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UTILIZACAO DE PLANEJAMENTO FATORIAL NO PREPARO DE AMOSTRAS DE DETERGENTE EM PO
PARA A DETERMINACAO DE FOSFORO POR ANALISE EM FLUXO
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EVALUATION OF SAMPLE PREPARATION OF THE DETERGENT POWDER USING FACTORIAL DESIGN. The decomposition
of detergent powder samples in a microwave oven and autoclave was evaluated. To establish the best experimental conditions a 2° factorial

design was performed, varying the conditions in autoclave and microwave digestion and flow system parameters for the determination

of phosphorus. The best composition was: 0.2 mL sulfuric acid; 500 W power and a 2 min time interval; 6 mmol L' of ascorbic acid

and 16 mmol L' of molybdate to flow system. This factor levels use less reagents than the reference method. No statistically significant

differences were found between the autoclave and microwave oven responses at the 95% confidence level.
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INTRODUCAO

O fésforo se apresenta em diferentes formas quimicas, fésforo
inorganico (ortofosfato e polifosfato) e fésforo organico (combinado
com a matéria organica). No meio ambiente, quando em excesso, € um
dos responsdveis pela eutrofizag¢@o de lagos e rios, ou seja, provoca
o enriquecimento da 4gua com nutrientes que favorecem a prolifera-
¢do de algas toxicas.'? Algas em grande quantidade podem levar ao
excesso de matéria orgdnica na dgua que, quando clorada, formard
produtos cancerigenos como, por exemplo, os organoclorados.?

O descarte dos compostos de fésforo nos corpos hidricos estd dire-
tamente ligado ao uso de detergentes em po, cuja fonte € o tripolifosfato
de sodio (STPP, Na,P.O, ). Os fosfatos inorganicos sdo importantes na
composicao dos detergentes, visto que suas reagoes com certos fons de
metais, como cdlcio e magnésio, diminuem a dureza da dgua.*

Ha muitos anos os detergentes em pd, que sdo consumidos em
grande parte da Europa Ocidental e em regides industrializadas como
América do Norte, Japao e Coréia do Sul, ndo contém STPP. Na
China, muitas regides t€m banido o uso de fosfato. Porém, os fosfa-
tos permanecem como principal agente estruturante em detergentes
de alta performance e ainda sdo encontrados nas Américas do Sul e
Central, Africa, Leste Europeu e Asia’

Para se ter ideia do impacto do uso de detergentes em p6 a base de
STPP, a concentragio do fésforo em dguas residudrias de lavanderia
pode ser até 9 vezes maior que o permitido na legislacio e o consumo
de dgua no processo total pode chegar a 5 L kg! de roupa lavada.®

A resolugio CONAMA 359/057 dispde sobre a regulamentagao
do teor de fésforo em detergentes em pé para o uso no mercado na-
cional, visando a reducdo e eventual eliminacéo do aporte de fésforo
nos corpos de dgua. Com isso, torna-se importante determinar a sua
concentragdo em amostras de detergentes em pd, visto que estes
produtos fazem parte do esgoto doméstico.

*e-mail: anaspaim @ufpe.br

Para determinar a concentracdo de fésforo em detergente em po,
dependendo da técnica de deteccdo utilizada, € necessario que o fésforo
seja convertido a forma de ortofosfato durante o preparo da amostra.

A radiacdo micro-ondas tem sido utilizada na etapa de preparo
de amostras de diferentes matrizes. Os procedimentos de digestio
podem empregar frascos abertos ou fechados®!! e podem ser utilizados
em batelada ou com sistemas de fluxo acoplados.'*!* Essa técnica
apresenta como vantagens alta eficiéncia no aquecimento da mistura
reacional, sem alterar a estrutura dos ions e/ou moléculas e reduzido
tempo da digestdo causado pelo controle da poténcia do forno.'?

Diferentes procedimentos de preparo tém sido realizados em
amostras para determinagao de fosforo, os quais envolvem autoclave,
forno de micro-ondas doméstico e comercial, mufla, biodigestor e
termoreator.'*!¢ Entretanto, verifica-se na literatura que a maior parte
dos procedimentos para determinagdo de fésforo sdo aplicados as
aguas, sendo que poucos sdo os trabalhos que analisam detergentes
em pd, visto que se trata de uma matriz complexa que contém mais de
25 ingredientes diferentes. Basicamente, os componentes podem ser
classificados em quatro grandes grupos: surfactantes, estruturantes,
agentes de branqueamento e agentes auxiliares. O STPP faz parte do
grupo dos estruturantes.’

Al-Tamrah e Osibanjo* determinaram a concentragio de ortofos-
fato em detergentes utilizando uma técnica quimioluminescente na
qual as emissdes moleculares sdo geradas dentro de uma cavidade
que € introduzida em uma chama de difusao de hidrogénio. O método
proposto mostrou-se preciso e razoavelmente rdpido, nio necessitando
de uma pré-hidrdlise da amostra.

Khanmohammadi e colaboradores® propuseram um método para
determinacdo simultanea de tripolifosfato de sédio (STPP), sulfato
de sédio e alquilbenzenossulfonato linear em detergente em p6 utili-
zando espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier
com reflectancia total atenuada. Neste método néo foi necessario um
pré-tratamento das amostras, apenas a sua dissolucdo em um solvente
que ndo fosse reagir com o detergente e que também nio interferisse
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naregido espectral do analito. Entretanto, trata-se de um método que
requer equipamento de elevado custo quando comparado com os
métodos espectrofotométricos.

O procedimento cldssico para a determinacdo de fésforo em
detergente em pé consiste em um método gravimétrico. Os métodos
gravimétricos'” apresentam a vantagem de serem diretos, no entanto,
possuem como desvantagens o fato de serem mais susceptiveis a
erros, mais demorados e pouco sensiveis. Métodos diretos sdo uma
boa estratégia para a quimica analitica moderna, uma vez que buscam
o processamento rapido das informagdes associado a procedimentos
simples e confidveis.'®

O sistema de analise por inje¢do em fluxo (FIA) é considerado
uma poderosa ferramenta para andlise de rotina em larga escala,
apresentando baixo custo operacional e elevada frequéncia de amos-
tragem.'” Diversos conceitos inerentes a este processo continuam
aparecendo na literatura entre eles, andlise por injecdo sequencial
(STA)* e multicomutacdo em fluxo.?!

Um sistema de andlise por inje¢do em fluxo (FIA) foi propos-
to para determinacdo de ortofosfato e fosfatos inorganicos totais
em detergentes.?? Neste sistema, a digestdo foi realizada em linha
utilizando-se um aquecedor elétrico e, em seguida, a solucdo foi
resfriada e passava por um desborbulhador. Apés este procedimento
foram adicionados os reagentes e a mistura seguiu para o detector.
As amostras de detergentes foram analisadas e, comparando-se o
método proposto com o método de referéncia, foi verificado que os
erros para o teor de P,O, foram relativamente elevados, enquanto que
para o teor de ortofosfato foi aceitdvel.

O planejamento fatorial?*** é uma ferramenta estatistica impor-
tante e simples. A observagdo dos efeitos das varidveis e de suas
interagdes € de extrema importancia para entender os processos que
estdo sendo monitorados em um determinado sistema.?

A aplicacdo do planejamento fatorial, tanto na parte de preparo
da amostra quanto na escolha da quantidade de reagentes utilizada
na quantificagdo, contribui para que se possa varrer adequadamente
o espago amostral, na busca das melhores condi¢des de trabalho,
bem como tirar informagdes sobre as variaveis que afetam o sistema,
reduzindo o trabalho laboratorial.'’

Neste trabalho foram avaliadas duas metodologias de digestdo
de amostras de detergentes em pé: autoclave e forno de micro-ondas
com cavidade (Provecto Analitica, modelo DGT 100 Plus). Buscando
estabelecer as melhores condi¢des experimentais foram realizados
trés planejamentos fatoriais, nos quais se variaram as condi¢oes da
digestdo em autoclave, da digestdo em micro-ondas e dos parametros
do sistema em fluxo para determinagdo de fésforo. Apds estabelecer
as melhores condi¢des experimentais, determinou-se a concentracio
de fésforo em detergentes em p6 de larga comercializacdo e de di-
ferentes fabricantes a fim de verificar se as mesmas estdo atendendo
aos valores especificados na legislaggo CONAMA 359/05.7

PARTE EXPERIMENTAL
Reagentes e solucoes

Todas as solugdes foram preparadas com dgua destilada e deioni-
zada e todos os reagentes utilizados foram de grau analitico.

A solugdo estoque do padrido de 8 mg L' de fésforo foi obtida
pesando-se 31,66 mg de tripolifosfato de sédio (doado pela ASA) e
dissolvendo-se em 1000 mL de 4gua.

A solugdo 340 mmol L 4cido ascérbico (CH,O,) (Merck) foi
preparada pesando-se 6 g de dcido ascoérbico, dissolvendo-se em
100 mL de dgua destilada. Para o preparo da solu¢do 60 mmol L-!
realizou-se a dilui¢do adequada.

A solug@o 5,4 mol L' acido sulfirico foi preparada transfe-
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rindo-se uma aliquota de 30 mL de H,SO, concentrado (Merck)
em 100 mL de dgua.

Para o preparo da solucdo estoque de 32 mmol L' molibdato
de amodnio (QM), pesou-se 20 g do sal e dissolveu-se em 400 mL
de dgua destilada. Ap6s manter a solug@o sob agitagdo durante 4 h,
transferiu-se para um baldo volumétrico de 500 mL e completou-se
o volume com dgua destilada. A solug¢do 16 mmol L' foi preparada
ap0s a dilui¢do adequada da solucio estoque.

Para o preparo da soluc@o estoque 9 mmol L tartarato de po-
tdssio e antimonio (Vetec), pesou-se 3,0 g do tartarato de potdssio
e antimdnio e dissolveu-se em um béquer de 250 mL com &dgua
destilada e, em seguida, transferiu-se para um baldo volumétrico de
1000 mL e completou-se o volume com dgua destilada. Esta solucdo
foi armazenada em frasco ambar sob refrigeragao.

Para compor a solu¢io reagente, misturou-se em um béquer de 1000
mL, 35 mL de 4cido sulftirico concentrado em 500 mL de dgua destila-
da, em seguida adicionou-se 215 mL da solugdo estoque de 32 mmol L*!
molibdato de aménio e 72 mL da solugdo 9 mmol L' tartarato de
potdssio e antimdnio. Posteriormente transferiu-se a mistura para
um baldo volumétrico de 1000 mL e completou-se o volume com
dgua destilada.

Amostras

As amostras de detergente em p6 foram adquiridas no comércio
de Recife. As amostras (500 g) foram homogeneizadas e passaram
por um processo de quarteamento (em um quarteador tipo Jones).
Em seguida uma por¢ao da amostra foi seca e moida em almofariz
com pistilo para uniformizar as diferentes granula¢des. Em seguida
foram pesadas e dissolvidas com dgua destilada.

Planejamento experimental para o preparo da amostra em
autoclave e forno de micro-ondas

Para avaliar o processo de preparo de amostra de detergente em
p9, foram comparados dois procedimentos de digestdo: em autoclave
(autoclave vertical Proenix, modelo AV —75) e em forno de micro-ondas
com cavidade (Provecto Analitica, modelo DGT 100 Plus). Inicialmen-
te, trabalhou-se com solugdes de STPP de concentracdo conhecida.

Na avaliacio da determinacdo de fésforo em sistema de andlise
em fluxo com o preparo de amostra envolvendo autoclave, os fatores
estudados foram o volume do 4cido sulfirico (S), a concentragdo da
solucdo de molibdato de amonio (M) e da solugao de 4cido ascorbico
(A). A concentragido analisada foi de 8 mg L' de fosfato.

Para isso, foi delineado e executado um planejamento fatorial 23
completo acrescido de 7 repeti¢des no ponto central, totalizando 15
ensaios. Os niveis superior e inferior dos fatores estudados foram,
respectivamente, volume do é4cido sulfirico (S) 0,6 e 0,2 mL, con-
centracdo da solugio de molibdato de aménio (M) 32 e 16 mmol L*!
e da solucdo de dcido ascorbico (A) 340 e 60 mmol L. Utilizou-se
como resposta o retorno percentual, que € definido como a razdo entre
a concentracdo encontrada e a concentracdo da solucdo preparada
multiplicada por 100.

Aliquotas de 10 mL de cada solugdo de 8 mg L' de fosfato (na
forma de STPP) foram transferidas para tubos de vidro rosqueados
com capacidade interna de 20 mL e, em seguida, foi adicionado a
cada tubo o volume adequado do acido sulftrico 5,4 mol L.

Os tubos foram devidamente fechados e colocados em uma
autoclave com pressdo interna de 1 kgf cm™ durante o intervalo de
tempo de 1 h.

Na avalia¢@o da eficiéncia do preparo das amostras em forno de
micro-ondas, manteve-se a temperatura em 120 °C e foram estudados
os seguintes fatores: o volume da solugdo de H,SO, (S), a concen-
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tracdo de molibdato de amonio (M), a solugdo de dcido ascorbico
(A), o tempo de irradiacio (t) e a poténcia do forno (W). Para tanto,
foi realizado um planejamento fatorial 2° completo, sem repeticdes,
totalizando 32 experimentos, os quais foram parcialmente aleatdrios.
Os niveis superior e inferior dos fatores estudados foram, respectiva-
mente, volume da solucdo de H,SO, (S) 0,6 ¢ 0,2 mL, concentragio
de molibdato de amo6nio (M) 32 e 16 mmol L, concentracao de acido
ascorbico (A) 340 e 60 mmol L™, tempo de irradiagdo (t) 6 e 2 min
e poténcia do forno (W) 500 e 300 W.

Em um frasco reacional do forno de micro-ondas, adicionou-se
10 mL da solugdo de 8 mg L' de fosfato e volume adequado do dcido
sulftirico 5,4 mol L. O frasco reacional foi colocado no forno de micro-
ondas, operado de acordo com as especificacdes de cada experimento.

Ap6s serem digeridos, os padrdes de fosfato foram analisados
em um sistema de andlise por injecdo em fluxo com deteccdo a 880
nm.? Na avaliacdo da melhor condigdo de preparo da amostra em
forno de micro-ondas, conforme definido anteriormente, utilizou-se
como resposta o retorno percentual.

Teste de adicio e recuperacao

Foram digeridas cinco amostras de detergente em pd, em duplica-
ta. Em 10 tubos de vidro rosqueados, adicionou-se cerca de 0,1 g da
amostra do detergente em pd, 10 mL de dgua destilada e 0,2 mL de
H,SO, 5.4 mol L. Em 5 tubos foi realizada a adi¢io de 1 mg L' de
P, nos outros 5 tubos ndo foi adicionado padrdo. Para que as amostras
fossem digeridas, os tubos foram fechados e colocados em autoclave
com pressdo interna de 1 kgf cm™ durante o intervalo de tempo de 1 h.

Determinacio da concentracio de fosfato em amostras
de detergentes utilizando sistema em fluxo e deteccao
espectrofotométrica

Foram realizadas duas formas de abertura para cada amostra:
uma utilizando a autoclave e outra, o forno de micro-ondas. Os
experimentos foram realizados nas condi¢des mais eficientes apds
avaliagdo dos resultados dos planejamentos.

Pesou-se 0,1 g da amostra do detergente em pd* e transferiu-se para
um tubo de vidro rosqueado (autoclave) ou frasco reacional (forno de
micro-ondas), em seguida, adicionou-se 10 mL de dgua destilada e 0,2
mL do dcido sulfiirico 5,4 mol.L'!. A autoclave foi mantida a pressdo
interna de 1 kgf cm? durante o intervalo de tempo de 1 h e o forno de
micro-ondas foi operado a uma poténcia de 500 W por 6 min.

As amostras de detergente apds serem digeridas foram analisadas
no sistema FIA.? Foi possivel comparar, através destes resultados,
se o teor de fésforo nestes produtos estd de acordo com os padrdes
estabelecidos pela legislagdo em vigor.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Planejamento fatorial para avaliacido das condi¢oes do preparo
da amostra em autoclave e forno de micro-ondas

No procedimento de preparo de amostras através de metodologia
padrio,” sdo utilizados dcido sulfirico e persulfato de sédio. Previa-
mente foi realizada uma avaliag@o, verificando-se que a presenca de
persulfato ndo influenciava no preparo da amostra de detergente em
po, visto que este serve para converter fosforos organicos em fosfato.
Por este motivo, foi realizado um planejamento fatorial completo 2%,
utilizando a autoclave, para estudar os fatores que influenciam no
preparo de amostra (volume do acido sulftrico, S) e no sistema de
andlise em fluxo (concentragdo de dcido ascérbico, A e de molibdato
de amonio, M). Os valores encontrados estao mostrados na Tabela 1.
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Tabela 1. Matriz de planejamento com os valores das respostas para a digestao
em autoclave

Experimento A M S Resposta (%)
1 - - - 89,8
2 + - - 91,4
3 - + - 94,9
4 + + - 87,1
5 - - + 88,5
6 + - + 79,1
7 - + + 85,3
8 + + + 85,8
9 0 0 0 84,7
10 0 0 0 84,8
11 0 0 0 82,5
12 0 0 0 84,1
13 0 0 0 83,7
14 0 0 0 87.1
15 0 0 0 82,0

Empregando-se o nivel de 95% de confianga, sdo considerados
significativos o efeito principal A, S e o efeito de interacdo das trés
varidveis estudadas ASM, como pode ser observado na Tabela 2

Tabela 2. Efeitos principais e de interacdes entre as varidveis para a digestao
em autoclave

Efeitos + erro padriao

Média 87,7+0,6
A -38+1.2

M 1,1+1,2

S 6,112
AxM 0,1+1,2
AxS -0,7+1,2
MxS 0,7+1,2
AxMxS 4,8x12

Intervalo com 95% de confianca: t xs=1,2x2447=294

(6,0,95)

A interagdo significativa entre os trés fatores caracteriza um siste-
ma cuja otimizagao deve ser realizada de forma multivariada. As trés
melhores condi¢des em termos de resposta foram os experimentos 1,
2 e 3. A condi¢@o mais econdmica, entretanto, € a do experimento 1,
que corresponde a 60 mmol L' de dcido ascérbico (A), 16 mmol L™
de molibdato (M) e 0,2 mL de 4cido sulftrico (S). Estes valores foram
selecionados, pois também proporcionam menor consumo de reagentes
quando comparados com o método padrdo que utiliza 340 e 32 mmol
L' de 4cido ascérbico e molibdato de aménio, respectivamente.

Na avaliacdo da melhor condig¢do de preparo da amostra em
forno de micro-ondas foi selecionado o retorno percentual como o
parametro indicativo da condicdo em que houve melhor eficiéncia
na digestdo do analito.

Como nao foram realizadas repeticdes, a significancia dos efeitos
foi estimada através da soma quadratica residual, considerando-se que
efeitos de interaciio de ordem superior a trés nao sao significativos. Os
resultados ndo mostraram efeitos significativos (principal e de intera-
¢do) para a varidvel tempo. Um grafico normal também foi construido,
chegando-se a mesma conclusdo. Esta varidvel foi entdo excluida do
planejamento, tornando-o um 2* com repeti¢des (Tabela 3).

Os novos cdlculos realizados estdo apresentados na Tabela 4. No
nivel de 95% de confianga, sdo significativos os efeitos principais, em
mg L' M (-5,6), S(-4,9) e a interacdo A com M (-6,9). Este efeito de
intera¢do também mostra a necessidade da otimizagdo multivariada.
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Tabela 3. Matriz de planejamento com os valores das respostas para a digestao
em forno de micro-ondas

Experimento M A S W Resposta média (%)
1 -1 -1 -1 -1 91,7
2 1 -1 -1 -1 91,2
3 -1 1 -1 -1 93,5
4 1 1 -1 -1 79,4
5 -1 -1 1 -1 80,9
6 1 -1 1 -1 86,2
7 -1 1 1 -1 92,4
8 1 1 1 -1 71,6
9 -1 -1 -1 1 96,6
10 1 -1 -1 1 93,7
11 -1 1 -1 1 95,5
12 1 1 -1 1 86,8
13 -1 -1 1 1 87,7
14 1 -1 1 1 90,1
15 -1 1 1 1 93,8
16 1 1 1 1 80,3

Tabela 4. Efeitos principais e de interacdo para as varidveis estudadas na
digestdo em forno de micro-ondas

Efeitos + erro padriao

Média 88,6+ 1,0
M -5,6 £2,0

A 24+2,0

S -49+20

P 39+20
MxA -6,9+2,0
MxS 0,7+2,0
MxP 0,2+2,0
AxS 22+20
AxP -0,6 £2,0
SxP -0,2+2,0
MxAxS 2,120
MxAxP 1,5+20
AxSxP -1,1 £2,0

Intervalo com 95% de confianca: t xs=2,0x2,04=4,04

(16,0,95)

Analisando-se a varidvel dcido sulftrico, quando se eleva o vo-
lume de 4cido de 0,2 para 0,6 mL, o efeito médio observado (Tabela
4) é um decréscimo no retorno percentual de 4,9%. Assim, o nivel
inferior da varidvel S foi selecionado. Embora a poténcia tenha se
mostrado nio significativa, o valor do efeito ficou muito préximo ao
limite do intervalo com 95% de confianca (3,9 £ 4,0). Assim, por
medida de seguranca optou-se por empregar a poténcia de 500 W.
Como o efeito do tempo de digestdo ndo € significativo para os niveis
selecionados, 2 min de digestdo foi escolhido. Apds esta selecao
de niveis para S, P e t, chega-se aos experimentos 9 a 12. Destes, a
condicio mais econdmica, para o molibdato e o acido ascérbico, e
com bons resultados no retorno percentual foram nos niveis inferiores
para ambos. Portanto, a concentragdo escolhida de dcido ascérbico
foi de 60 mmol L' e a concentragio de molibdato foi de 16 mmol L.

Estudo da adicao e recuperaciao
Para avaliar o efeito da matriz da amostra na andlise do detergente,

foi realizado um estudo de adi¢do e recuperagdo adicionando-se 1 mg
L' de P. A digestao das amostras de detergente em po foi realizada
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com as melhores condi¢des obtidas pelo planejamento fatorial e os
resultados s3o mostrados na Tabela 5.

Tabela 5. Resultados do teste de recuperaco para a determinacao de fésforo
em amostras de detergente em pé usando autoclave

Amostras Meétodo prf)posto Recuper_ado Recuperagao*
(mg g') (mg g') (%)
1 15,1£0,2 14,4+0,2 95
2 14,6 £0,1 14,4+0,1 99
3 14,6 £0,2 14,8 £0,1 101
4 18,2+0,1 19,5+0,1 107
5 18,5+0,1 17,1£0,2 92

n = 3. * Amostra contendo 1 mg L' P

De acordo com os resultados, observa-se que os valores obtidos
no sistema FIA usual®® concordaram entre si em nivel de confianca
de 95% (t,,. = 1,076 e t_, = 2,78) e a recuperagdo variou entre 92
e 107%. Portanto, ndo existem problemas de interferéncia com as
amostras de detergente em pé analisadas.

Determinacio da concentracao de fosfato em amostras de
detergentes utilizando deteccao espectrofotométrica

Apds estabelecer as melhores condig¢des para os dois tipos de
digestdo, compararam-se os dois métodos, analisando-se amostras
de detergentes em po.

Os resultados obtidos para a determinacdo do percentual de P
empregando o sistema FIA, apds a digestao das amostras empregando
forno de micro-ondas e autoclave, podem ser observados na Tabela 6.

Tabela 6. Comparagdo dos resultados obtidos na determinag@o de P (em %,
m/m) através do preparo da amostra em autoclave e em forno de micro-ondas

Amostra Autoclave Forno de micro-ondas
1 3,57+£0,02 3,32+0,05
2 0,87 £0,03 0,97 £0,02
3 1,7£0,1 2,1+0,1
4 1,52£0.1 1,70 £ 0,06
n=3

As digestdes das amostras e as determinacdes de fésforo no
sistema FIA foram realizadas em triplicata. De acordo com o teste-t
de Student, (t__ .. =0,788et . =2,78) ndo existe diferenca sig-
nificativa entre a digestdo com autoclave e forno de micro-ondas em
nivel de 95% de confianga. Sendo estdveis os dois tipos de digestio,
as amostras podem ser preparadas utilizando-se um forno de micro-
ondas, com a vantagem de menor tempo de andlise, ou em autoclave,
quando houver grande quantidade de amostras a serem digeridas.

Quanto ao teor de foésforo, observa-se que as amostras de de-
tergentes em pé estavam com os teores de P bem abaixo do limite
maximo permitido pelo CONAMA, que € de 4,8% P por formulacdo.’

CONCLUSAO

Os dois procedimentos de abertura de amostra (autoclave e forno
de micro-ondas) foram eficientes para as amostras de detergente
em p6. Com relagdo ao tempo gasto para o preparo das amostras, o
forno de micro-ondas apresentou menor frequéncia analitica quando
comparado a autoclave, apesar de possuir maior eficiéncia na trans-
feréncia da radiac@o.

O sistema FIA recomendado para determinag?o de fosfato (PO,*)
em amostras de dguas foi facilmente adaptado para a andlise de deter-
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gente em pd, mantendo suas caracteristicas iniciais: alta frequéncia
analitica, boa repetibilidade e reduzida geracdo de residuos.

As amostras analisadas apresentaram teores de fosforo abaixo do
limite maximo estabelecido, ou seja, as diferentes marcas analisadas
estdo de acordo com a legislacdo vigente. Entretanto, mesmo que os
valores encontrados estejam bem abaixo do que exige a legislagdo,
o ideal seria que fosse utilizado outro tipo de agente estruturante e
sequestrante de fons cdlcio e magnésio. Alguns detergentes utilizam
as zedlitas® para esta fung@o, mas ainda ndo se sabe qual o efeito
destas espécies no meio ambiente.
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