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RESUMO

Divergindo de muitos outros setores, a industria de saneantes vivenciou um crescente destaque
nos dois ultimos anos. Por se tratar de um mercado altamente competitivo, cada dia mais surgem
novos produtos. Atualmente, os produtos biodegradaveis vém ganhando espaco nas prateleiras
e nas preferéncias dos consumidores. Com o intuito de acompanhar a demanda do mercado
procura-se reduzir ou substituir os tensoativos sintéticos por tensoativos biodegradaveis. O
Nordeste brasileiro é responsavel pela maior producdo de fibra de Agave sisalana (sisal) do
mundo, sendo a Paraiba o segundo maior produtor nacional, ficando atras apenas da Bahia. A
Agave sisalana, é uma planta rica em metabdlicos secundarios, em especial, as saponinas que
podem ser utilizadas como tensoativos naturais. Portanto, o objetivo deste trabalho e
desenvolver um detergente lava-loucas neutro incorporando a Agave sisalana. O detergente
lava-loucas formulado foi avaliado com relacdo aos seus aspectos fisico-quimicos (pH,
densidade e viscosidade), por contagem de bactérias heterotroficas, por um estudo de
estabilidade acelerada, por atividade antimicrobiana e poder de limpeza. Os resultados obtidos
evidenciaram gue o detergente lava-loucas com extrato de Agave sisalana apresentou melhores
resultados de poder de limpeza comparado com um detergente lava-loucas comercial, além de
ser um produto estavel e com grande atividade antimicrobiana para bactérias gram positivas.
Concluindo que os metabdlicos presentes no extrato de Agave sisalana contribuiram para a

formulagdo de um novo saneante compativel com as necessidades do mercado.

Palavras-chave: Agave. Sisal. Saneantes. Detergente.



ABSTRACT

Differing from many Other sectors, the sanitizing industry has experienced a growing emphasis
in the last two years. As it is a highly competitive market, new products are emerging every
day. Currently, biodegradable products are gaining space on shelves and in consumer
preferences. In order to keep up with the market demand, it is sought to reduce or replace
synthetic surfactants with biodegradable surfactants. The Brazilian Northeast is responsible for
the largest production of Agave sisalana fiber (sisal) in the world, with Paraiba being the second
largest national producer, behind only Bahia. Agave sisalana is a plant rich in secondary
metabolites, especially saponins that can be used as natural surfactants. Therefore, the objective
of this work is to develop a neutral dishwasher detergente incorporating Agave sisalana. The
formulated dishwashing detergente was evaluated in terms of its physicochemical aspects (pH,
density and viscosity), by counting heterotrophic bactéria, by na accelerated stability study, by
antimicrobial activity and cleaning power. The results obtained showed that the diishwashing
detergente with Agave sisalana extract showed better cleaning power results compared to the
comercial dishwashing detergent, in addition to being a stable product with great antimicrobial
activity for gram positive bactéria. Concluding that the metabolites present in the extract of
Agave sisalana contributed to the formulation of a new sanitizer compatible with the needs of

the market.

Keywords: Agave. Sisal. Sanitizing. Detergent.
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1 INTRODUCAO

Divergindo de muitos outros setores, a inddstria de saneantes vivenciou um crescente
destaque nos dois Gltimos anos. Em decorréncia da pandemia causada pelo Covid-19 e suas
variantes, termos como higienizacdo e desinfeccdo, seguidos dos produtos para esses
propositos, foram cada vez mais utilizados. Com a suspensdo das atividades presenciais e 0
isolamento social, as pessoas passaram a trabalhar, estudar, se alimentar e fazer toda e qualquer
atividade dentro de suas proprias casas. Fato este que, somado ao alto risco de contéagio e
numero de mortes, impactaram diretamente nos habitos de limpeza domestica (ABIPLA, 2020).

De acordo com dados da Euromonitor Internacional, a Associacdo Brasileira de
Industrias de Produtos de Limpeza e Afins (ABIPLA) relata que no ano de 2020 o mercado
global de produtos de limpeza doméstica registrou um aumento de 8,4 % comparado ao volume
atingido no ano anterior. No entanto, a producao brasileira manteve-se estavel com relacao aos
numeros de 2019. Considerando que o PIB de 2020 foi negativo em 4,1 % e que tantos outros
setores industriais foram rigorosamente prejudicados, o fato de o setor de saneantes manter-se
constante indica um resultado positivo (ABIPLA, 2021).

Diante dessa realidade, a inovacdo do mercado de saneantes requer qualidade e eficécia
para atender as novas demandas de higiene dos lares. Contudo, a preocupacdo com o0 meio
ambiente e a busca por produtos biodegradaveis sao fatores que cada dia mais ganham espaco
em diversas industrias. Sendo assim, o desenvolvimento de novos produtos e a adogdo de
politicas sustentaveis vém se tornando cada vez mais necessarios (ABIPLA, 2020).

O Brasil é o pais com a maior biodiversidade do mundo, sendo mais de 116.000
espécies animais e mais de 46.000 espécies vegetais conhecidas, difundidas por seis biomas
terrestres e trés ecossistemas marinhos (MINISTERIO DO MEIO AMBIENTE, 2022). Desta
forma, o cendrio nacional dispbfe de indmeros recursos naturais que podem atuar como
matérias-primas biodegradaveis, substituindo as sintéticas e atendendo a essa forte tendéncia
no mercado de saneantes (RAI et al., 2021).

Perante essa perspectiva, destaca-se a necessidade de mais estudos para o
desenvolvimento de formulagfes de produtos comerciais com principios ativos naturais,
utilizando os recursos organicos de forma mais eficiente (RAI et al., 2021). Nesse contexto, 0
intuito deste trabalho € desenvolver um detergente lava-lougcas com ativo vegetal proveniente

da biodiversidade brasileira.
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2 JUSTIFICATIVA

Sustentabilidade é um termo frequente em diversos setores industriais,
consequentemente, os produtos biodegradaveis vém ganhando espaco nas prateleiras e nas
preferéncias dos consumidores. Diante dessa perspectiva, embora a inddstria de saneantes seja
consolidada, ela mostra-se promissora para pesquisas e inovacfes do mercado. Por se tratar de
um mercado altamente competitivo, cada dia mais surgem novos produtos, 0 que provoca uma
enorme versatilidade e atualizacdo do mercado, atendendo as necessidades de todos os nichos
de consumidores.

Atualmente, grande parte dos tensoativos utilizados em detergentes possuem origem
sintética, derivados do petrdleo, e sdo descartados no meio ambiente (CURBELO, 2006). O
acumulo dessas matérias-primas na natureza provoca uma séria polui¢éo nos recursos hidricos,
por este motivo, procura-se reduzir ou substituir os tensoativos sintéticos por tensoativos
biodegradaveis (ZAGO NETO; PINO, 1997). Sendo assim, com o intuito de acompanhar as
tendéncias de mercado, o desenvolvimento de novos produtos saneantes com matérias-primas
naturais torna-se cada vez mais necessario (CURBELO, 2006).

A Agave sisalana é uma planta original da América Central e do México. Atualmente,
0 Nordeste brasileiro é responsavel pela maior producéo de fibra de sisal do mundo, sendo a
Paraiba o segundo maior produtor nacional, ficando atrds apenas da Bahia. O cultivo do sisal
em locais com o clima semiérido, onde o plantio de outras culturas de plantas nao é possivel,
impacta diretamente no desenvolvimento socioeconémico da regido (ALVES; SANTIAGO;
LIMA, 2005).

De acordo com Rai et al. (2021) & Agave sisalana € uma planta rica em metabdlicos
secundarios, em especial, as saponinas. As saponinas sao glicosideos que possuem a capacidade
de reduzir a tensdo superficial da agua e formar micelas, por este motivo, podem ser utilizadas
como tensoativos naturais. Portanto, atraves desse trabalho, serd possivel testar e analisar essa
e outras caracteristicas da Agave sisalana para o desenvolvimento de um detergente lava-loucas

neutro.
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3 OBJETIVOS

3.1 Geral

Desenvolver um detergente lava-loucas neutro incorporando ativos extraidos da flora

regional paraibana, Agave sisalana.

3.2 Especificos

1.

Desenvolver uma metodologia para obtencdo do extrato da Agave sisalana em escala
laboratorial;

Realizar a caracterizacdo da composi¢cdo quimica do extrato da Agave sisalana;
Realizar a caraterizacao fitoquimica do extrato da Agave sisalana;

Produzir uma férmula de detergente lava-loucas neutro utilizando o extrato da Agave
sisalana como ativo;

Realizar estudo de estabilidade acelerada no detergente lava-lougas neutro formulado;
Realizar testes fisico-quimicos no detergente lava-loucas neutro formulado;

Realizar teste de contagem de bactérias heterotroficas no detergente lava-loucas neutro
formulado;

Verificar a atividade antimicrobiana do detergente lava-lougas neutro, através do
método por difusdo de disco;

Realizar teste de avaliacdo do poder de limpeza do detergente lava-lougas neutro

formulado pelo volume de espuma por ensaio de proveta.
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4 FUNDAMENTACAO TEORICA

4.1 Produtos saneantes
4.1.1 Definicao
Baseado na RDC N° 59, de 17 de dezembro de 2010 (BRASIL, 2010, p. 2), os produtos

saneantes, popularmente conhecidos como produtos de limpeza,

sdo substancias ou preparacdes destinadas a aplicacdo em objetos, tecidos, superficies
inanimadas e ambientes. Esses produtos possuem a finalidade de limpeza,
desinfeccdo, desinfestacdo, sanitizacdo, desodorizacdo e odorizagdo, além de
desinfeccgdo de 4gua para o consumo humano, hortifruticolas e piscina.

4.1.2 Classificacao

Conforme a RDC N° 59, de 17 de dezembro de 2010 (BRASIL, 2010), os produtos
saneantes podem ser classificados quanto ao risco, finalidade, venda e emprego. De acordo com
0 risco, 0s produtos saneantes séo classificados como risco 1 e risco 2. Para a avaliagédo do risco
de um produto saneante sdo considerados 0s seguintes requisitos: toxicidade das substancias e
suas concentracdes presentes no produto, finalidade de uso dos produtos, condi¢fes de uso,
ocorréncia de queixas técnicas anteriores, populacdo possivelmente exposta, frequéncia de
exposicéo, frequéncia de duragéo e formas de apresentacdo (ABIPLA, 2021).

Podem ser classificados como risco 1 aqueles que:

e Possuem o valor de pH, na forma pura, a uma temperatura de 25°C, maior que 2 ou
menor que 11,5;

e N&o apresentem caracteristicas de corrosividade, atividade antimicrobiana, acgéo
desinfetante e ndo sejam a base de microrganismos viaveis;

e Nao disponham em sua composi¢cdo um dos seguintes &cidos inorganicos: fluoridrico
(HF), nitrico (HNO3), sulfarico (H2SO4) ou alguns de seus sais que podem libera-los
durante o uso.

Sao exemplos de produtos saneantes de risco 1: amaciantes, detergentes lava-lougas,
neutralizadores de odores e ceras para pisos. Produtos saneantes pertencentes ao risco 1
requerem notificacdo, obrigatoria, de saneante na Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(ANVISA) (BRASIL, 2010).

Podem ser classificados como produtos saneantes de risco 2, aqueles que:

e Possuem o valor de pH, na forma pura, a uma temperatura de 25 °C, menor que 2 ou
maior que 11,5;

e Apresentem caracteristicas de corrosividade, atividade antimicrobiana, acdo

desinfetante e sejam a base de microrganismos viaveis;
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e Disponham em sua composi¢do um dos seguintes acidos inorganicos: fluoridrico (HF),
nitrico (HNO3), sulfarico (H2SO4) ou alguns de seus sais que podem libera-los durante
0 Uso.

Sdo exemplos de produtos saneantes de risco 2: aguas sanitarias, desinfetantes
domissanitarios e produtos desinfestantes (para o controle de pragas). Produtos saneantes
pertencentes ao risco 2 requerem registro obrigatorio de saneante na ANVISA. O protocolo de
registro assegura que o produto esta em conformidade com a legislacdo sanitaria para
comercializacdo e utilizacdo (BRASIL, 2010).

Conforme a finalidade, os produtos saneantes sao classificados, como:

e Limpeza em geral e afins: alvejantes, desincrustantes, detergentes, amaciantes,
lustradores, ceras para pisos, polidores, engomadores de roupas, acidulantes, limpadores
de superficie, desodorizadores, aromatizantes de ambientes, sabdes e saponaceos;

e Desinfeccdo, esterilizacdo, sanitizacdo, desodorizacdo e desinfeccdo de agua para o
consumo humano, hortifruticulas e piscinas: bactericida, fungicida, germicida,
antibacteriano e bacteriostatico;

e Desinfestagdo: inseticidas domeésticos, inseticidas para empresas especializadas,
jardinagem amadora, moluscicidas, repelentes, raticidas domésticos e para empresas
especializadas (ABIPLA, 2021; BRASIL, 2010).

Quanto a venda e emprego, 0s saneantes podem ser classificados como: produtos de
venda livre, produtos de uso profissional ou de venda restrita a empresa especializada
(BRASIL, 2010). Produtos de venda livre sao formulacGes de baixa toxicidade e consideradas
seguras para uso domiciliar. Em contrapartida, os produtos de uso profissional, em sua maioria,
sdo formulagdes mais concentradas que necessitam de diluicdo e/ou outros usos especificos
como local adequado e pessoal especializado (ABIPLA, 2021).

4.2 Detergente lava-loucas
4.2.1 Breve historico sobre detergentes

A reacdo de saponificacdo € uma das reagcBes mais antigas da historia da quimica e
embora ndo se conheca a sua verdadeira origem, estudos indicam que sua descoberta foi por
acaso. Ao ferver a gordura animal contaminada com cinzas de madeira, 0s povos antepassados
obtiveram uma substancia branca “coalhada” flutuando sobre a mistura (BARBOSA; SILVA,
1995; GONCALVES et al., 2015). O nome sab&o, vem de sapo em latim, sapone em italiano,
soap em inglés, ele origina-se do monte Sapo, onde eram sacrificados animais (AMARAL;
JAIGOBIND; JAISINGH, 2021).
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O uso dos sabdes para limpeza e banho é recente, tendo em vista que a partir do século
XVIII reconheceu-se a existéncia de microrganismos patdgenos. Logo, a necessidade de habitos
de limpeza e higiene tornaram-se um fator indispensavel para o combate a proliferacdo de
doengas. Desde entdo, a utilizacdo desses produtos cresceu (AMARAL; JAIGOBIND;
JAISINGH, 2021).

Diversos tipos de sabdes podem ser obtidos variando o tamanho, a origem da cadeia
graxa e o tipo de sal obtido, como por exemplo os sabdes em barra de uso doméstico sdo
derivados de bases fortes e &cidos graxos (AMARAL; JAIGOBIND; JAISINGH, 2021;
GONCALVES et al., 2015). O detergente, derivado do latim detergere, foi produzido pela
primeira vez em 1890 pelo quimico alemdo A. Krafft que notou como pequenas cadeias de
moléculas ligadas ao alcool produziam uma espécie de sabdo. No entanto, apenas durante a
Primeira Guerra Mundial, os quimicos alemdes H. Gunther e M. Hetzer desenvolveram o
primeiro detergente para fins comerciais (FOGACA, 2013; PENTEADO; SEOUD;
CARVALHO, 2006).

Diferente dos sabdes em barra, esses detergentes ndo originavam compostos insoluveis
em aguas duras e acidas. No entanto, em meados de 1945, nos Estados Unidos, em decorréncia
da escassez de 6leos e gorduras surgiram os detergentes sintéticos. Pelo baixo custo e também
pela  disponibilidade de insumos petroquimicos, 0s detergentes  sintéticos
(alquilbenzenossulfonatos) passaram a ser produzidos e consumidos em grande escala
(AMARAL; JAIGOBIND; JAISINGH, 2021).

Com o tempo, a utilizacdo desse tipo de matéria-prima provocou a formacao de camadas
densas de espuma, gerando um grande problema de polui¢do de aguas. Sendo assim, surgiu a
necessidade de desenvolver novas matérias-primas substitutas e biodegradaveis. Desta forma,
0s detergentes de uso domésticos e industriais ao serem langados nos esgotos iriam decompor-
se biologicamente, solucionando ou amenizando este problema (AMARAL; JAIGOBIND;
JAISINGH, 2021).

Atualmente, o termo detergente é popularmente utilizado apenas para substitutos
sintéticos do sabdo, no entanto o sabdo também pode ser considerado uma espécie de
detergente, j& que ambos desempenham a mesma funcéo pratica. A maior diferenca técnica
entre sables e detergentes sintéticos € que esses ultimos possuem melhor desempenho de
limpeza em aguas duras, por causa das suas caracteristicas quimicas (TEDESCO, 2018).

4.2.2 Definicdo

Segundo a RDC N° 40, de 05 de junho de 2008 (BRASIL, 2008, p. 2), que aprova o

regulamento técnico para produtos de limpeza e afins harmonizado no &mbito do MERCOSUL,
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detergente “¢ um produto destinado a limpeza de superficies e tecidos através da diminui¢do da
tensdo superficial”. Em outras palavras, detergentes sdo formulacdes que possuem como
matéria ativa a quantidade total de tensoativos, expresso em % (p/p), presente em sua
composigdo. A partir de sua composi¢ao quimica, esse tipo de produto apresenta a propriedade
de reduzir a tensdo superficial da agua, permitindo a remoc¢do de sujidades por meio da
formacéo de micelas.

Detergentes sdo produtos amplamente requeridos para o uso domestico e industrial.
Portanto, é possivel classificd-los em duas grandes categorias: lava-loucas e lava-roupas. Os
detergentes lava-lougas, como proprio termo sugere, sdo aqueles destinados & lavagem manual
e automatica de loucas em geral. Embora ndo sejam tdo comuns no Brasil, 0 uso de maquinas
de lavar-loucas é bem popular em outros paises.

Em meio da grande variedade de combinagdes de cores e fragrancias presentes nas
prateleiras dos mercados, destacam-se os detergentes lava-lougas neutro. Ao contrario dos
demais, esse género de lava-loucas ndo possui fragrancia em sua composi¢do quimica e
geralmente sdo encontrados na cor amarela, podendo variar de acordo com o fabricante.

Embora parecam ser formulagdes simples, € muito importante ter conhecimento das
principais classes de matérias-primas e suas respectivas func¢des, tendo em vista que cada
matéria-prima incorporada é responsavel por um atributo do produto final (MISIRLI, 2021).
De acordo com dados da ABIPLA (2021), no ano de 2020, com mais de 8,6 %, os detergentes
lava-lougas ocuparam o terceiro lugar no ranking dos cinco destaques do segmento de limpeza
caseira. Resultando na venda de 546.958 mil litros de detergentes, sendo equivalente a 189.637
mil reais, o maior indice desde 2016.

4.3 Reacdo de saponificacdo

Produzido desde a antiguidade até os dias atuais, o sabao € o tensoativo natural mais
popular do mundo. Através da reacdo de saponificacdo de gorduras animais e 6éleos vegetais
sdo convertidos em sabdo. Essa reacdo ocorre quando um éster de &cido graxo (gorduras e 6leos)
reage com uma base forte, em meio aquoso, e sob aquecimento sofre hidrélise, formando um
alcool e um sal de acido graxo (BARBOSA; SILVA, 1995; DALTIN, 2011).

Esse sal possui uma parte hidrofobica (cadeia carbonica longa) e uma parte hidrofilica
(grupo carbonila da cadeia), por este motivo, possui caracteristicas tensoativas sendo capazes
de dissolver tanto em gordura quanto em &gua. A representacdo da reagdo de saponificacdo de
um triglicéride com soda céustica, formando trés moléculas de sal de acido graxo (sabdo) e
glicerina esté ilustrada na Figura 1 (BARBOSA; SILVA, 1995; DALTIN, 2011).
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Figura 1 — Reacdo de saponificacdo de um triglicéride com soda caustica, obtendo trés

moléculas de sal de &cido graxo e glicerina.
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Fonte: Adaptado de DALTIN, 2011.
4.4 Composi¢ao quimica para detergente lava-loucas

O mercado de detergentes lava-loucas é altamente competitivo, desta forma, as
empresas cada vez mais lancam formulacdes diferenciadas. Ao contrario do que 0 senso comum
dita, o processo de desenvolvimento de um detergente lava-lougas ndo é tdo simples. Para a
elaboracdo de uma formulacdo de qualidade, € muito importante ter conhecimento das
principais classes de matérias-primas e suas respectivas fun¢ées (MISIRLI, 2021).

4.4.1 Tensoativos

Os tensoativos ou surfactantes sdo moléculas que apresentam uma parte hidrofobica
(apolar) ligada a uma outra parte hidrofilica (polar). Trata-se de uma molécula anfipatica, isto
é, possui dominios polares e apolares na mesma estrutura. A Figura 2 mostra esquematicamente
a estrutura de um tensoativo genérico. A extremidade apolar de um tensoativo geralmente
origina-se em uma cadeia carbonica, podendo ser linear, ramificada ou com partes ciclicas.
Embora sejam mais eletronegativos que os &tomos de hidrogénio, os carbonos dessa cadeia ndo
estabelecem uma concentracdo de carga eletrostatica (DALTIN, 2011; MISIRLI, 2021).

Figura 2 — Representacdo esquematica da estrutura de um tensoativo genérico.

Regiao hidrofilica
(polar)

Regido hidrofébica
(apolar)

Fonte: Adaptado de SOLOMONS; FRYHLE, 2005.
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Contudo, a parte polar é formada por &tomos que compdem uma concentragdo de carga,
podendo formar um polo negativo e/ou positivo. Como citado anteriormente, a parte polar
possui caracteristica hidrofilica, sendo responsavel pela solubilidade da molécula em agua,
independentemente de serem cargas negativas ou positivas. Desta forma, para um tensoativo
ser solivel em &gua, ele deve dispor de cargas eletrostaticas positivas e negativas, que
promovem interacdes com as moléculas de agua (DALTIN, 2011). Por consequéncia, quanto
maior a quantidade de cargas, maior serd a solubilidade daquele tensoativo em agua
(AMARAL; JAIGOBIND; JAISINGH, 2021).

De acordo com a carga idnica da extremidade polar/hidrofilica, os tensoativos podem
ser classificados como anibnicos, catiénicos, ndo iénicos ou anfoteros. Quando a regido polar
apresenta uma carga negativa, este tipo de tensoativo € chamado de tensoativo anidnico
(DALTIN, 2011; ZAGO NETO; PINO, 1997). Essa classe de tensoativo possui uma grande
solubilidade em 4gua, pois além da carga negativa presente na parte polar da molécula também
ha a eletronegatividade dos a&tomos de oxigénio que somados concentram cargas, provocando
uma alta polaridade e consequentemente uma alta atracdo de moléculas de dgua (DALTIN,
2011).

Os tensoativos anionicos formam a maior e mais utilizada classe de tensoativos,
normalmente sdo sensiveis a &guas duras e sdo fortemente influenciados pela presenca de
eletrdlitos em solucdo (DALTIN, 2011). Sdo exemplos de tensoativos anidnicos o
alquilbenzenosulfonato de sodio sulfatados, lauril éter sulfato de sodio e fosfatos (MISIRLI,
2021).

Os tensoativos que possuem uma carga positiva na regidao polar sdo chamados de
tensoativos catidénicos (DALTIN, 2011; MISIRLI, 2021; ZAGO NETO; PINO, 1997).
Normalmente sdo menos solGveis em dgua em comparagdo com 0s anionicos, dado que a carga
positiva do tensoativo é parcialmente neutralizada pela presenca de elétrons, provocando a
reducdo da polaridade do dominio hidrofilico do tensoativo. Essa disparidade na solubilidade
permite que essas duas classes de tensoativos sejam utilizadas em aplicagOes industriais
diferentes. Praticamente todos os tensoativos catiénicos disponiveis no mercado brasileiro sao
obtidos a partir de animas primarias ou secundarias, possuindo em sua estrutura o nitrogénio
quaternario (DALTIN, 2011).

Os tensoativos nao-idnicos, como o préprio nome sugere, sdo aqueles que ndo possuem
carga ibnica verdadeira. Gerados pela reagdo de um composto graxo com um Oxido de eteno,
esses tensoativos apresentam solubilidade em agua por meio de cargas dispersas por varios

atomos de oxigénio espalhados por uma cadeia polimérica (DALTIN, 2011). Os tensoativos
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ndo-ibnicos sdo quimicamente compativeis com todas as outras classes e suas propriedades sdo
pouco influenciadas pelo pH. Sendo assim, os tensoativos ndo-iénicos formam a segunda classe
de tensoativos mais utilizada pelas industrias (CURBELO, 2006).

Por fim, os tensoativos anfoteros que possuem carater idnico duplo, isto €, sdo moléculas
que dispdem de carga negativa e positiva, podendo comportar-se como aniénicos ou catiénicos,
dependendo do pH da solucdo em que se encontram (DALTIN 2011; ZAGO NETO; PINO,
1997). Em meio alcalino, devido a alta concentracdo de hidroxilas que neutralizam a carga
positiva, os tensoativos anfoteros atuam como tensoativos aniénicos. Em contrapartida, em
meio 4cido os tensoativos anféteros se comportam como tensoativos catidnicos (ROSEN;
KUNJAPPU, 1978). Apesar de serem compativeis com outras classes, os tensoativos anféteros
sdo a classe menos utilizada pelas industrias por causa do alto custo (DALTIN, 2011).

Vale ressaltar que a associacdo de tensoativos anibnicos e catidnicos ndo é indicada,
pois ambos reagem neutralizando-se e anulando as cargas, podendo formar precipitados solidos
indesejados. Por possuirem cargas neutras, 0s tensoativos nao-iénicos sdo compativeis com
qualquer outro tipo de tensoativo. Os tensoativos anfoteros também podem ser associados com
outros tipos de tensoativos, desde que a formulacao esteja na faixa de pH correta (NITSCHKE;
PASTORE, 2002). Os esquemas das estruturas das classes de tensoativos estdo representados
na Figura 3.

Figura 3 — RepresentacOes esquematicas das estruturas das classes de tensoativos: (a)
anibnico; (b) catiénico; (c) ndo-idnico e; (d) anfotero.
6

M .
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Fonte: Adaptado de DALTIN 2011.
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Os tensoativos sao responsaveis pela principal caracteristica desejada em um detergente,
a capacidade de remocdo de sujidades. 1sso se da ao fato de que a matéria ativa desse produto
saneante € mensurada pela quantidade total de tensoativos, expresso em % (p/p), presente em
sua composicdo quimica (MISIRLI, 2021). Os tensoativos possuem a capacidade de reduzir a
tensdo superficial da agua, além de proporcionar uma melhor molhabilidade, permitindo a
remocdo das sujidades através da formacdo de micelas. As micelas sdo estruturas, em sua
grande maioria, esféricas e de natureza coloidal, responsaveis pela catalise micelar e pela
solubilizacdo de gorduras (DALTIN, 2011; GONCALVES et al., 2015).

Numa micela, a extremidade hidrofébica (apolar) interage com a gordura e substancias
hidrofdbicas, enquanto que a extremidade hidrofilica (polar) interage com a agua. Neste
momento sdo geradas particulas micelares que ficam dispersas na agua, iniciando o processo
de limpeza. Desta forma, as solucdes de tensoativos constituem um sistema dinamico em que
as micelas estdo sendo continuamente formadas e destruidas. O processo de remocao de
sujidades implica no deslocamento de particulas de natureza lipofilica (sujidades) para o interior
de uma micela, ocasionando a estabilizacdo da mesma, de modo que a sujeira seja mantida em
suspensdo, evitando a sua redeposicdo sobre a superficie que esta sendo limpa (DALTIN, 2011,
GONCALVES et al., 2015).

Para cada categoria de tensoativo existe uma concentracdo na qual todas as superficies
ja estdo preenchidas e a quantidade de tensoativo excedente alcanga uma concentragdo minima
necessaria para o inicio de formacao de micelas. Essa concentracdo, € chamada de concentracéo
micelar critica (CMC) (SANTOS et al., 2007). Para que ocorra a solubiliza¢do dos tensoativos,
0 processo de limpeza requer certa agitacéo da solugdo. Como os tensoativos diminuem a tensao
superficial dos liquidos, ao receberem o movimento de friccdo proporcionam uma grande
facilidade de formacao de bolhas e espuma. Sendo assim, a espuma consiste em um conjunto
de interacdes intermoleculares entre os componentes do ar, a agua e tensoativos (MISIRLLI,
2021).

4.4.2 Modificadores de reologia

Os modificadores de reologia ou espessantes, sdo substancias quimicas utilizadas para
aumentar a viscosidade e estabilidade das formulag¢des. Podem ser classificados como naturais
(goma xantana), naturais modificados (derivados da celulose), sintéticos (alcool polivinilico) e
inorganicos (sais) (CORREA, 2012). Essa classe de matéria-prima é responsavel por melhorar
a textura dos detergentes sem alterar suas propriedades, por este motivo a viscosidade de um

detergente ndo possui relacdo com a eficiéncia do mesmo.
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Em decorréncia do seu baixo custo, os sais como o cloreto de sédio (NaCl), sulfato de
sodio (Na2SO4) e sulfato de magnésio (MgSO4) sdo os mais utilizados na industria de saneantes.
Porém, quando utilizados em excesso, esses espessantes podem saturar a formulacéo,
ocasionando uma diminuigdo na solubilidade dos tensoativos, desestabilizando as micelas e
provocando a turvacgdo e até precipitacao do produto (MISIRLI, 2021).

4.4.3 Agentes sequestrantes

Os agentes sequestrantes ou quelantes estdo presentes em praticamente todas as
férmulas de produtos saneantes. Essa classe de matéria-prima possui a funcdo de complexar
fons metalicos e alcalinos terrosos, como ions calcio (Ca*™?), magnésio (Mg*?) e ferro (Fe*®),
inativando-os e impedindo danos a formulacdo (CORREA, 2012).

O uso dos sequestrantes acarreta no aumento da estabilidade dos sistemas onde a
formulagio sera empregada e na potencializacdo do conservante (CORREA, 2012). Entre os
principais sequestrantes utilizados, destaca-se o0 EDTA (acido etilenodiaminotetracético), o
EHDP (&cido etileno hidroxi ditostonico), os polifosfatos, fosfatos, boratos, citratos e silicatos
(GUEDES, 2018; MISIRLI, 2021).

4.4.4 Conservantes

Conforme a defini¢do prevista no anexo Il da RDC N° 79, de 28 de agosto de 2000
(BRASIL, 2000, p. 9), “conservantes sdo substancias que possuem a finalidade priméaria de
preservar danos e/ou deteriora¢bes causados por microrganismos durante a fabricacdo e
estocagem, bem como proteger o consumidor de contaminacdo inadvertida durante o uso do
produto”. Entre os principais conservantes utilizados, destaca-se a metilisotiazolinona, a
benzoatiazolinona, a dimetiloidimetil hidantoina e o triclosan.

4.4.5 Umectantes

Os umectantes sdo substancias higroscépicas, que possuem a funcdo de formar uma
camada protetora sobre a pele, aumentando a hidratacéo e protegendo-a da perda de dgua para
a atmosfera. Essa classe de matéria-prima é bastante utilizada em detergentes lava-loucas, tendo
em vista que € um produto gque esta em contato direto com a pele do consumidor, a fim de evitar
0 ressecamento das mdaos. Atualmente, o umectante mais utilizado nas formulacdes de
detergentes lava-lougas € a glicerina (CORREA, 2012).

4.5 Agave sisalana
4.5.1 Origem e histérico da cultura sisaleira no Brasil
A palavra Agave é derivada do grego agaus, que significa espléndido, magnifico ou

nobre (OASHI, 1999). Enquanto o nome sisal vem de uma erva chamada Zizal Xiu originaria
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da Peninsula de Yucatan no México, qual nomeou os residentes daquela regido e o porto mais
comumente utilizado para a exportacdo de fibras (REMUSSI, 1956).

O género Agavaceae possui mais de 300 especies, comportando arvores e arbustos
rizomatosos, com folhas alternas, espiraladas e dispostas em rosetas. Dentre essas inumeras
espécies, destaca-se a Agave sisalana em funcdo da sua importancia econémica e propriedades
bioldgicas (CUNHA, 2010; CUNHA NETO, 2012; MARTIN; MATTOSO; SILVA, 2009).

A Agave sisalana, popularmente conhecida como sisal, € uma planta originaria da
América Central e do México. Por volta do inicio do século XX os primeiros bulbilhos foram
trazidos da Flérida por uma empresa norte-americana e introduzidos no estado da Bahia para
fins de exploracdo comercial. Somente em 1919, o sisal foi estabelecido no Nordeste baiano e
deu inicio a cultura sisaleira no pais (CUNHA, 2010; MACHADO, 2006; MIRANDA, 2011;
OASHI, 1999; SANTOS, 1999; SANTOS; SILVA, 2017).

Segundo Oashi (1999), o sisal foi trazido e plantado na Paraiba em 1911, pelo
engenheiro J. Viana Junior na regido do Brejo. Entretanto, somente por volta de 1940 que a
planta foi difundida para outros estados do Nordeste. O cultivo da Agave sisalana foi
consolidado no semiarido nordestino, em virtude das condigdes climaticas da regido
(COUTINHO et al., 2008).

Durante a década de 1930, o comércio sisaleiro foi intensificado nos estados
nordestinos. O principal responsavel por esse impulsionamento foi a alta demanda de fibras
gerada pela Segunda Guerra Mundial. No cenario internacional, em 1952, o Brasil tornou-se o
maior produtor mundial da fibra de sisal (COUTINHO et al., 2008; CUNHA, 2010; SANTOS,
1999).

4.5.2 Classificacéo botanica

A Agave sisalana é uma herbacea monocotiledénea, que apresenta elementos
vegetativos variados que proporcionam caracteristicas xeromdrficas, tais como cuticula
espessada, mesofilo compacto e bainha de fibras desenvolvidas, o que confere a esses 6rgaos
um aspecto xeromorfico. Essas estruturas também conferem maior resisténcia contra
patdgenos, como é o caso do fungo causador da podridao vermelha do sisal (CUNHA NETO,

2012). A classificacdo taxonémica da Agave sisalana esta exibida no Quadro 1.



Quadro 1 — A classificacdo taxonémica da Agave sisalana.

Dominio Eukaryota
Reino Plantae
Filo Spermatophyta
Subfilo Angiospermae
Classe Monocotiledonae
Ordem Liliales
Familia Agavaceae
Subfamilia Agavoideae
Género Agave
Subgénero Euagave
Espécie Sisalana
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Fonte: De autoria propria a partir de dados de BARRETO, 2017.

A planta do sisal possui uma morfologia relativamente simples, como trata-se de uma
suculenta, sua reproducdo ocorre, majoritariamente, de maneira assexuada através de ventosas
originarias dos rizomas e bulbilhos (MONJA-MIO et al., 2019). As raizes sdo longas e bem
ramificadas, possuem um didmetro de 2 a 4 mm, responsaveis por suportar o peso das folhas e
do escapo floral, além de fixar a base da planta no solo. Em condi¢fes ideais, as raizes
expandem-se, horizontalmente, de 1,5 a 3,0 m, podendo atingir até 5 m (EMBRAPA, 2021).

Embora seja acaulescente, isto €, sem caule, a A. sisalana possui um eixo principal sobre
qual os brotos e folhas surgem. Em uma planta madura, esse tronco pode estender-se a 120 cm
de comprimento e 20 cm de diametro (SANTOS; SILVA, 2017). As folhas de sisal séo lisas,
rigidas, com coloracdo verde brilhante, possuem sua superficie superior concava e inferior
convexa. Possuem largura de 10 cm a 15 cm e podem atingir comprimento maximo de 2 m e
médio de 90 cm a 120 cm. Sendo assim, sdo folhas mais compridas do que largas e possuem
um espinho de coloragdo marrom-escura em sua extremidade (EMBRAPA, 2021).

Durante seu ciclo de vida, o sisal s6 floresce uma vez e logo ap6s a planta morre. Quando
a planta esta prestes a florescer, ela produz uma roseta de folhas afiladas e estreitas em torno da
extremidade apical. Mais tarde, essas folhas emergem em formam um escapo floral na parte
central da planta. Em estagio inicial, esse escapo detém de uma coloracdo verde, com flores
cerosas e bracteas de coloracdo cinzento purpurina, podendo atingir altura de 5 a 6 m
(EMBRAPA, 2021).


https://link.springer.com/article/10.1007/s11356-022-19260-5#ref-CR26
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A flor do sisal é hermafrodita, apresenta coloracéo verde-palida e pode ser encontrada
em cachos no final de cada ramo. No estagio inicial, o fruto da Agave sisalana possui coloracdo
verde e consisténcia carnosa. Ja no estagio final, assume uma coloracdo preta e aspecto seco.
Os frutos amadurecem cerca de seis meses, apos a polinizacdo da flor (EMBRAPA, 2021). Na
Figura 4 é possivel observar algumas plantas da espécie Agave sisalana.

Figura 4 — Agave sisalana localizada no municipio de Pocinhos — PB, nas dependéncias da
cooperativa CAMPOL.

Fonte: De autoria propria.

4.5.3 Aplicagdes industriais

O principal produto extraido da Agave sisalana s&o as fibras utilizadas para uma gama
de aplicacdes, como na fabricacdo de barbantes, cabos maritimos, cordas, estofamentos e
artesanatos (vassouras, sacos, bolsas, chapéus, capachos e tapetes) (SILVA et al., 2008;
BOTURA, 2011). A fibra de sisal tem recebido crescente interesse como matéria-prima para a
industria de celulose e papel na producdo de pasta celuldsica para fabricacdo do papel kraft e
outros tipos de papéis finos, como aqueles usados para cigarro, absorvente higiénico, fralda,
substrato laminado, saco a vécuo, saquinho de cha e papéis de filtracdo (GUTIERREZ;
RODRIGUEZ; DEL RIO, 2008).

Além dessas aplicacdes, as fibras de sisal sdo utilizadas na construcdo civil, industria
automobilistica, de méveis, de eletrodomésticos, de geotéxteis, bem como materiais compdsitos
(SILVA et al., 2008). A fibra do sisal é extraida da folha da Agave sisalana e corresponde
apenas a 5 % da planta, os 95 % restantes sao residuos sélidos (mucilagem) e residuos liquidos
(suco do sisal) que muitas vezes sao descartados (OASHI, 1999).

Diante do desperdicio desses subprodutos, varios pesquisadores se empenham para

abertura de novos mercados para a explora¢do da mucilagem e do suco do sisal. Considerando
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essas alternativas, a mucilagem pode ser utilizada como complemento alimentar para
ruminantes, buchas de limpeza e adubo organico (BARRETO; ARAUJO; BONIFACIO, 2010;
FARIA et al., 2008; LACERDA et al., 2006). O suco do sisal é rico em agua e uma série de
metabolicos secundarios, que possuem inumeros efeitos bioldgicos, como inseticida
(EMBRAPA, 2016; KERIKO; MUTUA, 2008), antiparasitaria (SILVEIRA et al., 2009), anti-
inflamatdria e analgésica (DUNDER et al. 2010), antibacteriana (LOPEZ-ROMERO et al.
2018), antifungica (VIEIRA, 2014), antioxidante (BARRETO et al., 2020) e larvicida (NUNES
etal., 2015).
4.5.4 Processo de obtencédo de fibras

O cultivo de uma planta de Agave sisalana varia entre 8 e 10 anos, no entanto o primeiro
corte s6 pode ser realizado 3 anos depois do plantio, sendo possivel retirar de 50 a 60 folhas
por planta. Apds a colheita, € realizado o desfibramento do sisal, processo que elimina a polpa
da folha, através de raspagem mecéanica. Normalmente, essa operacgdo é realizada por meio de
uma maquina a motor, popularmente conhecida como paraibana (Figura 5). Esta maquina
apresenta capacidade produtiva de 150 a 200 kg de fibra seca em um turno de 10 horas/dia
(COSIBRA, 2020; EMBRAPA, 2021). Na Figura 6 observa-se a mucilagem, principal residuo
solido produzido apdés o desfibramento. O residuo liquido, o suco do sisal, é obtido através do
escoamento da mucilagem.

Figura 5 — Operacéo de desfibramento utilizando a maquina paraibana no municipio de

Pocinhos — PB, nas dependéncias da cooperativa CAMPOL.

Fonte: De autoria prépria.
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Figura 6 — Residuo sélido (mucilagem) obtido do desfibramento das folhas de sisal no

municipio de Pocinhos — PB, nas dependéncias da cooperativa CAMPOL.

Fonte: De autoria prépria.

O transporte mais comum nos campos de sisal é feito por jumentos, como exibido na
Figura 7. Um animal pode transportar uma carga de 100 a 130 kg, equivalente a 200 folhas. Em
segundo plano, também ha possibilidade de transporte por caminhdes ou tratores. Em seguida,
as fibras séo secas em luz solar (Figura 8) e pesadas para a comercializagdo. As operacGes de
corte, transporte e desfibramento devem ser realizadas em sequéncia, de modo que todas as
folhas sejam beneficiadas no mesmo dia, a fim de evitar o murchamento, dificultando o
desfibramento (COSIBRA, 2020; EMBRAPA, 2021).

Figura 7— Fibras de sisal sendo transportadas por jumento no municipio de Pocinhos — PB,

nas dependéncias da cooperativa CAMPOL.

Fonte: De autoria prépria.
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Figura 5 — Fibras de sisal secas a luz solar no municipio de Pocinhos — PB, nas dependéncias
da cooperativa CAMPOL.

Fonte: De autoria propria.
4.5.5 Importancia socioeconémica

Atualmente, os maiores polos brasileiros produtores de sisal sdo o estado da Bahia com
93,5 % (36 municipios produtores), a Paraiba com 3,5 % (34 municipios produtores) e o Rio
Grande do Norte com 3,0 % (5 municipios produtores) (BOTURA et al., 2013; EMBRAPA,
2021; LI; MAI; YE, 2000). Durante a década de 70, o estado da Paraiba tornou-se o maior
produtor nacional de A. sisalana, porém, na década de 90, perdeu seu posto para a Bahia
(ALVES; SANTIAGO; LIMA, 2005).

O cultivo do sisal no Nordeste brasileiro ocorre, em sua grande maioria, em
propriedades de pequeno porte ou cooperativas, cujo foco é a agricultura familiar. Além de ser
fonte de renda e emprego para varios trabalhadores, ¢ um importante agente socioeconémico
da regido semiarida, pois as condi¢Oes climaticas sdo poucos favoraveis para a exploracao de
outras culturas vegetativas (MARTIN; MATTOSO; SILVA, 2009).

A fibra do sisal é extraida da folha da Agave sisalana, correspondente a apenas 5 % da
planta, sendo 15 % de residuos solidos e 80 % de residuos liquidos. (QUEIROGA et al., 2021,
SOARES; ARRUDA; AMARANTE, 2022). Desta forma, destaca-se a grande importancia de
estudos para o desenvolvimento de alternativas de aproveitamento desses residuos
(CARNEIRO, 2016). Dados do IBGE (2021) apontam que a producao brasileira do ano de 2021
foi equivalente a 98,403 toneladas em uma area colhida de 100,800 héctares.

De acordo com o portal da Embrapa (2021), existem cerca de 850 mil postos de trabalho
ativos envolvidos na producao e comercializacdo da fibra de sisal, desde trabalhadores que
trabalham na lavoura até artesdos. A atividade sisaleira &€ duramente dependente do mercado
externo, visto que grande parte da producdo nacional é convertida em exportagdo. Embora o

sisal tenha uma importante relevancia no cenério de exportagdo paraibano, as lavouras sisaleiras
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sdo conduzidas com um baixo nivel tecnoldgico, o que refletiu no declinio desse setor nos
altimos anos (ALVES; SANTIAGO; LIMA, 2005). Segundo a Companhia Sisal do Brasil
(COSIBRA) (2020), no ano de 2019, a producdo brasileira de sisal atingiu 42 % da producéo
mundial. Em 2020 foram exportadas 34,4 mil toneladas de fibra de sisal.
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5 METODOLOGIA

5.1 Obtencéo do extrato de Agave sisalana
O procedimento de obtencdo do extrato de Agave sisalana foi iniciado com a coleta do
espécime proximo ao Viaduto Cristo Redentor, localizado na cidade de Jodo Pessoa — PB.
Como forma de verificacdo, utilizou-se a ferramenta de reconhecimento de imagem, Google
Lens (Figura 9).
Figura 6 — Verificagdo do espécime utilizando a ferramenta de reconhecimento de imagem,

Google Lens.

Google Lens

Fonte: De autoria prépria a partir de dados do Google Lens.

Apds a coleta, com o auxilio de uma faca, removeu-se as laterais espinhosas e 0 espinho
frontal da planta (Figura 10). Para a etapa de higienizacdo, a A. sisalana foi lavada com
detergente lava-loucas neutro comercial e agua corrente. Na sequéncia, com um borrifador,
aplicou-se uma solucgdo de hipoclorito de sodio, numa concentragdo de 2 ppm, e deixou agir
por 10 minutos (Figura 11). Apds esse tempo, as folhas foram lavadas com agua destilada e
deixadas de molho por 5 minutos, em seguida, foram borrifadas com alcool 70 % e secas

naturalmente (Figuras 12 e 13).
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Figura 7 — Remocdo das laterais espinhosas e do espinho frontal da Agave sisalana.

Fonte: De autoria propria.

Figura 8 — Aplicacédo da solucdo de hipoclorito de sddio (2 ppm) nas folhas de Agave

sisalana para higienizacéo.

Fonte: De autoria prépria.

Figura 9 — Lavagem das folhas de Agave sisalana com agua destilada.

Fonte: De autoria prépria.
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Figura 10 — Aplicagéo do alcool 70% nas folhas de Agave sisalana para higienizag&o.

Fonte: De autoria propria.

Depois de higienizadas, as folhas foram fracionadas em porc¢des menores (Figura 14)
para facilitar a trituracdo no liquidificador doméstico. Numa proporcéo de 1:1 colocou-se uma
porcdo de agua e outra de folhas no liquidificador, onde foram trituradas durante um minuto.
Apos o trituramento, o suco foi filtrado em uma peneira, separando as fibras do extrato (Figuras
15, 16 e 17).

Figura 11 — Corte das folhas de Agave sisalana, higienizadas, em por¢Ges menores.

Fonte: De autoria prépria.

Figura 12 — Mistura de 4gua destilada e Agave sisalana, apds serem trituradas no

liquidificador doméstico.

Fonte: De autoria prépria.
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Figura 13 — Processo de filtracdo do suco de Agave sisalana utilizando uma peneira.

= -—

Fonte: De autoria propria.

Figura 14 — Extrato e fibras de Agave sisalana ap6s o processo de filtragem.

Fonte: De autoria prépria.

Com o objetivo de retardar a oxidacdo e aumentar a vida Gtil do extrato, foi adicionado
1,5 % de hidrogenosulfito de sédio (NaHSOs) ao liquido. No total foram produzidos 1445,80 g
de extrato e 513 g de residuo. Na sequéncia, foram feitas as medi¢des de pH, utilizando o
pHmetro portatil da Hanna instruments, e grau Brix, utilizando o refratbmetro para acgucar,
modelo KASVI K52-032, com escala de 0-32 % e precisao de 0,2 %, do extrato. Por fim, todo
liquido foi envasado em embalagens de 500 mL, previamente higienizadas e etiquetadas, e

armazenado no refrigerador a temperatura de 5°C (Figura 18).
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Figura 15 — Extrato de Agave sisalana envasado e etiquetado para armazenamento.

Fonte: De autoria propria.

5.2 Composigéo centesimal do extrato de Agave sisalana
5.2.1 Determinacao de umidade por aquecimento direto

O principio dessa técnica consiste em evaporar toda a 4gua presente na amostra a uma
temperatura de 105 °C, dado que o ponto de ebulicdo da agua é 100 °C e a esta temperatura
podem ocorrer perdas minimas de alguns minerais e vitaminas termol&beis, esta técnica é
aplicada para a determinacéo do teor de umidade (CECCHI, 2003).

Inicialmente uma capsula de aluminio foi aquecida em estufa a 105 °C e resfriada em
dessecador, ambos durante 30 minutos. Na sequéncia, em uma balanca analitica, essa capsula
foi tarada e 5 g de extrato de Agave sisalana foram pesados. Por se tratar de uma amostra
liquida, o material (c&psula de aluminio + amostra) foi levado para o banho-maria até que a
amostra adquirisse a consisténcia mais seca possivel (Figura 19).

Figura 16 — Amostras de extrato de Agave sisalana apds secagem em banho-maria para a

determinacdo de umidade por aquecimento direto.

Fonte: De autoria propria.

Em seguida, esse material (capsula de aluminio + amostra) foi aquecido em estufa
estabilizada a 105 °C (+ 5 °C) por 24 horas, para que no dia seguinte pudesse ser esfriado em
dessecador por 30 minutos e finalmente pesado. Esta analise foi implementada em triplicata.
Vale salientar que as capsulas foram manipuladas com uma pinga de aco inox, a fim de néo
transferir umidade e/ou oleosidade das mdos as mesmas. Com os dados obtidos durante as

analises, calculou-se a quantidade de umidade (g/100g) conforme a Equacéo 1:
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eso final — peso da capsula
% Umidade = (P f p - p ) X 100
peso da amostra imida
(Eg. 1)

5.2.2 Determinacao de residuo mineral fixo

Esse método baseia-se na incineracdo da amostra a uma temperatura de 550 a 570 °C,
resultando na transformacdo da matéria organica em CO32, H>O e NO: e na producdo de um
residuo inorganico. Esse residuo geralmente é composto por 6xidos de metais, sulfatos ndo
volateis, fosfatos, silicatos e cloretos, dependendo da composic¢do da amostra e das condicoes
de incineracdo (CECCHI, 2003).

Desta forma, por meio das cinzas é possivel efetuar uma medida geral da quantidade de
minerais, considerando algumas perdas por volatilizacdo. Apesar dessa pratica impossibilitar a
quantificacdo especifica dos minerais, podem ser determinados os seguintes elementos:
potassio, célcio, magnésio, enxofre, ferro, manganés, cobre, boro, molibdénio e aluminio
(CECCHI, 2003).

De inicio, um cadinho de porcelana foi aquecido em estufa a 105 °C durante uma hora
e resfriado em dessecador por 30 minutos. Em seguida, com o cadinho previamente tarado,
pesou-se 3 g de extrato de Agave sisalana. Por se tratar de uma amostra liquida, o material
(cadinho de porcelana + amostra) foi levado para a estufa até que a amostra adquirisse a
consisténcia mais seca possivel.

Logo apos, esse material (cadinho de porcelana + amostra) foi incinerado numa mufla
a 550 °C até que as cinzas apresentassem coloragdo branca ou cinza claro (Figura 20). Por fim,
apos esfriadas em dessecador, as cinzas, juntamente com o cadinho de porcelana, foram
pesadas. Esta analise foi implementada em triplicata. E importante destacar que os cadinhos de
porcelana foram manipulados com uma pinga de a¢o inox, a fim de ndo transferir umidade e/ou
oleosidade das méos aos mesmos. Com os dados obtidos durante as analises, calculou-se a

quantidade de minerais/cinzas (g/100g) conforme a Equacao 2:

] ) (peso final — peso do cadinho)
% Minerais = — X 100
peso da amostra umida

(Eq. 2)



39

Figura 17 — Residuo mineral de coloragdo cinza claro proveniente da incineracdo das

amostras de extrato de Agave sisalana.

Fonte: De autoria prépria.

5.2.3 Determinacao de proteinas totais pelo método de Kjeldahl

O método de Kjeldahl consiste em uma combustdo imida, aquecida com &cido sulfurico
concentrado e mistura catalitica, a qual provoca a reducdo do nitrogénio organico da amostra
em amonia, que ocasionalmente reage com uma solucdo alcalina produzindo sulfato de amonia.
Para que, na sequéncia, a amonia produzida seja destilada em ignicdo com solucdo de acido
borico (4 %) e titulada com solugcdo padrdo de &cido cloridrico. As reacdes quimicas que
ocorrem nesse processo estdo expostas na Quadro 2 (IAL, 2008).
Quadro 2 — Reagdes quimicas presentes na determinacao de proteinas totais pelo método
Kjeldahl.

Etapa da analise Reacdo
Digestdo com H,SO4 Namostra) * HoSO4 — (NH4)2S04
Adicdo do NaOH (NH4)2S04 + NaOH —» NH3
Adigéo do H3BO3 NH;3 + H3503—>(NH4)3503
Titula(;éo com HCI (NH4)3BOg—> NH4Cl + H3BO3

Fonte: Adaptado de 1AL, 2008.

Em um tubo de Kjeldahl, pesou-se 1 g de extrato de Agave sisalana, na sequéncia, em
uma capela de exaustdo, adicionou-se 1 mL de mistura catalitica (didxido de selénio, sulfato de
cobre e sulfato de potéssio — 1:10:100) e 10 mL de acido sulfurico concentrado. A amostra e 0s
reagentes foram cuidadosamente manipulados para que atingissem diretamente o fundo do
tubo, sem tocar as paredes.

Posteriormente, o material (tubo de Kjeldahl + solugéo) foi levado para o digestor, no
qual a temperatura foi aumentada lentamente até atingir 350 °C. A etapa de digestdo foi
finalizada quando a solugédo apresentou coloragédo incolor em conjunto com precipitado branco
(Figura 21).
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Figura 18 — Amostra de extrato de Agave sisalana apds digestdo com acido sulfirico e

mistura catalitica para a determinacéo de proteinas totais pelo método Kjeldahl.

Fonte: De autoria propria.

Apods atingir temperatura ambiente, as paredes do tubo foram lavadas com 5 mL de agua
destilada e 3 gotas de fenoftaleina foram adicionadas. Com o tubo j& acoplado ao aparelho
destilador de Kjeldahl, em um erlenmeyer de 125 mL acrescentou-se 25 mL de solucéo de acido
borico (4 %) com indicador misto, no qual teve a saida do condensador de Kjeldahl mergulhada.

Iniciando o processo de destilacdo, o equipamento foi ligado na tomada e o nivel da
agua da caldeira foi verificado. Para que houvesse um fluxo de &gua no condensador, manteve-
se a torneira do laboratério aberta. Com o equipamento ligado, a agua da caldeira foi pré-
aquecida até ebulicdo. Em seguida, a temperatura do destilador foi reduzida até a escala 3, de
modo que a solucao de hidréxido de sddio (40 %) fosse adicionada lentamente no tubo até pH
alcalino.

Com a mudanca de cor do tubo de alaranjado para roxo escuro, aumentou-se a
temperatura do destilador para escala 10. A destilagdo foi encerrada quando o volume final no
erlenmeyer foi igual a trés vezes o volume inicial, isto €, 75 mL. Para impedir qualquer refluxo
da solugdo no equipamento, primeiramente retirou-se o erlenmeyer da saida do condensador e
somente assim a temperatura foi reduzida para 2 e o aquecedor foi desligado. Na sequéncia,
retirou-se o tubo do destilador e o seu conteldo restante foi descartado. Na Figura 22 pode-se
observar o aparelho destilador de Kjeldahl, antes da destilagdo, com o tubo e o erlenmeyer

posicionados.
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Figura 19 — Aparelho destilador de Kjeldahl antes do processo de destilacdo para a

determinacéo de proteinas totais da Agave sisalana.

Fonte: De autoria propria.
Por fim, utilizando uma solugdo de &cido cloridrico (0,1 N), previamente padronizada,

realizou-se a titulagdo do erlenmeyer que comportava a proteina destilada até o surgimento da
coloracdo résea (Figura 23). Esta anélise foi implementada em triplicata. Com os dados obtidos
durante as analises e algumas informacg6es adicionais, calculou-se a quantidade de proteinas

totais (g/100g) conforme a Equacéo 3:

V= Vy) X fy XF x0,14
peso da amostra

% Proteinas totais g/100 g =

(Eqa. 3)
Em que,
e V,—volume gasto de cido cloridrico (0,1 mol L) padronizado na titulagio da amostra;
e V,—volume gasto de acido cloridrico (0,1 mol L) padronizado na titulagio do branco;
e f,— fator de correcdo da solucéo de &cido cloridrico (0,1 mol L?);

e F —fator de correspondéncia do nitrogénio.
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Figura 20 — Solucgdo, em triplicata, de coloragdo résea proveniente da titulacdo de proteina
destilada com &cido cloridrico (0,1 mol L) padronizado para a determinagio de proteinas

totais da Agave sisalana pelo método Kjeldahl.

Fonte: De autoria propria.

Para a execucdo dos célculos levou-se em consideracdo que o fator de correcdo da
solugdo de &cido cloridrico (0,1 mol L) foi igual a 1,014 mL e o volume do &cido cloridrico
(0,1 N) padronizado gasto na titulacdo do branco foi de 0,10 mL. Tendo em vista que a cada
100 g de proteina tém-se cerca de 16 g de nitrogénio, obtém-se o fator de correspondéncia 6,25
(100/16). No entanto, os fatores variam de acordo com o tipo de proteina, neste caso, a
legislacdo brasileira estabelece que o fator de correspondéncia utilizado para proteina vegetal
sejade 5,75 (BRASIL, 2003; 1AL, 2008).

5.2.4 Determinacdo de lipidios pelo método de Bligh & Dyer

O método de Bligh & Dyer advém da extracdo a frio de lipidios totais, utilizando uma
mistura de cloroférmio, metanol e agua. Apds dissolugdo, ocorre o surgimento de duas fases,
sendo uma de cloroférmio, que comporta os lipidios e uma metanoélica, que comporta 0s
compostos ndo lipidicos (BLIGH; DYER, 1959).

Em um tubo de ensaio, pesou-se 2,5 g de extrato de Agave sisalana, a seguir, em uma
capela de exaustdo, adicionou-se 10 mL de cloroférmio, 20 mL de metanol e 8 mL de agua
destilada. Para completa homogeneizacao, colocou-se 0s tubos em um agitador rotativo durante
30 minutos. Na sequéncia, adicionou-se mais 10 mL de cloroférmio e 10 mL de uma solucdo
de sulfato de s6dio anidro (1,5 %) que também foram homogeneizados no agitador durante 15
minutos.

Passado esse tempo, os tubos foram mantidos em repouso por 24 horas para possibilitar
a separacdo das duas fases. Na Figura 24 é possivel observar essas fases bem definidas, apos o
descarte de grande parte do sobrenadante. Utilizando um sistema de filtragdo simples (funil +
papel de filtro) o contetido restante no tubo foi filtrado. Posteriormente, pegou-se uma aliquota

de 5 mL do filtrado em um béquer de 50 mL previamente tarado. Com o objetivo de evaporar
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o solvente presente na aliquota, o material (béquer + aliquota do filtrado) foi colocado em estufa

a 105 °C por 30 minutos e em dessecador até temperatura ambiente, para finalmente ser pesado

(Figura 25).

Figura 21 — Separacéo de fases em amostra de extrato de Agave sisalana para a determinagao
de lipidios pelo método Bligh & Dyer.

Fonte: De autoria prépria.

Figura 22 — Aliquota do filtrado apds a evaporacao do solvente em estufa a 105 °C para a

determinacdo de lipidios da Agave sisalana pelo método Bligh & Dyer.

Fonte: De autoria prépria.

Esta analise foi implementada em triplicata. Com os dados obtidos durante as analises,

calculou-se a quantidade de lipidios totais (g/100g) conforme a Equacao 4:

(peso final — peso do béquer) X 4

x 100
peso da amostra (g)

% Lipidos =

(Eq. 4)
5.2.5 Determinagéo de carboidratos por diferenca
A partir das médias dos resultados das analises anteriores de umidade, residuo mineral
fixo, proteinas totais e lipidios expressos em g/100g, calculou-se a quantidade (g/100g) de
carboidratos do extrato de Agave sisalana, conforme a Equacéo 5:

% Carboidratos = 100 — (A+ B+ C + D)
(Eq.5)
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Em que,

e A -% de umidade;

e B - % de minerais;

e C - % de proteinas;

e D - % de lipidios.
5.3 Caracterizacao fitoquimica do extrato de Agave sisalana

Para a realizacdo das analises fitoquimicas foi necessario transformar o extrato de A.
sisalana aquoso em extrato alcodlico e concentra-lo. Para isso, foram adicionados 4,5 L de
alcool etilico 95 % em um litro de extrato de Agave sisalana aquoso e utilizou-se o rotavapor
R-210 da Buchi. Vale ressaltar, que a temperatura do banho-maria foi mantida em uma margem
segura de 58 °C, ndo excedendo o ponto de ebuli¢do do alcool etilico que é de 78 °C. Na Figura
26 € possivel observar o extrato alcoolico de Agave sisalana concentrado.
Figura 23 — Extrato alcodlico de Agave sisalana concentrado, utilizado na caracterizagdo

fitoquimica.

Fonte: De autoria propria.

5.3.1 Identificacdo de alcaloides

Evaporou-se 25 mL do extrato alcodlico até secura e adicionou-se 0,8 mL (6 gotas) de
hidroxido de sodio (NaOH) a 1 %. Ap6s completa homogeneizacao, adicionou-se 6 mL de agua
destilada e 6 mL de cloroformio (CHCIs). Na sequéncia a solugéo foi filtrada com algodao
transferida para um funil de separacdo até a completa separacdo do extrato e da camada
cloroférmica.

Com o descarte do sobrenadante, foram acrescentados 6 mL de &cido cloridrico (HCI)
a 1 % a camada cloroférmica, agitando e deixando decantar até obter um aspecto limpido.
Pegou-se 1 mL da camada de HCI e distribuiu-se em quatro tubos de ensaio. Com os tubos em
mé&os, realizou-se os testes com o0s respectivos reagentes: Bourchardat (3 a 5 gotas), Mayer (5
gotas), Dragendorff (3 a 5 gotas) e 4cido silico tungstico (5 gotas). A precipitacdo imediata

indica a presenca de alcaloides.
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5.3.2 Identificagdo de taninos

Evaporou-se 50 mL do extrato alcodlico até secura e acrescentou-se 10 mL de agua
destilada. Apds a completa dissolucdo, filtrou-se em funil com algoddo e o mesmo foi
distribuido em seis tubos de ensaio. Os tubos foram testados da seguinte maneira: nos trés
primeiros tubos, testou-se com a gelatina a 0,5 % e nos outros trés restantes, testou-se com o
cloreto férrico (FeCls) a 2 %. As proporcdes para os tubos foram de 0,5 mL, 1 mL e 2 mL,
completando os dois primeiros com agua destilada até os 2 mL. Ocorrendo a formacéo de
precipitado ha presenca de taninos. Diferentemente dos alcaloides, a precipitacdo dos taninos
ndo é imediata e requer um intervalo de cerca de 5 minutos.

5.3.3 Identificacdo de flavonoides

Em funil de separacdo, colocou-se 15 mL do extrato alcoolico de Agave sisalana e
adicionou-se 15 mL de agua destilada, agitando e deixando em repouso por alguns minutos. Na
sequéncia acrescentou-se 15 mL de cloroférmio e colocou-se em repouso por mais alguns
minutos. Apos a separacdo das camadas, desprezou-se a camada cloroférmica, essa operacédo
repetida até que toda a clorofila tenha sido retirada. Essa solucdo foi evaporada até secura em
um rotavapor. Em seguida, 3 mL de metanol foram adicionados e a solucdo foi distribuida em
dois tubos de ensaio, sendo 2 mL em cada tubo.

No primeiro tubo, adicionou-se 0,5 mL de HCl a 10 % e uma fita de magnésio,
deixando-a reagir até completa dissolucdo. Em caso positivo, apos o desaparecimento da fita
observa-se a formacdo de uma coloracdo rosea. No segundo tubo, a solucdo foi secada em
banho-maria, na sequéncia colocou-se 5 gotas de acetona, 0,05 mg de acido oxalico e 0 mesmo
de &cido borico. Sem deixar secar totalmente, a solugcdo foi seca novamente em banho-maria
durante 5 minutos. Apos isto, acrescentou-se 10 mL de éter etilico, e o tubo foi observado em
uma camara de luz U.V., em caso positivo é possivel visualizar fluorescéncia.

5.3.4 Identificacao de saponinas

Em um tubo de ensaio, foram dissolvidas 2 mL do extrato alcodlico em 10 mL de agua
destilada, sob agitacdo manual durante um minuto. Apds a formacdo de espuma, o tubo foi
mantido em repouso por 10 minutos. Passado esse tempo, caso a espuma permaneca, indica que
0 teste teve resultado positivo, caso desapareca o teste € negativo.

5.4 Desenvolvimento da formula do detergente lava-loucas neutro

Para elaboracdo da férmula do detergente lava-lougas neutro, considerou-se que pelo
menos um componente das seguintes classes de matérias-primas deveria ser empregado, sendo
elas: tensoativos, umectantes, sequestrantes, conservantes, espessantes e corantes. Desta forma,

selecionou-se matérias-primas usuais para 0 mercado de saneantes, priorizando aquelas
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disponiveis no Laboratorio de Tecnologia Cosmética (LTC) da UFPB. O desenvolvimento da

formulacdo foi obtido através da adicdo das matérias-primas % (p/p). Em formulacéo se faz

necessario destacar que certos aspectos, como ajuste de pH e quantidade especifica de corante

para atingir a coloracdo desejada, somente podem ser definidos depois que a férmula foi

reproduzida em laboratério. Para definir as quantidades (% p/p) das matérias-primas, pegou-se

como base algumas formulacdes do arquivo pessoal da Profa. Dra. Melania Cornélio. A

formulacdo final do detergente lava-loucas neutro com extrato de Agave sisalana como

principio ativo esta exibida na Tabela 1.

Tabela 1 — Formulagdo de detergente lava-lougas neutro com extrato de Agave sisalana como

principio ativo.

Matéria-prima Funcéao Q?&:‘g?;)de
Acido sulfonico Tensoativo 1,0-3,0
Sodium hydroxide (50 %) Alcalinizante 05-1,0
Sodium Lauryl Sulfate Tensoativo 6,0-9,0
Cocamide DEA Tensoativo 05-15
Glycerin Umectante 3,0-5,0
Disodium EDTA Sequestrante 0,1-0,2
Extrato de Agave sisalana Principio Ativo 1,0-4,0
Isoconservantes Conservante 0,05-0,01
Magnesium Sulfate Espessante 1,5-4,0
Corante Verde Corante g.s.p
Aqua Veiculo g.s.p

Fonte: De autoria propria.

Procedimento:

a) Carregar a agua, iniciar a agitacao e adicionar o sequestrante;

b) Adicionar o tensoativo e acrescentar o hidréxido de sodio (50%). Ajustar o pH na

faixa de 6,5 a 7,5 e homogeneizar;

c) Adicionar o sodium lauryl sulfate, a cocamide DEA, a glycerin, o disodium EDTA

diluido e a methylisothiazolinone;

d) Adicionar o espessante e homogeneizar;

e) Adicionar o extrato de Agave sisalana e corante;
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f) Regular o valor de pH para 7,0;

g) Por ultimo, apds o detergente apresentar a viscosidade desejada e aspecto totalmente
homogéneo, 0 mesmo deve ser envasado em uma embalagem adequada,
previamente higienizada e etiquetada.

5.5 Testes fisico-quimicos do detergente lava-lougas neutro
5.5.1 Viscosidade

A viscosidade do detergente lava-loucas neutro foi medida através de um viscosimetro

rotativo digital, modelo NDJ-5S, com rotagdo de 60 rpm, utilizando o spindle n°® 1. Conforme

exibido na Figura 27.

Figura 24 — Medida de viscosidade utilizando o viscosimetro rotativo digital, modelo NDJ-
5S.

Fonte: De autoria propria.
5.5.2 Densidade

A densidade do detergente lava-loucas neutro foi medida através de um densimetro
digital, modelo DSL 910, da Gehaka, utilizando o cesto concavo e esfera de 1 cm?, indicado
para medir a densidade de liquido, sob temperatura de 27 °C. Conforme exibido na Figura 28.

Figura 25 — Medida de densidade utilizando o densimetro digital, modelo DSL 910, da
Gehaka.

Fonte: De autoria prépria.
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5.6 Contagem de bactérias heterotroéficas

A contagem de bactérias heterotroficas é o método mais utilizado como indicador geral
de populacdes bacterianas em agua ou em qualquer amostra liquida. A fim de realizar a
contagem microbiana do detergente lava-lougas neutro utilizou-se o Aquacult. O Aquacult é
um método semiquantitativo que permite verificar o crescimento de microrganismos dentro de
um limite de sensibilidade entre 102 a 10 UFC/mL. O meio que constitui esse método é o Plate
Count Agar com TTC (cloreto de trifeniltetrazolio), o qual possibilita o desenvolvimento de
uma série de bactérias, de alguns bolores e leveduras (LABORCLIN, 2019).

Para o uso do Aquacult, uma amostra de detergente lava-loucas neutro foi coletada em
um recipiente estéril. Apds romper a o lacre, a lamina contendo o meio foi mergulhada na
amostra em andlise e recolocada no vial. Em seguida, apés esta devidamente fechado, o
Aquacult foi incubado em estufa bacteriolégica a 35 °C durante 48 horas.

O TTC é reduzido a uma forma insoltvel dentro da célula bacteriana produzindo
col6nias de coloracdo vermelha (LABORCLIN, 2019). Sendo assim, ap6s o surgimento dessas
colbnias, a amostra é avaliada e comparada visualmente com o gabarito de leitura exibido na
Figura 29.

Figura 26 — Gabarito de leitura para a contagem de colénias em UFC/mL.

10°  10° 0*
Contagem de colonias/mL

Fonte: LABORCLIN, 2019.
5.7 Estudo de estabilidade acelerada

Para o estudo de estabilidade acelerada, separou-se quatro amostras de detergente lava-
lougas neutro com extrato de Agave sisalana de mesmo volume e em quatro recipientes de
tamanho e material similares. Esses recipientes foram devidamente etiquetados e expostos a
diferentes condi¢des de tratamento, sendo elas: temperatura ambiente, luz solar, estufa a
temperatura de 50 °C e freezer a 5°C.

Apdbs um periodo de 90 dias, os parametros de cor, odor, aspecto fisico, pH, densidade

e viscosidade foram avaliados e comparados os dados iniciais do estudo. Os parametros de cor,
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odor e aspecto fisico foram classificados como conforme a especificacdo (CE), normal sem

alteracdo (NSA) e intensamente modificado (IA). Os recipientes contendo as amostras, antes

do estudo de estabilidade acelerada estéo exibidos na Figura 30.

Figura 27 — Recipientes contendo amostras de detergentes lava-lougas neutro com extrato de
Agave sisalana, antes do estudo de estabilidade acelerada.

Fonte: De autoria propria.

5.8 Atividade antimicrobiana pelo método por disco de difusédo

Para o teste de atividade antimicrobiana em bactérias gram positivas e gram negativas,
utilizou-se cepas de microrganismos de referéncia (Escherichia coli CCCD — E004 e
Staphylococcus aureus subsp aureus CCCD — S 009) inoculadas em placas de Petri estéreis
contendo Agar Nutriente. Para cada microrganismo, foram selecionadas trés coldnias bem
isoladas e com auxilio de uma al¢ca de niquel-cromo, as mesmas foram tocadas em sua
superficie. Com a alca contaminada inoculou-se um tubo contendo 4 mL de caldo Tryptic Soy
Broth (TSB). O tubo foi inoculado em estufa a 35 °C durante 24 horas alcan¢ando uma grande

turbidez, como pode ser observado na Figura 31.
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Figura 28 — Tubos contendo caldo Tryptic Soy Broth (TSB) Escherichia coli e

Staphylococcus aureus.

Fonte: De autoria propria.

A avaliacdo da atividade antimicrobiana foi feita utilizando o método de Dorman e
Deans (2000) modificado. Cada cultura bacteriana (Escherichia coli e Staphylococcus aureus),
foi inoculada, com auxilio de um swab, fazendo estrias nos sentidos horizontal e vertical, em
placas de Petri estéreis contendo Agar Mueller-Hinton.

Na sequéncia, discos de papel esterilizados foram impregnados com o extrato de Agave
sisalana e depositados na placa de Petri em triplicata, conforme exibido na Figura 32. O
controle negativo foi feito utilizando um disco de papel impregnado com agua destilada estéril
e o controle positivo foi feito utilizando um disco de papel estéril impregnado com antibiotico
cloranfenicol (CLO — 30mcg) fabricado por Cefar Diagndstica.

Figura 29 — Procedimento em que discos de papel esterilizados impregnados com o extrato
de Agave sisalana foram depositados na placa de Petri inoculada com cultura bacteriana.

Fonte: De autoria propria.
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O mesmo procedimento foi realizado com o detergente lava-lougas neutro com extrato
de Agave sisalana e com o detergente lava-loucgas neutro sem extrato. Sendo assim, para cada
amostra analisada utilizou-se trés placas de Petri para cada microrganismo. Na Figura 33 é
possivel observar o conjunto de placas de Petri inoculadas com os discos impregnados para
cada amostra, em triplicata, e os controles positivo e negativo para uma cultura bacteriana.
Posteriormente, todas as placas de Petri, foram incubadas em estufa a 35 °C durante 24 horas,
conforme exposto na Figura 34.

Figura 30 - Conjunto de placas de Petri inoculadas com os discos impregnados para cada

amostra, em triplicata, e os controles positivo e negativo para uma cultura bacteriana.

Fonte: De autoria prépria.

Figura 31 — Placas de Petri antes de serem incubadas em estufa a 35 °C durante 24 horas.

Fonte: De autoria propria.

Apo0s este periodo, observou-se a formacdo de halos de inibicdo de crescimento das
cepas testadas ao redor dos discos de papel, verificando a atividade microbiana. Para a medicao
do halo de inibicéo e do disco de papel, utilizou-se um paquimetro. Foram realizadas quadro
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medicOes para cada placa, nomeadas como L1, Lo, I1 e |, conforme mostra a Figura 35. Por fim,
0s resultados foram tratados estatisticamente.
Figura 32 — Esquema de medicdes realizadas no halo de inibicéo e disco de papel utilizados

na analise de atividade antimicrobiana pelo método por difusdo de disco.

L

Halo de inibigdo

Fonte: De autoria propria.
5.9 Avaliacéo do poder de limpeza pelo volume de espuma por ensaio de proveta

Para verificar que o processo de detergéncia estd ocorrendo de maneira eficiente, é
necessario agitar o sistema com agua, para que ocorra a solubilizacdo dos tensoativos,
resultando na formacéo de espuma (DALTIN, 2011). Sendo assim, realizou-se um teste de
volume de espuma por ensaio de proveta para o detergente lava-lougas neutro com o extrato de
Agave sisalana e com um detergente lava-loucas neutro comercial.

Em uma proveta de 1000 mL com tampa, preparou-se 100 mL de uma solugédo agquosa
de detergente lava-lougas neutro com extrato de Agave sisalana a uma concentragéo de 0,4 de
ativos. Sob temperatura ambiente, agitou-se a proveta tampada durante um minuto. Passado
este tempo, com auxilio da graduacdo da proveta, mediu-se o volume do sistema (liquido +
espuma) em intervalos de tempo de até quinze minutos.

Desta forma, avaliou-se a estabilidade da espuma gerada durante os intervalos de zero,
um, cinco e quinze minutos. O mesmo procedimento foi repetido para um detergente lava-

lougas neutro comercial, logo, os resultados obtidos foram comparados.



53

6 RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 Caracterizacéo fisico-quimica do extrato de Agave sisalana
Na Tabela 2 estdo exibidos os resultados de pH e ° Brix do extrato de Agave sisalana,
logo apos o processo de extracéo.

Tabela 2 — Resultados dos testes fisico-quimicos do extrato de Agave sisalana.

Propriedade fisico-quimica Valor
pH 4,21
° Brix 4,5

Fonte: De autoria prépria.

O pH medido possui carater levemente acido. A escala de ° Brix € utilizada para medir
a quantidade de sélidos soluveis, isto é, agucares ou sacarose presentes em uma solucéo. Quanto
mais alto o ° Brix, maior a quantidade de agucar e qualidade do produto analisado. Sendo assim,
o valor de ° Brix indica que cada 100 g de solucdo possui 4,5 g de agicar (COOPERATIVA
AGROINDUSTRIAL APPC, 2022).
6.2 Composicado centesimal do extrato de Agave sisalana

Conforme relatado na Tabela 3, as analises de composicdo centesimal do extrato de
Agave sisalana apresentaram baixos teores nutricionais, exceto pela quantidade de
carboidratos.

Tabela 3 — Resultados da composicdo centesimal do extrato de Agave sisalana.

Componente analisado Composicao (g/100g)
Umidade 4,77
Minerais 1,30

Proteinas totais 0,35
Lipidios 0,32
Carboidratos 93,26

Fonte: De autoria prépria.

Em decorréncia da alta composicao de carboidratos (g/100g) e, consequentemente, de
acucares presentes no extrato de A. sisalana, esses componentes podem ser utilizados como
matérias-primas umectantes e/ou emolientes naturais, dado que carboidratos podem ser
revertidos em gorduras, o extrato de Agave sisalana pode atuar na suavidade, maciez e protecao
da pele.

Em saneantes como o detergente lava-loucas, essa caracteristica € de extrema
importancia, pois sdo produtos que com o tempo de uso, podem ressecar e agredir a pele das
mé&os dos consumidores. Logo, o uso de matérias-primas que minimizem esse efeito é de
extrema necessidade nesse tipo de formulagéo.

6.3 Caracterizacao fitoquimica do extrato de Agave sisalana

As analises fitoguimicas comprovaram a presenca de taninos, flavoloides e saponinas,
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como exposto na Tabela 4. E importante destacar, que a mesma amostra pode ser testada por
mais de um método de identificacao fitoquimica, pois os constituites da amostra podem, ou nao,
apresentar afinidade com o0s reagentes utilizados. No entanto, para comprovar a
presenca/auséncia de um componente fitoquimico, basta identifica-lo em pelo menos um
método.

Tabela 4 — Resultados da caracterizacdo fitoquimica do extrato de Agave sisalana.

Classe de substancias Método Presenca/Auséncia
Bouchardat -
. Mayer -
Alcaloides Dragendorff -

Acido silico tungstico -
Gelatina (0,5 mL) -
Gelatina (1,0 mL)
Gelatina (2,0 mL)

Tani +
aninos FeCh (08 L) :
FeCls (1,0 mL) +
FeCls (2,0 mL) +
Flavonoides Fita de magnésio -
Fluorescéncia U.V. 4
Saponinas Espuma Tt

Fonte: De autoria propria.

Substdncias como essas desempenham inUmeras funcBes nas plantas e,
consequentemente, podem ser incoporadas em produtos na fungédo de ativos. Tratando-se de
atividades bioldgicas, varios autores justificam as func@es relacionadas a esses compostos.
Sendo assim, o extrato de Agave sisalana possui a presenca de flavonoides, aos que séo
atribuidos caracteristicas antioxidantes (BARRETO et al., 2020; VIEIRA, 2014).

Além da presenca de saponinas que podem desempenhar func@es anti-inflamatorias,
analgésicas, antimicrobianas, antivirais, antiparasitarias, antifingicas e tensoativas. As
saponinas presentes no extrato de Agave sisalana ao serem incoporadas na formulacdo do
detergente lava-lougas podem atuar como tensoativo natural, tornando-se um grande destaque
para 0 segmento do mercado sustentavel (DUNDER et al., 2010; LOPEZ-ROMERO et al.,
2018; SILVEIRA et al., 2009; VIEIRA, 2014).

Segundo Gobbo-Neto e Lopes (2007), fatores como idade, sazonalidade, estagio de
desenvolvimento, temperatura, disponibilidade de agua e nutrientes, radiagdo UV, estimulo
mecanico, poluicdo atmosférica e ataque de microrganismos patdégenos podem influenciar no
contetdo dos metabdlitos secundarios presentes nas plantas. Isto é, grandes variacdes desses
parametros podem interferir na quantidade e na natureza de substancias fitogquimicas, como
flavonoides, taninos e saponinas.

6.4 Testes fisico-quimicos do detergente lava-loucas neutro
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Na Tabela 5 estdo exibidos os resultados de pH, densidade e viscosidade do detergente
lava-lougas neutro com extrato de Agave sisalana.
Tabela 5 — Resultados dos testes fisico-quimicos do detergente lava-loucas neutro com extrato

de Agave sisalana.

Propriedade fisico-quimica Valor
pH 7,03
Densidade 1,015 g/cm?
Viscosidade 990,9 mPa.s

Fonte: De autoria propria.

De acordo com a RDC N° 13, de 28 de fevereiro de 2007 (BRASIL, 2007), o pH para
detergentes liquidos especificos para lavar lougas manualmente deve estar entre 5,5 e 9,5. Sendo
assim, o pH final medido esta dentro da faixa aceita pela legislacdo. Sob aspectos visuais e
sensoriais, a densidade e a viscosidade atenderam as viabilidades desejadas.

6.5 Contagem de bactérias heterotréficas

De acordo com a Figura 36, conforme a sensibilidade do método (102 UFC/mL), ndo
houve desenvolvimento de bactérias heterotroficas na amostra de detergente lava-loucas com
extrato de Agave sisalana analisada.

Figura 33 — Laminas do Aquacult, apos serem incubadas em estufa a 35 °C durante 48 horas.

Fonte: De autoria propria.

6.6 Estudo de estabilidade acelerada

Dado os resultados do estudo de estabilidade acelerada do detergente lava-loucas neutro
com extrato de Agave sisalana, estdo exibidos na Tabela 6. Relata-se que ap6s um periodo de
90 dias o produto analisado ndo sofreu nenhuma alteracdo sob os aspectos de viscosidade

(99,9% de assertividade), odor e aspectos fisicos, incluindo turbidez. Levando em consideracédo
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que a densidade é uma grandeza inversamente proporcional a temperatura, as densidades
obtidas estdo dentro das especificacBes definidas no inicio do estudo.
Tabela 6 — Resultados do estudo de estabilidade acelerada do detergente lava-lougas neutro

com extrato de Agave sisalana, ap6s o periodo de 90 dias.

Condigdes/Dados finais

Luz Estufa Freezer (5
solar (50 °C) °C)

Dados

Analise Especificagdes iniciais | Ambiente

Cor Verde vibrante CE 1A 1A 1A NSA
Odor Inodoro CE NSA NSA NSA NSA
Aspecto Liquido CE NSA NSA  NSA  NSA
fisico translicido
pH 55-95 7.03 6,05 5,96 5,96 5,97
Densidade 4 519 3050 1,005 | 1017 1015 1,020 1,034
(g/cm?)
Viscosidade oo 1500 9909 990,9 990,9 9909 990,9
(mPa.s)

CE — conforme a especificacdo; NSA — normal sem alteragéo; IA — intensamente modificado.
Fonte: De autoria prépria.

Embora todas as amostras tenham apresentado um declinio no valor de pH, 0s mesmos
ainda se encontram dentro da faixa estabelecida pela legislacdo (BRASIL, 2007). Por ultimo,
exceto pela amostra colocada em freezer, todas as outras apresentaram uma intensa alteracéo
de cor, como observado na Figura 37. Porém, essa mudanca de coloragdo ndo desqualifica o
estudo de estabilidade, pois pode ser facilmente solucionada com a alteracdo da embalagem
utilizada.

Figura 34 — Recipientes contendo amostras de detergentes lava-loucas neutro com extrato de
Agave sisalana, ap0s o estudo de estabilidade acelerada durante o periodo de 90 dias.

Fonte: De autoria prépria.

Ao utilizar uma embalagem fosca e ndo mais transparente, a mesma ira impedir a acao
do calor sobre a coloragdo do produto. Uma outra solugdo para esta questdo é a mudanca do

corante da formulacdo, pois o utilizado foi o Unico, na cor verde, disponivel no LTC, podendo
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nédo ser apropriado para a faixa de pH do detergente. Desta forma, obteve-se sucesso no estudo
de estabilidade do detergente lava-lougas neutro com extrato de A. sisalana.
6.7 Atividade antimicrobiana pelo método por disco de difuséo
6.7.1 Escherichia coli

A Tabela 7 relata os valores de média e desvio padrdo dos resultados da analise
antimicrobiana para Escherichia coli com o detergente lava-louca sem o extrato de Agave
sisalana, com o extrato de Agave sisalana, com o detergente lava-louga com o extrato de Agave
sisalana, além dos controles positivo e negativo.
Tabela 7 — Valores de média e desvio padrdo dos Resultados da analise de atividade

antimicrobiana para Escherichia coli pelo método por difusao de disco.

Medicdo
L]_ L2 I]_ IZ

Amostra

Detergente sem
extrato de Agave

Extrato de Agave 0 0 0,647 £0,039 0,628 +0,010

Detergente com
extrato de Agave
Controle positivo 3,435 3,340 0,630 0,605

Controle negativo 0 0 0,700 0,700
Fonte: De autoria propria.

1,353+0,052 1,428+0,014 0,612+0,005 0,617 +0,002

1,885+0,301 1,872+0,413 0,648+0,037 0,620 +0,007

O detergente lava-loucas sem extrato de Agave sisalana apresentou um poder inibitério
significativo, como observado na Figura 38. Porém, ao contrario do esperado, o extrato de
Agave sisalana ndo apresentou a formacéo de halo de inibi¢do, como observado na Figura 39.
O detergente lava-loucas com extrato de Agave sisalana embora tenha apresentado poder
inibitério, ndo formou um halo de inibicdo bem delimitado, como mostra Figura 40. Os
controles positivo e negativo da analise desempenharam os comportamentos esperados, como

exibido na Figura 41.
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Figura 35 — Placas de Petri incubadas com Escherichia coli e discos de papel impregnados

com detergente lava-loucas neutro sem extrato de Agave sisalana.

Fonte: De autoria prépria.

Figura 36 — Placas de Petri incubadas com Escherichia coli e discos de papel impregnados

com extrato de Agave sisalana.

Fonte: De autoria propria.
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Figura 37 — Placas de Petri incubadas com Escherichia coli e discos de papel impregnados

com detergente lava-lougas neutro com extrato de Agave sisalana.

Fonte: De autoria prépria.

Figura 38 — Placas de Petri incubadas com Escherichia coli e discos de papel impregnados
com agua destilada estéril, para controle negativo, e antibiético cloranfenicol, para controle

positivo.

Fonte: De autoria propria.

Levanta-se a hipOtese que o extrato de Agave sisalana mascarou a atividade
antimicrobiana do detergente lava-louca (sem extrato), resultando em um halo com
caracteristicas esfumadas. Desta forma, realizou-se uma estimativa para as medidas de L1 e La.

6.7.2 Staphylococcus aureus
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A Tabela 8 relata os valores de média e desvio padrdo dos resultados da analise
antimicrobiana para Staphylococcus aureus com o detergente lava-louca sem o extrato de Agave
sisalana, com o extrato de Agave sisalana, com o detergente lava-louga com o extrato de Agave
sisalana, além dos controles positivo e negativo.

Tabela 8 — Valores de média e desvio padrdo dos resultados da andlise de atividade

antimicrobiana para Staphylococcus aureus pelo método por difusao de disco.

Medicdo
L: L, Iy I,

Amostra

Detergente sem
extrato de Agave

Extrato de Agave 0,970 0,130 0,935 0,105 0,665 £ 0,035 0,638 £ 0,008

Detergente com
extrato de Agave

Controle positivo 3,130 3,130 0,615 0,605

Controle negativo 0 0 0,630 0,625
Fonte: De autoria propria.

3,098 + 0,348 3,108 + 0,368 0,647 + 0,039 0,628 + 0,010

3,193 £ 0,596 3,180 + 0,538 0,618 + 0,008 0,652 + 0,036

Ambas as amostras de detergente lava-lougas (com e sem extrato de Agave sisalana)
apresentaram um grande poder inibitorio, como observado nas Figuras 42 e 43. Enquanto que
0 extrato de Agave sisalana apresentou a formacdo de halo de inibicdo em apenas uma das
triplicatas, como exibido na Figura 44.

Figura 39 — Placas de Petri incubadas com Staphylococcus aureus e discos de papel
impregnados com detergente lava-lougas neutro sem extrato de Agave sisalana.

Fonte: De autoria propria.
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Figura 40 — Placas de Petri incubadas com Staphylococcus aureus e discos de papel

impregnados com extrato de Agave sisalana.

Fonte: De autoria prépria.

Figura 41 — Placas de Petri incubadas com Staphylococcus aureus e discos de papel

impregnados com detergente lava-loucas neutro com extrato de Agave sisalana.

Fonte: De autoria propria.

Embora o poder inibitério do extrato seja reduzido, de acordo com as medicdes, é
possivel notar que o detergente lava-lougas com o extrato de A. sisalana apresentou a formacao
de um halo superior aos demais. Até mesmo do controle positivo, no qual utilizou-se o
antibiotico cloranfenicol. Logo, considera-se que as capacidades antimicrobianas foram

somadas, resultando em um produto com atividade antimicrobiana para Staphylococcus aureus.
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Os controles positivo e negativo da analise desempenharam os comportamentos esperados,
como exibido na Figura 45.
Figura 42 — Placas de Petri incubadas com Staphylococcus aureus e discos de papel

impregnados com &gua destilada estéril, para controle negativo, e antibiético cloranfenicol,

para controle positivo.

Fonte: De autoria propria.

A partir dos resultados obtidos para os dois microrganismos, comprova-se que
formulacdo do detergente lava-louca possui alguma matéria-prima que proporciona ao mesmo,
atividade inibitoria contra bactérias gram positivas e gram negativas. Dentre essas
caracteristicas, o possivel componente responsavel por essa capacidade antimicrobiana é o
isoconservante. O isoconservante é uma mistura de isotiazolinonas, isto €, cetonas comumente
utilizadas como conservantes em saneantes e cosméticos. Esse componente além de ser
eficiente é permitido pela ANVISA em concentracdes aceitaveis pela RDC N° 30, de 4 de Julho
de 2011 (BRASIL, 2011).

Sobre a atividade antimicrobiana do extrato de Agave sisalana, varios estudos
comprovam a presenca de metabdlicos secundarios que possuem fungdo antimicrobiana.
Segundo Hammuel (2011) o extrato metanoico apresentou atividade antimicrobiana contra
Escherichia coli, Salmonella typh, Staphylococcus aureus, Streptococcus pyogenes e Candida
albicans.

Santos (2009) verificou a atividade antimicrobiana do extrato hidroalcollico e do residuo
da Agave sisalana, em que demonstrou uma significante inibicdo para Candida albicans, mas
néo foi eficiente contra Staphylococcus aureus, Escherichia coli, Micrococcus luteus, Bacillus

cereus, Pseudomonas aeruginosa e Salmonella choleraesuis. Sendo assim, verificou-se que
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fatores como metodologia de extragdo, concentracdo e solvente (etanol e/ou 4gua) do extrato
influenciam diretamente nessa capacidade inibitoria da Agave sisalana.
6.8 Avaliacao do poder de limpeza pelo volume de espuma por ensaio de proveta

Na Tabela 9 estdo exibidos os resultados dos testes de volume de espuma por ensaio de
proveta para o detergente lava-loucas neutro com extrato de Agave sisalana e para o detergente
lava-lougas neutro comercial. Além do volume, foi avaliado a estabilidade durante um
determinado tempo da espuma formada.
Tabela 9 — Resultados dos testes de volume de espuma por ensaio de proveta para o detergente

lava-lougas neutro com extrato de Agave sisalana e para o detergente lava-lougas neutro

comercial.
Tempo (min) Detergente com extrato (mL) Detergente comercial (mL)
0 810 800
1 810 750
5 730 580
15 650 410

Fonte: De autoria prépria.

Os volumes iniciais de espuma para os dois detergentes foram bem similares, sendo 810
mL para o detergente com o extrato e 800 mL para o detergente comercial. Com o passar dos
minutos, notou-se que o detergente com extrato de Agave sisalana apresentou uma variacédo de
resultados bem menor que o detergente comercial. Resultando em uma diferenca significativa
nos volumes finais, sendo 650 mL para o detergente com o extrato e 410 mL para o detergente
comercial. Em virtude da estabilidade do volume de espuma, relata-se que o detergente lava-
lougas com extrato de Agave sisalana apresentou melhores resultados em comparacdo com o
detergente lava-lougas comercial.

O resultado deste teste esta diretamente relacionado a presenca de saponinas no extrato
da A. sisalana. Como o proprio nome sugere, a saponina € derivada da palavra desapo, que
significa sabdo em latim. Esses glicosideos desempenham a funcgéo de tensoativos naturais, que
podem substituir ou associar-se a tensoativos sintéticos convencionais (CURBELO, 2006;
RIBEIRO et al., 2013). As saponinas, além de formarem uma quantidade de espuma
satisfatoria, ndo requerem estabilizadores adicionais, ou seja, produzem uma espuma estavel
(EL AZIZ; ASHOUR; MELAD, 2019; RAI et al., 2021).
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7 CONCLUSAO

Diante dos resultados expostos, conclui-se que a incorporacdo da Agave sisalana em
produtos saneantes representa uma Otima alternativa na busca de novas matérias-primas
naturais, despenhando a funcdo de umectante e/ou emoliente, devido a alta composi¢do de
carboidratos (g/100g), além de diversas possibilidades de atividades bioldgicas, pela presenca
dos metabolicos secundarios.

Apos a caracterizacao fitoquimica, foi comprovada a presenca de taninos, flavonoides e
saponinas, podendo ser utilizados como principio ativo e assim agregar caracteristicas
antioxidante, anti-inflamatéria, analgésica, antimicrobiana, antiviral, antiparasitaria,
antifingica e/ou tensoativa aos produtos. Como trata-se de uma matéria-prima natural, grandes
variacbes de pardmetros como idade, sazonalidade, estdgio de desenvolvimento,
disponibilidade de agua e nutrientes e até mesmo a forma de extracdo podem influenciar no
contetdo de metabdlitos secundarios presentes.

Com relacéo ao detergente lava-loucas neutro formulado, as andlises fisico-quimicas e
de contagem de bactérias heterotroficas apresentaram resultados positivos. Sobre o estudo de
estabilidade acelerada, apesar da alteracdo de cor, todos o0s outros aspectos analisados
permaneceram dentro das especificacdes definidas, sendo assim obteve-se sucesso.

Através do método por disco de difusdo, constatou-se que a presenca do isoconservante
na formulacdo do detergente, conferiu atividade antimicrobiana para bactérias gram positivas
(Staphylococcus aureus) e gram negativas (Escherichia coli). Mesmo gue o extrato da Agave
sisalana tenha apresentado um poder inibitério reduzido para Staphylococcus aureus, a amostra
de detergente lava-lougcas com o extrato de Agave sisalana apresentou a formacgao de um halo
superior aos demais. Desta forma, conclui-se as capacidades antimicrobianas (formula do
detergente + extrato) foram somadas, resultando em um produto com grande atividade
antimicrobiana para bactérias gram positivas.

A avaliacdo do poder de limpeza do detergente lava-loucas com extrato de Agave
sisalana apresentou melhores resultados comparado com o detergente lava-lougas comercial.
Logo, conclui-se que as saponinas presentes no extrato atuaram como tensoativo natural ao

serem incorporadas na formulagdo. Portanto, todos os objetivos propostos foram alcancados.
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