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RESUMO

Os detergentes liquidos sdo compostos sintéticos que tem como componente ativo,
moléculas tensoativas que possuem a particularidade de possuir tanto uma parte apolar,
quanto uma parte polar, sendo produzidos e comercializados em larga escala atualmente,
classificado na categoria de saneantes sao utilizados em geral para remocédo das mais variadas
sujidades existentes, seja na industria, sejam sujidades mais especificas como as hospitalares,
na qual faz o uso de enzimas em sua formulacdo para combater manchas de dificil remocdo,
ou simplesmente na utilizacdo da remocdo de sujidades do dia-a-dia dos domicilios. Devido
ao seu grande uso, muitas vezes nao se € mensurado a verdadeira eficicia das formulagdes de
detergente liquido domissanitario, a importancia de essa formulacdo permitir uma sinergia
entre seus componentes € fundamental para um produto final que retna as caracteristicas
desejadas, e que de fato apresente eficacia no seu uso, sendo assim, alguns desses parametros
como a quantidade do componente ativo que é o Acido dodecilbenzeno sulfonico serdo
testados e avaliados nas concentracdes de 4%, 6% e 8%, sendo submetidos a testes e controle
de qualidade, que irdo mostrar o desempenho de cada uma dessas formulacGes, em relacéo ao
pH, viscosidade, concentragdo micelar critica, ponto de turvagédo, ponto de nevoa e teste de
desempenho, como o de formacdo e quebra de espuma. De acordo com o estudo que foi

realizado, a formulacdo de 8% apresentou melhor desempenho nos testes realizados.

Palavras-chaves: Detergente, tensoativos, remogéo de sujidades, controle de qualidade.



ABSTRACT

Liquid detergents are synthetic compounds that have as active component, surfactant
molecules that have the peculiarity of having both an apolar part and a polar part, being
produced and marketed in a large scale currently, classified in the category of sanitizers are
used in general for removal of the most varied contamination existing in industry, or more
specific soils as hospital, in which it makes use of enzymes in its formulation to combat stains
of difficult removal, or simply in the use of the removal of dirt from the day-a-day of
households. Due to its great use, it is often not measured the true efficacy of the formulations
of household cleaning liquid detergent, the importance of this formulation to allow a synergy
among its components is fundamental for a final product that meets the desired
characteristics, and that in fact presents Therefore, some of these parameters, such as the
amount of the active component that is dodecylbenzene sulfonic acid, will be tested and
evaluated at concentrations of 4%, 6% and 8%, being submitted to tests and quality control,
which will show the performance of each of these formulations in relation to pH, viscosity,
critical micellar concentration, cloud point, fog point and performance test, such as formation
and foam breaking. According to the study that was carried out, the formulation of 8%

presented better performance in the tests performed.

Keywords: Detergent, surfactants, soil removal, quality control.
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1 INTRODUCAO

De acordo com a Associacdo Brasileira das Industrias de Produtos de Limpeza e Afins
(ABIPLA) a categoria de detergentes para lavar louca apresentou um crescimento consistente
no acumulado de 2008-2015 de 18% no volume comercializado, ou 2,4% ao ano e 79,0% em
faturamento.

O produto é considerado uma unanimidade entre os consumidores para a limpeza
domestica associado a economia de tempo, agua e praticidade na cozinha. Em 8 anos o
segmento aumentou o valor de vendas para uma valor total de 452,6 milhdes de litros em
2015.

O estudo do processo produtivo de detergentes liquidos domissanitarios engloba uma
série de fatores, pois a escolha da formulacéo é essencial para que ao final da producao, exista
uma sinergia entre seus componentes e que dessa forma, seja garantida sua eficcia e
eficiéncia na remocdo de sujidades, que é sua acdo principal, mas também deve conferir ao
produto final outras especificacdes que devem ser analisadas no controle de qualidade. Se
tratando da escolha da formulacdo, é necessario que 0s componentes ativos, que S0 0S
tensoativos e os demais aditivos que atuam com funcBes secundarias, mas ndo menos
importantes, sejam devidamente testados e selecionados em uma boa relacdo de eficacia e o
fator econdmico, no que diz respeito a utilizacdo dos insumos.

Levando em conta o estudo do controle de qualidade, é imprescindivel manter uma
boa relacdo de producdo e qualidade, muitas vezes a busca por maiores producdes, esse
conceito de qualidade é deixado de lado, o que pode causar problemas futuros, como
retrabalhos e a retencdo de produtos ndo conforme, sendo assim, formulagdes serdo
produzidas e submetidas a testes de qualidade fisico-quimicos inerentes aos mesmos e

também a testes de desempenho para outras especificacdes.
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2 OBJETIVOS

2.1 Geral

Realizar o estudo de diferentes formulagdes de detergente liquido domissanitario
sintético, em relacdo ao componente ativo, ou seja, a sua carga de tensoativos, a fim de

analisar sua eficacia por meio do controle de qualidade e testes de desempenho.

2.2 Especificos

- Acompanhar e analisar as condicdes de operacdo do processo produtivo,
identificando possiveis formas de otimizacao desse processo.

- Realizar o controle de qualidade do produto final, de modo a evitar retrabalhos e
produtos ndo conformes.

- Identificar dentre os testes de controle de qualidade, a maneira que o detergente

liquido possa ser utilizado com maior rendimento, sugerindo formas de uso padréo.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA
3.1 Detergentes

3.1.1 Historico

Em 1890, o quimico alemdo A. Kraft observou que pequenas cadeias de moléculas
ligadas ao alcool funcionavam como sabdo. Kraft produziu o primeiro detergente do mundo.
Mas a novidade ndo passou na época de uma curiosidade quimica. Durante a Primeira Guerra
Mundial, o blogueio dos aliados cortou o suprimento de gorduras naturais, utilizadas para
produzir lubrificantes. As gorduras de sabdo foram substituidas e o produto tornou-se um
artigo raro no pais. Outros dois quimicos alemédes, H. Gunther e M. Hetzer retomaram as
pesquisas de Kraft e lancaram em 1916 um detergente com fins comerciais, 0 Nekal,
acreditando que seria usado apenas nos tempos de guerra (UNIVERSIDADE FEDERAL DE
UBERLANDIA, 2013).

As vantagens do detergente sintético sobre o sabdo foram logo aparecendo, pois
originavam solucGes de lavagens mais proximas da neutralidade por serem sais de acidos
fortes, ao contrario do sabao, oriundo de &cidos mais fracos, originando solugdes levemente
alcalinas (MORRISON e BOYD, 1996).

3.1.2 Conceito

Os detergentes sdo compostos sintéticos, e estdo englobados na categoria de saneantes,
que de acordo com a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) sao substancias ou
preparacOes destinadas a higienizacdo, desinfeccéo ou desinfestacdo domiciliar, em ambientes
coletivos e/ou publicos, em lugares de uso comum e no tratamento de agua, compreendendo,
entre outros.

Sdo emulsificantes que utilizamos em nossa vida diaria, eles agem ndo apenas em
sistemas de gases dispersos em liquidos (espuma), mas também em sistemas de dois materiais
que normalmente ndo se dissolvem um no outro (duas fases distintas), causando a formacao
de emulsdes. A substancia emulsificante age diminuindo a diferenca de tensdo superficial
(isto é, a repulsdo mutua) entre as duas fases, de modo que uma passe a ‘molhar’ a outra.

Podem ser produzidos a partir de sais de diferentes substancias, que podem ter anions

moleculares (detergentes aniénicos) ou cations moleculares (detergentes catidnicos). A
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caracteristica comum entre seus ions moleculares € possuir uma parte apolar, em geral uma
longa cadeia hidrocarbonica, e uma extremidade polar.

Quando se utiliza detergente dissolvido em agua, formam-se as micelas. As micelas
sdo agregados de anions moleculares (agrupamento de 40 a 100 anions), rodeados por cations.
Nesses agregados as cadeias longas apolares dos anions estdo direcionadas para dentro e as
extremidades polares para fora, interagindo com a agua conforme ilustra a Figura 2. A parte
interna da micela, que contém as cadeias longas apolares, comporta-se como se fosse uma
gota de dleo virtual, consequentemente nela sé se dissolvem materiais oleosos. Como a parte
externa da micela interage fortemente com as moléculas de agua, ela é facilmente dissolvida
pela agua, tornando possivel, portanto, a remoc¢do de sujeiras apolares (aprisionadas nas

micelas).

Figura 1 - Micela rodeada por moléculas de agua.

Fonte: BRAGANCA, 1999.

Em relacdo a biodegradabilidade, na &gua existem microrganismos que produzem
enzimas capazes de quebrar as moléculas de cadeias lineares como mostrado na Figura 3.
Essas enzimas, porém, ndo reconhecem as moléculas de cadeias ramificadas, fazendo com

que esses detergentes permanecam na agua sem sofrer degradacao (ndo biodegradavel).
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Figura 2 - Exemplo de detergente biodegradavel.
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Fonte: PERES, 2005.

3.1.3 Finalidade

3.1.3.1 Domissanitaria

A palavra domissanitaria estd associada a limpeza e higienizacdo de atividades
domeésticas, ou seja, a utilizacdo de produtos no dia-a-dia para as mais variadas finalidades,
limpeza de lougas, pisos, objetos em geral e etc. Esses produtos, em regra ndo apresentam
nenhum risco ao usuario, sendo assim, sdo caracterizados como produtos de risco I, e tem sua

venda livre, ndo sendo necessario nenhum tipo de registro para compra e uso dos mesmos.

3.1.3.2 Industrial

S&o detergentes usados em situacgdes especiais, principalmente para desincrustar pecas
e equipamentos das industrias, ele difere dos outros de acordo com o seu uso, podendo, de
acordo com o material a ser aplicado, assumir carater acido ou basico, reagindo assim com
essa sujidade ou incrustacdo e promovendo a remoc¢do. Devido aos cuidados do seu uso, é

caracterizado com produto de risco Il e venda restrita.

3.1.3.3 Enzimética

Produto cuja formulacdo contém, além de um tensoativo, pelo menos uma enzima
hidrolitica da subclasse das proteases, podendo ser acrescida de outra enzima da subclasse das
amilases e demais componentes complementares da formulacdo, inclusive de enzimas de
outras subclasses, tendo como finalidade remover a sujidade clinica e evitar a formagéo de
compostos insollveis na superficie desses dispositivos. A atividade enzimatica € a capacidade

que a enzima possui em catalisar uma reacdo, degradando substratos especificos, desde que o
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complexo enzimatico contido no detergente esteja em condigdes ativas dentro da formulacéo,
devido a complexidade do seu uso, é caracterizado como grau de risco Il e também de venda

restrita.

3.2 Tensoativos

Tensoativos ou surfactantes sdo substancias que tém a propensédo de se concentrar, isto
é, de se adsorver em interfaces e de formar agregados coloidais em concentracGes baixas
numa solugéo. O termo surfactante, em inglés, “surfactante”, deriva da contrag¢ao de ““surface
active agent”, que significa literalmente agente de atividade superficial (ROSEN;
KUNJAPPU, 2012).

Os tensoativos figuram entre os produtos mais versateis da industria quimica. Suas
propriedades os tornam adequados para uma ampla gama de aplicacGes industriais
envolvendo: umectancia, detergéncia, emulsificacdo, lubrificacdo, emoliéncia, solubilizacdo e
dispersdo de fases, entre outros. Sdo utilizados em praticamente todas as classes de atividades
industriais, desde processos primarios como recuperacdo e purificacdo de matérias-primas em
mineracdo e quimica do petroleo até como elevadores de desempenho em produtos finais
como tintas, cosméticos, produtos farmacéuticos e alimentos (MYERS, 1999).

E um tipo de molécula que apresenta uma parte com caracteristica apolar ligada a
outra parte com caracteristica polar conforme mostra a Figura 1. Dessa forma, esse tipo de
molécula é polar e apolar ao mesmo tempo. Para representar esse tipo de molécula, usa-se
tradicionalmente a figura de uma barra (que representa a parte apolar da molécula — portanto
soltvel em hidrocarbonetos, 6leos e gorduras) e um circulo (que representa a sua parte polar,
soltvel em &gua) (DALTIN, 2012).
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Figura 3 - Representagdo esquematica de uma molécula de tensoativo.

1
parte apolar !
solivel em éleo I

parte polar
lavel em &gua

8

Fonte: DALTIN, 1999.

A parte apolar de um tensoativo normalmente tem origem em uma cadeia carbbnica
(linear, ramificada ou com partes ciclicas), pois 0s carbonos dessa cadeia, apesar de serem
mais eletronegativos que os atomos de hidrogénio, ndo formam polos de concentracdo de
carga eletrostatica. A parte polar deve ser formada por alguns atomos que apresentem
concentracdo de carga, com formacdo de um polo negativo ou positivo. Essa parte polar é
responsavel pela solubilidade da molécula em agua, pois as cargas (negativas ou positivas)
apresentam atracdo eletrostatica pelas moléculas de agua vizinhas, ja que estas apresentam
cargas negativa e positiva na mesma molécula. Portanto, para ser solivel em agua, um
tensoativo deve apresentar cargas, sejam elas negativas ou positivas.

A solubilidade em agua de um tensoativo é dada pela existéncia de cargas na sua parte
polar. Quanto mais carga tiver um tensoativo, mais sollvel ele serd em &gua, ndo importando

se as cargas sdo negativas ou positivas (ja que a dgua apresenta as duas cargas).

3.2.1 Classificacéo

3.2.1.1 Anibnicos

Quando dissolvido em &gua a molécula adquire uma carga negativa verdadeira,
podendo ter esse anion gerado da dissociagdo de um sal em agua. Como a regido polar
apresenta carga negativa, este tipo de tensoativo ¢ chamado de tensoativo anidnico. Além da
carga negativa ja presente na parte polar da molécula, essa regido possui geralmente atomos

de oxigénio (de alta eletronegatividade) que atraem elétrons dos carbonos e hidrogénios
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vizinhos, aumentando ainda mais a polaridade negativa dessa regido. Portanto, por apresentar

dois efeitos que, somados, concentram cargas, a parte polar desse tipo de tensoativo apresenta

alta polaridade e alta capacidade de atracdo de moléculas de &gua. Isso faz com que os

tensoativos aniénicos sejam muito solGveis em agua.

Constituem a maior classe de tensoativos e a mais utilizada pela indUstria em geral,
pois nessa classe se encontram o0s tensoativos principais dos sabdes, sabonetes,
xampus e detergentes.

Geralmente ndo sdo compativeis com tensoativos catidnicos em virtude da
neutralizacdo de cargas.

As caracteristicas fisico-quimicas dos tensoativos aniénicos sdo fortemente
influenciadas pela presenca de eletrdlitos em solucgdo (sais solubilizados ou extremos
de pH).

3.2.1.2 Catibnicos

O tensoativo que apresenta carga positiva na regido polar da molécula é chamado de

tensoativo catiénico. Existe menor disponibilidade de tipos de tensoativos catidnicos que de

anidbnicos no mercado. Praticamente todos o0s tensoativos catidbnicos comercialmente

disponiveis no Brasil tém, em sua estrutura, o nitrogénio quaternario, obtido a partir de

aminas primarias ou secundarias.

Constituem uma classe representada por poucos tensoativos. Hoje somente ha
disponibilidade, no mercado brasileiro, de tensoativos catidnicos baseados no
nitrogénio quaternario.

Geralmente o0s tensoativos catidnicos ndo sdo compativeis com tensoativos aniénicos.
As caracteristicas fisico-quimicas dos tensoativos catidénicos sdo fortemente
influenciadas pela presenca de eletrdlitos em solucdo (sais solubilizados ou extremos
de pH).

3.2.1.3 N&o ibnicos

Os tensoativos que nao apresentam cargas verdadeiras, ou seja, ndo originados de sais

dissociados, existe apenas concentracdo de cargas em virtude das ligacbes polares das
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moléculas como os etoxilados, sdo chamados de tensoativos ndo idnicos.

- Constituem a segunda classe de tensoativos mais utilizada no mercado.

- Sao normalmente compativeis com todas as outras classes de tensoativos.

- Contrariamente aos tensoativos anibnicos e catibnicos, as propriedades fisico-
quimicas dos tensoativos ndo iénicos ndo séo fortemente influenciadas pela presenca

eletrolitos.

3.2.1.4 Anfoteros

Podem ser anidnicos ou catiénicos, dependendo do pH da solucdo em que se
encontram. Para isso apresentam tanto a carga negativa como a positiva ha mesma molécula.
Comportam-se como tensoativos anionicos em meio alcalino, pois a alta concentragdo de
hidroxilas neutraliza a carga positiva. Semelhantemente, o0s tensoativos anfoteros se
comportam como tensoativos catidnicos em meio acido. Os tensoativos anfoteros sdo
compativeis com o0s tensoativos anidnicos e catibnicos, pois ndo os neutralizam, ja que

apresentam carga total nula.

- Constituem a classe de tensoativos menos utilizada no mercado por causa do alto
custo.

- Sdo normalmente compativeis com todas as outras classes de tensoativos.

- Por terem as duas cargas — negativa e positiva — na molécula, apresentam
propriedades de organizacdo com as moléculas de tensoativo anibnico e catidnico
que modificam suas propriedades, permitindo a reducdo, por exemplo, de sua

irritabilidade ocular.

3.3 Insumos

3.3.1 Agua potavel

A &gua é o insumo que atua como veiculo na formulacdo seja adicionada de forma
pura, seja em solucdo juntamente com outros insumos, tendo o papel de promover a sinergia

entre eles, a Tabela 1 mostra as propriedades da agua.



Tabela 1 - Propriedades da &gua potavel.

Estado fisico Liquido
Estrutura quimica H,0
Massa molecular 18 g/ mol
Massa especifica 1,0g/cmsd

Viscosidade (20°C) 1,002 cP

Solubilidade em agua
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Fonte: PERRY, 1997.

3.3.2  Acido sulfénico 90% (4cido dodecilbenzeno sulfonico)

O Acido sulfénico é amplamente aplicado no ramo de produtos de limpeza e costuma
ser o principal componente ativo da formulacdo, pois é muito efetivo no abaixamento da
tenséo superficial, promovendo a molhabilidade da superficie e emulsificacdo da sujeira, além
de possuir um alto poder espumante, é geralmente utilizado neutralizado com hidréxido de
sodio e/ou trietanolamina. Pode gerar formulacGes viscosas e apresenta um maior poder de
espessamento quando utilizado em conjunto com algum eletrélito (MACLER, 2017).

A funcdo do acido sulfénico é em conjunto com o hidroxido de sodio gerar apos a
neutralizacdo o sal Dodecilbenzeno sulfonato de sddio, que é um tensoativo anidnico, atuando
como componente ativo na formulacdo do detergente liquido. As propriedades desse insumo

sdo mostradas na Tabela 2.

Tabela 2 - Propriedades do &cido sulfonico.

Estado fisico Liquido
Estrutura quimica CigHy90,S — OH
Massa molecular 320 g/ mol
Massa especifica 1,07 g/cms

Viscosidade 1100 — 1300 cP

Solubilidade em agua Infinita

Fonte: MACLER, 2017.

3.3.3 Hidrdxido de sédio (soda caustica)

O hidréxido de sodio é o composto que comumente chamamos soda caustica. Este
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composto € um dos mais produzidos e utilizados a nivel mundial, uma vez que tem aplicacbes
nas mais variadas indGstrias. E um sélido cristalino, quebradico, branco e transldcido, suas
caracteristicas sao mostradas na Tabela 3. Como é uma base forte, conclui-se que a solucéo
aquosa de soda caustica vai ter um carater extremamente alcalino, sendo dessa forma, usado
para efetuar a neutralizacdo do &cido sulfénico, geralmente é usado em solugcdo numa

concentrago entre 10 e 20%.

Tabela 3 - Propriedades da Soda caustica.

Estado fisico Sdlido
Estrutura quimica NaOH
Massa molecular 40 g/ mol
Massa especifica 2,13 g/cm3

Viscosidade -

Solubilidade em agua (20 ° C) 109¢g / 1009 &gua

Fonte: UNIPAR CARBOCLORO, 2017.

3.3.4 Dietanolamida de acido graxo de coco (amida 60)

E classificada como tensoativo ndo ibnico compativel com a maioria dos tensoativos
anibnicos, cationicos, anfotéricos. E geralmente encontrada em solugbes, e é usado
especificamente a de concentragédo 60%.

Quando utilizados com lauril éter sulfato de sodio e com acido sulfénico neutralizado,
em formulacdes de detergentes liquidos, ocorre forte interacdo entre o grupo amida e o0s ions
sulfato e sulfonato dos tensoativos anidnicos, proporcionando aumento da solubilidade e da
espuma, tornando-a rica, densa e com grande nimero de bolhas de pequeno tamanho, do
espessamento do sistema, evitam o ressecamento excessivo da pele causado pela acdo
detergente dos tensoativos, promovendo um ligeiro sobrengorduramento e é especialmente
importante em condi¢bes de lavagem com presenca de gorduras, a Tabela 4 mostra as
caracteristicas da Amida 60 (MACLER, 2017).

Tabela 4 - Propriedades da Amida 60.

Estado fisico Liquido

Estrutura quimica CH3(CH2)nCON(CH2CH20H),


https://pt.wikipedia.org/wiki/Carbono
https://pt.wikipedia.org/wiki/Carbono
https://pt.wikipedia.org/wiki/Oxig%C3%AAnio
https://pt.wikipedia.org/wiki/Oxig%C3%AAnio
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Massa molecular 379 g/ mol
Massa especifica (25° C) 1,015g/cm?d
Viscosidade >1000 cP
Solubilidade em agua (20 ° C) Infinita

Fonte: TEBRAS, 2017.

3.3.5 Lauril éter sulfato de s6dio 70%

O Lauril éter sulfato de sodio apresenta em sua molécula uma parte hidréfoba,
composta pela cadeia graxa do alcool laurilico de fonte vegetal, e uma parte hidrdfila,
formada pelo grupo éter sulfato, sendo caracterizado com uma tensoativo i6nico. Atua no
abaixamento da tensdo superficial, é formador de espuma, promove a umectacao da superficie
e o emulsionamento da sujeira. Estas caracteristicas mostradas na Tabela 5 conferem ao
Lauril Eter Sulfato de Sédio uma excelente detergéncia, elevado poder espumante, boa

solubilidade em &gua e espessamento na presenca de eletrolitos (MACLER, 2017).

Tabela 5 - Propriedades do Lauril éter sulfato de sodio.

Estado fisico Liquido
Estrutura quimica CH3(CH2)10CH2(OCH2CH2)n0SO3Na
Massa molecular 288 g/ mol
Massa especifica (20 ° C) 1,05¢g/cm?
Viscosidade < 6000 cP (25°C)
Solubilidade em agua Soluvel

Fonte: USIQUIMICA, 2017.

3.3.6 Cloro metil isotiazolinona

E utilizado nas formulagbes como conservante, garantido no produto final uma
protecdo, agindo como um agente de contencdo na proliferagdo de microrganismos como
bactérias, fungos e algas. Possui uma boa solubilidade em &agua e é bastante utilizado na
producéo de detergentes, desinfetantes, amaciantes de roupa e produtos de limpeza e higiene
pessoal em geral. Atuam nos grupos tidis (-SH) presentes em enzimas e proteinas,

desestabilizando seu metabolismo, as caracteristicas desse insumo sdo mostradas na Tabela 6.
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Tabela 6 - Propriedades Cloro metil isotiazolinona.

Estado fisico Liquido
Estrutura quimica C4H4CINOS
Massa molecular 149 g / mol

Massa especifica (20 °C) 1,03g/cm?
Viscosidade (23 °C) < 0,001 cP
Solubilidade em agua Soluvel

Fonte: PROLINK, 2017.

3.3.7 Cloreto de sddio (NaCl)

O cloreto de sodio, principal constituinte do sal de cozinha, € um sdlido i6nico
constituido por ions positivos e negativos, cujas caracteristicas se encontram na Tabela 7.
Quando diluido em &gua, os ions separam-se na solucdo, onde se encontram rodeados pelas
moléculas do solvente. E o agente espessante mais utilizado nas formulacdes de produtos de
limpeza e higiene pessoal. Ele é capaz de aumentar a viscosidade do produto através da
interacdo com agentes tensoativos empregados, desde que os niveis salinos ndo ultrapassem
os limites de solubilidade (COUTO, 2007).

Tabela 7 - Propriedades Cloreto de sodio.

Estado fisico Sdlido
Estrutura quimica NaCl
Massa molecular 58 g / mol
Massa especifica (20 °C) 2,16 g/ cm3
Viscosidade -
Solubilidade em agua 1g em 3 ml de agua

Fonte: UNICAMP, 2017.

3.4 Controle de qualidade

Controle de qualidade, por definicdo € o conjunto de operacBes que incluem

programacéo, coordenacgdo e execucdo de processos que visam verificar e assegurar que oS
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produtos estejam dentro de padrBes de qualidade pré-estabelecidos, realizando analises ou
medicdes. As principais vantagens sdo: otimizacdo de processos, reducdo de tempo e
desperdicios, padronizacdo de procedimentos, aumento da certeza da qualidade do ambiente,
matéria-prima utilizada e produtos finais (JORGE, 2006).

Na Idade Média, as guildas que eram as associa¢des de profissionais que definiam um
padrdo de qualidade proprio dos produtos e os artesdos que ndo conseguissem manter seus
produtos dentro do padrdo estipulado eram punidos. Mais tarde, surgiu interesse por parte dos
reis em definir especificacdes técnicas para os produtos comprados por eles. Alguns membros
das corte tinham a funcdo de fiscalizar e supervisionar os objetos. Antes da revolucao
industrial, era possivel que o proprio artesdo definisse quais seriam seus padrdes de qualidade
(SANTOS, 2015).

Com o avanco da Revolucdo Industrial, fez-se necessaria a padronizacdo dos
processos de fabricacdo de produtos. Nas fabricas havia sempre a presenca de algum
supervisor, que fiscalizava ndo s6 o produto a ser desenvolvido como o trabalho dos
profissionais em cada etapa do processo, garantindo que os produtos fossem produzidos
exatamente de acordo com as especificacdes técnicas pré-definidas. A preocupacdo com o
padrdo de producdo surgiu inicialmente para evitar desperdicios (SANTOS, 2015).

Historicamente o controle de qualidade tem exemplos de fécil visualizacdo. Os
produtos japoneses do pos-guerra tinham baixa qualidade. A evolucdo ocorreu devido a
presenca americana, que forcou a elevacdo dos padrdes. Outros paises também apresentaram
dificuldades parecidas, e isto abala diretamente suas economias (SELEME, 2008).

A presenca de um supervisor para garantir este controle deve ajudar no
aprimoramento de processos de producdo, ajudando a definir os padrbes da empresa e fazer

cumprir a legislacdo e normas técnicas especificas para tal (SELEME, 2008).

4 METODOLOGIA

O estudo e desenvolvimento do trabalho foram realizados no Laboratério piloto de
quimica (LAPQ), localizado na Universidade Federal da Paraiba, Campus I. As amostras

foram preparadas e analisadas com resultado Unico.

4.1 Processo produtivo
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4.1.1 Reacéo de neutralizagao

A reacdo de neutralizacdo é mostrada abaixo pela Equacdo (1), para que se possam
determinar as quantidades de Acido Dodecilbenzeno Sulfonico (90%) e solucdo de Hidroxido
de sodio (10%) é necessario o conhecimento das relaces estequiomeétricas e as propriedades

das matérias primas.
CigHp90,S — OH + NaOH ) ( H,,NaO; + H,0 (1)
Apds a neutralizacdo obtém-se o Dodecilbenzeno sulfonato de sodio, que é o sal do
acido sulfénico, esse sal € um agente tensoativo e atua como o componente ativo na

formulacdo do detergente liquido. A Tabela 8 abaixo mostra as relagcdes entre 0s componentes

da reacdo de neutralizacdo mostrada anteriormente.

Tabela 8 - RelagOes estequiométricas da reacao de neutralizacéo.

Acido Hidréxido Dodecilbenzeno )
dodecilbenzeno " sulfonato de Agua
o de sodio -
sulfonico sddio
1 Kmol 1 Kmol 1 Kmol 1 Kmol
320 Kg / Kmol 40 Kg / Kmol 384 Kg / Kmol 18 Kg / Kmol
Mys Mgc Mppss Migua

Fonte: AUTORAL.

4.1.2 Formulacao

Existem varias formulacdes possiveis para a producdo do detergente liquido
domissanitario, em resumo, a formulacéo escolhida deve proporcionar uma boa sinergia entre
seus componentes ativos que possam exercer sua funcdo de forma satisfatoria. Além disso, é
necessario um conhecimento do processo, de forma que se possa identificar formas de
contornar possiveis problemas, identificar os parametros que requerem uma acompanhamento
mais intenso e também aplicar o conceito de otimizacéo onde for possivel. Todos esses pontos
serdo abordados nessa secao.

Devido a interferéncia da concentracéo de cloreto de sodio nas FormulacGes, causando
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um ponto de turvacao indesejado na Formulagdo 8%, a concentracdo de cloreto de sodio para

esta formulagéo foi de 1%.

A partir da formulacdo mostrada na Tabela 9, em seguida serd descrito o andamento

do processo produtivo.

Tabela 9 - Formulacdo genérica de detergente liquido.

Item Componente Quantidade (%)
1 Agua Potavel (Livre) 83,35
5 Acido Dodecilbenzeno 48

Sulfonico (90%)
3 Solucdo de Hidréxido de 6.9
Sédio (10%) ’
4 Lauril Eter Sulfato de Sédio 2,2
c Dietanolamina de Acidos 0.3
Graxos de Coco (Amida 60) ’
Cloreto de Sédio
6 (Sal refinado) 1-12
7 Metilcloroisotiazolinona 0,05
- Total 100

Fonte: AUTORAL, 2017.

a) Etapal

A etapa 1 da producdo consiste em promover a neutralizacéo do acido dodecilbenzeno

sulfénico para a obtencdo do seu sal correspondente, que € o0 componente ativo da

formulacdo, essa etapa € a que requer um maior monitoramento, sendo de fundamental

importancia o acompanhamento dos parametros do processo que envolvem uma reacdo de

neutralizacéo acido-base.

Passo I: O primeiro passo € a adicdo de agua no reator, inicialmente 50% da

quantidade de agua alimentada, funcionando como meio ou veiculo para o processamento da

reacao.

Passo Il: O &cido dodecilbenzeno sulfonico é adicionado no volume de agua no

reator, o agitador sera acionado, promovendo a mistura até a homogeneizagdo entre os dois
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componentes.
Passo I11: O hidréxido de sddio ja em solugdo deve ser adicionado ao reator em
agitacdo constante nas proporcdes estequiomeétricas para que haja a neutralizacdo do O acido

dodecilbenzeno sulfénico.

b) Etapa?2

Nessa etapa serdo adicionados os insumos restantes da formulacdo de acordo com a
ordem em que se encontram mostrados na Tabela 9, é importante que a agitacdo seja continua,

dessa forma, a homogeneizagdo serd mais eficiente.

Passo 1V: Adicdo do tensoativo Lauril éter sulfato de sodio.
Passo V: Adicdo do tensoativo Amida 60.
Passo VI: Adicdo do espessante Cloreto de sodio.

Passo VII: Adicdo do conservante Metilcloroisotiazolinona.

Com o conhecimento das etapas do processo, abaixo € mostrado na Figura 4 o

fluxograma que o exemplifica.



Fonte: AUTORAL.

Figura 4 - Fluxograma do processo.

31
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4.2 Parametros

4.2.1 Componente ativo

Na formulagio o componente ativo é sal do Acido sulfonico gerado apés a reacio de
neutralizacdo, foi feito um estudo para determinar uma concentracdo que englobe melhores
resultados no produto final, sendo assim, foram testadas formulagdes com 4%, 6% e 8% do

componente ativo conforme ilustra a Tabela 10.

Tabela 10 - Faixa de concentragdes componente ativo.

Formulacéo 1 Formulacéo 2 Formulacéo 3

4% 6% 8%
Fonte: AUTORAL.

4.2.2 Potencial hidrogenidnico (pH)

O pH, conceito proposto pelo dinamarqués Sorensen, em 1909, que significa
literalmente poténcia (p) de hidrogénio (H), permite-nos descrever o caracter acido ou basico
gue predomina em meio aquoso, tendo em conta o seu valor determinado numa escala de 0 a

14. Um meio aquoso sera acido se tiver pH de 0 a 7, sera basico se o pH for de 7 a 14 e sera

I“

Como no estudo desse trabalho um dos focos é a reagdo de neutralizacdo que faz parte

neutro para pH igual a 7 (MORAIS). Conforme mostrado na Figura 5.

Figura 5 - Escala de pH.
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Fonte: MINDOMO, 2017.
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do processo produtivo, pode-se usar 0 conceito e a escala de pH para monitorar 0 andamento
da reacdo quimica, relacionando a medicdo desse parametro com a concentracdo do ion
hidronio [H;0%] que é proveniente da interacdo do acido sulfénico com a agua do meio
reacional. Sendo assim, o objetivo € que se alcance a faixa em que a reacdo chega a
neutralidade, indicando que o acido adicionado foi totalmente consumido.

Na grande maioria das vezes, esses valores de acidez, ou concentracdo dos ions
[H;0%] em solucéo, eram representados por poténcia de 10 negativas (10~°, 1075, etc.). Para
facilitar essa escala de valores tdo pequenos Sorensen definiu a relagdo mostrada abaixo pela

Equacdo (2).

pH = —log[H;07] (2)

Com o conhecimento de que como se pode relacionar o parametro pH com a
concentracdo do acido, € possivel identificar o comportamento dessa concentracdo durante a
reacao.

O monitoramento do pH foi realizado por meio do equipamento pHmetro (MA-522,
MARCONI) localizado no Laboratdrio piloto de quimica (LAPQ) e ilustrado na Figura 6.

Figura 6 - pHmetro MARCONI.
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Fonte: ANDRADE, 2017.

4.2.3 Velocidade de agitacéo
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A agitacdo é um pardmetro imprescindivel para o processo, uma vez de grande parte
do processo produtivo consiste em homogeneizar 0s insumos até a obtencéo do produto final.

A agitacdo se faz ainda mais necessaria durante a reacao de neutralizacdo, essa reacao
por si s6 se processa de forma rapida, sendo sua limitacdo apenas que as moléculas de
reagentes entrem em contanto, se processando assim a neutralizagdo. A Figura 7 mostra o

agitador de bancada utilizado.

Figura 7 - Agitador de bancada.

Fonte: AUTORAL.

4.3 Controle de qualidade

4.3.1 Carga de tensoativo total

A escolha da formulacdo envolve a sele¢do de varios que insumos que possuem um
papel pré-definido, dentre desses os tensoativos sdo bastante importantes, atuando como
componentes ativos, diminuindo a tensdo superficial da agua e atuando na remocdo de
sujidades.

A carga de tensoativos total representa a quantidade total desse insumo na formulacéo,
é uma especificacio que pode ser objeto de comparacéo entre diferentes produtos. E obtida
pelo somatério das quantidades de tensoativos dentro de determinada formulacdo, conforme
mostrado nas Equacdes (3) e (4) em volume e em porcentagem respectivamente mostradas
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abaixo.
Carga de Tensoativo Total (CTT) = Vpgss + Vigurit + Vamida (3)
(% CTT) = -~ 4
VTotal

O Dodecilbenzeno Sulfonato de Sodio é o tensoativo obtido apds a reacdo de
neutralizacdo, e sua contribuicdo na formulacdo deve ser calculado pela relacéo
estequiométrica da reacdo, considerando que praticamente todo Acido Sulfonico reage.
Sabendo que o &cido sulfonico utilizado tem uma pureza de 90%, sera estudado em diferentes
concentracdes de 4%, 6% e 8% e utilizando a relagdo estequiométrica ja mencionada na

Tabela 11, obtém-se a contribuicdo do tensoativo mencionado.

Tabela 11 - Relacao estequiométrica &cido-sal.

Acido Dodecilbenzeno Sulfonico Dodecilbenzeno Sulfonato de

Sédio
1 Kmol 1 Kmol
320 Kg / Kmol 384 Kg / Kmol
Mys Mppss

Fonte: AUTORAL.

Para a obtencdo do volume e a da contribuicdo percentual do Dodecilbenzeno
sulfonato de sodio foi tomado um volume de producédo para exemplificar o célculo, o volume
sera de Vy,:q; = 100L, conforme apresentado na Equacédo (5).

Inicialmente foi obtida a massa em quilogramas de Acido dodecilbenzeno sulfénico,
levando em conta suas concentracbes C,s de 4%, 6% e 8%, como mostrado abaixo pela

equacéo (6).

Vas = Cas * Vrotar (5)

Mys = 0,9 % pys* Vys (6)

Ap0s o calculo das massas sera utilizado as relagdes estequiométricas da Tabela 11

para a obtengdo das massas do Dodecilbenzeno Sulfonato de Sodio, levando em conta que a
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reacdo de neutralizacdo tem uma conversao proxima de 100%.
De posse dessas massas e com a utilizacdo da massa especifica do Dodecilbenzeno
Sulfonato de Sédio pppss = 1,07 g/L, foi obtido o respectivo volume em litros referente a

essa massa, como apresentado na Equacéo (7) abaixo.

m
Vbpss = ﬁ (7)

O Lauril éter sulfato de sodio foi utilizado com uma contribuicdo percentual de 2,2 %,

e seu volume em litros € calculado pela Equagédo (8).

Vigss = 0,7 % (0,022) * Vrorar (8)

A Dietanolamida de Acidos Graxos de Coco (Amida 60) representa 0,3 % da

formulacéo total e seu volume em litros foi obtido pela Equacao (9).

Vpage = 0,6 * (0,003) * Vygeq (9)

4.3.2 Concentracdo micelar critica

A concentracdo micelar critica € a menor concentracdo onde ocorre a formacédo de
micelas de um tensoativo. O aumento da concentracdo do tensoativo apds este ponto tem
pouco efeito na tensdo superficial da solu¢cdo na qual o tensoativo estd presente. A
concentracdo onde inicia o processo de formacdo das micelas (micelizacdo) € chamada de
concentracdo critica micelar, CMC, que é uma propriedade intrinseca e caracteristica do
surfactante. A adigdo de tensoativos a agua conforme mostra a Figura 8 tende a saturar todas
as interfaces (situacdo B e C), e assim tem-se a saturacdo do meio e a formacdo de micelas

(situacéo D).
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Figura 8 — llustracdo da concentracdo micelar critica.
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Fonte: SANTOS, 2007.

Foram preparadas e utilizadas concentra¢cdes em g/L, em seguida utilizou-se béqueres
para pesar, em balanca analitica, separadamente as massas de tensoativo com auxilio de uma
seringa e feito a pesagem, diluiu-se em agua destilada e homogeneizou com auxilio de um
bastéo de vidro.

Determinou-se a CMC com o auxilio do equipamento SensaDyne Tensiometer
localizado no Laboratdrio de Petrdleo (Lapet), UFPB Campus I. Utilizou-se 0 método da
méaxima pressao da bolha, o qual trabalha com dois capilares de diametros diferentes onde é
bombeado um géas inerte (nitrogénio). Os capilares sdo imersos no fluido e a frequéncia de
borbulhamento do gés é determinada. O bombeamento do nitrogénio através desses dois

capilares produz um diferencial de pressdo (AP) mostrado pela Equacdo (10) que é

diretamente relacionado com a tenséo superficial do fluido, mostrado na equagéo abaixo.

AP=P1—P2=(pgh+2r—1/)—(pgh+2r—:)=2—y—2—y (10)

1 T2

A utilizagdo de dois capilares de diametros diferentes elimina a interferéncia de
componentes hidrostaticos (a diferenca de densidade entre o liquido e o gas multiplicada pela
aceleracdo da gravidade e a profundidade de imersdo capilar), que o tensibmetro de um
capilar ndo consegue eliminar. O capilar de maior diametro mede o efeito da profundidade de
imersdo (elimina componentes hidrostaticos) e o valor da pressdo maxima da bolha do capilar

menor é a tensdo superficial. Uma representacdo do método é ilustrada na Figura 9.



Figura 9 — Esquema do tensiometro.
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4.3.3 Viscosidade

Computador:
Drisplay dos dados de
Temperatura e
Tensho Superticial
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A viscosidade é medida pela velocidade angular de uma parte mével separada de uma

parte fixa pelo liquido. Nos viscosimetros de cilindros concéntricos, a parte fixa €, em geral, a

parede do proprio recipiente cilindrico onde esta o liquido. A parte mdvel pode ser no formato

de palhetas ou um cilindro. A utilizacdo do viscosimetro & necesséaria para avaliar a

especificacdo dessa caracteristica nos produtos, a Figura 10 mostra o equipamento utilizado

no LAPQ.
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Figura 10 - Viscosimetro rotacional.

Fonte: AUTORAL, 2017.

4.3.4 Formacdo e quebra de espuma

O método consistiu em preparar 100mL de uma solucdo 1% m/v das diferentes
amostras de detergente, em seguida foi medido 20mL dessa solu¢cdo em uma proveta de
100mL com tampa como mostra a Figura 11, agitou-se vigorosamente a proveta de 20 a 30
segundos. Depois disso, a proveta foi colocada sobre a bancada e foi anotado o volume de
liquido e de espuma no tempo de 0 segundo, 60 segundos, 15 minutos e 1 hora depois, quanto

menor a variagdo do volume de espuma, maior sua estabilidade.
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Figura 11 - Preparacdo do teste de espuma.

Fonte: AUTORAL.

Para mensurar essa varia¢do foi usado um calculo para determinar a porcentagem de
formacdo de espuma instantdnea e porcentagem de estabilizada ao final do processo, e de
posse desses calculos, a obtencdo da variacdo total de espuma, sendo (V;) volume total
inicial, (V) volume da solucdo e (V) volume total final, ambas em mL, as Equagdes (11),

(12) e (13) indicam os célculos dessas propriedades.

% Espuma Instantanea (Ei) = % * 100 (11)
% Espuma Estabilizada (Ee) = @ * 100 (12)
A(%Espuma) = %Ei — %Ee (13)

4.3.5 Ponto de turvacédo

E uma propriedade fisica dos fluidos que se traduz na redugfo da sua transparéncia
devido a presenca de materiais em suspensdo que interferem com a passagem da luz através
do fluido, em geral isso se deve a exposicdo a determinadas temperaturas, causando uma
insolubilidade dos componentes da formulag&o.

Para a determinagdo do ponto de turvacdo, foi retirada uma quantidade de 5mL de

cada amostra e colocado em tubos de ensaio, com o auxilio de um termdmetro imerso dentro
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do tubo, ele foi levado ha um banho de gelo como mostrado na Figura 12, com o objetivo de
se verificar qual temperatura a amostra comega a deixar a caracteristica de translucido e

comega a apresentar turvagao.

Figura 12 - Teste de turvagéo.

Fonte: AUTORAL.

4.3.6 Ponto de nevoa

Similar ao ponto de turvagdo, o ponto de nevoa é o ponto em que 0s tensoativos,
principalmente os ndo iénicos contidos nas formulacgdes ficam insoluveis, podendo gerar duas
ou mais fases, isso acontece a altas temperaturas, iSso ocorre porque 0s tensoativos necessitam
das ligacGes de hidrogénio pra ficar sollveis, devido ao aumento da temperatura essas
ligagBes se quebram, causando assim uma turvagéo.

O ponto de nevoa foi determinado com a adi¢cdo da amostra em um tubo de ensaio com
um termdémetro imerso dentro, apds isso 0 mesmo foi exposto a um aquecimento, quando a
amostra turvou, foi verificado a qual temperatura ocorreu esse comportamento.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1 Parametros
5.1.1 pH

Tratado aqui como parametro do processo, 0 comportamento do pH determina o
andamento da reacdo de neutralizacdo, sendo importante seu acompanhamento, é possivel

relaciona-lo com a variagdo da concentragdo do &cido sulfonico, como ilustra a Figura 13.

Figura 13 - Dindmica do pH na reacdo de neutralizacao.
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Fonte: AUTORAL.

E possivel identificar que para o aumento do pH acima de 2 a concentragdo do ion
hidrénio diminui sutilmente, como ja mencionado, pela adicdo da soda caustica, essa
sensibilidade na dindmica da neutralizagdo muitas vezes dificulta 0 acompanhamento, sendo
necessario determinado cuidado no momento da adi¢do do neutralizante ao meio reacional.

O objetivo é que o sistema alcance o pH 7, no qual se d& o fim da reagdo, e dessa
forma, obtém-se o principio ativo das formulacdes estudadas.

Para o estudo do pardmetro pH como previsto 0 acompanhamento possui uma
dindmica muita répida, dificultando as medigdes em tempo habil, como j& citado o pH
apresenta a maior influéncia no monitoramento da reacéo de neutralizacdo, apos a adigdo de
determinada quantidade de soda caustica € necessario uma maior cuidado, pois a neutralidade

€ um ponto muito sensivel para se alcancar.
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5.2 Controle de qualidade

A partir da Resolugdo normativa n® 1/78 (ANVISA) é definido todas as especificacdes
necessarias para os parametros do detergente liquido, sendo definidas apenas as caracteristicas

de pH, componente ativo e sua viscosidade nessa resolucdo, mostrada na Figura 14.

Figura 14 - Especificacdes de viscosidade de detergente segundo a ANVISA.
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Fonte: BRASIL 2012,

5.2.1 Carga de tensoativo total (CTT)

A partir do conhecimento das relacdes estequiométricas da reacao de neutralizagdo é
possivel obter a composicdo do tensoativo Dodecilbenzeno Sulfonato de Sédio, que somado a
parcela do Lauril Eter Sulfato de Sédio e da Dietanolamina de Acidos Graxos de Coco
(Amida 60), é possivel determinar a carga de tensoativo total, sendo utilizados os dados da
Tabela 12 e as Equagdes (3) e (4).

Tabela 12 - Resultados da carga de tensoativo total.

Dodecilbenzeno Lauril Eter Amida
Formulacéo Sulfonato de Sulfato de CTT %CTT
L L 60
Sodio Sodio

4% 3,77L 1,54 L 0,18 L 549L  549%
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6 % 5,66 L 1,54 L 0,18 L 7,38L  7,38%

8 % 7,54 L 154 L 0,18 L 9,26 L 9,26%
Fonte: AUTORAL.

A formulacdo com 8% de concentragdo inicial de Acido Dodecilbenzeno Sulfénico
naturalmente possui uma maior carga de tensoativo total, isso ocorre devido a reacdo de
neutralizacdo gerar uma maior quantidade do Dodecilbenzeno Sulfonato de Sodio, nos testes e
especificacbes feitas na continuacdo do trabalho, sera analisado se essa carga de tensoativo

total se reverte em um melhor desempenho.

5.2.2 Concentragdo micelar critica

Apds serem feitas a analises, os dados foram organizados em tabelas e em seguida
gerados os graficos para que se pudesse visualizar o comportamento da tenséo superficial da
agua yy,o dada na unidade de dina/cm, na presenca das formulacGes utilizadas que sdo
expressas em concentragdo na unidade de g/L para a determinacdo da concentracdo micelar
critica. Os dados obtidos sdo mostrados abaixo com o intuito de mensurar a capacidade de
cada formulacéo provocar a diminuicdo da tensdo superficial da agua.

Para a formulacdo de 4% foram utilizadas concentracdes que vao de 0,4 g/L até 25 g/L

distribuidas em 15 solucGes preparadas, conforme ilustrado na Tabela 13 mostrada abaixo.

Tabela 13 - Acompanhamento da tensao superficial formulacao 4%.

Solucdo Volume preparado (L) Concentracéo (g/L) Tensdo superficial (dina/cm)
- 0,25 0 71,7
1 0,25 0,4 71,3
2 0,25 0,6 71
3 0,25 0,8 70,6
4 0,25 1,0 70,2
5 0,1 2,0 67,1
6 0,1 4,0 57,5
7 0,1 6,0 52
8 0,1 8,0 46,3
9 0,1 10,0 43,5

10 0,1 14,0 39,7
11 0,1 16,0 38,6
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12 0,1 18,0 38
13 0,1 21,0 37,2
14 0,1 23,0 37,1
15 0,1 24,0 36,9

Fonte: AUTORAL.

Pode-se perceber que a partir de determinada concentragcéo a curva comeca a tender a
um valor limite, em que 0 aumento da concentracdo ndo provoca maiores variacdes na tensdo
superficial da agua, sendo assim a partir desse ponto tem-se a saturacdo do meio, e assim a
determinacdo da concentracdo micelar citrica com o uso de retas bissetrizes, feitas por anélise

gréfica, a partir da Figura 15.

Figura 15 - Comportamento da tensdo superficial formulacdo 4%.

CMC - Detergente Neutro 4%

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0
Concentragéo (g/ L)

Fonte: AUTORAL.

A concentracdo miclear critica observada graficamente € determinada na intersecao
das duas retas mostradas na Figura 14, para a formulagéo de 4% obteve-se o valor de 10,4 g/L
e consegue diminuir a tensdo superficial da agua ate o valor de 36,9 dina/cm.

Para a formulacdo de 6% foram utilizadas concentracdes que vao de 0,5 g/L até 23 g/L

distribuidas em 13 solucGes preparadas, conforme ilustrado na Tabela 14 mostrada abaixo.

Tabela 14 - Acompanhamento da tensao superficial formulacao 6%.

Solucdo Volume preparado (L) Concentracéo (g/L) Tenséo superficial (dina/cm)

- 0,25 0,0 71,7
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Fonte: AUTORAL.

Da mesma forma para a formulacdo de 6% foram tracadas retas e identificada

graficamente com a utilizagdo da Figura 16, o valor da concentracdo micelar critica que foi de

6 g/L, conseguindo fazer com que a tenséo superficial da agua chegasse até o valor de 36,2

dina/cm.

Figura 16 - Comportamento da tens&o superficial formulagéo 6%.
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Fonte: AUTORAL.

Por fim a Formulacao de 8% foram utilizadas concentrag¢fes que variam de 0,5 g/L até

23 g/L também distribuidas em 13 solucGes conforme mostra a Tabela 15 abaixo.



Tabela 15 - Acompanhamento da tensdo superficial formulagéo 8%.
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Solugdo Volume preparado (L) Concentracéo (g/L) Tenséo superficial (dina/cm)
- 0,25 0,0 11,7
1 0,25 0,5 70
2 0,25 1,0 65,4
3 01 2,0 58,2
4 0,1 4,0 47,1
5 0.1 8,0 40,1
6 0,1 10,0 38,7
7 01 12,0 38,2
8 01 14,0 38
9 0,1 16,0 37,1
10 0,1 18,0 36,8
11 01 19,0 36,5
12 0,1 21,0 36,4
13 0,1 23,0 36,2

Fonte: AUTORAL.

As concentragbes juntamente com os valores de tensdo superficial da agua foram

plotados, como mostrado na Figura 17, e com a utilizacdo do método gréfico foi obtido uma

valor de 4,5 g/L para a concentracdo micelar critica, e provocando uma reducdo da tensdo

superficial até 36,2 dina/cm.

Figura 17 - Comportamento da tenséo superficial formulagéo 8%.
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Fonte: AUTORAL.
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As formulagdes utilizadas como mostrado provocaram uma reducdo na tensao
superficial da &gua, a seguir na Figura 18 o comportamento dessa reducao foi plotado para
todas as formulacdes, possibilitando assim, que se possa fazer uma comparacdo na atuagédo

das mesmas.

Figura 18 - Comportamento da tensdo superficial da agua para as formulacgdes
estudadas.
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Fonte: AUTORAL.

Analisando a Figura 18, a tensdo superficial em ambas tende a valores finais bem
semelhantes, sendo assim € possivel que esse seja o limite para de reducdo para esse tipo de
formulacdo de detergente liquido que envolve uma mistura em propor¢des definidas de
tensoativos, das formulacdes estudadas, a que tem uma concentracdo inicial de 8% foi a que
apresentou a menor concentragdo micelar critica, ou seja, com uma menor quantidade de
solucdo dessa formulacdo, ja se chega a saturagdo do meio por acdo de seus tensoativos, essa
formulacdo também, foi a que durante todos os ensaios, em comparagdo com as outras,
mostrou menores valores de tensdo superficial, para determinadas concentracGes preparadas,
dessa forma, a Formulacdo de 8% apresentou uma eficiéncia levemente maior em relacdo ao

abaixamento da tens&o superficial devido ao seu poder tensoativo.

5.2.3 Viscosidade

Ap0s o processo produtivo, as amostras foram submetidas a verificacdo da viscosidade
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no viscosimetro rotacional do LAPQ, os valores obtidos sdo mostrados a seguir na Tabela 16.

Tabela 16 - Viscosidade das amostras.

Especificacao Formulacéo 4% Formulacéo 6% Formulacédo 8%

Viscosidade (cP) 160 200 230
Fonte: AUTORAL.

5.2.4 Formacédo e quebra de espuma

As amostras ap0s serem agitadas na proveta de 100mL foram colocadas na bancada, e
foram medidos o volume total ocupado e o volume ocupado pela solucdo liquida, dessa

forma, pode-se obter a variacdo da espuma durante o tempo de analise, a Figura 19 ilustra o

procedimento com a presenca de espuma nos ensaios.

Figura 19 — Espuma estabilizada.

Fonte: AUTORAL.

Para a formacdo de espuma instantanea medida no tempo zero, ou seja, assim que se
deu o fim da agitacdo da proveta, sendo expressa em porcentagem, a Tabela 17 mostra que a

Formulacéo 8% teve uma maior formacgéo de espuma inicialmente.

Tabela 17 - Formac&o de espuma instantanea.

Ensaios Volume Total (mL)  Volume Solugdo (mL) % Espuma Instantanea
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Formulacéo 4% 75 12 84 %
Formulacéo 6% 70 11 84,3 %
Formulacéo 8% 80 10 87,5 %

Fonte: AUTORAL.

Para a formacdo de espuma estabilizada apresentada na Tabela 18 apds a que 60
minutos, todas as formulagBGes apresentam valores proximos, entre 60% e 70%, sendo a

Formulacéo 8% a que possui uma espuma mais estavel que as demais.

Tabela 18 - Formacao de espuma estabilizada.

Ensaios Volume Total (mL)  Volume Solugdo (mL) % Espuma Estabilizada
Formulacédo 4% 50 20 60 %
Formulacéo 6% 55 20 63,3 %
Formulacéo 8% 60 20 66,67 %

Fonte: AUTORAL.

Com as informagdes da espuma instantdnea e a estabilizada, é possivel obter a
variacdo percentual de espuma de cada amostra, sendo os resultados mostrados na Tabela 19,
as amostras novamente apresentam valores bem similares, a Formulacdo 8% com o valor de
20,8% tem o melhor desempenho nesse teste, mas como comentado, ficando bem proximo

das outras amostras.

Tabela 19 — Variacéo total percentual da espuma.

Ensaios %Espuma Instantanea  %Espuma Estabilizada % (AESpuma)
Formulacéo 4% 84 % 60 % 24 %
Formulagéo 6% 84,3 % 63,3 % 21 %
Formulacédo 8% 87,5 % 66,67 20,8 %

Fonte: AUTORAL.

O teste de formacdo e quebra de espuma indica uma importante caracteristica das
formulacGes, tendo em vista que a espuma auxilia tanto na remocdo de sujidades, quanto
contribui com um aspecto sensorial em relagdo aos consumidores, a Formulagado 8% voltou a

apresentar melhores resultados, mas as outras duas possuem valores bem proximos, e estdo
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separados por uma sutil diferenca.

5.2.5 Ponto de turvagédo

O ponto de turvacéo foi verificado apds a exposicdo das formulagGes a um banho de
gelo, onde deixavam de ter a caracteristica translucida inicial, e passava a ter um aspecto
turvo, como ilustrado na Figura 20.

Figura 20 - Ponto de turvagéo.

Fonte: AUTORAL.

Tabela 20 - Temperatura de turvagao.

Especificacao Formulagéo 4% Formulagéo 6% Formulacéo 8%

Temperatura (°C) 8 14 16
Fonte: AUTORAL.

De acordo com as informagdes mostradas na Tabela 20, a Formulagdo 4% apresentou
a menor temperatura de turvacdo, sendo mais resistente a baixas temperaturas, as
FormulacGes 6% e 8%, com temperaturas de turvacdo 14°C e 16°C, em caso de exposi¢do a
essas temperaturas, apresentardo turvagdo, caracterizada pela diminuicéo da solubilidade entre
seus componentes.

5.2.6 Ponto de nevoa
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Para a caracterizacdo do ponto de nevoa, as formulac6es foram aquecidas até 100°C e
ndo apresentou nenhum tipo de turvacdo, isso pode ser atribuido a selecdo dos insumos destas

formulacGes, que mesmo com altas temperaturas, continuaram totalmente misciveis.
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6 CONCLUSOES

A obtencéo de diferentes faixas de concentracéo inicial do Acido sulfonico possibilita
uma avaliacdo desse parametro no rendimento do produto final, uma vez que cada formulacéo
apresentou diferentes caracteristicas, tanto visuais, quanto nos testes de qualidade a que foram
submetidos.

A determinacdo dos testes de qualidade para as diferentes formulagdes apresentam
dados que permitem avaliar o desempenho de cada uma dela, levando em conta a viscosidade
e 0 pH, todas as amostras seguem os parametros indicados pela Resolu¢do normativa n° 1/78
(ANVISA).

A concentracdo micelar critica (CMC) é um parametro importante do controle de
qualidade, pois ela indica diretamente a capacidade de acdo do componente ativo presente nas
formulacGes, com a informacdo do abaixamento da tensdo superficial é possivel avaliar as 3
formulacGes estudadas, sendo a Formulagdo 8% a que teve uma menor CMC, que foi de 4,5
g/L, atingindo uma tenséo superficial de 36,2 dina/cm.

Tomando um panorama geral, a Formulacdo 8% apresentou melhores resultados nos
testes de qualidade, mas vale ressaltar que deve ser feito uma anélise em paralelo com ralacédo
aos custos econdmicos, e aliado a producdo como ja estudado, ser feita a escolha da

formulacéo que se encaixa melhor no sistema de producao desejado.
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