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Exercicios sobre tratamento de dados e aferi¢dao
de materiais volumétricos

1) Determinacdes repetidas de certo constituinte numa mesma amostra homogénea por um método
analitico A forneceram os seguintes resultados: 14,12; 14,11; 14,19; 14,18; 14,15; 14,18 g L.
Pergunta-se:

a) Qual o desvio padrao absoluto e o relativo destas determinagdes?

b) Se um método B fornece um resultado médio de 13,96 g L', com um desvio padrio relativo de
0,10%, o que se pode concluir sobre a precisdo e a exatiddo dos métodos A e B, sabendo-se que o
valor verdadeiro ¢ 14,00 g L.

2) Uma amostra contendo espécie quimica em concentragdo real de 30,00 g L' foi analisada por trés
métodos diferentes, cada um deles aplicado em quintuplicata. Os resultados obtidos foram:
A: 29,1;28,9;29,3;29,5; 28,6 gL'
B: 29,7;30,2; 30,3; 29,8; 30,1 g L"!
C: 30,5;289;27,5;32,1;31,1 gL
Extrair o maximo de informagdes destes dados, calculando a média, desvio padrao absoluto e relativo.
Ordene os métodos em ordem decrescente de preferéncia.

3) A rejei¢do de dados experimentais deve ser feita por critérios estatisticos. Um dos procedimentos
usualmente empregados € o teste Q, parametro calculado pela seguinte equacao:
Q.alc = | valor suspeito — valor mais proximo | / (maior valor — menor valor)

O valor de Q.ac ¢ comparado com aquele obtido em tabelas, definido em fungdo do grau de confianga
exigido e do nimero de dados constituintes do grupo. Assim, se Qcac > Qub, 0 valor suspeito deve ser
rejeitado.

Considere o seguinte conjunto de dados referentes a determinacdo de chumbo em sedimentos de rio:
4.4;43;4,1;4,0; 3,8; 3,2 ug g''. Com base na tabela de valores de Q abaixo apresentada, ha dados a
serem rejeitados?

Numero de medidas Rejeitar com 90% de confianga | Rejeitar com 99% de confianga
3 0,94 0,99
4 0,77 0,93
5 0,64 0,82
6 0,56 0,74
7 0,51 0,68
8 0,47 0,63
9 0,44 0,60
10 0,41 0,57

4) Erros aleatérios (ou indeterminados) seguem uma curva normal de distribui¢do. A andlise estatistica
revela que 68% das medidas estardo no intervalo p = 15, onde p ¢ a média e & ¢ o desvio padrao.
Todavia, se quisermos maior garantia de que a medida esteja inserida num certo intervalo, este deve
ser ampliado. Assim, para 95% de confian¢a o intervalo estende-se de -25 a +25 (ou p + 29) e para
99% de confianga, o intervalo ¢ ainda mais largo, p £ 35. Quando se trabalha com um numero
relativamente pequeno de medidas, a seguinte expressdo ¢ empregada para estimar os limites de
confianga (LC):

LC = Média £ (ts/AN)
onde t ¢ o fator de Student (veja tabela a seguir), s € o desvio padrao e N é o numero de medidas.
Considere que a média de 5 determinagdes de cloreto em amostra de agua potavel seja 31 ppm e que o
desvio padrao das determinagdes seja 4 ppm. Determine o intervalo de concentragdes em relacdo a
média para um nivel de 95% de confianga.




Numero de medidas Valor de t para 90% de confianca | Valor de t para 95% de confianca
3 2,92 4,30
4 2,24 3,18
5 2,13 2,78
6 2,02 2,57
7 1,94 2,45
8 1,89 2,37
9 1,86 2,31
10 1,83 2,26

5) Comente os procedimentos abaixo descritos. No caso daqueles em que forem constatados erros
experimentais, indique se eles conduzirdo a resultados mais altos ou mais baixos do que os
teoricamente esperados.

a) Pesagem de NaOH em balanca sem precisdo analitica na preparagdo de solugdo da base.

b) Uso de hidrogenoftalato de potassio ndo seco previamente em estufa para padronizagdo de solugdo
de NaOH.

c) Adicdo de agua destilada ao erlenmeyer contendo aliquota de H,SOy4 antes da titulagdo com solucéo
de NaOH padronizada.

d) Assoprar a solucédo restante de H,SO4 contida na pipeta antes de realizar a titulagdo com solugado de
NaOH.

e) Utilizar bureta em que o escoamento da solugdo de NaOH ndo é completo.

f) Durante a pesagem de carbonato de calcio para padronizacdo da solugdo de EDTA, cristais do solido
permaneceram no prato da balanca.

g) Uso de vermelho de metila para visualizagdo do ponto final na titulacdo de amostras de HAc e
H>SOs.

h) O carbonato de calcio usado na padronizacdo da solugdo de EDTA ndo estava isento de agua.

1) A pipeta empregada em uma titulacdo de amostra de Cu(Il) continha gotas de agua.

j) Na titulagdo de amostra de Cu(Il) com solugdo padronizada de tiossulfato, o frasco contendo o
analito, iodeto de potassio ¢ acido ndo foi colocado em banho de gelo.

6) Uma aliquota de solugdo de Mg(Il) foi pipetada a 28°C. No dia seguinte, quando a temperatura era
bem mais baixa (18°C), foi retirada nova aliquota. Considerando que a dilatagdo do vidro ¢
desprezivel e que a densidade da solugdo de acido ¢é igual a da agua, havera diferenga significativa
entre os volumes de solugdo de EDTA gastos nas duas titulagdes?? Para a formulagdo da resposta, ¢
importante definir o que significa “diferenga significativa”!! Densidade da adgua = 0,99860 g mL!
(18°C) € 0,99623 g mL™' (28°C).

7) Considere uma bureta aferida de acordo com a tabela abaixo:

Faixa Volume aferido / mL
0-10 9,96
10 -20 9,94
20 -30 10,03
30 -40 9,96
40 -50 10,00

Na determinag@o da concentragdo de H>SOs, foram gastos 21,25 ¢ 21,20 mL de solu¢do de NaOH
para massas idénticas de hidrogenoftalato de potassio, e 21,35 ¢ 21,40 mL da mesma solugdo de
hidroxido de sddio para a titulagdo da amostra (volumes lidos na bureta). Caso ndo seja feita a
corre¢ao do volume da bureta de acordo com os dados da tabela,

a) a concentragao da solugdo de hidroxido de sodio sera diferente da real?

b) calcule a porcentagem de erro na concentragdo de H,SOs.



