Comparacdao de meétodo titulométrico oficial com método
titulométrico automatico na determinacao do cloro ativo presente
nas aguas sanitarias e hipocloritos

agua sanitaria é uma solu¢ao aquosa

com a finalidade de desinfecgdo e

alvejamento, em que a substincia
ativa é o hipoclorito de s6dio ou de calcio, com teor de
cloro entre 2,0 e 2,5 % p/p, podendo conter apenas os
seguintes componentes complementares: hidréxido de
sodio ou célcio, cloreto de s6dio ou calcio e carbonato
de sodio ou calcio. A solugdo de hipoclorito com a
finalidade de alvejamento e/ou desinfecgdo, cuja
substancia ativa também ¢ o hipoclorito de sédio ou
calcio, difere da agua sanitaria por ser um produto
mais concentrado, com teor de cloro ativo entre 3,9
e 5,6 % p/p, podendo conter estabilizantes, corantes,
fragrancias, sequestrantes e/ou tensoativos em sua
formula¢do. O controle da concentracdo de cloro
ativo é importante, pois a ANVISA (Agéncia Nacional
de Vigilancia Sanitaria) define o intervalo entre 2,0 a
2,5 % p/p para fins de registro do produto, uma vez
que uma quantidade menor do que o estabelecido na
legislagao implica que o produto ndo sera eficiente,
e acima do permitido significa que uma quantidade
maior de cloro (liberado na forma de gas) pode ser
inalado'.

O presente estudo teve como objetivo
otimizar o método utilizado na rotina do laboratério,
comparando o método manual (oficial) a um sistema
alternativo automatizado. O método oficial utilizado
na determina¢ao do cloro ativo é um procedimento
analitico simples e classico; baseia-se na titulagdo
por iodometria cujo principio é adicionar iodeto de
potdssio a amostra em meio acido para a liberacao de
iodo, que é titulado com uma soluc¢ao padronizada de
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tiossulfato de sédio 0,1 molar, utilizando solucio de
amido como indicador do ponto final da titulagao.

Para a determinacdo automdtica utilizou-se
o titulador automatico da Metrohm Pensalab cujas
buretas estavam devidamente calibradas de acordo
com a Rede Brasileira de Calibragdo (RBC), e a
reagdo procedeu-se da mesma maneira que o ensaio
oficial exceto por ndo fazer uso do indicador para
observar o final da reagdo. No titulador automatico, é
possivel produzir diretamente uma curva de titulacao
relacionada com uma titulagdo potenciométrica e
o registro ¢ dado em mV em fungdo do volume de
titulante adicionado; conforme figura 1, o processo é
automatico e, ao final, a concentra¢ao da substancia é
determinada pelo software do equipamento.

Para o presente estudo efetuou-se a
determinagdo de cloro ativo utilizando seis (06)
replicatas para cada método analitico em 03
amostras, sendo duas de agua sanitdria (A e B) e
uma de hipoclorito de sédio (C), sendo que este
produto é uma matéria prima, portanto, possui maior
concentracgdo de cloro ativo. A comparagdo entre os
métodos manual e automatizado foi realizada por
meio de médias, seus respectivos desvios padrio e
suas variancias. Para concluir o estudo utilizou-se o
teste F mono-caudal, pois o objetivo é demonstrar que
o método automatico é mais preciso que o manual.
Calculou-se o valor de F, obtendo se os resultados
que estdo demonstrados na tabela 1. O resultado de
F observado foi maior que F critico (5,050) no nivel
de confianca de 95,0 %, assumindo que nao existe
igualdade entre as varidncias do método automdtico e



manual. Observou-se ainda que as médias entre ambos
foram proximas, e que o desvio padrao no método
automatico foi muito pequeno demonstrando uma
melhor precisdo®. Para o calculo de incerteza foram
avaliados os seguintes componentes: a concentragdo
da solucdo de tiossulfato de soédio, a incerteza
definida no certificado de calibragdo das buretas
(de vidro e a do titulador automdtico), a variagdo de
temperatura, a incerteza do volume final, a incerteza
da massa referente a calibra¢ao da balanca analitica e
a incerteza da repetibilidade do ensaio. O resultado

final da incerteza com 95 % de confianga para o teor
de cloro ativo foi + 0,02 % p/p e k= 2,0, calculado para
as amostras de agua sanitdria e hipoclorito de sddio3.
Concluimos que o método manual pode
ser substituido pelo método automatico, pois este
apresentou uma melhor precisao e é muito mais rapido,
oferecendo ainda as vantagens de eliminar provaveis
erros sistematicos de procedimento tais como: ajuste
inadequado do menisco do volume na bureta, uso
de indicador em maior ou menor quantidade que o
necessario e visualizagdo do ponto final da reagao.
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Figura 1. Ponto de equivaléncia do teor de cloro da automdtica da amostra de agua sanitaria utilizando o titulador
automatico acoplado ao eletrodo de platina e como titulante a solu¢éo de tiossulfato de sddio 0,1 M.

Amostras A

B C

Média (% p/p) 2,47 2,46

Desvio Padrao 0,02 0,001

“DPR (%) 0,80 0,04
Teste F 400

2,39

0,01

0,42

2,39 3,95 3,97
0,001 0,03 0,001
0,04 0,76 0,02

100 900

*DPR= desvio padrao relativo; F critico = 5,050

Tabela 1. Resultados de anilise por titulacdo manual e automatica das amostras de dgua sanitdria e hipoclorito

de sédio.
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