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Resumo 
De La Cruz, Alex Ruben Huamán, Monteiro, Elisabeth Costa; Aucélio, 
Ricardo Queiroz; Doyle, Adriana. Quantificação de ferro em minério de 
ferro por Espectrometria de Fluorescência de raios-X por dispersão de 
energia: Estudo comparativo de desempenho metrológico e impacto 
econômico. Rio de Janeiro, 2013. 136p. Dissertação de Mestrado - 
Departamento de Metrologia (Área de concentração: Metrologia para 
Qualidade e Inovação), Pontifícia Universidade Católica do Rio de Janeiro. 

O ferro é extraído sob a forma de minério de ferro, sendo 99% utilizado na 

indústria siderúrgica. Os documentos normativos existentes indicam a 

volumetria como à técnica analítica para quantificar o teor de ferro em minério 

de ferro, com exceção da ISO 9516-1: 2003, que, recomenda a espectrometria de 

fluorescência de raios-X por comprimento de onda (WDXRF). Na literatura são 

descritos estudos utilizando a espectrometria de fluorescência de raios-X por 

dispersão de energia (EDXRF) para quantificar ferro em minério de ferro, mas 

em nenhuma destas publicações é caracterizada a confiabilidade metrológica e a 

incerteza de medição, sendo outros aspectos importantes na seleção de um 

método analítico o impacto económico e tempo de análise. No presente trabalho 

realizou-se um estudo comparativo de impacto económico, tempo de análise e 

desempenho metrológico na quantificação de ferro em minério de ferro por meio 

da técnica de EDXRF, comparando-o com a espectrofotometria de absorção 

molecular e volumetria (titulação com dicromato de potássio), abrangendo a 

incerteza de medição e a avaliação de parâmetros de validação para EDXRF. A 

análise volumétrica foi realizado baseado nas normas ANBT NBR 8577:2011 e 

ASTM E246:2010. Na espectrofotometria de absorção molecular, adaptou-se o 

método da ortofenantrolina descrito na norma ABNT NBR 13934:1997. Nas 

outras técnicas precisam-se da abertura da amostra, na EDXRF, as amostras 

foram preparadas na forma de pastilha (pó de minério prensado). Os métodos 

avaliados apresentaram desempenhos metrológicos equivalentes, os melhores 

indicadores de custo e tempo em longo prazo foram observados para o método 

por EDXRF na quantificação do teor de ferro em minério.  

Palavras-chave 
Minério de ferro; EDXRF; Espectrofotometria de absorção molecular; 

Volumetria; Incerteza de medição; Validação metrológica. 

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1113341/CB



 

 

Abstract 
De La Cruz, Alex Rubén Huamán; Monteiro, Elisabeth Costa (Advisor); 
Aucélio, Ricardo Queiroz (Co-Advisor); Doyle, Adriana (Co-Advisor) 
Determination of iron in iron ore by energy dispersive X‐‐‐‐ray 
fluorescence spectrometry: a comparative study of metrological 
performance and economic impact. Rio de Janeiro, 2013. 136p. MSc. 
Dissertation – Programa de Pós-Graduação em Metrologia (Área de 
concentração: Metrologia para Qualidade e Inovação), Pontifícia 
Universidade Católica do Rio de Janeiro. 

After its extraction in the form of iron ore, 99% of the iron is employed in 

the steel industry. The normative documents existents recommend to volumetry 

as the technical analytic for quantification of iron in iron ore, with the exception 

of ISO 9516-1: 2003, which recommends the fluorescence spectrometry X-ray 

wavelength (WDXRF). In literature, there are studies using energy dispersive X-

ray fluorescence spectrometry (EDXRF) to quantify iron in iron ore, but none of 

these is characterized by complete validation and measurement uncertainty. 

Other aspects to be considered when selecting an analytical method are the 

financial cost and the time for analysis. In this work it is carried out a 

comparative study of financial cost, time analysis and metrological performance 

on quantification of iron ore through the EDXRF technique, in comparison with 

the results obtained by molecular absorption spectrophotometry and volumetry 

(titration with potassium dichromate), including measurement uncertainty 

evaluation and some parameter of validation for EDXRF. The molecular 

absorption spectrophotometry measurements were performed by colorimetric 

orthophenanthroline method. Unlike the other approaches that require sample 

preparation with acid, for EDXRF measurements, samples were prepared in 

tablet form (pressed iron ore powder). The evaluated methods presented 

equivalent metrological performances on determining iron in ore, but the best 

long-term outcome for cost was observed in the results obtained by EDXRF 

method. 

 

Keywords 
Iron ore; EDXRF; Molecular absorption spectrophotometry; Volumetry; 

uncertainty of measurement; Metrological validation; 
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Lista de Siglas e Abreviaturas  

 

ABNT  Associação Brasileira de Normas Técnicas 
ANOVA Análise de variância 
ASTM International Standards Worlwide 
BIPM Bureau International des Poids et Mesures 
DNPM Departamento Nacional de Produção Mineral 
DPR Desvio padrão relativo 

EDXRF Espectrometria de Fluorescência de raios-X por dispersão de 
energia 

EURACHEM Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement 
FMI Fundo Monetário Internacional 
GUM Guia para a Expressão da incerteza de Medição 
IBRAM Instituto Brasileiro de Mineração 
ILAC Cooperação Internacional de Acreditação de Laboratórios 
INMETRO Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia. 
ISO   Organização Internacional de Normalização 
IUPAC União Internacional de Química Pura e Aplicada; 
NIST National Institute of Standards and Technology 
OIML Organização Internacional de Metrologia Legal; 
ONU Organização das Nações Unidas 
PBI Produto Bruto Interno 
SIM Sistema Interamericano de Metrologia 
SRM Material de Referência Padrão 
VIM Vocabulário Internacional de Metrologia 

WDXRF Espectrometria de Fluorescência de raios-X por comprimento 
de onda 

XRF Fluorescência de raios-X; 
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