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RESUMO

O estagio supervisionado foi realizado no contrdée qualidade e na
producéo do hipoclorito de sédio na empresa Mulbclada. Industrialmente, o hipoclorito
de sodio é obtido pela reacdo de cloro com soldgdbidroxido de soédio. O produto se
apresenta como solucdo aquosa alcalina, contemda de 12 % de hipoclorito de sodio
(NaClO), com coloragcdo amarelada e odor caradterisO hipoclorito de sédio tem
propriedades oxidantes, branqueantes e desinfetas#evindo para inUmeras aplicacoes,
tais como: branqueamento de celulose e téxteigfdesdo de agua potavel, tratamento de
efluentes industriais, tratamento de piscinas, nflestdo hospitalar, producdo de agua
sanitaria, lavagem de frutas e legumes, além decagio intermediario na producdo de
diversos produtos quimicos. A qualidade do hipoogtrolada através de métodos de

titulacao de cloro ativo e de alcalinidade (NaOsideal) em solucao.



I) APRESENTACAO DA EMPRESA

Inaugurada em 12/06/2003, a Multcloro Industriar@cé esta situada ao
sul de Santa Catarina na cidade de Araranguanauéd possui 17 colaboradores e possui
uma producdo anual de aproximadamente 4.000 taweldd hipoclorito de sédio, um
produto de grande importancia no que diz respeiatidcacao de produtos para tratamento
e desinfeccdo na area doméstica e industrial. Tedenvolvido sob normas especificas e
com alto nivel de qualidade. Para isso possuem fuota especializada com tanques
especiais para transportar com seguranca e gagiaquglidade do produto.

O Hipoclorito de Sédio é uma solucdo aquosa olattdavés da reacdo com
uma solucdo de soda caustica, cuja concentracdlodiéncloro ativo varia de 11 a 13 % e
alcalinidade em torno de 1,3 %. Possui uma cor @lada com odor caracteristico e
levemente irritante que se decompde facilmentesepca de luz e calor. E um forte agente
oxidante, reagindo principalmente com matéria dogdrQuando em contato com &cidos,
reage violentamente com a formacdo de cloro gas@saontrole de qualidade do
hipoclorito de sodio é realizado através de “Témice Titulacdo”, cujos principais
parametros analisados sao a alcalinidade residualao ativo.



1) INTRODUCAO
[1.1) Histérico

A obtencéo do Cloro

O Cloro tornou-se conhecido a partir de 1774, gragadescoberta do
guimico sueco Karl Wilhelm Scheele ao notar durasuas experiéncias que solucdes
aquosas de cloro possuiam um elevado poder bramgtea

Nas condi¢bes ambientais, ele € um gas amarelodes®, toxico, de forte
cheiro, poderoso irritante dos olhos e do sistespiratoric’

A primeira patente associada ao uso industrial Idoocfoi em 1799 e
destinava-se ao alvejamento, 25 anos ap0s eleeseoltbrto. O Glteve sua importancia
acrescida com extraordinaria rapidez, largamentagag as sinteses de substancias
organicas, em muitas das quais ndo aparece notprédal, mas comparece nas etapas
intermediarias’

Industrialmente, o cloro é preparado por variosoa@s como, por exemplo,
alguns deles: eletrélise de uma solucéo de claesddio, eletrélise de NaCl fundidd\a
eletrolise das salmouras, o cloro é produzido radére o hidrogénio, juntamente com o

hidréxido de sédio no catodo, conforme reacéo dlabaixo®

2NaClag+ 2HOy = 2NaOHag) + Hzg) + Ch 2
—_— cl, Reacoes:
H, — NaCl— Na + ClI
Anddica:
f 2ClI + 2e — Gl

Cl e
NaCl Catodica:

2H,O + 2e— H +20H

Figura 1. Figura da célula eletrolitica na eletrélise do afor
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Foram inventados e industrializados muitos modelogenhosos da cuba
eletrolitica, em virtude de ser necessario martgarmdos os produtos do anodo e catddo.
Direta ou indiretamente, o cloro e seus composiosusados no tratamento
de aguas, para branquear papel e tecidos, na &xtde titanio etc. Ele foi a primeira
substancia usada intencionalmente com o arma cainicnecessidade industrial de
NaCO;, para a fabricagcdo de sabdes e vidros, deu origenprocesso LeBlanc e,

conseqiientemente, & industria de alcalis e doro.

A obtencédo da Soda Caustica

A soda caustica pura € um sélido branco, quebradjge absorve com
rapidez a umidade e o dioxido de carbono no artéborgeralmente 98% de NaOH. O
termo soda caustica € amplamente usado, pois@so@ra pele.

As solucdes de soda caustica sempre foram usadae de inicio do
emprego habitual da soda, pelos idos e meadosalbosgVIlIl. O desenvolvimento do
produto soélido comercializavel provém dos fabriearde soda Barrilha (MaOs) LeBlanc
(1853), que o obtinham mediante uma caustificagd qal:

—

NaCO; + Ca(OH) = 2NaOH+ CaCQ 1)

Que dependia de carbonato de calcio ser quasévesa@m agua.

A producéo eletrolitica da soda caustica era cadaew século XVIII, mas
somente a partir de 1890 o alcali passou a serupical desta forma para 0 consumo
industrial. Até pouco antes da Primeira Grande fAe quantidade de soda caustica
vendida como co-produto do cloro eletrolitico evase desprezivel em comparagdo com a

quantidade proveniente da calificacdo da barfilha.
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A descoberta do Hipoclorito de Sédio

Tratando-se do hipoclorito de sodio (NaClO), emad@&uimico francés
Berthollet conseguiu clorar uma solucédo de hidroxde sodio, formando um solucéo de
hipoclorito de sédio, porém néao foi viavel devidopeco da soda caustica.

Em 1798, Tennant, na Inglaterra, preparou uma &olulg hipoclorito de
calcio, reagindo gas cloro com uma suspensdo deernahgua. No ano seguinte ele
patenteou um processo para a fabricacdo de caldeponde o gas cloro era absorvido em
cal hidratada seca.

Na Franca, em 1820, Labarreque preparou o hipteldga sodio, reagindo
cloro com uma solugdo de soda caustica. Até hdg mecesso € 0 mais utilizado em
escala industriaf-

O hipoclorito de sodio é empregado como desinfetentiesodorante em
leiteiras, fabricas de laticinios, suprimentos daaae rejeitos de esgotos e em atividades
domésticas. Também € usado como alvejante em lenasdDurante a Primeira Guerra
Mundial foi empregado no tratamento de ferimentosno solugao isotdnica estabilizada.
O método mais comum de fabrica-lo € mediante artrahto da solucédo de hidréxido de

sédio pelo cloro gasosb.

Clag) + 2NaOHag = NaClag) + HOq + NaClQug ®3)

[1.2) Metodologia e Fundamentagéao
[1.2.1) Terminologia e Preparacao

Embora o nome oficial para o produto ser Hipoatorite Sédio, pode
assumir diversas denominacdes. Uma solucdo aquiosdad aplicada em desinfeccéo e
limpeza doméstica, é conhecida como “a4gua saritffiaando aplicado em piscinas é
“cloro liquido” ou simplesmente “cloro”. Na verdadessa denominacdo ndo devia ser

usada, pois o produto pode ser confundido com o d@E®, também utilizado em
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tratamento de agua, mas de natureza completaméatente. A composi¢cdo quimica da

solucéo é obtida segundo a reacdo global:

2NaOHaq) + Ch(g = NaClQaq + NaClag + HOuaq) (4)

A concentracdo final da solucdo depende da corag&dr inicial de

hidréxido de sodio.

Equacéo Global:

2NaOHaq) + Chg =~ NaClQag + NaClag + H0q (5)

11.2.2) Propriedades Fisicas

a) Ponto de Ebulicdo— Sob fervura, todas as solucdes aquosas de tifoalie sodio
decompdem-se em cloreto, clorato, oxigénio e clme. Dependendo da concentracéo
inicial a solucao deve ferver entre 100°C e 110°C.

b) Cor — Amarela clara.

c) Inflamabilidade — N&o é inflamavel.

d) Higroscopicidade— Nao é higroscépico.

e) Fotossensibilidade- Decompde-se a presenca de luz.

f) Odor — Leve odor caracteristico.

g) Calor especifico- Valores de calor especifico de solucdes aqung8sC (Tabela D:

Tabela 1.Valores de calor especifico a 20°C

Concentragéo (gL ™) Calor Especifico (cal g ™ °C)
140,48 0,918
98,58 0,949
56,26 0,969
28,22 0,987
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11.2.3) Propriedades Quimicas

a) Forte agente oxidante reagindo principalmente caténas organicas, decompondo-se
simultaneamente. Esta propriedade é aplicada teortemto de efluentes contendo cianeto,
0S quais, apos reacdo com o hipoclorito de sodimndm compostos inofensivos como
cianatos, gas carbonico e nitrogénio.

b) Utilizado na producéo de epicloridrina ou hidraziNaH.).

c) Reage prontamente com &cidos em geral produzindodgr quantidade de cloro

gasoso.

d) As reacdes com sais de amonia podem gerar compaltosente perigosos pela

instabilidade.

e) O seu poder oxidante pode ser aproveitado na reneg@®dores, principalmente nos

derivados de enxofre do tipo gas sulfidrico e nesreas’

[1.2.4) Principais AplicacOes e Caracteristicas Querciais

O hipoclorito de sédio é usado na producao de agn#aria, no tratamento
de efluentes domésticos ou industriais, em agugsstias, na desinfeccdo doméstica e
hospitalar e, principalmente, no tratamento de apsiinada ao consumo urbano. Neste
caso tanto o hipo como as &guas sanitarias sdeneéis no combate a doencas
potencialmente transmissiveis pela dgua. De fonganizada distinguem-se as seguintes
aplicacoes:
a) Pré-clorocdo de agua destinada ao consumo domeéatiando principalmente como
oxidante.
b) Pds-cloracdo, atuando como bactericida, protetartr@ocontaminacdes virais e
amebianas.
c) Desinfeccdo de circuitos de circulacdo de aguasavp® como reservatorios,
canalizacoes, caixas d’agua e equipamentos.
d) Tratamento e manutencdo de aguas de piscinas dgitidae bactericida.
e) Eliminacdo de odores de aguas industriais, deslioumicrorganismos e neutralizando

efluentes acidos.
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f) Tratamento, por oxidacdo, contra poluentes pergjosmo cianetos, nitritos, derivados
de enxofre e certos ions metalicos.

g) Limpezas e higiene em geral como lavagem de frutsluras, legumes e limpeza de
recintos.

h) Fungicida®

O hipoclorito de sodio comercializado apresenta, eétia, as seguintes
caracteristicas:

Tabela 2. Caracteristicas comerciais do Hipoclorito de S8dio.

Cloro Ativo * 12,0 (% peso)
Densidade a 20 C 1,2 (kg L)
Cloro como Cloreto 13,0 (g kg™
Cloro como Clorato 2,5 (g kg™)
Hidroxido de Sédio Livre 5,0 (g kg™
Carbonato de Sédio 8,0 (g kg™)
Ferro 5,0 (mg kg™)

* Interpreta-se “cloro ativo” como correspondenda aloro contido no
hipoclorito de sédio e que tenha o mesmo poderamtédo proprio cloro molecular.
Veremos mais sobre o assunto na secéo (Il.P6yer Oxidante

[1.2.5) Estabilidade e Durabilidade

O hipoclorito de sddio € um produto instavel. Soacentragcdo em cloro
ativo tende a diminuir, mas a taxa de decompogpcéie ser controlada. A estabilidade de

uma solucao de hipo depende dos seguintes fatores:

a) As solugdes contendo baixas concentracfes de bifodile sédio decompdem-se mais
lentamente (retrogradacao) conforme mostra o graficfigura 2.
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Figura 2. Grafico de retrogradacdo em funcédo do tempo deecdrag;0es

diferentes de cloro ativé.

Na tabela 3, temos valores de diferentes concémsage cloro disponivel para podermos

entender melhor a figura 2.

Tabela 3.Valores de diferentes concentracées de cloro dispt’

CLORO DISPONIVEL
% Massa glL?!

5,90 64,28
6,37 69,99
6,90 76,42
7,37 82,13
7,88 88,56
8,38 94,99
8,88 101,42
9,37 107,85
9,85 114,28
10,23 120,71
10,84 127,85
11,35 134,99
11,80 141,42
12,30 148,56
12,78 155,71
13,31 163,56
13,78 170,71
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b) A alcalinidade ou valor de pH tem um efeito pronado sobre a estabilidade das
solucbes. Um valor de pH entre 9,5 e 10,5 propoecés solugdes uma maior estabilidade.
As solugdes de hipoclorito sdo normalmente prodiszicbm um residual de soda caustica
em torno de 0,6%, que atua como agente estabgizant

c) A temperatura influencia fortemente na estabiliddde solu¢des de hipoclorito, tanto
na fabricacdo quanto na estocagem. A reacdo emi@@me a soda caustica libera grande

guantidade de calor. Por essa razéo o hipoclogiteddio € produzido com o uso intensivo

de resfriamento. Baixas temperaturas durante acagm também contribuem,

sensivelmente, para a estabilidade das solucdparpoas (Figura 3).

=
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Figura 3. Grafico de retrogradacdo em funcdo do tempo de mesm
concentracéo de cloro ativo a 10°C e 20°C.

d) Existem substancias que possuem um poderoso efgrditico na decomposicdo do
hipoclorito, isto €, quase todos os sais metélieodxidos. Compostos solUveis como
cloratos, cloretos, nitratos e carbonatos podetaradeestabilidade do hipo.
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e) A luz acelera a decomposicdo de solu¢gbes do prpdatalo recomendavel, o uso de
frasco de vidro verde ou ambar para embalagem.dP@eamsporte e comercializacéo deve-

se utilizar bombonas opacas de cores escuras.

f) A estabilidade das solugbes de hipoclorito de sddpmende de uma série de fatores. As
solugdes concentradas de hipo (10 % a 13 % de atw@) devem ser utilizadas dentro de
15 a 30 dias da fabricacéo, obedecidas as condigiieésas para a embalagem, transporte
e estocagem. A taxa média de retrogradacéo ¢ did @2D,3 % por dia de cloro ativo. A
consequéncia imediata de decomposicdo é a redugdtead ativo. Os produtos de
decomposicdo sao inofensivos, constituindo-se ipahmente de sal (cloreto de sédio) e
oxigénio. A perda de concentracdo nao se faz p@ptracéo do cloro” ou por “influéncia
do calor” e sim pela acdo conjunta dos fatoresagedéeram a degradacéo do hipoclorito de
sodio para cloreto de sédio. A formacéao de bollzasatucéo, quando o produto é exposto

a luz, decorre do desprendimento de oxigénio eleramoro.

A reacdo de decomposicao do hipoclorito de sédiséguinte:

—_—

2NaClQag) = 2NaClag + O luz solar e metais (6)
3 NaClQagy = 3 NaClag) + NaClGaq) (Clorato de Sodio) (7)

Principal reacao.

[1.2.6) Poder Oxidante

Cloro ativo de um produto clorado € a medida doepazkidante deste
produto expresso como cloro, isto é, a quantidadelaro puro em solu¢cdo aquosa que
exerce igual poder oxidante que uma quantidadénimitio produto em questéo.

Para uma quantidade de 100% de cloro ativo terseguinte reacao:

Cl, + HHO =— HCI + HOCl == 2HCI + O )(8

Comparando com o hipoclorito de sédie €71,0 g mof x 100= 95,30%

NaClO 74,5 g mol
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O que nos mostra que o NaClO tem, aproximadamentagsmo poder
oxidante que o da molécula de cldro.

A hidrolise do hipoclorito de sodio é representpéi@s seguintes reagoes:

NaClQag = Né(ag) + ClO(ag) ©)

NaClQag + HOpy = HClO@q + NaOHe) (10)

A acédo oxidante e sanificante dos derivados clar&doontrolada pelo acido
hipocloroso (HCIO), um produto resultante da hidelda substancia clorada conforme
reacOes acima. O &cido hipocloroso € um &acido frtag constante de dissociacéo (Ka) a
30°C é 3,8 x 1§ e que em solucdo aquosa se dissocia para forfoarhidrogénio e o fon

hipoclorito.

HClO@g + HOp = HiO'aq) + OCliag) (11)

Portanto, compostos clorados sdo mais efetivos @ores de pH baixos
guando a presenca de acido hipocloroso é dominanteseja, em pH acima de 9, a
concentracdo de acido hipocloroso em solugcdo pd§oena que ja ndo teriamos um acao

sanificante eficienté.

[1.2.7) Volumetria

Em uma analise volumétrica, a quantidade de umtitainge de interesse da
amostra € determinada através da reacdo destdeegpéunica com uma outra substancia
em solucdo, chamada solu¢éo-padrao, cuja concaatéagonhecida.

O processo pelo qual a solu¢do-padrao € introduzidaneio reagente é
conhecido por titulacdo, que pode ser volumétrizagavimétrica. Em uma titulacao
gravimétrica mede-se a massa da solugcdo-padracurnaes na determinacdo e na
volumétrica (que sera utilizada neste caso) medevs#ume. Esse procedimento € o mais

conhecido e o mais utilizad®.
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1.2.7.1) Volumetria de Oxido-Reducéo

Os métodos volumétricos de analise que utilizamdes do tipo oxidagéo-
reducdo dependem dos potenciais das semi-reac@elvidas no processo. Entretanto, a
existéncia de potenciais favoraveis nédo € a urocdicdo para se ter uma titulacdo redox
adequada, pois as reacdes envolvidas em tais poscedo, frequientemente, lentas.

Assim sendo, além dos potenciais favoraveis, ositegeoxidantes e
redutores devem ser estaveis no solvente utiliggel@lmente a agua) e a substancia a ser
determinada deve ser colocada sob um determinaadoede oxidacao, definido e estavel,

antes de a titulacéo ser iniciafa.
[1.2.7.2) Determina¢Oes lodométricas

Os métodos volumétricos que envolvem a oxidacdoiales iodeto
(lodometria) ou a reducéo de iodo (iodimetria), lsdseados na semi-reacao:

l, + 26 = 2I E = 0,535 volts (12)

As substancias que possuem potenciais de reducioreseque o do
sistema 4/I" sdo oxidados pelo iodo, e portanto podem seratihd com uma solucéo-

padrdo desta substancia (iodimetrfa).

S0 + 26 = S057° E = 0,08 volts 3]1
Assim,
25057 +l, == $,06% +2I (14)

[1.2.7.3) Erros na lodometria e lodimetria

Duas importantes fontes de erros em titulagcesniétiicas e iodimétricas
sao a oxidacao de uma solucéo de iodeto pelo goexda de iodo por volatilizacdo. Os
ions iodeto em meio acido sdo oxidados lentamegitegxigénio atmosférico.

A + 4H + O, == 2, + 2H0 (15)
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Esta oxidacdo € muito lenta em meio neutro, masvelaxidade aumenta
com a diminuicdo do pH e é bastante aceleradaepelasicdo a luz, pela reacdo do iodeto
com substancias oxidantes presentes no meio e gelkenca de substancias que
apresentem um efeito catalitico.

A perda do iodo por volatilizagcdo é evitada pelic&m de um grande
excesso de ions iodeto, os quais reagem como @adofprmar ions tri-iodeto, segundo a
equacao:

I+ L = I3 (16)

Em titulacdes a temperatura ambiente as perdasideoor volatilizacdo séo
despreziveis se a solucao contiver cerca de 4% (@le/iodeto de potassio. A formacéo da
espécie 4 ndo altera nem introduz erros mensuraveis no roémdbmeétrico porque o0s
potenciais-padrdo das semi-reacfes sao muito po§x@ncomo consequéncia, a formacgao
dos fons4 pouco afeta o pag/l:

I, + 26 = 2I E = 0,535 volts (17)

ls + 26 = 3I E = 0,536 volts (18)

[1.2.7.4) Determinagao do ponto final

O iodo presente em uma solucédo aquosa de iodetaurtgancor amarelo-
castanha intensa, que é visivel mesmo com grandigadi. Quando se titulam solucbes
incolores com uma solucdo-padrdo de iodo (iodimgtro proprio iodo serve como
indicador. No entanto, o uso de um indicador propoa uma detec¢cdo mais sensivel do
ponto final. O indicador geralmente usado é umacsa aquosa de amido, com a qual
pode-se determinar concentracées de iodo em sotle;até 2x18mol L.

O amido é uma substancia formada principalmentedpds constituintes
macromoleculares lineares, chamados amilpser(lose) e amilopectinai{amilose), com
conformacdes helicoidais. Estas substancias forramplexos de adsorcdo (complexo
tipo transferéncia de carga) com o iodo na formdots k, conferindo a solucdo uma

coloragéo azul intensa.

Amilose B-amilose) +4 = cor azul intensa

Amilopectina fi-amilose) +§ —— cor violacea
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Em substituicdo ao amido, pode-se usar também wigd® aquosa de
amido glicolato de sédio (também forma um complaxol como iodo). Esta substancia é
solivel em &gua e sua solucdo aquosa se mantévelatiéante muito tempo, sendo seu

uso recomendavel.
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[I) OBJETIVOS

» Adquirir conhecimentos, na industria quimica, sobr@roducdo de hipoclorito de

sodio;

» No processo de fabricacdo, tomar conhecimento smboeiidados e meios necessarios
para um produto final de qualidade;

» Determinar o teor de hipoclorito de sodio e aléddde por meio de métodos

volumétricos.
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IV) PROCESSO DE FABRICACAO

A seguir sera feita uma descri¢éo sobre o proassabricacdo do hipoclorito de sédio

na empresa.

a) No reator de grande capacidade, onde ocorre aoeegbbca-se primeiramente uma

grande quantidade de agua (Figura 4).

Figura 4. Foto dos reatores no interior da Fabrica.

b) Apds, é adicionada certa quantidade de soda caudtidda a 50 % (p/v), que ja vem

pronta do fornecedor.

c) Como a reacao € exotérmica, € necessaria uma gsperajue o trocador de calor

exerca sua funcdo de diminuir a temperatura daoeagabido que ndo é aconselhavel
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passar de 40 °C dentro do reator. Essa troca deamntece dentro do proprio trocador de
calor, no qual o hipo e a agua que vem da torreedfsiamento passam em correntes

inversas separados por placas de titanio (Figura 5)

—
=

i

n
1 & /1 L4
L i i " |

Figura 5. Fotodas torres de resfriamento no exterior da fabrica.

d) Logo apds, é adicionado o cloro. O cloro vem eméoliquida dentro dos cilindros e é
adicionado com muito cuidado a solucdo. Apos saicitindro, espontaneamente ele se
transforma em gas e é direcionado a parte maisrpaddo fundo do reator, para que reaja

com eficiéncia, evitando o minimo de perdas (Fig)ra
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Figura 6. Foto de um dos cilindros de cloro no interior dariiZa.

e) Novamente, € aguardado certo tempo necessarioopagsfriamento da solugdo com
apenas o motor de fluxo do trocador de calor furarao.

f) O controle do produto formado é feito através dadlises da alcalinidade da soda
caustica na solucao e do grau de cloro ativo ddyteofinal no laboratério da empresa
(Figura 7).
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Figura 7. Foto do laboratério de controle de qualidade.

g) Formado o produto final, o0 mesmo é enviado parafilino de camadas de pano

espessas para que se retire qualquer tipo de aédmhle.

h) Apés passar pelo filtro, € rapidamente enviado eratorres de armazenamento.
(Figura 8).
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Figura 8. Fotodos decantadores no interior da fabrica.

i) O hipo é armazenado nessas torres para estoque.

j) Da torre de estoque, o hipo esta no ponto finabetp para utilizacéo (Figura 9).
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Figura 9. Foto do carregamento do hipo no caminh&o tanquextesior da

fabrica.

Um quesito importante, e que ndo pode ser esqueéidbp seguranca e
prevencédo contra riscos de danos ao meio ambidoteaso de vazamento do produto, as
solucdes devem ser mantidas fora dos esgotos enniaisade agua. Caso seja possivel
absorver o produto, esta absorcao deve ser faitasabstancias inertes como areia e talco.
Caso nao seja possivel, se devem realizar freciersigersdes de agua, pois a propria
instabilidade do produto frente aos compostos dostino solo, o calor e luz solar
assegurardo a decomposi¢ao quase completa dosoesiis produtos de degradacgéo sao o
cloreto, clorato de sédio e oxigénio.

O NaClO pode ser reduzido com agentes redutoregsfteomo hipossulfito
para peroxido de hidrogénio e depois encaminhad® gierros de residuos sanitarios ou
esgotos sanitarios com grande diluicdo em aguaeritanto, o hipoclorito de sédio pode
ser perigoso a vida aquatica. Deve-se, sempreirsegregulamentos federais, estaduais e
locais.®

Para detalhar melhor todas as etapas do procedsoamesentados nas
figuras 10 e 11, respectivamente, uma ilustracémme organograma do processo de

fabricacdo do hipoclorito de sodio.
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[ Hipoclorito Final

B Agua
B Soda Cdustica 50%
B Cloro
B Hipoclorito Parcial
Torre
De
Resfriamento

Estoque
Decantacao
Hipo

Figura 10. llustracéo do processo de fabricacao do hipoclaetsadio.
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Organograma Fabricacao Hipoclorito de Sodio

SODA CAUSTICA 50%

Filtro de estocagem

Estoque

Hipoclorito De Saddio (final)

Figura 11. Organograma do processo de fabricacao do hipazideitsodio.
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V) MATERIAIS E METODOS

V.1) Os materiais e reagentes descritos abaixo forautilizados durante
o periodo de estagio na empresa.

Materiais Utilizados

Baldo Volumétrico de 100 e 500mL
Erlenmeyer de 250mL

Bureta de 50mL

Pipetas graduadas de 2, 10, 20mL
Proveta de 50mL

Reagentes utilizados

- N&S,05 0,0500 mol [* padronizado

- lodeto de Potéassio (KI) sélido

- Acido acético (CHCOOH) 1:4 (v/v)

- Solucdo de amido

- Amostra de Hipoclorito de Sodio

- Peréxido de Hidrogénio @@,) 3% (v/v)
- Indicador Fenolftaleina

- Acido Cloridrico (HCI) 0,1 mol L.
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V.2) Métodos de aplicacao
V.2.1) Preparacéo da solucdo de N&Os 0,05 mol L*

Dissolver 24.9 g de tiossulfato de sodio pentaatiatiNaS,03.5H,0 e 0,2 g
Carbonato de Sédio e um baldo de volumétrico @@ b, contendo 200 mL de agua
destilada. Agitar até completar dissolucdo dgHds e completar o volume para 1000 mL.
Guardar esta solucdo ao abrigo de luz e espesddnilesicao da temperatura para
padronizacéo. A funcdo do 20Oz é como estabilizante, tamponando a solucéo patar evi

a precipitacdo de enxofre.

V.2.2) Padronizacao da solucéo de Tiossulfato ded6 0,05 mol L*

Pesar analiticamente em trés erlenmeyers de 25@aniprecisdo de 0,1 g
de lodato de Potassio (K80 Adicionar 50 mL de agua destilada e agitar cameb
magnética até completar dissolu¢do. Na amostratdaidada adicionar 15 mL de,BO,

2,0 mol L* e titular imediatamente o iodo liberado, com aigid de Nz5,030,05 mol L
até coloracdo amarela e transparente. Neste pdicioraar 2 mL de solucdo de Amido e
titular até coloracao incolof.

105 (aq) + 8- (aq)+ 6H'(aq) = 35 (aq) + H20) (19)

g (aq) +6 $05%aq) = Hag * 3 SO06(ag) X 3 (20)

103" (ag)+ 6 $03%aq)+ 6 H = 3 §0s%aq + H:0y reacéo global (21)

V.2.3) Preparacéo da solucdo de HCI 0,1 mol'L

Considerar que Acido Cloridrico Concentrado comant2 L™, Utilizando-
se a férmula W 1= N2V2, calcular o volume do &cido cloridrico 0,1 mdl. IMedir 8,3mL
em proveta a transferir para um baldo volumétreed@O0mL. Acertar o volume com agua

destilada e agitar vigorosamente. Esperar estagilizda temperatura.
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V.2.4) Dosagem do Cloro Ativo

Objetivo
Avaliar o “poder de alvejamento” e o “poder bacatield” de uma solucéo de

NaClO para fins industriais.
Procedimento Experimental

1- Pipeta-se 50mL da amostra que é transferidaymarbaldo volumétrico de 500mL, em
seguida diluida com agua destilada, homogeneizadmpletada até a marca.

2- Pipeta-se 10 mL da solucdo recém preparada, éq@ntdo transferida para um
erlenmeyer de 250 mL, contendo 100 mL de solu¢ad ée4% (m/v).

3- Sao acrescentados 20 mL de solugcdo de acidwc@dét e, através de uma bureta,
adicionados N#5,0; 0,05 mol L, titulando-se até a cor amarelo clara.

4- Adiciona-se agora 5mL da solucdo de amido espmge-se com a titulacdo até que
desapareca a cor azul intensa.

5- A percentagem de cloro ativo, na amostra, &izde como segué’

% cloro ativo = (mL Na$03 0,05 mol [} x 0,3546)gramas de Glpor 100

mL de solucgéo.

Nota 1: Caso deseje expressar a concentracdo ensanasvida o valor
encontrado acima pela densidade da solucéo origdeahipoclorito (pode

ser determinada através de um picnémetro).
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V.2.5) Resultado e Discusséo dos Dados do Cloro\Adi

A determinacao do cloro baseia-se na dissociag@oado ion hipoclorito
(CIO) em meio &cido formando cloro gasoso. O cloroeliformado na reagdo é
determinado iodometricamente pela adicdo de iadlefaotassio (KI) e &cido acético.

O iodo liberado é titulado com uma solucdo de tiba® de sodio

padronizado 0,05 moltsegundo as seguintes semi-reacdes:

3F@agq+ ClO@g + 2H = {3 (aq) + CI + 2H0) (22)
k@) + 2905 aq) ~ S106” (2 + 3N (aq) titulagao (23)

ClO @)+ 2505 (aq)+ 2H" = Clagy+ Si06"(ay+ 2H0() reagéo global
(24)

A empresa Multcloro Ltda tem como objetivo finatizama reacdo com
aproximadamente 12 % de cloro ativo em solucdoe Essm valor estabelecido como
padrédo para a maioria das empresas fabricanteipaedrito de sddio. Isso porque abaixo
desse valor se torna economicamente inviavel, dimito seu poder oxidante e tornando a
solucdo mais parecida com agua sanitéaria. Na Tdbalmixo, os valores apresentados séo
um pouco superior a 12 %, o que é proposital, @egiddecomposi¢cdo do hipo citado
anteriormente (na sec¢éo 11.2.5). Apos a finalizaddeeacgdo no reator o produto vai para a
torre de estoque. Esse tempo em estoque é grammebabilidade de uma possivel
decomposicdo do cloro na solucédo do hipocloritsdidio, 0 que diminui diretamente o
poder oxidante da solucdo. E aceitavel até 13 %lol® ativo em solucdo, mas nao
convém acima disso, pois além do produto encarmacéo, a producdo seria dificultada
pelo fato da solucéo ter uma concentracdo maisoda caustica e de cloro. Esse aumento
gue pode ocasionar um aquecimento excessivo norreagfie poderd ultrapassar a
temperatura de 40 °C, e formar Cloreto de SodicC(Na Clorato de Sodio (NaCHpao
invés do produto final desejado. Como agravanteeqsed mencionar também que a

empresa encontra-se em uma regido que apresenggerédumas relativamente altas,
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principalmente no verdo. Os reagentes utilizaddsenno reator com uma temperatura ja

acima do ideal, o que pode prejudicar a fabricagabipo.

Tabela 4.Resultados de cloro ativo nas amostras de NaClO

Amostras

1 2 3 4
Volume N&S,03 0,05 mol L* | 34,5mL| 34,1 mL| 34,6 mL| 35,4 mL
% Cloro Ativo 12,2 12,1 12,3 12,6

Nota 2: Essas analises sdo efetuadas em duplicééiteeuma média para

cada amostra obtida de diferentes reatores.

Os valores obtidos na Tabela 4 sao referentes asti@® retiradas de dentro

do reator no final de cada reacdo. Para essasrasidst calculado o desvio padrdo em

porcentagem sabendo que € de importancia que pd&loloro ativo seja, no minimo, de

12 % em solugéo.

Céalculo da Estimativa do Desvio-Padrao:

A estimativa do desvio-padréo sera calculado pel&ifmula:

— !
o =\ fEas -F 2
-1

s = desvio-padréo;
Xi = Valores experimentais das amostras;

X =valor médio das amostras;

N = n° de amostras

X =12,28%

N = 4 amostras

s=0,2 X =(12,3+0,2)%
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Esses resultados sdo para a empresa satisfatosimsgue ndo é necessaria
uma precisao exata num determinado valor, maisgsien os valores de cloro ativo se

encontrem na faixa de 12 a 13%.

V.2.6) Determinacao da Alcalinidade Livre

Objetivo

Determinar o teor de NaOH livre na solugéo de Himito de sodio.

Procedimento Experimental

1- Pipeta-se 2 mL da amostra original e transfer@aa um erlenmeyer de 250 mL,
sendo depois adicionados 20 mL d®ka 3%.

2- Apos resfriar, adicionam-se duas gotas de felelha e titula-se com HCI 0,1 mof'L
até descoramento da solucdo. Anota-se o gasto tle HC

3- A percentagem de NaOH no hipoclorito é calcutzatao segué?

% NaOH = ( 2x Vol. HCI 0,1 mol [}) x 0,4
X Densidade da Amostra

V.2.7) Resultado e Discusséo dos Dados da Alcaliade Livre

“A concentracdo final da solugcdo depende da conaeatr inicial do
hidroxido de sodibessa frase citada na secédo (I1.2.1) nos mostmnapartancia da soda
caustica na solucao. No decorrer da reacao deatreator, apos todos os reagentes serem
adicionados, existe um cuidado a ser tomado quec@ntrole da quantidade de NaOH

presente na solucédo, neste caso, chamada de sdaale Conforme a legislacdo da
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A.A.B.N.T. é estabelecida uma alcalinidade livrexim@ de 1,5 % na solucdo. Esse
controle é feito através de uma andlise de alcade durante a reacdo mediante titulacédo
com &cido cloridrico padrdo. Esse residuo indigarante o excesso de NaOH em solucdo
para que ndo haja saturacdo da solucdo. Na Tabpklos volumes de HCI obtidos nas
amostras e aplicando na férmula da porcentagem d@®HN obtém-se os valores
considerados aceitaveis, que estdo dentro do padr&mpresa e obedecem a legislacao,
de no maximo 1,5 %. Como na secao IV. 2.5, essedftados sdo de amostras de produtos
finais de diferentes reatores.

Tabela 5.Resultado de alcalinidade nas amostras do NaClO

Amostras 1 2 3 4
\Volume HCI 0,05 mol.L! 38mL| 35mL| 40mL| 4,1 ml
% NaOH 1,3 1,2 1,3 1,4

Notas — 1) A densidade da amostra é tabelada (NaC/ZD kg )

2) A.A.B.N.T. estabelece o maximoldalinidade livre, em termos
de NaOH, em 1,5 %.

3) Essas analises sdo efetuadas enicdtgle feita uma média para

cada amostra.
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VI) CONCLUSAO

E importante salientar que o Hipoclorito de Sédiané composto muito
instavel e, apesar de ter uma grande utilidade garseres humanos, € imprescindivel o
cuidado que se deve tomar no manuseio do mesmdrakailo nesse trabalho um contexto
sobre a sua historia, como também suas principageteristicas fisicas e quimicas.

No mesmo também foram descritas as etapas, cadb cgua sua
importancia e modo de industrializacdo. Nas arglgpeimicas, tanto na de cloro ativo
como na de alcalinidade, foi comprovado que o Hipal esta dentro dos padrbes de

gualidade da empresa.
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