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RESUMO

A qualidade da agua para consumo € de grande importancia tanto para a fauna quanto para
flora do nosso planeta. Com a crescente urbanizacdo, falta de saneamento basico e a
agricultura intensiva houve um aumento na contaminacéo dos corpos d’agua, assim muitos
métodos para a analise da agua sdo desenvolvidos para manter a qualidade para o consumo
humano. Um dos contaminantes presentes na agua de consumo é o ferro, sendo o quarto
elemento mais abundante na crosta terrestre, encontrado em forma de 6xido de ferro, pois
oxida rapidamente em contato com oxigénio. A PORTARIA GM/MS N° 888, de 4 de maio de
2021, define que a quantidade maxima permitida de ferro em agua de abastecimento é de
0,3 mg.L", dessa forma o desenvolvimento de analises para a verificagdo da quantidade
permitida em agua de abastecimento é de suma importancia. Sensores colorimétricos a base
de papel € uma solugao de grande eficiéncia para analises de agua de abastecimento, por
serem de baixo custo de aquisi¢ao, facilidade para transporte, armazenagem e pela baixa
quantidade de reagentes necessarios para seu desenvolvimento final. Desta forma, com o
uso dos sensores calorimetros com sua superficie modificada com o reagente
ortofenantrolina, pode-se detectar a presenga de ferro em agua de abastecimento na regiao
da cidade de Foz do Iguagu no estado do Parana e determinar se as aguas estdo dentro do
limite aceito pela PORTARIA GM/MS N° 888, de 4 de maio de 2021.

Palavras-chave: agua; sensores colorimétricos; ferro; ortofenantrolina; meio ambiente.

Versdo Final Honol ogada
20/ 03/ 2025 10: 57



RESUMEN

La calidad del agua potable es de gran importancia tanto para la fauna como para la flora de
nuestro planeta. Con la creciente urbanizacion, la falta de saneamiento basico y la agricultura
intensiva, se ha producido un aumento en la contaminacion de los cuerpos de agua, por lo
que se han desarrollado muchos métodos de analisis del agua para mantener la calidad para
el consumo humano. Uno de los contaminantes presentes en el agua potable es el hierro,
que es el cuarto elemento mas abundante en la corteza terrestre, que se encuentra en forma
de 6xido de hierro, ya que se oxida rapidamente al entrar en contacto con el oxigeno.
PORTERIA GM/MS N° 888, del 4 de mayo de 2021, define que la cantidad maxima permitida
de hierro en el agua de suministro es de 0,3 mg.L-1, por lo tanto es de gran importancia el
desarrollo de andlisis para verificar la cantidad permitida en el agua de suministro. Los
sensores colorimétricos hechos de papel son una solucidén de alta eficiencia para analizar
suministros de agua, ya que son de bajo costo de compra, faciles de transportar, almacenar
y tienen una baja cantidad de reactivos necesarios para su ejecucion final. Asi, con el uso de
sensores calorimétricos con su superficie modificada con el reactivo ortofenantrolina, es
posible detectar la presencia de hierro en los suministros de agua de la region de la ciudad
de Foz do Iguazu en el estado de Parana y determinar si las aguas estan dentro del limite
aceptado por la PORTERIA GM/MS N° 888, del 4 de mayo de 2021.

Palabras clave: agua; sensores colorimétricos; hierro; ortofenantrolina; medio ambiente
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ABSTRACT

The quality of water for consumption is of great importance for both the fauna and flora of our
planet. With increasing urbanization, lack of basic sanitation and intensive agriculture, there
has been an increase in the contamination of water bodies, so many methods for analyzing
water are developed to maintain quality for human consumption. One of the contaminants
present in drinking water is iron, being the fourth most abundant element in the Earth's crust,
found in the form of iron oxide, as it oxidizes quickly in contact with oxygen. ORDINANCE
GM/MS No. 888, of May 4, 2021, defines that the maximum allowable amount of iron in water
supply is 0.3 mg.L-1, therefore the development of analyzes to verify the amount allowed in
water supply is of paramount importance. Paper-based colorimetric sensors are a highly
efficient solution for water supply analysis, as they are low in acquisition cost, easy to
transport and store and because of the low quantity of reagents required for their final
development. In this way, using calorimeter sensors with their surface modified with the
orthophenanthroline reagent, it is possible to detect the presence of iron in the water supply
in the region of the city of Foz do Iguacgu in the state of Parana and determine whether the
waters are within the limit accepted by ORDINANCE GM/MS No. 888, of May 4, 2021.

Keywords: water; colorimetric sensors; iron; orthophenanthroline; environment.
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1. Introdugao

A qualidade da agua € uma grande discussao na atualidade, dada a sua
importancia para a sobrevivéncia e bem-estar, tanto dos humanos, quanto para a
fauna e flora do nosso planeta (Funasa, 2013). A crescente urbanizagao, a
agricultura intensiva e as mudangas climaticas, tem levado a um aumento para os
desafios ambientais de manutengao dos corpos d’agua. Em meio a este cenario, a
avaliacdo e preservagao da qualidade da agua, geram um trabalho para a
manutengado da vida em nosso planeta (Ferreira, 2015).

De toda a agua doce disponivel na Terra, apenas 1% ¢é propria para o
consumo humano, porém vem sendo cada vez mais contaminada. Segundo a
Secretaria de Vigilancia em Saude, a qualidade da agua tem sido comprometida
desde os rios e lagos, devido os langamentos de efluentes e residuos nos corpos
d’agua, gerando consequentemente um aumento nas dosagens de produtos nas
estacbes de tratamento para garantir a qualidade da agua. Além disso, a decaida
da qualidade ocorre também pela falta de sistema de saneamento basico em varios
municipios, precarias instalagdes hidraulicas nos domicilios, falta de manutengao
dos reservatoérios e pelo manuseio inadequado da agua (Fundag&o Nacional De
Saude, 2006).

Para garantir uma qualidade de agua prépria para consumo humano, deve-
-se seguir alguns parametros de analise, onde podemos destacar os parametros
da qualidade quimica da agua. Nesta analise, € utilizada a identificacdo dos
componentes na agua por meio de métodos laboratoriais especificos, onde localiza
componentes quimicos que nao devem estar acima de certas concentracdes
determinadas pelo Ministério da Saude (Funasa, 2018). Existem dois grupos de
substancias quimicas que precisam ser analisadas com cuidado, que sao as
substancias quimicas inorganicas (metais pesados) e as substancias quimicas
organicas (solventes) pois se ultrapassados os limites das mesmas, estas podem
causar sérios problemas a saude publica (Ersoz, 2012).

Tendo em vista a agua de consumo, a mesma pode apresentar vestigios do
elemento ferro, um metal geralmente encontrado em aguas que se infiltraram em
solos e rochas, dissolvendo todos os elementos presentes nas mesmas e

arrastando consigo. Dessa forma, o ferro passa a ser parte da composig¢ao da agua
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subterrédnea ou agua de rio, que serao captados pelas estacdes de tratamento ou
bombas de pogos artesianos para o consumo (Carmo, 2015).

Desta forma, podemos citar que o ferro € quarto elemento mais abundante
da crosta terrestre, ficando apenas atras do oxigénio, silicio e aluminio. E conhecido
desde a antiguidade, sendo utilizado para construgbes de todos as areas das
engenharias, mas raramente se encontra em sua forma natural, pois ele oxida
rapidamente em contato como o oxigénio do ar, formando a hematita (Fe203) e a
magnetita (FesO4) que sdo O6xidos muito estaveis e pouco soluveis. Além do mais,
pode-se encontrar ferro em fragmentos dispersos no Universo, como asterdides e
poeira interestelar (Espésito, 2022).

A PORTARIA GM/MS N° 888, de 4 de maio de 2021 define que a quantidade
maxima permitida de ferro em agua de abastecimento é de 0,3 mg.L™! (Brasil, 2021).
O elemento ferro ndo apresenta inconvenientes a saude nas concentracoes
normais aceitas, o que pode ocorrer € um processo estético de mancha de roupas
ou prejudicar o uso da agua em industrias (BRASIL, 2006). Mas, o consumo de
ferro em excesso, acima de 0,5 ppm, pode causar vomitos, diarreia e lesdes
intestinais. Caso o consumo perdure por um longo periodo, pode causar danos ao
figado e ao coragao (Johnson, 2023).

Contudo, a busca por dispositivos de facil acesso e manuseio para a
determinagcdo da qualidade da agua de consumo, tem gerado cada vez mais
pesquisas sobre o assunto. A utilizagdo de sensores tem demonstrado grande
eficiéncia na analise de compostos presentes em diferentes amostras como
produtos industriais, dgua, gases atmosféricos, fluidos bioldgicos e o solo. (Abe,
2008). Algumas caracteristicas marcantes dos sensores € serem de baixo custo de
produgdo, possuir dimensdes minimizadas, versatilidade, boa sensibilidade e
confiabilidade nos resultados obtidos. (Oliveira, 2017)

O uso do papel filtro analitico quantitativo na fabricacdo de sensores pode
ser muito vantajoso, pois apresenta um baixo custo de aquisigao, facilidade de
transporte e armazenagem, é encontrado em grandes quantidades, possui
acessibilidade global, alta bio-degrabilidade, flexibilidade, disponivel em diferentes
formas e tamanhos, possui uma excelente compatibilidade com a quimica, podendo
ser envolvido em aplicagbes de diferentes areas utilizando varios métodos de

deteccgédo (Garcia, 2014). Segundo Kung e colaboradores, a utilizagdo de sensores
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a base de papel filtro pode ser de grande importancia para a humanidade devido a
sua variedade de aplicagbes de monitoramento e analise de compostos, como
diagnostico de doencgas, seguranga alimentar, monitoramento e analise de solos,
ar e agua (Kung et al., 2019).

Métodos colorimétricos de deteccdo sao os mais usados nos sensores de
papel filtro, por permitir que sejam utilizados em ensaios clinicos de diferentes
analitos simultaneamente. Segundo Silva e colaboradores, a utilizagdo de sensores
a base de papel filtro analitico quantitativo de 80mg.m? para a determinag&o de ions
Ca?* e Mg?* e fenois totais em agua por meio da determinagdo colorimétrica,
desempenha uma versatilidade e simplicidade operacional na analise de amostras
de agua de consumo, sendo uma forma viavel e barata para se monitorar a
qualidade da agua de forma simultdnea com analitos diferentes (Silva et al.,
2020).0 método colorimétrico é baseado em uma mudanga de coloragdo dentro
das areas de deteccao dos dispositivos promovido por uma substancia apos a
reacdo com o analito. Dessa forma, a area colorida pode ser capturada por um
dispositivo de captacdo de imagens e a intensidade da cor ser relacionada com a
concentracao do analito (Garcia, 2017).

Segundo a ABNT NBR 13934 (Brasil, 1997) a detecgao colorimétrica de ferro
em agua pode ser realizada com o auxilio do reagente ortofenantrolina para ferro
total em agua, que forma um complexo de cor vermelho alaranjada, sendo utilizado
como um método sensivel para a determinagdo do ferro em agua. Seguindo o
mesmo reagente, podemos citar o trabalho de Miranda, onde 0 mesmo realizou a
deteccao de ferro em aguas de rio com o auxilio de um equipamento portatil, onde
consistia no uso do reagente ortofenantrolina (Miranda, 2011).

O composto ortofenantrolina, conhecido também como 1-10-fenantrolina é
um composto organico que forma um complexo estavel com os ions ferro Il. O Fe?*
e o Fe3* podem estar presentes em amostras de agua que contenham ferro em sua
composicao, desta forma, para garantir que a detecgao do ferro total presente na
amostra seja eficaz, é preciso reduzir toda quantidade de ions Fe3* para Fe?*. Esta
reducdo ocorre com o auxilio do reagente hidroxilamina, atuando como agente
redutor na analise (Cruz, 2018).

Desta forma, com os ions ferro todos reduzidos a Fe?*, a ortofenantrolina

que é um ligante quelante, ou seja, € um ligante polidentado que se liga a um ion
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metalico por mais de um atomo doador, forma um complexo estavel e intensamente
colorido de coloragado vermelho alaranjada na presencga de ferro na amostra. Esse
complexo absorve luz na faixa do vermelho alaranjado permitindo sua quantificagédo
espectrofotométrica em 510nm (Matias, 2019).

Um aplicativo livre para smartphone foi desenvolvido em 2017 por Helfer e
colaboradores, que é denominado PhotoMetriz PRO (Helfer et al., 2017) tendo a
capacidade de fotografar e analisar as imagens através de modelos matematicos
uni variados e multivariados. Este aplicativo foi utilizado em uma pesquisa para o
ensino de quimica, onde Lourenco e colaboradores fizeram o uso do mesmo para
a determinacao do teor de ferro em aulas experimentais por meio da complexacao
com tiocianato em diferentes amostras, em especial a agua de torneira. (Lourencgo,
2020). Este aplicativo tem ganhado cada vez mais utilizagdo nos meios de pesquisa

e afins, devido ao seu baixo custo e facil manuseio.

Versdo Final Honol ogada

20/ 03/ 2025 10: 57



19

2. OBJETIVOS

Analisar o teor de ferro em agua de consumo na cidade de Foz do Iguagu
utilizando um sensor colorimétrico modificado a base de papel filtro analitico

quantitativo.

2.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Adaptar as metodologias existentes na literatura para a detecgéo de
ferro em agua de consumo com o auxilio de sensores de papel
modificados.

e Utilizar o aplicativo PhotoMetrix PRO para a analise de dados

coletados com os sensores.
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3. METODOLOGIA

Para atingir os objetivos citados anteriormente, o estudo foi dividido em 4
etapas, sendo elas:
I.  Producao do sensor a base de papel filtro quantitativo;
II.  Modificacdo da superficie do papel filtro para a analise colorimétrica;
[ll.  Construgdo da curva de calibragao;

IV. Deteccao de Ferro em agua de consumo na cidade de Foz do Iguagu.

3.1 PRODUGAO DOS SENSORES A BASE DE PAPEL FILTRO ANALITICO

Para iniciar a producdo dos sensores colorimétricos, houve-se o0
desenvolvimento de um designer para que 0 sensor suprisse a necessidade da
deteccdo, onde toda a amostra e os reagente utilizados para a analise, fossem
comportados no sensor, sem ocorrer vazamentos. Este processo foi realizado pelo
software denominado Silhouette Studio 4.1, préprio da maquina Silhouette, utilizada
para a constru¢cao dos sensores. A figura 01 demonstra o esquema de recorte,
sendo a etapa A, adicdo da mascara de transferéncia de baixo tack (adesivo que
permite transferir recortes para superficies sem deixar residuos de cola, € ideal para
aplicagbes que exigem precisao, durabilidade e estabilidade) sobre o papel filtro
quantitativo de 80 g/m? com permeabilidade de 55I/s.m? e com a maioridade dos
poros no didmetro de 25 um; na etapa B, realizado o recorte do /ayout do sensor
na mascara de transferéncia utilizando a impressora de corte e assim obtendo o
designer desejado, onde é possivel observar a formato do sensor (etapa C), onde

serdo adicionados futuramente os reagentes e amostras.
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Figura 01: Esquema ilustrativo do preparo do papel para receber a camada hidrofébica

c)

Fonte: A autora, 2025.

Apds o recorte finalizado, o proximo passo € a produgdo da barreira
hidrofébica, que ira atuar para limitar a area de reagao dos reagentes e analitos da
deteccdo. Nessa etapa, foi utilizada giz de cera de coloragao vermelho, para se
obter um sensor ludico e visualmente demonstrativo, onde o mesmo foi passado
com bastante intensidade ao redor do sensor. Esta etapa ocorre apds a retirada da
mascara de transferéncia de baixo tack ao redor do sensor, deixando apenas a
mascara de transferéncia de baixo tack em cima da area de acao do sensor, como
mostra a figura 02. Depositando dessa forma uma grande quantidade de parafina

para criar a barreira hidrofébica necessaria.

Figura 02: Papel filtro com mascara de transferéncia e giz de cera

Fonte: A autora, 2025.
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Para a parafina proveniente do giz de cera, adentrar as fibras do papel, é
ncessesario um aquecimento acima de 62°C, que é o seu ponto de fusdo. Com
uma chapa aquecedora a uma temperatura de 80°C, adiciona-se o sensor em cima
da chapa e prensiona 0 mesmo com o auxilio de uma espatula de laboratério,
durante 5 segundos cronédmetrados, conforme a Figura 03. Apds o aquecimento é
retirada a mascara de transféncia do sensor para assim ocorrer a modificacdo da

superficie para analise colorimétrica.

Figura 03: Esquema de aquecimento da barreira hidrofébica

a) b)

Fonte: A autora, 2025.

3.2 MODIFICACAO DA SUPERFICIE DO PAPEL FILTRO PARA ANALISE
COLORIMETRICA

O desenvolvimento dos sensores colorimétricos tem a etapa da modificacao
da superficie do papel filtro como principal fase para o bom desenvolvimento. Esta
etapa tem como finalidade adicionar o reagente na superficie do papel filtro para

posterior determinacao de ferro em agua.

3.2.1 Analise De Ferro

Versdo Final Honol ogada

20/ 03/ 2025 10: 57



23

Segundo a ABNT NBR 13934 (BRASIL, 1997) a deteccao colorimétrica de
ferro em agua pode ser realizada com o auxilio do reagente ortofenantrolina para
ferro total em agua, formando um complexo vermelho servindo como um método
sensivel para a analise.

Desta forma, houve a modificagdo das quantidades de reagentes para se
adaptar ao sensor de baixo custo e para desenvolver sensores que contenham uma

toxicidade e poluicdo ambiental reduzidas, que estdo listadas a seguir:

Material

Béquer de 100 mL; baldo volumétrico de 50 mL; chapa aquecedora; pipeta
volumétrica de 1 mL e 2 mL e micropipetas de graduacgéo de 20 a 1000 uL; paple
filtro analitico quantitativo de 80 g/m? com permeabilidade de 55l/s.m? e com a
maioridade dos poros no didmetro de 25um e mascara de transferéncia de baixo
tack.

Reagentes

Foram necessarias as seguintes solugdes para esse ensaio: acido cloridrico
P.A; hidroxilamina 10%; solugcdo tampao de acetato de amoénio; solugdo de
ortofenantrolina 10% e solugdo estoque de ferro 20 mg.L-', todos adquiridos

comercialmente.

Procedimento

Foram preparadas solucdes padrao de ferro nas concentragcdes de 0,05
mg.L"", 0,07 mg.L", 0,09 mg.L", 0,1 mg.L-", 0,2 mg.L"", 0,3mg.L", 0,4 mg.L" e 0,5
mg.L"" com volume de 50 mL cada, partindo da solugéo estoque de 20 mg.L-'. Na
sequéncia foram transferidos para béqueres de 100 mL e adicionado com auxilio
de um pipeta volumétrica, 2 mL de acido cloridrico P.A e 1 mL de hidroxilamina
10%, levando a uma chapa aquecedora regulada a 300°C, deixando ebulir até se

obter 20 mL da amostra. Apds a ebulicdo, esperou-se que a amostra alcancasse a

Versdo Final Honol ogada

20/ 03/ 2025 10: 57



24

temperatura ambiente.

Como o objetivo do estudo é desenvolver sensor colorimétrico a base de
papel filtro quantitativo, foram adicionados 6,0 uL de tamp&o acetato de aménio em
cada extremidade do sensor nas areas de detecgéo, apds a absorgao do reagente
ao papel, foi adicionado a mesma quantidade novamente do reagente. Na
sequéncia foi adicionado 6,0 yL da solugédo fenantrolina 10%, ap6s o reagente
adentrar ao papel filtro, foi adicionado a mesma quantidade do reagente
fenantrolina 10% para uma melhor absorgéo dos reagentes ao papel filtro nas areas
de deteccao. As aliquotas dos reagentes, foram adicionadas bem no centro da area
de deteccao, para que assim eles pudessem adentrar e se espalhar de de forma
uniforme na capilaridade do papel filtro.

Com a superficie do sensor modificada com os reagentes que formam o
complexo com a amostra de ferro, pode-se adicionar 15 uL da solucdo de cada
padrao de ferro com as concentragdes conhecidas, ao centro do sensor.

Para se analisar e validar a formag&o do complexo de Fe?* com o reagente
ortofenantrolina, é necessario a espera de 30 minutos para que toda o complexo
seja formado. Apds esse tempo, o Fe?* comega oxidar em contato com o ar,

formando uma coloragdo marrom, caracteristico da oxidagao do ferro com oxigénio.

3.3 CONSTRUGCAO DA CURVA DE CALIBRACAO

Ap0ds o preparo dos sensores com as solugdes de concentragcdes conhecidas
de Fe?* e seu complexo formado com a fenantrolina, esses foram analisados para
a obtencgao da curva de calibragdo com a ajuda do software chamado, photometrix
PRO.

Para o uso do photometrix PRO, faz-se a utilizagdo de uma camera de
celular para a captura das coloracdes obtidas pela analise de cada analito. Para
construir uma curva de qualidade, € necessario tomar alguns cuidados para
padronizar a quantificagdo, como usar o0 mesmo angulo de captura de imagens
juntamente com a mesma iluminagdo para todos os sensores, criando assim a
curva de calibragdo. Uma informacdo bastante relevante para a analise dos
resultados, € que se deve fazer a mesma logo apds o tempo de formagao do
complexo. Pois, a solugao de ferro perde a sua coloragdo no sensor rapidamente,
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devido a exposi¢do do mesmo com a luz e o oxigénio do ar.

As imagens coletadas dos complexos nos sensores ocorreram no centro das
areas de deteccgédo, para assegurar que a formag¢ao dos complexos tenha ocorrido
de forma uniforme e para padronizar a captura das imagens, que foram coletadas
no mesmo angulo, mesma distancia entre o smartphone e o sensor, € mesma

intensidade de luminosidade.

3.4 ANALISE DA AGUA DE CONSUMO DA CIDADE DE FOZ DO IGUAGU

Para a determinagédo de ferro em agua de consumo da cidade de Foz do
Iguacu, foi utilizada a mesma metodologia para o preparo da curva de calibragao
com as solugdes de concentragdes de ferro conhecidas; porém utilizando as
amostras coletadas; sendo o preparo das amostras, modificacdo da superficie do
papel filtro com a adigdo dos reagentes de tampao acetato de aménio e fenantrolina
10% nas areas de detecgédo com a aliquota de 6 pL , juntamente com a adi¢ao de
15 yL da amostra ao centro do sensor, conforme imagem 04 apresenta e identifica

as areas.

Figura 04: Representacao dos locais de adigdo dos reagentes e amostras no sensor colorimétrico

a base de papel filtro analitico quantitativo, sendo “1” os reagentes e “2” a amostra

area de deteccao

area de adi¢do da amostra

Fonte: A autora, 2025
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Além do aplicativo photometrix PRO, foi realizado a analise dos sensores por
meio qualitativo, utilizando como base a formacédo da coloragdo pelo complexo
formado entre a reagdo da ortofenantrolina com o ferro presente na agua de
consumo coletadas investigado.

Para validar os dados obtidos pelo aplicativo e pelo método qualitativo,
houve a quantificacdo por meio de espectrofotdmetro em laboratério de apoio
Nucleo de Analises Fisico-Quimicas LTDA. Foi realizado o mesmo procedimento de
preparo da amostra por meio da acidificacdo com 2 mL do acido cloridrico PAe 1 mL
do agente redutor hidroxilamina na aliquota de 50 mL da amostra. Apds o processo
de ebulicdo da amostra até 20 mL e resfriamento da mesma em béqueres na chapa
aquecedora a 300°C, adicionou-se o volume de 20 mL da amostra em um baldo
volumeétrico de 50 mL, na sequéncia pipetou-se 10 mL do tampao acetato de amébnio
juntamente com 4 mL de solugao fenantrolina 10% e completando o volume do baléao
volumétrico. Apds 30 minutos de complexacao dos ions ferrosos com o reagente
ortofenantrolina, houve-se a leitura das amostras em uma cubeta de 10mm em um

comprimento de onda de 510nm.
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4 RESULTADOS E DISCUSAO

4.1 PRODUGAO DOS SENSORES A BASE DE PAPEL FILTRO ANALITICO

Durante a produgdo do dispositivo, desenvolveu-se um designer que
comportasse a necessidade das analises que seriam feitas. As dimensdes
deveriam ser minimizadas, pois o sensor € de facil manuseio e de baixo custo de
aquisicdo. Uma das caracteristicas do sensor sdo suas areas de deteccido que
consiste em quatro extremos, que atuam como quadruplicatas simultaneas de
analises da mesma amostra. Essas dimensdes devem suportar uma quantidade
especifica de analito, para que ocorra a coloragao apenas em seu meio.

A figura 05 demonstra o designer obtido do sensor para a determinagdo de
ferro em agua de consumo, onde a mesma comporta as quantidades de reagentes

necessarios para o desenvolvimento da analise.

Figura 05: Dimensdes em unidade de medida milimetros do sensor colorimétrico a base de papel

analitico para determinacgéo colorimétrica de ferro em agua de consumo

15mm

Fonte: A autora, 2025.

Com a definicdo do sensor minimizado para poder ser utilizado de forma facil
e rapida, comeca o processo de preparo do papel para receber posteriormente a

barreira hidrofdbica e reagentes de analises. Nessa etapa ao adicionar a mascara
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de transferéncia em cima do papel filtro quantitativo, certos cuidados devem ser
tomados, como a aderéncia por completo no papel e a mascara de transferéncia
ser de baixo tack, ou seja, possuir uma quantidade de cola reduzida, para que esta
mascara ndo grude com muita forgca ao papel analitico, podendo causar rupturas
nas cerdas do papel ao ser retirada posteriormente.

Com o papel preparado, configura-se a profundidade da impressora de corte
em seu software para que recorte apenas a mascara de transferéncia. Isso deve
ocorrer para que posteriormente a barreira hidrofébica, seja construida apenas na
delimitacdo desejada e sem vazamentos por fora do papel. Em seguida, pode-se
retirar a sobra da mascara de transferéncia, deixando apenas o desenho do sensor

conforme a figura 06.

Figura 06: a) Papel filiro com mascara de transferéncia de baixo tack sendo utilizada na impressora
de corte b) Apds o corte, retira a parte restante da mascara de transferéncia deixando apenas o
desenho do sensor

b)

Fonte: A autora, 2025.

Com o sensor recortado, o proximo objetivo é a delimitagdo da area de
deteccdo do analito no papel filtro quantitativo, sendo utilizado giz de cera. Esse
material foi escolhido por possuir em sua composicdo a parafina, que € um
composto organico que possui regides estruturais hidrofilicas e hidrofobicas que se
associam espontaneamente e de forma dinamica em solugcdes aquosas. Além do
mais, 0 giz de cera é de facil aquisicdo sendo encontrado em varios lugares e
precos e possuir uma coloracdo viva que pode trazer aparéncia de ludicidade aos
sensores.

Para que a parafina presente no giz de cera adentre as fibras do papel, é

Versdo Final Honol ogada

20/ 03/ 2025 10: 57



29

preciso haver um aquecimento acima de 62°C, por ser o ponto de fusao da parafina.
Durante o processo de formacao da barreira hidrofdbica, utilizou-se diferentes cores
do giz de cera para a sua produgao, juntamente com o aquecimento em uma chapa
aquecedora, porém nao se obteve resultados coerentes com a utilizagcdo de cores
diferentes do vermelho, as barreiras hidrofébicas ficaram falhas e os reagentes e
analitos nao ficavam na area de detecgao, causando distorcdo nos resultados.
Desta forma, utilizou-se o giz de cera na coloragado vermelho por melhor aderéncia
ao papel e delimitagcado da barreira ser mais eficiente.

O qgiz de cera de coloragdo vermelha possui como mistura em sua
fabricacdo, a cera de parafina e compostos quimicos para adquirir a coloragao
vermelha. Os compostos do pigmento vermelho, podem ser naturais ou sintéticos
e geralmente sdo feitos de minerais ou de compostos orgénicos. Os principais
materiais utilizados para a pigmentagdo do giz de cera é os minerais hematita,
cinabrio e o ocre vermelho ou os compostos organicos naturais provenientes da

beterraba (betanina) e do tomate (licopeno) (Veloso, 2012).

4.2 MODIFICAGAO DA SUPERFICIE DO PAPEL FILTRO PARA A ANALISE
COLORIMETRICA

Com o sensor construido, houve a modificagdo da superficie do mesmo para
deteccdo de ferro em agua de consumo. A metodologia usada foi com o reagente
ortofenantrolina, conhecido também como 1-10-fenantrolina, que é um ligante
quelante, forma um complexo polidentado que se liga a um ion metalico, que no
caso do estudo é o ferro, porém o mesmo pode ser complexado com outros cations
divalentes, porém a fenantrolina tem seletividade com o Fe?*, pois os ions ferrosos
tem maior afinidade com os atomos de nitrogénio da fenantrolina, formando um
complexo muito estavel.

Desta forma, com a barreira hidrofébica definida, adicionou-se nas areas
laterais do sensor, com a ajuda de uma micropipeta de graduagao, 6,0 yL do
reagente tampao acetato de aménio, tendo como fungdo manter o pH da solugao
entre 3,5 a 5,5, evitando a oxidagdo do Fe?* (ion ferroso) para Fe3* (ion férrico),
garantindo assim a reagdo completa com a ortofenantrolina.

Na sequéncia apds a absorgéo do reagente ao papel, foi adicionado, com a
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ajuda de uma micropipeta de graduacéao, 6,0 uL de fenantrolina 10% nas areas
laterais do sensor, adentrando ao papel.

Cada reagente adicionado a area de detecc¢do, apds adentrar ao papel filtro,
foi adicionado novamente a mesma quantidade para se obter uma melhor absorgao
dos reagentes ao papel filtro.

Para a formagao do complexo ocorrer, a amostra precisa passar por um
meétodo de reducdo dos seus ions para uma determinacao de ferro total. Assim, a
amostra passa por um processo de acidificacdo por meio da adicdo de acido
cloridrico PA, pois o0 mesmo melhora a eficiéncia da redugéo do Fe3* para Fe?*,
proporcionando um meio acido adequando para a futura agao da hidroxilamina nos
sensores.

O uso da hidroxilamina € de grande importancia para a analise e para a
modificagdo da superficie do sensor. Esse reagente atua como agente redutor,
reduzindo o Fe3* (ion férrico) para Fe?* (ion ferroso), pois para se forma o complexo
com a ortofenantrolina, o ferro presente na agua precisa estar como ion ferroso. A

equacao abaixo apresenta a reducéo dos ions férricos em ions ferrosos.

Equacéo de reducao do ion férrico para ion ferroso com o agente redutor hidroxilamina (NH,O0H)

4Fe®* + 2NH,0H ————> 4Fe®* + N,O + 4H* + H,0

Fonte: A autora, 2025.

Com a amostra acidificada e com o agente redutor, ocorre o processo de
aquecimento até reducdo da amostra para 20 mL, pois padroniza a concentragao
final do analito e garante que o ferro esteja na forma adequada para reagir com o
reagente colorimétrico resultado em uma determinagao mais confiavel e precisa da
concentragao de ferro na amostra, além de ajudar na aceleragcédo da redugao dos
ions férricos para ions ferroso, auxiliar na evaporacao do acido cloridrico que venha
ficar em excesso na amostra, pois pode competir com o reagente ortofenantrolina
na hora de formar o complexo com os ions ferroso.

Apds a amostra preparada, uma aliquota de 15 uL é adicionada ao centro
do sensor, onde ira percorrer o sensor por meio da capilaridade presente no papel

até chegar as areas laterais de detecgéo, que contém o reagente ortofenantrolina,

Versdo Final Honol ogada

20/ 03/ 2025 10: 57



31

que ira reagir com os ions ferroso presente na amostra formando o complexo
ilustrado na figura 07.

Com base nas aliquotas utilizadas de cada reagente, observa-se que por
serem quantidades bem reduzidas, os sensores colorimétricos a base de papel
quantitativo, possuem uma caracteristica de sustentabilidade, evitando o
desperdicio e a poluicado do meio ambiente, diminuindo drasticamente a toxicidade

em suas diferentes analises possiveis.

Figura 07: Representacdo da reagdo de complexagédo do ion ferroso com 3 moléculas de 1-10-

fenantrolina formando o complexo de 3 ligantes (1-10-fenantrolina) com 1 centro metalico (Fe?*)

Fonte: A autora, 2025.
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4.3 CONSTRUGAO DA CURVA DE CALIBRACAO

Para a validacdo do método utilizou-se padrdes de ferro nas concentragdes
de 0,05 mg.L"; 0,07 mg.L"; 0,09 mg.L"; 0,1 mg.L"; 0,2 mg.L-"; 0,3 mg.L"
0,4 mg.L'" e 0,5 mg.L"!, sendo os mesmos preparados a partir de um padrao de
ferro comercial de 20 mg.L".

Apos todo o processo de redugdo dos ions férrico para ions ferroso nas
amostras conhecidas, e serem analisadas pelo sensor colorimétrico a base de
papel, os dados foram analisados com a ajuda do aplicativo PhotoMetrix PRO que
tem como fungao ser uma ferramenta de analise multivariada e de calibragcao uni
variada.

Para a analise multivariada e calibragdo, os sensores seguiram padrdes de
comportamento para poder obter um resultado por igual, sendo eles; a utilizagao
do mesmo tempo de secagem em cada amostra; tempo de reagao da complexagao
e formagao da coloracdo por 30 minutos; mesma intensidade de luz e distancia
entre o sensor e o smartphone para a captura das imagens.

Dessa forma, para se usar a calibragdo do aplicativo PhotoMetrix PRO,
seguiu os seguintes comandos, disponivel na figura 08, sendo a primeira etapa
selecionar a opg¢ao “Univariate Analysis”, na segunda etapa selecionar “Multiple
channels”, terceira etapa selecionar “Calibration” e na quarta etapa configurar os
comando conforme o sensor, sendo o “number of samples” a quantidade de
amostras a serem calibradas pelo aplicativo, “region of interest” ja calibrado com a
regidao a ser fotografada em 8 milimetros, “Local’” € o nome do arquivo da analise e
por fim selecionar “Capture imagens”, onde se inicia o processo de calibragdo da

analise.
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Figura 08: Modo de configuragao do aplicativo PhotoMetrix Pro para a calibragdo da analise de ferro

em agua com a utilizagao de sensores colorimétricos a base de papel analitico
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Multivariate Analysis
Settings
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PhotoMetrix PRO
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o

Calibration

Date 08/02/2025

Saved Results Capture images

Fonte: A autora, 2025.

Para a calibracdo do aplicativo PhotoMetrix PRO foram utilizados os
sensores das concentragdes de 0,09 mg.L"; 0,1 mg.L-"; 0,2 mg.L" e 0,3 mg.L™".
Essas concentragdes foram escolhidas, pois sdo as que desenvolveram melhor o
complexo da ortofenantrolina com os ions ferroso presente nas amostras, pois
como o aplicativo registra imagens, as intensidades das cores formadas com os
padroes de concentragdes baixas nao adquiriram uma coloracido possivel de ser
captada com o smartphone.

A figura 09 apresenta os sensores produzidos juntamente com a analise
realizada nas concentracbes citadas. Podemos analisar a coloracao vermelho
alaranjada as areas de detecgéo, caracteristica essencial do desenvolvimento do
complexo de 3 ligantes (1-10-fenantrolina) com 1 centro metalico (Fe?*). Porém,

alguns sensores possuem uma coloragao indo para o tom marrom, devido a
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oxidagao do ferro com oxigénio do ar, porém a curva de calibragao foi construida e
registrada dentro do prazo de 30 minutos antes de ocorrer a oxidagao do Fe?* para
Fe3*.

Figura 09: Imagem dos sensores a base de papel analitico com sua barreira hidrofébica de giz de
cera com a analise de ferro em agua nas concentragdes de 0,09 mg.L-'; 0,1 mg.L-*; 0,2 mg.L-' e 0,3
mg.L"

branco

02mgl”

Fonte: A autora, 2025.

Seguindo todos os comandos da calibragao do aplicativo, obteve-se a curva

de calibragao representada na figura 10, tendo como R um valor de 0,972.
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Figura 10: Curva analitica de calibragédo obtida pelo photometrix pro, concentragao em fungéo da

intensidade da absorbancia
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Fonte: A autora, 2025.

4.4 DETECCAO DE FERRO EM AGUA DE CONSUMO NA CIDADE DE FOZ DO
IGUACU

A cidade de Foz do Iguagu, localizada ao oeste do estado do Parana, possui
uma area territorial de 614,407 km?, dos quais 61,200 km? estdo em perimetro
urbano. Sua populagdo € de 285.415 habitantes conforme o censo de 2022
realizado.

Para a andlise das aguas de consumo em Foz do Iguagu, a cidade foi
dividida em 5 distritos sanitarios, norte sul, leste, oeste e nordeste, conforme a
figura 11 (Fernandes, 2020). Assim, houve a coleta das amostras de agua de
consumo diretamente das torneiras das residéncias, sendo utilizado luvas para o
manuseio e um frasco de polietileno para a armazenagem da amostra. Para reduzir
qualquer meio de interferéncia, a coleta das amostras seguiu a norma da ABNT
NBR 9898 (Brasil, 1987) que determina o prazo maximo de ensaio das amostras
coletas até 180 dias com adig¢ao de 2mL acido cloridrico concentrado a cada 100mL
de amostra, onde o frasco deve ser completado por inteiro sem deixar bolhas de

ar.
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Figura 11: Divisdo da cidade de Foz do Iguagu com seus distritos sanitarios

~— Ruas
2] Zona Rural e Lago de ltaipu
[ Distritos Sanitarios

Sestema de Coordenasas Geograficas
DATUM SIRGAS 2000 EPSG 4574

Fonte: Fernandes, 2020

Cada amostra coleta, foi etiquetada com a numeragao da ordem de coleta e
a fonte da agua, conforme a figura 12. A numeragdo das amostras e origem de

coleta esta disponivel na tabela 01.

Figura 12: Embalagem para a coleta de amostra de agua

Fonte: A autora, 2025.
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Tabela 01: Distribuicdo da coleta das amostras de agua para analise nos sensores

AMOSTRA ORIGEM LOCALIDADE/ REGIAO
AMOSTRA 01 Agua de abastecimento - Norte
Poco

AMOSTRA 02 Agua de abastecimento — Norte
Torneira residencial

AMOSTRA 03 Agua de abastecimento — Nordeste
Torneira Residencial

AMOSTRA 04 Agua de abastecimento — Sul
Torneira Residencial

AMOSTRA 05 Agua de abastecimento — Leste
Torneira Residencial

AMOSTRA 06 Agua de abastecimento — Oeste
Torneira Residencial

AMOSTRA 07 Agua de abastecimento — Sul
Torneira Residencial

AMOSTRA 08 Agua de abastecimento — Nordeste

Fonte: A autora, 2025.

Caixa d’agua

O procedimento de analise das amostras seguiu a metodologia do reagente

ortofenantrolina, sendo acidificagao, redugao e complexacéo da amostra. A figura

13 apresenta os sensores com seus complexos colorimétricos formados na

presenca de ferro com a fenantrolina nas amostras coletadas na cidade de Foz do

Iguacu, onde as imagens foram coletadas com o aplicativo Photometrix PRO apés

30 minutos da adicdo da amostra ao centro do sensor.
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Figura 13: Sensores colorimétricos analisado com as amostras coletadas na cidade de Foz do

Iguagu

St

Amostra 01 Amostra 02 Amostra 03 Amostra 04

Amostra 05 Amostra 06 Amostra 07 Amostra 08

Fonte: A autora, 2025.

Do modo qualitativo, observa-se a formacdo de coloragcdo vermelho
alaranjado nas areas de detecgdo do sensor, uma caracteristica marcante da
reacao entre o ion ferroso presente na agua com a fenantrolina que juntos formam
um complexo com 3 moléculas 1-10-fenantrolina com 1 centro metalico de Fe?*. As
intensidades das cores mudaram conforme a amostra, demonstrando as diferentes
concentragdes de ferro presentes nas aguas de consumo coletadas na cidade de
Foz do Iguagu.

Para quantificar a andlise realizada, fez-se o0 uso do aplicativo photometrix
PRO, utilizando a curva de calibragao feita com os padrdes de ferro ja conhecidos
(figura 10), a figura 14 apresenta as concentragdes em mg.L"' de cada amostra
coletada determinadas pelo aplicativo com base na tonalidade de cada complexo
formado nos sensores, as amostras foram nomeadas no aplicativo como A1 para

amostra 01, A2 para amostra 02 e assim sucessivamente.
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Figura 14: Curva analitica das concentracdes em mg.L"' das amostras de agua de consumo

coletadas em Foz do Iguagu — PR, concentragdo em fungao da intensidade da absorbéancia
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Fonte: A autora, 2025.
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Para confirmar os dados obtidos pelo aplicativo photometrix pro, realizou-se

0 ensaio das amostras para determinagao de ferro no laboratério de analises fisico-

quimicas Nucleotec, localizado em Foz do Iguagu. Os ensaios foram rodados pela

prépria autora com a mesma metodologia da ortofenantrolina, as concentragdes

foram obtidas em mg.L"' pelo espectrofotémetro da marca NANOCOLOR

ADVANCE VISIVEL (figura 15). Dessa forma, pode-se comparar as concentragcoes

adquiridas pelo aplicativo com o uso dos sensores e pelas concentragcdes

adquiridas pelo ensaio em espectrofotdmetro na banda de 510 nm, os dados estao

presentes na tabela 02.
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Figura 15: Espectrofotdmetro NANOCOLOR ADVANCE VISIVEL

1) MACHEREY-NAGEL

Fonte: A autora, 2025.
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Tabela 02: Dados obtidos das concentragdes das amostras coletadas em Foz do Iguagu por meio

do aplicativo Photometrix PRO e do espectrofotdmetro NANOCOLOR ADVANCE VISIVEL

AMOSTRA CONCENTRAGAO CONCENTRAGAO
MEDIDA PELO MEDIDA USANDO
APLICATIVO ESPECTROFOTOMETRO

AMOSTRA 01 0,125 mg.L" 0,107 mg.L"
AMOSTRA 02 0,190 mg.L" 0,146 mg.L"
AMOSTRA 03 0,263 mg.L" 0,373 mg.L"
AMOSTRA 04 0,049 mg.L" 0,076 mg.L"
AMOSTRA 05 0,088 mg.L" 0,079 mg.L"
AMOSTRA 06 0,245 mg.L" 0,188 mg.L"
AMOSTRA 07 0,102 mg.L" 0,090 mg.L"
AMOSTRA 08 0,316 mg.L"! 0,415 mg.L"

Fonte: A autora, 2025.
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Os dados coletados foram adicionados em um grafico, onde estao
relacionados a suas concentracdes medidas pelo aplicativo photometrix PRO
(colunas verdes) e pelo espectrofotobmetro (colunas azuis) em relagado as amostras
coletadas e enumeradas por cada distrito sanitario de Foz do Iguagu — PR. Como
as amostras foram analisadas tanto pelo aplicativo quanto pelo espectrofotdémetro,
foram diferenciadas no grafico, seguindo a sua numeracgao de coleta com a letra P
para amostras lidas pelo photometrix PRO e E para amostras lidas pelo
espectrofotometro.

Figura 16: Tabela de concentracbes medidas pelo photometrix pro (colunas verdes) e

espectrofotdmetro (colunas azuis) em relagdo as amostras coletadas.
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Fonte: A autora, 2025.

Ao avaliar os dados, pode-se observar que em algumas amostras, os valores
obtidos pelo espectrofotbmetro sdo superiores aos do aplicativo, como em 3.E
(amostra 3 medida pelo espectrofotobmetro) e 8.E (amostra 8 medida pelo
espectrofotdbmetro), onde as concentragées de ferro ultrapassaram 0,35 mg.L-'. Em
outras amostras, como 6.P (amostra 6 medida pelo photometrix PRO), o aplicativo
apresentou um valor mais alto em relagao ao espectrofotdmetro. Algumas amostras
apresentam valores préximos entre os dois meétodos, sugerindo boa correlagéo

entre eles.
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Analisando as concentragdes obtidas e a PORTARIA GM/MS N° 888, de 4
de maio de 2021, comparou-se que a maioria da regiao de Foz do Iguacgu - PR esta
dentro dos parametros permitidos, apenas a regido nordeste apresenta ferro em
excesso em suas agua de consumo, sendo 0,373 mg.L"" para a amostra 03 e 0,415
mg.L-! para a amostra 08, podendo ser uma consequéncia da contaminagdo dos
encanamentos antigos da regido, gerando assim a necessidade de tratamento da
agua para o consumo. A regido sul apresenta a menor quantidade de ferro presente
na agua de consumo, registrando uma concentragéo de 0,076 mg.L-! medido pelo
espectrofotdmetro.

De tal modo, observou-se que o aplicativo photometrix PRO consegue
detectar e quantificar as concentragdes das amostras analisadas e desenvolvidas
com a metodologia da ortofenantrolina, sendo uma alternativa viavel para a
deteccdo de ferro na agua. Porém, pode ocorrer alguns desvios nos valores
medidos, devido as amostras possuirem uma baixa concentragao de ferro, gerando
uma coloragdo do seu complexo com a fenantrolina de baixa intensidade,
dificultando a atuagédo do aplicativo, com base na captura de imagens, ou até
mesmo a iluminagao do local. As diferencas nas leituras podem estar associadas a
precisdo de cada método e as as condigdes das amostras analisadas.

Assim, o uso dos sensores colorimétricos para detecgao de ferro em agua
de consumo, pode ser utilizado em sala de aula, sendo uma experimentagao
voltada para a visualizagdo dos alunos para a formag&o de complexos em agua
presente em suas casas ou escola, trazendo dessa forma a realidade dos alunos
para dentro da sala de aula de forma contextualizada e conscientizando os alunos
do cuidado com agua em rios, corregos e afins.

Além do mais, com o uso dos sensores para a identificacdo de ferro em agua,
a quantidade de reagentes e analitos utilizadas comparadas ao método tradicional
de espectrofotdmetro é de sustentabilidade e responsabilidade ambiental, pois os
sensores utilizam quantidades de 6 pyL de reagentes e 15 yL de amostras, ja as
analises por meio de espectrofotobmetro, utiliza-se quantidades de 10 mL de
reagentes e 20 mL de amostras. Com os sensores, o descarte de reagentes e
amostras reduz em mais de 100% comparado ao método do espectrofotdmetro,
diminuindo assim a toxicidade gerada e desperdicio dos reagentes e a

contaminagao de solos e corpos d’agua no meio ambiente, sendo uma via muito
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viavel para as analises de compostos presentes em agua de consumo, em especial

o ferro.
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5 CONCLUSAO

As amostras coletadas na regido de Foz do Iguacgu, que foram divididas em
5 regides sanitarias (sul, norte, leste, oeste e nordeste) conseguiram ser analisadas
pelos sensores colorimétricos a base de papel quantitativo, com a sua superficie
modificada com o reagente ortofenantrolina. O analito apresentou coloragao
vermelho alaranjada caracteristica do complexo formado com o ion ferroso (Fe?*)
com 3 moléculas de fenantrolina. A quantificagcdo com o aplicativo photometrix PRO
apresentou alguns desafios a serem superados, porém o aplicativo apresenta uma
boa correlacdo entre os dados comparados com o espectrofotdbmetro, sendo uma
forma viavel e de facil acesso para analise de agua de consumo humano. De forma
qualitativa, o uso de sensores colorimétricos a base de papel quantitativo € possivel
dizer a presencga ou auséncia de ions ferroso em agua de consumo, com base no
desenvolvimento da cor nas areas de detecgcdo. Um ponto muito importante
presente no uso de sensores colorimétricos é a quantidade minima necessaria de
uso dos reagentes para a analise, uma caracteristica sustentavel, reduzindo o
desperdicio e minimizando a poluigdo ambiental, além de diminuir

significativamente a toxicidade ambiental dos reagentes.
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