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7.
Apéndice

7.1.
Procedimento para determinacéo de amonia

Primeiramente, para determinar amonia tem-se em consideracdo o seguinte:

-Analisar as amostras imediatamente depois da sua retirada.

-O valor do pH da amostra tem que estar entre 4 a 13, ajustar com hidroxido
de sddio ou acido sulfurico.

- Filtrar as amostras em filtros tipo JP42 quando estiverem turvas.

- Fazer diluicdo das amostras para a faixa de leitura do fotbmetro indicada
na tabela 22.

Neste trabalho se fez uso de um fator de dissolugdo de 50 (volume total/

volume aliquota), tomando-se 10 mL de aliquota nas amostras.

O procedimento para determinar amonia € o seguinte:

- Adicionar 5 mL de amostra de aménia num tubo de ensaio.

- Adicionar 0,60 mL de NaOH 1 M.

- Adicionar 115 mg de reagente hipoclorito de sddio em po.

- Aguardar 5 min para que a reagao ocorra.

- Adicionar 0,27 mLde reagente fenol.

- Aguardar 5 min para que a reacao ocorra.

- Introduzir a amostra diluida (ver item 3.4) em uma célula de medicéo (10,
20 ou 50 mL) e medir no fotdmetro em mg/L de Nitrogénio amoniacal.

-Executar os célculos para expressar aresposta em mg/L de amonia.
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Tabela 22-Intervalo de medida e nimero de medicdes (Fonte: Merck S.A.)

Célula (mm) Intervalo medicao (mg/L aménia )
50 0,013 - 0,644
20 0,04 —-1,93
10 0,06 — 3,86

7.2.
Desenho fatorial de dois niveis e calculo dos efeitos

Para desenvolver um desenho geral fatorial, o pesquisador seleciona um
fixado numero de niveis, para cada numero de variaveis (fatores) e os
experimentos com todas as combinacgdes possiveis.

Tem-se L, niveis para a primeira variavel, L, para a segunda, ....... , € Ly para
a K ésima, a completa arranjo de L; X L, X......... X Lk experimentos chamados

como L; X L, X......... X Lk desenho fatorial.

Célculo dos efeitos pelo método do Algoritmo de Yate

Tabela 23-Matriz experimental, algoritmo de Yate

N° X1 X X3 Vel (1) (2) (3) | divisor | Efeito ldentif.
1 -1 -1 -1 0.17 0.32 1.16 3.83 8 0.479 Promeio
2 1 -1 -1 0.15 0.84 2.67 0.21 4 0.053 X1

3 -1 1 -1 0.43 0.87 -0.04 1.45 4 0.363 X

4 1 1 -1 0.41 1.80 0.25 0.43 4 0.108 X1 X;
5 -1 -1 1 0.48 | -0.02 0.52 151 4 0.378 X3

6 1 -1 1 0.39 | -0.02 0.93 0.29 4 0.073 X1 X3
7 -1 1 1 0.73 | -0.09 0.00 0.41 4 0.103 XoX3
8 1 1 1 1.07 0.34 0.43 0.43 4 0.108 X1 X2 X3

Onde Xi, X, e Xz sdo as variaveis codificadas de [Cu®], pH e
[H2SO4]/[NH3] respectivamente.

O algoritmo de Yate é aplicavel a um desenho fatorial 2 em ordem padréo.
Porém, a primeira coluna da matriz da tabela 23 consiste de sucessivos sinais
negativos (-) e positivos (+), a segunda coluna vai de sucessivos pares de

negativos e positivos, a terceira coluna de quatro sinais negativos seguidos de
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quatro positivos, em geral a Ky, coluna consiste de 2°* signos negativos seguidos
de 2% signos positivos.

O célculo para os efeitos da Matriz experimental na degradacdo de amdnia
com &cido de Caro é mostrada na tabela 1 com o algoritmo de Yate. Nesta tabela
as condicdes experimentais estdo dadas na ordem padrao,

A quinta coluna contém os valores da velocidade inicial de degradacéo para
cada teste experimental, que serdo consideradas em sucessivos pares. Os
primeiros quatro nimeros da coluna (1) sdo obtidos da soma dos pares da coluna
anterior (Vel), por exemplo, 0,17 + 0,15 = 0,32; 0,43 + 0,41 = 0,84; e assim
sucessivamente.

Para os outros quatro nimeros da coluna (1) sdo obtidos por diferenca de
cada par da coluna anterior (Vel), por exemplo, 0,15 - 0,17 =-0,02; 0,41 - 0,43 =
-0,02 e assim sucessivamente com 0s nUmeros restantes.

Entdo, da mesma forma em que os valores para a coluna (1) foram obtidos
da coluna anterior (Vel), os valores da coluna (2) € obtido da coluna anterior (1), e
finalmente a coluna (3) da coluna (2).

Na coluna (10), os efeitos, sdo calculadas mediante a divisdo da coluna (3)
pela nona coluna (divisor).

A ultima coluna (identificacdo) é considerando o0s sinais positivos das
colunas codificadas nas variaveis, X;, X, € X3, com 0 produto de os sinais
positivos deles.

Em geral o nimero de colunas (1), (2) e (3), por exemplo, vai depender do

numero de K variaveis que tenha o desenho fatorial.
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7.3.
Distribuicao F

Thus table gives the percentage points Fi, ., (P)
for P = 5 and degrees of freedom v, 12, as in-

dicated by the figure to the night.

101

1 FoalF)
L1

Lz 1 2 3 4 5 (1] 12 24 oo
2 | 18513 19.000 19164 19247 1529 19330 19413 19454 195496
3 | 10,128 9552 9277 9117 9013 8541 8.745  8.63%  B.526
4 7709 6944 6591 6.388 6256 6.163 5912 5774 5628
5 6.608 5786 5409 5192 5050 4950 4678 4527 4365
] 5987 5143 4757 4534 4387 4284 4000 3841 3669
7 5591 4737 4347 4120 3972 3866 3575 3410 3230
8 5318 4459 4066 3838 3687 3581 3284 3115 2928
0 5117 4256 3863 3633 3482 3374 3073 2500 2707
10 49565 4103 3708 3478 3326 3217 2913 2737 2538
11 4844 30982 3587 3357 3204 3095 2788 2609 2404
12 4747 3885 3490 3259 3106 2996  2.687 2505 2295
13 4667 3806 3411 3.179 3025 2915 2604 2420 2206
14 4600 3739 3344 3112 2958 2848 2534 2349 21131
15 4543 3682 3287 3056 2901 2790 2475 2288 2.066
16 4494 3634 3239 3007 2852 2741 2425 2235 2010
17 4.451 3.592 3197 2965 2810 2699 2381 2.1%90 1.960
18 4414 3555 31460 2928 2773 2661 2342 2150 1.917
19 4381 3522 3127 2895 2740 2628 2308 2114 1.878
20 4351 3493 3098 2866 2711 259 2278 2082 1843
25 4242 3385 2991 2759 2403 2490 2165 154 1711
30 4171 3316 2922 2690 2534 2421 2092 1887 1622
40 4085 3232 2839 2606 2449 2336 2.003 1.793 1.509
50 4034 3183 2790 2557 2400 2286 1952 1737 1438
100 3938 3.087 2696 2463 2305 2191 1.850  1.827  1.283
oo | 3841 2996 2605 2372 2214 2099 1.752 1.517 1.002
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7.4.
Distribuicao t

The value given is .., where Plt., = f..) = a
for Student’s t-distribution on v degrees of freedom.

o Note that P([t,| > t, 2] = a.

fvl;:':' .1-.'._ -—
Two-tailed Probabilities
o2 0.5 0.1 0.05 0.02 0.0

One-tailed Probabilities

0.25 0.05 0.025 0.01 0.005

1.000 6.314 12.706 31.821 63.657
0.81d 2.920 4.303 6.965 0925
0. 7645 2.353 3.182 4.541 5.841
0.741 2.132 2.77a 3.747 4.604
0.727 2.015 2.5T1 3.365 4.032
0.718 1.943 2.447 3.143 a.707
0.711 1.895 2.365 2,998 3.499
0.706 1.860 2.306 2,806 3.355
0.703 1.833 2.262 2821 3.250
10 0.700 1.812 2.228 2.764 3.169
11 0.697 1.796 2.20 2718 3.106
12 0.6945 1.782 2.179 2.681 3.055
13 0.694 1.771 2.160 2.650 3.012
14 0.692 1.761 2.145 2.624 2,977
15 0.691 1.763 2.131 2.602 2,047
16 0.690 1.746 2.120 2.583 2.921

=N = N e

17 0.659 1.740 2.110 2.567 2,808
15 0.688 1.734 2.101 2,552 2,878
19 0.688 1.729 2.093 2.539 2.861
20 0.687 1.725 2.086 2.528 2.845
2 0.686 1.721 2.080 2.518 2.831
22 {.684 1.717 2.074 2.508 2.819
23 0,685 1.714 2.069 2.500 2,807
24 0.685 1.711 2.064 2,402 2.797
25 0.654 1.708 2.060 2485 2787
26 0.624 1.706 2.056 2479 2.779
ar 0.654 1.703 2.0562 2473 2.771

28 0.683 1.701 2.048 2467 2.763
29 0.6583 1.699 2.5 2.462 2.754
a0 0.683 1.697 2.042 2457 2.750
a5 .652 1.690 2.030 2438 2.724
40 0.6581 1.684 2.021 2,423 2.704
45 0.680 1.679 2.014 2412 2.690
50 0.679 1.676 2.009 2403 2.678
G 0.679 1.671 2.000 2.3590 2.660
0 0.674 1.645 1.960 2.326 2.574
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