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RESUMO 

A indústria têxtil tem vindo a desenvolver novos produtos de valor acrescentado, de forma a satisfazer as 

necessidades crescentes dos consumidores. Uma funcionalidade que tem vindo a ser frequentemente 

requerida é a capacidade de absorção/adsorção de odores do meio circundante. 

 

Com esta necessidade, surge uma crescente procura pelo desenvolvimento de métodos capazes de 

quantificar a capacidade de absorção de odores, tarefa desafiante, uma vez que existe um grande 

número de substratos diferentes (têxteis, polímeros, compósitos, entre outros). Regra geral, os métodos 

atualmente usados para a quantificação de odores têm por base a perceção humana, o que aumenta o 

critério de subjetividade inerente. 

 

Este projeto visa o desenvolvimento de uma metodologia com base no uso da cromatografia gasosa 

acoplada à espectrometria de massa (GC-MS) de forma a adaptar este método para a lacuna existente. 

 

Durante o projeto diversas variáveis foram otimizadas, o que levou a resultados condizentes com o 

esperado, iniciando-se o estudo da capacidade de absorção de odores com três substratos têxteis 

diferentes, nomeadamente o algodão, a poliamida e um tecido celulósico carbonizado, sendo este último 

o que apresentou o melhor desempenho. 

 

Os resultados obtidos demonstram que a metodologia otimizada tem condições para satisfazer a procura 

existente. Contudo a realização de um conjunto mais amplo de ensaios e de ajustes tornam-se 

indispensáveis para a validação da mesma.  
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ABSTRACT 

The textile industry has been developing novel value-added products in order to meet increasing consumer 

needs. One of the most requested features regards the provision of varied products with the ability to 

absorb odors from the surrounding environment. 

 

With this necessity, there is a growing demand for the development of methods that able to quantify odor 

absorption capacity, a challenging task since there is a great number of different substrates (textiles, 

polymers, composites, etc.). In general, the methods currently used to quantify odors are based on 

human perception, which increases the inherent subjectivity of the test.  

 

This project aims at developing a methodology based on the use of gas chromatography mass 

spectrometry (GC- MS) in order to adapt this method to the existing gap. 

 

During the project several variables were optimized, leading to consistent results that matched the 

expectations, which allowed to initiate the study of the odor absorption capacity of three different textile 

substrates, namely cotton, polyamide and a cellulose based carbonized fabric, which exhibited the best 

performance. 

 

The results show that the optimized methodology is able to satisfy the existing demand. However, a 

broader set of tests and adjustments are necessary to further validate it. 
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1 INTRODUÇÃO 

1.1    Enquadramento e motivação do trabalho 

Nos últimos anos, a indústria têxtil tem registado diversos avanços tecnológicos, traduzidos pela 

introdução de novas tecnologias em todas as fases do processo de fabrico, de forma a satisfazer as 

exigências do consumidor.  

 

O CeNTI (Centro de Nanotecnologia e Materiais Técnicos, Funcionais e Inteligentes), localizada na cidade 

de Vila Nova de Famalicão, surge como um dos centros de I&D que tem impulsionado esses avanços 

tecnológicos cooperando com empresas do sector. O presente trabalho decorreu no CeNTI, sendo 

realizado no âmbito da Dissertação em Engenharia Biológica para a obtenção do grau de Mestre. 

 

Atualmente, existem diversas abordagens tecnológicas que tornam a possível a funcionalidade anti-odor 

em diversos substratos, sejam eles flexíveis ou rígidos. Devido a esta grande disparidade, torna-se 

pertinente avaliar/quantificar estas diferentes capacidades e estabelecer normas para esta avaliação. 

Apesar de existir um grande número de técnicas e métodos para a deteção de odores, a maioria tem 

como base o olfato o que traz limitações e dificuldades em padronizá-los. 

 

De forma a contornar essas limitações, o uso da cromatografia com diversos detetores apresenta-se 

como um método simples e eficaz, sendo necessário o desenvolvimento de uma metodologia que se 

adapte ao problema proposto e torne possível a sua validação.   

 

Uma vez que se trata da adaptação e desenvolvimento de uma metodologia com cariz inovador, 

entendeu-se que este trabalho de estágio serviria como uma experiência importante para o futuro, dado 

o aprofundamento de conhecimentos em diversas áreas. 

 

1.2    Objetivos e estrutura da dissertação 

O objetivo deste trabalho centrou-se no desenvolvimento de uma metodologia que possibilite determinar 

as diferentes capacidades que os substratos têm para a absorção de odores do meio circundante. 
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A presente dissertação é dividida em 5 capítulos: Introdução, Revisão Bibliográfica, Parte experimental, 

Resultados e Discussão e Considerações finais. 

 

No capítulo 1, é feito um enquadramento do trabalho assim como a motivação para o mesmo, além da 

descrição da estrutura da dissertação e o objetivo final. 

 

No capítulo 2, é realizado um levantamento teórico de conceitos relacionados com o trabalho proposto. 

Inicialmente introduz-se os odores e as limitações humanas na sua deteção, assim como diferentes 

métodos usados, abordando de seguida o método que serve como base para o desenvolvimento da 

metodologia proposta (CG-MS) para além do princípio físico presente nos ensaios realizados. 

 

No capítulo 3, são referidos os materiais e metodologias adotados, isto é, uma lista de reagentes, 

equipamentos assim como os procedimentos usados na preparação dos ensaios realizados. 

 

No capítulo 4, são apresentados e discutidos os resultados obtidos, ou seja, a otimização da metodologia 

assim como a apresentação e análise dos resultados finais para os diferentes substratos. 

 

Finalmente, o capítulo 5 diz respeito às conclusões da dissertação assim como orientações para 

trabalhos a realizar futuramente.   
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1   O olfato e os odores 

O olfato é, do ponto de vista evolutivo, o sentido mais evoluído e antigo dos mamíferos, sendo o primeiro 

canal sensorial a ficar ativo nos recém-nascidos. Segundo Axel (1995) e Power et al. (2001), cerca de 

3 % do genoma humano está dedicado a este sentido, o que demonstra a sua grande importância. 

 

O ser humano tem a capacidade de detetar cerca de 10 000 odores, variando dos mais agradáveis como 

os florais, por exemplo, até aos mais desagradáveis como o fumo do tabaco. Entretanto, estudos recentes 

da Universidade Rockefeller e do Howard Hughes Medical Institute em Nova Iorque apontam para que 

esse número esteja desatualizado, uma vez que o mesmo nunca foi testado, sendo a capacidade humana 

muito superior ao que se tomava por adquirido (Alex & Buck, 2004; Vosshall & Magnasco, 2014).  

 

Esta capacidade de identificar e sentir deriva de um sistema altamente eficaz e complexo que tem início 

no nariz. No topo de cada narina encontram-se as células recetoras especializadas do epitélio olfativo 

que, em contacto com as moléculas de odor, geram um impulso nervoso que é conduzido até ao 

hipocampo localizado no sistema límbico, responsável também pela memória a longo prazo e emoções 

(Power et al., 2001). É devido a esta partilha que associamos o cheiro a vivências passadas, quando ele 

é caracterizado e coordenamos certos comportamentos e respostas emocionais para um odor em 

particular. Assim, este comportamento é variável de pessoa para pessoa, o que resulta numa enorme 

dificuldade padronizá-lo. Quando um odor é associado a algo negativo, é muito difícil alterar o estímulo 

que um indivíduo tem assim que o sente (Axel, 1995; Brattoli et al., 2011). 

 

Podem então definir-se “odores” como misturas complexas de gases ou vapores voláteis que se 

encontram no ar inalado e que, em contacto com os sistemas sensoriais humanos, despertam uma 

resposta (Axel, 1995). A resposta e a forma como reagimos a um determinado odor vai depender da sua 

concentração e intensidade. Além disso, também se faz através de uma descrição qualitativa e o seu 

tom hedónico (Mendes, 2012; Power et al., 2001). 

 

Geralmente, os odores não são diretamente prejudiciais à saúde humana, uma vez que os produtos 

químicos são detetados no ar com uma baixa concentração para que possam ser considerados tóxicos. 
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Apesar de se pensar que os efeitos dos odores afetam apenas o estado emocional de um indivíduo e que 

não há perigo para a saúde, o facto é que tem um impacto negativo na atividade humana. Os odores 

podem causar perda de apetite, diminuição do consumo de água, problemas respiratórios, náuseas, 

ansiedade e má disposição (Baltrenas et al., 2013; Brattoli et al., 2011; Kehoe et al., 1996). 

 

Fontes de odores desagradáveis estão cada vez mais presentes no quotidiano de cada um, fruto de uma 

intensa atividade no planeta ao nível da indústria e transportes ou problemas com odores em menor 

escala como o nosso próprio odor corporal, fumo de tabaco ou cheiros nas cozinhas, por exemplo (Kehoe 

et al., 1996). 

 

De forma a melhorar a nossa qualidade de vida, surge cada vez mais a necessidade de se desenvolverem 

produtos variados (tais como cortinas, vestuário ou carpetes) com a capacidade para absorver os maus 

odores do meio circundante. Atualmente, já existem diversas abordagens tecnológicas para se obter a 

funcionalidade anti-odor nos substratos, levando a uma crescente procura pelos mesmos. Com este 

crescimento surge, na mesma medida, a procura por métodos que sejam capazes de quantificar a 

capacidade de cada substrato. 

 

2.2   Óleos essenciais 

De forma a simular o meio circundante adverso, é necessário recorrer a elementos odoríferos que tragam 

vantagens no estudo em questão.  

 

Óleos essenciais estão a ganhar um crescente interesse devido à sua relativa segurança para a saúde, 

grande aceitação dos consumidores e grande desenvolvimento do potencial para diversos usos (Jha & 

Srivastava, 2013). Uma vez que os compostos voláteis obtidos das plantas têm propriedades 

antibacterianas, antifúngicas e antioxidantes, são usados em diversas atividades do quotidiano, por 

exemplo, na medicina como constituinte de diferentes produtos medicinais, na indústria alimentar como 

aditivos ou na cosmética em fragrâncias (Baser & Buchbauer, 2010; Jha & Srivastava, 2013; 

Prabuseenivasan et al., 2006).  

 

Óleos essenciais são óleos aromáticos que se encontram no estado líquido, constituídos por misturas 

complexas de vários compostos voláteis. São obtidos a partir de plantas (flores, sementes, folhas, ervas, 
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frutos ou raízes) através de métodos de fermentação, por extração com solventes ou, mais usualmente, 

por destilação a vapor (Piyush & Suthar, 2013; Prabuseenivasan et al., 2006). 

 

O óleo essencial de limão, por derivar de um fruto comum, é um dos óleos essenciais mais conhecidos 

e com diversas aplicações, com um aroma bastante fresco e agradável. Na Figura 1 é possível observar 

as estruturas dos principais compostos que formam o óleo essencial de limão (Baser & Buchbauer, 

2010). 

 

 

Figura 1 – Principais constituintes do óleo essencial de limão (adaptado de Guenther, 1948). 

 

O óleo essencial de limão é uma mistura de diversos terpenos. Mais de 90 % da sua constituição diz 

respeito a hidrocarbonetos sendo que, dos diversos compostos presentes, o limoneno é considerado o 

composto principal e o que confere o aroma cítrico característico. O β  - pineno e o γ - terpineno são, para 

além do limoneno, os restantes compostos maioritários. Para além destes, o citral (mistura dos isómeros 

neral e geranial) apesar de representar apenas 1 % a 3 % da constituição do óleo essencial de limão, é 

também bastante importante no aroma cítrico (Braunsdorf et al., 1993). 

 

2.3   Limitações humanas na caracterização de um odor  

O ser humano apresenta algumas limitações na sua capacidade para caracterizar um determinado odor. 

Limitações a nível físico ou psicossocial são alguns desses exemplos que fazem com que o fator 

subjetividade esteja presente. A capacidade em detetar odores vai diminuindo com o avançar da idade. 
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No entanto, outros fatores como as vivências ocorridas no passado ou o estado de saúde interferem, 

também, na análise de um odor (Davis, 2000; Kehoe et al., 1996). 

 

Outro grande problema na caracterização e quantificação de uma substância odorífera prende--se com 

a forma como o sentimos. Uma mistura de várias substâncias é sentida de forma diferente da que seria 

sentida caso cada um dos elementos odoríferos não fosse misturado e há ainda a considerar o sinergismo 

e antagonismo entre compostos que pode alterar a perceção relativa de cada um (Powers, 2004).  

 

Por fim, convém referir também que a adaptação olfativa ou fadiga é também um fator a ter em conta 

na perceção do odor. O nosso odor corporal, por exemplo, deixa de ser sentido pela própria pessoa mas 

não por outros indivíduos. Isto quer dizer que a contínua exposição a um estímulo leva à diminuição da 

intensidade percecionada de um odor (Mendes, 2012; Powers, 2004). 

 

2.4    Métodos utilizados na identificação de odores 

Devido à crescente procura por produtos com valor acrescentado, no que diz respeito à absorção de 

diferentes odores no meio circundante, surge a necessidade de encontrar técnicas capazes de 

caracterizar os substratos utilizados. Quando a temática diz respeito aos odores, existem diversos 

métodos que podem ser utilizados, tais como a olfatometria dinâmica e o Nasal Ranger, que são descritos 

de seguida.  

 

A avaliação sensorial dos odores tem sido realizada através de olfatometria dinâmica, método muito 

usado em algumas indústrias, tais como a alimentar ou dos perfumes. Este método consiste no uso de 

um olfatómetro (Figura 2), instrumento que liberta a amostra com diferentes diluições numa atmosfera 

inodora a um painel de avaliadores treinados (Brattoli et al., 2011), os quais determinam a concentração 

mínima com que esse odor é percecionado. A avaliação é realizada com base no método de sim/não ou 

no de escolha forçada. No primeiro caso apenas registam as respostas positivas quando sentem o odor 

e, no segundo, é pedido que escolham a amostra que contém o odor de entre várias opções (Mendes, 

2012).  

 

Outro instrumento usado pelo mesmo método é o Nasal Ranger (Figura 2), distinguindo-se do anterior 

por ser um instrumento portátil, não existindo um operador a controlar as amostras a analisar. Além 
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disso, é analisada uma menor gama de diluições e não é feito por um painel de avaliadores como no 

olfatómetro, mas sim por um examinador (Powers, 2004).  

 

 

Figura 2 – Painel de avaliadores utilizando o olfatómetro –esquerda– e representação de um Nasal Ranger –direita 

(Odournet, 2014). 

 

Nestes dois casos, e com o objetivo de se padronizarem os métodos de medição de odores, em 1990, 

o Comité Europeu de Normalização formou um comité técnico que lançou a Norma Europeia EN 

13725:2003 “Air Quality – Determination of Odour Concentration by Dynamic Olfactometry” que 

estabelece protocolos com base científica aprovada, que devem ser seguidos nos casos em que a 

olfatometria dinâmica é utilizada para os estados membros. 

 

Este método traz um desafio que o torna pouco eficaz, uma vez que a avaliação é feita por pessoas e, 

como tal, está sujeita ao fator subjetividade pois, como anteriormente referido, o ser humano é 

influenciado na análise por fatores físicos ou psicossociais (Powers, 2004). 

 

A descoberta de materiais com propriedades químicas e eletrónicas fez com que surgisse a oportunidade 

para o desenvolvimento de instrumentos olfativos artificiais que imitam o sistema biológico humano. 

Estes instrumentos foram adaptados e desenvolvidos na procura de melhorar a avaliação sensorial dos 

elementos odoríferos, como é o caso do nariz eletrónico (E-Nose), por forma a minimizar a subjetividade 

inerente aos métodos comummente usados. Na última década, um grande número de grupos de 

investigação tem direcionando a sua pesquisa para o seu desenvolvimento (Brattoli et al., 2011). 

O E-Nose é, segundo Gardner & Bartlett (2000), um instrumento que contém uma série de sensores 

químicos e eletrónicos com especificidade parcial e um sistema de reconhecimento de padrões 

apropriado, capaz de reconhecer odores simples ou complexos e que tenta caracterizar diferentes 
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misturas de gases com as mesmas capacidades de um olfatómetro, mas sem as limitações inerentes 

ao uso de painéis humanos (Lisboa et al., 2008). 

 

O uso destes métodos revela-se muito importante para o reconhecimento e identificação de odores, mas 

tornam-se ineficazes quando o objetivo final se prende com a avaliação precisa da quantidade de odores 

existentes e, no caso específico deste trabalho, quando se pretende quantificar a capacidade de absorção 

de um odor por parte de um substrato. Uma das dificuldades encontradas para o estabelecimento de 

normas para avaliação desta propriedade prende-se com a grande disparidade de substratos (têxteis, 

polímeros compósitos, ou outros). Apesar da utilização de um grande número de técnicas e métodos, a 

maioria recorre a cromatografia gasosa com diferentes tipos de detetores e acessórios.  

 

2.5   Cromatografia Gasosa 

A cromatografia gasosa (GC) é uma técnica analítica simples e rápida, que se tornou na principal 

ferramenta para separar compostos voláteis, pois permite a sua separação através da vaporização da 

amostra (McNair & Miller, 1998). 

 

O conceito de cromatografia gasosa foi proposto inicialmente por Archer Martin e Richard Synge em 

1944, tendo sido publicado pela primeira vez no “Biochemical Journal”, oito anos depois, em 1952, em 

colaboração com Anthony James. Os maiores avanços na tecnologia aconteceram em 1958 com o 

aparecimento das colunas capilares, através de Marcel Golay e, em 1979, o início do uso das colunas 

de sílica fundida por Dandeneau e Zerenner, com grande eficiência de separação (Cazes, 2005). 

 

2.5.1 Descrição do método de Cromatografia Gasosa 

A amostra a analisar é injetada no aparelho, através do injetor (Figura 3), sendo vaporizada 

instantaneamente e introduzida na coluna cromatográfica por um fluxo de gás inerte (gás de arraste), 

denominado de fase móvel. Este gás força a passagem da amostra através da coluna, fase estacionária, 

onde ocorre a separação da mistura. A separação é feita de acordo com as diferentes solubilidades, 

pressões de vapor e afinidades para a fase estacionária (Ferreira, 2011; McNair & Miller, 1998). 

Atualmente, as colunas são capilares de sílica fundida, tubulares abertas de 0.10 mm a 0.32 mm de 
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diâmetro, sendo o seu interior revestido por uma fase estacionária de alguns décimos de micrómetro de 

espessura (Hübschmann, 2009; Oliveira, 2012). 

 

Figura 3 – Esquema representativo de um aparelho de cromatografia gasosa (adaptado de McNair & Miller, 1998). 

 

Existem dois importantes fatores que determinam a diferença de solubilidade dos compostos volatilizados 

no líquido da fase estacionária, nomeadamente a pressão de vapor à temperatura da coluna e a 

magnitude das interações intermoleculares com a fase estacionária. No primeiro caso pode-se afirmar 

que quanto mais voláteis são os compostos da mistura, mais rápido se deslocam na coluna em relação 

aos menos voláteis. O segundo fator explica-se pelo princípio de que as amostras polares são separadas 

mais eficientemente por fases estacionárias polares e, as não polares, por fases não polares (Gilbert & 

Martin, 2011). 

 

As amostras separadas saem da coluna dissolvidas na fase móvel e podem ser analisadas por um 

detetor, o qual gera um sinal elétrico proporcional à quantidade de material separado. Este sinal é 

representado num cromatograma, que se traduz como um diagrama bidimensional registado pelo 

computador através dos vários picos (Figura 4). O tempo desde o ponto em que a amostra é injetada até 

chegar ao detetor é denominado de tempo de retenção (tR). Este tempo é independente da presença ou 

ausência de outros compostos na mistura a analisar. No eixo das abcissas é registado o tempo de 

retenção e no eixo das ordenadas o sinal do detetor (Cazes, 2005; Grob & Barry, 2004).  
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Figura 4 – Representação gráfica de um cromatograma e do tempo de retenção, tR (adaptado de McNair & Miller, 1998). 

  

O tempo de retenção de uma mistura é influenciado por quatro fatores:  

 Natureza da fase estacionária; 

 Dimensões da coluna; 

 Temperatura da coluna; 

 Caudal do gás de arraste. 

Mantendo a mesma coluna, temperatura e caudal constantes, o tempo de retenção, teoricamente, será 

sempre o mesmo para um composto específico (McNair & Miller, 1998), mas não exclusivo de um só 

composto, servindo apenas como comparação. Assim, se o tempo de retenção da amostra desconhecida 

for igual ao tempo de retenção de um determinado composto, por exemplo o metano, não podemos 

concluir que a amostra é, de facto, o metano. No entanto, se o tempo de retenção for diferente, conclui-

se que os compostos são diferentes (Grob & Barry, 2004). 

 

Finalmente, um fator de grande importância para a identificação dos diferentes analitos de uma amostra 

é o seu índice de retenção (IR). A obtenção do valor do índice de retenção, ou índice de Kovats, é mais 

importante do que o tempo de retenção uma vez que o mesmo é independente das condições de 

operação, depende sobretudo da fase estacionária utilizada e baseia-se num cálculo em que são usados 

os tempos de retenção dos analitos a analisar por comparação com os tempos de retenção de uma série 

de alcanos lineares (Grob & Barry, 2004).  

 

No estudo dos óleos essenciais e identificação dos seus compostos voláteis, a comparação dos 

resultados obtidos com os respetivos índices de retenção tabelados/publicados são prática comum, uma 
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vez que os espectros obtidos pelos detetores apresentam grandes semelhanças entre os isómeros 

presentes na amostra (Lucero et al., 2009).  

 

Dos vários detetores existentes que se adaptam ao uso com o GC, o detetor de espectrometria de massa 

(MS) foi o utilizado no projeto, uma vez que é dos que melhor permite identificar e com menos 

ambiguidade, os compostos voláteis a separar, sendo extremamente compatível com o uso do GC e 

funcionando como um sistema de deteção altamente específico e universal (McNair & Miller, 1998). 

 

A espectrometria de massa apresenta uma grande capacidade de identificação, podendo analisar 

qualquer tipo de substâncias, desde átomos ou compostos simples até moléculas complexas. Além disso, 

permite fazer uma análise qualitativa e quantitativa pois não só é capaz de identificar as substâncias 

analisadas através de um espectro, como também pode quantificar e medir as concentrações das 

mesmas (Esteban, 1993).  

 

A MS é constituída por um sistema onde é introduzida a amostra que, encontra-se ligada ao GC e, por 

uma fonte de iões, onde se dá a ionização da amostra. Finalizada a ionização, a amostra passa por um 

analisador onde se dá a separação dos iões de acordo com a sua razão massa/carga (m/z) e finalmente 

a passagem pelo detetor que recebe os iões que foram previamente separados e produz um sinal elétrico 

que é amplificado e registado graficamente (Esteban, 1993; Settle, 1997). 

 

Uma das principais características deste sistema é o facto de ter de ser mantido em condições de alto 

vácuo para que possa ser realizado com eficácia e assim, evitar que o percurso percorrido pelos iões 

seja feito com colisões, adulterando o resultado obtido (Settle, 1997). 

 

2.5.2 Uso da Cromatografia Gasosa como método de quantificação  

A cromatografia gasosa tem sido o método de eleição para quem pretende analisar óleos essenciais, 

particularmente após o aparecimento das colunas capilares de sílica fundida (Can Baser & Buchbauer, 

2010).  

 

Os diferentes compostos que constituem um óleo podem ser identificados através de uma combinação 

da cromatografia gasosa com, por exemplo, GC-FID, GC-O ou GC-MS, sendo esta última a técnica mais 
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importante nas análises, principalmente por já existirem extensas bibliotecas de espectros de massa com 

registo dos diferentes compostos (David et al., 2002). 

 

A escolha da coluna mais eficaz torna-se, então, de vital importância para a obtenção de bons resultados. 

Colunas de 25 m a 50 m de comprimento, com diâmetro interno de 0,20 mm a 0,32 mm e 0,25 µm 

de espessura da fase estacionária são, em geral, as características mais procuradas para a análise dos 

óleos essenciais (Baser & Buchbauer, 2010).  

 

Uma das características da cromatografia gasosa, que a torna um método muito usado e de enorme 

interesse, é a sua capacidade de quantificar um determinado analito numa amostra a analisar. Esta 

característica baseia-se no princípio de que o tamanho de um pico no cromatograma é proporcional à 

quantidade de material que contribui para esse pico. Para tal, é necessário determinar, inicialmente, o 

tamanho do pico que pode ser feito através do cálculo da sua altura ou da sua área. Mas dado que os 

picos podem apresentar desvios da idealidade, i.e. altura infinita e largura de base insignificante, apenas 

se usa a área como medida de proporcionalidade. O cálculo das áreas dos picos é, regra geral, executado 

automaticamente através do software de análise dos cromatogramas, sendo que também é possível 

realizar esse cálculo manualmente (Grob & Barry, 2004). 

 

2.6   Equilíbrio de fases e pressão de vapor  

A metodologia em desenvolvimento tem como base a absorção dos odores do meio circundante. De 

forma a replicar o meio e dar resposta ao pretendido, é necessário submeter um substrato a uma 

atmosfera controlada para que a absorção possa ocorrer, seja mensurável e sem discrepância nos 

diferentes ensaios realizados.   

 

Num líquido, as moléculas existentes estão em constante movimento. Na sua superfície, as moléculas 

com maior energia cinética conseguem escapar formando a fase gasosa, denominando-se este processo 

por evaporação (Figura 5a). Se este fenómeno ocorre num recipiente fechado, algumas das moléculas 

através do seu movimento aleatório atingem a fase líquida e voltam a condensar (Belo, 2004; Elsair, 

2012).  
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Figura 5 – a) Esquema ilustrativo do fenómeno de evaporação e b) equilíbrio líquido vapor. 

  

Estes fenómenos de vaporização e condensação ocorrem até que a pressão interna do recipiente atinja 

um valor máximo, o que faz com que as moléculas que condensam igualem as que evaporam, atingindo-

se um equilíbrio (Figura 5b). A pressão de vapor é definida como a pressão exercida pelo gás, em 

equilíbrio com um determinado líquido, num recipiente fechado e a uma determinada temperatura. Esta 

pressão varia na razão direta do aumento da temperatura (Belo, 2004).  
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3 PARTE EXPERIMENTAL  

Durante o desenvolvimento do procedimento experimental, que culminou na criação de uma metodologia 

capaz de determinar a capacidade de adsorção de odores, foram utilizados diferentes materiais e 

metodologias descritas de seguida.  

 

3.1   Reagentes 

O óleo de limão, obtido através da Sigma-Aldrich (lemon oil California origin), foi o composto utilizado 

nos testes de cromatografia gasosa, uma vez que apresenta as características pretendidas para o 

trabalho experimental. 

 

3.2   Materiais e instrumentação 

Os substratos utilizados neste procedimento foram tecidos 100 % de algodão, um tecido 100 % poliamida 

e por fim um tecido celulósico carbonizado. 

 

EVAL®film, parafilm “M” e uma película aderente comercial foram utilizadas como barreiras a gases 

durante a execução experimental.  

 

Para a criação das tampas usadas nos ensaios utilizou-se uma impressora 3D da marca Stratasys - 

Fortus 250mc. Na criação dos suportes termoplásticos utilizou-se o polímero P430 ABS.  

 

Para a análise e desenvolvimento da metodologia em estudo utilizou-se um GC-MS presente nos 

laboratórios do Centro Tecnológico das Indústrias Têxtil e do Vestuário de Portugal (CITEVE), tendo sido 

utilizado o cromatógrafo Varian CP-3800 e o espectrómetro de massa Saturn 2200. 

 

O equipamento de cromatografia gasosa possuía uma coluna capilar da marca Bruker, com a referência 

BR-5ms. Nesta coluna, a fase estacionária é composta por 5 % phenyl e 95 % dimethyl arylene siloxane 

e com as dimensões 30 m  0,25 mm de sílica fundida WCOT (0,25 m de fase estacionária). A 

temperatura do injetor foi de 260 ºC e os ensaios foram realizados em modo splitless de acordo com o 

apresentado na tabela 1.  
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Tabela 1 – Perfil utilizado com o programa de ajuste de caudais do injetor  

 ON/OFF Razão de split 

Momento da injeção ON 20 

Início da corrida OFF - 

0,3 min após início ON 30 

   

 

O programa de temperaturas utilizado no forno foi a seguinte: 40 ºC durante o primeiro minuto, subida 

da temperatura a uma taxa de 15 ºC/min até aos 160 ºC e por fim mantida essa temperatura durante 

um período de 4 min. O tempo total de análise foi de 13 min. O gás de arraste utilizado foi o hélio com 

um fluxo de 1,2 mL/min. 

 

A aquisição de dados por parte do espectrofotómetro de massa iniciou-se após o terceiro minuto 

finalizando-se ao décimo terceiro minuto, sendo que foram utilizados limites máximos e mínimos de 

registo da massa/carga (m/z) de 250 e 40, respetivamente. 

 

3.3   Preparação das amostras e registo no GC 

Utilizaram-se diferentes matérias vedantes e balões de Erlenmeyer na preparação das diferentes 

amostras a analisar. Colocou-se a quantidade de óleo e substratos a analisar no interior dos balões de 

Erlenmeyer e registaram-se as suas massas. Após registo das diferentes massas, os balões foram 

mantidos durante 1 h a 20 °C numa estufa da marca BINDER, de forma a possibilitar que o equilíbrio 

de fases fosse atingido. Durante a caracterização do óleo essencial de limão utilizou-se uma seringa 

cromatográfica de injeção de amostras líquidas, com a qual se injetou 1 L do óleo essencial diluído 

1/500 em etanol (99,5 %, Aga). 

 

A injeção e análise das amostras para a determinação das diferentes curvas de absorção/adsorção, 

foram realizadas nas condições descritas no ponto 3.2, sendo mantidas as amostras durante 3 h nas 

estufas a 20 ºC. Injetou-se 1 mL, utilizando para tal uma seringa estanque a gases e adequada à injeção 

e manuseamento de amostras gasosas da marca CTC Analytics.  
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4 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

A realização deste trabalho prático teve como objetivo o desenvolvimento de uma metodologia capaz de 

preencher uma lacuna na caracterização de substratos ao nível da capacidade que os mesmos 

apresentam na absorção/adsorção de odores. Desta forma pretendia-se que no final fosse possível a 

construção das diferentes curvas de absorção/adsorção para cada um dos substratos em estudo. 

 

4.1   Caracterização do óleo essencial 

O desenvolvimento da metodologia iniciou-se com a escolha do elemento odorífero a utilizar. O composto 

selecionado teria de responder a características específicas, como uma elevada volatilidade e uma larga 

aplicabilidade em diferentes contextos (composto com interesse comercial). 

 

Os óleos essenciais, especialmente os de citrinos, são uma escolha a ter em conta uma vez que 

apresentam uma elevada volatilidade, são utilizados em diferentes aplicações e adicionalmente possuem 

um aroma fresco e agradável. Apesar do elevado número de compostos aromáticos presentes num óleo 

essencial de base citrina, a sua caracterização e identificação com recurso a cromatografia é um 

processo relativamente simples, devido à vasta bibliografia existente. A escolha recaiu no óleo essencial 

de limão, por responder às exigências supracitadas. 

 

Com o intuito de se caracterizar o óleo essencial recorreu-se à cromatografia gasosa acoplada com um 

detetor de massa, na qual se injetou 1 µL do óleo essencial de limão com uma diluição de 500 em 

etanol. A Figura 6 apresenta um cromatograma típico obtido pela injeção óleo essencial de limão diluído.  

 

Através da observação do cromatograma obtido (Figura 6) constatou-se a existência de quatro picos bem 

definidos, os quais correspondem a compostos odoríferos diferentes. Com recurso ao software MS 

Workstation da Varian 6.9.3 foi possível identificar os compostos maioritários do óleo como sendo o 

limoneno, α  - pineno, o β  - pineno e o γ  - terpineno. 
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Figura 6 – Cromatograma do óleo de limão com diluição de 1/500, representado o número de iões contados (N) em 

função do tempo. 

 

A Figura 7 apresenta o espectro de massa retirado da biblioteca Wiley6 do MS Data review e o obtido 

após injeção do óleo essencial de limão, para o limoneno, respetivamente. O tempo de retenção foi de 

5,7 min. 

 

 

 

Figura 7 – Espetro de massa do pico principal obtido (a) e resultado proposto pela biblioteca Wiley6 do MS Data review (b). 

(a) 

(b) 
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Esta identificação apesar de validada através da comparação dos espectros de massa de cada um dos 

picos com os espectros de massa da biblioteca Wiley6 (Figura 7b) seria reiterada através da injeção dos 

compostos puros para confirmação.  

 

Assim, e considerando apenas os quatro principais picos como os únicos compostos presentes, verificou-

se que o limoneno é o composto principal, uma vez que surge como o pico com maior área, 

representando aproximadamente 62 % da área total dos quatro picos. 

 

4.2   Escolha do recipiente a usar e cálculo do equilíbrio líquido vapor 

Após a escolha e caracterização do óleo essencial a utilizar, tendo presente a técnica de caracterização 

selecionada, foi necessário proceder à escolha do tipo de vial de modo a responder de forma eficaz ao 

objetivo proposto. Da bibliografia, e tendo em conta trabalhos prévios colocou-se de parte o uso dos vials 

normalmente utilizados em cromatografia gasosa, até cerca de 22,3 mL (Andrade, 2013; Neto, 2012). 

Isto advém da análise às principais conclusões destes estudos que reportaram o facto de o volume 

interno deste tipo de vial ser bastante reduzido e, consequentemente, insuficiente para a colocação de 

uma quantidade mensurável de óleo essencial. 

 

Por forma a ultrapassar esta limitação e, com base na norma ISO/TC 38/SC, utilizaram-se balões de 

Erlenmeyer, com um volume interno de 500 cm3. 

 

Tendo por base o princípio físico da evaporação de um líquido, como referido anteriormente no capítulo 

2.6, num recipiente vedado e impermeabilizado, a vaporização do líquido ocorre até se atingir um valor 

máximo da pressão interna o que leva a que as moléculas regressem à fase líquida, na mesma proporção 

com que vaporizam, atingindo-se assim um equilíbrio termodinâmico (Figura 8).  

 

Através deste conceito simples, é de esperar que a quantidade de líquido utilizado se encontre totalmente 

na fase gasosa, sendo o valor máximo a pipetar uma incógnita a calcular. 
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Figura 8 – Esquema representativo do princípio físico da evaporação do óleo de limão que ocorre no interior do balão de 

Erlenmeyer, i.e. passagem do estado líquido (l) ao estado gasoso (g). 

 

Considerando o óleo de limão no estado gasoso como um gás ideal, a sua pressão de vapor será igual 

à pressão interna do balão para uma dada temperatura. Desta forma, utilizou-se a fórmula dos gases 

ideais para o cálculo da quantidade de matéria máxima a volatizar, para uma temperatura de 20 °C 

(Tabela 2). 

 

Tabela 2 – Valores utilizados no cálculo quantidade de óleo essencial de limão a pipetar 

Pressão de vapor 190,6 Pa 

Volume 0,5 L 

Constante universal dos gases ideais 8.3145 Pa m3/(mol K) 

Temperatura 293,15 K 

Massa Volúmica 0,850 g/mL 

 

Calculada a quantidade de matéria, utilizou-se o valor da massa molar do limoneno, uma vez que o óleo 

essencial de limão é uma mistura de inúmeros compostos diferentes (sendo o limoneno o maioritário), 

o qual permitiu determinar a massa de óleo essencial a utilizar. Através da massa volúmica, tendo um 

valor de massa teórico calculou-se o volume de óleo essencial a pipetar.  
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Obteve-se assim que o volume máximo a pipetar era de aproximadamente 6,3 µL. Para gamas de 

volumes acima desse valor, espera-se que se atinja o equilíbrio líquido vapor e que a evaporação não 

seja total. Este limite será observado através da construção da curva de calibração apresentada num 

capítulo seguinte. 

 

4.3   Primeiros ensaios realizados no desenvolvimento do método 

Após o cálculo do volume apresentado no capítulo 4.2, foram realizados os primeiros ensaios. Como já 

foi referido, foi necessário adaptar um novo recipiente para o desenvolvimento deste método devido à 

impossibilidade do uso dos vials.  

 

Com a utilização do balão de Erlenmeyer, surgiu a necessidade de o tornar estanque, para evitar a 

libertação indesejada dos compostos voláteis e consequente perda de intensidade nos espectros de 

massa. Desta forma utilizaram-se, inicialmente, dois tipos de películas, nomeadamente uma película 

aderente comercial e o parafilm “M”, conjugando as duas para garantir uma maior estanquicidade.  

 

A eficácia da combinação de películas utilizada foi testada e aferida através da análise do perfil do gráfico 

obtido após representação de volumes crescentes de óleo essencial de limão em função da área 

registada para cada ensaio. Para além destes ensaios, injetou-se posteriormente uma amostra designada 

por “branco” para aferir o nível de contaminação da seringa após os ensaios. Na Figura 9 são 

apresentados os primeiros resultados relativos aos testes efetuados. 

 

Pela análise da Figura 9, constatou-se que se atingiu o equilíbrio líquido-vapor, após a utilização de um 

volume de óleo aproximadamente igual a 6 µL, uma vez que o valor da área registada não apresenta 

grandes variações para volumes superiores de óleo. Adicionalmente, verificou- 

-se que o ensaio “branco” possui significância mensurável, e como tal a sua contribuição não pode ser 

desconsiderada, sendo necessário adaptar um procedimento de lavagem da seringa de gases após cada 

utilização, de forma a minimizar a sua contribuição entre cada medição. 

 

De referir ainda, que o valor da área encontra-se expresso em minutos. Esta unidade surge uma vez que 

o pico registado no cromatograma representa a quantidade de iões (adimensional) obtida para um 

determinado tempo (minutos).   
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Durante a execução do procedimento experimental constatou-se que o orifício originado pela utilização 

da seringa estanque a gases nas camadas de películas impermeabilizadoras era considerável. Como tal, 

aquando da recolha da amostra poder-se-ia estar a alterar significativamente a concentração de aroma 

no interior do balão de Erlenmeyer, devido à fuga do interior do recipiente. Considerou-se importante o 

desenvolvimento de um suporte que se adapte ao topo do balão de forma a minimizar a perfuração 

efetuada pela agulha e assim reduzir o risco de libertação de odores. 

 

 

Figura 9 – Área do pico do ensaio em branco e área do pico principal (A), a azul, em função do volume de óleo de limão 

utilizado (V). 

 

Contudo, os valores apresentados não possuem a consistência pretendida, uma vez que, inicialmente, 

não foi possível observar o comportamento linear pretendido, sendo espectável que as modificações 

referidas anteriormente retifiquem resultados futuros.  

 

4.4   Estudo da viabilidade do processo para temperaturas mais elevadas 

Tendo em conta os resultados discutidos no subcapítulo 4.3, realizaram-se novos ensaios no GC para 

aferir a resistência e viabilidade do procedimento em condições mais adversas, nomeadamente a 

resistência das películas utilizadas para temperaturas mais elevadas. Nessas condições a pressão de 

saturação aumenta, com consequente aumento do risco de fugas indesejadas.  
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Para o teste, conservaram-se as amostras a uma temperatura de 40 °C durante 1 h antes da sua injeção. 

Utilizaram-se novamente diferentes volumes, numa gama que variou entre os 2 µL (valor abaixo da 

pressão de vaporização) e os 60 µL (acima da pressão de vaporização) e as películas utilizadas foram 

as mesmas do procedimento do capítulo 4.3. Na Figura 10 é possível observar os resultados obtidos. 

 

 

Figura 10 – Gráfico das áreas obtidas no ensaio (A) em função do volume utilizado de óleo de limão (V). 

 

Pela análise da Figura 10 verificou-se novamente um comportamento inicial crescente do valor da área. 

Contudo, os resultados voltaram a não apresentar grande consistência.  

 

Constatou-se que a eficácia das películas utilizadas foi insuficiente, uma vez que os resultados 

apresentados não apresentaram a consistência pretendida. Não foi possível observar a fase de equilíbrio 

líquido vapor, tal como verificado no capítulo 4.3. Adicionalmente constatou-se que para um volume de 

60 µL o valor obtido para a área do pico foi muito superior às restantes. Esta disparidade de valores foi 

entendida pela fraca resistência das películas, uma vez que alguns ensaios apresentaram defeitos no 

isolamento, demonstrando assim as consequências obtidas pelas temperaturas mais elevadas, o que 

levou à libertação indesejada de odores. 
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4.5   Desenvolvimento de um suporte para melhoria do isolamento 

Com a realização dos ensaios anteriores descritos no subcapítulo 4.4., verificou-se que um dos aspetos 

a melhorar seria a redução do diâmetro de perfuração que a agulha provocava, assim como uma 

melhor fixação das películas no topo dos balões.  

 

Após projeto e desenho em software adequado, foi impresso em 3D um suporte (Figura 11), de forma a 

ser adaptado a cada um dos balões e assim ultrapassar as dificuldades referenciadas anteriormente. A 

Figura 11 apresenta um corte do suporte desenvolvido no qual se pode observar de forma mais 

pormenorizada o seu interior. 

 

Figura 11 – Imagem computorizada em corte do suporte desenvolvido. 

 

A Figura 12a e a Figura 12b representam o suporte já construído em fase de teste. Como se pode 

verificar na Figura 12a, a face inferior do suporte foi desenhada com um anel interior, que possibilitou 

uma melhor fixação das películas e um encaixe perfeito no topo do balão. Na Figura 12b é possível 

observar o encaixe desenhado para a seringa no topo, o qual impossibilita que ela se mova durante o 

processo de extração dos odores, evitando desta forma a fuga do aroma volatilizado. 
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Figura 12 – Parte inferior do suporte (a) e encaixe da seringa no suporte (b). 

4.6   Otimização do procedimento 

A limpeza da coluna cromatográfica e da seringa surgiram como elementos necessários a adotar no 

procedimento utilizado no desenvolvimento desta metodologia. 

 

Considerando a não exclusividade do aparelho de cromatografia para este trabalho, revelou-se de vital 

importância a limpeza da coluna antes de se iniciar os ensaios e, desta forma, evitou-se a contaminação 

e adulteração dos resultados obtidos. A limpeza consistiu na utilização de um programa específico no 

qual se utilizam temperaturas elevadas, por forma a garantir a dessorção térmica de todos os compostos 

adsorvidos na coluna cromatográfica. A passagem do interior da seringa por etanol (10×) e a sua 

secagem através de ar comprimido, consistiu no método utilizado de lavagem para a seringa.  

 

Com a inclusão do suporte e da limpeza descrita, novos ensaios foram realizados a uma temperatura 

constante de 20 °C, utilizando-se as mesmas películas. Dois dos ensaios foram executados apenas com 

o uso de duas camadas de parafilm “M”. Os registos das respetivas áreas encontram-se representados 

na imagem da Figura 13.   
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Figura 13 – Valor das áreas para os ensaios com uma camada de parafilm e película aderente e com duas camadas 

apenas de parafilm (A) em função do volume utilizado (V). 

 

Na Figura 13 estão representados, pela cor azul, os valores dos ensaios realizados com os dois tipos de 

películas, sendo possível observar uma tendência mais próxima do pretendido para a curva de saturação. 

A amarelo, encontram-se os resultados obtidos para os ensaios com a dupla camada de parafilm. 

Contudo, este tipo de isolamento foi excluído, uma vez que apresentou menor retenção, demonstrando 

assim não ser impermeável.  

 

Da análise dos resultados apresentados acima e por comparação com os resultados apresentados no 

subcapítulo 4.3, constatou-se que a sua reprodutibilidade é diminuta. Surgiu então a necessidade de 

adotar uma alternativa para impermeabilização dos balões de Erlenmeyer, de forma a melhorar os 

resultados e a sua reprodutibilidade. 

 

Foi proposto o uso da película EVAL®film, a qual se apresenta como uma excelente barreira a fragrâncias 

e aromas, uma grande resistência a químicos e solventes e uma baixa permeabilidade a gases incluindo 

oxigénio, dióxido de carbono e hidrogénio (Kuraray, 2014). De forma a garantir um melhor desempenho 

e isolamento, foi sugerido o uso de uma camada de silicone grease da marca Apiezon entre a película e 

a abertura do balão, que consiste numa massa sintética com poder vedante e lubrificante. Estas novas 

soluções não foram testadas inicialmente uma vez que se pretendia encontrar uma solução mas 

económica para o ensaio. 
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4.7   Representação da curva de saturação obtida 

Concluída a fase de desenvolvimento da impermeabilização do balão de Erlenmeyer, procedeu--se à 

construção da curva de saturação. Pretendeu-se com este passo representar o padrão de comportamento 

do valor da área dos picos até se atingir o equilíbrio líquido vapor. Este perfil foi posteriormente usado 

na aferição do grau de adsorção/absorção por parte dos diferentes substratos testados  

 

Na Figura 14 encontra-se representada a curva de saturação obtida, sendo que os ensaios foram 

efetuados em duplicado e os valores apresentados representam a média, ver tabela I.1 em anexo.  

 

A observação da Figura 14 permite verificar a presença de dois comportamentos distintos, encontrando-

se estes representados por cores diferentes.  

 

Representado pela cor azul, verificou-se que, com o aumento do volume de óleo, as respetivas áreas 

também aumentavam linearmente até se atingir o equilíbrio líquido vapor. Esse equilíbrio surge para 

uma quantidade de massa de óleo de aproximadamente 0,009 g onde ocorre a interseção das duas 

retas. Após o ponto em que o equilíbrio é atingido, constatou-se que o declive da reta obtida foi diferente, 

comprovando o anteriormente especulado.  

 

 

Figura 14 – Curva de saturação do óleo de limão, representando a área do pico obtida (A) em função da massa de óleo 

usada (m). 
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A curva de saturação obtida apresentou a tendência que se pretendia, sendo utilizada na comparação 

com as curvas obtidas para os diferentes substratos. Contudo, apesar do resultado satisfatório, não 

houve validação da mesma devido à indisponibilidade que surgiu na utilização do GC, o que impossibilitou 

que se efetuassem as repetições necessárias ao tratamento estatístico para o cálculo de erros e desvio 

padrão. 

 

4.8   Construção da curva de saturação para cada substrato 

Finalizada a construção da curva de saturação obtida para o óleo essencial de limão, representada no 

subcapítulo anterior, iniciou-se o estudo da capacidade de absorção para cada um dos substratos 

estudados.  

 

Para avaliar essas diferentes capacidades, repetiu-se o procedimento preconizado em 4.7, adicionando 

tiras de diferentes substratos têxteis de massa igual a 1,3 g. De seguida adicionaram-se quantidades 

crescentes de óleo essencial de limão no interior do balão de Erlenmeyer registando-se o valor obtido 

das respetivas áreas, os valores apresentados para os diferentes substratos encontram-se em anexo. 

 

Através deste procedimento pretendia-se observar um deslocamento na horizontal do ponto de inflexão 

da curva, ou seja, observar a ocorrência do equilíbrio liquido-vapor a quantidades superiores de óleo 

essencial de limão. Esta diferença para o ponto de inflexão (representado no subcapítulo 4.7) traduz a 

capacidade de adsorção/absorção dos diferentes substratos. 

 

Iniciou-se o estudo com a amostra de algodão. Esta amostra foi colocada no interior do balão, de forma 

a evitar o contacto direto com o óleo no estado líquido, através do uso de um pequeno pedaço de fita-

cola de dupla face, permitindo que a amostra se mantivesse no topo do mesmo. Os ensaios foram 

realizados em duplicado e mantidos durante 3 h a 20 °C de forma a garantir que se atingisse o equilíbrio 

e assim melhorar a consistência dos resultados. Na Figura 15 é possível observar os valores obtidos para 

o caso do algodão. 

 

Os resultados obtidos demonstram um comportamento semelhante ao obtido na curva de saturação em 

termos de perfil das retas, com o deslocamento da curva para valores mais elevados, sendo esse o 

resultado pretendido. A azul encontra-se representada a fase crescente antes de se atingir a saturação, 
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a verde um declive diferente uma vez que já se atingiu o equilíbrio líquido vapor e a vermelho o ensaio 

realizado sem substrato para indicação do valor máximo que a área poderia atingir.  

 

 

Figura 15 – Ensaios realizados para o algodão, com o registo da área (A) em função da massa de óleo adicionada (m). 

 

Comparando os valores obtidos para o equilíbrio líquido-vapor, verificou-se um aumento das massas de 

óleo de 0,009 g (valor da curva de saturação) para 0,055 g (valor obtido com o uso do substrato). Este 

aumento demonstra que o algodão apresenta uma capacidade para a absorção dos odores sendo 

necessário utilizar um volume superior de óleo para se atingir o equilíbrio.  

 

A linha de tendência da fase de equilíbrio, representada pelos símbolos verdes, apresenta um valor de 

R2 muito baixo, que se espera a sua melhoria através da replicação do procedimento.  

 

Com a construção do perfil para o primeiro substrato, iniciou-se o estudo para o caso da poliamida (16). 

Foi possível observar um perfil idêntico ao do algodão. Novamente a azul foi possível observar um perfil 

linear com um R2 muito próximo de 1 e um ponto de equilíbrio para uma massa aproximada de 0,085 g. 

O símbolo vermelho representa a referência ao valor da área saturada sem substrato, que demonstra, 

através da comparação com os símbolos verdes, que o substrato atingiu também a saturação. Em 

relação ao algodão, através dos resultados obtidos é possível observar que a poliamida apresenta uma 

melhor capacidade para a absorção de odores uma vez que o valor de saturação foi atingido para uma 

massa de 0,085 g ao contrário do algodão que apresentou uma massa de 0,055 g.  
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Figura 16 – Registo das áreas do pico principal (A) em função da massa de óleo utilizada para a poliamida (m). 

 

O último substrato a analisar foi considerado potencialmente como o mais absorvente. É descrito pelo 

fornecedor como um tecido celulósico carbonizado com uma grande área superficial de absorção, 

apresentando uma área superficial determinada pelo método BET de 660 m2/g. 

 

Foi necessário adaptar um pequeno suporte no fundo do balão (Figura 17) para evitar o contacto direto 

com o óleo de limão líquido, uma vez que o substrato se encontrava em pequenos pedaços.  

 

 

Figura 17 – Fotografia do ensaio onde se observa o suporte utilizado para a análise do tecido celulósico carbonizado. 

 

No estudo do substrato em questão foi usada uma massa de aproximadamente 0,18 g o que difere dos 

restantes ensaios. Os resultados obtidos encontram-se na Figura 18. 
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Figura 18 – Ensaios realizados para um tecido celulósico carbonizado, representado a área do pico principal (A) em função 

da massa de óleo utilizada (m). 

 

Através da análise da Figura 18, é possível observar as duas fases distintas pretendidas. A azul, um 

declive acentuado que representa a fase inicial antes de se atingir o equilíbrio líquido vapor, alterando-se 

para um declive menor, representado a verde, após as 0,016 g a partir do qual o substrato perde a 

capacidade para continuar com a absorção dos odores, fase saturada. 

 

Tendo em conta o valor da massa de tecido utilizado, inferior à dos restantes substratos, para uma 

melhor comparação foi necessário extrapolar o seu valor, aproximando-o dos 1,3 g utilizadas 

anteriormente. Assim, concluiu-se que o valor da massa de óleo essencial, necessária para se atingir a 

saturação do substrato, era de aproximadamente 0,112 g, i.e. o mais elevado dos três em estudo, o que 

era esperado atendendo ao valor da área superficial referida pelo fornecedor. 

 

Na Figura 19 estão representadas as curvas de saturação obtidas para cada um dos substratos.  

 

Através da observação da Figura 19 é possível comparar o desempenho de cada um dos substratos 

observando-se, como já foi referido, que o tecido celulósico carbonizado apresenta um melhor 

desempenho em termos de quantidade de odores absorvidos. O algodão e a poliamida surgem com 

desempenhos semelhantes, apesar de uma ligeira melhoria no caso da poliamida.  
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Figura 19 – Comparação do desempenho dos três substratos em estudo e dos pontos de referência para comparação do 

ponto de saturação da atmosfera, representado a área do pico principal (A) em função da massa de óleo utilizada (m). 

 

Os resultados apresentados surgem como uma aproximação válida ao pretendido teoricamente e uma 

certeza da utilidade do método.  

 

Apesar disso, os resultados apresentados estão sujeitos a erros uma vez que, como já foi referido, a 

disponibilidade do aparelho foi reduzida o que limitou o número de ensaios realizados e impossibilitou a 

reprodutibilidade dos mesmos, impedindo assim o tratamento estatístico necessário para uma validação 

e uma maior certeza nas conclusões obtidas. 
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5 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

Este trabalho de estágio realizado conducente à realização de Dissertação permitiu, com recurso aos 

resultados obtidos, certas conclusões importantes a reter. 

 

De uma forma geral o objetivo final foi alcançado, uma vez que foi possível diferenciar as diferentes 

capacidades de absorção nos substratos utilizados. O procedimento utilizado, através do uso do GC, 

revelou-se um procedimento simples e eficaz.  

 

A escolha da película utilizada, EVAL®film, demonstrou uma boa capacidade para reter os odores uma 

vez que se conseguiu uma maior consistência nos resultados obtidos. O suporte desenvolvido foi eficaz 

e uma boa alternativa para uma melhor impermeabilização, uma vez que fixava as películas e reduzia o 

dano causado pela agulha durante o manuseamento. 

 

Dos diferentes substratos analisados, o tecido celulósico carbonizado apresentou o melhor resultado, 

uma vez que tem uma maior capacidade para absorver odores. Entre a poliamida e o algodão, apesar 

dos resultados serem muito próximos, foi também possível concluir que a poliamida apresenta um 

melhor desempenho. Estes resultados são referências para estudos futuros e para o desenvolvimento 

deste procedimento. 

 

Apesar de ser um princípio básico, este procedimento experimental está sujeito a uma grande quantidade 

de erros sistemáticos ou acidentais passíveis de ocorrer. Como se trata de um procedimento recente e 

ainda com uma enorme margem de progressão, foi necessário otimizar diversas variáveis. No entanto, 

ainda faltam efetuar mais ensaios para a validação das mesmas. 

 

Para trabalhos futuros, seria importante efetuar um maior número de ensaios para cada uma das curvas 

obtidas, uma vez que, devido à falta de disponibilidade do aparelho de GC em grande parte do tempo de 

estágio, não foi possível replicar mais os resultados obtidos e efetuar um tratamento estatístico que 

levaria à validação do método, assim como o estudo de novos substratos.  
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Finalmente, a análise de substratos funcionalizados que se apresentam como tecidos com grande 

procura e desenvolvimento comercial devido à sua grande aplicabilidade, surgem também como 

possíveis ensaios a realizar.
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ANEXOS 

Anexo I – Construção das curvas de saturação 

 

Tabela I.1 – Dados usados na construção da curva de saturação, relacionando o volume pipetado (V), a massa de 

substância adicionada (m) e a área do pico cromatográfico (A) para os dois ensaios realizados  

 

 m/g A/(107 min) 

V/µL 
1º ensaio 

 
2º ensaio 

 
Média 

 
1º ensaio 

 
2º ensaio 

  
Média 

 

2  0,0025 0,004 0,00325 2,07 2,52 2,29 

4  0,003 0,0045 0,00375 3,32 2,64 2,98 

6  0,007 0,0075 0,00725 4,94 4,99 4,96 

8  0,0044 0,0086 0,0065 3,34 4,62 3,98 

10  0,01 0,0093 0,00965 6,24 5,15 5,69 

15  0,0152 0,0145 0,01485 5,76 6,39 6,07 

20  0,018 0,0203 0,01915 6,84 6,06 6,45 

 

 

Tabela I.2 – Dados relativos à construção da curva de saturação da poliamida, relacionando o volume pipetado (V), a 

massa de substância adicionada (m) e a área do pico cromatográfico (A) para os dois ensaios realizados 

 

 m/g A/(107 min) 

V/µL 
1º ensaio 

 
2º ensaio 

 
Média 

 
1º ensaio 

 
2º ensaio 

 
Média 

 

10 0,0078 0,0089 0,00835 79,10 1,63 1,21 

20 0,0169 0,0191 0,018 1,76 2,18 1,97 

60 0,0575 0,0575 0,0575 2,96 3,24 3,10 

100 0,0833 0,0875 0,0854 4,43 5,25 4,84 

150 0,1336 0,1278 0,1307 4,33 4,31 4,32 

200 0,1701 0,1657 0,1679 4,75 4,06 4,40 

  
  

 
   S/substrato 0,0188 0,0175 0,01815 5,28 5,10 5,19 

 

 

 

 



40 

 

 

 

 

Tabela I.3 – Dados relativos à construção da curva de saturação do algodão, relacionando o volume pipetado (V), a massa 

de substância adicionada (m) e a área do pico cromatográfico (A) para os dois ensaios realizados 

 

 m/g A/(107 min) 

V/µL 
1º ensaio 

 
2º ensaio 

 
Média 

 
1º ensaio 

 
2º ensaio 

 
Média 

 

10   0,0071 0,0097 0,0084 1,72 2,73 2,22 

20 0,0198 0,0166 0,0182 2,45 3,82 3,13 

60 0,0541 0,0525 0,0533 4,65 4,80 4,72 

100 0,0881 0,082 0,08505 5,51 4,25 4,88 

150 0,133 0,134 0,1335 4,97 4,42 4,69 

200 0,189 0,1901 0,18955 5,08 5,15 5,11 

  
  

 
   S/substrato 0,0321 0,022 0,02705 4,54 5,30 4,92 

 

 

Tabela I.4 – Dados relativos à construção da curva de saturação do tecido celulósico carbonizado, sendo utilizado apenas 

0,18g do mesmo, relacionando o volume pipetado (V), a massa de substância adicionada (m) e a área do pico 

cromatográfico (A) para o ensaio realizado 

 

V/µL 
1º ensaio 

m/g 
1º ensaio 
A/(107 min) 

5 0,0039 291 

10 0,007 1,02 

20 0,0163 5,67 

25 0,0253 4,99 

30 0,0335 4,93 

40 0,0365 4,84 

   S/ substrato 0,0201 5,49 
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