Com base nos trabalhos realizados, péde-se determinar a
repetibilidade e a faixa de aplicacdo do método, incorporando-
se essas informagbes a metodologia analitca a ser
armazenada no DATALAB com base nas normas da ASTM.

4. COMENTARIOS GERAIS

A implantagdo do manual de controle proporcionou avangos na
rapidez e precisdo das analises quimicas . Observou-se maior
consisténcia nos resultados laboratoriais, 0 que facilitara a
confecgao de materiais de referéncia para uso préprio e
possivel comercializagdo manual de controle da qualidade a
ser elaborado para o departamento como um todo.
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1. INTRODUGAO

No presente trabalho foi estudada uma metodologia para
analise quimica de fluoreto, utilizando-se técnica de analise
instrumental. Na etapa seguinte a metodologia foi implantada no
arquivo do programa DATALAB para posterior utilizagdo dos
usuarios. Foi introduzido na metodologia um arquivo do Harvard
Graphics, o qual consta de uma curva, em escalas monolog e
linear que proporciona maior rapidez ‘e. confiabilidade
adeterminagdo da concentragdo de fluoreto. A metodologia
,.apos testada, mostrou-se adequada as analises de fluoreto
presentes em amostras de minérios efluentes, agua, etc.

2. OBJETIVO

O objetivo do presente trabalho consiste em elaborar um
método de analise quimica para determinagéo da concentragao
de fluoreto, através de potenciometria, utilizando-se eletrodo
seletivo de ion.
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3. METODOLOGIA

A metodologia aqui apresentada resultou da pesquisa
bibliografica (1, 2, 4) e da experiéncia anterior do CETEM na
area de analise quimica. Para realizagéo deste trabalho utilizou-
se um potencidmetro de fabricagdo METRONAL equipado com
um eletrodo seletivo de ion.

Inicialmente foi tragada a curva de calibragdo do equipamento,
que consiste num grafico monolog, em que na escala log
plotam-se as concentragdes (ppm) conhecidas da solugéo
padrdo e, na escala linear, os valores correspondentes ao
potencial de eletrodo (mV), que foram obtidos através de leitura
no potenciémetro. Com a curva de calibragdo, pode-se
perfeitamente determinar a concentragéo de fluoreto na solugéo
teste. Para isso, basta apenas, efetuar a leitura do potencial de
eletrodo (mV) e levar esse valor na curva de calibragio,
obtendo-se a concentragdo do ion na solugéo. Finalmente, para
o calculo da percentagem de fluoreto, utiliza-se a equacéo [1].

_ ViViChpm v
V,P,10000

Entretanto para facilitar o trabalho dos usuarios do DATALAB
foi criado um arquivo no Harvard Graphics e uma planilha no
Quattro Pro for Windows, que fornece desde a curva de
calibrac&o até o resultado final (percentagem de fluoreto).

preparagao da curva de calibracao

Primeiramente deve-se preparar uma solugédo padréo de 100
ppm de fluoreto a partir do padréo de 1000 ppm, via NaF, e
fazer a curva de calibrag&o da seguinte maneira:

Colocar 100 mL de solugdo TISAB em bécher plastico com
agitador magnético e ler no potencidmetro. Em seguida
adicionar sucessivamente 0,1; 0,5; 0,5; 0,5; 0,5; 1,0; 3.0 e 2,0
ml do padréo de 100 ppm de fluoreto e ler a mV a cada adigéo,
esperando sempre a leitura estabilizar.
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A cada uma dessas adicdes, as concentragdes sao
respectivamente : 0,10; 0,60; 1,09; 1,57; 2,06; 3,01; 5,75; 7,49
ppm.

Tabela 1 - Valores obtidos para tracar a curva de
calibragao.

V(MI) C(ppm) LOG (C) E(mV)
0,1 0,10 -1,0000 148
05 0,60 -0,2218 117
0,5 1,09 0,0374 103
0,5 1,57 0,1959 095
0,5 2,06 0,3139 087
1,0 3,01 0,4786 081
3,0 5,75 0,7597 067
2,0 7,49 0,8745 061

Com os dados mostrados na Tabela 1, monta-se a curva de
calibragdo através do Harvard Graphics (Figura 1) ou em papel
mono-log.

200

150 [~ -

100

E (mV)

S0

0 L
-1,5 -1 -0,5 0 0,5 1

LogC
Figura 1 - Curva de calibragdo para solugao padriao de F~
obtida em um potenciometro de fabricagdo METRONAL
(Pelo Harvard Graphics).
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O procedimento da analise quimica consiste inicialmente na
elaboracdo da curva de calibragao seguida das etapas de
laboratorio:

a)pesar 0,1 g da amostra previamente seca em estufa a 110°C
durante 1 h;

b)fundir a amostra com 10 lentilhas de hidroxido de sodio em
cadinho de zirconio ou niquel por aproximadamente 2 min;

c)esperar esfriar e adicionar agua destilada e deionizada no
proprio cadinho para dissolver 0s sais;

d)filtrar a solug&o obtida para balao volumétrico de 250 mL (V1)
usando-se papel de filtro (Whatman n® 40), lavar o
precipitado, cerca de cinco veézes, com solugéo de hidroxido
de sodio a 1%, avolumar o baldo com agua destilada e
deionizada e homogeneizar,

e)pipetar uma aliquota de 25 ml (V2), passar para baldo
volumétrico de 100 ml (V3), avolumar com solugao TISAB e
homogeneizar. E, finalmente, passar toda a solugdo do
baldo de 100 mL para bécher plastico com agitador
magnético para, em seguida, ler no potencidmetro.

Na etapa seguinte calcula-se a concentragdo (Cppm) do
fluoreto .Esse célculo pode ser feito de duas maneiras; metodo
convencional utilizando-se a equagao [1];através dos arquivos
implantados no Harvard Graphics, e na planilha de calculo,
Quatro pro for Windows. No presente trabalho foi adotado o
segundo método. Verificou-se maior rapidez nos calculos,
precisdo na obtencdo da curva e, consequentemente, na

analise quimica.

4. COMENTARIOS GERAIS
Durante a etapa que envolveu testes, para a preparagéo da

curva de calibragao, surgiu uma discussao quanto a utilizagéo
ou da solucdo TISAB ou da solugao de citrato de amonio

88

dlbasu:_o 1 M (CgH14N207 ou (NH4)2CgHgO7). Entretanto
apos diversos testes verificou-se que a solugdo TISAB é mais;
recomendada pois € uma solugdo mais estavel quando
comparadg a solugé@o de citrato de aménio. Lembrando sempre
que ao utilizar essa solugdo, deve-se ajustar o pH da mesma
para o valor 5,0.

Q método em questdo também pode ser aplicado em material
Illqgldo, mas, Nesse caso, O processo pratico inicia-se a partir do
ultimo item ( mencionado anteriormente ) da metodologia
proposta

_Cuidadc_)s Aespeciais devem ser tomados para evitar a
interferéncia de ions hidroxila durante a leitura do potencial em
mV_; portanto, durante o processo pratico, deve-se manter o
meio acido.

Baseado nos resultados obtidos durante a fase de teste e no
fato de o método ser de facil e rapida execugdo, o mesmo foi
implantado em nivel de bancada e arquivado no banco de
dados DATALAB.
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1. INTRODUGAO

A necessidade de implementar e otimizar a Gestdo de
Qualidade nos processos operacionais aos laboratérios
quimicos do Departamento de Analises Quimicas e de Meio
Ambiente (DQIA) tem exigido uma constante critica da
consisténcia metrolégica dos resultados de analise quimica
enquanto produto, e do monitoramento e validagdo dos
metodos de analise para a obtencgdo de proficiéncia técnica.

Dentro desse contexto, a aplicagdo da técnica de Controle
Estatistico de Processo (CEP) no monitoramento de dados de
analises quimicas, através da etapas de implementagdo de
procedimentos padrdées de grande praticidade na avaliagdo da
consisténcia estatistica em associagdo aos sistemas analiticos

de controle de amostras de referéncia, quer da reprodutibilidade

intralaboratorial, quer da receptibilidade do método utilizado,
tem nos forgado a buscar respostas rapidas a avaliagéo de tais
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