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TERMOGRAVIMETRY: A NEW APPROACH FOR THE CLASSIC DETERMINATION OF CALCIUM IN EGGSHELLS. The
use of thermoanalytical data in sample preparation is described as a tool to catch the students’ attention to some details that can
simplify both the analysis and the analytical procedure. In this case, the thermal decomposition of eggshells was first investigated by
thermogravimetry (TGA). Although the classical procedures suggest long exposure to high temperatures, the TGA data showed that
the decomposition of organic matter takes place immediately when the sample is heated up to 800 °C under air atmosphere. After
decomposition, the calcium content was determined by flame atomic emission photometry and compared with the results obtained
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using classical volumetric titration with EDTA.
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INTRODUCAO

A determinacdo de cdlcio em cascas de ovos € um experimento
classico, frequentemente empregado no ensino de quimica analitica
quantitativa e de andlise instrumental. H4 varios experimentos simples
usando o carbonato de calcio contido nessas cascas, para demonstrar
principios de dcidos e bases, entre outros.'?

A principal funcdo do carbonato na casca € conferir dureza e resis-
téncia mecénica,** podendo ser um pardmetro para definir condigdes
da satide do animal e um guia para controle de sua nutrigao.

Além disso, as cascas t€m sido usadas como fonte de cdlcio na
alimentacdo de pessoas carentes.>® Portanto, a determinagao do teor
de célcio em cascas de ovos, ndo apresenta apenas aspectos didaticos
e académicos, sendo importante também na producio animal e até
na nutri¢do humana.

A andlise térmica compreende um conjunto de técnicas que me-
dem a variagd@o em uma propriedade fisica de uma amostra submetida
auma programacao controlada de temperatura, como foi definido por
MacKenzie'’ e previamente discutido nesse periddico.®® Dentre as
técnicas de andlise térmica mais usadas estd a termogravimetria (TG),
a qual acompanha a variagdo da propriedade fisica massa, enquanto
a amostra € aquecida.

A perda de massa pode ser relacionada com muitos fendmenos,
como desidratacdo, sublimagdo, decomposicao, entre outros, que
podem servir para diferentes aplicacGes, resumidas por Ionashiro, !
como: estudo de decomposic¢io térmica de minerais, minérios, carvao,
petrdleo, madeira, polimeros, alimentos, materiais explosivos etc;
estudos sobre corrosdao de metais em atmosfera controlada, em faixas
amplas de temperatura; estudos sobre a velocidade de evaporacao de
liquidos e sublimacéo de sélidos.

Apesar da grande aplicabilidade, as técnicas de andlise térmica
nem sempre sdo apresentadas aos estudantes de graduagdo, pois dado
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técnicas termoanaliticas.
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o custo dos equipamentos, estes, geralmente, ndo estdo disponiveis
em laboratdrios didéticos.

Por outro lado, a fotometria de chama € a mais simples das téc-
nicas analiticas baseadas em espectroscopia atomica. Nesse caso, a
amostra contendo cdtions metdlicos € inserida por nebuliza¢do em
uma chama e analisada pela quantidade de radiacdo emitida pelas
espécies atdmicas ou idnicas excitadas. Os fons em solucdo sdo
levados a fase gasosa na forma elementar e, ao receberem energia
de uma chama, geram espécies excitadas que retornam para o estado
fundamental liberando parte da energia recebida na forma de radia-
¢do, em comprimentos de onda caracteristicos para cada elemento
quimico."!13

A simplicidade inerente da técnica ja foi objeto de uma proposta
para desenvolver experimentos simples e de relativo baixo custo
para cursos de andlise instrumental."" Naquela oportunidade foram
propostos vdrios experimentos para determinag@o de fons de metais
alcalinos e alcalino-terrosos em amostras do cotidiano, tais como:
dguas naturais, bebidas isotonicas, pilhas, soro fisiolégico e um
medicamento contendo litio. Um histérico contextualizando o desen-
volvimento da técnica e da teoria atdmica também foi apresentado,
assim como seus fundamentos tedricos.

Neste trabalho, um projeto simples para graduagio € apresentado
visando demonstrar principios de preparo de amostra e sua aplicacdo
na determinacdo do teor de cédlcio em um exemplo do cotidiano,
representado pelas cascas de ovos, com base em resultados termo-
gravimétricos.

O tempo de queima das amostras em mufla pode ser drasticamente
reduzido, de acordo com o perfil da curva TG, com a exposi¢do das
cascas ao oxigénio do ar.

PARTE EXPERIMENTAL
Equipamentos

Nos experimentos realizados foram utilizados um fotometro de
chama DM-61 (Digimed) com camara de nebulizagdo para introducao

de combustivel e ar comprimido. As condi¢oes de operacio recomen-
dadas pelo fabricante foram utilizadas neste trabalho e envolvem: taxa
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de aspiracgéo de 5 mL min™!, combustivel gds liquefeito de petréleo
(GLP), oxidante: ar, isento de p6 e 6leo, pressdo de 20 psi, vazao 9
mL min, filtro de interferéncia com banda passante de 589 + 12 nm,
para sédio, fornecido pelo fabricante.

Um micro moinho tipo Willye (Marconi, MA-048) foi usado no
preparo das amostras. Um modulo termogravimétrico simultaneo
TG/DTA Q600, (TA Instruments), operando nas condigdes descritas
a seguir. Os espectros vibracionais na regifio do infravermelho (IV)
foram obtidos em um espectrofotdmetro Nicolet SSXC. As dilui¢oes
para preparo das curvas analiticas foram efetuadas com micropipe-
tadores Eppendorf com diferentes volumes.

Reagentes e solucoes

Em todos os experimentos foram utilizadas solugdes estoque
em concentragdo 1000,0 mg L' preparadas a partir de carbonato
de cdlcio (Mallinckrodt). As soluc¢des foram preparadas com dgua
desionizada, imediatamente apds secagem dos sais por 24 h, a 110
°C.1?* O carbonato de cdlcio foi dissolvido com HCI concentrado
e a solucgdo resultante foi diluida para 1 L com dgua desionizada.
Também foi preparada uma solucéo de cloreto de lantanio (Aldrich)
10% m v'!, em 4cido nitrico. A solugdo foi usada para as determina-
¢oes de célcio, considerando-se a presenca de fosfato na amostra.

A partir da solucdo estoque de cdlcio prepararam-se, por
diluicdo, solucdes de referéncia contendo 2,00; 5,00; 10,0; 20,0;
30,0; 40,0; 50,0; 60,0; e 80,0 mg L. Adicionou-se uma aliquota
da solucdo de 6xido de lantidnio 10% (m v') a cada uma dessas
solugdes, de forma a obter uma concentrag@o de La* igual a 1%
(m v'). Os fons La* reagem com os fons fosfato e silicato, que
podem eventualmente estar presentes nas amostras, evitando a
supressdo do sinal de célcio.!

Obtencio e tratamento das cascas de ovos

As amostras utilizadas nestes experimentos foram cascas de
ovos de galinha e codorna. As mesmas foram previamente subme-
tidas aos seguintes procedimentos de limpeza: cascas de ovos de
codorna foram obtidas apds cozimento dos ovos em dgua fervente
por 15 min. Apds resfriamento, as cascas foram retiradas, lavadas
com detergente e, em seguida, enxaguadas em dgua corrente e
posteriormente com dgua destilada, acondicionadas em placas de
Petri e secas em estufa a 40 °C por 6 h. Alternativamente, a seca-
gem pode ser feita ao sol por aproximadamente 8 h, tomando-se
o cuidado de cobrir o recipiente com filme de PVC (papel filme)
perfurado com uma agulha de injecdo, para evitar contaminacio
por poeira.!

Ja as cascas de ovos de galinha foram gentilmente cedidas pelo
refeitério do Campus da USP de Sao Carlos. Nesse caso, as cascas
foram obtidas de ovos crus, lavadas com detergente e enxaguadas com
agua corrente. Finalmente, foram enxaguadas com dgua destilada,
acondicionadas em placas de Petri e secas em estufa a 40 °C por 6
h. Alternativamente, a secagem pode ser feita ao sol por aproxima-
damente 8 h, tomando-se o cuidado de cobrir o recipiente com filme
de PVC (papel filme) perfurado com uma agulha de injegdo, para
evitar contaminagéo por poeira.'

Apds secagem, as cascas foram trituradas no moinho tipo Willye,
com a peneira de 30 mesh, resultando em um pé fino, que foi acondi-
cionado em um frasco de polipropileno previamente lavado. O frasco
foi mantido em dessecador sobre silica gel.!

Determinacio de calcio por fotometria e EDTA

As amostras foram calcinadas em mufla até 800 °C, ao ar, em
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cadinhos de porcelana. Camadas finas de amostra propiciaram a
obtencdo do 6xido de cdlcio que, apds resfriamento em dessecador,
foi retomado em HCl diluido e submetido a medida no fotometro de
chama e por EDTA.

No caso do fotdmetro foram tragadas curvas analiticas entre
2,00 e 80,0 mg L', medindo-se cada padrdo em quintuplicata. As
amostras de cdlcio obtidas a partir do material calcinado em mufla
foram medidas em quintuplicata.

As mesmas amostras foram também tituladas com EDTA 0,010
mol L', usando negro de eriocromo-T (NET) como indicador, em pH
10,0 controlado com tampdo amonia/cloreto de amonio.'*

Obtencao das curvas termogravimétricas

As medidas termogravimétricas foram obtidas em um médulo ter-
mogravimétrico simultineo TG/DTA Q600 (TA-Instruments) usando
massa de amostra em torno de 7 mg em cadinhos de alumina e razao
de aquecimento de 10 °C min'. A atmosfera do forno foi saturada
com ar seco a uma vazao constante de 100 mL min™.

Como nem sempre hd disponibilidade desse equipamento nos
laboratdrios diddticos, a curva pode, alternativamente, ser obtida
em um laboratério de pesquisa e feita uma demonstra¢do do uso do
equipamento para os alunos em grupos.

Obtencio dos espectros de IV

Os espectros IV foram obtidos apds calcinar as amostras em
mufla a 800 °C por 15 min ao ar e previamente a medida de célcio
no fotdmetro e por EDTA. Os cadinhos foram retirados da mufla,
ainda a 100 °C e pequenas por¢des foram usadas na preparagio
de pastilhas de KBr, contendo aproximadamente 1% do material
calcinado.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados descritos a seguir foram obtidos pelos autores deste
trabalho. Visando uma aplicagdo diddtica, os alunos preparariam
as solucdes (estoque e padrdes) e respectivas amostras. Usando a
termogravimetria fariam os estudos da decomposi¢do das amostras
e analisariam os resultados. Finalmente, fariam a calcinacdo em
mufla, dissolveriam os residuos com HCI e realizariam as leituras
em fotometro de chama e tratariam os dados obtidos, com a opgao de
comparda-los com a técnica cldssica de titulagdo com EDTA. O projeto
todo consumiria 3 aulas de 4 h de atividade em laboratdrio.

Curvas TG para as cascas de ovos

Normalmente, os procedimentos didaticos sugerem a decom-
posicdo da casca de ovo pela queima da matéria organica em mufla
por longas horas a 800 °C ao ar. Entretanto, ao analisar as cascas de
ovos de codorna e galinha na termobalanca, sob atmosfera de ar, os
resultados indicaram que a decomposicao ocorre rapidamente, o que
possibilitaria uma redug¢ao drastica no tempo de andlise, conforme se
observa nas curvas da Figura 1.

As curvas TG para ambas as amostras (Figura 1) sugerem uma
decomposicdo de ambas as amostras em trés etapas, porém, com
diferencas nas perdas de massa.

No caso das cascas de ovos de galinha, em uma primeira etapa,
ocorre a remogdo de dgua com perda de massa em torno de 1,03%
entre 25 e 226 °C. A seguir, observa-se a decomposi¢do da matéria
orginica, com perda de 3,77 % em um intervalo de temperatura
de 226-574 °C. Em uma terceira etapa ocorre a perda de massa de
42,17% entre 574 e 769 °C, que estaria relacionada a liberacdo de
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Figura 1. Curvas TG (linha cheia) e DTG (linha pontilhada) das cascas de
ovos de (a) galinha e (b) codorna

CO, proveniente da decomposi¢io do CaCO,.” A 800 °C, a amostra
apresentou um residuo de 53,03% no suporte da amostra, referente
as cinzas e compostos inorganicos. Este residuo foi caracterizado
por IV, tendo-se concluido tratar-se predominantemente de 6xido de
célcio resultante da decomposicdo de CaCO,.>”

A quantidade de CaCO, pode ser determinada pela perda de CO,
no terceiro evento térmico, através da Equagao 1:

100,09 gmol ™'

MM .
—0 = 42,17%% ]
44 .01gmol ~

co,

%CaCO, = A, x =9590% (1)

sendo A a perda de massa (%), medida no evento.

Segundo informagdes da literatura, a casca de ovo de galinha é
composta de 93% de carbonato de cdlcio, 5% de matéria organica,
1,5% de dgua (m/m) e tracos, de carbonato de magnésio, fosfato de
cdlcio e fosfato de magnésio.* Obviamente essa composi¢do varia
dependendo, por exemplo, da alimentagdo, da idade da ave etc.. Dessa
forma, pode-se concluir que a andlise por TG € concordante com a
composicdo proposta na literatura.

No caso dos ovos de codorna, observou-se uma perda de massa
da ordem de 1,49%, atribuida a desidratagdo da amostra, entre 25 e
203 °C. Em seguida, ocorreu a decomposi¢do da matéria organica,
com perda de 10,80% da massa inicial entre 203 e 580 °C, e a de-
composi¢do do carbonato de cdlcio entre 580 e 764 °C, com perda
de 38,75%. A 800 °C obteve-se um residuo de 48,94% no suporte
de amostra, atribuido a presenca de cinzas e materiais inorganicos,
preferencialmente CaO, segundo caracterizagéo por IV.

Um cdlculo semelhante ao realizado para a mostra de ovo de
galinha, usando a Equagdo 1 revela um teor de CaCO, da ordem
de 88,13%, para esta amostra. Nao foi encontrada na literatura
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uma descriciio da composicio das cascas de ovos de codorna para
comparagio, mas elas apresentaram maior teor de matéria orginica,
segundo as curvas TG.

Caracterizacio dos residuos de queima das cascas de ovos

A termogravimetria ¢ uma técnica essencialmente quantitativa.
Desta forma recomenda-se que os intermedidrios de cada etapa do
processo de decomposi¢@o térmica, assim como os residuos finais
de degradacio sejam caracterizados usando-se técnicas complemen-
tares.” Entretanto, nem sempre se obtém quantidades suficientes de
residuos para realizar tais analises diretamente da termobalanga.
Quando isso ocorre, € comum realizar experimentos preparativos, nos
quais maiores quantidades de amostras sdo submetidas a aquecimento
em mufla, usando-se condi¢des de aquecimento o mais préximo
possivel das usadas na termobalanca.

Neste exemplo, os residuos obtidos na decomposi¢do das cascas
de ovos de galinha e codorna foram analisados por espectroscopia
no infravermelho (IV), Figura 2, usando-se amostras preparadas em
mufla, segundo as condigdes obtidas das curvas TG. Na mesma figura
¢é apresentado o espectro IV do CaO — PA, usado como referéncia
para comparacao.

(b)

20%

Transmitancia / %

L 1 1 1
4000 3000 2000 1000

Numero de onda (cm™)

Figura 2. Espectros de infravermelho de (a) CaO - PA, (b) residuo da queima
da amostra de casca de ovo de cordona, (¢) residuo da queima da amostra de
casca de ovo de galinha, obtidos em mufla nas mesmas condi¢éoes da TG. Todos
os espectros foram obtidos a temperatura ambiente, em pastilhas de KBr

E bem conhecido que a decomposicio dos carbonatos de metais
alcalinos ocorre por meio da perda de CO, e geragio dos respectivos
6xidos, em temperaturas caracteristicas que aumentam com a massa
molar do metal.”!'* O carbonato de célcio se decompde tipicamente
entre 650-800 °C, com ligeiras variacdes dependendo das condi¢des
experimentais,”" liberando CO, e gerando CaO como residuo. Exem-
plo cldssico € o uso do oxalato de cdlcio (CaOx) para calibrag@o das
termobalancas: apds desidratagdo, o CaOx libera CO produzindo
carbonato de cdlcio que, na sequéncia, perde CO, gerando CaO
como residuo.”!°

A semelhanca entre os espectros dos residuos das cascas dos ovos
de galinha e codorna com o do 6xido de cdlcio PA e os descritos na
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literatura'®!” confirma sua presenga no residuo, em ambos 0s casos.
Espectros IV dos residuos e do CaO também poderiam ser obtidos
pelos alunos. Em adi¢@o, quando HCI 1:1 (v/v) foi gotejado sobre o
residuo suspenso em 4gua, tanto da termobalanga, quanto da mufla,
nao foi observada a efervescéncia caracteristica da presenca de car-
bonatos, o que prova que o residuo é 6xido de célcio.

Com relag@o a atribui¢do dos picos IV do CaO, trata-se de tema
ainda em discussdo na literatura, pois o 6xido tende a absorver ins-
tantaneamente umidade e CO, do ar, apresentando picos de grupos
hidroxila e carbonila, conforme discutido a seguir.

Na temperatura ambiente, devido a adsor¢do de umidade e
CO,, Kalinkin et al.'® observaram que tanto o CaO, quanto o
Ca(OH), reagem com o ar imido formando CaCO, amorfo na
superficie das particulas. Como consequéncia, os espectros IV
do CaO e do Ca(OH), variam consideravelmente, dependendo
das condi¢des em que sdo tratados mecanicamente, na presenca
de CO, e umidade.

Estes autores afirmaram que, sob tais condicdes, as bandas
em 3623 e 3403 cm™! seriam atribuidas ao estiramento de —OH em
Ca(OH), e H,O, respectivamente. A presenca destas substancias
foi relacionada com a umidade do ar. J4 a banda em 1455 cm™ foi
atribuida ao estiramento de —CO,* e se deve a quimiossorcio de CO,
na superficie contendo Ca(OH),. Em 1085, pode-se observar a banda
de estiramento simétrico de CO,.

Dubletos em 1550/1408 cm!, bem definidos no espectro do residuo
da casca do ovo de codorna, poderiam ser atribuidos ao CO, adsorvido
em espécies inorganicas de silicatos, segundo Kalinkin et al..'®

De acordo com Fukuda e Tanabe,!” as bandas em 1060 e 860 cm'!,
respectivamente sdo devidas a presenga de CO, adsorvido na super-
ficie do 6xido, quando ndo hd tratamento mecanico.

Blom e Hedderich'® observaram que o CaO produzido por oxi-
dagdo do metal na fase vapor apresentou oito transicdes da banda
fundamental do 6xido de cdlcio com radiagdo de laser. O centro da
banda foi proposto em 722,376 cm™. Isso, porém, sé pode ser obser-
vado na fase vapor em temperaturas elevadas.

Apesar de que a simples comparagdo dos espectros pode
levar a conclus@o de que todos se referem aos mesmos com-
postos, complementando a informacdo obtida das curvas TG, a
interpretagdo destes espectros poderia representar uma discussdo
rica sobre o tema.

Consideracdes sobre o tempo de tratamento das amostras

Os resultados das curvas TG (Figura 1) e a semelhanga observada
nos espectros da Figura 2 sugerem que as cascas de ovos trituradas
se convertem a CaO apds aquecimento ao ar até 800 °C.

De acordo com os perfis das curvas TG, pode-se concluir que a
decomposicio ocorre assim que a temperatura de cada evento térmico
€ atingida. A decomposicido do CaCO, a CaO se dd em intervalos
de temperatura de 570-760 °C. Desta forma, era de se esperar que
a decomposic¢do das cascas de ovos pudesse ser realizada em mufla
durante o processo de aquecimento das amostras, bastando um curto
periodo a 800 °C para a mineraliza¢do completa.

Um experimento foi realizado, aquecendo-se uma camada es-
pessa de cascas de ovos de galinha, em um cadinho de porcelana,
como geralmente ¢ feito em aulas de quimica experimental, visando
a determinacdo de cdlcio em cascas de ovos. O aquecimento foi rea-
lizado em mufla da temperatura ambiente até 800 °C, a 10 °C min™!
e mantendo-se a amostra aquecida a 800 °C durante 1 h, sempre sob
ar. O mesmo lote de cascas usadas na termogravimetria foi usado
aqui, procurando-se manter as mesmas condi¢cdes experimentais,
para comparagao.

Ao remover o cadinho da mufla, observa-se a conversao da ca-
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Figura 3. Amostras de casca de ovo de galinha durante a calcinagdo de
uma massa espessa apos 1 h de aquecimento a 800 °C, ao ar: (a) vista da
camada superior, jd oxidada na cor branca e (b) vista da mesma amostra,
apds remogdo da camada superior, mostrando a por¢do carbonizada, ndo
exposta ao oxigénio
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Figura 4. Espectro de 1V da camada superior da amostra de ovo de galinha
queimada a 800 °C durante 1 h, obtido imediatamente apds sair da mufla

mada superior da amostra, que perde o tom ligeiramente amarelado
da casca tornando-se branca (Figura 3a) e o espectro IV da camada
superior, obtido imediatamente ap6s retird-la da mufla (Figura 4),
mostra que se trata de CaO.

Entretanto, ao se remover esta camada superior ja convertida a
Ca0, nota-se uma carboniza¢@o da parte inferior, a qual ainda nio
foi exposta ao ar (Figura 3b).

Assim, pode-se propor que o tempo de calcinagdo pode ser
drasticamente diminuido se a amostra for disposta em camadas finas
e queimada a 800 °C, permitindo o acesso do ar a todo o contetdo,
ao mesmo tempo. Isto acontece na termobalanca, onde se usam 10
mg de amostra.

Por outro lado, quando se usam camadas mais espessas de cascas
moidas a oxidagdo se dd de forma lenta, requerendo varias horas de
aquecimento, para permitir a degradagao completa da parte orgénica,
a CO, e H )0, restando a fragdo mineral, composta principalmente
por CaO.

Eventualmente, a exposicdo por 16 h pode levar a decomposicio
de outros constituintes minerais minoritariamente presentes na casca,
mas as curvas TG dao um forte indicativo de que, nestas condicdes,
a amostra € convertida preferencialmente a CaO, como demonstram
os espectros de IV.

Determinacio de calcio nas cascas de ovos

Com base nestes resultados, concluiu-se que as amostras podem
ser decompostas por aquecimento em mufla até 800 °C, em uma razdo
de aquecimento de 10 °C min’!, mantendo-se uma isoterma durante
15 min e usando camadas finas de cascas moidas. Considerando-se
a temperatura ambiente em torno de 25 °C, o tempo total de aqueci-
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Tabela 1. Teores de cdlcio em cascas de ovos de galinha e codorna em % (m m™), usando espectrometria de emissdo atdmica e titulagdo

complexométrica
Amostra Teor de cdlcio *(g)
Erro (%) t-Student Fotometria® Complexométria® Calculado Tabelado?
Galinha 0,37 £0,01 0,37 +£0,01 1,3 0,57 4,20
Codorna 0,36 0,01 0,37 +0,01 1,7 0,99 4,20

“Massa de cdlcio / massa de casca de ovo. *"Medidas em quintuplicata. ‘Medidas em triplicata. ‘Para 95% de confianga'®.
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Figura 5. Curva analitica para cdlcio, obtida usando o fotometro de chama.
Cada ponto é a média de cinco determinagées. Neste intervalo de concentra-
¢do obteve-se uma relagdo linear representada pela Equagdo 3, do texto

mento € de cerca de 90 min:

—05y
I=M+15min=90min @3]
10’ Cmin
A determinag¢@o da intensidade de emissdo em fun¢do da concen-
tracdo dos padrdes forneceu a curva analitica apresentada na Figura
5, cuja reta obedeceu a seguinte equagao linear:

y=0,0058 + 1,06 [ Ca**],n=7 e R =0,9999 (3)

Usando esta curva analitica mediram-se as intensidades de emis-
sdo para as amostras e partir destes dados calcularam-se os teores de
célcio nas cascas de ovos de galinha e codorna. Os resultados obtidos
encontram-se na Tabela 1.

Para efeito de comparag@o dos resultados, além das medidas no
fotometro, foram realizadas anélises das amostras por titulacdo com-
plexométrica, usando EDTA como titulante e negro de eriocromo-T
como indicador em tampao amoénio pH 10. Os resultados obtidos
com os dois métodos e os respectivos erros estdo apresentados na
Tabela 1.

A comparacdo das médias obtidas foi realizada usando o test t-
Student. Para tanto, foi utilizada a Equacéo 4, para cdlculo do desvio
padrio pareado, conforme descrito por Harris:"

Y -x)+ Y (x,-x,)

s = media 1 media 2 (4)
n+n,—2

na qual s, € o valor de desvio padrdo pareado; x; e X; $80 0s valores

medidos; x € )?Zsﬁo os valores médios obtidos e n e n, sdo os nimeros
de medidas efetuados para obter cada conjunto de resultados pelos
métodos 1 e 2, respectivamente.

De posse deste valor calcula-se o valor de t-Student pela Equa-
¢do 5:

e 2 )
Sy m+n

Quando os valores de t calculado pela Equagdo 5 sdo menores
que os valores de t tabelado, as médias podem ser consideradas con-
cordantes, dentro do intervalo de confianca escolhido para o valor
do teste de t-Student.'®

Para esse experimento foi sugerido um intervalo de confianga
de 95%. Foram feitas trés titulacdes, o que implica em dois graus
de liberdade (n e n-1, respectivamente) e 5 medidas no fotdmetro (n
=5 en-1=4). Os valores de t calculado e t tabelado mostram que
ao comparar os dois métodos, ha concordancia de resultados para
um intervalo de confianca de 95% entre a fotometria de chama e a
titulagdo complexométrica.

CONSIDERACOES FINAIS

O experimento desenvolvido neste trabalho envolve conceitos em
espectrometria de emissao atdmica e termogravimetria, cujas aplica-
¢des podem se estender a diversos tipos de amostra, proporcionando
assim flexibilidade para explorar exemplos encontrados no cotidiano
dos alunos. Também pode representar uma alternativa interessante
para alunos de cursos como Farmadcia, Biologia, Alimentos, Nutri¢do
e outras dreas, em fungdo do apelo exercido pelas amostras. Esses ex-
perimentos envolvem uma quantidade consideravel de conceitos, que
abrangem cdlculos estequiométricos e estatisticos, entre outros.

Como resultados diddticos, ao final destes experimentos os alunos
teriam realizado o seguinte conjunto de atividades:

realizagdo de medidas termogravimétricas e interpretagdo dos seus
resultados em relagdo a informagdes da literatura e identifica¢do do resi-
duo por espectroscopia no IV, usada aqui como técnica complementar;

preparacdo de amostras, cabendo ao professor esclarecer as outras
formas de preparo existentes;

realizacdo das medidas com o fotdmetro de chama, o que permitiria
trabalhar com os conceitos envolvidos nos métodos dpticos de andlise,
usando um instrumento simples e de custo relativamente baixo;

comparacao entre os resultados obtidos com uma técnica instru-
mental e uma técnica cldssica, observando as vantagens e desvanta-
gens de cada uma, com a possibilidade de estabelecer comparacdes
estatisticas entre os resultados.
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