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ALCALINIDADE - METODOLOGIA PARA

DETERMINACAO EM CAMPO

RESUMO

A anélise de alcalinidade consiste na titulagéo acido/base e para se ter assegurado
o grau de confiabilidade ela deve ser realizada em campo. A grande dificuldade,
no entanto, acha-se relacionada ao transporte de materiais para essas analises.
Esta sendo apresentado um método de campo simples e barato, cuja praticidade
e eficacia é atestada pelos criteriosos trabalhos realizados em campo e em labo-
ratério. O método consiste de uma titulagdo efetuada utilizando copos de plastico
marcados com o volume de amostra de 4gua a ser analisada, trés frascos com
conta-gotas: dois contendo indicadores para titulagdo e o terceiro com acido sulfu-
rico padronizado 0,1N, sendo o Uitimo previamente calibrado para que se conhega
com precisdo analitica o volume de uma gota. O erro do método € da ordem de
1,5%, comparavel aos dados obtidos em laboratério, conforme demonstram os
testes estatisticos.
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SUMMARY

The alkalinity analyses consist of the acid/base titration and it must be done in field
in order to assure the confidence of quantification. The difficulty of this analysis
relates to the transport of laboratories materials to field. In this work is showed a
simple and cheap method that exhausting works in field and laboratories certify
their effectiveness and practicing. This method consists of a titration using glass
baguettes, plastic cups marked with the volume of water sample to be analyzing
and three droppers: two with indicators for titration and the third with 0.1N sulfuric
acid. This last bottle must be previously calibrated in laboratory in order to have
the drop known with analytical precision. The error of this method is in the order of
1,5%, compatible with that obtained in laboratory, according to statistics tests.

Keywords: alkalinity, acid/base titration, fieldworks

INTRODUGAO

Raphael Hypolito,

Sandra Andrade’,

Ltcia Helena da Silva e
Silvia Cremonez Nascimento

Departamento de Geoclogia
Sedimentar e Ambiental e
Centro de Pesquisas de Aguas
Subterraneas - Instituto de
Geociéncias - USP.

1Departamento de Mineralogia
e Geoctectonica do Instituto
de Geociéncias da USP.

Correspondéncias:

R. do Lago, 562

CEP: 05508-080

S&o Paulo. SP

E-mails:
raphael.hypolito@br2001.com.br,
scremo@usp.br,
cepaslag@edu.usp.br,
sandrade@usp.br

Alcalinidade é a capacidade que uma amostra de
4gua natural apresenta de neutralizar 4cido num dado
pH de viragem; é a medida da basicidade (OH" - hidro-
xila) de uma amostra de &gua.

Apesar da alcalinidade néo se constituir em padréo
de potabilidade, trata-se de um pardmetro de grande
utilidade nos estudos de aguas como, por exemplo,
para célculos de balangos de massa e carga e da qua-
lidade da 4gua usada em irrigagdes. Ela informa as ca-
racteristicas corrosivas e incrustantes da agua, é base
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para dosagens no tratamento quimico de aguas, além
de permitir também a quantificagdo de dureza e dos’
teores de gas carbdnico, carbonato e hidrogenocarbo-
nato (ou bicarbonato).

A alcalinidade acha-se intimamente relacionada
com o$ processos de fotossintese e respirago no meio
aquético.

O gés carbdnico, através do fendmeno de fotossin-
tese, é fixado por seres autotréficos como substéncias
organicas, fazendo parte da cadeia alimentar. Seu re-
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torno ao meio ambiente ocorre na forma de gas carb6-
nico — respira¢éo de animais, vegetais e como produto
de decomposigdes quando mortos.

A acgdo bioldgica na decomposigéo de matéria orga-
nica em ambientes aquaticos, tanto em condi¢des ae-
rébias como anaerdbias, produz gas carbénico e, desta
forma, pode-se utilizar a alcalinidade também como in-
dicadora de atividades bioldgicas - corpos d'dgua com
alta alcalinidade significam maior produgéo de gés car-
bdnico e maior bioatividade.

Significativa também é a contribuigdo natural do gas
carbénico resultante de atividades vulcanicas e da agéo
antrépica como queima de combustiveis fésseis e des-
carte de efluentes industriais que podem modificar as
propriedades da 4gua, em especial sua alcalinidade.

Como espécies quimicas essenciais para a alcalini-
dade das &guas podem ser mencionados os carbonatos
(CO*)), hidrogenocarbonatos (HCO;) e, secundariamen-
te, sulfetos (S?), aménia (NH,), smcatos (SlO ), fosfatos
(HPOZ“ ), boratos (B0} , &nions orgénicos como ace-
tatos (H,C,0, , abreviado como Ac), derivados de
acidos humicos (AH), enfim acidos fracos inorganicos
e organicos.

As reacgdes quimicas abaixo mostram a produgéo de
hidroxilas como resultado de reagdes dessas espécies
gquimicas com agua.

CO;™ +H,0= HCO; . oW
HCO; 4 H,0=H,CO; ; OH
S$* + H,0 = HS + OH"
NH,(g) + H,0 = NH{ + OH
Si0}” +H,0= H Si0; 4 on
H,PO; +H,0=H3PO, +0oH
BOY 4 w,0= HBO] , o

Ac” + H,0 =HAc + OH

Por outro lado, algumas substancias em solugéo
contribuem para a variagdo da alcalinidade no sen-
tido de sua atenuacéo, produzindo H*, como ocorre
na hidrélise de cations como de aluminio, ferro, cro-
mo, zinco etc.
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AP* + 3H,0 = A(OH) (s) + 3H™
A alcalinidade pode ser representada pela igualdade

(A) =[HCO;1+2[0 71+ [OH]+[H,SiO;]+[HS] +
[Anions orgéanicos].... [H]

Como na maioria das aguas naturais, as conczentra-
¢bes dos compostos do sistema CO,/HCO3 /CO3 séo
mais elevadas e podem-se desprezar as outras espé-
cies em solugdo e, desta forma, a alcalinidade & sim-
plesmente expressa como:

= LHCO;1+2[COr ]

Lembrando que o coeficiente 2 para a concentragéo
de carbonato corresponde a concentragcdo equivalente
de H* utilizada em sua neutralizago.

O teor de base presente na 4gua até pH inferiores a
6,35 que corresponde ao equilibrio H,CO,/HCO3, cuja
constante é Kx,0 ,/uco; = 10%%, é chamada alcalini-
dade total e a que mede a concentragéo de OH em pH
superiores a 10,33 (Kxcos 10 = 10-193%3), ¢ denominada
alcalinidade parcial (1).

As alcalinidades sdo determinadas por titrimetria
usando Acido sulfurico (0,1N) padronizado e indicado-
res que permitem obter com preciséo o ponto de equi-
valéncia ou ponto de viragem.

O pH selecionado para viragem deve se situar abaixo
de 6,35 onde ocorre predominio do par H,0,/ HCO que
s3o as formas estaveis em meio acido. Se for escolhido
o pH de viragem ao redor de 5 j& se obtém resultado
da alcalinidade total bastante satisfatério, abrangendo
praticamente todo o OH- de interesse que se encontra
em solucdo. O indicador misto produz excelentes re-
sultados para andlise de alcalinidade total - trata-se de
uma mistura dos indicadores verde de bromocresol e
vermelho de metila que produz viragem bastante niti-
da, passando da cor verde em pH maior que 5,10 para
vermelha (7).

Na alcalinidade parcial, que corresponde a solu-
coes fortemente alcalinas, as aguas s&o também ti-
tuladas com acido sulfdrico 0,1 N usando, no entan-
to, fenolftaleina como indicador que muda de rosa
para incolor quando o pH se torna menor que 8,20
HCO;/CO ¥ (7).

Por se tratar de método analitico elementar de titri-
metria as medidas de alcalinidades s&o facilmente rea-
lizadas em laboratério. Quando, entretanto, as determi-
nagdes so efetuadas em campo, como é aconselhavel,
as dificuldades s&@o muitas, requerendo utensilios labo-

53



ARTIGO

ratoriais de dificil transporte que devem ser cuidado-
samente lavados e mantidos muito limpos. Lembrando
que a quantidade desses materiais - frascos, vidrarias,
reagentes etc. sdo equivalentes ao numero de amos-
tras a serem analisadas, na maioria das vezes em nu-
mero consideravelmente elevado.

Para determinacdo de alcalinidade em campo esta
sendo proposta uma técnica simples, pratica, precisa
que foi cuidadosa e exaustivamente testada nos labo-
ratérios de Hidrogeoquimica do Centro de Pesquisas
Aguas Subterraneas (CEPAS) do Instituto de Geocién-
cias da USP, Departamento de Geologia Sedimentar e
Ambiental e que podera ser de grande utilidade a todos
aqueles que trabalham com &guas naturais, sem neces-
sidade de montar um laboratério no campo ou congelar
as amostras, o que nem sempre € a melhor técnica in-
dicada (1).

METODOLOGIA

Determinacéo de alcalinidade em campo
Materiais

- Baqueta de vidro com aproximadamente 12 cm de
comprimento.

- Dois frascos de vidro escuro entre 50 e 100 mL
de capacidade, munidos de conta-gotas para solugdes
dos indicadores (fenolftaleina e indicador misto).

- Um frasco de vidro entre 50 e 100 mL com conta-
gotas calibrado para solugéo de acido sulfdrico padro-
nizado (0,1 N).

- Copos descartaveis de plastico de 200 mL, de cor
branca para melhor visualizagdo nas mudancgas de co-
res, com marca indicando volume exato de 100 cm?.

Reagentes

¢ Fenolftaleina

Dissolver 0,50 g de fenolftaleina em 30 cm? de etanol
e completar com agua até 50 cm?; manter a solugdo em
frasco escuro (5).

¢ Indicador misto

- Preparar 40 cm® de soluc@o alcodlica contendo
verde de bromocresol (0,1 %) e vermelho de metila
(0,2 %) na proporgao 3: 1.

Verde de bromocresol - dissolver 0,03 g em 30 cm?®
de etanol.
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Vermelho de metila - dissolver 0,02 g em 10 cm?®de
etanol
Misturar as solugdes e guardar em frasco escuro (6).

» Acido sulfarico 0,1N - preparo e padronizagéo

Dissolver em agua destilada 3 cm?® de H,S0, p.a.
(d =1,84; 97%), transferir para baldo volumétrico de 1L
e ajustar o menisco com agua.

Para padronizagédo do &cido utiliza-se como padrao
primario (substancia estavel com composigéo quimica
estequiométrica) carbonato de sédio anidro (Na,CO,).
Manter 1 g deste sal, por 30 minutos, em forno a 260°C
e, em seguida, transferi-lo para frasco dessecador por
uma hora; pesar rapidamente, até décimos de miligra-
mas, cercade 0,2 g.

Transferir o carbonato para erlenmeyer de 250 mL e
dissolvé-lo em aproximadamente 50 mL de &gua.

A solucdo obtida é titulada com acido sulfarico 0,1
N utilizando 4 a 5 gotas de indicador misto (viragem de
cor verde para vermelha).

A Normalidade do acido deve ser calculada até a
quarta casa decimal (Equacéo 7).

m
Nyso, = _’_V‘izﬂ(:g_)_ x 18,8698

Vyzso,, (cm ? )

(Equagéao 1)

Calibracao de frascos conta-gotas

Em uma bureta contar o niimero de gotas necessa-
rio para completar, por exemplo, o volume de 1,00 cm3;
este procedimento deve ser repetido cinco a seis vezes
e considera-se o volume de uma gota o valor médio.

O volume de uma gota podera também ser calcu-
lado utilizando, ac invés de bureta, uma seringa para
aplicacé@o de injecdes.

Maior precisdo do volume, no entanto, podera ser
conseguida se um nimero de gotas de agua for, a uma
dada temperatura, pesado em balanga analitica até a
quarta casa decimal.

No interior de uma balanga analitica, em um pe-
gueno béquer de vidro tarado a temperatura ambiente
(m,), com o conta-gotas que vai ser calibrado, contar
um certo nimero de gotaé de agua, por exemplo, 20 e
pesar o conjunto frasco/agua até décimos de miligrama
(m,). Repetir este procedimento trés vezes.

Medir a temperatura da agua, que deve se colocada
em um recipiente também no interior da balanga e cal-
cular o volume de uma gota pela (Equagdo 2). O volume
devera ser a média das trés determinagdes.
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A densidade da agua em temperaturas variadas
pode ser obtida no Handbook of Chemistry and Phy-
sics (2001-2002).

Y N (m, — m(g) (Equacgao 2)
(1 gota) (Cm )— T

V = volume da gota (cm?®)

n = ndmero de gotas

d = densidade da agua g.cm(Tabela 1)

(m, —m.) = massa de 4gua (g)

Preparacao dos frascos plasticos -
marcacao do volume

Nos frascos plasticos adicionar quantitativamente,
com bureta ou pipeta volumétrica, 100 cm?® de agua e
marcar do lado externo, cuidadosamente, o nivel d’agua
com tinta, fita adesiva ou caneta de ponta porosa.

Deve-se preparar sempre um ndmero de frascos su-
perior aqueles previstos para as andlises em campo.

Operacao em campo

Alcalinidade parcial

Colocar cuidadosamente a amostra de 4gua no copo
até a marca de 100 cmd. A seguir adicionar 5 gotas de
indicador, homogeneizar com a baqueta de vidro. As
gotas, com agita¢io (usar baqueta de vidro), adicionar,
solucéo de 4cido até a mudanga da cor. Anotar o nu-
mero de gotas e calcular a alcalinidade.

E necessério que as operagdes sejam realizadas
rapidamente, efetuando duas ou mais determinagées,
considerando como resultado final o valor médio.

Alcalinidade total

Transferir, 100 cm® de amostra para o frasco plasti-
co, adicionar 4-5 gotas de indicador misto e titular com
H,S0, 0,1 N utilizando o conta-gotas calibrado.

Calculos

A alcalinidade é dada em mg dm= de CaCO, e cor-
responde a todas as espécies quimicas dissolvidas em
agua gue neutralizam acido.

O calculo dado pela Equag&o 3 é baseado na reagéo
do acido com carbonato de célcio

CaCo y(s) + 2H" = Ca** + CO,(g) + H,0
Voo (cm’) x 5016 x10¢
V. ..(cm')

(Equacdo 3)

N,
[CaCO ] (mg dm™) =—2=
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Essa concentragdo pode ser transformada em meq
dm- de CaCOQ, utilizando a Equag&o 4:

[CaCO,] (mg dm™)
50,04

A determinacdo da alcalinidade parcial é efetuada
pela titulagdo com acido sulftrico 0,1N utilizando como
indicador a fenolftaleina. O célculo do teor em mg dm
é efetuado utilizando a equagdo 3, enquanto que para
teores expressos em meq dm aplica-se a equagéo 4.

E importante ressaltar que apés a adi¢do da fenolf-
taleina, se a amostra se mantiver incolor, pode-se afir-
mar que a alcalinidade parcial é zero.

A determinagio de alcalinidade deve sempre ser
efetuada com rapidez evitando interferéncias como
dissolugéo de gas carbdnico da atmosfera ou desga-
seificag&o por variagdo de temperatura, precipitacédo de
carbonatos etc.

(Equacgao 4)

meqc,co, (meq dm™) =

RESULTADOS

Calibracao do conta-gotas

O método para calibragio do conta-gotas levou em
consideragéo a utilizagdo de agua destilada e de uma
solug&o de &cido sulfarico 0,1N. Estas determinagdes
apresentadas nas Tabelas 1 e 2, respectivamente, tém
por finalidade mostrar que pode ser usada a 4gua des-
tilada para calibragédo do conta-gotas e utilizar o volume
da gota para a titulagdo com o 4cido sulfirico 0,1N.

O volume de cada gota foi calculado utilizando a
Equagdo 2 e o erro do volume foi obtido através da
Equagéo 5 que calcula a propagacéo de erros em for-
mulas matematicas.

[eJ(cm) =% () x \/(fn_") +(Z_d) +(%) (Equagio 5)

A média e a estimativa do desvio padrao s&o forne-
cidos através das Equacbes 6 e 7:

V. uagdo
[V, (em’) = %N—) (Equagio ©
[s](cm’)=+ f—z((;%;)z (Equagio 7)

N refere-se ao numero de determinagdes (11).
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O erro total do método foi obtido utilizando a Equa-
cao 8:

[e](cm)= * \/(e,) +..+(e, ) +(s) (Equagdo8)

e corresponde ao erro parcial do método pela mesma
Equagéo 8, no entanto, considerando apenas os valo-
res a partir da quinta leitura, ou seja, a partir de 10 go-
tas, uma vez que o erro referente ao célculo do volume
de 1 gota torna-se menor que 0,01cm?.

Foram, portanto, efetuadas diversas medigbes com
ambos os liquidos e com ndmero variado de gotas (Ta-
belas 1 e 2). Para 4gua destilada obteve-se o volume da
gota de 0,082 +0,025 cm?® e para o &cido sulfarico 0,1N
0,086+0,026 cm?, que resulta em volumes de gotas
préximos entre si e o erro total em ambas as medigoes
sd0 muito préximos aquele encontrado em buretas de
10 cm

A seguir foram efetuadas andlises de alcalinidade
total, conforme o método descrito anteriormente, em
uma solugéo contendo 225 mg dm™ de CaCO, utilizan-

Tabela 1. Calibragao do conta-gotas com agua destilada a 22,6°C
(d =0,9977g cm?)

n m (9) V (cm?d) e, (cmd)

2 0,1583 0,079 0,020
4 0,3269 0,082 0,010
6 0,4795 0,080 0,007
8 0,6356 0,080 0,005
10 0,8277 0,083 0,004
15 1,2428 0,083 0,003
20 1,8572 0,083 0,002
28 2,0804 0,083 0,002
30 2,4887 0,083 0,001
35 2,9120 0,083 0,001
40 38116 0,083 0,001

V.. 0,082

S 0,002

erro total 0,025

erro parcial 0,006

n é o numero de gotas, m é massa em gramas, V o volume de 1 gota, e, o erro do volume
calculado em cm?, V. é o volume médio calculado em cm?® e s a estimativa do desvio padréo
do volume médio em cm?,
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Tabela 2. Calibragdo do conta-gotas com acido sulfdrico a 22°C
(d=1,0117g/cmd)

n m (9) V (cmd) e, (cmd)

2 0,1712 0,085 0,021
4 0,3481 0,086 0,011
6 0,5189 0,085 0,007
8 0,6952 0,086 0,005
10 0,8614 0,085 0,004
15 12921 0,085 0,003
20 1,7382 0,086 0,002
25 21768 0,086 0,002
30 2,6042 0,086 0,001
35 2,0489 0,086 0,001
40 3,4979 0,086 0,001

v 0,086

S 0,001

erro total 0,026

erro parcial 0,006

n é o numero de gotas, m massa em gramas, V o volume de 1 gota, e, erro do volume calculado,
V.. volume médio calculado, s a estimativa do desvio padrao.

do uma bureta e o conta-gotas previamente calibrado
tanto com agua destilada como com &cido sulfurico
0,1N. Os dados de concentragédo, obtidos atraves da
Equagéo 3, usando a bureta sdo apresentados na Ta-
bela 3; os dados de erro da concentragdo foram cal-
culados utilizando a Equacao 9, o valor médio de con-
centracdo e a estimativa do desvio padré@o séo obtidos
através das Equacgdes 6 e 7, substituindo volume por
concentracao.

[Eel(gdm™)= * €) x \K_j H [“] (Equagéo 9)

N K Vam.

As Tabelas 4, 5 e 6 apresentam os dados obtidos
com o conta-gotas calibrado com agua destilada, con-
siderando apenas o erro parcial na determinagéo do
volume de uma gota do conta-gotas e com &cido sulfu-
rico 0,1N, respectivamente.
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Tabela 3. Determinagdes com bureta da alcalinidade total em uma so-
lugao recéem preparada, utilizando H,SO, 0,1097+0,0001N e volume de
amostra de 100+0,12cm?®

N V (cm?d) C (mg.dm?® Ec (mg.dm?)
1 4,10 225,09 1,41
2 4,15 227 B8 1,41
3 4,10 225,09 1,41
4 4,15 227,88 1,41
5 410 225,09 141
6 4,10 225,09 141
7 4,10 225,09 14l
8 4,10 225,09 141
9 4,10 225,09 1,41
10 4,10 225,09 1,41
il 4,10 225,09 1,41

C (média) 22559

S 111
erro total 4,82

N é o nimero de determinagdes, V o volume de H,80, 0,1N gasto, C é a alcalinidade calculada
como CaCO, em g dm* e Ec refere-se ao erro da alcalinidade em g dm, calculado pela equa-
¢80 9. Capacidade da bureta é de 20mL e as leituras apresentam desvio de +0,025cm?.

Os dados de concentragdo foram também obtidos
através da Equacao 3; os dados de erro da concentra-
¢ao foram calculados utilizando a Equagéo 9, o valor
médio de concentragdo e a estimativa do desvio pa-
dréo s3o obtidos através das Equacdes 6 e 7, substi-
tuindo volume por concentragédo. O erro total foi obtido
pela aplicacdo da Equacéo 8

Na Tabela 7 séo sumariados os dados de alcalinida-
de obtidos utilizando bureta e conta-gotas, bem como
o teste t (Student) com o qual é possivel obter dados
estatisticos para comparacdo dos resultados e como
consequliéncia dos métodos aqui apresentados (4).

Os resultados obtidos no teste F mostram que as va-
ridncias obtidas para a bureta e o conta-gotas sdo muito
diferentes quando se considera apenas a flutuacdo das
leituras, quer seja com o emprego da 4gua destilada ou
acido sulfurico na calibragdo do conta-gotas. Isto é devido
a menor sensibilidade ou maior desvio padrdo no volume
do conta-gotas em relagdo ao da bureta, pois 1 gota a
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Tabela 4. Determinagéo da alcalinidade total em uma solugéo recém
preparada de 225mg dm®, usando o conta-gotas calibrado com 4gua
destilada, com volume de gota de 0,082+0,025cmé (Tabela 1), normali-
dade do H,SO, 0,1097+0,001N e volume de amostra 100+0,12cm3

N n V(em® C(mg.dm?) Ec (mg.dm?)
1 50 4,100 225,09 1,41
2 51 4,182 229,59 1,42
3 8l 4,182 229,59 142
4 50 4,100 225,09 1,41
5 49 4,018 220,59 1,41
6 49 4,018 220,59 44
7 50 4,100 225,09 1,41
8 50 4,100 225,09 1,41
9 49 4,018 220,59 141
10 - 50 4,100 225,09 1,441
11 50 4,100 225,09 1,41

C (média) 224,68

S 3,16
erro total 9,65

N é o nimero da determinagéo, n nimero de gotas de H,80, 0,1N, V o volume de H,SO,
0,1N(calculado pela Equagao 2), C ¢ a alcalinidade calculada como CaCO, em g.dm* (Equagao
3), Er é o erro na determinagéo da alcalinidade como CaCO, em g.dm*, usando Equagéo 9. C
(media) é a concentragao média obtida com a Equagéo 6, em g.dm?, s a estimativa do desvio
padrao das 11 determinagbes de alcalinidade em g.dm (Equagéo 7) e o erro total da alcalinida-
de, em g.dm?, foi obtido com a Equagéo 8.

mais no conta-gotas equivale a aproximadamente 0,082
ou 0,086cm?, enquanto na bureta o volume é de 0,05cm?.
Entretanto, o teste t (Student), que mostra as diferencas
entre os valores de concentragéo obtidos quando da utili-
zagao de bureta ou conta-gotas apresenta diferenca signi-
ficativa no teor de alcalinidade apenas quando se calibra o
conta-gotas com acido sulfurico.

Ao se considerar o erro total do método ou mesmo
o parcial (itens c e d - Tabela 7), verifica-se que até
o teste F informa que as variancias ja ndo so signi-
ficativas, pois a dispersédo das leituras por ambos os
instrumentos é praticamente igual. O teste t reafirma
que nao existe diferenca significativa entre os valores
de alcalinidade para ambos os instrumentos até o nivel
de significancia de 80%, o que torna completamente
comparavel os resultados obtidos com a bureta e com
um conta-gotas previamente calibrado em laboratdrio.
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Conforme “Standard Methods for the Examination the
Water and Wastewaters”, 14a. edigdo (1), é dificil estabe-
lecer a precisdo do método em virtude da grande varieda-
de de caracteristicas das amostras e das alteragdes que
podem ocorrer quando coletadas, armazenadas ou manu-
seadas. Ainda, segundo esta mesma referéncia, na faixa
de 10 - 500 mg dm™®, quando a alcalinidade é devida a
carbonatos e bicarbonato, pode-se obter desvio padrio
de 1mg dm3. Estudos interlaboratoriais efetuados em 17
laboratérios no mundo e 40 analistas mostraram que em
pH 4,5 os resultados de alcalinidade para teores de 120mg
dm de CaCO, forneceram desvio padrdo de 5mg dm? e
afastamento médio de 9mg dm= menor que o valor real.

Neste trabalho comprovou-se que calibrando pre-
viamente o conta-gotas com agua destilada, com um
numero de gotas entre 10 e 40 e controlando a tem-
peratura do experimento para que se possa utilizar a
densidade correta da agua, determina-se com é6tima
exatiddo e precisdo o volume de uma gota dispensa-
da pelo conta-gotas, o qual podera ser utilizado para
posteriores calculos dos teores de alcalinidade que se-
rao determinados em campo, sem a complicagéo de se
montar laboratério ao ar livre.

Tabela 5. Determinacéo da alcalinidade total em uma solugéo recém
preparada de 225mg dm®, usando o conta-gotas calibrado com agua
destilada, com volume de gota de 0,082+0,006cm? (Tabela 1), normali-
dade do H,S0, 0,1097+0,001N e volume de amostra 100+0,12cm3

N n N ([em) Ulngdn  Ec mgdm)
1 50 4,100 225,09 0,47
2 51 4,182 229,59 0,48
3 51 4,182 229,59 0,48
4  BO 40 225,09 0,47
5 49 4,018 220 59 0,47
6 49 4,018 220,59 0,47
7 50 4,100 225,09 0,47
8 50 4,100 225,09 0,47
9 49 4,018 220,59 0,47
16 50 4,100 225,09 0,47
i 50 4,100 225,09 0,47

C (média) 224,68

S 3,15
erro total 3,52
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Tabela 6. Determinagdo da alcalinidade total em uma solugéo recém
preparada de 225mg dm, usando-se o conta-gotas calibrado com &ci-
do sulfdrico, com volume de gota de 0,086+0,026¢cm? (Tabela 2), norma-
lidade do H,SO, 0,1097+0,001N e volume de amostra 100+0,12cmd.

N n V(em?) C (mg.dm?® Ec (mg.dm?)
la.. 50 4,300 236,07 1.47
2a.... 5 4,386 240,79 1,47
8a « b1 4,386 240,79 1,47
4 @ 50 4,300 236,07 1,47
ba. 49 4,214 231,35 1,47
6a. 49 4,214 281 35 1,47
7a... b0 4,300 236,07 1,47
8a. 150 4,300 236,07 1,47
9a, 489 4,214 231:35 1,47
10a. 50 4,300 236,07 1,47

1ta.: 50 4,300 236,07 1,47
C (média) 235,64
S 3,81
erro total 5,89

Os resultados obtidos nestas determinacées possi-
bilitam informar que o coeficiente de variacdo é cerca
de 1,5% no conta-gotas e 2,5% na bureta, o que esta
até abaixo da referéncia citada acima que apresenta
um CV de 4,2%.

CONCLUSAO

Andlises quimicas de Alcalinidades Parcial e Total
sdo de fundamental importancia em estudos de aguas
e devem ser realizadas durante pesquisas de campo
por ocasido de coletas de amostras evitando, desta for-
ma, erros devido a dissolugdo gasosa, especialmente
de gas carboénico atmosférico, e desgaseificagéo, que
ocorre com variagées da temperatura. Essas conside-
racGes sao validas para todas as aguas, quer sejam su-
perficiais, subterraneas ou pluviométricas.

A dificuldade de se determinarem as alcalinidades
no campo diz respeito principalmente ao transporte de
reagentes e vidrarias, normalmente em quantidades ra-
zoaveis e que exigem cuidados especiais de embala-
gens e transporte.
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Tabela 7. Resultados de alcalinidade para os métodos usando bureta e conta-gotas previamente calibrado em laboratério e os testes F e t (Student)
para comparagéo dos métodos

bureta conta-gotas teste F
. . Valor tabelado
C meédia s ou erro total C média s ou erro total :
: ; : : N valor obtido  para a=5% e grau
obtida ou parcial obtida ou parcial de liberdade 10
(@) 225,59 111 A 224,68 3,15 11 8,07 2,98 (10; 10)
(b) 225,59 1,11 11 235,64 3,31 14 8,88 2,98 (10; 10)
© 225,59 4,82 i 224,68 5,65 il 1,87 2,98 (10; 10)
(d) 225,59 4,82 11 224,68 352 11 0,53 2,98 (10; 10)
teste t (Student)
homogenizagéo das i valor tedrico para a=5% e Valor tedrico para o= 20% e
variancias s? valor obtido para t grau de liberdade 10 grau de liberdade 10
(@ 5,591 0,90 2,23 (10) 137 (10)
(b) 6,088 -9,55 2,23 (10) 1,37 (10)
(€ 20Dl 0,41 2,23 (10) 1.3/ (10
(d) 17,81 0,50 2,23 (10) 1,37 (10)
Onde:

(a) resultados obtidos entre bureta e conta-gotas (calibrado com agua destilada) com desvio padréo apenas das leituras.
(b) resultados obtidos entre bureta e conta-gotas (calibrado com 4cido sulfarico) com desvio padrao apenas das leituras
(c) resultados obtidos entre bureta e conta-gotas (calibrado com 4gua destilada) com desvio padrao resultante das dispersoes das leituras

combinada ao erro total do método (calibragéo do conta-gotas para cada leitura).

(d) resultados obtidos entre bureta e conta-gotas (calibrado com 4gua destilada) com desvio padrao resultante das dispersao das leitura
combinado ao erro parcial do método (calibragéo do conta-gotas de 10-40 gotas) para cada leitura.

N = nimero de determinacdes e a= nivel de significancia do teste.

Esta sendo proposto um método analitico quantitati- [
vo de campo para determinag@o das alcalinidades par- Referéncias
cial e total de aguas com materiais comuns utilizados
no dia-a-dia que podem ser facilmente transportados 1. APHA (American Public Health Association). Standard Methods

: ki idad for the Examination the Water and Wastewaters, 1985, 46a.

em uma pequena caixa, sem maiores cuidados. edicdo - American Public Health Association, Washington DC,

Trata-se de uma metodologia simples, barata e eficien- 1268p.
te, apresentada apos exaustivas cuidadosas determina- 5. GUENTHER, W.B. Quimica Quantitativa:medigGes e equillbrios,
¢oes realizadas em laboratorio e em campo que atestam 1972 - Edgard Bliicher, Editora da Universidade de Sao Paulo,
sua validade. 422D,

Os materiais transportados para as titulacdes duran- 3. Handbook of Chemistry and Physics - David R. Lide Editor
te os trabalhos de campo s&o: copos de plastico de cor (2001 - 2002) 82" - CRC PRESS LLC, 6-5.
branca, daqueles utilizados para se tomar agua em be- 4. MASSART, D.L; VANDEGINSTE, B.G.M.; DEMIG, SN.;
bedouros, bem lavados, marcados com precis@o o volu- MICHOTTE, Y.; KAUFMAN,L. Chemometrics: a textbook, 1988

2t : = : - Elsevier Science Publishers B.V., 488p.
me necessario para titulagdo, normaimente 100cm3, dois
frascos conta-gotas escuros (semelhantes aos utilizados 5. MORITA, T., ASSUMPGAO, R.M.V. Manual de solugaes,
s ~ reagentes & solventes, 1972, 2a. edicao - Editora Edgard
em ernb.alagens parfa colirios) para Transporte de solugges Bliicher Ltda, 630pp.
com indicadores (misto e fenolftaleina), um frasco munido
. : th ot eh 6. OHLWEILER, O.A. Quimica Analitica Quantitativa, 1978, gt

de q?nta gotas .(cahbrado quantutatwamentt_e) com &cido edicao, Livros Técnicos Cientificos Editora S.A. p367 — 664.
sulfarico padronizado (0,1N) e baquetas de vidro.

O erro que se tem nas determinagdes s3o estatistica- 7. VOGEL, A. |. Andlise Inorganica Quantitativa, 1981, Editora

2 ahi 2 . . Guanabara, 690p.

mente comparaveis aqueles que sao obtidos em laborato-

rio utilizando bureta com divisdes de vigésimos de mL.
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