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Eliminacao da solucao de acido cloridrico na
impeza da vidraria utilizada em analise de
fosforo total pelo método do acido ascorbico

Elimination of hydrochloric acid solution in Data de entrade:
glassworks cleaning used in analysis of total phosphorus Data de aprovagdo:
by acid ascorbic method 31/05/2017
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Resumo

As anélises da concentracao de fésforo total em dguas servem para avaliar o nivel de contaminagédo destas
pela acdo humana. Compostos fosforados também estédo presentes nos detergentes utilizados na limpeza
das vidrarias de laboratério, motivo pela qual estas sdo posteriormente lavadas com uma solucao de acido
cloridrico a quente. O presente artigo procura testar e comprovar que o método de lavagem da vidraria
para determinacao de fésforo com uma solucao de &cido cloridrico 3:1 a quente pode ser substituido pela
lavagem com uma solugdo de hipoclorito de sddio a 10%, em funcdo da toxidade dos vapores de acido
cloridrico gerados na lavagem a quente. A anélise de fésforo total é feita pelo método do acido ascérbi-
co. Este comparativo utilizou métodos estatisticos e demonstrou uma correlacdo acima de 95% nos re-
sultados, em uma avaliacao de 100 amostras, comparando as duas metodologias de lavagem da vidraria
Palavras-chave: Lavagem de Vidrarias. Fosforo Total. Hipoclorito de Sédio.

Abstract

The analysis of the concentration of total phosphorus in waters is usually used to evaluate the level of con-
tamination by human action. Phosphorus compounds also are components of detergents that clean the glass-
ware laboratory, what requires the materials used in this analysis should be washed with a hot hydrochlo-
ric acid solution. The object of this study is to test and prove the efficiency of the replacement of the hot
acid wash with a solution of hydrochloric acid by washing with sodium hypochlorite, motivated by the tox-
ic fumes of hydrochloric acid generated in the process. This analysis of total phosphorus is made by the ascor-
bic acid method. This comparative was done by statistical methods, and demonstrated a correlation of
more than 95% results with an evaluation of 100 samples performed compared with each of the washes.
Keywords: Wash glassworks of laboratory. Total Phosphorus. Sodium Hypochlorite.
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1 INTRODUGAO

O fésforo é um dos principais nutrientes para o
funcionamento dos processos biolégicos, de-
vendo estar presente em relagdes adequadas
entre as fragdes carbonicas e nitrogenadas. E
comumente encontrado nas aguas superficiais
decorrentes das descargas dos esgotos sanita-
rios tratados e ndo tratados. A matéria organica
fecal e os detergentes liquidos e em p6 empre-
gados em larga escala doméstica constituem as
principais fontes de fésforo nos esgotos domés-
ticos. Alguns efluentes industriais, como os das
industrias de fertilizantes, pesticidas, quimicas
em geral, conservas alimenticias, abatedou-
ros, frigorificos e laticinios apresentam em seus
efluentes fésforo em quantidades excessivas. As
aguas drenadas em 4dreas agricolas e urbanas
podem gerar quantidade excessiva de fésforo
nas aguas naturais. O fésforo é considerado um
parametro Gtil para dimensionar o nivel de con-
taminagdo em aguas naturais e residuarias, pois
é um dos responsaveis pelo processo de eutrofi-
zacao, pelo aumento dos niveis de nutrientes no
meio aquético. Conforme Nuvolari et al. (2003),
o fésforo apresenta-se nas formas de ortofosfa-
tos, polifosfatos e fosfatos orgéanicos, e é o ele-
mento mais visado quando se pretende comba-
ter a eutrofizagao.

Orhon & Artan (1994) informam que o fésforo
pode se apresentar nas dguas sob trés formas di-
ferentes: os fosfatos organicos, que sdo a forma
em que o fésforo compde moléculas organicas,
como a de um detergente; os ortofosfatos, que
sdo representados pelos radicais que se combi-
nam com cations formando sais inorgénicos nas
aguas; e os polifosfatos ou fosfatos condensa-
dos, que sao os polimeros de ortofosfatos.

A andlise de determinacao de fésforo total utili-
zada neste artigo é o método do Acido Ascérbi-
co, referéncia 4500-P E do Standart Methods for
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Examination of Water and Wastewater. O princi-
pio do método consiste nareacgdo, em meio acido,
do Molibdato de Amoénio e do Tartarato de Anti-
ndénio e Potdssio com os ortofosfatos, forman-
do um heteropoliacido, o acido fosfomolibdico,
que é reduzido pelo Acido Ascérbico formando
uma coloragdo azul intensa do Molibdato. Essa
coloracdo é lida em absorbancia, utilizando-se
um espectofotdmetro de feixe simples no com-
primento de onda de 880 nm, com uma cubeta
de caminho 6tico de 25 mm. A concentragao de
fésforo total é calculada a partir da férmula da
curva de calibragéo, e o resultado, aplicado em
uma curva previamente preparada com padrées
de concentracgdes conhecidas.

Os detergentes utilizados para a limpeza da vi-
draria na andlise contém em maior ou menor
grau fosfatos em diversas formas. Existem deter-
gentes livres de fosfatos, porém estes possuem
um custo muito elevado, e por isso sdo pouco
utilizados para as referidas lavagens. A fim de
eliminar a contaminacéo na vidraria é realizada
uma lavagem com &cido cloridrico diluido (3:1)
a quente. Conforme o International Program on
Chemical Safety, vapores de acido cloridrico sdo
extremamente irritantes para o trato respiraté-
rio, podem causar laringite, edema da glote, ede-
ma pulmonar, bronquite e até mesmo a morte.
Causam ainda desgastes dos dentes, tornando-
-os amarelados, amolecidos, desgastados e po-
dendo até mesmo quebrar. Devido a todos esses
fatores citados anteriormente, para a realizacédo
desta limpeza é necessaria a utilizacédo de capela
de exaustao, liberando estes vapores para o meio
ambiente, além do risco de queimaduras e corro-
sdo de equipamentos como a chapa elétrica.

O objetivo principal deste trabalho é avaliar a
eficiéncia da substituicdo do acido cloridrico a
quente pelo hipoclorito de sédio a frio na lava-
gem de vidraria.
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2 MATERIAIS E METODOS

A lavagem &cida é feita ap6s a lavagem com deter-
gente comercial para higienizacdo da vidraria. O
acido cloridrico diluido é adicionado a frio aos er-
lenmeyers e estes sdo aquecidos em chapa elétrica
até a ebulicdo. Apds o resfriamento, os erlenmeyers
sdo lavados em agua corrente e depois com agua
destilada. Na lavagem proposta no teste, a vidraria
é somente enxaguada sem a adi¢cdo em banho de
detergente, e colocada imersa em banho de hipo-
clorito de sdédio a 10% v/v por aproximadamente
4 horas. O material é posteriormente enxaguado

com agua corrente e dgua destilada.

Para avaliacdo da eficiéncia do método, foram
realizadas 100 determinag¢des em duplicata do
parametro fdsforo total em amostras de efluentes
pelo método do acido ascérbico, sendo uma com
a vidraria lavada conforme o método Standart
(acido cloridrico diluido a quente) e a sua duplica-
ta com a vidraria lavada com o método proposto
(hipoclorito de sédio). Todo o restante do proce-
dimento analitico foi feito de forma idéntica e em

mesma data para ambas as lavagens.

Optou-se ainda por utilizar amostras reais, e ndo
padrdes de fésforo para que os eventuais interfe-
rentes, como os arsenatos, pudessem ser descon-
siderados na utilizagdo pratica desse novo proce-

dimento. Estes podem reagir com o molibdato de

amonio produzindo coloragdo azul, que eventual-
mente poderd interferir no resultado.

Os resultados foram comparados pelos métodos
estatisticos ANOVA e anélise da variancia. Elliot
and Woodward (2006) definem que o método
ANOVA é, de maneira geral, uma extensao do tes-
te t-student emparelhado, que pode ser usado
para medidas repetidas. O teste é reconhecido por
comparar avariancia entre dois ou mais grupos de
resultados e verificar se os resultados sdo signi-
ficativamente diferentes. O teste considera uma
variancia média estatistica entre os conjuntos de
dados menor que 5% como nao significativamen-
te diferentes, podendo validar a eficiéncia da nova
lavagem em anélise. O teste F compara igualmen-
te se os resultados podem ser considerados seme-
lhantes, mas com a restricao de trabalhar somen-
te com dois conjuntos de dados. Como estamos
testando somente estes dois grupos (lavagem
com &cido cloridrico X lavagem com hipoclorito de
sédio), este ultimo pode ser utilizado para reforcar
os estudos estatisticos.

3 DISCUSSAO DE RESULTADOS
Os resultados das 100 amostras realizadas em
paralelo, uma com cada método de lavagem, pos-
teriormente aplicadas a andlise estatistica ANOVA
estdo apresentado na Tabela 1.

Tabela 1:Teste ANOVA realizado entre a lavagem Acida e Hipoclorito.

SQ gl
\fg:-‘itae gz (Soma dos (Graus de F calc p-valor F critico
¢ Quadrados) Liberdade) Quadrada)
Entre grupos 0,015842 1 0,015842 0,001605 0,968084 3,888853
Dentro dos 1954,395 198 9,870680343 - - -
grupos
Total 1954,411 199 - - -
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O estudo estatistico dos dados retornou um
“F critico” calculado, que é o méaximo valor de
referéncia da variancia das amostras dividido
pela variancia entre as amostras, que pode ser
atingido considerando os 5% de variancia entre
os resultados obtidos de 3,888853. A hipédtet-
se testada pode ser aceita, pois o F calculado,
que deve ser menor que o F critico para aprovar
a tese, foi atingido com um valor de 0,001605.
Como reitera Cadima, ). e Silva, P. (2008) quando
F Calculado < F Critico ndo hé& variagao signifi-
cativa entre os resultados. Para confirmar essa
andlise, podemos verificar que o valor de P > 0
indica que os valores também sdo aprovados na
probabilidade condicional para andlise estatis-
tica com o nivel de significancia escolhido de
95% (0=0,05).

A mesma analise estatistica comparativa en-
tre os dois grupos de resultados foi avaliada por
meio do teste F, obtendo os resultados apresen-
tados na tabela 2.
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Tabela 2: Teste F comparando os resultados com
Lavagem Acida X Lavagem Hipoclorito.

Teste F Lavagem Acida Lavagem Hipoclorito
Média 2,8914 2,8736
Variancia 10,00032 9,741041
Observagdes 100 100
Graus de liberdade 99 99

Andlise da Variancia
F 1,026617
P(F<=Ff) uni-caudal 0,448143
F critico uni-caudal 1,394061

Neste caso, o valor de P < Fcritico demonstra que
nao ha variacao significativa entre os resultados,
comprovando a hipétese, sendo que, neste caso, o
grau de significancia adotada é também de 95%.

Os resultados foram plotados comparando os va-
lores obtidos em cada lavagem, para avaliar os da-
dos em diversas concentracées de fésforo.

A Figura 1 representa esse comparativo grafico
entre os resultados de concentracdo em mg/L de
fésforo obtidos nas lavagens com &cido cloridrico
e hipoclorito de sédio, e demonstra que sdo signi-
ficativamente semelhantes em todas as faixas de
concentracgdo analisadas no presente estudo.

Total

ncentrag 30 de Fasforo

Coa

Numero da amostra

w—Lavagem com Acido Clotidrico

w—ayagem com Hipociornito de Sodio

1 & 7 10 13 16 19 22 25 28 31 34 37 40 43 45 49 52 55 S8 61 64 67 JO 73 76 79 B2 85 88 91 94 97 100

Figura 1: Comparativo dos resultados de P determinados, apds as lavagens &cida e hipoclorito de sédio das vidrarias.
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A determinacgdo de fésforo total pelo método do
acido ascoérbico é feito por uma leitura em espec-
trofotdmetro que abrange uma concentragao de

fésforo de 0,0 até 2,0 mg/L, sendo todas as de-

mais concentragdes oriundas de dilui¢ées das
amostras a fim de enquadrar o resultado nesta
faixa. Na figura 2, avaliam-se somente as amos-

tras com leitura direta do método, sem diluigdes.

sforo Total

Concentracdo de F

Numero da amostra

—LAVAGEM COM ACIE0 Clonidrico

w— | avagem com Hipoclorito de Sodio

12 3 4567 8 21011121313 151617181920202223242526272829303132333435363738394041424348445484748

Figura 2: Comparativo grafico dos resutados entre lavagem &cida e lavagem com hipoclorito

com valores inferiores a 2,0 mg/L de P.

4 CONCLUSAO

Os dados observados estatisticamente permitem
concluir que ndo ha diferenga significativa entre
os resultados, podendo ser utilizado um ou outro
método de lavagem das vidrarias sem impacto
na confiabilidade dos resultados.
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