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Abstract. Several tensoactives agents were
studied as stabilizers in the turbidimetric
determination of sulfate. Better reproductibi
lity and higher turbidity were obtained by
using a mixture of 0,5g Tween 20, 1Oml HC1,
300ml ethyl alcohol and 50ml glicerine.

A turbidimetria tem sido o procedimento
mais utilizado na determinagdo de pequenas
quantldades de enxofre sob forma de sulfato..-
A maioria dos procedimentos turbidimétricos
utilizam misturas condicionantes visando ob-
ter suspensdes de sulfato mais estaveis e re-
produtiveis. No presente trabalho estudamos
o efeito da presenca de um agente tensoativo
na determinagao turbidimétrica de enxofre sob
forma de sulfato de bario.

Inicialmente avaliamos o uso de uma mis-
tura contendo acido cloridrico, etanol, gli-
cerina e um agente tensoativo. Os agentes
tensoativos estudados foram Tergitol NPX,
Tergitol 4, Tergitol 08, Tergitol p28,
Triton X-100, Tween 20, Polietileno Glicol 200
e Polletlleno Glicol 400. Entre esses apenas
O Tween 20°e o Triton X-100 revelaram-se capa-
zes de estabilizar a suspensao de sulfato de
bario. Em ambos os casos o valor da absorvan-
cia foi elevado e a reprodutibilidade boa.
Entretanto os desvios encontrados nos valores
da absorvancia em sistemas contendo teores
elevados de NaCl e KNO3 sdo acentuados com ©

Triton X-100 e irrelevantes com o Tween 201,
O que nos levou a optar pelo uso do Tween 20
em nosso estudo.

Misturas condicionantes contendo acido clo
ridrico, etanol, glicerina e Tween 20 em vari=
as proporgoes foram avaliadas e a mistura que
produziu suspensdes mais estaveis e reproduti-
veis contém 10,0ml de acido cloridrico concen-
trado, 300 ml de etanol, 50ml de glicerina e
0,5 de Tween 20. A estabilidade das suspen-
soes de sulfato de bario, utilizando a mistura
condicionante foi avaliada realizando-se medi-
das sucessivas de absorvancia da suspenséo com
intervalos de tempo de 5 minutos apos interrom
pida a agitagao da mistura. E, até 10 minutos
depois da 1nterrup9ao da agltaqao, nao ocorreu
‘nenhuma variagao na absorvancia da suspensao.

A reprodutibilidade das suspensdes foi ava
liada. Os resultados obtidos (tabela I) foram
favoraveis 3 utilizagao da mistura condicionan
te.

Tabela I - Estudo da reprodutibilidade. Cinco
aliquotas de uma mesma solugao de sulfato fo-
ram tratadas com cloreto de bario e a mistura
condicionante.

aliquota absorvancia

1 0,40

2 0,40

3 0,41

4 0,41

5 0,41
média 0,41 -3
desvio padrao 5,5x10
coeficiente de variancia 1,3%

Avaliamos também o efeito da maneira e_tem-
po de agitagao, e do tratamentoc da solugao de

cloreto de bario utilizada. Quanto & agitagdo,
observamos que nos experimentos.realizados uti
lizando agitador magnetlco, os resultados obt1
dos foram pouco reprodutlvels, possivelmente
devido a nucleagao heterogénea gerada pelo a-
trito do bastdo com o fundo do recipiente. Uti
lizando um agitador mecdnico, as suspensoces 05
tidas foram mais reprodutiveis. Por esse moti-—
vo recomendamos o uso de um agitador mecdnico
para esse tipo de determinagao.

Para avaliagao do efeito do tempo de aglta
¢do, uma mesma suspensdo de sulfato de béario
foi agitada continuamente e a cada 2 minutos
foram retiradas aliquotas da suspensdao e sua
absorvancia era determinada imediatamente. Pe-
riodos de agitagdo de 2 até 12 minutos nao pro
vocam alteragao significativa na absorvancia
da suspensao. A partir de 14 minutos de agita-
¢ao os valores de absorvdncia comegam a dimi-
nuir lentamente. 2

Treon e Crutchfield”™ recomendam que na de- .
termlnagao turbidimétrica de sulfato o cloreto
de bario seja adicionado sdlido pois, segundo
esses autores, usando-se solugoes aquosas_ de
cloreto de bario, a suspensao obtida nao & es-
tavel. Nossas observacgoes indicam que com o
procedimento proposto é p0551vel a utlllzagéo
de cloreto de bario em solugao e que nao ha di
ferenga significativa se esta & tratada ou nao
prev1amente. Esse fato foi comprovado nas expe
riéncias em que utilizamos quatro solugoes de
cloreto de bario que diferiam entre 51 no tem-
po e modo de preparacgaoc. A solugao nimero 1 de
cloreto de bario foi preparada sob forma de
uma soluqao aguosa 10% m/v, tratada com 2 go-
tas de &acido sulfiirico, fervida e digerida a
quente por um periodo de 24 horas e, em segui-
da, filtrada utilizando um filtro de membrana
(Millipore) e armazenada durante 6 meses antes

de sua utilizagdo. A solugdo 2 foi prepara-
da do mesmo modo que a 1, mas envelhecida
apenas durante 11 dias. A solugao 3 foi pre
parada 24 horas antes do teste e filtrada
imediatamente antes de sua utilizagdo. A so
lugao 4 foi preparada no momento do teste e
naoc recebeu nenhum tratamento. Os resulta-
dos obtidos nao aprésentaram diferengas sig
nificativas entre si.

Concluimos que o uso do Tween 20 na mis
tura condicionante utilizada na determinagao
turbidimétrica de enxofre, sob forma de sul-
fato de bario, numa faixa de 50 a 700 ppm de
sulfato, revelou-se satlsfatorlo, permitindo
0 uso de cloreto de bario em solugao aquosa
e produzindo suspensao estdveis. A curva de
calibragao obtida na faixa de concentragio
estudada foi a =1, 476C + 0,0063 (A &€ a ab-
sorvancia da suspensdo e C a concentragao de
sulfato em mg/ml) com um coeficiente de cor-
relagao 0,994.

0 procedimento que recomendamos & pipe-
tar para um recipiente seco 25ml da solugao
cujo teor de sulfato se quer determinar, adi
cionar 25ml da mistura condicionante e 5,0ml
de uma solugao 10% de BaCl Agitar por um
periodo de 2 a 5 minutos, gtlllzando um agi-
tador mecdnico e determinar a absorvincia
num comprimento de onda entre 450 e 500 nm.
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