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A Mistolin Profissional é uma empresa que pertence ao MSTN Group, e é
especializada na concecéo e producao de solucdes de higiene profissional. Esta
empresa atua em Varias areas como a inddstria agroalimentar, o setor HORECA,
a lavagem de roupa, as superficies, a higiene pessoal, e o sector de lavagem
automoéwel. Este trabalho encontra-se inserido na area de lavandaria.

Neste trabalho pretendeu-se desenwolver kits de andlise e medicdo de facil e
rapida utilizacdo para avaliar alguns pardmetros determinantes no processo de
lavandaria, para determinar se a quantidade de detergente usada esta acima ou
abaixo da quantidade 6tima. Os parametros que se pretenderam avaliar sdo: a
dureza da agua de abastecimento, uma vez que esta determina a priori a
guantidade de detergente a utilizar; o poder quelante no meio de lavagem, para
verificar se a quantidade de detergente utilizado foi adequada; o ferro no meio
de lavagem, visto que quantidades excessivas deste podem causar manchas na
roupa e indiciar corrosdo nos canos ou ha maquina; cloro, peroxido de
hidrogénio, &cido peracético e sulfitos nas &aguas de enxaguamento s&o
essenciais para controlar o doseamento dos branqueadores.

Para este efeito, partiu-se da caracterizacdo das diversas etapas do processo
de lavagem e dos detergentes de lavandaria da Mistolin Profissional, para
determinar quais os parametros analiticos que deveriam ser analisados ao longo
do processo de lavagem. Os kits de analise devem ser desenwolvidos de
maneira a que possam ser usados pelos comerciais da Mistolin, sem formagé&o
qguimica especializada, e utilizados no local. Apés este estudo optou-se por
basear os kits em métodos wolumétricos, com detecdo por mudanga de cor ou
comparagdo da mesma, usando conta-gotas por uma questdo de simplicidade
e custo. Comegou-se por determinar o wlume da gota, as gamas de medi¢cdo
de interesse e a sensibilidade necesséaria para cada analito, que levaram
posteriormente ao estabelecimento das concentracbes dos titulantes e do
wlume de amostra mais adequados.

Por fim, os kits foram testados com amostras reais, de modo a validar a eficicia
dos mesmos. Nao houwve diferencas significativas entre o valor obtido por
wlumetria tradicional e o valor experimental obtido através da utilizacdo do Kkit.
Foi também realizado um estudo de mercado onde se analisaram as alternativas
ja existentes no mercado e se realizou uma andlise de custos aos Kkits
desenwlvidos, verificando-se que a utilizagao dos kits desenwohvidos apresenta
uma vantagem econdémica para a empresa.
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Mistolin Profissional is a company owned by MSTN Group focused in the
production of professional hygiene solutions. This company operates in several
areas such as the agri-food industry, the HORECA sector, laundry, surfaces,
personal hygiene, and in the car wash sector. The present work is related to the
laundry area.

The aim of this work was to dewelop fast and simple analytical methods, based
on measurement kits, to evaluate the analytical parameters determinant to
evaluate if the amount of detergent used in the laundry process is above or below
the optimum value. The evaluated parameters begin with the hardness of the
water supply, since it gives the first indication of the amount of detergent, that
should be used. Then, the chelating power in the washing liquid, will confirm if
the amount of the used detergent was appropriate. The iron content found in the
washing liquid can cause stains on the laundry and is needed to alert for pipe or
machine corrosion. Chlorine, hydrogen peroxide, peracetic acid and sulfites in
the rinsing water are essential to control the dosing of the bleaching agents.
The characterization of the washing process steps and of the laundry detergents
of Mistolin Profissional, are necessary to determine which analysis should be
performed along the washing cycle. The analytical kits should be designed to be
used by commercial Mistolin agents, without chemical training, and performed in
the laundry shops. Simplicity of wolumetric methods, based on droplet counting
and colour change or colour comparison, dictated its selection. Initially, the
wlume of the drop, and the ranges of measurement of interest and the required
sensitivity needed to be established for each analyte. These figures of merit
commanded the establishment of the concentrations of the titrants and the
wlume of sample to be used in the tests.

Finally, the kits were tested on real samples to validate their effectiveness. There
were no significant differences between the value obtained by traditional
wlumetric analyses and the experimental value obtained using the kit. A market
study allowed to compare the deweloped methods with the alternatives available
in the market and showed that the use of the dewloped Kkits represents an
economic advantage for the company.
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Objetivo

Este projeto tem como objetivo 0 desenvolvimento de métodos de andlise e
medicdo com aplicacdo em lavandarias, através do desenvolvimento de Kits de facil e
rapida utilizacdo que possam ser utilizados no local. Estes kits ttm como finalidade a
determinacdo da concentracdo de alguns parametros determinantes no processo de
lavagem, como a dureza da dgua da &gua de abastecimento, poder quelante, ferro, cloro,
peroxido de hidrogénio, acido peracético e sulfitos, com o objetivo de controlar e otimizar

0 doseamento dos detergentes.



1. Introducao

1.1. Mistolin

A Mistolin Company foi fundada em 1992 e situa-se na zona industrial de Vagos.
Esta empresa insere-se no mercado de concecédo e producédo de solugdes de higiene e bem-
estar e é especializada na producdo de detergentes liquidos, atuando em duas grandes
areas, doméstica e profissional [1].

Em 2001, foi criado 0o MSTN Group, este surgiu como resultado de uma estratégia
de crescimento, proporcionando uma multiplicidade de ofertas. Este relne um conjunto
de empresas ao servico do préprio grupo, ou de empresas parceiras, e é responsavel pela
gestdo das participagdes da empresa, encontrando-se categorizado em sete diferentes
areas, tanto a nivel nacional como internacional. Destas areas fazem parte a industria
quimica, a industria alimentar, a assisténcia técnica, o comércio especializado, 0s
servicos, a comercializacdo e ainda investimentos financeiros [1].

A Mistolin Profissional foi criada em 2004 com o objetivo de se especializar
apenas na concecdo e producdo de solucdes de higiene profissional [2]. A Mistolin tem
hoje solucBes para a &rea doméstica como, desengordurantes, produtos de limpeza geral,
de pavimentos, para lavagem de loica, da casa de banho, de roupa e ainda gama auto. Na
area profissional tem solugcdes para a industria agroalimentar, para o setor HORECA, para
lavandarias, para superficies, de higiene pessoal, e para o sector de manuten¢do e limpeza
automovel [1].

O sucesso da Mistolin esta intrinsecamente relacionado com uma politica de
inovacdo, uma equipa bastante empenhada e ainda com o facto de se manterem atentos
as tendéncias do mercado. A Mistolin mantém o seu foco muito centrado no cliente
tentando sempre satisfazer as suas necessidades, apresentando assim uma diversidade de
produtos e servicos associados a uma oOtima relacdo qualidade/preco [3].

O grupo empresarial MSTN € 100% portugués e de cariz familiar. Através de
uma aposta numa politica de internacionalizacdo encontra-se presente, direta ou
indiretamente, em Portugal, Espanha, Angola, Mocambique, Cabo Verde, Marrocos,
Argélia, Tailandia e China [1].

A unidade de producédo tem cerca de 10.800 m? cobertos, tendo uma capacidade
média anual de producdo de 10.000.000 kg de detergentes e 6.000.000 unidades de

embalagens.



Resultado da politica de melhoria continua a Mistolin é certificada pelas mais
exigentes normas internacionais, atuando segundo as normas e sistemas de Gestdo de
Qualidade, Ambiente, Seguranca e Saude no Trabalho e Responsabilidade Social
possuindo as certificagdes de acordo com o SGS (“Société Générale de Surveillance™):

1SO 9001, I1SO 14001, OHSAS 18001 e SA 8000 [1] [3].

1.2. Lavandaria

O servico de lavandaria é um setor muito importante em Varias servicos e areas
de negdcio como é o caso de hospitais, IPSS, hotéis, restaurantes entre outros. E
responsavel pelo processamento e distribuicdo da roupa em perfeitas condicdes de higie ne
e conservacdo de um modo economicamente vidvel, a tempo e com os padrdes de
qualidade pré-definidos. Para que tal seja cumprido € necessario ter em conta 0s varios
parametros que influenciam a efichicia da lavagem, sendo estes o detergente, a

temperatura, 0 tempo e a agdo mecanica.

1.2.1. Processo de Remo¢do de Nddoas

A lavagem e limpeza em meio aquoso é um processo complexo envolvendo
enumeras interacOes fisicas e quimicas. A natureza das nddoas bem como a qualidade da
agua e a natureza das fibras sdo determinantes no processo [4].

A &gua possui um papel importante constituindo o meio de transporte para as
substancias ativas do detergente e para as nodoas, apds a sua remocao, assim como o de
molhar e penetrar nos tecidos. Esta apresenta uma tensdo superficial muito elevada,
guando comparada com outros solventes, sendo que, de maneira a obter um
comportamento humectante mais efetivo, esta deve ser reduzida. Para tal, utilizam-se
tensioativos, cujas propriedades como agentes ativos permitem a reducdo da tensdo
superficial da agua [4].

O processo de lavagem inicia-se com a molha e penetracdo do liquido de lavagem
e dos detergentes nas nodoas. A molha ¢é facilitada pela presenca de tensioativos no
detergente que facilitaram a sua adsorcdo pela superficie das nddoas contribuindo assim
para a remogdo de gordura e 6leo. Quando removidas da superficie, as nédoas devem ser
estabilizadas no seio do liquido de lavagem de maneira a que ndo se depositem novamente

no tecido. Esta estabilizagdo é obtida através da emulsificacdo e dispersdo das nddoas.



Por Gltimo, no processo de lavagem, da-se aadsorcao de tensioativos sob a superficie das
fibras para aumentar a suavidade dos tecidos e prevenir a interacdo entre estes e futuras
nodoas. Os passos explicitados anteriormente podem ser esquematicamente traduzidos
pela

Figura 1 [4].

a) b) e)

Figura 1. Diferentes passos do processo de remog¢éo de nddoas a) Superficie dos tecidos com nodoas. b) Molha e
penetracdo do liquido de lavagem e dos detergentes nas nddoas. c) Adsorgao dos tensioativos na superficie das
nodoas. d) Estabilizagdo das nddoas no seio do liquido. e) Adsorc¢éo de tensioativos na superficie dos tecidos. [4]

1.2.2. Processo de Lavagem

O processo de lavagem inicia-se com a escolha adequada do programa. O processo
de lavagem consiste numa relagdo de instrucbes detalhadas que determinam as
caracteristicas fisico-quimicas da lavagem e que terdo de ser adaptados de acordo com a
maquina, dureza da agua, nivel de sujidade e tipo de tecido. O doseamento do detergente,
amaciador e branqueador € feito com o auxilio de um sistema de doseamento automatico
de maneira a facilitar o trabalho dos operadores da lavandaria.

Um processo de lavagem € um processo composto por Varias etapas. A primeira
é denominada de molha, na qual, é eliminada a sujidade solta. Nesta etapa é utilizada &gua
a uma temperatura baixa, sem detergente, podendo esta demorar entre 2-4 minutos. De
seguida, vird a pré-lavagem, onde sdo eliminadas a maioria das nddoas (ex.: amido,
albumina). Utiliza-se &gua a uma temperatura entre 30 °C e 45°C e um detergente alcalino
e/ou neutro. Esta etapa é imprescindivel para sujidades que se fixariam se fossem lavadas
diretamente a alta temperatura. O tempo pode oscilar entre 5-10 minutos. Apds a etapa
da pré-lavagem segue-se a lavagem. Esta é a fase principal do processo de lavagem, uma
vez que se eliminam a fundo nodoas, como € o caso das sujidades de gorduras, e se
higienizam os tecidos. Utiliza agua entre 40 °C a 80 °C e um detergente alcalino e/ou
neutro. No caso em que se faz uma termodesinfecdo com oxigénio ativo utilizam-se
temperaturas entre os 80 °C e 90°C. O tempo pode oscilar de 10 minutos a 20 minutos.

Posteriormente, da-se o passo de branqueamento, pretendendo-se, nesta fase, eliminar as



nodoas de corantes atraves de um processo de oxidagdo. Utiliza-se &gua a uma
temperatura entre 40 °C e 60 °C com hipoclorito e agua entre 60 °C e 80 °C com peroxido
de hidrogénio. Pode ser realizada juntamente com a etapa da lavagem, mais usual,
poupando-se assim tempo e energia e reduzindo-se o ataque a fibra. No entanto, no caso
em que ocorre como fase independente apresenta uma maior eficdcia. O passo que se
segue € 0 enxaguamento, que comporta varias fases e cuja importancia € igual ou superior
a dalavagem em si, uma vez que amaxima conservacao da roupa se encontra dependente
do mesmo. O enxaguamento, destina-se assim a eliminacdo parcial dos detergentes e da
agua suja retida pela roupa. Nesta fase, realiza-se o arrefecimento da roupa utilizando-se
agua fria em grande quantidade, sendo que entre as varias etapas de enxaguamento
ocorrem as pré- centrifugacdes que se realizam entre um enxaguamento e outro, tendo
como objetivo eliminar a alcalinidade da roupa. A utilizagdo de pré-centrifugacdes
prende-se com o facto de estar comprovado que se elimina mais alcalinidade numa pré-
centrifugacdo, do que fazendo mais enxaguamentos. Durante o enxaguamento da-se a
neutralizacdo, etapa na qual € removido 0 excesso de cloro, uma vez que este tem
tendéncia a amarelecer a roupa, especialmente a temperaturas elevadas da secagem.
Convém ainda referir que os tecidos estdo em contacto com a pele e o seu pH deve ser
proximo do pH da pele (5,5 - 6,0). De seguida, da-se o amaciamento, cuja funcdo é ndo
sO perfumar a roupa, como também lubrificar as fibras para que possam recuperar a sua
orientacdo, facilitando assim a secagem e evitando a existéncia de rugas. Este ajuda ainda
a eliminar a eletricidade estatica e evita o0 desgaste precoce. Por fim da-se uma
centrifugacdo final, na qual a roupa € centrifugada para que figue com um grau de
humidade 6timo para o processo posterior. O grau de humidade deve ser o correto, uma
vez que, se for elevado, sera necessario a utilizacdo de processos de secagem mais longos,
enquanto que se a humidade residual for baixa, provoca problemas nas calandras e/ou
dobradoras. O tempo pode oscilar entre 8 minutos e 10 minutos dependendo da

temperatura e do tipo de roupa que se esta a secar [5].

1.2.3. “Sinner Circle”

O sucesso da lavagem depende de quatro fatores, acdo quimica, acdo mecanica,
tempo e temperatura. Estes quatro fatores sdo conhecidos como “Sinner Circle” e s&o
representados, esquematicamente, em forma de circulo, como é possivel observar na
Figura 2 [4].
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Figura 2. Representacdo esquematica do “Sinner Circle”.

A acdo quimica refere-se a concentracdo de detergentes e tipo de detergentes
utilizados, sendo este um parametro de elevada importancia, uma vez que o detergente é
0 elemento responsavel pela lavagem e desinfecdo dos tecidos. O tempo refere-se ao
periodo em que o detergente esta em contacto com os tecidos e atua na remocdo de
nodoas. A temperatura é referente a temperatura da agua e afeta a eficiéncia dos
detergentes, na medida em que o aumento da temperatura da dgua de lavagem leva a um
aumento da velocidade da maioria das reacbes quimicas que ocorrem no meio de
lavagem, facilitando assim a remocdo das nddoas. Por Ultimo, a acdo mecanica estd
diretamente ligada aos movimentos que os tecidos experimentam dentro da maquina de
lavar.

O intuito do circulo da Figura 2 é o de mostrar que a reducdo de um fator pode
ser compensada pelos outros trés. No entanto, é importante entender que a limpeza pode

ser melhorada por combinagOes inteligentes destes quatro fatores [4].

1.2.4. Tipos de Sujidade

O desempenho do detergente depende de interacbes especificas entre 0s
componentes das nddoas e do detergente.

As sujidades podem ser agrupadas de varias maneiras, no entanto sob o ponto de
vista da lavandaria a mais adequada é de acordo com as suas propriedades quimicas,

sendo estas, particuladas, nodoas oxidaveis, proteicas e gorduras e 6leos [4].



As nodoas particuladas consistem em materiais soliveis em agua como é o caso
do acucar, sais inorganicos, ureia e transpiracdo, assim como particulas sélidas como
cinza, carbonatos, silicatos, entre outros. Este tipo de sujidades responde bem a agdo
mecanica sendo assim de facil remocédo [4] [6].

Outro grande grupo de substancias séo as gorduras e Oleos, contando-se entre as
mais frequentes a gordura animal, gordura vegetal, sebo, 6leo mineral e graxa. Estas séo
facilmente removidas a altas temperaturas, com tensioativos ndo ionicos e sob condicdes
alcalinas. Em condicBes alcalinas os lipidos sdo clivados em mondmeros sendo
emulsificadas de forma mais simples pelos tensioativos [4] [6].

As sujidades proteicas como o sangue, relva, ovo, leite e queratina s@o outro
grupo, sendo que este tipo de nédoas requer a acdo de enzimas para as quebrar em partes
mais pequenas antes da remocdo por tensioativos [4] [6].

Outro tipo de nddoas sao as oxidaveis, como o vinho, café, sumo de fruta e nodoas
de vegetais. Estas s podem ser removidas através de reacBes quimicas. Uma vez que sdo
produzidas por compostos cromdforos naturais, requerem a utilizacdo de agentes

branqueadores. Estes promovem a sua oxida¢do quimica eliminando assim a cor [4] [6].

1.3. Detergentes

Hoje em dia existe um vasto nimero de detergentes de lavandaria diferentes
disponiveis no mercado. Os consumidores tornaram-se mais exigentes e procuram uma
maior customizagdo. As empresas adaptaram-se a estas novas necessidades dos
consumidores e através de uma variedade de formulacBes tentaram satisfazer essas
mesmas necessidades. Existem diversas formulagdes distintas devido as diferengas nos
habitos, condicGes de lavagem e preferéncias dos consumidores [7].

Os detergentes de lavandaria sdo formulados para fornecer limpeza, o que inclui
a remocdo de nddoas e manchas bem como providenciar brancura e brilho.
Adicionalmente, muitos detergentes podem fornecer beneficios adicionais como
amaciamento dos tecidos, agentes anti transferéncia de cor, protecdo das fibras e ainda
desinfecdo [7]. Devido a estes complexos beneficios, um detergente de lavandaria pode
ser constituido por indmeros componentes, de seguida vao ser apresentados 0s

componentes principais de um detergente de lavandaria.



1.3.1. Solvente

A selecdo do solvente adequado para a formulacdo de um detergente depende da
natureza do composto ativo presente no mesmo, bem como da aplicacdo e do custo. O
solvente mais comummente utilizado na formulacdo de detergentes é a agua, podendo
constituir cerca de 50 a 90 % do detergente. A utilizacdo de agua como solvente torna 0s
detergentes menos toxicos, mais amigos do ambiente, mais baratos e compativeis com
um maior ndmero de superficies. No entanto, em casos em que 0 composto ativo tem
baixa solubilidade em agua é necessario adicionar um co-solvente, que tem como objetivo
aumentar a solubilidade do composto ativo na solugdo e assim permitir a sua dissolu¢éo
[7].

A 4gua utilizada na formulacdo de detergentes é 4gua desmineralizada. Esta é uma
agua em que todos, ou praticamente todos, 0s sais minerais e ibes foram removidos,
nomeadamente o calcio, magnésio, sddio, ferro, cloro, sulfato, nitrato e bicarbonato. A
agua desmineralizada pode ser obtida a partir de permuta idnica, por osmose inversa ou

processos de evaporagdo/condensacdo da agua da rede publica.

1.3.2. Tensioativos

Os tensioativos s8o a substancia presente na formulacdo de um detergente com o
papel mais importante. Normalmente utilizam-se combinacdes de varios tensioativos
devido as suas funcionalidades distintas. Estes devem promover trés processos diferentes,
melhorar a capacidade de molha da &gua, remover a sujidade particulada durante o
processo de lavagem e emulsificar, solubilizar e suspender gorduras e particulas no meio
de lavagem [8].

Tensioativos sdo substancias com carécter anfifilico, ou seja, moléculas que
apresentam uma parte apolar e uma polar, Figura 3. A cabeca polar é constituida por
moleculas hidrofilicas que podem ser iGes ou grupos polares. A cauda apolar é constituida
por cadeias de hidrocarbonetos, cadeias de fluorocarbonetos e combinagOes de cadeias de
hidrocarbonetos e fluorocarbonetos [9-12]. Séo substancias organicas capazes de
diminuir significativamente a tensdo superficial e alterar as propriedades interfaciais,
devido ao seu caracter anfifilico e capacidade de se organizarem sob a forma de micelas
ou bicamadas [9] [13].



Figura 3. llustracdo esquematica de um tensioativo [13].

As forcas atrativas entre moléculas no seio de um liquido s@o uniformes. No
entanto, as moléculas a superficie do liquido ndo sdo capazes de formar interacdes
uniformes porque as moléculas do lado do gas sdo muito espacadas e as interagdes
moleculares sdo maioritariamente entre as moléculas a superficie e as moléculas do
interior do liquido. Desta forma, as moléculas a superficie do liquido tém maior energia
potencial livre do que as moléculas no seio do fluido. Este excesso de energia livre por
unidade de area que existe nas moléculas da superficie € definido como tensdo superficial
[9] [10].

Ao adicionar tensioativo a um sistema, 0 grupo com pouca afinidade para o
solvente, grupo hidrofébico, pode distorcer a estrutura do mesmo, aumentando a energia
livre do sistema. Como resultado desta alteracdo a energia livre do sistema aumenta e,
com o objetivo de contrariar esta alteracdo, o sistema responde de maneira a diminuir o
contacto entre o grupo hidrofébico e o solvente. Desta forma, as moléculas de tensioativo
movem-se em direcdo a interface de maneira a que a cauda apolar se oriente para a
superficie menos polar enquanto a cabega polar se orienta para a fase mais polar. Assim,
a superficie do liquido fica coberta por uma fina camada de moléculas de tensioativo
tornando-se apolar de um dos lados e polar do outro. Deste modo, a tensdo superficial
diminui, visto que as duas fases em contacto sdo semelhantes e as interacOes
desenvolvidas sdo mais fortes do que as interacbes entre moléculas polares e apolares. Na

Figura 4 encontra-se representado o fendmeno explicado anteriormente [13].

y S PNIFINLY;
L,_\' . = N L
“ r*L - | e

Figura 4. Representacdo esquematica da deposicdo de tensioativos na superficie de um liquido em contacto com o
ar. Adaptada da referéncia [13].



A partir de uma certa concentracdo, designada por concentracdo micelar critica
(CMC), a superficie do liquido fica saturada, as moléculas de tensioativo agregam-se
formando micelas e atensdo superficial ndo diminui mais, permanecendo constante. Na

Figura 5 encontra-se representada uma imagem esquematica de uma micela [13].
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Figura 5. Representacdo esquematica de uma micela. Adaptada da referéncia [13]

Os tensioativos agregam-se em micelas de maneira a que as partes apolares do
detergente se orientam para o interior da mesma, interagindo com as substancias
hidrofébicas, enquanto a extremidade polar fica orientada para fora, interagindo com a
agua. Esta é uma caracteristica dos tensioativos importante nos detergentes para o
processo de remoc¢do de nddoas [9].

Os tensioativos sdo geralmente classificados em quatro grupos, de acordo com o
tipo de dissociagdo que sofrem em agua. Sendo classificados como anionicos, cationicos,
ndo idnicos e zwiterionicos.

Tensioativos anidnicos sao moléculas que quando se dissolvem em agua adquirem
carga negativa. Estes podem ser classificados de acordo com o grupo polar, sendo estes
carboxilatos (RCOO"), sulfonatos (RSO3°), sulfatos (ROSO3") e fosfatos (ROPO(OH)O")
[10]. Atualmente sdo o grupo de tensioativos mais utilizados devido a facilidade e ao
baixo custo de producdo [10] [13]. Estes tensioativos, para além de terem a capacidade
de emulsificar nodoas de gorduras em solugdo, podem remover nddoas de superficies,
visto que, a sua cabeca carregada negativamente é repelida pela maioria das superficies.
A maioria dos tensioativo anionicos produz elevada quantidade de espuma o que é uma
caracteristica desejavel na maioria das aplicaces de limpeza, mas pode restringir o uso
em areas onde a espuma é um problema [9].

Os tensioativos cationicos apresentam carga positiva na parte hidrofilica da
molécula. Na vasta maioria destes tensioativos o catido contém nitrogénio, como sais de
amonio quaternarios (NRs*) [9] [13]. Estes apresentam baixa solubilidade em &gua uma
Vez que o nitrogénio € mais eletronegativo que o carbono e atrai parcialmente os eletrdes

envolvidos na ligagdo para si. Como esses eletrGes apresentam carga negativa neutralizam
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parcialmente o efeito da carga positiva do tensioativo, reduzindo assim a polaridade da
regido polar do tensioativo. No entanto, como a maioria das superficies dos tecidos tem
carga negativa, 0s tensioativos cationicos tém uma afinidade natural para os tecidos e
podem adsorver na sua superficie. O grupo carregado positivamente auxilia na deposicao
do tensioativo no tecido e a dupla cauda fornece a lubrificacdo e a sensacdo ao toque
desejada pelos consumidores [9]. Sendo assim, o maior mercado para este tipo de
tensioativos € como ingrediente ativo no fabrico de amaciadores.

Tensioativos ndo-idnicos sdo tensioativos em que o0 grupo polar ndo tem carga. As
unidades polares mais comuns séo os grupos hidroxilo (ROH) e éter (ROR’), sendo que
o0s tensioativos mais utilizados sdo os alcoois etoxilados (R(OCH2CH2)nOH). [10] Esta
classe de tensioativos tem avantagem de ser compativel com todos 0s outros tensioativos,
ter um elevado poder de reducdo da tensdo superficial. No entanto, tem baixo poder de
limpeza o que faz com que sejam principalmente utilizados como agentes emulsionantes.

Tensioativos zwiterionicos sdo moléculas duplamente carregadas, ou seja,
apresentam uma carga positiva numa zona da molécula e uma carga negativa numa outra
parte da molécula. Estes tensoativos apresentam uma forte dependéncia do pH da solugdo
em que se encontram, comportando-se como tensoativos anionicos em meio alcalino, pois
a elevada concentragdo de ides hidroxilo neutraliza a carga positiva. Do mesmo modo,

comportam-se como tensoativos cationicos em meio acido [8].

1.3.3. Quelantes

Os quelantes sdo o segundo constituinte mais importante na formulacdo de um
detergente, apresentando um papel fundamental no decorrer do processo de lavagem, ao
melhorarem a eficacia de lavagem dos tensioativos [8]. Estes tém como principal fungcéo
formar quelatos, ou seja, complexos onde um ido metélico é envolvido por ligacbes
covalentes com o agente quelante para diminuir a concentracdo de ibes na agua [4] [7].
Contudo, possuem também outras funcdes, como auxiliar os tensioativos na remocao de
nodoas, aumentar a eficiéncia dos tensioativos e ainda dispersar e manter suspensas as
particulas para que estas ndo se depositem novamente nos tecidos e nas fibras [8].

Sais ou catibes multivalentes estdo quase sempre presentes nas ndédoas ou na
superficie das fibras dos tecidos e s@o responsaveis pela ligacdo quimica entre as ndédoas

e as fibras, sendo por isso imprescindivel a sua remogdo no processo de lavagem [4].
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As substancias utilizadas como quelantes nos detergentes sdo agentes
complexantes como o trifosfato de sodio (NasP3O10) ou &cido nitriloacético (CeHoNOe)

que através da complexacdo ou sequestracdo dos ides formam complexos soliveis [4] [8].

1.3.4. Agentes Alcalinos

Agentes alcalinos sé&o utilizados na formulagdo de detergentes para melhorar a
eficacia do processo de lavagem, uma vez que a medida que o pH do meio aumenta as
fibras e as nédoas adquirem carga negativa, resultando assim, num aumento das repulsdes
entre as nddoas e as fibras, o que facilita a lavagem [4]. Quimicamente estas substancias
sdo consideradas bases, cuja reagdo com um &cido provoca a neutralizacdo do mesmo. Os

agentes alcalinos mais utilizados sdo o hidroxido de sddio e o hidréxido de potéssio [14].

1.3.5. Agentes branqueadores

A formulagdo de detergentes para a lavagem de roupa deve remover uma grande
variedade de nddoas e manchas de diferentes tipos de tecidos sob diversas condicbes de
lavagem. Muitas das nddoas e manchas sdo removidas principalmente pelos tensioativos,
e enzimas. No entanto, nddoas de cha, café, vinho tinto e produtos derivados de frutas e
vegetais ndo sdo removidas eficientemente por tensioativos e enzimas, uma vez que este
tipo de nddoas interage fortemente com os tecidos [15].

O processo de branqueamento pode ocorrer através de mecanismos fisicos,
mecanicos ou quimicos, sendo que no meio de lavagem todos estes processos podem
ocorrer simultaneamente. Os mecanismos fisicos e mecénicos sdo eficazes para a
remocdo de particulas e nddoas de gordura. O branqueamento quimico envolve a
degradacdo das partes coradas da molécula, atraves da perturbacdo dos sistemas
conjugados envolvidos nos centros croméforos, na superficie do tecido ou em solucdo
[4] [15]. No entanto, o0 processo de branqueamento também pode ocorrer de maneira a
que as nddoas e manchas se tornem mais soliveis ou polares através da degradacdo das
moléculas em unidades mais pequenas ou introduzindo grupos solubilizantes nas
moléculas das nddoas, facilitando assim a sua remocdo [15].

A extensdo do efeito do branqueamento depende de varios fatores, incluindo o

tipo de branqueamento, o potencial de oxidacdo e concentracdo bem como do tempo de
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residéncia, da temperatura, do tipo de nddoas a serem branqueadas e da natureza dos
tecidos [4].

Osdois processos mais utilizados no branqueamento oxidativo durante o processo
de lavagem sdo o branqueamento com peroxido de hidrogénio e o branqueamento com

hipoclorito. A sua aplicacdo depende do tipo de roupa [4] [8].

1.3.5.1.  Peroxido de Hidrogénio

Os branqueadores a base de peroxido tém uma acdo branqueadora em todos os
tipos de tecidos [8].

O branqueamento mais utilizado na Europa e em muitas outras regides do mundo
é derivado do peroxido. O perdxido de hidrogénio €é convertido, em meio alcalino, no
aniao intermediario do perdxido de hidrogénio, ido peridroxilo, de acordo com equacgéo
1 [4].

H,0, + OH™ = H,0 + HO; 1)

Quando dissolvido, o ido peridroxilo reage com as nddoas e manchas
descolorando-as ou quebrando-as. A principal fonte de peroxidos € o perborato de sddio
tetra hidratado que na sua forma cristalina contém o anido peroxodiborato. Este, em
contacto com a agua, hidrolisa formando perdxido de hidrogénio [4] [8].

A concentracdo do anido peridroxilo aumenta com o aumento do pH e da

temperatura, tendo por isso uma menor eficiéncia atemperaturas inferiores a 60°C.
1.3.5.2.  Hipoclorito de Sodio
O hipoclorito é utilizado para branquear a temperaturas baixas, onde o perborato
de sddio ndo é tdo eficaz. A sua principal fonte é uma solugdo aquosa de hipoclorito de
sodio. Em meio alcalino o &cido hipocloroso € convertido no anido hipoclorito segundo a

equacao 2.

HOCl + OH™ = CI0™ + H,0 @)
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Uma das vantagens do hipoclorito, é o facto de este poder ser utilizando no ciclo
de lavagem ou enxaguamento independentemente da temperatura. No entanto, devido a
sua grande reatividade e extraordindrio potencial de oxidacdo, pode causar problemas na
coloracdo dos tecidos e apresenta menor estabilidade de armazenamento do que o
peroxido de hidrogénio, uma vez que, o hipoclorito pode ser decomposto pela luz solar

[4].

1.3.6. Branqueadores Oticos

A roupa branca depois de lavada apresenta um certo tom amarelado resultante da
absorcdo parcial da radiacdo azul pelo tecido. Os branqueadores Oticos funcionam
contrariando este efeito. Estes sdo compostos quimicos organicos que absorvem radiacao
na regido ultravioleta do espectro (340-370 nm), e reemitem a maior parte da energia
absorvida como luz violeta-azulada (raios violeta) na regido visivel entre 400 e 500 nm.
O resultado é que os materiais aos quais séo aplicados parecem, ao olho humano, menos

amarelados, mais brilhantes e mais brancos [4] [6].

1.3.7. Fragrancias

As fragrancias tém como papel principal dar um odor agradavel aos tecidos, mas
também mascarar alguns odores provenientes do meio de lavagem e disfarcar o odor a
quimico dos detergentes. Estas sdo misturas complexas de varios compostos organicos
volateis, desde hidrocarbonetos alifaticos, éalcoois, e aldeidos a terpenos, incluindo
também extratos naturais ou 6leos essenciais. A sua escolha depende de varios fatores, o
cheiro, o custo, bem como a estabilidade quimica relativa aos restantes ingredientes da
formulacdo do detergente, as propriedades dos tecidos a ser lavados e temperatura a que

o detergente vai ser armazenado [4] [8] [15].

1.4. Produtos de Lavandaria Mistolin

A Mistolin Profissional na sua vertente de lavandaria dispde de uma vasta gama
de solugbes para o tratamento de todo o tipo de tecidos. Com o objetivo de garantir as
necessidades do cliente, a Mistolin Profissional tem vindo a desenvolver produtos que

garantem a qualidade da lavagem, baixa taxa de rejeicdo, rentabilizagdo dos consumos e

14



um baixo custo de lavagem. Nesta seccdo vao ser apresentados alguns dos produtos de

lavandaria da Mistolin Profissional. [2]

LPL-R

O LPL-R é um detergente alcalino com um excelente poder sequestrante,
especialmente desenvolvido para a pré-lavagem de roupa. Na sua formulacdo foram
utilizados agentes sequestrantes de maneira a melhorar a capacidade de lavagem e evitar
que a sujidade se deposite novamente na roupa. E um produto com excelente desempenho
face a diferentes tipos de sujidade, especialmente manchas de alimentos e nddoas de
gordura. Pelo facto de possuir baixa viscosidade, este produto é uma solucdo ideal para
sistemas de dosagem automéatica. E um liquido bege ndo viscoso, com um pH entre 12,0
e 13,0 e uma densidade relativa de 1,28 £ 0,01 composto por policarboxilatos (<5%),
fosfonatos (<5%), acido nitrilotriacético (<5%) e hidroxido de sodio [16].

LDL-35

O LDL-35 é um detergente liquido neutro, adequado para a lavagem automéatica
de todo o tipo de roupa, formulado com branqueadores Gticos de maneira a proporcionar
aroupa uma brancura de longa duracdo, sendo suave com as fibras, ndo atacando as suas
cores. E um liquido verde ligeiramente viscoso, com densidade relativa de 1,01 + 0,01 e
pH entre 6,0 e 7,0 composto por tensioativos ndo ionicos (15-30%), tensioativos
aniénicos  (<5%), branqueadores Oticos e conservantes (Metilisotiazolinona e

Metilcloroisotiazolinona) [17].

LLX-65

O LLX-65 € um branqueador com 9% de cloro ativo, indicado para o tratamento
de roupa branca e cores fixas. A sua utilizagdo deve ser sempre acompanhada de um
detergente rico em tensioativos, de forma a maximizar o seu efeito. Pelo facto de possuir
baixa viscosidade, este produto é uma solucdo ideal para sistemas de dosagem automatica.
E um liquido amarelado ndo viscoso, tem uma densidade relativa de 1,19 + 0,02 e pH
entre 12,5 e 14,0 e é composto por agentes de branqueamento a base de cloro (5-15%) e
fosfonatos (<5%) [18].
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LBL-O

O LBL-O é um produto branqueador baseado em perdxido de hidrogénio,
desenvolvido para a lavagem de roupa de cor. Pode ser aplicado na lavagem de todos os
tipos de tecidos, exceto nylon (poliamidas). Ao possuir baixa viscosidade, este produto é
uma solucdo ideal para sistemas de dosagem automética. E um liquido incolor ndo
viscoso, com pH entre 4,0 e 5,0 e densidade relativa de 1,14 + 0,01 composto por agentes
branqueadores a base de oxigénio (15-30%) e fosfonatos (<5%) [19].

LBO-D

O LBO-D é um produto branqueador baseado em acido peracético, desenvolvido
para a lavagem e desinfecdo de roupa de cor. Pode ser aplicado na lavagem de todos os
tipos de tecidos, & excegdo do nylon (poliamidas). Uma vez que possui baixa viscosidade,
é uma solucdo ideal para sistemas de dosagem automética. E um liquido incolor néo
viscoso, com pH entre 3,0 e 4,0 e densidade relativa de 1,10 + 0,01 composto por agentes
branqueadores a base de oxigénio (15-30 %) e fosfonatos (<5%) [20].

LAX-10

O LAX-10 é um amaciador concentrado formulado para a utilizagio em
lavandarias profissionais, que trabalham com todo o tipo de roupa. Proporciona suavidade
e aroma a todo o tipo de roupa e neutraliza residuos quimicos que possam subsistir no
final da lavagem. Formulado de maneira a prevenir a ligagdo das fibras e a criagcdo de
eletricidade estatica (especialmente em fibras sintéticas), facilitando a calandragem. Este
produto apresenta 2 variantes em termos de cheiro LAA-10 amaciador azul de baixa
viscosidade (perfume montanha) e LAF-10 amaciador verde de baixa viscosidade
(perfume Fresh), com densidade de 1,00+0,01 e pH entre 2,0 e 3,5 composto por
tensioativos cationicos (5-15%) e  conservantes (Metilisotiazolinona e

Metilcloroisotiazolinona) [21].
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LAR-20

O LAR-20 é um amaciador concentrado extra perfumado para utilizagdo em
lavandarias profissionais, que trabalham com todo o tipo de roupa. Proporciona suavidade
e aroma a todo o tipo de roupa e neutraliza residuos de quimicos que possam subsistir no
final da lavagem. A sua formulacdo contém uma fragrancia inovadora que confere
frescura extra e duradoura aos tecidos, sendo indicado para tecidos com odores fortes.
Este produto apresenta 2 variantes em termos de cheiro LAE-20N com cheiro aalfazema
e 0 LAR-20 com cheiro a flores, com densidade de 1,00 + 0,05 e pH entre 2,0 e 3,5
composto por tensioativos  catibnicos e conservante  (Metilisotiazolinona e

Metilcloroisotiazolinona) [22].
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2. Métodos Analiticos

As caracteristicas da dgua na lavagem, bem como alguns compostos presentes no
meio de lavagem constituido pela prépria agua, detergente, branqueador e amaciador
influenciam as quantidades dos diferentes produtos Mistolin a usar em cada uma das
etapas da lavagem. Assim, sdo necessarios métodos analiticos para fazer a sua
quantificacdo tanto quanto possivel no proprio local.

A dureza da agua influencia diretamente a quantidade de detergente a utilizar e
terd que ser feita a priori na agua de abastecimento. O poder quelante deve ser
determinado no meio de lavagem de maneira a verificar se a quantidade de detergente
adicionada esta correta, uma vez que a quantidade de detergente adicionado deve ser
suficiente para combater a dureza da agua. Ja o ferro, € regulado por legislacdo na agua
de abastecimento, mas poderd estar presente em quantidades elevadas no caso de
canalizacbes ou maquinas em mau estado, com ferrugem, e terd que ser determinado no
meio de lavagem antes que provoque manchas na roupa. Outros compostos, provenientes
dos detergentes usados, terdo que estar em quantidades controladas na agua de
enxaguamento. Estdo nestas circunstancias, o cloro, o peroxido de hidrogénio, o &cido
peracético e os sulfitos. Caso a concentracdo de algum deles seja excessiva, a combina¢do
ou quantidade de detergentes usada tera que ser alterada de modo a eliminar aquele que

contém o composto em excesso.

2.1. Dureza da Agua

A agua dissolve inimeros sais enquanto percorre 0 solo e as rochas, sendo 0s mais
comuns o célcio e o magnésio. Estes iBes quando presentes na agua de lavagem podem
ter diferentes efeitos no processo de lavagem, podendo sofrer troca idnica, com os contra-
ibes dos tensioativos presentes na formulagdo dos detergentes ou ainda precipitar sob a
forma de carbonatos (CaCO30u MgCO3). Estes precipitados podem provocar a formagéo
de residuos na roupa podendo também acumular-se na méaquina de lavar, afetando
negativamente a funcdo das serpentinas de aquecimento e outros dos seus componentes
[4]

A dureza da &gua € geralmente expressa em miligramas de carbonato de célcio

equivalente por litro. Segundo a Organizacdo Mundial de Saude, uma agua é considerada
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muito dura quando apresenta uma concentracdo em carbonato de célcio superior a 180
mg-L-1; dura com concentragdo entre 120 e 180 mg-L-!, moderadamente dura entre 60-
120 mg-L-1e macia quando o teor em carbonato de célcio é inferior a 60 mg-L-* [23] [24].

Para a determinacdo da dureza da agua vai ser utilizado um método de titulacdo
complexométrico com &cido etilenodiamino tetra-acético (EDTA). Esta titulacdo baseia-
se no facto de o EDTA ser um &cido fraco que atua como ligante hexadentado (HsY?*),
ou seja, pode complexar iBes metalicos, uma vez que 0s quatro oxigénios e os dois
nitrogénios tém pares de eletrbes ndo partilhados, que podem formar ligacdes a metais
através de seis posicdes de coordenacdo, como €é possivel verificar na Figura 6 formando

um composto coordenado [25-27].

Figura 6. Molécula de EDTA complexada através das seis posicdes de coordenacdo [28].

O EDTA liga-se ao ido metalico através de ligagdes covalentes, mantendo o ido
retido no seu interior, formando uma estrutura heterociclica muito estavel [27] [29].

A maneira mais comum de determinar o ponto termo deste tipo de titulacdes €
utilizando um indicador complexométrico. Este tipo de indicadores mudam de cor quando
se ligam a ides metalicos. O negro de Eriocromo T € o indicador complexométrico mais
utilizado em titulagbes complexométricas, uma vez que forma um complexo metalico

fraco de cor vermelha com ibes magnésio, de acordo com a equacao 3.

Mgind + EDTA - MgEDTA + In 3)

(vermelho) (incolor)  (incolor) (azul)
Desta forma, a medida que o EDTA é adicionado este comega por complexar 0s

ibes célcio e em seguida os iBes magnésio livres. Quando estes ibes magnésio livres se

esgotam os complexos fracos formados entre 0o magnésio e o indicador sdo quebrados,
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uma vez que estes catibes formarem complexos mais estaveis com o EDTA. Assim,
quando todos os complexos dos iBes metalicos com o indicador séo destruidos, a solucéo
adquire a cor azul, cor do indicador livre. Esta mudanca de cor esta associada ao ponto
termo da titulacdo. Este método é o método mais utilizado em laboratério e apresenta
resultados extremamente precisos, visto que a concentracdo do EDTA e a estequiometria
das reacBes que ocorrem durante a titulacdo sdo rigorosamente conhecidas. O pH da
titulacdo deve ser tal que permita que a constante de formacdo do complexo i@o-EDTA
seja elevada e a cor do indicador livre seja distinta da cor do complexo metal-indicador.
Esta titulacdo ocorre a um pH 10. Este pH manterd o EDTA maioritariamente na forma
de Y#, visto que, nesta forma o EDTA tende a formar complexos com catides do grupo
dois [25] [27] [29] [30].

2.2. Poder Quelante

Os quelantes s@o também conhecidos como agentes sequestrantes, uma vez que
tém como principal funcdo complexar e inativar ides metalicos presentes na &gua que
possam interagir com o0s tensioativos presentes nos detergentes. Desta forma, a
determinacdo da quantidade de quelante livre é uma medida de controlo necesséria. Se a
quantidade for insuficiente este precisa de ser adicionado, caso haja um excesso a sua
concentragdo deve ser ajustada.

Nesta analise o poder quelante vai ser determinado como NTA livre. Este pode
ser determinado através de uma titulagdo complexométrica com uma solugdo de
concentracdo conhecida de zinco. Para assegurar resultados consistentes, o pH da solucdo
deve ser controlado, utilizando-se para tal uma solugdo tampédo pH 10 [31] [32]. A reacéo

entre 0 ido zinco e 0 NTA encontra-se representada pela equacéo 4.
Zn?* + 2NTA — Zn(NTA),** @)
Inicialmente prepara-se uma solucdo de zinco com concentracdo rigorosame nte
conhecida, dissolvendo uma certa quantidade de zinco em agua destilada. De seguida

titula-se uma amostra de agua contendo NTA com a solucdo de zinco previamente

preparada utilizando como indicador Negro de Eriocromo T [32].
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2.3. Ferro

O ferro cria sérios problemas no abastecimento de agua, uma vez que existe nos
solos e em minerais como Oxidos de ferro insoliveis e sulfureto de ferro. Uma vez que as
aguas subterraneas contém significativas quantidades de dioxido de carbono, uma certa

quantidade de carbonato de ferro pode ser dissolvido e reagir segunda a equacao 5.
FeCO,(s) + CO, + H,0 — Fe?" + 2HCO;3 (5)

Na presenca de oxigénio o ido ferro (I1) pode ser oxidado a ferro (lll), pode
hidrolisar e formar um composto vermelho, éxido de ferro hidratado insolivel o que pode
provocar manchas amarelas nos tecidos.

A quantidade de ferro permitida por lei na 4gua da rede publica ¢ de 0,200 pg-L?
segundo o Decreto de Lei n° 306/2007 de 27 de agosto. Apesar deste valor ndo ser
prejudicial alavagem o desgaste da maquina e canalizacbes enferrujadas podem provocar
um aumento do ferro no meio de lavagem. Assim a sua determinacdo € essencial para um
bom controlo da lavagem.

Um dos métodos para a determinacdo de ferro é o método colorimétrico com
fenantrolina. Este é preferivel ao método com 2,2’ —bipiridina na determinacdo do ferro,
uma vez que o método com 1,10 — fenantrolina resulta em cores mais intensas para uma
mesma concentracdo de ferro, ndo sofre interferéncia com a maioria dos ibes mais
comuns, tem maior sensibilidade, o complexo formado € estavel durante seis meses e ndo
h& necessidade de regular o pH num intervalo apertado [33].

O ferro (Il) forma um complexo vermelho com o composto 1,10 fenantrolina em
solucdo. Trés moléculas de fenantrolina ligam-se a um ido de ferro formando um

complexo, como é possivel observar na Figura 7.

h.

Figura 7. Complexo formado entre uma molécula de ferro e trés moléculas de 1,10 fenantrolina.

H\___-"'
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Esta reacdo pode ser utilizada para a analise quantitativa de concentracdes baixas
de ferro (1) em solucdo, utilizando-se um método comparativo de cores, visto que quanto
maior a concentracdo de ferro mais forte serd a cor da solugdo. Uma vez que o Fe?* é
facilmente oxidado a Fe3* pelo oxigénio presente no ar, antes da formacédo do complexo
deve ser assegurado que todo o ferro esteja na forma de Fe?*. Para tal é utilizada uma

solucdo de cloreto de hidroxilaménio, segundo a equacdo 6 [33-35].

4Fe3t 4+ 2NH,;0 - HCl + OH™ - 4Fe?* + N,0 + 2H,0 + 2Cl~ + 4H* (6)

Para eliminar a interferéncia do cobre o pH deve ser ajustando entre 2,5 e 4. E
preferivel que o pH dos padrdes seja 0 mesmo da amostra desta forma o pH final foi

ajustado no intervalo entre 3 e 4 [33].

2.4. Cloro

A principal fungdo do cloro na formulacdo de um detergente € a desinfecdo e
branqueamento dos tecidos. No entanto, o cloro deve ser totalmente removido na fase de
enxaguamento, uma vez que no processo de secagem a presenca de cloro pode amarelecer
os tecidos. Deste modo, a determinagdo da concentracdo de cloro residual na agua de
saida é fundamental para perceber se 0 enxaguamento esté a ser eficaz [4].

A titulacdo iodométrica do cloro ativo é um dos métodos que permite determinar
a quantidade de cloro na agua. O cloro reage com o iodeto de potassio segundo a equacao
7 libertando quantidades estequiométricas de iodo [36] [37].

Cl, + 2KI - 2KCl + I, @)

O iodo pode ser titulado com uma solucdo de tiossulfato de sodio, sendo

geralmente utilizado um indicador a base de amido.

(incolor) (azul)
I, + 2Na,S,0, — 21~ + 4Na* + 5,02~ 9)
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O ponto final da titulacdo é detetado quando a cor azul do complexo amido-iodo
desaparece. O indicador ndo deve ser adicionado no inicio da titulacdo, uma vez que, 0
complexo amilose-iodo é pouco solivel em agua, devido a grande quantidade de iodo
presente no inicio da titulacdo poderia resultar numa lenta dissociacdo do complexo
amido-iodo. Por outro lado, as titulagbes iodométricas sdo realizadas em meio &cido, e o
amido hidrolisa-se em meio acido. Para evitar estes problemas o amido deve ser
adicionado perto do ponto de equivaléncia [37].

Para evitar a interferéncia de ides nitrito, ferro ou manganésio, a determinacdo é

usualmente realizada em acido acético a um pH entre 3 e 4 [37].

2.5. Peroxido de Hidrogénio

O oxigénio é utilizado como branqueador em detergentes sob aforma de perdxido
de hidrogénio. Para assegurar uma eficiente lavagem € necessario acompanhar a sua
composicdo ao longo da lavagem [4].

O peroxido de hidrogénio pode ser determinado por titulagdo iodométrica da
mesma forma que o cloro, mas por razbes que serdo explicadas na seccdo 2.6. O método
escolhido para a determinacdo de perdxido de hidrogénio em agua foi a titulacdo redox
com sulfato de cério (IV), utilizando como indicador uma solucéo indicadora de ferroina,
equacéo 10 [37] [38].

H,0, + 2Ce(S0,), - Ce,(S0,), + H,S0, + 0, (10)

Esta reacdo sO pode ser utilizada em meio &cido, com concentracGes de 0,5 M ou

superiores, de maneira a que os hidroxidos de cério ndo precipitem [37].

2.6. Acido Peracético

O &cido peracético é amplamente utilizado como desinfetante e é produzido pela
reacdo entre o &cido acético e o peroxido de hidrogenio, segundo a equacdo 11. Esta
reacdo € reversivel o que resulta num equilibrio entre produtos e reagentes, o que significa
que hd sempre quantidades significativas de todas as espécies quando o equilibrio €
atingido [39] [40].
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CH,COOH + H, 0, < CH,COOOH + H,0 (11)

Além disso o detergente da Mistolin Profissional que contém &cido peracético,
LBO-D, contém também perdxido de hidrogénio.

A abordagem mais comum para a determinagdo da concentracdo de solugdes de
acido peracético seria a titulacdo iodométrica. Nesta, um oxidante, o acido peracético,
oxida o iodeto a iodo, e de seguida o iodo formado é titulado com uma solucdo de
tiossulfato de sodio na presenca de um indicador com amido, equacdo 12. No entanto o
peroxido de hidrogenio é também ele um oxidante capaz de oxidar o iodeto a iodo,

equacao 13 [38].

CH,COOOH + 2KI + H,SO, — CH,COOH + I, + K,SO, + 0, (12)
H,0, + 2KI 4+ H,S0, - I, + K,S0, + H,0 (13)

Deste modo, o peroxido de hidrogénio deve ser eliminado antes da titulacdo
iodométrica do &cido peracético. Caso contrario, o resultado da titulagdo ndo serd o
correto. Como ndo ha reacdo entre o acido peracético e o sulfato de cério, equacdo 14,
levar-se-ia primeiro a cabo a determinacdo do perdxido de hidrogénio tal como se viu na

secgdo 2.5, procedendo-se em seguida a titulagdo iodométrica do acido peracético.

2CH;COOO0H + 2Ce(S0,), — nio ha reagio (14)

2.7. Sulfitos

Os sulfitos séo sais do acido sulfuroso que contém o anido SO3%", sendo utilizados
como desinfetante e conservante. No entanto, este tipo de compostos tem vindo a chamar
a atencdo devido ao seu efeito alergénico em individuos com hipersensibilidade. Desta
forma, € necessario um metodo para determinacdo da quantidade de sulfitos no efluente
da maquina de lavar roupa.

Uma possivel abordagem para a determinacdo deste composto € a titulacdo
iodométrica. Nesta é adicionado um excesso de iodo a amostra, formado pela acidificacdo
de uma solucdo padronizada de iodato de potassio e iodeto de potassio, equacdo 15. Parte

do iodo formado é reduzido a iodeto pelo sulfito presente na amostra, equacéo 16 [37].
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5KI + K10, + 3H,S0, - 31, + 3K,S0, + 3H,0 (15)
SOZ™ + I, + H,0 — SO2™ 4 2H* + 21~ (16)

O iodo restante é avaliado pela titulagdo com uma solugdo de tiossulfato de sodio
usando amido como indicador. Uma vez que a quantidade de sulfitos €é equivalente a
quantidade de iodo reduzido e a quantidade de tiossulfato de sodio utilizado na titulagcdo
é equivalente aquantidade de iodo restante, a diferenca entre o iodo total e o iodo titulado

pelo tiossulfato de sddio é a medida da concentracdo de sulfitos [37].
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3. Kits Comerciais

Atualmente no mercado, ja existem diversos Kits de analise para determinacdo de
varios parametros na agua. Na seccdo seguinte vai ser realizado um breve resumo dos Kits

de analise existentes no mercado, que inclui também o seu preco.

3.1. Dureza da Agua

Para a determinagdo da dureza da agua a HACH possui varios Kits de analise. Um
deles e titulacdo digital que consiste num dispositivo dispensador de elevada precisdo
equipado com cartuchos que contém o titulante; este kit permite resultados de elevada
exatiddo no terreno ou no laboratorio. Este teste baseia-se numa titulagdo com EDTA,
tendo uma gama de medicdo entre 10 ppm de CaCOse 4000 ppm de CaCOs. O teste tem
como desvantagem a necessidade de escolha do volume de amostra consoante a
concentracdo de CaCOsesperada, além de apresentar um elevado custo, 447,00 € para um
total de 100 analises e exibe resultados com elevada preciséo e exatiddo, o que ndo é uma
necessidade tendo em conta a aplicacdo pretendida. A HACH tem também disponiveis
Kits de titulacdo com EDTA por contagem de gotas, que ¢ uma forma mais simples, facil
e econdmica de testar varios parametros, como a dureza total, dureza do célcio e dureza
do magnésio. Tém uma gama de andlise de 10 300 ppm de CaCOz a 300 ppm de CaCOs,
sensibilidade de 10 ppm de CaCO3 e um custo de 29,50 € a 143,00€ para um total de 100
analises. A HACH tem também disponiveis fitas de teste. Neste tipo de teste, basta
mergulhar a tira na amostra da dgua a analisar e comparar a cor obtida com as cores
impressas no frasco. Estas fitas tém uma gama de medicdo de 0 300 ppm de CaCOza 425
ppm de CaCOs3, uma sensibilidade de 25 ppm CaCOs ¢ um custo de 26,10 € [41].

A LaMotte tem disponivel trés tipos de kits para a analise da dureza. Um que
utiliza fitas muito semelhantes as da HACH, mas que s6 tém uma gama de medicdo entre
0 ppm de CaCOse 180 ppm de CaCOs. Outro kit utilizando o método de leitura direta do
volume de titulante, e tem uma gama de medicdo de O ppm de CaCOsa 200 ppm de
CaCOgz e uma sensibilidade de 4 ppm de CaCOs. O terceiro € um método utilizando um
frasco conta-gotas com sensibilidade de 2 ppm de CaCOs, 5 ppm de CaCOse 10 ppm de
CaCOs. Os dois Gltimos testes utilizam como método de andlise a titulagdo com EDTA
[42].
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A HANNA instruments tem disponiveis dois tipos de testes para a determinagao
da dureza da agua, muito semelhantes aos dois Ultimos mencionados anteriormente da
empresa LaMotte. Ambos os Kits tém capacidade para a realizacdo de 100 testes e gama
de medicdo entre 0 ppm de CaCOs e 300 ppm de CaCOs, sendo que o kit com leitura do
volume de titulante tem sensibilidade entre 0,3 ppm de CaCOsz e 3 ppm de CaCO3z e um
custo de 26€ ¢ o kit com frasco conta-gotas tem sensibilidade de 10 ppm de CaCO3se um
custo de 19€ [43].

3.2. Poder Quelante

Para a determinacdo da concentracdo de quelante livre a HACH possui um kit de
titulacdo digital utilizando como método de andlise uma titulagdo com cloreto de
magnésio, onde a concentracdo de quelante livre é expressa como CaCO3s. Segundo o
fabricante, o método tem uma gama de trabalho de 0 ppm de CaCOs (que parece ser um
valor irrealista) a 40 ppm CaCOs [41].

A Lovibond possui um Kit de andlise com conta-gotas para analise da
concentracdo total de quelante numa gama de 100 ppm de EDTA a 2000 ppm de EDTA
[44].

A Taylor tem disponivel um Kit de analises para a determinagdo da concentragao
de quelante livre, capaz de realizar 144 testes numa gama de medicdo até 20 ppm de
EDTA e sensibilidade de 2 ppm de EDTA ou 2 ppm de NTA, com um custo de 75,41 €
[45].

3.3. Ferro

Para a determinacdo da concentracdo total de ferro a HACH possui dois tipos de
kits de andlise, um kit de fitas com capacidade para realizar 25 testes e na gama de
medicdo entre O ppm de Fe e 5 ppm de Fe com um custo de 15,90 €. E um outro tipo de
kit que consiste num método colorimétrico comparativo de cores utilizando um disco com
as cores correspondestes a cada concentracdo, com uma gama de analise de 0,25 ppm de
Fe a7 ppm de Fe e um prego de 112,0 € [41].

A Hanna Instruments possui kits de analise por comparacdo de cores utilizando o

método colorimétrico com fenantrolina para varias gamas de analise 0,0 ppmde Fea 1,0
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ppm de Fe, 0,0 ppm de Fe a5,0 ppm de Fe e 0,0 ppm de Fe a 10,0 ppm de Fe com precos
desde 69,0 € a 80,0 € [43].

A Taylor tem disponiveis dois kits de analise, ambos os métodos sdo
colorimétricos, mas num a concentracao é determinada por comparacdo de cores e utiliza-
se 0 método quimico com Tripiridil-s-triazina, no outro a concentracdo € determinada
com um colorimetro portatil utilizando-se o método quimico com fenantrolina. O
primeiro tem uma gama de andlise de O ppm de Fe a 2,0 ppm de Fe e um custo de 147,84
€, 0 segundo tem uma gama de analise de O ppm de Fe a 3,0 ppm de Fe e um custo de
31,13 € [45].

3.4. Cloro

Para a determinacdo do cloro ativo existem varios kits no mercado. A LaMotte
tem disponiveis varios Kits de andlise, desde fitas com capacidade para determinar
concentragdes mais baixas, 0 ppm de Cl a 10 ppm de Cl com um custo de 12,45 € e
capacidade para realizar 25 andlises e ainda concentracdes mais elevadas, 0 ppm de Cl a
800 ppm de Cl com um custo de 16,71 € e capacidade para realizar 50 analises. Tem
também disponivel um kit que utiliza sistema conta-gotas, tendo como método de anélise
quimica a titulacdo iodométrica. Este Kit esta disponivel em diferentes gamas de medicao
consoante o volume de amostra analisado desde O ppm de Cla 100 ppm de CI, O ppm de
Cla 1000 ppm de Cl e 0 ppm de Cl a 10000 ppm de ClI, capacidade para a realizacdo de
50 testes e um custo de 55,55 €. A empresa comercializa ainda um kit de andlise por
leitura direta do volume de titulante, que utiliza o mesmo método quimico que o sistema
conta-gotas, e tem uma gama de medicdo de O ppm de Cl a 100000 ppm de Cl com uma
sensibilidade de 200 ppm de Cl e um custo de 65,9 € [42].

A Taylor tem disponivel um kit de analise por conta-gotas, utilizando como
método quimico atitulacdo iodométrica, com uma sensibilidade de 10 ppm de Ck ou 100
ppm de Ck e um custo de 89,62 €. A Taylor comercializa ainda um kit de analises com
fitas, com uma gama de medicdo de O ppm de Cl> a 10 ppm de Ck e um custo de 5,36 €
[45].

A HACH tem disponiveis trés tipos de kits para a determinacdo do cloro livre.
Um kit em que se determina a concentragdo do analito por comparagcdo com um disco de
cores, utilizando-se um método quimico colorimétrico com Sulfato de N,N-dietil-p-

fenilenodiamina como indicador cromogéneo, com uma gama de medicdo de O ppm de

28



Clk a 3,4 ppm de Clz, capacidade para um total de 100 testes e um custo de 137,00 €. Tem
também disponivel um outro Kit utilizando um titulador digital em que 0 método quimico
utilizado é a titulacdo iodométrica, aplicAvel a concentragdes na gama de 10 ppm de Clk
a 10000 ppm de Ck e um custo de 469,00 €, e por tltimo um kit de analise por conta-
gotas que utiliza o0 mesmo método quimico que o kit anterior, com uma sensibilidade de
500 ppm de Clz e um custo de 165,00 € [41].

3.5. Peroxido de Hidrogénio

A Hanna Instruments tem disponivel para a determinacdo da concentracdo de
peroxido de hidrogénio um kit em que se utiliza como método de andlise uma titulagdo
iodométrica aconta-gotas, com uma gama de andlise de 0 ppm de H20O2a 10 ppm de H20>
e capacidade para a realizacdo de cerca de 100 testes com um custo de 66,00 € [43].

A HACH possui um kit com um sistema conta-gotas onde se utiliza como método
de andlise quimica uma titulacdo iodométrica, com uma gama de medicdo de 1 ppm de
H202 a 10 ppm de H202 ¢ um custo de 125,0 € [41].

A LaMotte possui um kit de analise utilizando um método do frasco conta-gotas
onde se aplica como método de analise quimica uma titulagdo iodométrica, com uma
sensibilidade de 5 ppm de H202e um custo de 58,6 €. E ainda fitas de teste para analise
de concentragbes baixas de perdxido de hidrogénio, 0 a 50 ppm de H202 com um custo
de 14,05 € para um total de 25 analises [42].

3.6. Acido Peracético

Para a determinacdo da concentracdo de &cido peracético (PAA) a HACH tem
disponiveis dois tipos de kits. Um kit utilizando como método de andlise quimica uma
titulacdo de oxidacdo-reducdo, primeiramente com sulfato de cério para a determinacédo
do peroxido de hidrogénio e de seguida uma titulacdo iodométrica para a determinagao
do acido peraceético, este kit tem uma gama de medicdo de 0,01% de PAA a 35% de PAA.
E um outro kit em que se utiliza um método quimico espetrofotométrico através da reacédo
com DPD e o auxilio de um colorimetro portatil com capacidade para analisar amostra
numa gama de concentracdes de 0,1 ppm de PAA a 10 ppm de PAA [41].

A Taylor Technologies tem disponivel um kit que utiliza como método de analise

quimica uma titulacdo iodométrica, para avaliar gamas de concentracdo de O ppm de PAA
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a 1000 ppm de PAA com um custo 110,00 €. No entanto tem algumas desvantagens, é
necessario saber a priori a proporc¢do de &cido peracético e peroxido de hidrogenio e ainda
saber a gama de concentracfes da amostra para determinar qual deve ser o volume a
analisar [45].

A LaMotte tem disponiveis fitas de teste para avaliar gamas de concentracdo de 0
a 50 ppm de PAA, de 0 a 160 ppm de PAA e de 0 ppm de PAA a 1000 ppm de PAA com
custos de 13,17 €, 22,03 € e 18,50 €, respetivamente. E ainda um kit com frasco conta-
gotas para analisar simultaneamente peroxido de hidrogénio e acido peracético, com
sensibilidade de 50 ppm de H202 e 15 ppm de PAA com um custo de 83,68 € [42].

3.7. Sulfitos

A HACH tem disponiveis dois kits para a analise de sulfitos na agua. Um Kit
conta-gotas que utiliza como método de analise quimica uma titulagdo iodométrica com
capacidade para analisar amostras com concentracdes na gama de 10 ppm de SO3%" a 200
ppm de SO32-e sensibilidade de 10 ppm de SO3% com um custo de 153,00 € e um kit que
utiliza um titulador digital para arealizacdo de uma titulacdo iodometrica com uma gama
de analise de 4 ppm de SO32- a800 ppm de SO3? comum custo de 473,00 € [41].

A Hanna Instruments tem disponivel um kit de andlise que utiliza um método
iodométrico para determinar concentracdes de sulfitos na gama de 0 ppm de SO3%- a200
ppm de SO3%" e sensibilidade de 0 ppm de SO32",2 ppm de SO3?- ou2 ppm de SO3?-, com
um custo de 80,00 € [43].

A Taylor Technologies tem disponivel um kit com fraco conta-gotas que utiliza
como método de andlise quimica uma titulagdo iodométrica com sensibilidade de 2 ppm
de Na,SO; ou 10 ppm de Na,SO; e um custo de 45,78 € [45].
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4. Resultados

4.1. Desenvolvimento dos Kits

Para a andlise dos parametros pretendidos vao ser utilizados dois tipos de kits de
testes. Um kit de andlise do tipo conta-gotas, onde a concentracdo do analito ¢é
determinada através do nimero de gotas de titulante gastas para se dar o ponto termo da
titulacdo, que vai ser utilizado para determinar a dureza da &gua, o poder quelante, o cloro,
0 perdxido de hidrogénio, o acido peracético e os sulfitos. E um outro kit de analise que
utilizada um método colorimétrico e a concentragdo de analito é determinada por
comparacdo de cores, este kit de analise vai ser utilizado para a determinagdo da
concentragdo de ferro.

4.1.1. Determinagdo do Volume da Gota

Uma vez que ndo € possivel medir o volume de uma Unica gota porque este é
demasiado pequeno, inferior a sensibilidade dos instrumentos de medicdo de volume
disponiveis no laboratorio, o volume de uma gota tem de ser determinado de forma
indireta, determinando o nUmero de gotas necessarias para se perfazer um dado volume
para depois se poder extrapolar o volume de uma gota.

Foram realizados 5 ensaios onde se mediu o nimero de gotas num volume de 1
mL utilizando-se uma proveta graduada de 5 mL. Os resultados obtidos encontram-se na
Tabela 1.

Tabela 1. Resultados obtidos na determinacéo do volume de uma gota, volume medido em mL, n°® gotas e volume da

gota em mL.
Ensaio Vmedido (ML) N° Gotas  Vgota (ML)
1 1,00 34 0,029
2 1,00 33 0,030
3 1,00 32 0,031
4 1,00 33 0,030
5 1,00 58 0,030

O volume de uma gota foi determinado pela média do volume de uma gota obtido

em cada ensaio, tendo-se obtido o valor de 0,030 + 0,001 mL.
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4.1.2. Determinagdo da Gama de Medicdo

Para determinar quais as gamas de analise adequadas para cada kit foram
recolhidas amostras de &gua que sai da maquina nas varias etapas da lavagem para
posterior determinagcdo da concentracdo de alguns parametros. Sabendo qual a
concentracdo tipica dos varios analitos na agua das varias etapas é assim possivel
determinar qual a gama e sensibilidade mais adequados para cada Kit.

Para as recolhas das amostras foram realizados 6 ensaios de lavandaria utilizando-
se 0s seguintes programas de lavagem de roupa, roupa de cor pouco suja (programa 2),
roupa de cor muito suja (programa 3), roupa branca pouco suja (programa 4), roupa
branca muito suja (programa 5), roupa de cor com desinfetante (programa 2D) e roupa
branca com desinfetante (programa 4D). Nos programas de roupa de cor sdo utilizados
branqueadores a base de oxigénio e nos programas de roupa branca sdo utilizados
branqueadores a base de cloro. Narecolha das amostras de agua que saem da maquina,
colocou-se o tubo de descarga da maquina num reservatério, e ap0s sair toda a agua
retirou-se uma amostra com cerca de 500mL. Foram recolhidas amostras da pré-lavagem,
lavagem, 1°enxaguamento, 2° enxaguamento e 3° enxaguamento nos programas 3 e 5e
amostras da lavagem, 1° enxaguamento, 2° enxaguamento e 3° enxaguamento nos

programas 2,4, 2D e 4D.

Dureza da Agua

A dureza dadagua da rede publica varia, geralmente, entre 0 e 300 ppm de CaCOs.
Tendo em conta estes valores e a classificacdo da mesma referida na sec¢do 2.1 foi
definida uma gama de medicdo de 0 a 300 ppm de CaCOze sensibilidade de 10 ppm de
CaCO:s.

Poder Quelante

O poder quelante varia consoante a quantidade de detergente alcalino (LPL-R)
que é adicionado a lavagem e deve ser determinado nos seus momentos iniciais. Ou seja,
na agua no inicio da lavagem, quando ainda s6 contém detergente e ainda ndo se
desprendeu qualquer componente das nddoas, uma vez que estes também se poderiam

ligar ao quelante. Desta forma, para realizar esta andlise, a lavagem deveria ser
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interrompida nos seus momentos iniciais o que se tornava impraticavel uma vez que para
este trabalho era necessario fazer recolhas das varias etapas do ciclo de lavagem. Optou-
se assim, por ndo interromper a lavagem e analisou-se 0 NTA no final da mesma. A
analise das amostras recolhidas mostrou que o NTA estava em todas elas abaixo do limite
de detecdo do método, ndo sendo possivel inferir se existiria NTA livre no inicio. Optou-
se por definir como minimo admissivel na &gua no inicio da lavagem a quantidade de
NTA de 2 ppm.

Ferro

Com este teste ndo se pretende saber qual a concentragdo exata de ferro no meio
de lavagem, mas sim determinar se esta esta acima do valor para o qual se considera que
o ferro comeca a interferir na lavagem, para tal considerou-se esse valor como 0,5 ppm
de Fe. De maneira a perceber melhor o estado daméquina e das canalizagbes vai ser feito

0 estudo para distinguir as concentracfes de 0,5, 1, 2 e 3 ppm de Fe.

Cloro

Para a determinacdo da gama de medicdo do teste ao cloro foram realizas varias
titulacGes iodométricas de amostras de &gua residual provenientes das etapas de lavagem,
1° enxaguamento e 2° enxaguamento dos programas 4 e 5. Os programas 4 e 5
correspondem a lavagem de roupa branca pouca suja e muito suja, respetivamente. Nestes
programas utilizam-se 0s seguintes detergentes: LPL-R, LDL-35 e LLX-65 na lavagem e
LBL-O e LAF-10 no 3° enxaguamento. N&o foi determinada a concentragcdo de cloro no
efluente do 3° enxaguamento, uma vez que neste foi adicionado o detergente LBL-O que

contém perdxido de hidrogénio.

Reagentes: Solugio de tiossulfato de sodio 0,106 M. lodeto de potassio. Acido

acético glacial. Solugdo indicadora de amido.
Procedimento: Num erlenmeyer foram colocados 25,00 mL da amostra de agua,

2 g de iodeto de potassio, 10 mL de acido acético glacial e 0,5 mL da solucdo indicadora

de amido. Titulou-se com uma solu¢do de tiossulfato de sddio de concentracdo adequada

33



preparada a partir da solugdo de tiossulfato de sddio 0,106 M até que a cor azul escura
desaparecesse e a solucdo se tornasse incolor.

A concentracdo da solucdo de tiossulfato de sddio foi aferida por titulagdo com
uma solucdo de iodato de potéssio de concentragdo 0,01406 M.

Foram realizadas trés titulacbes para cada etapa da lavagem e calculou-se a
concentracdo de cloro livre apartir da mediana dos volumes de tiossulfato de sodio gastos
na titulagdo, uma vez que, ndo se sabe qual a distribuicdo dos resultados. Os resultados

obtidos encontram-se apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Concentracéo de cloro livre em ppm de Clz no final das etapas de lavagem, 1° enxaguamento e 2°

enxaguamento.
Lavagem 1° Enx. 28EnX.
Programa 4 276 197 20
Programa 5 336 210 30

A partir da analise destes resultados definiu-se como gama de andlise 0 a 300 ppm
de Ckh e uma sensibilidade de 10 ppm de Cl.

Perdxido de Hidrogénio

Para a determinacdo da gama de andlise do teste de perdxido de hidrogénio foram
realizadas titulacbes de oxidacdo-reducdo com sulfato de cério (IV) de amostras de agua
residual correspondentes as etapas de lavagem, 1° enxaguamento e 2° enxaguamento dos
programas 2 e 3. Os programas 2 e 3 correspondem a lavagem de roupa de cor pouca suja
e muito suja, respetivamente. Nestes programas utilizam-se 0s seguintes detergentes:
LPL-R, LDL-35 e LBL-O na lavagem e LAF-10 no 3° enxaguamento. N&o foi possivel
determinar a concentracdo de perdxido de hidrogénio no efluente do 3° enxaguame nto,

uma vez gue a sua concentracdo se encontrava abaixo do limite de detecdo do método.

Reagentes: Solucdo de sulfato de cério 0,0338 M em &cido sulfurico 1 M. Acido

sulfurico 1 M. Solucéo indicadora de ferroina.

Procedimento: Num erlenmeyer colocou-se 25,00 mL da amostra de agua, 25

mL de &cido sulfirico 1 M e 3 gotas da solu¢do indicadora de ferroina. Titulou-se com
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uma solucdo de sulfato de cério de concentracdo adequada preparada a partir da solugdo
de sulfato de cério 0,0338 M até que a cor vermelha alaranjada desaparecesse e aparecesse
uma cor azul pélido.

Foram realizadas trés titulagbes para cada etapa da lavagem e calculou-se a
concentracdo de perdxido de hidrogénio a partir da mediana dos volumes de sulfato de

cério. Os resultados obtidos encontram-se apresentados na Tabela 3.

Tabela 3. Concentracdo de peroxido de hidrogénio em ppm de H20: no final das etapas de lavagem, 1°
enxaguamento e 2° enxaguamento.

Lavagem 1° Enx 28EnX
Programa 2 385 134 34
Programa 3 442 264 73

A partir da analise destes resultados definiu-se como gama de andlise 0 a 300 ppm
de H202e uma sensibilidade de 10 ppm de H20..

Acido Peracético

Para a determinacdo da gama de analise do teste de &cido peracético foram
realizadas duas titulagcbes, uma primeira titulacdo oxidacdo-reducdo com sulfato de cério
(IV) para determinar o perdxido de hidrogénio, seguida de titulagbes iodométricas para
determinar 0 &cido peracético de amostras de agua residual correspondentes as etapas de
lavagem, 1° enxaguamento e 2° enxaguamento do programa 2D. O programa 2D
corresponde a lavagem de roupa de cor com desinfecdo onde se utiliza como detergentes:
LPL-R, LDL-35 e LBO-D na lavagem e LAF-10 no 3° enxaguamento.

Na&o foi possivel determinar a concentracdo de peroxido de hidrogénio e acido
peracético no efluente do 3° enxaguamento, uma vez que as suas concentracdes se

encontravam abaixo do limite de detecdo do método.
Reagentes: Solucdo de sulfato de cério 0,0338 M em &cido sulfirico 1 M. Acido

sulfurico 1 M. Solugdo indicadora de ferroina. Solugdo de tiossulfato de sodio 0,106 M.

lodeto de potassio. Solucdo indicadora de amido.
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Procedimento: Num erlenmeyer colocaram-se 25,00 mL da amostra de agua, 50
mL de acido sulfurico 1 M e 3 gotas da solucdo indicadora de ferroina. Titulou-se com
uma solucdo de sulfato de cério de concentracdo adequada preparada a partir da solugdo
de sulfato de cério 0,0338 M até que a cor vermelha alaranjada desaparecesse e aparecesse
uma cor azul pélido. De seguida adicionaram-se 2 g de iodeto de potassio e 0,5 mL da
solucdo indicadora de amido e a solucdo adquiriu uma cor violeta acastanhada. Titulou-
se com uma solugdo de tiossulfato de sddio de concentracdo adequada preparadas a partir
da solucdo de tiossulfato de sddio 0,106 M até que a solu¢do adquirisse uma coloracdo
vermelha alaranjada.

Foram realizadas trés titulagbes para cada etapa da lavagem e calculou-se a
concentracdo de perdxido de hidrogénio e &cido peracético a partir da mediana dos
volumes de sulfato de cério e tiossulfato de sddio gastos nas titulagdes, respetivamente.

Os resultados obtidos encontram-se apresentados na Tabela 4.

Tabela 4. Concentracdo de peroxido de hidrogénio em ppm de H20> e acido peracético em ppm de PAA no final das
etapas de lavagem, 1° enxaguamento e 2° enxaguamento.

Analito Lavagem 1°Enx. 2°Enx.
H202 (ppm) 327 137 21
Programa 2D
PAA (ppm) 344 178 22

A partir da andlise destes resultados definiu-se como gama de andlise 0 a200 ppm
de PAA e uma sensibilidade de 10 ppm de PAA.

Sulfitos

Para a determinacdo da gama de analise do teste aos sulfitos realizaram-se varias
titulacGes iodométricas indiretas a uma amostra de agua residual das etapas 2° e 3°
enxaguamento do programa 4D. N&o foram analisadas as amostras relativas a lavagem e
1° enxaguamento porque os sulfitos sé sdo adicionados no 2° enxaguamento. O programa
4D corresponde a lavagem de roupa com desinfetante onde se utiliza como detergentes:
LPL-R, LDL-35 e LLX-65 na lavagem, detergente com sulfitos no 2° enxaguamento e

LAF-10 no 3° enxaguamento.
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Reagentes: Solugdo de iodo 0,00291 M. Acido sulfirico 1M. Solugdo de
tiossulfato de sédio 0,106 M.

Procedimento: Num erlenmeyer colocaram-se 25,00 mL da amostra de agua, 50
mL da solugdo de iodo 0,00291 M, 10 mL de &cido sulfurico 1 M e 0,5 mL da solugéo
indicadora de amido. Titulou-se com uma solucdo de tiossulfato de s6dio de concentragdo
adequada preparada a partir da solugdo de tiossulfato de s6dio 0,106 M até que a cor azul
escura desaparecesse e a solucdo se tornasse incolor.

Foram realizadas trés titulagbes a cada amostra e calculou-se a concentracdo de
sulfitos a partir da mediana dos volumes tiossulfato de sddio. Os resultados obtidos

encontram-se apresentados na Tabela 5.

Tabela 5. Concentracdo de sulfitos em ppm de SO3> no final do 2° enxaguamento e 3° enxaguamento.

2° Enx. 3° Enx.

Programa 4D 255 178

A partir da analise destes resultados definiu-se como gama de andlise 0 a 300 ppm
de SO32 e uma sensibilidade de 20 ppm de SO3z%.

4.1.3. Composicdo dos Kits

Determinadas quais as gamas de medicdo e as sensibilidades mais adequadas as
condicbes de operacdo utilizadas é possivel adaptar os procedimentos experimentais
tradicionais a um kit de andlise conta-gotas. Para tal é necessario determinar qual o
volume de amostra mais adequado, tendo-se definido que o volume daamostra seria 10
mL em todos os casos. De seguida determinou-se aconcentracdo de titulante sabendo que
onumero de moles de titulante numa gota deve ser tal que reaja com exatamente 0 nUmero
de moles de analito presentes numa amostra de 10 mL (volume a analisar) com uma

concentragdo igual ao valor de sensibilidade definido para cada analito.

37



4.1.3.1. Kit de Teste Conta-Gotas

Dureza da Agua

Para o desenvolvimento deste kit partiu-se da sensibilidade de 10 ppm de CaCOs
definida anteriormente e do volume da amostra para determinar a concentracdo de
titulante. A partir da estequiometria da reacdo foi possivel determinar qual a concentragéo
de titulante, tendo-se obtido um valor de 0,0330 M de EDTA. O volume da solugdo
tampéo foi determinado de maneira a que o pH da solucdo fosse 10, tendo-se verificado
recorrendo a uma fita de pH, verificando-se que para um total de 10 gotas o pH se
encontrava no pH desejado.

Para a realizacdo desta analise € necessario um frasco de mistura de 20 mL, um
conta-gotas com a solucdo de EDTA, um conta-gotas com a solugdo tampédo, um frasco
para o indicador e uma pequena espatula.

Com um volume de titulante de 50 mL este kit tem a capacidade de realizar cerca

de 50 andlises (célculo baseado numa concentracdo de 300 ppm de CaCO3).

Poder Quelante

O desenvolvimento deste kit é semelhante ao anterior, apartir da sensibilidade de
2 ppm de NTA definida anteriormente e do volume de amostra determinou-se a
concentragdo do titulante tendo em conta a estequiometria da reacgdo, tendo-se obtido o
valor de 0,00173 M de Zn. O volume dasolucdo tampdo foi determinado da mesma forma
que no caso anterior, tendo se verificado que para um pH 10 eram necessarias 10 gotas
da solucdo tampao.

Para a realizacdo desta analise € necessario um copo de mistura de 20 mL, um
conta-gotas com a solugdo de Zn, um conta-gotas com a solu¢do tampdo, um frasco para
o indicador e uma pequena espatula.

Com um volume de titulante de 50 mL este kit tem a capacidade de realizar cerca

de 32 anélises (calculo baseado numa concentracdo de 100 ppm de NTA).
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Cloro

Para o desenvolvimento do kit de teste para analisar o cloro no meio de lavagem
partiu-se da sensibilidade de 10 ppm de Ck definida anteriormente e do volume de
amostra para se determinar a concentracdo do titulante tendo em conta a estequiometria
da reacdo, tendo-se obtido o valor de 0,0930 M de Na>S20s3. Esta concentracdo deve ser
padronizagdo por titulagdo com uma solucdo de iodato de potassio, uma vez que o
tiossulfato de sddio hidratado ndo é um padrao priméario, porque é eflorescente e contém
uma quantidade de &gua indeterminada. A solucdo de tiossulfato de sodio deve ser
preparada com &gua destilada fervida de maneira a evitar a decomposicdo devido a
presenca de dioxido de carbono e deve também ser adicionada uma a duas gotas de
cloroférmio de maneira a evitar a decomposicdo bacterial. Esta deve ser mantida num
frasco fechado de maneira a evitar a decomposicdo por exposicdo ao ar e escuro porque
a luz acelera a reacéo. [37]

A massa de iodeto de potassio que deve ser adicionada foi determinada a partir do
valor maximo da gama de medicdo definida, 300 ppm de Clz.

Para a realizacdo desta analise é necessario um copo de mistura de 20 mL, um
conta-gotas escuro de 50 mL com a solugdo de Na2S203, um frasco com a solugcéo
acidificada de iodeto de potassio, uma pipeta de Pasteur, um conta-gotas com o indicador.

Para um volume de titulante de 50 mL este kit tem a capacidade de realizar cerca

de 82 analises (célculo baseado numa concentracdo de 200 ppm de Cb).

Perdxido de Hidrogénio

Para o desenvolvimento do kit de teste ao peroxido de hidrogénio partiu-se da
sensibilidade de 10 ppm de H202, definida anteriormente, e do volume da amostra
selecionado para se determinar a concentracdo do titulante. Tendo em conta a
estequiometria dareacao, obteve-se o valor de 0,194 M de Ce(SO4)2. A solucéo de sulfato
de cério (IV) é estavel durante longos periodos de tempo e ndo é necessario ser protegida
da luz.

Para a realizacdo desta analise € necessario um copo de mistura de 20 mL, um
conta-gotas de 50 mL com a solucdo de Ce(SOa)2, um conta-gotas com o acido sulfurico

e um conta-gotas com o indicador.
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Com um volume de titulante de 50 mL este kit tem a capacidade de realizar cerca

de 54 analises (calculo baseado numa concentracdo de 300 ppm de H20>).

Acido Peracético

Para o desenvolvimento deste kit partiu-se da sensibilidade de 10 ppm de PAA e
do volume da amostra definidos anteriormente para determinar a concentragdo de
titulante. A partir da estequiometria da reacdo determinou-se qual a concentracdo de
titulante, tendo-se obtido um valor de 0,0868 M de Na2S203. Esta solucdo deve ser
preparada com os mesmos cuidados que a solucdo de tiossulfato de sodio no kit de teste
ao cloro.

A massa de iodeto de potassio que deve ser adicionada foi determinada a partir do
valor méximo da gama de medicdo definida, 200 ppm de H20-.

Para a realizacdo desta andlise € necessario um frasco de mistura de 20 mL, um
conta-gotas escuro com a solugéo de Na2S203, um conta-gotas com a solugdo de iodeto
de potassio, um conta-gotas com o acido sulfirico e um conta-gotas para o indicador.

Com um volume de titulante de 50 mL este Kit tem a capacidade de realizar cerca

de 82 andlises (calculo baseado numa concentragdo de 200 ppm de PAA).

Sulfitos

O desenvolvimento deste kit de teste tem um procedimento um pouco diferente
dos anteriores visto gue se trata de uma titulacdo indireta. Primeiramente, determina-se o
nimero de moles de iodo que se deve adicionar a solucdo, este valor corresponde ao
nimero de moles de iodo que reagem com uma amostra de agua de 10 mL com uma
concentracdo de 300 ppm (valor maximo dagama de medicdo) e a partir desta determina-
se a massa de iodato e iodeto de potassio necessarias. De seguida determinou-se a
concentragdo de Na2S»0s3 (titulante) sabendo que a sensibilidade deste kit de teste € 20
ppm de SO3s?, tendo-se obtido um valor de 0,165 M Na2S20s. Esta solucdo deve ser
preparada com 0s mesmos cuidados que a solucdo de tiossulfato de sddio no kit de teste
ao cloro.

Para a realizacdo desta analise é necessario um frasco de mistura de 20 mL, um
conta-gotas escuro com a solugdo de Na2S203, um conta-gotas com o a solugéo de iodo,

um conta-gotas com o acido sulfirico e um conta-gotas para o indicador.
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Com um volume de titulante de 50 mL este kit tem a capacidade de realizar cerca

de 109 analises (célculo baseado numa concentracdo de O ppm de SO3%).

4.1.3.2.  Kit de Teste por Comparacdo de Cores

Os testes por comparagdo de cores utilizam um método de comparacéo visual para
determinar a concentragdo. Basta adicionar reagentes a amostra e comparar a cor obtida
comacor dagrelha de cores obtida para os padrdes. Desta forma, para o desenvolvime nto
do kit de teste do ferro, é necessario preparar padrées de concentracdo conhecida de
maneira a determinar qual a cor obtida. Para tal preparou-se uma solugdo mée de ferro
utilizando-se sulfato de ferro e amoénio e a partir desta preparam-se por diluicdo 4 solucGes
de concentracdo 0,5, 1, 2 e 3 ppm de Fe. De seguida as amostras s&o tratadas todas de
igual forma, ou seja, adiciona-se a mesma quantidade de reagentes a 10 mL de cada
solucdo de maneira a obter a tabela de cores correspondente a cada concentragdo. Na

Figura 8 encontra-se uma fotografia das cores obtidas para cada concentracdo de ferro.

0,5 1 2 3
ppm  ppm  ppm ppm

Figura 8. Fotografia da cor obtida para cada solucéo de ferro.

Para a realizacdo desta analise é necessario um frasco de mistura de 20 mL, um
conta-gotas com a solugdo de fenantrolina, um conta-gotas com o0 a solugdo de
hidroxilamina, um conta-gotas com a solucdo a solu¢do tampao.

Para um volume de fenantrolina de 50 mL este kit tem a capacidade de realizar

cerca de 164 analises.
4.2. Validacdo dos Kits
Para a validacdo dos kits foram realizadas andlises a amostras reais de aguas de

enxaguamento contendo cada um dos analitos. Usaram-se aliquotas das amostras

anteriormente recolhidas e ja usadas na determinacdo da gama de medicdo. A
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concentragdo destas amostras foi determinada por titulagdo tradicional e a validagdo dos

Kits vai ser feita por comparacdo com estes resultados.

Dureza da Agua

Para testar o kit de dureza da &gua realizaram-se 5 medicdes da concentracdo de
uma amostra de dgua da rede com 98,9 ppm de CaCOs. Estas medicdes foram realizadas
segundo o procedimento experimental do Anexo B. Registaram-se 0 nimero de gotas de
titulante necessario para se atingir o ponto final da titulacdo em cada medicdo. Na Tabela
6 sdo apresentados os valores do nimero de gotas e a concentragdo calculada a partir dos

MesMos.

Tabela 6. Numero de gotas gastas na titulagdo de uma amostra de agua com 98,9 ppm de CaCOsze respetiva
concentracdo de CaCOzem ppm.

Ensaio Nf’ Gotas [CaCO3]
Titulante (ppm)
1 10 100
2 10 100
3 10 100
4 11 110
5 10 100

A partir do valor médio da concentragdo da amostra obtido através da analise com
o kit calculou-se o intervalo de confianga a 95 % tendo-se obtido o valor de 102 + 6 ppm
de CaCOs. Visto que o valor verdadeiro se encontra dentro do intervalo de confianga
conclui-se que ndo h& diferencas significativas entre o valor verdadeiro e o valor obtido

através do kit, logo € possivel considerar que os resultados sao fidveis.
Poder Quelante

Para a analise do poder quelante ndo foi possivel a utilizacdo de uma amostra real
visto ndo que ndo foram recolhidas amostras do inicio da lavagem. Foi, no entanto,

preparada uma solu¢do a partir do detergente LPL-R, que contém o agente quelante a

analisar. A solugdo preparada continha uma concentragdo de NTA de 10,2 ppm de NTA.
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Estas medicOes foram analisadas segundo o procedimento experimental do Anexo B.
Registaram-se 0 nimero de gotas de titulante necessario para se atingir o ponto termo da
titulacdo em cada medicdo. Na Tabela 7 sdo apresentados os valores do ndmero de gotas

e a concentracdo calculada a partir dos mesmos.

Tabela 7. Nimero de gotas gastas na titulacdo de uma amostra de &gua com 10,2 ppm de NTA e respetiva
concentracdo de NTA em ppm.

Ensaio Nf’ Gotas [NTA]
Titulante (ppm)

1 5 10

2 6 12

3 5 10

4 6 12

5 6 12

Da mesma maneira que no caso anterior foi calculada a média da concentracdo a
partir das 5 medicOes efetuadas utilizando o kit e foi determinado o intervalo de confianca
a 95 % tendo-se obtido o valor de 11 + 1 ppm de NTA. Visto que o valor verdadeiro se
encontra dentro do intervalo de confianca, entdo ndo hé diferencas significativas entre o
valor verdadeiro e o valor obtido através do Kit, logo é possivel considerar que 0s

resultados sao fiaveis.

Ferro

No caso do ferro ndo foi possivel a validacdo do teste visto que esta andlise é

realizada por comparacdo de cores.
Cloro

Para testar o kit de teste do cloro realizaram-se 5 medigcdes da concentragdo de
uma amostra de agua de enxaguamento que tinha 19,9 ppm de Ck. Estas medicGes foram

realizadas segundo o procedimento experimental do Anexo B. Registaram-se 0 nimero

de gotas de titulante necessario para se dar o ponto termo da titulagdo em cada medicao.
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Na Tabela 8 sdo apresentados os valores do nimero de gotas e a concentracdo calculada

a partir do mesmo.

Tabela 8. NUmero de gotas gastas na titulagio de uma amostra de &gua com 19,9 ppm de Cl. e respetiva
concentracgdo de Cl, em ppm.

Ensaio G_otas de [CI2]
Titulante (ppm)

1 2 20

2 2 20

3 2 20

4 2 20

5 3 30

A partir da média da concentracdo obtida nas 5 medicGes efetuadas utilizando o
kit foi determinado o intervalo de confianga a 95 % tendo-se obtido o valor de 22 + 6 ppm
de Ck. Visto que o valor verdadeiro se encontra dentro do intervalo de confianca entéo
ndo ha diferencas significativas entre o valor verdadeiro e o valor obtido através do kit,

logo é possivel considerar que os resultados sdo confiaveis.

Perdxido de Hidrogénio

Para testar o kit de teste do perdxido de hidrogénio realizaram-se 5 medicdes da
concentracdo de uma amostra da &gua de enxaguamento com 34,3 ppm de H20:2. Estas
medicdes foram realizadas segundo o procedimento experimental do Anexo B.
Registaram-se 0 nimero de gotas de titulante necessario para se dar o ponto termo da
titulacdo em cada medicdo. Na Tabela 9 séo apresentados os valores do nimero de gotas

e a concentragdo calculada a partir do mesmo.
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Tabela 9. Nimero de gotas gastas na titulacdo de uma amostra de agua com 34,3 ppm de H2O2 e respetiva
concentracdo de H202em ppm.

Ensaio G_otas de [H202]
Titulante (ppm)
1 4 40
2 4 40
3 3 30
4 4 40
5 4 40

Para avaliar os resultados obtidos com a utilizacdo do kit de teste calculou-se a
média das concentracbes das 5 medicOes efetuadas e foi determinado o intervalo de
confianga a 95 % tendo-se obtido o valor de 38 = 6 ppm de H202. Visto que o valor
verdadeiro se encontra dentro do intervalo de confianca entdo ndo had diferencas
significativas entre o valor verdadeiro e o valor obtido através do kit, logo é possivel

considerar que os resultados sdo fiaveis.

Acido Peracético

Para testar o kit de teste do &cido peracético realizaram-se 5 medicbes da
concentracdo de uma amostra de agua de enxaguamento com 22,0 ppm de PAA. Estas
medicdes foram realizadas segundo o procedimento experimental do Anexo B.
Registaram-se 0 ndmero de gotas de titulante necessario para se dar o ponto termo da
titulacdo em cada medicdo. Na Tabela 10 sdo apresentados os valores do nimero de gotas

e a concentragdo calculada a partir do mesmo.

Tabela 10. Nimero de gotas gastas na titulacdo de uma amostra de dgua com 22,0 ppm de PAA e respetiva
concentracdo de PAA em ppm.

Ensaio Qotas [PAA]
Titulante (ppm)

1 2 20

2 3 30

3 2 20

4 3 30

5 3 30
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Para averiguar a veracidade dos resultados obtidos com a utilizagdo do kit de teste
calculou-se a média das concentracbes das 5 medicdes efetuadas e foi determinado o
intervalo de confianga a 95 % tendo-se obtido o valor de 26 + 7 ppm de PAA. Visto que
o valor verdadeiro se encontra dentro do intervalo de confianca entdo conclui-se que ndo
h& diferencas significativas entre o valor verdadeiro e o valor obtido através do Kit, logo

é possivel considerar que os resultados séo fidveis.

Sulfitos

Para testar o kit de teste aos sulfitos realizaram-se 5 medicGes da concentracdo de
uma amostra de agua com 178 ppm de SO32". Estas medicOes foram analisadas segundo
o procedimento experimental do Anexo B. Registaram-se 0 nimero de gotas de titulante
necessario para se dar o ponto final da titulagdo em cada medicdo. Na Tabela 11 séo

apresentados os valores do ndmero de gotas e a respetiva concentrag&o.

Tabela 11. Nimero de gotas gastas na titulagdo de uma amostra de agua com 178 ppm de SO3% e respetiva
concentracdo de SOs% em ppm.

2-
Ensaio Tgt;lj;arfte [(Sp(;?n)]
1 7 160
2 6 180
3 6 180
4 5 200
5 6 180

A partir do valor médio da concentragdo da amostra obtido através da anélise com
o kit calculou-se o intervalo de confianca a 95 % tendo-se obtido o valor de 180 £+ 18 ppm
de SO32-. Visto que o valor verdadeiro se encontra dentro do intervalo de confianca entdo
ndo ha diferencas significativas entre o valor verdadeiro e o valor obtido através do kit,

logo é possivel considerar que os resultados sao fidveis.
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4.3. Andlise de Custos

O desenvolvimento do kit de andlise para determinar adureza daagua tendo como
método de analise uma titulacdo complexométrica com EDTA para uma sensibilidade de
10 ppm de CaCO3, gama de andlise de 10 a 300 ppm de CaCOz e um total de 100 analises
tem o custo de cerca de 6€, este valor inclui o custo dos reagentes bem como do material
necessario. Desta forma, e tendo em conta os Kits existentes no mercado é
economicamente mais favoravel o desenvolvimento deste kit pela empresa.

A determinacdo da concentracdo de quelante livre com um Kit conta-gotas para
uma sensibilidade de 2 ppm de NTA e gama de analise de 2 a 50 ppm de NTA tem um
custo de producéo de 5,5 € para um total de 100 analises, deste modo é economicame nte
mais rentavel a empresa o desenvolvimento deste kit do que a compra do mesmo.

Para a determinacdo do ferro existem no mercado Kits que serviriam bem as
fungOes pretendidas, apesar disso o custo de produgdo de um Kit por comparagdo de cores
utilizando-se um método colorimétrico com fenantrolina para uma gama de medicdo de
0 a 3 pmm de Fe é aproximadamente 7,0 €, custo inferior aos kits comerciais existentes,
sendo assim a sua producao é economicamente viavel.

O custo de producdo de um Kit conta-gotas para a determinacdo do cloro residual
para uma gama de medicdo de 0 a 200 ppm de Cl e capacidade de realizagdo de 100
anélises ¢ de aproximadamente 2,0 €, desta forma ¢ tendo em conta os kits existentes no
mercado € vantajoso 0 desenvolvimento deste pela Mistolin, ndo so a nivel econdmico,
mas também de modo a conhecer o seu funcionamento em termos quimicos e assim poder
adaptar a sua utilizacdo as condicbes de operacdo caracteristicas do meio em que esta
prevista a sua atuacao.

O desenvolvimento interno de um kit conta-gotas para a determinacdo da
concentracdo de perdxido de hidrogénio com uma gama de analise de O a 200 ppm de
H202 e um total de 100 analises tem um custo de aproximadamente 15,0 €, preco mais
competitivo do que o dos kits existentes no mercado, desta forma a sua producdo pela
empresa € vantajoso relativamente a compra de um kit existente no mercado.

O custo de producdo de um Kit conta-gotas para a determinacdo simultinea de
peréxido de hidrogénio e &cido peracético utilizando como métodos de andlise uma
titulacdo com sulfato de cério e uma titulacdo iodométrica, respetivamente tem um custo

de aproximadamente 20,0 €. Apesar de a LaMotte ter disponivel um kit de analise com
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um custo inferior este ndo serve as necessidades pretendidas, desta forma é necessario o
desenvolvimento do mesmo.

Apesar de j& existirem no mercado Varios kits para analisar a concentragdo de
sulfitos o desenvolvimento do mesmo na empresa tem um custo de produgédo de 9,44 €

que é inferior ao custo dos Kits existentes no mercado.
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4.4. Estojo dos Kits

O estojo dos kits é composto por uma mala onde estdo agrupados todos os Kits

desenvolvidos, contém um documento com o procedimento passo-a-passo para a sua

utilizacdo (Anexo B). No Anexo A encontra-se o documento para preparacdo das solucoes

utilizadas no Kit.

- D1
)
5 (Titulante
A EDTA) . DP2
(Solucgo (_Negro de
. *qé P1 Tampao) Eriocromo T
S S
o @ (Titulante
o 8, Zinco)
F2 F3
o «
5 (Solucio (Solugdo
LL Tampéo) Hidroxilamina
C2
o
o (Solugdo (Solugo
@) Tiossulfato) Acidificada
lodeto)
8 Al A2 CASL
O =
2 § (Solucdo (Soluggo (Indicador
< S Tiossulfato) de lodeto) Amido)
o
o St ASP1
£ ) )
= (Solucéo (Acido
(,3) Tiossulfato) Sulfirico)
) H1 H2
o c
S S -
< O (Titulante (Indicador
il Cério) Ferroina)
ST
Espétula
= e ————
= g Copode P_anode
=] g Mistura Limpeza
= 0O .
Pipetade Pasteur
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4.5. Vantagens do Estojo

O estojo permite ao comercial da empresa ter a mdo os meios para realizar os
principais testes de otimizacdo da quantidade de detergente e auxiliares de limpeza para
lavandaria. O facto de os testes estarem todos agrupados num sé estojo facilita o seu
transporte e utilizacdo. O procedimento passo-a-passo foi desenvolvido de maneira a que
qualquer pessoa o0 possa utilizar sem dificuldades. O estojo foi concebido de modo a
termos os procedimentos o mais simples possivel. Assim o copo de mistura é apenas um
(tubo cilindrico com 2 cm de diametro) e tem apenas uma marca (volume =10,0 mL),
uma vez que todos os testes foram pensados para amostras de dgua de 10 mL. Sempre
que possivel utilizaram-se métodos analiticos baseados no mesmo principio (titulagao
iodométrica e titulacdo complexométrica). A opc¢do pelos métodos iodométricos trouxe
uma outra vantagem, a partilha de solugbes nos diferentes testes, o que permite reduzir a
dimensdo do estojo. Também o teste da dureza e do poder quelante partilham soluces,
mas neste caso ndo foi necessario nenhum esforco para que tal acontecesse dada a
semelhanca dos conceitos envolvidos.

Muitas das solugcBes necessarias sdo ja usadas na rotina do laboratorio da Mistolin.
Por exemplo, a solu¢do indicadora de amido é preparada no laboratério da Mistolin
quinzenalmente o que implica que ndo haja necessidade de esta ser preparada
exclusivamente para utilizagdo do Kit.

A vantagem da utilizacdo deste conjunto de kits é também financeira, sendo o
conjunto e mesmo cada teste individual mais barato do que os testes que se encontram a

venda.
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5. Conclusao

O principal objetivo desta dissertacdo foi o desenvolvimento de metodos de
analise e medicdo, com aplicagdo em lavandarias através do desenvolvimento de kits de
facil e rapida utilizacdo. Desenvolveram-se Kits para 0s seguintes parametros quimicos:
dureza da agua, poder quelante, ferro, cloro, peroxido de hidrogénio, &cido peracético e
sulfitos.

Os kits desenvolvidos permitem uma andlise quantitativa rapida in situ,
dispensando o transporte das amostras para o laboratério, 0 que representa uma mais
valia, uma vez que permite conhecer a concentracdo dos parametros no meio de lavagem
no local e assim ajustar as condicOes de operagéo e fazer o aconselhamento da dosagem
dos produtos Mistolin para cada estabelecimento de lavandaria, tendo em conta adgua de
abastecimento, as maquinas utilizadas e o tipo/sujidade em questdo. As instrugdes passo
a passo fazem com que os kits possam ser utilizados por qualquer pessoa sem formacédo
quimica especializada.

Os métodos analiticos escolhidos para a andlise dos varios parametros foram
titulacdo complexométrica para a dureza da agua e poder quelante, titulagdo iodométrica
com tiossulfato de sodio para o cloro, &cido peracético e sulfitos, titulacdo oxidacao -
reducdo com sulfato de cério para o oxigénio e um método colorimétrico com fenantro lina
para o ferro, sendo estes métodos bem estabelecidos com resultados fidveis o que
permitiu a adaptacdo destes mesmos métodos analiticos para métodos mais simplificados.

Com ointuito de testar os kits desenvolvidos estes foram utilizados com amostras
reias, tendo-se comparado os resultados obtidos através dos Kits com os resultados obtidos
através de uma andlise tradicional. Como os resultados obtidos através dos Kits de teste,
em todos os casos, ndo diferiam significativamente dos valores verdadeiros conclui-se
gue os resultados obtidos com os Kits sdo fidedignos.

Fez-se um estudo de mercado e uma analise de custos, que permitiram concluir
gue com o desenvolvimento interno dos kits se consegue uma vantagem a nivel
econdmico, Vvisto que o custo de producdo dos kits é inferior a compra de Kits ja existentes
no mercado.

No futuro, seria interessante acompanhar a aplicacdo destes kits para otimizar 0s

processos de lavagem de maneira a tornar a lavagem mais eficiente e diminuir
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desperdicios associados a sobredosagem de detergentes e inquirir 0s comerciais da

Mistolin sobre a sua utilidade.
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Anexo A — Procedimento Preparaciao de Solucoes

Dureza da Agua

Solugdo Tampao (DP1): Dissolver 17,5 g de cloreto de aménio (NH4CI) em 142 mL de
hidroxido de aménio e diluir num baldo volumétrico de 250,00 mL com agua destilada.
Manter a solugdo num frasco de plastico ou vidro resistente.

Indicador Negrode Eriocromo T (DP2): Triturar num almofariz 0,20 g de negro de
eriocromo T com 50 g de cloreto de potéssio ou cloreto de sddio.

Titulante padrdo de EDTA 0,033 M (D1): Pesar 3,067 g do reagente sal dissddico
dihidratado de EDTA (Na2H2C10H1208N2:2H20) de grau analitico, dissolver em &gua

destilada e diluir num baldo volumétrico de 250,00 mL.

Poder Quelante:

Titulante padrdo de Zinco 0,0017 M (P1): Pesar 0,1241 g de sulfato de zinco
heptahidratado (ZnSO4-7H20), dissolver em &gua destilada e diluir num baldo

volumétrico de 250,0 mL.

Ferro:

Solugdo Tampao de Acetato de Sédio (F3): Dissolver 5 g de acetato de sodio em 25
mL de &gua destilada e transferir para um baldo volumétrico de 50,00 mL. Adicionar
lentamente 4,5 mL de acido acético glacial e diluir até aos 50,00 mL com éagua
destilada.

Solucédo de Hidroxilamina (F2): Dissolver 0,04924 g de cloreto de hidroxilaménio em
agua destilada, transferir para um baldo volumétrico de 50,00 mL e perfazer até a marca
com &gua destilada.

Solucéo de Fenantrolina (F1): Dissolver 0,09581 g de 1,10 fenantrolina em 30,0 mL
de agua destilada com auxilio de agitacdo e ligeiro aquecimento. Transferir para um

baldo volumétrico de 50,00 mL e perfazer o volume com agua destilada.
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Hipoclorito

Solucdo Acidificada de lodeto de Potassio (C2): Dissolver aproximadamente 2 g de
iodeto de potassio em agua destilada, colocar num baldo volumétrico de 100,00 mL e
adicionar 4 mL de &cido acético glacial perfazer o volume com &gua destilada.
Solucdo Indicadora de Amido (CAS1): Fazer uma pasta de 0,1 g de amido sollvel
com um pouco de agua, adicionar a 100 mL de &gua fervente e deixar ferver durante 1
minuto. Deixar a solucdo arrefecer e adicionar 2 a 3 g de iodeto de potassio. Manter a
solugdo num frasco fechado.

Titulante de Tiossulfato de Sédio 0,093 M (C1): Pesar 5,77 g de tiossulfato de sodio
pentahidratado (Na2S203-5H20), dissolver em agua destilada fervida (para evitar a
decomposicdo devido a presenca de CO2) adicionar umas gotas de cloroférmio (para
evitar a decomposicdo bacterial) e diluir num baldo volumétrico de 250,00 mL com

agua destilada fervida.

Peroxido de Hidrogénio

Titulante de Sulfato de Cério (IV) 0,194 M (H1): Dissolver 3,9209 g de sulfato de
cério tetrahidratado em &cido sulfirico 1 M, colocar num baldo volumétrico de 50,00

mL e perfazer o volume com &cido sulfurico 1 M.

Acido Peracético

Solucdo de lodeto de Potassio (A2): Dissolver aproximadamente 3,6 g de iodeto de
potassio em agua destilada, colocar num baldo volumétrico de 50,00 mL e perfazer com
agua destilada.

Titulante de Tiossulfato de Sddio 0,0867 M (Al): Dissolver 1,077 g de tiossulfato de
sodio pentahidratado em agua destilada, colocar num baldo volumétrico de 50,00 mL e

perfazer o volume com &gua destilada.
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Sulfitos

Solucéo de lodo (S2): Dissolver 0,8817 g de iodato de potéssio e 3,4198 g de iodeto de
potassio em agua destilada, colocar num baldo volumétrico de 50,00 mL e perfazer com
agua destilada.

Titulante de Tiossulfato de Sédio 0,165 M (S1): Dissolver 2,045 g de tiossulfato de
sodio pentahidratado em agua destilada, colocar num baldo volumétrico de 50,00 mL e

perfazer o volume com &gua destilada.
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Anexo B — Procedimento Passo-a-passo

Dureza da Agua

Medir 10 mL da amostra no frasco de mistura.
Adicionar 1 colher do indicador DP2, tapar e misturar até dissolver.

Adicionar 10 gotas da solugdo DP1, tapar e agitar.

M w0

Adicionar asolucdo D1 gota a gota ao frasco de mistura, agitando depois de
cada adicdo até a cor da amostra mudar de rosa para azul. Registe o0 nimero de
gotas.

5. A dureza da agua (em ppm de CaCOz3)é€ igual a 10*n° gotas.
Poder Quelante:
Medir 10 mL da amostra no frasco de mistura.

Adicionar 1 colher do indicador DP2, tapar e misturar até dissolver.

Adicionar 10 gotas da solucdo DP1, tapar e agitar.

A w0 b e

Adicionar asolucdo P1 gota a gota ao frasco de mistura, agitando depois de cada
adicdo até a cor da amostra mudar de azul para rosa. Registe o nimero de gotas.

5. O quelante livre (em ppm de NTA) é igual a 2*n° gotas.

Ferro:

Medir 10 mL da amostra no frasco de mistura.
Adicionar 5 gotas da solucdo F3, tapar e agitar.
Adicionar 15 gotas da solucdo F2, tapar e agitar.

Adicionar 10 gotas da solucdo de F1, tapar e agitar.

o M w0 e

Comparar a cor obtida com a tabela de cores abaixo.

0,5 1 2 3

ppm  ppm  ppm  ppm
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Hipoclorito

Preparacédo de Soluges:

A w0 e

5.

Medir 10 mL da amostra no frasco de mistura.

Adicionar 1 mL da solucdo C2, tapar e agitar.

Adicionar 5 gotas da solugdo CAS1, tapar e agitar.

Adicionar a solucdo C1 gota a gota ao frasco de mistura, agitando depois de
cada adicdo, até a cor da amostra mudar de azul escuro para incolor. Registe o
nuimero de gotas.

O cloro livre (em ppm de Ck) é igual a 10*n° gotas.

Peroxido de Hidrogénio

A WP

5.

Medir 10 mL da amostra no frasco de mistura.

Adicionar 10 gotas da solucdo ASP1, tapar e agitar.

Adicionar 3 gotas da solucdo indicadora H2, tapar e agitar.

Adicionar a solucdo H1 gota a gota ao frasco de mistura, agitando depois de
cada adicdo até a cor da amostra mudar de vermelho alaranjado para azul palido.
Registe 0 nimero de gotas.

O peroxido de hidrogénio (em ppm de H202) € igual a 10*n° gotas.

Acido Peracético

o &~ w0 np e

Titular o perdxido de hidrogénio seguindo o protocolo anterior.

A solugdo anterior adicionar 10 gotas da solugdo ASP1, tapar e agitar.
Adicionar 6 gotas da solucdo A2, tapar e agitar.

Adicionar 5 gotas da solucdo indicadora CAS1, tapar e agitar.

Adicionar asolugdo Al gota a gota ao frasco de mistura, agitando depois de
cada adicdo até a cor da amostra mudar de violeta acastanhado para vermelho
alaranjado. Registe o ndmero de gotas.

O acido peracético (em ppm de PAA) é igual a 10*n° gotas.

61



Sulfitos
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o M w e

Medir 10 mL da amostra no frasco de mistura.

Adicionar 15 gotas da solucdo ASP1, tapar e agitar.

Adicionar 5 gotas da solugdo S2, tapar e agitar.

Adicionar 5 gotas da solucdo indicadora CAS1, tapar e agitar.

Adicionar a solugdo S1 gota a gota ao frasco de mistura, agitando sempre depois
de cada adicdo até a cor da amostra mudar de azul escuro para incolor, registe o
nimero de gotas.

A concentracdo de sulfitos (em ppm de SO327) é igual a 300-20*n° gotas.



