TECNICA DE ANALISE

DE MATERIAIS EM SUS.

PENSAO CARREADOS PELOS CURSOS DE AGUA,
ADOTADA PELO LABORATORIO DE SEDIMENTO-
METRIA DO SERVICO DE PESQUISAS HIDRAULI-
CAS DO DEPARTAMENTO DE AGUAS E ENERGIA
ELETRICA DO ESTADO DE SAQO PAULO

Desde 1966 vem o Servigo de Pesquisas Hi-
draulicas coletando amostras de diverscs rios do
Estado de SAo Paule e procedendo sua analise,
inclusive de materiais em suspensao.

Dijante do grande namero de amostras re-
cebidas diadriamente com teores que variam de
alguns miligramas a 1 g/l, vimo-nos na contin-
géncia de optar por uma técnica expedita, que
permitisse a obtencio de resultados suficiente-
rnente exatos e precisos para a determinacac
dessa ovidéncia tecnologica.

Fazendo uma andlise dos principais meétu-
des tradicionalmente utilizados, que baselam-we
na filtragdo ou evaporacio, chegamos a conclu-
sA0c que as técnicas usadas para a sua aplica-
¢aa, referentes & evaporacdc ou filtragio, se-
cagem e pesagem ae ar, além de exigirem pro-
fissionais qualificados,
neira, ndo s6 a produtividade das anilises com.
a exatidao e precisao das mesmas, mormente em
se tratando de amostras com baixo teor de ma-
terial sélido em suspensao,

comprometiam sobremu-

Para simplificar as operacdes e obtermuos ©
maximo em produtividade e repetibilidade dos
resultados, adotamos o método eclassicc da fil-
tracdo, introduzindo, porém, algumas modifica-
¢des na técnica operatdria geralmente usada.

Assim, optamos pela filtracido total da amos-
tra, automdtica e continua, através de papel de
filtrc analitico, com baixa succdo, corresponden-
te 4 prépria coluna de dgua da haste do funil
analitico.

* Do Laboratirie de Hidrdulica da Escola Politée.
nica dr USP — Departamente de Aguas ¢ Energin
Elétirica.
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A filtracdce continua da amostra se faz adap-
tando na boeca do proprio frasco, que tras a
amostra do rio, uma rdlha de borracha com um
condute de vidro de extremidade biselada, que
se emborcea dentro do filtro, instalade na estan-

te especial de madeira, que pode suportar ¢

préprio fraseo com a amostra.

FOTO N.* 1 — Estante de madeira especial puars
filtracio continua e total das amostras.

Considerando que a quantidade de material
existente na amostra é relativamente reduzida,
face a area da superficie filtrante, a filtracao
total se preocessa em algumas horas, automati-
ca e continuamente, a nioc ser em casos muito
excepeionais, quando a amostra ¢é retirada do
ric com alguma contaminacgio, geralmente tran-
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FICHA DA ANALISE DE MATERIAL EM SUSPENSAO

ano SECAGEM E FECHAMENTO DOS FRASCOS PESAGEM
CONDIGOES M!!‘Eli’iﬁ NO INSTANTE FECHAMENTO DOS FRASCOS MO INTERIGR DA ESTUFA VARIAGAQ DAS CONDICOES DO AMBIENTE DURANTE
R 7DO'FEL‘HAMEHTO D.}_ETUFA HERMETICAMENTE FECHADA A PESAGEM
FICHA Umidade Pressdo Tomperaturm IMEC1D FiI M Torrpe Umidada 9y Temparwiurs *C Pressia mm Hg
% mm Hy *c u;"h T"'"::""‘ Tormprtun cr.';'h Tetal [ e ] e | e Fim Inicio Fint
BRAN- S
" 7,0(700,5 | 26,8'] 3:00 } 42,0*| 42,0°| 3:10 | 0:10|84,082,0{20,0 |20,2 699,2 99,0
wos-be 5l698,4 | 26,00] 9:00 ] 42,0¢| 42,05] 9:07| 0,07|86,0186,0(21,0 [21,0 $98,2 698,8
Cﬂrgm‘al&lﬂl:;:xlsmw BRC.;N- 6:30 43'02 42,63 10:22 3'52 Correcho dss Amostras em funcio sos Brancos Deavic midic da média
HOMOGENIZAGAD DA AMOS-
£STura w51 5:00 | 43,02 42,08 5:30| 3,30 -7.6 e 0.0 ..m
NOMEm0 A |Branco 593 594 595 596 597 598 599
T ° _
passruten | 161 162 163 164 165 166 167 168

| resomnemo log 255 0 01 810 6|97 073 0[88 358 3 99 688 2 | 96 526 4] 96 484 2|99 630 3
TARA 9§ 248 9 101 546 5|96 909 6 |88 229 3 99 559 8 | 96 400 2|96 360 2|99 489 0

meovo | (+6,1)|  264,1]  163,4| 129,0| 128,4 126,2| 124,0|] 141,3
| vouoe 853,7| 896,4, 967,1| 675,5 048,3| 936,4| 751,1
O 300 174 126 179 125 124 178
A . 00 1873 | 1874 1875 1876 1877 | Branco | 1878
Pt 169 170 171 172 173 174 175 176
Pb

102 047 2§97 677 4102 402 5102 317 1[102 287 0|99 058 7{03 301 9|99 605 1

T 101 926 7|97 581 4002 306 1002 189 3002 151 6/ 98 918 9103 293 9[99 466 4
R 120,5 96,0 96,4 127,8 135,4 139,8 (+8,0) 138,7
v 690,7 671,6 619,3 723,5 817,5  761,8 552,1
C 163 | 132 143 166 156 174 237
A 1879 1880 1881 1882 541 542 543 544
Pt 1777 178 179 180 181 182 183 184
Pb 97 733 6/98 111 4 | 93 486 3102 573 8102 275 0 99 595 696 340 3 {100 116 3
T 97 561 3197 962 1| 93 400 6102 421 2102 180 0|99 471 9/96 179 3| 99 976 4
R I 172,3 149,3 85,7 152,6 95,0 123,7 161,0 139, 4
v 520,4 282,9 500,89 751,1 539,3 778,2 275,8 685, 4
c 327 500 362 193 162 112 556 193
A 545 546 547 548 549 | Branco 550 613
Pt 185 186 187 188 189 190 191 192
| P» 197 045 5|93 264 2[99 006 0|96 188 0 | 95 443 4/ 95 563 2102 914 7101 216 4
T ‘96 908 6|93 095 5/98 794 994 629 3 | 95 305 8 95 555 3102 794 0100 956 {
| R | 136,9 168,7 211,1| 1558,7 137,6 (+7,9) 120,7 260, 4
v i 672,7| 671,0 837,1 532,9 823,0 669,1 965,49
C L 192 240 243 2966 158 169 4 262
A 614 615 616 617 618 | 619 620 |Branco
Pt 193 194 195 196 197 198 199 200

Pb o5 659 6|94 102 5/99 931 5195 767 7 | 93 644 3/ 97 929 1{93 713 7]95 273 2

T 94 851 0|93 802 8!98 311 7 /95 309 7 | 93 406 9(97 741 9|93 500 0|35 265 1
R 808,6 299,7| 1619 8 458,0 237,4 187,2 213,7| (+ 8,1)
v 951,0 980,0 972,6 934,7 842,0 905,8 975,7

C 842 298 1668 482 273 198 211

£ REVISTA DAE



cALcULO E OBSERVAGOES
DATA TONA | PREFIXO °"“w"‘|“" v?";:'" "":r:"”' ';f::f”‘"ie:‘ DATA DA ANALISE
7-A BD4-5 P SR N | I
7-B 5B4-5
7-B _5B4-5
7-A BD4-5
7-B 5B7-5
7-A RD4-5
7-A BD4-5
:
NUMERO DA T T | 1] ! I
N;:c:;n;o 621 _| 622 : 623 624 _| 97 ag 99 100
PESA - FRTRG 201 | 202 | 203 204 205 206 207 208
7iso BRUTO |98 717 4 97 449 0(98 699 0|97 195 0 193 414 2 | 95 130 7,95 944 B|95 407 §
TAR4 (98 489 5 | 97 239 4(98 486 5(97 037 1193 282 6 i9s 041 695 877 0]95 326 3
ResiDuo 227,9 209,6 212,5 157,.% 131.6 I 89,1 £7,8 81,5
VOLUME 982,8 | 961,6 971,4 798,2 974,17 967,3)  889,3 969,6
CONETRAGIO 224 | 210 211 188 127 843 68 76
A 101 | Branco 102 103 104_ | 105 106 107
Pt 209 210 211 212 213 ! 214 215 216
P> 99 576 2 |98 295 5|94 298 7[97 817 594 787 6 | 99 667 6|99 237 2|99 194 4
T 99 471 8 | 98 287 8|93 786 8|97 489 394 547 4 | 99 464 2|99 095 2|98 793 3
R 104,4 (+ 7,7 511,49 328,2 240,2 203,4 142,0 401,1
v 967,6 936,9 920,3 884,7 821,4 790,0 955,3
[ 100 538 348 263 238 170 307
A 108 565 566 567 568 569 570 571
Pi 217 | 218 219 220 221 222 223 224
Pb b8 550 6 | 95 293 4|96 545 898 619 898 276 0 | 96 858 4|97 095 4[96 986 1|
T D8 360 7 |95 195 4|96 404 698 452 0 /98 194 9 |96 743 1|96 848 4|96 858 8
R 189,9 98,0 141,2 157,8 81,1 115,3 247,0 127,3
v 907,6 920,9 700,9 731,4 | 653,9 973,0 737,2 766 ,6
¢ 201 98 190 219 112 110 325 156
A Branco 572 573 574 | 575 576 1813 1814
Pt 225 226 227 228 229 230 231 232
Fb 99 864 2/98 739 5[99 762 0 /92 902 4 95 417 3 |98 062 6|96 930 4198 132 1
T 99 857 098 459 4/99 571 292 786 4 95 257 1 |97 895 8|96 811 0!98 015 ¢
R + 7,2 280,1 190,8 116,0 160,2 166, 8 119,4 116,5
v 684,4 934,8 69¢,3 856,7 762,8 661,9 698,1
C 398 196 157 178 209 169 156
A 1815 1816 1817 1818 1819 1820 Branco
P1 233 234 235 236 237 238 239 240
P ho1 901 0]101 361 1 99 188 1 94 655 1 97 172 7,99 397 4|94 797 4
T hol 767 9]101 227 5 99 034 3 94 500 0 97 048 2/99 214 394 7890 1]
R 133,1 133,48 153,8 155,1 124,5 183,1 {+8,3)
v 683,2 803, 4 778, 4 781.5 754,8 876.2
c 184 157 188 187 155 — 200
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ENSAIQ No 2
FICHA DA ANALISE DE MATERIAL EM SUSPENSAO

N0 SECAGEM E FECHAMENTO DOS FRASCOS PESAGEM
CONDICOES AMBIENTES NO INSTANTE || FEGHAMENTO DOS FRASCOS NO INTERIOR DA ESTUFA VARIAGAC DAS CONDMOES DD AMBIENTE DURANTE
DO FECHAMENTO DA ESTUFA HERMETICAKENTE FECHADA A PESAGEM o
FICHA Um.dade Pressan Temperatura ‘ INlc1O 4 FI M 1 Termpo Umidade 9, Tumparatura “C Pressio mm Hg
i
a Hors ! Temperaturs Temperatura | Hora ! . N ) N
mm Hg L P o ey T Inicio Fim nicio Fim Inicie Fim

155,57 700,8] 2644 1] 13157 | 43,5 ¢| 4344 5 14103 | 0106 [62,7] 83,0 '18',87‘7'1é,"9'77oo,s 01,0
W05 57,31 702,3] 26,7 1] 14320 | 43,1 [ 43,1 5] 14330 | 0110 [76,0| 75,6{ 19,8 |1956 |702,0 |70L,8

_[‘.l)!‘JD!COES INIG!AIS E FINAIS DE ERAN— |—| ] | Correcdo tan Amoatras am tungie des Brances Desvie médio da méda
TEMFERATURA E TEMPO DE o r"m M’O 2 43,5 3 13 57 i 6 57

vosevigho ot s’ [TBRI5 | 44,0 o] 4351 o 1120 | 6405 | = 246 o 7

MEERR St 1 2 3 T I 3 7 8

Pametsal® | 103 428 5| 101 144 8 94 953 7| 97 256 8 94 481 6| 96 675 8| 102 7993 951997

Puo w0 * | 103 424 5| 101 417 94 950 6' 97 25401 94 479 4| 96673 6 1027957 951% 8

Praporacdo

Desvios + 4,0 3,1 3,1\i 2,8 22| 252 3,6 2,9
Darvios %9 —

Hnd_in 1’4 0,5 0’5 012} L. 0’4 0’47 15.._ . 9’__3

NGMERG DA 9 10 . ;1 12 | 13 I 14 j 15 16

AMOSTRA

hmesmse | 975615 97 6438 983452 9 76 3| 9% 0% 7| 99 3% 0| 1026693 95556
e | 975993 976425 983412 % T35 980951] 99394 5| 102 6686 99 553 4

Fraparacde

2,2 1,3 450 2,8 1,6 1,5 0,7 2y2
P o L3 LA 02 1,0 1,1] 1,9 O
i 18 19 | 20 21 [ 22 23 24,

" |9 102 2| 100 119 5| 101 498 3| 9 M4 5 98 572 2| 970450 100 902 7| 99 0L 4
Pee e | 960979 100 118 9| 101 495 8 99 42 8] 98 572 0/ 97 041 6| 100 898 5 99 012 3

Desvios 4’3 0,6 2’7‘ 7'77 1’7 o 0,2 3’14, lp’g 2,1
e T 1,7 20 0l 09 24 08 L6 05
NUMERC DA

AMOSTRA 25 2% 27 28 29 _ 30 31 32

s, | 102 739 8 100 646 8| 98768 0| 980570 9737 5 9B TN 7 99 583 0| 100 536 2
et | 102 736 6 100 644 5] 98 TI6 7| 0552 97 37, 3| 98 767 9| 99 578 3| 100 534 3

e | 32 293 1,3 1,8 252 3,8 4y'? 1,9
e ™ | 0,6/ 0,3 1,3 0,8 054 1,2 2,1 0,7
e |33 34 35 3% 37 38 29 40

erenarates 96 M6 1] 951373 97.491 8] 94 040 2| 100 062 2. BLET 9B TUTS5 9% %92

Pesos da (O

s | 069330 951336 97 482 7| 9, 040 1] 100 059 2| 98 W5 8| 95 T4T 1| 96 %7 6

ouwves | 31 37 31 (0,1) | 3,0/ 0,9 O 1,6
o ® 0,5 1,1 0y5 2,5 O 1,7 2,2 1,0

* : :
| |
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CALcuciLo

E

OBSERVACGOES

REVISTA

n oA E

ODATA If ZOKA | PREFINO im.mdu’vihm;rn- vm:l“sewuu L'E‘L‘KURA?AREF‘GUA DATA DA ANALISE
I mg/) I Inicio m '
— i e V8
niggro o L A 1 42 | 43 7 45 46 47 48
e el | 956124 98394, 2|101621 5] 98336 4| 94 9473 | 99 5048|201 388 4 | 92 9L 3
pues s v | 95610 6| 9839171016180 983342 9% %3 3| 99 %22 1013863 | 92 910 2
Dawvics ) 1’8 L 2’5 3‘5 ) 242 40 2'6_. ___.42’1— 4-———4-’L
o 0,8 0,1, 0,9 Oy | 1,4 0,0 0,5 1,5
M anosTan 49 50 51 52 53 54 55 56
Rreusiee | 93 204 51101 480 6 | 979050 999708 | 94,6657 | 9% 4155 978167 ¢ 97881 2
e | 9320331014762 | 97900 5| 99965 5| 94 662 5| 9% 4129 | 978131 | 978 S
pesvies 1,2 bod | 4y5 | (5,3) 22 26 2,6 | 4]
__B:';:::i" - Lid o 1,8 | 1,9 2,7 0,6 0,0 0,0 251
NIMERO DA |
AMOSTRA 57 - .59 &0 [ _ 62 . &3 &b
st | 953404 | 955981 974726 | %3701 | 931520 | 982297 | 956976 | 9% 2000
Phrevareie | 95338 8| 95 593 2 | 97 4691 | 94 366 6 | 93 156 7 | 98 228 4 | 956962 | 94 197 6
i !
esvior [ 1,6 !__7 4sD 3,5 3,5 543 @ 1,3 1,4 A
P s 2,0 1,3 0,9 0,9 27| 1,30 1,2 0,2
NN ot 65 & 67 &8 & 70 7 7S
|
Creroresm | 98 621 4 101 8190 | 9B %Y 7| 966328 | 9 M6S | W01 | 955608 | 981291
Thresoregie I 98 6179 1018058 | 987451 986281 ' PS5 9782 | 9564 8 9R 17 4
Desvios 3,5 i 32 __2_"5‘_7777774‘7 } * 1,3 1,9 #——l,l
Desvior G0 _ . !
N L 0,90 0 0,0 2,1 1,3t 0,7 24| 0,9
I
s | T3 % L5 % 7 78 e 80
Trreperssie | 96 670 2 | 95213 5 (101 473 5 |00 676 3 | 9528, 0 | 997038 | 93532 | 950291
Theeess | 96688 5 | 95211 5 (101 4707 100 67,6 | 952517 | 99 7008 | 993508 950270
| ovewar 1,7 250 | 2,8 1,7 2,3 2,0 294 2,1
e 09l 0,4 0,2 | 0,9 0,3 0,6 0,2 0,5
182



sitoria, para A gual & propria anadlise ne terks

signifieado.

soRe o minnuseio sem afetar a0 sua integridiode

fistcw. *Foto o

LOTG N2 2 o Estunte de nuadeira para filtrac:
Filtros dre
Janelas do I aboratorie evitam 2

de A0 pmastras, frietis  instialado nas

vondaminacin,

A lavagem final de frasco, que continha o
amostra, & feita com o auxilio de um jato fino
de aleool 94,87

terinl adsorvido  pelas pacedes do fraseo, o gue

pard o remocie de todo o ma-

seria impossivel pela simples lavagem com agua
dustifada. (Fote nv 3

FOTO NS 3 — Lavagem finnl do frusea com bico
lavador de¢ ponta recuprvica,

Uma vesz terminada a filtragem, o papel de
fitro & abandimado no proprio funil até o din
segninte, quando estard séeo e salto, em forma
coniea 1

rida e permanente, possibilitands entao

ind

FOTO N § . Larrinho proprio para preparar

paptis  de Tiltros, cwm doas bandejas com capaci-

lade de 16 funis.

O paped de fiitro assim pré-secado, nas con-

di¢aox ambientes & acondicionado  conveniente-

mente em {rasew especial de vidro e acompapha-
do com sua respectiva tampa é levado a estufa

pard a secagem. (Foto n.» 5,

FOTO N 3 - Um ote
vronvenicntemente arondicionades o frasco ng han-

de ¥ papéisx de  filtros

deja  de aluminio.  — R0 tampas, correspondentes

mas  fraseos, geondicionados em estéjos,

Suabwende que o fonte principal de drreos, que

afetam o exatidio o precisao dos resultados das

aralises quimiens provém, de maneira goenérica.

RHEVISTA DD ALK



da temperatura e
nica da retirada

tempo de secagem, da téc-
da estufa e da
sua pesagem, concluimos, que as téenicas postas
ern pratica deverio preencher caracteristicas pro-

prias para cada caso com a finalidade de nao

do material

ultrapassar o limite imposto pelo érrv permi-
tido.

Logo, diante das quantidades reduzidas e
caracteristicas proprias dog materiais que se

apresentam nesse tipo de trabalhos, foi adotada
a temperatura de 45°C durante 19 horas, o gue
permite levar a substancia a um grau de seca-
gem perfeitamente definido e invariavel, favo-
recendo muito a repetibilidade dos resultados das
analises e a propria manipulacao durante os
trabalhos com a estufa.

A técnica posta em pratica para evitar os
da retirada do material da
estufa, do armazenamento em dissecadores para
o resfriamento ¢ homogenizacao da temperatu-
ra e, finalmente da pesagem do material expos-
to a0 tempo, fundamentalmente no
acondicionamento dos papéis de filtros, conten-

érros decorrentes

baseia-se

do o residuo ou nao, em frascos de vidro, gue
com tampas de
piastico, quando sécns, dentro da propria estufs,
ao abrigo do contato com a atmosfera exterior,
o que se faz com o auxilioc de lavas cirtrgicas
com mangas de plasticos
da mesma.

sa0 fechados herméticamente

instaladas na janela
iFota n» 6.

FOTO N.* ¢ - VFarticularigade da estulu yue per-

mite v fechamenty dos fraseos que contém os pa-

péis de filtro, a0 abrige do ar sem variacio da
temperatura interna.

Esta técnica nos oferece a possibilidade de
pesar uma substanecia higroseopica como se fora
de péso definido, permitindo a ohtencao de re-

REVISTA D AF

sultados com o maximo de exatiddv e preecisio,
Pois, o péso do papel de filtro,
com  residuo,

preparado ou
correspondera  exatamente ao do
instante final de secagem, devido a4 invariabili-
dade das condi¢des internas da estufa durante
0 acondicionamento do mesmo em frasco her-

méticamente fechado.

¥ importante anotar gque ¢ imprescindivel,
para assegurar a exatidac e precisio que essa
proporeiona, usar balanca analitica
calibrada com a devida exatidiao, aplicando a téc-
nica de pesagem propria para o caso.

técnica nos

(s frascos usados para ésse tipo de trabalho
com tampa de eompressao de plastico, onde adap-

tamos uma guarnicdo de borracha, san encon-

trados facilmente no coméreio, porém, devem ser
4 hase de boro-silicato para evitar variacao de
péso devido A& higroscopicidade do préprie fras-
cu, dentro dos limites normais de variagho das
condignes ambientes,

(Foto n> T,

FOTQ N* ¢ — Frasco de vidro de hoero-silicate
vome tumpa de compressiv de plastico e goarnicio
de boerracha. — ¥raseo parsa lavagem com ponta
recurvada. — Papel de fittro analitico de dlametry
de 12,5 em, — Fraseon de vidro de 1 |, para amos-
tragem «om bocal para filtragem, tampa de plas-
tite de compressic e guarnicdo de borracha.

A segulr, apresentamos o resultado do En-
saio p¢ 1, que fol feito para constatar a varia-
bilidade do péso dos frascos em fungic das con-
digdes ambiente de temperatura. umidade o
pressao.

Para ésse ensaio foram preparados trés lo-
tes de trés frascos cada, contendo cada frasco
do primeiro lote, eérea de 20 ml de Acide Sulfag-
rico de densidade 1,84, um segundo lote de fras-
eos vazios e finalmente, o dltimo, eom 20 mi de



agun. Todos os frascos correspondentes aos trés
lotes foram fechados hermeéticamente com tam-
pa de plastico de compressiao e guarnicio de bor-
racha, abandonados na Sala de Balangas, pesan-
do-08 diariamente, registerando as condigoes am-
hientes inicial e final das pesagens.

Diante dos resultados obtidos somos induzi-
dos # afirmar que todos os frascos estdo herme-
ticamente fechados, porgue, apesar das condi-
internas de succdo € compressao,
lotes  contendo

intensas, a va-

¢oes COIres-
pundentes  respectivamente 408
acide Sulitrico ¢ Agua,

tiacie de péso dus fraseus ¢ a mesma de um dia

Serem

para 0 outro,

A variabilidade de
vidro, no casu de ser de boro-silicato, ¢ fungio
das variagdes do empuxo havidas durante a pe-
sagem. decorrentes das oscilaghes das condigdes
ambiente de temperatura, umidade ¢ pressao.

Conciuimous também, que a influéncian das
variacoes das condigoes atmosféricas num curto
lupso de a pesagem de

todos vs frascos, correspondentes aos trés lotes,

tempe hecessario para

apresefita amplitude de érro desprezivel

< 0.4 ml, que nao afeta os resuftados. Contudo,

uma

s¢ u tempoe entre as pesagens for longo, de al-

gung dias, caso do Ensaio n? 1, o érro pode

atingir valores maijores, 3,2 mg.

Sabendu-se entdo que uma analise exige duas
pesagens  espacadas de alguns dias, uma corres-
pondente a0 frasco com papel de filtro prepa-
rado ¢ outra, do mesmo frasco, ¢com papel de
filtro preparade e residuo, necessario se faz co-
nhecer a variacao sofrida pele frasco entre as
duus pesagens pura fazer a corregio do péso, o
gue se obtém através da pesagem de amostras
em branco, retiradas do proprio lote a analisar,
cunforme pode-se observar na «Ficha de Andli-
ser anexa, que corresponde a uma analise de
ratina de 80
baratério.

amuostras executada por ésse La-

N intuito de avaliar o érro cometido na
corregio, aplicando a téenica que acabamos de
expor, fol feito o Ensalo no 2, (pagina 10), com
¥U amostras, que constituem o lote mais apro-

priado na pratica para ésses trabalhos.

Os & papéis de filtros feram preparados
duas vézes cada, submetendo-os assim a filtra-
¢des, secagens ¢ pesagens, expondo-o dessa ma-
neira 4s mesmas condigées de tratamento que
durante o andlise
mente dita de um lote.

serium  submetidos propria-

1ye pontu de vista estatistice nao seriam ne-
cessarias tantas amostras para caleular o érro

poso de um frasco de .

da média, contudo se tomassemos uma amostra

representativa do lote, o tempo para pesagem
das mesmas seria curto e nao poderiamos desss
maneira saber da influéncia das oscilagbes das
econdi¢des ambientes para um tempo longo, co-
mo acontece quando fazemos a andlise de um
lote de B0 amostras, cujo tempo de pesagem pra-

tica é da ordem de 1:30 hora.

Analisando os resultados obtidos eom o En-
saie n.® 2, supondo que os dados correspondes-
sem a analise de um lote de 80 amostras, ¢ yue
é correto, pargue vs papéis de filtro foram sub-
metidos a condigoes rigorosamente iguaais as de
uma analise na pratica, concluiremos que a cor-
re¢An necessaria serd a meédia  aritmética dos
desvios da média, 2,6 mg. afetada de sinal con-
trario, negativo no caso, pois houve um aumento
dos pesus da primeira para a segunda prepara-
¢ao dos papéis de filtros.

Outrossim, processando os dados obtidos, po-
demos concluir gue os resultados das analises
ostdo dentro de uma faixa de variacio de ape-
nas 1,08 mg da média com um grau de confian-
¢ch de 9994
nova técnica,

qué demonstra a alta precisao da

CONCLUSAO

Diante do exposto acreditamos poder afir-
mar que existe na téenica apresentada algumas
cardeteristicas  interessantes para quem se de-

dica a ésgse tipo de trabalhos.

1.2) A exatidao é miaxima em virtude da subs-
tancia atingir um ponto de secagem per-
feitamente definido e estavel na estufa, gque
& mantido até o instante final de sua pe-
sagem, completamente ac abrigo de fatd-

res intervenientes de guaiquer espécie, cor-
respondendo seu péso exatamente Aaquele
que apresentava no instante final da seca-
gem, restando ao operador garantir somen-
te a exatiddo das filtragdes e pesagens,
adotando téenica e instrumentos proprios,
devidamente calibrados. :

24%) A precisic da nova técnica inspira alto

grau de confianga.

3.2y A técnica que acabamos de expor apre-
senta a  possibilidade de sistematizar um
voteiro diario de trabalhos de grande pro-
dutividade de andlises, com [acilidade e se-
guranca operatoérias, que pode ser executa-
do por leigos com algum tempo de exerci-
L4CAn,
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ANDAMENTO DOS

TRABALHOS

ROTINEIROS DURANTE A

DETERMINACAO DE MATERIAIS EM SUSPENSAO

DE AMOSTRAS

Quandoe ¢ necessaric determinar diariamen-
te o Material em Suspensio em grande ndmero
de amostras é aconselhavel agrupa-las em lotes
de 80, para facilitar os trabalhos e ¢ andamento
das operacdes seguem um roteiro gque a expe-
riéncia ensinou,

Os trabalhus tém inicio com o fechamento
hermético da estufa, que lotes de
filtro
com residuos ja com 19 horas de secagem, que

perdurara ainda durante 4 horas para homoge-

contém  os

papéis de filtros preparados ¢ papéis de

nizagcaou da
de Analises
tura interna da mesma,

temperatura,
as  condicdes

registrando na  «Ficha
ambicnte ¢ tempera-

Considerando que os fraseos com amostras,
que constituem o lote do dia a ser [liltrado, ja
se encontram distribuidos nes estantes de filtra-
cao automaticn com seus respectivos bocais des-
de ¢ dia anterior, o inicio da filtracdo se [ara
sem  perda de tempo emborcando-as cautelosa-
mente dentro dos filtros adrede preparados, de-
bhacals ou

vende o operador regular os repus-

sar o filtrado quando necessarin. Ainda no pe-
riodo da manhad terminara a filtragdo, tendo ini-
cio a lavagem dos frascos com #dgun e posterior-
098¢,
uperacdo até as primeiras horas da tarde.

mente  com  aleos] prolongando-se  esty

Os filtros cum us respeetivos residuos per-

manecerao nas estantes até o dia seguinte oo
abrige de poeiras, tempo suficiente para a per-
feita secagem ac ar que favorece o destaca-
mento expontaneo dos papéis de filtros dos fu-
nis, conservande o furma contea  rigidamente,
permitindo o seu marnuseiv sem prejudicar a suu
inteyridade  {isica.

Os fraseos lavados com aleodl 99,849 comple-
tamente limpos s3o abandonados emborcados na
meésa onde permaneceriu até o dia seguinte,
quando estardu sécos, entao sero pesados para
a avaliagdo do volume da amostra por diferen-
G

Concomitantemente, com o inieio da filtra-
Cao, outre operador, fard a pesagem dos lotes
de papéis de filtros preparados e eom regidun
acundicionados nos frascos proprios, retirados da
estufa no dia anterior, registrando as condigdes
ambiente inicial e final da pesagem de cada lote

na «Ficha de Analise..

REVINTA D.AE
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A0 mesmo tempo que tem inicio a filtracio

e pesagem, outros dois operadores, retiram os
lotes de puapéis de filtros 14 sécos dos funis, que
se encontram na estante desde o dia anterior,
acondicionando-us convenientemente em seus res-
pectivos frascos, colocande-os o seguir na ban-
deja de aluminic, que juntamente com os esto-
jos, que contém as tampas, sdo transportados i
Sala de Estufas, onde aguardario a

hora  pro-

pria para serem introduzidas na estufa, o que

sera fetto ainda no periodo da manha,

Os dois operadores gue aecabam de acon-
dicionar us papéis de filtros, retiram agora os
frascos limpos e séeos, que se encontram  desde
G dia anterior na mésa, pesando-os para a deter-
minacio do volume da

amostra por diferenca,

Agora, prestes a terminar o periode da ma-
nhii, sdo retirados da estufa os lotes de papéis
de filtros devidamente acondieionados em fras-
cos hermeticamente fechados ao abrigo das con-
digoes ambientes, registrando na «Ficha de Ana-
lise» a8 temperaturas internas e tempos iniciadis
¢ finais do ff«che'nmem“ dos frascos, iniciando-se

nesse instante a secagem di povos lotes

1

RRFEERE e
bead

FOTO N* K — Frepare de wm lofe de papéis de
filtros em currisnho Filtros e
junetas pars evitar
Sistemg  de lavagem
dlesnl por gravidade.

vspecial, — panes
contaminacdes

coin Agua e

instuiadoy  nus
de poalra. —

13-



No inicio da tarde faz-se a preparacao dus
papéis de filtro, que consiste no dobramento dos
mesmos, distribuicio em runis analiticos, instu-
lades em bandejas proprias, preparagao propria-
mente dita do filtro com agua seguida de tripla
lavagem com alcool 99,8¢, foto n.? 8, transpor-
tando os filtros assim preparados 4 Sala das FEs-
tufas, onde permanecerdo até o dia seguinte,
quando expontdneamente os papéis de filtros se
destacaraoc dos funis pela pré secagem a tempera-
tura ambiente.

188

Terminando a filtracan das amostras iniciame-
ge 0s preparatives para os trabalhos do dia se-
guinte, que se reduzem a escolha de novos Jotes
de amostras, que serdo pesadas para posterior
avaliacdo do volume e, finalmente, distribuicao
das mesmas nas eostantes de filtracdo com seus
becais, acompanhados dos respectivos papéis de
filtros e funis,

Assim, as analises dus lotes estdo sempre em
andamento echegando ao fim- do dia com tuds
preparado para os trabalhos do dia seguinte.
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