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RESUMO

A potenciometria € uma técnica bastante utilizada atualmente. Ha no
mercado diversos tipos de eletrodos. O eletrodo de ion seletivo para fluoreto e
o eletrodo de pH sao exemplos de eletrodos de membrana e foram utilizados
no experimento. Para a realizagdo dos testes foi necesséario o uso de solucéo
tampdo chamada TISAB (Total ionic strength adjustment buffer). Segundo o
manual do eletrodo, diz que h& necessidade de ajuste de pH antes da adicédo
do TISAB para amostras altamente alcalinas e acidas. Neste trabalho estudou-
se a interferéncia do ajuste do pH antes da adicdo do TISAB, para isso foi
realizado testes ajustando o pH e sem ajustar. Com base nos dados obtidos e
realizando os testes estatisticos Q e F pode-se verificar que ndo ha diferenca

significativa entre ajustar o pH antes da adicdo do TISAB e nao ajusta-lo.

Palavras-chave: potenciometria; eletrodo; fluoreto;



ABSTRACT

The potentiometric is a technique widely used today. There are on the
market various types of electrodes. The ion-selective electrodes for fluoride and
the pH electrode are examples of membrane and electrodes were used in the
experiment for the tests, the use of buffer solution called TISAB (Total ionic
strength adjustment buffer) is required. According to the electrode manual, says
there is need for pH adjustment before addition of TISAB to highly alkaline and
acidic samples. In this work, the interference of the pH adjustment before
addition of TISAB for this testing was conducted without adjusting the pH and
adjust. Based on the obtained data and performing statistical tests Q and F can
be seen that there is no significant difference between the pH adjusted prior to
addition of TISAB not adjust it.

Key Words: potentiometric; electrode, fluoride
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1. INTRODUCAO

A potenciometria € uma técnica bastante utilizada atualmente, por
meio da qual pode-se quantificar limites muito baixo do analito. Esta técnica
esta compreendida dentro na quimica eletroanalitica, que relne processos
diretamente relacionados com as propriedades elétricas de uma solucao
(SKOOG, 2002). O nome potenciometria surge devido ao uso de eletrodos para
a medida do potencial elétrico gerado (HARRIS, 2011). No inicio, era bastante
empregado o uso de eletrodos indicadores de vidro e um eletrodo de referéncia
de calomelano. Com o tempo estes dois eletrodos foram substituidos por
apenas um, o eletrodo combinado (VOGUEL, 2002). Na Figura 1, apresenta

um exemplo de potencidmetro com eletrodo combinado de pH.

:

Figura 1 — Potencidmetro com eletrodo combinado de pH
Fonte: (Metrohm, 2015)


http://www.metrohmusa.com/Products/Measurement/Conductivity/827-pH-Lab-Meter/

1.2. ELETRODOS DE REFERENCIA

Para se realizar uma medida potenciométrica é de suma importancia
ter o conhecimento do potencial de meia célula do eletrodo e este deve ser
constante, por ter esta caracteristica o chamamos de eletrodo de referéncia. O
potencial do eletrodo de referéncia deve se manter constante durante a analise
e sera a base para a determinacdo do potencial da célula. Outra caracteristica
importante para o eletrodo de referéncia € que a reacdo envolvida deve ser
reversivel (SKOOG, 2002). Os eletrodos de referéncia mais comuns sdo os de
calomelano e de prata-cloreto de prata. Na figura 2 é apresentado o eletrodo de
calomelano, constituido de solugéo saturada de cloreto de mercurio (1) e cloreto

de potassio, para o qual segue reacéo abaixo:
Hg | Hg.Cl,(saturada.),KCl(xmol.dm®) || Eq. 1)

na qual X’ corresponde a concentracdo de cloreto de potassio na solucéo.
(SKOOG, 2002)
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Figura 2 — Eletrodo referéncia de Calomelano (SKOOG, 2002).



Este tipo de eletrodo foi bastante utilizado por ser de facil construgao
e por seu potencial ser extremamente constante. Com o tempo foi sendo
substituido pelo de prata/cloreto de prata, mais tolerante a temperatura e
menos toxico que o calomelano. Os eletrodos de prata/cloreto de prata sdo os
mais comercializados atualmente. Similar ao calomelano, ele também é
preparado com uma solucado, no caso, solucdo saturada de cloreto de potassio.

O potencial do eletrodo € descrito pela seguinte semi-reacéo: (SKOOG, 2002)
AgCl(S) +e = Ag + Ct (Eq. 2)

Os eletrodos Ag/AgCt sdo constituidos por um fio de prata ou de

platina recoberto por uma camada de cloreto de prata que esta imersa em uma
solucao saturada de cloreto de potassio (VOGUEL, 2002).

Entrada de ar para
permitir a migragéo
— do eletrdiito através
— da pomta porosa

Fio de Ag

Solugiio aquosa
saturada com

KCl @ AgCl
Pasta de AgCl

KCl sélido mais
algum AgCl

Ponla porosa que faz o
contato com ¢ melo
axiarmo (ponta salina)

Figura 3 — Eletrodo de Referéncia de Prata/Cloreto de Prata
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1.3. ELETRODOS INDICADORES

1.3.1. ELETRODOS INDICADORES METALICOS

O potencial dos eletrodos indicadores depende da atividade do
analito a ser determinado. Um eletrodo ideal deve ter uma resposta rapida e
reprodutibilidade frente a uma determinada atividade de um ion presente na
solucédo (SKOOG, 2002). O mais utilizado € constituido de platina que € um
material inerte, sua principal caracteristica € proporcionar o deslocamento de
elétrons. (HARRIS, 2011). Os eletrodos indicadores metalicos sdo subdivididos
em eletrodo de primeira classe, segunda classe, terceira classe e redox.
(SKOOG, 2002)

O eletrodo de primeira classe tem o equilibrio direto com o cation
derivado do metal do eletrodo, havendo apenas uma reagdo. Este ndo é muito
utilizado para analises potenciometricas, um dos principais motivos € a baixa
seletividade, fazendo com que outros cation ou anions indesejaveis sejam
oxidados.

Eletrodos de segunda classe respondem a atividade de um anion
com o qual seu ion metélico forme precipitado ou um complexo estavel. Um
exemplo de eletrodo de segunda classe é o eletrodo de prata, que funciona
como eletrodo de segunda classe para anions haletos e para anions que se
comportem como haletos.

Os eletrodos de terceira classe podem ser confeccionados de forma
a responderem a um cation distinto de sua composi¢do, sob condicdes
especificas. Um Exemplo é a utilizacdo de um eletrodo de mercurio para a
determinacado de Ca*".

Os eletrodos redox s&o utilizados para sistemas de oxido/redugéo.
Os eletrodos mais indicados sdo os de platina, ouro, paladio ou de outros
metais inertes. Nestas situacfes o eletrodo funciona como fonte ou depdsitos

para elétrons transferidos de um sistema redox para a solucéo.
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1.3.2. ELETRODOS INDICADORES DE MEMBRANA

Eletrodos indicadores sédo eletrodos nos quais suas células
dependem da atividade da espécie que sera quantificada. Eles permitem a
determinacdo rapida do analito, cation ou anion, por meio de medidas
potenciométricas diretas. Por esta classe de eletrodos serem extremamente
seletivos sdo chamados de eletrodos de ions seletivos. Sua principal diferenca
para os eletrodos indicadores metalicos € o fato de ndo apresentarem processo
redox em seu funcionamento (SKOOG, 2002).

Nas Tabelas 1 e 2 sao ilustrados alguns tipos de eletrodos de ions

seletivos que foram desenvolvidos.

Tabela 1 — Eletrodos de Membrana Cristalinos

Eletrodos de Membrana Cristalinos

Material constituinte

Tipo de membrana da membrana Utilizagéo
Monocristalina LaF; Determinacao de Fluoreto
Policristalina ou de Cristais S 2 +
Mistos Ag,S Determinacdo de S° e Ag
Fonte: (SKOOG, 2002)
Tabela 2 — Eletrodos de Membrana N&o-Cristalinos
Eletrodos de Membrana N&o-Cristalinos
Tipo de membrana Material constituinte da Utilizag&o
membrana
Vidro Vidros de silicato Determinacéo de Na' e H*
Liquido Trocadores liquidos de ions Ca’*eK'
Liquido imobilizado em —\\ 17 4e cloreto de polivinila Ca” e NO*

polimero rigido

Fonte: (SKOOG, 2002)
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O potencial gerado depende estritamente da natureza da membrana.
O potencial observado no eletrodo de membrana € um tipo de potencial de
juncdo, que € a diferenca de potencial promovida por duas solucdes
eletroliticas diferentes que estdo em contato (SKOOG, 2002).

O eletrodo de membrana de vidro é o eletrodo sensivel a ions
hidrogénio. Quando a membrana esta imersa em uma solucéo, o seu potencial
€ funcdo linear da concentracdo de ions hidrogénio na solucdo. Um eletrodo
combinado de pH, possui em um mesmo sistema, o eletrodo indicador e de
referencia. (VOGUEL, 2002). Na Equacéo 3 representamos o funcionamento
do eletrodo combinado de pH (HARRIS, 2002).

Membrana de vidro que capta
seletivamente os ions H*

— + - + —
Adis| AgCls | CLag | H' ag, externo).! H'aq, imerno) » C¢(aq)| AGCLs) | A (EQ. 3)
Y Y Y T
) H" externo ao . Eletrodo de referéncia
Eletrodo de referéncia eletrodo de vidro H™ interno ao interno
Externo (solugéo do eletrodo de vidro

analito)

Na Figura 4 ilustra a estrutura do eletrodo de pH combinado. Na qual
a parte sensivel que mede o pH encontra-se na parte inferior do eletrodo
(membrana de vidro). Neste eletrodo, ha dois eletrodos de referencia um do
lado esquerdo e outro do lado direito. Um apresenta forma de barra e o outro
em espiral, como € mostrado na figura 4. Os dois eletrodos medem a diferenca

de potencial gerada pela membrana de vidro (HARRIS, 2002).
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F Entrada de ar

Nivel do liquido
do eletrodo de
referéncla externo

Nivel do liquido
do eletrodo de
referéncia interno

— Solugo aquosa saturada
Flo de prata com AgCl e KCI

Nivel da solugdo

Pasta de AgCl suspensa de analito no

entre os dois lados do fio — bécher

de Ag dobrado
Tampéo poroso para
| permitir a drenagem
‘ lenta de eletrdlito para
fora do eletrodo
AgCl(s) + KCl(s) —
Solugé@io de HCI
Membrana de vidro — 0,1 M saturada

com AgCl

Figura 4 — Estrutura interna de um eletrodo combinado de pH (HARRIS,2011)

1.3.3. ELETRODOS DE MEMBRANA CRISTALINA

O principal tipo de membrana cristalina é constituido de um, ou mais
compostos i6nicos. A membrana pode ser cortada de um monocristal, em
outros casos pode ser constituida de disco sélido obtido com o uso de altas
pressbes sob material finamente pulverizado ou ainda agregado por metal
fundido (SKOOG, 2002).

O eletrodo utilizado neste trabalho para a determinacéo de fluoreto é
um eletrodo de membrana cristalina. Seu funcionamento se deve ao cristal de
fluoreto de lantanio (LaF3). Alternativamente, além do LaF;, a membrana do
eletrodo pode ser construida a partir do monocristal de LaF; dopado com
fluoreto de eurépio (SKOOG, 2002).
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O mecanismo do potencial € bem similar ao do eletrodo de
membrana de vidro, segundo o qual a ionizacdo cria uma carga sobre a
superficie da membrana, conforme a Equacdo 4, a extensdo da ionizacdo do
material da membrana é funcdo da concentragdo de fluoretos no meio
(SKOOG, 2002).

LaF3(S) _ LaF2+(s) + l:-(aq) (Eq4)

A medida ocorre pela migracdo dos ions F através do cristal de
LaF;. O procedimento rotineiro para a analise de fluoreto € a diluicdo da
amostra desconhecido em um tampao com alta forca ibnica, além de ajustar o

pH, o tampéao deve ajudar a descomplexar o fluoreto (HARRIS, 2001).

Tt " )

===t ""-‘--—-'---.l--.:“
.-—I-“_‘———-—————————;.h_

|

Figura 5 — Eletrodo de ion seletivo para fluoreto
Fonte: Manual do eletrodo para ion seletivo para fluoreto
Thermo Scientific

O TISAB (tampdo de ajuste de forca idnica) € um tampao que
aumenta a forca ibnica da solucdo. Ele mascara os interferentes na solucdo
contendo o analito, aumentando a precisdo na leitura. O pH é ajustado apenas

para amostras que apresentem basicidade ou acidez elevadas. Neste trabalho,
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estudamos o efeito do ajuste de pH na determinacao de fluoreto para amostras

com acidez elevadas.

2. MATERIAIS E METODOS

Utilizou-se para os testes o condutivimetro e pHmetro do modelo
Orion Dual Star, eletrodo de ion seletivo para fluoreto Thermo Scientific
(ORION 9609BNWP), TISAB Ill e TISAB IV

Foi realizada curva de calibracdo para calibrar o eletrodo de ion
seletivo para fluoreto com padrdes preparados a partir de diluicbes seriadas

como mostrada na Tabela 4.

Tabela 4 - Informacdes para preparo da curva de calibrac&o

Curva de Calibracéo

Massa
Solucdo de Partida Padrées ap_r_oxmada Em bal_ap vqume.trlco
utilizada do adicionou-se:
padrdo

0,05 mgdm* 1,0000 g

Solugéo 0,1 mgdm* 2,0000 g
3-
5 rlrglgdmt de 0,5 mgdm?® 10,0000 g 10 mL da soluc&o de TISAB llI;
uoreto
3 e Completou-se a massa para
1,0 mgdm 20,0000 g 100,0000 g de solugdo com
3,0 mgdm* 60,0000 g agua destilada.
~ 3-
Solucdo 100 mgdm 5,0 mgdm® 1,0000 g

de Fluoreto

Para certificar-se que o eletrodo esta ideal para o uso, realizou-se a
verificagdo da sensibilidade do eletrodo (Slope), que é a diferenca entre 0 mV
encontrado ao se adicionar 1mL do Padrdo 100 mg.dm® de fluoreto e 0 mVv
apos 10 mL deste mesmo Padrdo em solucédo contendo 10 mL de TISAB Il e

90 mL de agua destilada.
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Slope = mV 1 mL (Padrio 100 mg.dm3~) — mV 10 mL (Padrdo 100 mg. dm3~)
(Ea.5)

O slope deve estar entre 54 e 60 mV.

A amostra de hidroxido de calcio utilizada € proveniente da
calcinacéo do calcéario (minério). Realizou-se a abertura da amostra com Acido
Cloridrico concentrado para realizar os testes. A partir da abertura da amostra
preparou-se amostras para as amostras que receberdo o ajuste de pH e
amostras que nao receberam o ajuste antes da adicdo do TISAB IV. Preparou-
se também uma solucédo de hidroxido de calcio 10% m/v para realizacdo dos
testes.

Realizaram-se dois testes um com a amostra de hidroxido de calcio
sélida e com a solucédo de hidréxido de célcio 10% m/v preparada a partir da
amostra de hidroxido de calcio sélida

Para a amostra de hidréxido de célcio solida, apés a abertura da
amostra com &cido cloridrico concentrado, realizou-se os teste com ajuste e
sem ajuste de pH antes da adicéo do TISAB IV:

e Teste sem ajuste de pH: a amostra apdés a abertura da
amostra adicionou-se o TISAB 1V, completou-se para
100,0000g de solugédo com agua destilada e em seguida leu-
se no condutivimetro com o eletrodo de ion seletivo para

fluoreto;

e Teste com ajuste de pH: apGs a abertura da amostra ajusta-
se 0 pH para aproximadamente 5 adicionou-se TISAB 1V,
completou-se para 100,0000g de solucdo com agua destilada
e em seguida leu-se no condutivimetro com o eletrodo de ion

seletivo para fluoreto.

Preparou-se em seguida uma solucdo de hidroxido de calcio 10%

m/v. Realizou-se a abertura da amostra e prosseguiu-se com a diluicdo
normalmente. A partir desta diluicdo realizaram-se os testes:

e Teste sem ajuste de pH: Pesou-se 1,0000g da amostra,

adicionou-se TISAB IV, completou-se para 100,0000g de
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solucdo com agua destilada e leu-se no condutivimetro com o

eletrodo de ion seletivo para fluoreto;

Teste com ajuste de pH: Pesou-se 1,0000g da amostra
adicionou-se TISAB IV, completou-se para 100,0000g de
solucdo com agua destilada e leu-se no condutivimetro com o

eletrodo de ion seletivo para fluoreto.

Preparou-se padrdo 10 mg.dm® fluoreto para verificagdo do desvio

da andlise e a resposta do eletrodo com ajuste de pH antes da adicdo do

TISAB e sem ajuste de pH antes da adicdo do TISAB, por se tratar de uma

amostra que ndo apresenta interferentes. Realizou-se 0 teste da seguinte

forma;

Teste sem ajuste de pH: Pesou-se 1,0000g, adicionou-se 10
mL do TISAB Ill, completou-se para 100,0000g de solugéao
com agua destilada e leu-se no condutivimetro com o eletrodo

de ion seletivo para fluoreto;

Teste com ajuste de pH: Pesou-se 1,0000g, ajustou-se o pH
para aproximadamente 5, adicionou-se 10 mL do TISAB llI,
completou-se para 100,0000g de solugdo com agua destilada
e leu-se no condutivimetro com o eletrodo de ion seletivo para

fluoreto;

Escolheu-se o TISAB se acordo com a quantidade de interferentes

presentes na amostra. Utilizou-se o TISAB Ill para amostras que apresentem

concentracdo de Ferro e Aluminio menores que 200 mg.dm*, e o TISAB IV

para concentrages maiores que 200mg.dm®.
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3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Iniciou-se os testes realizando calculo do Slope do eletrodo de ion

seletivo para fluoreto, no qual foi encontrado o valor 59,1 mV. Desta forma o
eletrodo esta em condigBes de ser utilizado.

Realizaram-se os testes com amostras de carater levemente acidas
a altamente 4cida.

A amostra de Hidroxido de Calcio apés a abertura com Acido
Cloridrico concentrado apresenta pH 0,8 caracterizando uma amostra
altamente &cida, e a amostra do padrdo de 10 mg.dm® que apresenta pH 6,0

A figura a baixo mostra o equipamento onde foram realizados os

experimentos e os eletrodos de membrana que foram utilizados.

Figura 7 — Equipamento utilizado no experimento, condutivimetro e pHmetro modelo Dual
Star fabricado pela Thermo Scientific

Na Figura 8, apresenta a curva de calibracdo, com seus coeficientes
linear e angular, além do coeficiente de correlagcéo utilizado para a realizacédo
dos testes.
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A curva de calibracdo é de extrema importancia, pois € a partir desta
gue é realizada a calibracdo do eletrodo de ion seletivo para fluoreto, quanto

melhor a curva melhor a resposta do eletrodo.

Curva de Calibracéao

y =-0,0172x + 0,6535
R2=0,9996
*
0,5
I 0 T T 1
-20 0 20 100 120

>
S

-0,5 4

Concentragéo g/L
-1 -
-1,5 -

Figura 8 — Curva de calibragéo - Fluoreto

A Tabela 5 mostra os resultados no teste da verificacdo do desvio da

analise com um padr&o de fluoreto de 10 mgdm?®".
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Tabela 5 — Resultados obtidos do teste com e sem ajuste de pH utilizando o padréo de 10 mg.dm*

Padréo
Sem ajuste de pH Com ajuste de pH
Medicbes . ,
pHfinalda o\ eto (mgdm?®) pHfinalda o) eto (mgdm?®)
solucdo solucao
Medicéo 1 6,0 10,84 6,1 10,75
Medicéo 2 6,0 10,92 6,1 10,92
Medicéo 3 6,0 10,81 6,1 10,74
Medicéo 4 6,0 10,91 6,1 10,50
Medicéo 5 6,0 10,77 6,1 10,83
Média 10,85 10,75
Deswo' P_adrao 0,06 0.16
Médio
Padrdes de Fluoreto
)
€ 11,00 -
©
o
€ 10,90 -
10,80 -
10,70 -
10,60 -
10,50 -
10,40 -
10,30 -
10,20

Medicdo 1 Medicdo 2 Medicdo3 Medicdo 4 Medigdo 5
® Padrao sem ajuste de pH ® Padrfes com ajuste de pH

Figura 9 — Resultados obtidos com seus respectivos desvio padrao

Observando os resultados apresentados na Tabela 5 e na Figura 9,
pode-se notar que o0s resultados encontrados encontram-se préximos em
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ambos os testes realizados (com ajuste de pH e sem ajuste de pH). Além de o
desvio padréo encontrado ser pequeno para ambos os casos.

Pode observar o pH final que se encontra bem préximo do valor do
pH do TISAB lll, este ultimo apresenta pH 6,9 e os teste apresentaram pH 6,0 e
6,1 padrdo sem ajuste de pH e com ajuste de pH antes da adi¢éo do TISAB llI,
respectivamente.

Utilizou-se para o Teste Q a seguinte equagao:

Valor questionado — Valor préximo

Qcaleulado = Maior Valor — Menor Valor

(Eq.6)

Sabendo-se que: se 0 Qcaiculado fOI Maior que 0 Qrapelado havera a

necessidade de se excluir o resultado e, se ocorrer 0o oposto ndo ha
necessidade de exclusao.

Para a determinacédo do desvio padrdao médio utilizou-se a equacao

abaixo:

(Eq.7)

na qual “N” corresponde ao nimero de medi¢des e “S” ao desvio
padrdo médio.

E para o Teste F utilizou-se a seguinte equacao:

S2,
Fcalculado = Sz
y

(Eq.8)

O parametro utilizado para este teste € similar ao aplicado para o

Teste de Rejeicdo Q de resultados. Se 0 Fcacuado fOr maior que 0 Frapelado
havera diferenca significativa entre os dados, se Fcacuado fOr menor que o
Fravelado NA0 haverd diferenca significativa para os conjuntos de dados

analisados. E colocado no numerador (por convers&o) o maior valor de desvio.
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A Tabela 6 apresenta dos resultados dos calculos realizados com o0s

dados experimentais

Tabela 6 — Resultados dos céalculos

Desvio
Padiio QCalc Q Calc F Q o5% Fso
Médio (S) menor valor Maior valor Calculado Tabelado Tabelado
Sem Ajuste 0,06 mgdm* 0,27 0,07
6,25 0,829 6,39
Com Ajuste 0,15 mgdm* 0,57 0,214

A partir dos resultados obtidos do Teste de rejeicdo Q de resultados,
pode-se dizer que ndo ha necessidade de excluir nenhum resultado
experimental encontrado, observa-se com os resultados expressos na tabela
acima onde 0 Qcalculado € MenoOr que 0 Qtapelado-

Realizando o Teste F ao nivel de 0,5% podemos dizer que nao ha
diferenca entre o conjunto de dados, comprova-se com o0s resultados
expressos na Tabela 6, onde 0 Fcacuiado € menor que 0 Frapelado-

A proxima série de experimentos realizada foi com a amostra de
hidroxido de célcio sélido. Realizaram-se varias repeticbes e obteve os

resultados da Tabela 7.
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Tabela 7 — Resultados com Ca(OH), sélido

Hidréxido de Calcio Sélido

Sem ajuste Com ajuste
Medigoes pH final da Fluoreto (mgdm?) pH final da Fluoreto (mgdm?®)
solucéo solucéo

Medicao 1 8,3 1215 8,3 771
Medicao 2 8,3 1177 8,3 1151
Medicao 3 8,4 987 8,4 1247
Medicao 4 8,3 1094 8,3 733
Medicao 5 8,3 1112 8,5 1232
Medicao 6 8,4 990 8,5 861
Medicao 7 8,3 1078 8,4 1126
Medicao 8 8,2 1013 8,5 887
Medicao 9 8,2 1115 8,4 1281
Medicao 10 8,2 1173 8,5 1049

Média 1096 1034

Desvio, P_adréo 67.22 204,84
Médio

Os resultados obtidos nesta série ndo foram satisfatorios,
apresentando resultados muito dispersos entre si, como pode ser observado na
Tabela 7. Podem-se relacionar estes resultados com a caracteristica da
amostra. A amostra analisada trata-se de uma amostra sélida e heterogénea o
gue dificulta a analise, ja que foi retirado pequenas por¢cdes da amostra para
cada repetigéo.

A tabela 8 mostra os resultados dos calculos dos dados experimentais.

Tabela 8 — Resultados dos céalculos Ca(OH), soélido

QCalc QCalc
menor Maior
valor valor

Desvio Padrao
Médio (S)

F Q 95% F 5%
Calculado tabelado Tabelado

Sem Ajuste  67,22mgdm* 0,013 0,175

9,29 0,466 3,179
Com Ajuste 204,84 mgdm®> 0,069 0,062
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Ao realizar o Teste Q, nenhum dos resultados foi rejeitado, mas
obtivemos um desvio padrao meédio alto e ao realizar o Teste F, que compara o
conjunto de dados observa-se que ha diferenca significativa entre o conjunto de
dados, j& que 0 Fcaiculado € Maior que 0 Fiapelado-

Para obter melhores resultados e um desvio padrdo médio menor
preparou-se uma solucdo da amostra, dessa forma obtém-se uma amostra
mais homogénea, diferentemente do teste realizado com a amostra soélida. Os

resultados s&o mostrados na Tabela 9 e na Figura 10.

Tabela 9 — Resultados obtidos com e sem ajuste de pH na solucdo de Ca(OH), 10% m/v

Hidroxido de Célcio solu¢do 10% m/iv

Sem ajuste de pH Com ajuste
Medigoes pH final da Fluoreto (mgdm3') pH finalda Fluoreto (mgdm3')
solucéo solucéo

Medicdo 1 8,5 1027 8.4 1034
Medicao 2 8,4 1022 8,4 1034
Medigéo 3 8,3 1032 8.4 1031
Medicédo 4 8,1 1042 8,5 1038
Medicéo 5 8,3 1025 8,5 1032
Medicao 6 8,3 1019 8,4 1024
Medigéo 7 8,2 1021 8,3 1062
Medicdo 8 8,3 1034 8,5 1051
Média 1028 1038
Desvio Padréo 78 12.3

Médio
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Solucéo Ca(OH), 10% m/v

1030 +
1020 -
1010 -

1000 -

990

O\ 0(1/ O(b Ob‘ 063 O(b 0/\ 0<b
.\Q?‘ '\Q{b .\(? . \q’b . \(_? ‘\Q"b' «\Q,'b ‘\Q{b
@06 @va @Q)6 @06 @06 @Qp @06 @06

B Sem ajuste de pH ®Com ajuste de pH

Figura 10 — Resultados obtidos com a solu¢do de Ca(OH), 10% m/v

Observa-se com a figura 10 e a tabela 10 que os resultados obtidos
com a solugéo de hidroxido de célcio 10% m/v foram mais satisfatorios que
com a amostra em po, confirmando a heterogeneidade da amostra sélida.

A tabela 10 mostra os resultados dos calculos realizados com os
dados obtidos.

Tabela 10 — Resultados dos célculos realizados dos testes com a solugdo de Ca(OH), 10% m/v

Desvio

Padréo QCaJc QCaIc F Q 95% F 5%
Médio (S) menor valor maior valor Calculado tabelado Tabelado
Sem Ajuste 7,8 mgdm* 0,087 0,348
2,48 0,526 3,787
Com Ajuste 12,3 mgdm* 0,184 0,289

Nesta série de dados também foi realizado o Teste Q e o teste F. Ao
realizar o Teste Q, ndo houve a necessidade de rejeitar um dos resultados. Ao
comparar os resultados obtidos com ajuste de pH e sem ajuste de pH, ndo

houve diferenca entre os dados analisados, segundo o Teste F ao nivel de 5%.
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Utilizaram-se as Equacéo 5, 6 e 7 para os célculos dos resultados

gue foram apresentados.

4. CONCLUSAO

De acordo com o manual do fabricante, se faz necessario o ajuste
de pH de amostras com alcalinidade e acidez elevadas.

Com base nos resultados encontrados para amostras de acidez
elevada (solucdo preparada e amostra apos abertura) e amostras de acidez
moderada e com o0s testes estatisticos de rejeicdo Q de resultados e F de
comparacao de conjunto de dados, realizados em cada série, podemos concluir
gue ndo ha diferenca significativa entre os métodos com ou sem ajuste de pH
antes da adicdo do TISAB. Pode-se dizer ainda ao analisar o desvio padréo
médio de todos os testes realizados que sem ajuste de pH o desvio padrdo
médio € menor, portanto, melhor meus resultados. Sem ajustar pH, o analista
realiza a analise em um tempo menor e diminui o desvio padrdo médio da

analise.
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