 6,04 6,08 96,34 79,21 10,99 71,39 78,77 82,78 87,21 88,94 89,94 91,28
CAPIM 95,79 -0,32 4,41 442 9415 83,83 8,15 75,92 83,45 86,83 89,43 91,25 91,99 9247
QUIMBARRA 98,57 -0,16 0,73 0,75 102,43 95,38 1,27 93,83 95,30 95,81 96,38 96,69 96,59 97,10
MONEGO 9566 -0,05 169 1,69 91,60 86,98 3,23 84,79 86,80 87,95 89,16 89,86 90,31 90,63
BRUMADO FINO 95,66 -0,01 260 260 90,13 86,34 4,93 82,65 85,74 87,93 89,39 90,12 90,87 91,23
BRUMADO GROSSO 86,99 0,51 444 448 83,73 65,52 9,43 60,70 65,05 67,55 70,46 72,14 73,00 73,58
Correlagio da alvura medida no LAPROM e na empresa OLIVERIO - método tradicional
Medido Previsto
OLIVERIO [LAPROM OLIVERIO |Diferenca
Tanque 1 P 88,5 82,72 89,12 0,62
Tanque 2 P 88,9 82,33 88,79 -0,11
Tanque 3 P 88,4 82,33 88,79 0,39
Tanque 4 P 88,9 81,58 88,16 -0,74
Tanque 5 P 88,5 81,86 88,40 -0,10
Tanque 6 P 88,5 82,65 89,06 0,56
Tanque 7 P 87,3 81,36 87,98 0,68
Tanque 8 P 90,6 84,96 90,99 0,39
Tanque 9 A 77,6 68,94 77,58 -0,02
Tanque 9 P 90,2 84,41 90,54 0,34
Especial 93,3 86,24 92,06 -1,24
Produto final 87 79,22 86,19 -0,81
ERRO 4,34
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Valores colorimétricos das amostras PANTANO GRANDE - sistema Colorcell

POLPA C/z2° % Reflectancia (nm)

Alimentacéo L* a* b* c* he  1SO 2470 Br YI E313-00 400 450 500 550 600 650

Tanque 1 68,59 6,99 16,27 17,71 66,75 27,41 44,75 22,11 27,06 30,63 36,41 46,71 50,81
Tanque 2 68,60 7,06 16,29 17,75 66,57 27,41 44,86 22,15 27,07 3059 36,42 46,81 50,90
Tanque 3 68,35 7,57 17,23 18,82 66,28 26,57 47,42 21,00 26,20 29,92 3590 46,82 51,33
Tanque 4 68,50 7,27 16,69 18,20 66,46 27,06 45,94 21,61 26,69 30,34 36,19 46,80 51,08
Tanque 5 68,93 7,26 16,51 18,04 66,28 27,64 45,36 2219 27,29 30,92 36,77 47,43 51,77
Tanque 6 69,03 7,20 17,21 18,65 67,30 27,32 46,65 2163 26,95 30,79 36,96 47,59 52,10
Tanque 7 68,82 6,82 16,72 18,06 67,80 27,39 45,37 21,92 27,001 30,77 36,80 46,98 51,04
Tanque 8 69,46 5,70 15,77 16,77 70,14 28,70 41,95 23,28 28,31 32,13 38,07 47,06 50,67
Tanque 9 69,51 6,07 16,16 17,26 69,43 28,51 43,11 2295 28,11 31,92 38,056 4747 51,38
Produto L* a* b* c* h°  1SO 2470 Br YI E313-00 400 450 500 550 600 650

Tanque 1 78,09 -1,59 897 9,11 100,08 45,35 18,17 36,87 44,98 49,57 53,89 54,92 5585
Tanque 2 78,30 -1,59 9,05 9,179 99,98 45,59 18,31 36,80 4524 49,86 54,26 55,33 56,26
Tanque 3 77,38 -1,58 943 9,56 99,54 43,88 19,26 35,19 43,53 48,17 52,72 53,82 54,65
Tanque 4 7821 -161 899 9,13 100,12 45,52 18,19 36,96 4513 49,78 54,10 55,09 56,07
Tanque 5 7821 -1,68 9,03 9,18 100,56 45,48 18,19 36,85 4510 49,79 54,13 55,06 55,91
Tanque 6 7795 -148 939 9,50 98,95 44,76 19,17 36,08 44,44 49,08 53,65 54,78 55,80
Tanque 7 77,56 -1,28 10,67 10,74 96,83 43,07 22,05 34,11 42,78 47,58 53,02 54,57 55,65
Tanque 8 7890 -1,64 8,28 8,44 101,22 47,24 16,56 39,06 46,81 51,34 5527 56,01 57,09

Tanque 9 7850 -1,76 8,12 8,31 102,24 46,74 16,19 38,37 46,33 50,87 54,58 5524 56,02

700
52,67
52,83
53,44
53,01
53,72
54,12
52,68
52,03
53,25

700
56,07
56,53
54,75
56,33
55,97
55,78
55,72
57,35
56,04
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Valores colorimétricos determinados para os minerais industriais - sistema Colorcell
C/z2° % Reflectancia (nm)

POLPA L* a* b* c* h®  1SO 2470 Br Y| E313-00 400 450 500 550 600 650 700
PANTANO GRANDE A GE=88 68,69 7,17 16,70 18,17 66,78 27,26 45,76 21,80 26,89 30,56 36,49 47,02 51,29 53,21
PANTANO GRANDE A GE=90 69,48 5,88 15,96 17,01 69,78 28,61 42,53 23,12 28,21 32,03 38,06 47,26 51,02 52,64
PANTANO GRANDE P GE=88 779 -155 936 949 99,44 44,81 19,05 36,12 44,45 49,12 53,68 54,80 55,74 55,88
PANTANO GRANDE P GE=90 78,70 -1,70 8,20 8,38 101,73 46,99 16,38 38,71 46,57 51,11 54,93 55,63 56,56 56,69
CAPIM 30% 81,19 -066 6,35 6,39 9597 52,71 13,12 4464 52,22 56,07 58,86 60,44 61,17 61,19
QUIMBARRA 30% 82,53 -0,50 1,36 1,44 110,11 59,92 2,54 57,02 59,80 60,98 61,37 61,34 61,56 61,55
MONEGO 30% 80,10 -0,41 3,16 3,19 97,35 53,81 6,66 50,37 53,60 55,53 56,98 57,42 58,03 57,94
BRUMADO FINO 30% 7737 -0,69 387 3,93 100,15 48,69 8,16 44,68 48,43 50,83 52,28 52,74 53,32 53,31
BRUMADO GROSSO 30% 61,95 -040 4,61 4,63 95,00 27,47 12,00 24,42 27,33 28,98 30,44 30,75 31,34 31,22
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ANEXO 5 - Comparativo entre os valores colorimétricos determinados através dos dois

distintos métodos
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Diferenca (seco - imido) entre os valores colorimétricos determinados para as amostras PANTANO GRANDE

Diferenga (seco - umido)

L* a*

PANTANO GRANDE A

Tanque 1 22,11  -3,55
Tanque 2 22,28 -3,71
Tanque 3 22,32 -39
Tanque 4 22,31  -3,73
Tanque 5 21,99 -3,79
Tanque 6 22,11 -3,89
Tanque 7 22,31  -3,53
Tanque 8 22,34 -2,86
Tanque 9 21,82 -3,13

Diferenga (seco - umido)

L* a*

PANTANO GRANDE P

Tanque 1 17,68 0,83
Tanque 2 17,562 0,74
Tanque 3 18,29 0,91
Tanque 4 17,29 1,03
Tanque 5 17,34 1,00
Tanque 6 17,87 0,87
Tanque 7 18,13 0,70
Tanque 8 17,28 0,96

Tanque 9 17,44 1,00

b*

-7,21
-7,35
-8,12
-7,63
-7,73
-8,24
-7,55
-7,49
-7,55

b*

-3,75
-3,74
-4,09
-3,37
-3,56
-4,06
-4,67
-4,06
-3,93

C*

-8,02
-8,20
-9,00
-8,48
-8,59
-9,10
-8,32
-8,01
-8,17

C*

-3,84
-3,81
-4,18
-3,49
-3,67
-4,14
-4,72
-4,17
-4,05

hO

2,46
2,88
1,84
2,20
2,18
2,47
2,45
0,93
1,75

hO

-1,75
-0,88
-2,32
-4,27
-3,44
-2,42
-1,31
-1,97
-1,98

ISO 2470 Br Y| E313-00

39,72
40,26
40,47
40,31
40,26
40,81
40,49
41,54
40,43

ISO 2470 Br Y| E313-00

37,37
37,12
38,45
36,07
36,38
37,89
38,40
37,72
37,68

-24,32
24,74
-26,70
-25,46
-25,45
-26,57
24,94
-23,65
-24,04

-8,87
-8,90
-9,66
-7,98
-8,34
-9,54
-11,16
-9,08
-8,79

% Reflectancia (nm)

400

38,78
39,68
40,07
39,58
39,98
40,74
39,96
41,37
40,12

% Reflectancia (nm)

400

39,03
39,05
39,86
37,29
37,70
39,61
40,05
39,74
39,89

450

39,70
40,26
40,48
40,37
40,30
40,80
40,49
41,59
40,52

450

37,35
37,09
38,45
36,14
36,41
37,92
38,39
37,86
37,85

500

39,70
40,36
40,33
40,49
40,22
40,58
40,60
41,19
40,23

500

36,32
36,23
37,53
35,35
35,49
36,83
37,49
36,36
36,35

550

39,56
40,03
39,88
39,94
39,64
40,02
40,16
40,67
39,61

550

35,94
35,72
36,76
34,95
35,06
36,21
36,53
35,46
35,59

600

38,09
37,94
38,13
37,93
37,63
38,07
38,62
39,42
38,11

600

36,22
35,77
37,23
35,47
35,72
36,58
36,74
35,77
35,79

650

37,33
37,53
37,04
37,57
36,89
36,70
37,83
38,58
37,11

650

36,10
35,72
37,34
35,76
35,78
36,49
36,69
35,41
35,62

700

37,52
37,27
36,99
37,38
36,81
36,62
38,02
38,94
36,99

700

36,93
36,37
38,35
36,36
36,76
37,49
37,56
36,06
36,21
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Relagdes (seco/imido) entre os valores colorimétricos determinados para as amostras PANTANO GRANDE

Relagao (seco/uUmido)

L* a*

PANTANO GRANDE A

Tanque 1 132% 49%
Tanque 2 132%  47%
Tanque 3 133% 48%
Tanque 4 133% 49%
Tanque 5 132%  48%
Tanque 6 132%  46%
Tanque 7 132%  48%
Tanque 8 132%  50%
Tanque 9 131%  48%

Relagéo (seco/umido)

L* a*

PANTANO GRANDE P

Tanque 1 123% 48%
Tanque 2 122%  53%
Tanque 3 124%  43%
Tanque 4 122%  36%
Tanque 5 122%  41%
Tanque 6 123% 41%
Tanque 7 123%  45%
Tanque 8 122%  42%

Tanque 9 122%  43%

b*

56%
55%
53%
54%
53%
52%
55%
52%
53%

b*

58%
59%
57%
62%
61%
57%
56%
51%
52%

C*

55%
54%
52%
53%
52%
51%
54%
52%
53%

C*

58%
59%
56%
62%
60%
56%
56%
51%
51%

ho

104%
104%
103%
103%
103%
104%
104%
101%
103%

ho

98%
99%
98%
96%
97%
98%
99%
98%
98%

ISO 2470 Br YI E313-00

245%
247%
252%
249%
246%
249%
248%
245%
242%

ISO 2470 Br YI E313-00

182%
181%
188%
179%
180%
185%
189%
180%
181%

46%
45%
44%
45%
44%
43%
45%
44%
44%

51%
51%
50%
56%
54%
50%
49%
45%
46%

400

275%
279%
291%
283%
280%
288%
282%
278%
275%

% Reflectancia (nm)

400

206%
206%
213%
201%
202%
210%
217%
202%
204%

% Reflectancia (nm)

450

247%
249%
255%
251%
248%
251%
250%
247%
244%

450

183%
182%
188%
180%
181%
185%
190%
181%
182%

500

230%
232%
235%
233%
230%
232%
232%
228%
226%

500

173%
173%
178%
171%
171%
175%
179%
171%
171%

550

209%
210%
21%
210%
208%
208%
209%
207%
204%

550

167%
166%
170%
165%
165%
167%
169%
164%
165%

600

182%
181%
181%
181%
179%
180%
182%
184%
180%

600

166%
165%
169%
164%
165%
167%
167%
164%
165%

650

173%
174%
172%
174%
171%
170%
174%
176%
172%

650

165%
163%
168%
164%
164%
165%
166%
162%
164%

700

171%
171%
169%
171%
169%
168%
172%
175%
169%

700

166%
164%
170%
165%
166%
167%
167%
163%
165%
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Relagdes (seco/imido) e diferenga (seco - imido) entre os valores colorimétricos determinados para os minerais industriais

Relagao (seco/umido) % Reflectancia (nm)

L* a* b* c* h° ISO 2470 Br YI E313-00 400 450 500 550 600 650 700
PANTANO GRANDE A GE=88 132% 48% 54% 53% 104% 248% 44% 283% 250% 232% 209% 181% 173% 170%
PANTANO GRANDE A GE=90 132% 49% 53% 52% 102% 243% 44% 276% 246% 227% 205% 182% 174% 172%
PANTANO GRANDE P GE=88 123% 44% 58% 58% 98% 183% 52% 208% 184% 174% 167% 166% 165% 166%
PANTANO GRANDE P GE=90 122% 42% 51% 51% 98% 180% 45% 203% 181% 171% 165% 164% 163% 164%
CAPIM 118% 48% 69% 69% 98% 159% 62% 170% 160% 155% 152% 151% 150% 151%
QUIMBARRA 119% 32% 54% 52% 93% 159% 50% 165% 159% 157% 157% 158% 157% 158%
MONEGO 119% 12% 53% 53% 94% 162% 48% 168% 162% 158% 156% 156% 156% 156%
BRUMADO FINO 124% 1% 67% 66% 90% 177% 60% 185% 177% 173% 171% 171% 170% 171%
BRUMADO GROSSO 140% -127% 96% 97% 88% 238% 79% 249% 238% 233% 232% 235% 233% 236%
Diferenca (seco - umido) % Reflectancia (nm)
L* a* b* (0% h° ISO 2470 Br YI E313-00 400 450 500 550 600 650 700

PANTANO GRANDE A GE=88 2220 -3,73 -769 -853 2,35 40,33 -25,45 39,83 40,34 40,33 39,89 38,06 37,27 37,23
PANTANO GRANDE A GE=90 2208 -299 -752 -8,09 1,34 40,99 -23,84 40,75 41,05 40,71 40,14 38,76 37,84 37,97
PANTANO GRANDE P GE=88 17,73 0,87 -3,89 -3,98 -2,34 37,38 -9,21 38,94 37,39 36,46 35,88 36,24 36,27 37,12
PANTANO GRANDE P GE=90 17,36 0,98 -4,00 -411 -1,97 37,70 -8,94 39,82 37,86 36,35 35,52 35,78 3552 36,14
CAPIM 1460 0,34 -194 -197 -182 31,12 -4,97 31,28 31,23 30,76 30,57 30,81 30,82 31,27
QUIMBARRA 16,04 0,34 -0,63 -0,70 -7,68 35,46 -1,27 36,81 35,50 34,83 35,01 35,35 35,02 35,56
MONEGO 15,56 0,36 -1,47 -150 -5,76 33,17 -3,44 34,42 33,20 32,42 32,18 32,44 32,28 32,69
BRUMADO FINO 18,29 0,69 -1,27 -1,33 -10,02 37,65 -3,24 37,96 37,31 37,09 37,11 37,38 37,55 37,92
BRUMADO GROSSO 2504 092 -017 -0,15 -11,27 38,05 -2,57 36,28 37,72 38,56 40,03 41,39 41,65 42,35
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ANEXO 6 - Influéncia da percentagem de sélidos em polpa nos valores colorimétricos
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Influéncia da % de solidos em polpa para a amostra PANTANO GRANDE P

L* ar b* DL* Da* Db* [ DE*ab|ISO 2470 Br [YI E313-00
26% | 78,7 [ -1,5 8,4 46,7 17,0
21% | 78,6 [ -1,5 8,3 0,1 0,0 0,1 0,1 46,7 16,9
17% | 78,5 | -1,5 8,2 0,2 0,0 0,2 0,3 46,6 16,6

Influéncia da % de solidos em polpa para a amostra CAPIM

L* a* b* DL* | Da* | Db* |DE*ab|ISO 2470 Br| Yl E313-00
30% | 81,2 | -0,7 6,4 52,7 13,1
24% | 81,2 | -0,7 6,3 0,0 0,0 0,0 0,0 52,7 13,1
20% | 81,2 | -0,7 6,3 0,0 0,1 0,0 0,1 52,7 13,0

Influéncia da % de sélidos em polpa para a amostra QUIMBARRA

L* a* b* DL* | Da* | Db* |DE*ab|ISO 2470 Br| Yl E313-00
30% | 82,5 | -0,5 1,4 59,9 2,5
25% | 823 | -0,5 1,2 0,2 0,0 0,1 0,3 59,7 2,2
20% | 82,0 | -0,6 1,0 0,6 0,1 0,3 0,6 59,2 1,8

Influéncia da % de sélidos em polpa para a amostra MONEGO

L* a* b* DL* | Da* | Db* [DE*ab{I1SO 2470 Br| Yl E313-00
30% | 80,1 | -0,4 3,2 53,8 6,7
24% | 799 | -0,5 3,1 0,2 0,0 0,1 0,2 53,6 6,4
20% | 79,6 | -0,5 3,0 0,5 0,1 0,2 0,5 53,2 6,2

Influéncia da % de solidos em polpa para a amostra BRUMADO FINO

L* a* b* DL* | Da* | Db* |DE*ab]ISO 2470 Br| Y| E313-00
30% | 774 | -0,7 3,9 48,7 8,2
24% | 76,2 | -0,7 3,5 1,2 0,0 0,4 1,2 47,2 7,4
20% | 75,1 ] -0,7 3,1 2,3 0,0 0,7 2,4 45,7 6,7
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ANEXO 7 - Influéncia dos reagentes utilizados na etapa de alvejamento
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Influéncia do acido sulfurico e do hidrossulfito na velocidade de reacdo. As barras ilustradas nos graficos indicam a dosagem de reagente utilizada e

os valores indicados em cada ponto indicam o valor da velocidade de reagcdo dos experimentos de alvejamento.
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A barra ilustrada nos graficos indica o valor da alvura em polpa obtida com as dosagens de

reagentes representadas nos eixos dos graficos.

Influéncia da dosagem de hidrossulfito e de acido sulfurico (a dosagem de éacido fosforico
igual a 6 Kg/ton) na alvura final

Influéncia da dosagem de hidrossulfito e de acido fosférico (dosagem de acido sulftrico igual
a 1,85 Kg/ton) na alvura final
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A barra ilustrada nos graficos indica o valor da velocidade de reagdo obtida com as dosagens

de reagentes representadas nos eixos dos graficos.

Influéncia da dosagem de hidrossulfito e de acido sulfurico (dosagem de acido fosforico igual
6 Kg/ton) na velocidade de reacdo

Influéncia da dosagem de hidrossulfito e de acido fosférico (dosagem de acido sulftrico igual
1,85 Kg/ton) na velocidade de reagdo
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ANEXO 8 - Valores colorimétricos e diferencas colorimétricas para os produtos

alvejados em laboratorio
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Parametros colorimétricos para as amostras alvejadas em laboratorio - método tradicional
L* a~ b* DL* Da* Db* DE*ab
Alimentacao 89,4 3,3 13,1

1 92,5 1,3 9,8 -3,2 2,0 3,4 5,0
2 94,8 -0,6 6,1 -5,4 3,9 7,0 9,7
3 93,9 0,0 7,7 -4,6 3,3 54 7,8
4 92,3 1,7 9,8 -2,9 1,6 3,3 4,7
5 91,5 2,0 11,1 -2,2 1,3 2,1 3,3
6 94,0 0,1 7,9 -4,7 3,3 5,2 7,7
7 93,1 0,5 9,1 -3,8 2,8 4,0 6,2
8 92,0 1,6 10,0 -2,7 1,7 3,1 4,5
9 94,3 -0,4 74 -4,9 3,7 5,7 8,5
10 93,6 0,2 8,4 -4,3 3,1 4,8 7,1
11 93,4 -0,6 8,5 -4,1 3,9 4,7 7,3

Parametros colorimétricos para as amostras alvejadas em laboratério - equipamento Colorcell

L* a* b* DL* Da* Db* DE*ab
Alimentacao 65,5 8,0 23,0
1 71,6 3,2 17,5 -6,2 4.9 55 9,6
2 75,5 -1,0 11,3 -10,1 9,0 11,7 17,9
3 74,0 0,5 14,3 -8,4 7,5 8,5 14,2
4 70,6 4.4 18,6 -5,1 3,6 4,3 7,6
5 69,4 4.6 18,9 -3,9 3,4 3,9 6,5
6 73,6 0,7 14,7 -8,1 7,2 8,3 13,7
7 71,7 0,3 13,4 -6,2 7,9 9,7 14,0
8 70,6 4,0 18,5 -5,1 4,0 4,5 7,9
9 75,1 -1,0 11,7 -9,6 9,0 11,4 17,4
10 73,2 1,1 15,1 -7,7 6,9 7,9 13,0
11 74,7 -0,6 12,7 -9,2 8,6 10,3 16,2
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ANEXO 9 - Glossario de termos estatisticos
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Amostra - Objeto na qual dados sdo coletados. Em planejamento experimental

cada experimento separado ¢ uma amostra.

Amostras de teste - Amostras adicionais que ndo sdo usadas durante a fase de
calibragcdo, mas sim, para validar um modelo j& calibrado. Os dados para essas amostras
consistem em valores X (para PCA) ou de ambos os valores X e Y (para regressao). O modelo
¢ usado para predizer valores novos para essas amostras, ¢ os valores preditos sdo entdo

comparados com os observados.

Analise de Componente Principal (PCA) - PCA ¢ um método de modelamento
bilinear que d4 uma avaliacdo de interpretacdo da informacdo principal em uma tabela
multidimensional de dados. A informagdo levada pelas variaveis originais ¢ projetada sobre
um numero menor de variaveis ocultas chamadas componentes principais. O primeiro
componente principal cobre a maioria da variagdo nos dados. O segundo componente
principal ¢ ortogonal ao primeiro e cobre a maioria da variagdo restante, e assim por diante.
Através da plotagem dos componentes principais, a pessoa pode ver inter relagdes entre
variaveis diferentes, e descobre e interpreta padroes de amostra, agrupamentos, semelhangas

ou diferencas.

Analise de Variancia - Método cléssico para avaliar a significancia de efeitos
pela decomposi¢do da varidncia de uma resposta em partes explicadas, relacionado a
variagdes nos preditores, e uma parte residual que resume o erro experimental. Os resultados
de ANOVA principais sdo: Soma dos Quadrados (SS), nimero de Graus de Liberdade (DF),
Meédia Quadrada (MS=SS/DF),valor F, valor p. O efeito de uma varidvel planejada em uma
resposta € considerado significante se as variagdes na resposta devido a variagdes na variavel

planejada ¢ grande comparados com o erro experimental.

Calibragdo - Fase de analise de dados onde um modelo ¢ ajustado aos dados
disponiveis de forma a descrever os dados da melhor forma possivel. Depois de calibragdo, a
varia¢do nos dados pode ser expressa como a soma de uma parte modelada (estrutura) e uma

parte residual (ruido).

Colinearidade - Relagao linear entre variaveis. Duas variaveis sao colineares se
o valor de uma variavel pode ser computado do outro, usando uma relacdo linear. Trés ou
mais variaveis sdo colineares se uma delas pode ser expressa como uma funcdo linear das

outras. Variaveis ndo colineares sdo definidas como linearmente independentes. Colinearidade
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¢ o principal problema dos modelos MLR, sendo que os métodos de proje¢do como PCA,

PCR e PLS manejam bem a colinearidade.

Componente principal (PC) - Componentes principais (PCs) sdo variaveis
compostas, isto €, func¢des lineares das varidveis originais, estimadas para conter, em ordem
decrescente, a principal informacdo estruturada nos dados. Um PC ¢ igual a um vetor. Os
componentes principais sdo calculados em PCA e PCR. Componentes PLS também sdo

denotados de PCs.

Correlacao - Uma medida que expressa a relagdo linear entre duas variaveis. A
correlacdo ¢ computada como a raiz quadrada da covariancia entre as duas variaveis divididas
pelo produto das variancias delas. Varia de -1 a +1. Correlagdo positiva indica um vinculo
positivo entre as duas variaveis, isto ¢ quando uma aumenta, a outra também tem uma
tendéncia a aumentar. Quanto mais préoximo de +1, maior € o vinculo. Correlacdo negativa

indica um vinculo negativo entre as duas variaveis, isto ¢ quando uma aumenta, a outra tem

uma tendéncia a diminuir. Quanto mais proximo de -1, maior ¢ o vinculo.

Covariancia - Uma medida da relacdo linecar entre duas varidveis. A
covariancia ¢ determinada em uma escala que ¢ fun¢do das escalas das duas variaveis, e pode

ndo ser facil a interpretar. Entdo, ¢ normalmente mais simples estudar a correlagao.

Critério dos Minimos Quadrados - Base dos métodos classicos de regressao
que consistem em minimizar a soma dos quadrados dos residuos. E equivalente a minimizar a

distancia média quadrada entre a resposta original e os valores ajustados.

Distribuicdo - Forma do diagrama de freqiiéncia de uma varidvel medida ou

parametro calculado. Distribui¢cdes observadas podem ser representadas por um histograma.

Efeito principal - Variagdo média observada em uma resposta quando uma
variavel planejada varia do seu nivel baixo ao alto. O efeito principal de uma variavel
planejada pode ser interpretado como uma varia¢do linear gerada na resposta, quando esta

varidvel planejada varia e as outras variaveis planejadas tém os seus valores comuns.

Efeitos confundidos - Dois (ou mais) efeitos sdo ditos confundidos quando a
variacdo nas respostas ndo pode ser localizada pela variagdo nas variaveis planejadas para as
quais esses efeitos estdo associados. Efeitos confundidos podem ser separados executando-se
alguns novos experimentos. Isto ¢ 1util quando alguns dos efeitos confundidos foram

determinados significantes.
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Erro experimental - Variacdo randomica na resposta que acontece naturalmente
quando experiéncias sdo executadas. Uma estimagdo do erro experimental ¢ usada em testes
de significancia como uma comparagdo da variacdo estruturada que pode ser considerada
pelos efeitos estudados. Erro experimental pode ser medido repetindo-se algumas

experiéncias e computando-se o desvio padrao da resposta.

Intervalo de confianca - Intervalo de Confianga, este intervalo ¢ calculado a
partir de um nivel de confianga determinado. Neste caso, estipulando-se 95% para o nivel de
confianga, podemos ter 95% de confianga de que a média da populacdo esteja no intervalo:

média + intervalo de confianca calculado.

Interagcdo - H4 uma interagdo entre duas variaveis planejadas quando o efeito
da primeira variavel depende do nivel do outro. Isto significa que o efeito combinado das duas
variaveis ndo ¢ igual a soma dos efeitos principais delas. Uma interacdo que aumenta os
efeitos principais € uma sinergia, uma interacdo que diminui os efeitos principais pode ser

chamada um antagonismo.

Modelo - Equag¢do matematica que resume variagcdes em um conjunto de dados.
Modelos estatisticos consistem em uma parte de estrutura ¢ uma parte de erro. A parte de
estrutura (informagao) ¢ usada para interpretacao ou predicao, e a parte do erro (ruido) deveria

ser tdo pequena quanto possivel para o modelo ser correto.

Niveis - Possiveis valores de uma varidvel. Uma varidvel planejada tem no
minimo um nivel baixo e outro alto que representam os valores extremos da sua variagdo. As

vezes, também sdo incluidos niveis intermedidrios no planejamento.

Ortogonal - Duas varidveis sao ditas ortogonais se elas sao completamente nao
correlacionadas, isto €, a correlagdo delas ¢ 0. Em PCA e PCR, os componentes principais sao

ortogonais.

Otimizacdo - Encontrar a maneira com que as variaveis planejadas geram

otimos valores de resposta.

Outlier - Uma observagdo (amostra periférica) ou variavel (varidvel periférica)
que ¢ anormal comparada a principal parte dos dados. Pontos extremos necessariamente nao
sdo outliers; outliers sdo pontos que aparentemente ndo pertencem a mesma populagdo como
os outros, ou aquele que ¢ mal descrito por um modelo. Outliers devem ser investigados antes

deles serem removidos de um modelo, pois podem ser resultantes de um erro nos dados.
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Pesagem (Weighting) - Uma técnica para modificar as influéncias relativas das
varidveis em um modelo. Isto ¢ alcancado dando um novo peso para cada variavel, ou seja,
multiplicando os valores originais por uma constante que difere entre variaveis. Isto que
também ¢ chamado de scaling. A técnica de pesagem mais comum ¢ padronizagdo onde o

peso ¢ a desvio padrdo da varidvel.

Planejamento experimental - Plano de experimentos onde varidveis de entrada
sdo sistematicamente variadas dentro de faixas pré-definidas, de forma que os efeitos delas
nas variaveis de saida (respostas) podem ser calculados e podem ser conferidos em testes de
significAncia. S3o construidos planos experimentais principalmente no sentido de filtrar e
otimizar varidveis e respostas. O numero de experimentos € o modo como eles sdo

construidos depende do objetivo e das condi¢des operacionais.

Planejamento Fatorial Completo - Plano experimental onde sdo combinados
todos os niveis de todas as variaveis planejadas. Tais planejamentos sdo freqiientemente
usados para o estudo extensivo dos efeitos de algumas varidveis, especialmente se algumas

variaveis tém mais de dois niveis.

Precisdao - A precisdao de um instrumento ou um método de medida ¢ sua
habilidade para dar resultados consistentes em cima de medidas repetidas executadas na
mesma amostra. Um método preciso resultard varios valores que sdo muito proximos um do
outro. Precisdo pode ser medida através do desvio padrao das repetidas medidas. Se a precisao
¢ ruim, pode ser melhorada repetindo as medidas sistematicamente em cima de cada amostra,
e substituindo os valores originais pela média deles para aquela amostra. Precisdo difere de
acuracidade que tem haver com a proximidade do valor medido com um valor designado

(normalmente o padrao).

Predicdo - Valores de resposta computados a partir de valores preditores
usando um modelo de regressdo. Para se fazer predicdes € preciso: um modelo de regressao
(PCR ou PLS), calibrado em dados X e Y; novos dados X coletados em amostras que devem
ser semelhantes aquelas utilizadas para calibragdo. Os novos valores X sao alimentados na

equagao modelo (que usa os coeficientes de regressao) e sao computados valores Y preditos.

Regressdo - Nome genérico para todos os métodos que relacionam as variagdes
em uma ou vdrias varidveis de resposta (variaveis Y) com as variagdes de varios preditores

(variaveis X) com propdsitos explicativos ou de predicdo. Regressdao pode ser usada descrever
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e interpretar a relacdo entre as varidveis X e as varidveis Y, e predizer os valores Y de

amostras novas a partir dos valores das variaveis X.

Regressdo de Componente Principal (PCR) - PCR ¢ um método para relacionar
as variacdes em uma variavel de resposta (variavel Y) com as variagdes de varios preditores
(variaveis X), com propositos explicativos ou de predig¢do. Este método ¢€ particularmente bem
executado quando as varias varidveis X expressam informagdes comuns, isto €, quando ha
uma grande parcela de correlacdo, ou colinearidade. Regressao de Componente principal ¢ um
método dividido em duas partes. Primeiro, uma Analise de Componente Principal ¢ executada
nas variaveis X. Os componentes principais sdao entdo usados como preditores em uma

Regressao Linear Multipla.

Regressao Linear Multipla (MLR) - Um método por relacionar as variagdes em
uma variavel de resposta (varidvel Y) para as variagdes de varios preditores (variaveis X),
com propositos explicativos ou de previsdo. Uma suposi¢do importante para o método € que
as variaveis X sdo linearmente independentes, isto €, que nenhuma relagdo linear existe entre
as varidveis X. Quando as variaveis X levam informag¢do comum, problemas podem surgir

devido a colinearidade.

Regressdo Parcial dos Minimos Quadrados (PLS) - Um método por relacionar
as variagdes em uma ou varias variaveis de resposta (Varidveis Y) para as variagdes de varios
preditores (Variaveis X), com explicativo ou propositos de predicdo. Este método ¢
particularmente bem executado quando as varias variaveis X expressam informagdo comum,
isto ¢, quando ha uma parcela grande de correlagdo, ou colinearidade. Regressdo Parcial dos
Minimos Quadrados ¢ um que método de modelamento bilinear onde informagao nos dados
originais X ¢ projetada sobre um numero pequeno de variaveis ocultas chamadas
componentes de PLS. Os dados Y sao utilizados para estimar as variaveis ocultas para
assegurar que os primeiros componentes sao aqueles que sao muito relevantes para predizer as
variaveis Y. Através da plotagem dos primeiros componentes PLS a pessoa pode ver
associagdes principais entre variaveis X e variaveis Y, ¢ também inter-relacdes dentro de

dados X e dentro de dados Y.

Repetibilidade - Medida executada vérias vezes em uma Unica experiéncia ou
amostra. O propoésito de medidas repetidas € calcular o erro de medida, e melhorar a precisao

de um instrumento ou método de medida calculando a média em cima de varias medidas.
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Réplica (Reprodutibilidade) - Réplicas sdo experiéncias que sdo realizadas
varias tempos. O proposito de realizar-se réplicas € calcular o erro experimental. Réplicas ndo

devem ser confundidas com medidas repetidas que dao informagao sobre erro de medida.

Residuo - Uma medida da variagdo que nado ¢ levada em conta pelo modelo. O
residuo para uma determinada amostra e uma determinada varidvel ¢ computada como a

diferenca entre valor observado e ajustado (ou projetado, ou predito).

Ruido - Variagdo randomica que ndo contém informagdo. O proposito do

modelamento multivariavel € separar informagdo de ruido.

Significativo - Um efeito observado (ou variac¢do) ¢ declarado significativo se

ha uma probabilidade pequena que estd devido ao acaso.

Validagdo - Validagdo significa conferir como um modelo funcionard para
amostras futuras da mesma populagdo que as amostras de calibracao. Em regressao, validagao

permite também a estimac¢ao do erro de predicdo em predigdes futuras.

Validagao cruzada - Método de validagdo onde algumas amostras sdo mantidas
fora da calibragdo e sdo usadas para a predigdo. Isto ¢ repetido até todas as amostras serem
mantidas uma vez fora. A variancia residual da validacdo pode entdo ser computada pelos
residuos de predi¢do. Na validacdo cruzada segmentada as amostras sdo divididas em
subgrupos ou segmentos. Um segmento de cada vez ¢ mantido fora da calibragdo. Hé tantas
calibragdes quanto segmentos de forma que as predigdes podem ser feitas em todas as
amostras. Uma calibragao final é executada entdo com todas as amostras. Na validagao

cruzada completa s6 uma amostra de cada vez ¢ mantida fora da calibracdo.

Valor p - O valor p mede a probabilidade que um parametro estimado ser
idéntico ao valor experimental. O valor p ¢ usado para avaliar a significancia dos efeitos
observados ou variagdes: um valor p pequeno significa que vocé corre um risco pequeno de
concluir que o efeito observado € real. O limite habitual usado na interpretacdo de um valor p
¢ 0,05 (ou 5%). Se valor p <0,05, vocé tem razdo para acreditar que o efeito observado ndo ¢
devido a variagdes casuais, ¢ vocé pode concluir ha evidéncia significativas de que o efeito

observado ¢ significante . O valor p também ¢ chamado de nivel de significancia.

Variancia - Uma medida da dispersdo de uma varidavel em torno da média
expressa em unidades quadradas dos valores originais. Variancia ¢ computada como a média

quadrada dos desvios a partir da média. E igual ao desvio padrio elevado ao quadrado.
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ANEXO 10 - Glossario de termos colorimétricos
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Absor¢do - Processo pelo qual a luz ¢ convertida em calor ou outra forma de energia

quando incide ou atravessa um material.

Aceitabilidade - Um critério para julgar a diferenca da cor de um par de amostras.

Uma cor ¢ julgada aceitavel se ela ¢ suficientemente préxima do padrao.

Armadilha Especular - Um dispositivo utilizado nos espectrofotdometros para eliminar

componentes especulares da medida.

Calibracdo - Procedimento utilizado para compensar mudangas na escala fotométrica

de um espectrofotometro. Isto assegura resultados instrumentais (repetibilidade e precisao).

CIE - Commission Internationale de I'Eclairage (Comissdo Internacional de
[luminacdo) ¢ o orgdo normatizador responsavel para recomendagdes internacionais para

fotometria e colorimetria.
Colorimetria - Ciéncia que estuda o fendmeno de percepgao da cor.

Colorimetro - Um instrumento utilizado para medir a cor por meio de um conjunto de

filtros coloridos que simulam as fung¢des de coincidéncia da cor do CIE.

Componente especular (brilho) - Radia¢do que ¢ refletida por uma amostra com um

angulo idéntico ao de incidéncia. Reflexdo como em um espelho.

Comprimento de onda - A distancia na direcdo de propagagdo de uma onda periddica
entre dois pontos sucessivos nos quais a fase ¢ a mesma. Para luz visivel, comprimento de

onda ¢ expresso normalmente em nanometros.

Coordenadas de cromaticidade (x, y, z) - A relagao de cada valor tristimulus pela soma

deles. Estes sdo calculados da seguinte maneira:

X ¥
*“xqv+z ' x+v+z2 " x+v+z

Cx+y+z=1

onde XY Z sdo os valores tristimulus da amostra considerada.

AE (DE) - A diferenga de cor calculada entre um par de amostras utilizando uma

formula particular de diferenga de cor.

Diagrama de cromaticidade - Um grafico bidimensional no qual pontos especificados
por coordenadas de cromaticidade x, y do sistema colorimétrico CIE X Y Z representam as

cores consideradas.
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Difusor - Um dispositivo utilizado para alterar a distribui¢do espacial da radiacdo
dependendo essencialmente do fenomeno de espalhamento. O difusor de reflexdo perfeito ¢
um difusor com uma reflectancia unitaria e que espalha a luz refletida igualmente em todas as

diregoes.

Distribuicao de energia espectral relativa - A distribui¢do de energia espectral relativa
¢ a energia espectral relativa a um valor de referéncia fixado por comprimento de onda em um

intervalo constante ao longo do espectro.

Distribui¢io espectral de energia - Distribui¢io de energia espectral, Sil4) ¢ a
energia espectral por um pequeno e constante intervalo de comprimento de onda ao longo do

espectro.

Espacgo colorimétrico uniforme - Um espaco colorimétrico no qual distancias iguais

representam diferencas de cor aproximadamente iguais.

Sistema colorimétrico padrao CIE 1931 - Um sistema para a determinag@o dos valores
tristimulus de qualquer distribuicdo de energia espectral que utiliza um conjunto de referéncia
de luzes vermelhas, verdes e azuis e as trés fungdes de coincidéncia de cor adotadas pelo CIE

em 1931.

Sistema colorimétrico padrao secundario CIE 1964 - Um sistema para a determinacao
dos valores tristimulus de qualquer distribuicdo de energia espectral que utiliza um conjunto
de referéncia de luzes vermelhas, verdes e azuis e as trés fun¢des de coincidéncia de cor

adotadas pelo CIE em 1964.

Espago colorimétrico Munsell - Um sistema de cor inventado pelo artista americano
Albert Munsell em 1905. Ele ¢ baseado em passos de percepcao visual idéntica de qualquer
cor, sendo elas definidas como um ponto dentro do espago tridimensional de cor Munsell. Os
atributos do sistema sdo Tonalidade de Munsell (H), Saturacdo de Munsell (C) e Valor de
Munsell (V) que corresponde respectivamente a tonalidade, saturagdo e luminosidade
percebida. O espacamento das amostras coloridas foi estudado intensivamente por socios do
Comité de Colorimetria do OSA e do CIE, e valores tristimulus das amostras idealmente
espagadas publicado em 1943. O sistema esta disponivel na forma de um atlas de amostras

fisicas conhecido como Livro de Cor Munsell.
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Espaco colorimétrico uniforme CIE L*a*b * (CIELAB) - Em 1976, o CIE
recomendou o espago colorimétrico uniforme CIE L*a*b * para aplicagdes que lidam com
misturas subtrativas de colorantes como as encontradas nas industrias téxtil, plasticos e de

impressdo. Os parametros L*, a* e b* sdo definidos pelas equagdes:

13
L* =118 i =16 for i = (. D0BR56
¥y ¥y

13 113
a’ =500 (i) - [i) for X = 0.008856
Xy Ty Xo

B =200 (F )m [z]m f z 0. 008856
]"ﬂ zﬂ or z'} = U,

onde: XYZ e XoYoZo sdo respectivamente os valores tristimulus da amostra ¢ do

difusor de reflexdo perfeito.

Correlagdes entre tonalidade e saturagao também podem ser definidas convertendo os

eixos retangulares a*, b * em coordenadas polares.

-

b =™ (2]
a

112
C' - [a'* + b'ﬂ)

Espalhamento - O processo que ocorre quando a dire¢do do feixe de radiagdo ¢
alterada por uma superficie ou por um meio sem mudar a freqiiéncia de seus componentes de

monocromaticos.

Espectrofotometro - Instrumento utilizado para medir espectro de reflectancia e
valores colorimétricos. Normalmente, um destes valores representa a amostra € o outro um

branco padrao.
Fator de iluminancia - Equivalente ao valor tristimulus Y.

Fluorescéncia - O fendmeno em que um material absorve a energia radiante incidente
a um dado comprimento de onda e imediatamente a emite em outro (normalmente mais

longo) comprimento de onda.

Fluxo radiante - Poténcia (i.e. energia por unidade de tempo) emitida, transferida ou

recebida na forma de radiagdo. A unidade de fluxo radiante ¢ o watt (W).
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Formula de-Diferenca da Cor - Uma formula de diferenca da cor calculada para dar
uma representacdo quantitativa da diferenca da cor percebida entre um par de amostras
coloridas. Na industria utiliza-se muito tais formulas para o controle de tolerancia de cor em

um produto. A diferenca de cor para o espago colorimétrico CIE L*a*b * ¢ representada pelo

AE*ab, sendo calculada pela equacao seguinte:

AE,, = YAL™ 4+ Aa™ + Ap™
or AE.,=YAL? + AC™ + AH™
where AH™ =+JAE; = AL"Z - AC™?

Fungdes de coincidéncia da cor - Os valores tristimulus de uma luz monocromatica de

igual energia radiante por um pequeno e constante intervalo de comprimento de onda ao

longo do espectro.

Color-matching functions

e | i
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Fungdes de ponderagdo - Sdo os produtos da distribui¢do de energia espectral relativa

do iluminante e do grupo particular de fungdes de coincidéncia de cor do CIE.

Iluminagdo - Radiagdo com uma distribuicdo de energia espectral relativa e nivel de
luminosidade que influencia na percepcao da cor superficial.
[luminancia - A intensidade luminosa de uma superficie em uma determinada dire¢do

por unidade de area (expressa em cd/m?).
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[luminante - Distribuicdes de energia espectrais relativas que definem iluminantes
para uso em analises colorimétricas e que influenciam a percep¢do da cor superficial. Os
iluminantes padrao recomendados pelo CIE s3o: A, C e D65 e possuem respectivamente as
temperaturas de cor correlacionadas de 2856, 6774 ¢ 6500 K. O luminante A representa a luz
de uma lampada com um filamento de tungsténio. A série de iluminantes D representa fases
da luz do dia que tem diferentes temperaturas de cor correlacionadas (4000-25000K) e que
podem ser calculados usando o método recomendado pelo CIE. O CIE também determinou a
distribuicao de energia espectral relativa de lampadas fluorescentes. Estes iluminantes sao
divididos em 12 tipos: F1 a F12, incluindo F2 (Cool White Fluorescent - CWF,), F7
(simulador de D65) e F11 (TL84).

indice de alvura (Brightness) - relagio expressa em percentagem da quantidade de
energia luminosa refletida pela amostra em relacao a quantidade refletida pelo difusor perfeito
a 457 nm nas mesmas condi¢des geométricas. O calculo deste indice ¢ definido pelas normas

ISO e TAPPL

fndice de amarelamento (Yellowness) - Indice colorimétrico pelo qual uma cor
superficial ¢ julgada quanto ao grau de amarelamento. O calculo deste indice ¢ definido pela

norma ASTM E313.

indice de Brancura CIE (Whiteness) - Um indice colorimétrico utilizado para avaliar o
grau de brancura de uma amostra recomendado pelo CIE em 1982. O calculo deste indice ¢

definido pela norma ASTM E313.

Indice de Metamerismo - Uma medida da diferenca de cor, ocasionada entre duas
amostras quando se altera o iluminante ou o observador. Esta diferenca ¢ devido a diferenga

entre os espectros de reflectancia das amostras.

K - 1. Coeficiente de absor¢cao Kubelka-Munk. Quantidade de energia espectral que ¢

absorvida por unidade de espessura do material. 2. Kelvin.

K/S - A relagdo dos coeficientes de Kubelka-Munk, K para absor¢cdo e S para

espalhamento.

Kelvin - A unidade de temperatura do Sistema Internacional (SI) sendo utilizada para
expressar a temperatura da cor. A temperatura em Kelvin (K) ¢ aproximadamente igual a

temperatura em Celsius (°C) mais 273.
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Luminosidade - O brilho (quantidade de luz) de uma amostra em rela¢do ao brilho de

um difusor de reflexao perfeito semelhantemente iluminado.

Luz - E uma radiacao eletromagnética visivel a olho nu situada entre os comprimentos
de onda 380 a 780nm. Luz monocromatica - Luz que consiste em radiagao na forma de uma

faixa muito estreita de comprimentos de onda.

Meio - Ha trés tipos de meios: transparente, translucido e opaco. Meio transparente -
meio que transmite radia¢ao visivel em grande parte através de transmissao regular, de forma
que, objetos podem ser vistos através dele. Meio translicido - meio que transmite radiagao
visivel em grande parte através de transmissdo difusa, de forma que, objetos ndo podem ser
distintamente vistos através dele. Meio opaco - Um meio em que objetos ndo podem ser vistos

através dele.

Mistura aditiva - A producao de cores a partir de uma mistura de vérias luzes coloridas

de tal maneira que elas ndo podem ser percebidas individualmente.

Mistura subtrativa - A producdo de cores a partir de materiais (colorantes, por
exemplo) de tal modo que cada um deles subtrai a luz (através da absor¢do) parte da

distribuicao de energia espectral que os ilumina.

Observador colorimétrico padrdo CIE 1931 (Observador CIE 2°) - Observador ideal
cuja cor coincidente corresponde as fungdes de coincidéncia da cor do CIE entre os angulos
1°e4°.

Observador colorimétrico padrao secundario CIE 1964 (Observador CIE 10°) -

Observador ideal cuja cor coincidente corresponde as fungdes de coincidéncia da cor do CIE

para angulos de tamanho maior que 4°.

=
wienwing ‘{I— &1, Fom
e e ST

1] f_’f & B B
WIEA N3 ..

rigy e - slinm H

Opacidade - Opacidade é uma propriedade optica fundamental dos materiais ndo
téxteis como pigmentos, papel e plastico. E influenciada pela quantidade utilizada de

substrato (ou carga) e colorantes.
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Opaco - Uma amostra ¢ opaca se ela for suficientemente espessa quando qualquer
aumento em sua espessura ndo mudaria as leituras anteriores de reflectincia medidas sobre

fundos distintos.

Calibrador - Uma placa ceramica branca com uma conhecida reflectancia a cada
comprimento de onda. Ela ¢ utilizada em um procedimento padrdo para calibragdo do

espectrofotometro.

Radiagdo eletromagnética - uma forma de energia que pode ser categorizada de acordo
com regides de freqiiéncia ou comprimento de onda. Tais regides agrupadas compreendem o

espectro, incluindo os raios X, ondas de radio, infravermelho, ultravioleta e (visivel) luz.

Reflectancia (1) - O CIE define a reflectincia (fator de reflectincia, R) como a
razao, expressa em percentagem, da radiacao refletida por um corpo em relagao a refletancia

de um difusor perfeito (reflectincia igual a 100%) sobre as mesmas condigdes.

Reflexdo - Um processo pelo qual radiagdo ¢ devolvida de uma superficie ou meio
sem uma mudanca de freqiiéncia (i.e. sem fluorescéncia). Parte da radiagdo incidente em um
meio ¢ refletida pela superficie deste (reflexao superficial) e outra parte pode ser espalhada

pelo interior deste meio.

Reflexdo difusa - O processo pelo qual a luz incidente ¢ redirecionada em varios

angulos pela superficie na qual ¢ incidente. Nao ha reflexao regular (especular) envolvida.

Reflexdo regular - O processo pelo qual a luz incidente ¢ refletida pela superficie de

um objeto sem espalhamento. Este fenomeno também ¢ conhecido como reflexdo especular.

S - O coeficiente de espalhamento de Kubelka-Munk. A quantia de energia espectral

difusa (espalhada) por unidade de espessura do material.

Saturagao - Pardmetro colorimétrico relacionado com a pureza da cor, no espaco

colorimétrico CIE L*C*h ¢ expresso pelo parametro C*.
SCE - Abreviagdo de specular component excluded (componente especular excluida).
SCI - Abreviacao de specular component included (componente especular incluida).

Sistema tricromatico - Sistema utilizado para especificar luzes coloridas em termos de
valores tristimulus baseado em cores ajustadas pela mistura aditiva de trés apropriadas luzes

de referéncia (vermelha, verde e azul).
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Teoria de Kubelka-Munk - Uma teoria inventada por Kubelka e Munk que descreve a

propriedade optica de um meio turvo que absorve e espalha a luz.

Tolerancia de Cor - Uma estimativa instrumental do valor de delta E (AE) que

determina o limite de aprovagao de uma amostra em relagdo a um padrao.

Tonalidade - Pardmetro colorimétrico relacionado com o comprimento de onda
predominante de uma cor, no espago colorimétrico CIE L*C *h * ¢ expresso pelo pardmetro h

(0° a 360°).

Transmissao difusa - O processo pelo qual a luz incidente, enquanto sendo transmitida
por um objeto, é redirecionada ou espalhada em uma amplitude de angulos diferentes. Nao ha

transmissdo regular envolvida.

Transmissdo regular - O processo pelo qual luz incidente ¢ transmitida por um objeto

de uma forma direta sem espalhamento.

Transmitancia - Relacdo entre o fluxo radiante espectral transmitido e incidente

debaixo de especificadas condi¢des de irradiacao.

Valores Tristimulus - A quantidade de trés luzes, em um determinado sistema
tricromatico, exigida para se ajustar uma cor. Eles podem ser calculados utilizando as

seguintes equacgdes:

X Y
- - = " = ] + + =I‘
Txtv+z ' T x+v+z2 T x4vez FTYTE
onde:
Wx;=P;x;
Wy,=P,ya
WI-;{F:PAZ_;L

and k=100 /3 Wy,
onde: valores P4 sio a distribuicio de energia espectral relativa da fonte de luz do
iluminante; ¥4+ ¥4»£i s30 o observador colorimétrico padrio CIE 1931 ou o observador

colorimétrico padrdo secundario CIE 1964; ®a ¢ a reflectincia da amostra. Os valores

Wixa, Wya Wza s30 conhecidos como as fungdes de ponderagio.
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