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RESUMO

Com o avanco da tecnologia, o uso do amaciante raomeonsideravelmente, pois
a utilizacdo das maquinas de lavar e secar rogadigam uma friccdo mecéanica muito alta
que causa o emaranhamento da fibra. A funcédo deiante@ € ser adsorvido pela fibra do
tecido, formando um filme protetor lubrificantegae propicia uma sensacdo de maciez ao
tecido. O objetivo deste trabalho foi estudar abilidade do processo de producao do
amaciante a base de cloreto de di(cetil-esteaiif)eld amodnio com arnica. Foram
desenvolvidas quatro metodologias de formulacéas die¢ amaciante comum, uma com meio
dispersivo a temperatura de 30°C e outra a 32°Qas de amaciante com arnica, sob as
mesmas condi¢des de meios dispersivos, a 30°Q&Ca Bara verificar se este novo produto
teria as mesmas caracteristicas fisico-quimicagidae pela legislagdo brasileira, foram
realizados testes analiticos de controle de quddidaendo eles: pH, viscosidade e teor de
ativo presente no amaciante. Os resultados desgéises comprovaram que a variacdo de
temperatura do meio dispersivo foi o fator respeels@or alterar a qualidade do produto
final, pois em temperaturas inferiores, houve fa@@wade grumos, proveniente do aumento de
material particulado na agua. Foram analisadosist®€ de processo e de projeto e concluiu-
se que este projeto é viavel de ser implementadoneaindUstria quimica.

Palavras Chavesarnica montana, amaciante, surfactante, tensoativ



87

Revista Engenho, vol.7 — Abril de 2013

ABSTRACT

With the advancement of technology, the use ofiéadmftener began to grow, as the
use of washing machines and dryers perform a vigty tmechanical friction that causes the
fiber entanglement. The function of the softenetoibe adsorbed by the fiber of the tissue,
forming a protective film lubricant, which provides feeling of softness to tissue. The
objective of this work was to study the feasibilitithe production process of softening using
chloride di (cetyl-stearyl) dimethyl ammonium walnica. Four methods of formulation were
developed: two common softener, a dispersive medumitin a temperature of 30 ° C and
another at 32 ° C and two softener with arnicahlie same dispersive conditions, at 30 ° C
and another at 32 ° C. To verify that this new piidwould have the same physical and
chemical characteristics required by Brazilian laamalytical quality control tests were
performed: pH, viscosity and content of the softeaetive present. The results of these
analyzes showed that the temperature variationhef dispersive medium is the factor
responsible for changing the quality of the finabguct, because at lower temperatures, the
formation of lumps from the increase of particulatatter in the water. Were analyzed the
process and the project costs and was concludéethtbaroject is feasible to be implemented
in a chemical plant.

Key Words: arnica montana, softener, surfactant, surfactant.

1. INTRODUCAO

O amaciante téxtil foi desenvolvido em 1949, porauempresa norte americana
chamada Armour, que era uma fabricante de carnatagial e possuia, como produto
secundério, sebo, matéria-prima com aplicacdo tridusho processo de fabricacdo de
surfactantes (Erhan, 2005).

Os surfactantes possuem moléculas anfifilicas,epa sdo moléculas hidrofébicas
(moléculas polares que interagem fortemente cogua)aA parte apolar € composta por uma
cadeia alquilica e a polar é idbnica (pode ser acebau catibnica), ndo idnica ou anfétera.
Este trabalho tera foco nos surfactantes cationjéogue a base escolhida € o cloreto de di
(cetil — estearil) dimetil amonio.

O objetivo do surfactante ser constituido por gahiglrofobicas e hidrofilicas € a

atuacado do mesmo em fluidos de diferentes polagjaal seja, ele sera capaz de solubilizar
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tanto substancias polares como substancias apofmisshaverd a formacdo de um filme
entre as interfaces (polares e apolares) capagdieir as tensdes superficiais e interfaciais,
caracteristica especifica dos surfactantes. As remi@plicacbes destes produtos se
concentram nas industrias de produtos de limpeetaplffera, alimenticia e de higiene
pessoal (Nitschke e Pastore, 2002)

Pesquisas comprovam que 0s amaciantes sdo praddisgensaveis na limpeza,
saude e higiene. Segundo uma pesquisa realizadaAB#PLA (Associacdo Brasileira de
Produtos de Limpeza e Afins), 81% dos lares briasgeitilizam o amaciante (ABIPLA ).

Com o avanco da tecnologia, o0 uso do amaciante raomeonsideravelmente, pois
a utilizacdo das maquinas de lavar e secar rogadigam uma friccdo mecanica muito alta
gue causa o emaranhamento da fibra. A funcéo doiante a base de quaternario de amonio
é ser adsorvido pela fibra do tecido, formando iimef protetor lubrificante, o que propicia
uma sensacéo de maciez ao tecido.

O cloreto de di (cetil — estearil) dimetil amdniooétensoativo mais comumente
utilizado, e sua concentracdo varia de acordo caspacificacdo do produto, sendo de 5 -
7% nos produtos premium, 3 - 4% nos produtos iredrémios e de 1 — 2% nos produtos
populares (Sanctis, 2004).

A incorporacdo de um fitoterdpico em um produto gorante utilizado nos lares
brasileiros trara beneficios a salde da populag®Bildira, pois a arnica é conhecida pela suas
propriedades naturais anti-inflamatérias, queil@amx na melhor circulacdo do sangue no
corpo (Lopes, 2001). A fixagdo das moléculas dayi® na fibra do tecido, em contato com
a pele, tem acgdo anti-inflamatoria, capaz de ataanelhora da circulagdo sanguinea no local

de contato da fibra com a pele.

2. ARNICA MONTANA

A Arnica montana é um vegetal da famifiateraceagmesma familia do Girassol)
utilizada pela fitoterapia. Suas propriedadesditgpicas permitem que seus principios ativos
(lactonas, sesquiterpénicas, flavondides, caradesgidleo essencial, acido fenilcarboxilico)
gerem efeitos anti-inflamatorios e cicatrizantan (esdes superficiais) (Alfredo e Anaruma,
2008).
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Devido a uma combinacao de propriedades analgésiaati-inflamatdrias, a arnica
€ utilizada em tratamentos para contusdes, distensbusculares, clarear edemas e
hematomas, cicatrizacdo de ferimentos e circulagaguinea.

A vantagem quanto ao uso dessa planta a medicasnamauns da medicina usados
para essas finalidades é que ela é um produtoahadurseja, possui credibilidade por nédo ser
um produto formulado quimicamente e por ndo seivb@D organismo humano.

E importante salientar que o uso da arnica seingsta uso utopico, pois ndo pode
ser utilizada via oral, pois € hepatotdxica, oa,spjejudicial as funcdes do figado) (Lopes,
2005).

3. TENSOATIVO

Os tensoativos sdo substancias anfifilicas, oy pegsuem em sua composi¢cdo uma
estrutura na qual parte da molécula é hidrofilscdlveis em agua) e a outra parte € lipofilica
(soluvel em lipidios e ndo em agua, usualmente exmda como hidrofébica) (Pedro R, jun
2012).

Essa parte da molécula denominada como hidrofiioa em sua composicado um
grupamento polar, tais como grupos carboxilatdfasul sulfonato, quaternario de aménio,
betainicos ou cadeias polioxietilénicas Por sug wegrupo hidrofébico é o grupamento
apolar do composto e é constituido de cadeias dtedarbonetos alifaticos ou aromaticos,
cujo qual possui afinidade de se solubilizar emrasusubstancias apolares. A partir desses
grupamentos polares e apolares, podem-se obtesdévgpos de tensoativos (com diferentes
proporcdes de partes hidrofilicas e hidrofébicas).

A principal funcao dos tensoativos € modificarerssbes superficial e interfacial do
fluido e é a partir da finalidade (utilizacdo, aitra quimica e propriedades fisicas) de uso
gue essas substancias sao classificadas.

A classificacdo quanto aplicacdo ou funcédo dividetensoativos nos seguintes
grupos: emulsionantes, detergentes, agentes esfmgmanu antiespumantes, agentes
condicionadores, antiestaticos, bactericidas, wmnées, emolientes, dispersantes e
solubilizantes (Pedro, jun 2012).

Essa classificacéo € feita a partir da propriedidenaior destaque que um produto
possui, ou seja, se a principal funcdo de um pooduevitar a formacao de espuma, este

tensoativo é classificado como antiespumante.
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Uma segunda classificagcdo dos agentes tensoativeisaébaseando-se no carater
ibnico de sua porcao polar. Desta forma, os teivasatpodem ser classificados como:

anidnicos, catidnicos, anfotéricos e nao-idnicos.

3.1. Tensoativos e o0 Século XX.

Entre 1920 e 1930, houve nos nos Estados Unid@senglolvimento dos alquilaril
sulfonatos de cadeias longas, principais agentémgeza da época (Meyers, 1988).

Naquela época, a industria quimica passou por tenso desenvolvimento , o que
impulsionou o surgimento de novos processos e msiprimas. A partir deste contexto
historico, ocorreram maiores investimentos nosgssas de fabricacdo de tensoativos.

Como a disponibilidade de matérias-primas era uor famitante ao crescimento do
mercado industrial, o processo era restringido patores como: dificuldade de
processamento, logistica de producéo e distribiegérazo de validade baixo (Meyers, 1988).

Baseando-se neste conjunto de fatores, a clasdqudbenzeno sulfonatos comegou
a ter uma maior importancia no mercado.

Entre 1950 e 1965, mais da metade de todos osgdates utilizados no mundo
eram produzidos a partir do tetramero de propilra benzeno (TP-benzeno), pois era uma
matéria-prima com alta disponibilidade, o que tarna matéria-prima um produto
extremamente viavel para producao de tensoati\sse Bominio de mercado do TP-benzeno
aconteceu até 1970 (Meyers, 1988).

Uma mudanca no contexto da realidade daquela épbealei n° 997 de maio de
1976, que comecou a regulamentar o nivel de palwoa efluentes industriais. Notou-se que
as industrias produziam efluentes com quantidadgdfisativas de espumas, o que poluia
rios e lagos e destruia a vida nos ambientes ageahpos estudos e pesquisas, foi atribuida
aos sulfonatos uma deficiéncia em serem completamagradados por bactérias e outros
processos no tratamento de efluentes industriass pua cadeia alquilica ramificada
dificultava a acao dos microrganismos (Meyers, 1988

Visando uma maior aceitabilidade ecoldgica, houvevestimento no estudo de
substancias que possuissem cadeias lineares efosg@m obtidas a partir de produtos
naturais e com um indice maior de biodegrabilid&d¢ neste contexto que os alquilbenzeno
sulfonatos lineares (LABS) comecaram a ser estuglado

As formulagdes que continham em sua composicdo Igoilkenzeno sulfonato

linear apresentavam resultados 10% melhores nangesdo de limpeza comparados aos
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TP-benzeno sulfonatos. Como este composto possuutea viscosidade menor que o TP-
benzeno, sua comercializacdo como detergente tiquidpasta ndo foi muito bem aceita
pelos consumidores, pois eles associavam a vismesicom o grau de eficiéncia do produto,
ou seja, quanto mais viscoso determinado prodssefanelhor ele era (Meyers, 1988).
Atualmente, apesar de muitas areas de aplicac#®,ctemo as industrias de

detergentes e produtos de limpeza, serem consafecadno industrias maduras, as demandas
ecologicas, crescimento populacional, moda, fodeesatérias-primas e apelos de mercado
continuam for¢gando os desenvolvimentos tecnolégicosrescimento da area de tensoativos,

principalmente na area de higiene pessoal (Me$688).

3.2. Tensoativo Anidnico

Um tensoativo é classificado como aniénico quamdo,solucdo aquosa, o produto
tem uma parte da molécula com excesso de elétqpade (negativa) em sua porcao
hidrofilica.

Os principais produtos que englobam esta clasg#wado: sabdes de acidos graxos,
alquil sulfatos, alquil éter sulfatos e os alquilf@ssuccinatos. Todos esses produtos tem alto
poder espumante, de detergéncia e de umectanpec{dade de manter o produto imido), se
comparados as demais classes de tensoativos (Reirap12) .

3.3. Tensoativo Catidnico

Um tensoativo é classificado como catibnico quamdo determinado produto
possuiu um grupo hidrofilico com deficiéncia detrelés, ou seja, possui facilidade em
receber elétrons sendo a parte ligada a cadeia prdrofébica, carregada positivamente.

As principais aplicacbes destes produtos sdo cogentes antiestaticos em
condicionadores para cabelos. Como a funcdo dadicionadores é proporcionar a maciez
dos fios do cabelo, ndo necessitam conter tenssat@nionicos altamente detergentes,
responsaveis pela limpeza dos fios de cabelo. testa possivel, utilizar formulacfes
baseadas em tensoativos catibnicos (Pedro, maj).2012

O tensoativo catibnico de maior utilizagdo em prapdes cosméticas € o sal de
quaternario de aménio (dialquildimetilaménio). Afedlenca entre classe de tensoativo e
aplicacdo de cada um dos tensoativos ibnicos (eoidam cationico) esta representada na

tabela abaixo.
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Tabela 1 — Principais tensoativos idnicos e subsagpes (Pedro, mar 2012).

CLASSE DE TENSOATIVOS APLICACAO
Anionicos: Sabonetes, lo¢des de limpeza,
* Sabdes de acidos graxos sabonetes cremosos , emoliente
e Lauril sulfato de sédio (ou de TEA ou de amoénia) (usado para amolecer comeddes/
e Lauril éter sulfato de sédio (ou de TEA ou de cravos).

amonia)
e Lauril éter sulfossuccinato de sodio

Cationicos: Antimicrobianos, desodorantes,
¢ Quaternarios de amonio: shampoo anticaspa e

cloreto de di (cetil-estearil) dimetil aménio ou condicionadores capilares.
brometo

4. ETAPAS DE PRODU(;AO DO CLORETO DE DI (CETIL-ESTEA RIL) DIMETIL
AMONIO

O acido graxo de sebo bovino destilado é a prihcnzdéria-prima para a producao
do cloreto de di (cetil-estearil) dimetil amoénio. partir deste acido graxo, é produzida a
nitrila.

As nitrilas s@o obtidas a partir da reacdo do agidxo com a amoénia, que reagem
entre si gerando amida de sebo como produto inthame as quais apos processo de
desidratacdo formam nitrilas.

Os acidos graxos, de maneira geral, sdo obtidastpetdlise de gorduras ou 6leos
(triglicérides). Os mais comumente encontradosé&uornt4, 16 ou 18 atomos de carbono em
sua composi¢ao molecular.

Quanto maior for o numero de ligacbes duplas evdratomos de carbono em um
trigliceridio, maior sera o grau de instauracdotedle®mposto (mais hidrogénio pode ser
adicionado a essa molécula) e, consequentement®rmera o seu ponto de fusdo. Este
processo de “tornar uma substancia insaturada emada”, € conhecido como hidrogenacéo
e ocorre a temperaturas de 175 a 190°C, na pressngan catalisador de niquel, que
auxiliara na reacdo de modo que a mesma se pravasseapidamente.

A reacdo para obtencdo do acido graxo através dtalise de gorduras ou Oleos

(trigliceridios) esta descrita na equacao (1).
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O @)
V4 Va
R;— C-0O-CH R- C - OH HO OH OH
@) @) + ‘ ‘
/ Y, & - CH-CH 1)
R,-C-0O-CH +hD & R -C-OH Glicerina
@) @)
V4 V4
R;—C -0 -CH R—-C-OH
Trigliceridio Acido Graxo

4.1. Producgao de Nitrilas

A nitrila € a matéria-prima basica para a obterdgg®aminas graxas. A sua obtencdo
é dividida em duas etapas:

Na 12 etapa tém-se a obtencdo de amidas (Nobel),180dforme descrito na

equacao (2).

@) @)
V4 Al,O; /7
R-C-OH + NK < R-C-NH +HO (2)
Acido Graxo Aménia Amida Agua

Nesta etapa, o acido graxo reage com amoOnia comxilioado catalisador de
alumina (AbO3) formando amida monosubstituida de sebo e agua soipproduto (deve ser
removida imediatamente). A presenca do catalisangregado na reacao impede que ocorra
a formacgéo de uma reacao secundaria indesejadaaféo de sabdo de aménia), que pode vir
a ocorrer caso o catalisador empregado ndo sejardé. Esta reacdo secundaria esta descrita
na equacao (3) (Lopes 2001).

o) o)
/ A0 /
R-C-OH + NH < R-C-0-Njl A3)

Acido Graxo Amonia Sabdo de Amoénio
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Na 22 etapa tém-se a formacdo das nitrilas atrdeédesidratagcdo das amidas,

conforme descrito na equacéao (4).

@)

V4
R-C-NH << R-C=N +HO (4)
Amida Amina Agua

Esta etapa € a mais lenta das duas, porque a degdecida reacdo depende da

remocédo da agua da primeira etapa.

4.2 Conversao da Nitrila em Aminas Terciarias (MetiDialquil)

A obtencdo das aminas terciarias do tipo metilgdidlocorre em trés etapas. A
primeira etapa é a formacdo do dialquil, uma amsimeundaria. Nesta fase, hidrogena-se a
nitrila convertendo-a em Imina primaria que, hidgnogda, gera imina primaria que reage com
a Imina primaria formada, gerando uma imina secauaddialquil imina), conforme descritas

nas equacoes (5) e (6).

R-C=N+H, o R-CH=NH+H<~ R- CH-NH, (5)
Nitrila Imina Primaria mina Primaria

R-C=NH+ R-CH-NH, < R-CH=N-CH-R + NH (6)
Imina Primaria Amina Primaria ImiBacundaria Amonia

A amonia formada tem que ser removida pela adigadidrogénio em excesso
(capaz de realizar a quebra das duplas ligacdass, qvitar a formacédo de amina primaria.
Isto é feito através da passagem de um alto fliexdidrogénio pelo reator (Lopes 2001),

conforme descrito na equacgéo (7) .

R-C=NH-CH-R+ B > R-CHN-CH,-R (7)
Imina Secundaria Amina Secundaria

A segunda etapa € a saturacdo das cadeias cambaiesta amina secundaria

formada na primeira etapa. Nesta etapa, a Aminain8écia sofre uma metilacdo com
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formaldeido na presenca de hidrogénio gasosp €Htatalisador de niquel. Esta reagédo esta

descrita na equacao (8).

O R-CH
V4 Ni \
R-CH-NH-CH,-R + CH +H, 2> R-CH-N-CH +HO (8)
Dialquil amina Formaldeido Metil dialquil Amina Agua

A agua, proveniente da reacdo entre formaldeidialquil amina, deve ser retirada
do sistema através de um fluxo de hidrogénio em @éssdo com a valvula de alivio de
presséo aberta (Martinenghi, 1963).

Na terceira etapa, a amina terciaria sofre saora@s duplas ligacées dos radicais
graxos com adicdo de hidrogénio (processo de hediagfio), na presenca de catalisador,
temperatura e pressao.

Para que se conclua com sucesso estas trés eamfiamdcdo de amina terciaria, é

necessario um rigido controle de temperatura es@goe@dartinenghi, 1963).

4.3. Obtencéo de Cloreto de Di (Cetil-Estearil) Diratil Amonio

Os quaternarios sao sais de amoénio tetra substtiddsdo agentes catibnicos que
atuam em superficie cuja solubilidade varia, depedd da composicdo, de sollveis em agua
a dispersaveis em agua. Hoje, no Brasil, os clserdéodi (cetil-estearil) dimetil amonio sao
produzidos a partir de aminas terciarias do tipadilmdé&lquil amina. A producao € feita a
partir da reacao de metilagdo do metil dialquilrsa@om cloreto de metila, conforme descrito
na equacao (9) (Lopes, 2001).

R-CH R-CH Ch
\ \/
N-CH + CHCI > N Cl 9)
/ Cloreto de metjla /\

R-CH R-CH CH;

Metil dialquil Amina Cloreteedli (cetil-estearil) dimetil amdnio

(Quaternario de Amonio)

Em seguida, o produto sofre uma desmetilacdo, @ @excesso de cloreto de

metila € retirado pela passagem de um gas inerterg8nio — N) e pelo aquecimento do
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sistema. O sal de quaternario de aménio, apos cegso de desmetilacdo, é diluido com

etanol ou isopropanol e agua (Nobel 1998).

5. PROCESSO DE PRODUQAO DO AMACIANTE A BASE DE CLORETO DE DI
(CETIL-ESTEARIL) DIMETIL AMONIO COM ARNICA

O processo de fabricacdo, em escala industrial sdss quaternarios de amoénio €
realizado a partir da conversao do acido graxo @ amina. Em um reator vitrificado, a alta
temperatura e presséo, o0 acido graxo € converidarmina primaria, no qual ha entrada de
amonia pela parte superior da reacdo. Para tramafa amina priméria em amina secundaria
e, posteriormente, em amina terciaria, ha introdutgiuma carga de hidrogénio no processo,
o qual fara a quebra das duplas ligacbes e hidavgem produto, a fim de que o mesmo se
torne um metil dialquil amina (amina terciéria) (8re e Brink, 2008).

Este quaternario de amoénio € conhecido como clatetdi(cetil-estearil) dimetil
amonio, utilizado como base para producéo do amigciéxtil.

Através de uma extracdo solido-liquido com arnicagea a uma temperatura de
70°C, faz-se uma infusdo de arnica cuja qual déiZada, posteriormente no processo.

Em um tanque agitado adiciona-se essa infusdonleaaque neste processo deve
estar de 28 a 34°C e devidamente filtrada, para rdi® haja residuos particulados no
amaciante.

A segunda etapa é a dosagem de acido citrico peste @o pH da agua, para que a
mesma obtenha um pH 6timo de trabalho ( deve estes 5 e 7) na producdo do amaciante.

Em seguida, adiciona-se uma carga do ativo a basdodeto de dialquil dimetil
amonio, que fica armazenado em um tanque que agveantido aquecido entre 40-50°C
pelo vapor gerado por uma caldeira, (pois a tenmyerambiente este ativo é soélido) esta
pronto para ser utilizado no processo de produgdangaciante, e 0 sistema permanece em
agitacao por aproximadamente 4 horas.

Em uma etapa posterior, adiciona-se uma carga teo(opcional), até que a
mistura fiqgue homogénea (agitacdo de aproximadam2@tminutos) e com a coloracdo
desejada.

Posterior a dosagem do corante, sao adicionado®nsekvante (agitagcdo de
aproximadamente 30 minutos) e a fragrancia (agitpgé aproximadamente 10 minutos).

O amaciante € entdo removido do tanque para pasteembalagem e

comercializacao do produto.
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6. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

6.1. Amaciante Comum (com Agua a Temperatura de 30y

O cloreto de di(cetil-estearil) dimetil amonio fmuecido até a temperatura de 45°C
(temperatura na qual o quaternario de aménio senénacno estado liquido) em banho Maria.
Enquanto a base para amaciante era aquecida, cedec®00 mL de agua para aquecimento
em banho Maria, até que a temperatura atingisse 30°

Primeiramente, foram pesadas 478 gramas de agtimdkesEsse béquer com agua
foi colocado sob um sistema de agitacéo (agitadmamco), no qual se controlou a agitagao
do sistema de modo que ndo houvesse formacao thx.vBsta agitacdo permaneceu durante
toda a formulacéo. Para ajustar o pH da agua fadicionados 0,1 gramas de acido citrico.

O préximo passo foi a adicdo do ativo (quaterndé@monio) na formulagédo. Para
isto, foram adicionados, lentamente, 20,27 grane<ldreto de di (cetil-estearil) dimetil
amonio (para uma formulagdo com 3% de ativo).

ApoOs a total dispersdo do quaternario de amoniague, foram adicionados, 0,5

gramas de conservante. Por ultimo, foram adiciomddgramas de fragrancia para amaciante.

6.2. Amaciante com Arnica (com Agua a Temperatura & 30°C)

O cloreto de di(cetil-estearil) dimetil amonio Bxuecido até a temperatura de 45°C
(temperatura na qual o quaternario de amoénio senénacno estado liquido) em banho Maria.
Em um béquer de 600 mL, foram adicionados 10 grateasrnica Montana em 500 mL de
dgua que permaneceu em aquecimento até a tempedsuB0°C, para extracdo solido -
liquido da arnica. Esperou-se até que a temperdtucha (arnica + agua) estivesse em 30°C
para iniciar a formulacao.

Pesou-se 478,15 gramas do cha (arnica + agua).bégser foi colocado sob um
sistema de agitacao (agitador mecanico), no quebisiolou a agitacdo do sistema de modo
gue nao houvesse formacéo de vortéx. Essa agipegimneceu durante toda a formulacao.
Para ajustar o pH da agua foram adicionados Orfhagae acido citrico.

O préximo passo foi a adicdo do ativo (quaterndé@amoénio) na formulagédo. Para
isto, foram adicionados, lentamente, 20,25 grane<ldreto de di (cetil-estearil) dimetil
amonio (para uma formulacdo com 3% de ativo).

Apos a total dispersao do quaternario de aménranfaadicionados 0,51 gramas de

conservante. Por ultimo, foram adicionados 1 grdenfragrancia para amaciante.
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6.3. Amaciante Comum (com Agua a Temperatura de 323

A fim de verificar a influéncia da temperatura dma na formulacdo do amaciante,
foi proposto um amento de 2°C na temperatura da.alygueceu-se o cloreto de di(cetil-
estearil) dimetil aménio até a temperatura de 4@&é@peratura na qual o quaternario de
amonio se encontra no estado liquido) em banhoaMBriquanto a base para amaciante era
aquecida, colocou-se 500 mL de agua para aque@memt banho Maria, até que a
temperatura atingisse 32°C.

Pesou-se 478,89 gramas de agua destilada. Esser lméau agua foi colocado sob
um sistema de agitacdo (agitador mecanico), no spi@ontrolou a agitacdo do sistema de
modo que ndo houvesse formacdo de vortéx. Estacagitpermaneceu durante toda a
formulacdo. Para ajustar o pH da 4gua foram adicios 0,1 gramas de &cido citrico.

O préximo passo foi a adicdo do ativo (quaterndé@amonio) na formulagédo. Para
isto, foram adicionados, lentamente, 20,18 grane<ldreto de di (cetil-estearil) dimetil
amonio (para uma formulacdo com 3% de ativo).

ApoOs a total dispersdo do quaternario de amoniagua, foram adicionados, 0,53
gramas de conservante. Por ultimo, foram adiciomatl®1 gramas de fragrancia para

amaciante.

6.4. Amaciante com Arnica (com Agua a Temperaturae 32°C)

A fim de verificar a influéncia da temperatura dma na formulacdo do amaciante,
foi proposto um amento de 2°C na temperatura ddanméca + agua). Aqueceu-se o cloreto
de di(cetil-estearil) dimetil amoénio até a temperatde 45°C (temperatura na qual o
quaternario de amonio se encontra no estado liaiddanho Maria.

Em um béquer de 600 mL, foram adicionados 10 grateasrnica Montana em 500
mL de &gua que permaneceu em aquecimento até arsgoma de 60°C, para extracao soélido
- liquido da arnica. Esperou-se até que a tempardtucha (arnica + agua) estivesse em 32°C
para iniciar a formulacao.

Pesou-se 478,54 gramas do cha (arnica + agua).bégser foi colocado sob um
sistema de agitacao (agitador mecanico), no quebisiolou a agitacdo do sistema de modo
gue nao houvesse formacéo de vortéx. Essa agipegémneceu durante toda a formulacao.

Para ajustar o pH da agua foram adicionados Orfhagae acido citrico.
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O préximo passo foi a adicdo do ativo (quaterndé@amaénio) na formulagédo. Para
isto, foram adicionados, lentamente, 20,20 grane<ldreto de di (cetil-estearil) dimetil
amonio (para uma formulacdo com 3% de ativo).

Apés a total dispersédo do quaternario de améniaricadicionados, 0,53 gramas de

conservante. Por ultimo, foram adicionados 1 grdenfrtagrancia para amaciante.

6.5. Analise da Viscosidade

Para medir a viscosidade das quatro formulagGeandsciante, foi utilizado um
viscosimetro Brookfield modelo LV, com rotagdo danse de 60 rpm, o spindle utilizado
para a medicdo foi o spindle 3 e o fator de cooqg@ra conversao da viscosidade para a
unidade centipoise (mPa.s) foi igual a 5. Todaanadises foram realizadas com as amostras a
temperatura ambiente (T = 25°C).

Em um béquer de 250 mL foram adicionados 200 mardaciante.

Ajustou-se o nivel dos pés do viscosimetro, encas@ 0 spindle 3 e o ajustou a
amostra de modo que o spindle ficasse coberto gakciante até a marcacéo indicada na
peca (spindle).

Foi dada um pausa de 5 minutos para a estabilizbg&stema. Apos essa etapa, foi
realizada a medicdo no visor do viscosimetro. Camequipamento ndo é digital foi
necessario a conversdo deste valor com o auxilioumda tabela que acompanha o

viscosimetro.

6.6. Andlise do pH

Para medir o pH das quatro formulacdes de amacfantetilizado um pHmetro
digital. Todas as andlises foram realizadas comnagstras a temperatura ambiente (T =
25°C).

Uma amostra de cada uma das quatro formulacdesasante foi diluida com agua
destilada na propor¢éao 10:100 (10 gramas de anquamtaal 00 mL de solucéo).

As amostras foram colocadas sob agitacao.

O eletrodo do pHmetro foi colocado no béquer e digde foi realizada. Os valores

de pH encontrados estao descritos nos resultadiesuessao.

6.7. Teor de Ativo no Amaciante
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Para determinar do teor de ativo nos amacianteautados, foi executada uma
técnica de titulacdo potenciométrica. Todas asisasaforam realizadas com as amostras a
temperatura ambiente (T = 25°C). A formula utilagoara célculo de teor de ativo nos

amaciantes esta descrito na equacéao (10).

Teor de Ativo =V x F x 0,02 x MM (20)

m

Pesaram-se aproximadamente 20,0 gramas de amwstna éaldo volumétrico com
capacidade de 500 mL. Adicionou-se ao baldo 50 misdpropanol quente e completou-se
com agua deionizada até o menisco do baldo volicnétA fim de remover as bolhas
contidas na solucéo, o baldo foi colocado no Wtnaspor 5 minutos, até que todas as bolhas
tenham sido removidas.

Em uma proveta de 100 mL, adicionou-se 10 mL dastiaalo baldo volumétrico,
20 mL de cloroférmio e 10 mL de indicador Dimeditotide. Iniciou-se a titulacdo com
ativo lauril até que o ponto de viragem fosse &ding

ApoOs a realizagdo da andlise, calculou-se o teatide no amaciante. O calculo esta

descrito nos resultados e discussoes.

7. RESULTADOS E DISCUSSAO

As quatro formulacdes foram propostas com a fiadkdde se estudar a viabilidade
da producdo de um amaciante com arnica, baseanuwssesultados obtidos nas andlises de
controle de qualidade.

Para comprovar a viabilidade do processo de faticwaleste amaciante, o foco
deste estudo foi provar que se os resultados abtids analises do amaciante de arnica
fossem muito proximos dos resultados de analisengiciante comum, isso significaria que,
em aspectos qualitativos e quantitativos, o ameeide arnica € um produto viavel, ja que a

adicdo da Arnica Montana nao altera as caractasstisico-quimicas do amaciante téxtil.

7.1 Amaciante Comum (com Agua a Temperatura de 309C
Apos a formulacdo, este amaciante passou por tpatescontrole analitico e de

qualidade.
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Primeiramente, foi medida a viscosidade do proéutoum viscosimetro Brookfield
LV.

Na andlise, foi utilizado um torque de 60 rpm gmdle 3, que € uma ferramenta
acoplada ao viscosimetro capaz de rotacionar erraadscosidade do produto, pois como a
viscosidade de um amaciante deve estar entre 1000(acentipoise (dependendo do teor de
ativo usado na férmula), o spindle mais indicadmapmedicdo dessas faixa de viscosidade é
este spindle (os spindles 1 e 2 ultrapassam a di@ixeitura do equipamento).

Apés a estabilizagdo do viscosimetro, o valor hidovisor do equipamento foi igual
a 5b.

Utilizando-se a tabela de conversdo do equipam@rgoosimetro Brookfield), que
utiliza todos os dados (modelo do equipamento,dépintilizado na leitura, velocidade de
rotacao) para encontrar o fator de correcado adeqoach a viscosidade medida, descobriu-se
gue o valor lido no equipamento deveria ser catagnultiplicando esse dado por um fator
de correc¢édo igual a 20, conforme descrito no calabhixo.

Viscosidade = Valor encontrado no viscosimetro toiFde Correcao (11)
Viscosidade =55 cp x 20 12)
Viscosidade = 1100 cp (MPa.s) 13)

A viscosidade encontrada € superior ao minimo elgeaido pela ANVISA (Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria), desta forma, gged comprovar que o produto espessou 0
suficiente para atender as especificacbes de ¢enteoqualidade.

O segundo teste de qualidade realizado para esigiante foi a medicdo do pH.

Nesta analise, o eletrodo do pH, apos estabilizagi&oa leitura e encontrou um
valor de pH = 4,53.

Sabe-se que o pH do amaciante para roupas deveersta3 — 7 e por esse motivo,
essa formulacdo de amaciante apresentou um resuliotro da faixa de especificacédo
estabelecida pela legislacdo (ANVISA).

A terceira andlise de controle de qualidade foeaddterminacdo do teor de ativo
nesta formula.

Enquanto a titulagdo potenciométrica era realizdda,possivel perceber uma
mudanca na cor da amostra, que passou de umagdmoaaul intensa (antes da titulacéo)

para uma coloracdo azul acinzentado (ap0s a fito)acComo a titulacdo potenciométrica
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utilizou o método visual, a indicagdo do ponto degem da amostra €, justamente, a
mudanca de cor, cuja qual indica que todo o atagiu com a solucdo de lauril, ou seja,
indica o final da titulacao.

O calculo do teor de ativo encontrado na amosteadeEscrito abaixo.

Considerando o que fator de correcdo da molaridadeolucdo de ativo Lauril era

de 0,9887 mol/L (valor padronizado) e que a massamdo Lauril € de 572 g/ mol, tem-se:

Teor de Ativo =V x F x 0,02 x MM (14)
m
Teor de Ativo =4,9463 x 0,9887 x 0,02 x 572 (15)
20,3442
Teor de Ativo = 2,75 % (16)

Como a férmula foi preparada para que contivesse d&amatéria ativa, este
resultado comprova que a formulacéo esta dentrgpadses estabelecidos, pois, considera-
se que em toda analise que ocorre transferénciasmsgea de um local para outro pode haver

perda de material de amostragem.

7.2.Amaciante com Arnica (com Agua a Temperatura de 3@)

Pode-se perceber que houve formacao de grumos acate de arnica que sofreu
dispersao do cloreto de di (cetil-estearil) dimatiidnio a temperatura de 30°C. Isso significa
que a temperatura do meio dispersivo interfere uaidpde do produto. Essa formacéo de
grumos ocorreu devido ao aumento de sais na adig@gada Arnica Montana) que faz com
qgue a dispersdo do meio fique dificultada e o gqoate® de aménio acaba ndo conseguindo
abrir a sua molécula completamente. O grumo nada éao que o cloreto de di (cetil-
estearil) dimetil aménio que néo conseguiu seralgpem agua.

A formacdo destes grumos é totalmente indesejagmc@esso, pois eles estdo com
uma concentragao mais elevada de ativo e isto poalgionar manchas nas fibras do tecido
das roupas que forem lavadas com este produtoeGoastemente, se o consumidor adquiriu
um produto que ocasiona manchas em suas roupasieehai voltar a adquirir este material

uma segunda vez.
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Apés a formulagdo, este amaciante passou por tpatascontrole analitico e de
qualidade.

Primeiramente foi medida a viscosidade do produotauen viscosimetro Brookfield
LV. Ajustou-se a rotacdo de modo que o torque foesé0 rpm e utilizou-se o spindle 3, o
mais indicado para medicéo dessa faixa de visadsida

ApOs a estabilizacdo do viscosimetro, o valor idovisor do equipamento foi igual
a 45,5.

Utilizando-se a tabela de conversédo do equipam@rgcosimetro Brookfield), pode
ser encontrada a viscosidade do produto, confoaseritio no calculo abaixo.

Viscosidade = Valor encontrado no viscosimetro toiFde Correcao a7
Viscosidade = 45,5 cp x 20 (18)
Viscosidade = 910 cp (MPa.s) (29)

A baixa viscosidade foi causada pela formacdo dosngs, pois ndo houve a
completa dispersdo do cloreto de di (cetil-estealinetii aménio o que impediu que o
produto espessasse o suficiente para atender esfesgdes de controle de qualidade deste
produto.

O segundo teste de qualidade realizado para esigiate foi a medicdo do pH.

Nesta analise, o eletrodo do pH, apos estabilizagi&oa leitura e encontrou um
valor de pH = 3,99 e como este resultado est4 zentdi com a faixa de especificacdo
estabelecida pela legislacdo, pode-se comprovan@uaeesito pH, o produto esta aprovado.

A terceira analise de controle de qualidade foeaddterminacédo do teor de ativo
nesta formula.

Enquanto a titulagdo potenciométrica era realizpdde-se perceber uma mudanca
na cor da amostra, que passou de uma coloracaonéansa (antes da titulagdo) para uma
coloracdo azul acinzentado (ap0s a titulagdo). Cantitulacdo potenciométrica utilizou o
método visual, a indicacdo do ponto de viragemmndastra €, justamente, a mudanca de cor,
cuja qual indica que todo o ativo reagiu com ag@ude lauril, ou seja, indica o final da
titulacao.

O célculo do teor de ativo encontrado na amosteadeEscrito abaixo.

Considerando o que fator de correcdo da molaridadeolucdo de ativo Lauril era

de 0,9887 mol/L (valor padronizado) e que a massamdo Lauril é de 572 g/ mol, tem-se:
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Teor de Ativo =V x F x 0,02 x MM (20)
m

Teor de Ativo = 4,0427 x 0,9887 x 0,02 x 572 (21)
20,1439

Teor de Ativo = 2,27 % (22)

Como a férmula foi preparada para que contivesse d&amatéria ativa, este
resultado comprova que a formacao de grumos miaimiacdo do ativo no amaciante que,
quando utilizado em uma lavagem, pode mancharra @ib tecido, o que é extremamente

indesejado pelo consumidor.

7.3 Amaciante Comum (com Agua a Temperatura de 329C

Com o intuito de verificar a influéncia da temparatda agua utilizada no processo
de fabricacédo de amaciante, foi utilizada a mesmaulacéo do item 4.1 (com 3% de ativo).

Apés a formulagdo, este amaciante passou por tpatascontrole analitico e de
qualidade.

Primeiramente, foi medida a viscosidade do proéutoum viscosimetro Brookfield
LV. Ajustou-se a rotacdo de modo que o torque foesé0 rpm e utilizou-se o spindle 3, o
mais indicado para medicéo dessa faixa de visadsida

Apos a estabilizacdo do viscosimetro, o valor fidovisor do equipamento foi igual
a 56.

Utilizando-se a tabela de conversédo do equipame@rgcosimetro Brookfield), pode
ser encontrada a viscosidade do produto, confoeseritio no calculo abaixo.

Viscosidade = Valor encontrado no viscosimetro toiFde Correcao (23)
Viscosidade = 56 cp x 20 (24)
Viscosidade = 1120 cp (MPa.s) (25)
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A viscosidade encontrada € superior ao minimo eldaidlo pela ANVISA, desta
forma, pode-se comprovar que o produto espessaticieste para atender as especificacdes
de controle de qualidade.

O segundo teste de qualidade realizado para esigiate foi a medi¢cdo do pH.

Nesta analise, o eletrodo do pH, apds estabilizagioa leitura e encontrou um
valor de pH = 4,58 e como este resultado esta zent#i com a faixa de especificacao
estabelecida pela legislacdo, pode-se comprovamguguesito pH, o produto esta aprovado.

A terceira analise de controle de qualidade foetmininacao do teor de ativo nesta
formula.

Enquanto a titulacdo potenciométrica era realizdda,possivel perceber uma
mudanca na cor da amostra, que passou de umagdmoaaul intensa (antes da titulacéo)
para uma coloracdo azul acinzentado (ap0s a fito)acComo a titulacdo potenciométrica
utilizou o método visual, a indicagdo do ponto degem da amostra €, justamente, a
mudanca de cor, cuja qual indica que todo o a®agiu com a solucédo de lauril, ou seja,
indica o final da titulacao.

O célculo do teor de ativo encontrado na amosteadescrito abaixo.

Considerando o que fator de correcdo da molaridadeolucdo de ativo Lauril era
de 0,9887 mol/L(valor padronizado) e que a masdarrdo Lauril é de 572 g/ mol, tem-se:

Teor de Ativo =V x F x 0,02 x MM (26)
m

Teor de Ativo = 4,8040 x 0,9887 x 0,02 x 572 (27)
19,9448

Teor de Ativo = 2,72 % (28)

Como a férmula foi preparada para que contivesse d&amatéria ativa, este
resultado comprova que a formulacdo possui a qleaddi de ativo real adicionada na
producao deste amaciante, considerando que enat@tiae que consiste de transferéncias de

massa de um local para outro pode haver perda tigiah@e amostragem.

7.4 Amaciante com Arnica (com Agua a Temperatura d82°C)
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Com o intuito de verificar a influéncia da temparatda agua utilizada no processo
de fabricacdo de amaciante, foi utilizada a mesmadlacao do item 4.2 (com 3% de ativo
com 10 gramas de Arnica).

Apés a formulagdo, este amaciante passou por tpatascontrole analitico e de
qgualidade.

Primeiramente, foi medida a viscosidade do proéutoum viscosimetro Brookfield
LV. Ajustou-se a rotacdo de modo que o torque foes€0 rpm e utilizou-se o spindle 3, o
mais indicado para medicéo dessa faixa de visadsida

Apés a estabilizagdo do viscosimetro, o valor hidovisor do equipamento foi igual
a 56.

Utilizando-se a tabela de conversédo do equipam@rgcosimetro Brookfield), pode

ser encontrada a viscosidade do produto, confoaseritio no calculo abaixo.

Viscosidade = Valor encontrado no viscosimetro tofFde Correcéo (29)
Viscosidade = 56¢p x 20 (30)
Viscosidade = 1120 cp (MPa.s) (31)

A viscosidade encontrada é superior ao minimo ekdailo pela legislacdo e € a
mesma encontrada para o amaciante comum descriiterio4.3, desta forma, pode-se
comprovar que o produto espessou 0 suficiente supasscosidade semelhante a uma
formula sem adicdo de arnica para atender as éispedes de controle de qualidade.

O segundo teste de qualidade realizado para esigiate foi a medi¢ao do pH.

Nesta analise, o eletrodo do pH, apos estabilizagi&oa leitura e encontrou um
valor de pH = 4,56.

Como o resultado obtido, além de estar condizeote & faixa de especificagdo
estabelecida pela legislagdo, possui um pH bemimodxla formulacdo de um amaciante
comum, pode-se comprovar que no quesito pH, a fagéa com arnica esta aprovada.

A terceira analise de controle de qualidade foeaddterminacédo do teor de ativo
nesta formula.

Enquanto a titulagdo potenciométrica era realizpdde-se perceber uma mudanca
na cor da amostra, que passou de uma coloracaonéausa (antes da titulagdo) para uma
coloracdo azul acinzentado (ap0s a titulagdo). Cantitulacdo potenciométrica utilizou o

método visual, a indicagdo do ponto de viragemndas#ra €, justamente, a mudancga de cor,
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cuja qual indica que todo o ativo reagiu com ag@ude lauril, ou seja, indica o final da
titulacao.

O célculo do teor de ativo encontrado na amosteadescrito abaixo.

Considerando o que fator de correcdo da molaridadeolucdo de ativo Lauril era
de 0,9887 mol/L(valor padronizado) e que a masdarrdo Lauril é de 572 g/ mol, tem-se:

Teor de Ativo =V x F x 0,02 x MM (32)
m

Teor de Ativo = 4,8820 x 0,9887 x 0,02 x 572 (33)
20,6068

Teor de Ativo = 2,68 % (34)

Como a férmula foi preparada para que contivesse d&amatéria ativa, este
resultado comprova que a formulagdo possui a claddi de ativo real adicionada na
producdo deste amaciante, e que a adicdo da Avfocdana ndo alterou a composi¢cao do
cloreto de di (cetil-estearil) dimetil aménio, paisativo encontrado esta muito préximo do
adicionado no processo de producdo deste amaci@ntalor sé ndo chegou a 3% pois
sempre ha perda de material de analise em procqasastilizam transferéncia de massa no
decorrer da analise.

Pode-se notar também que a elevacédo da tempeestudC, se comparado com a
formulacdo descrita no item 4.2, fez com que naavésse formacao de grumos, ou seja,
pode-se comercializar este produto sem que o eliggquie insatisfeito com o resultado de
lavagem, pois sem formacdo de grumos a fibra doddemdo € manchada, e
consequentemente, o produto pode proporcionar slbgneficios que o consumidor espera
ter.

A auséncia de grumos, somada aos outros resuléaadisicos obtidos no estudo do
processo de producdo do amaciante a base de allereliqcetil-estearil) dimetil amodnio com
arnica, indica que este processo é viavel, umagquez 0 amaciante com arnica segue 0S
padrdes de qualidade do amaciante comum.

Para melhor entendimento dos resultados apresentedoanalises dos amaciantes ,

uma tabela esta representada a seguir.
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Tabela 2 — Resultados analiticos do amaciantes.

. Amaciante . Amaciante
Amaciante com Amaciante com
ANALISES Comum Arnica Comum Amnica
(T=30°C) (T=30°) (T=32°C) (T=32°)
Viscosidade
(MPa.s) 1100 910 1120 1120
pH 4,53 3,99 458 4,56
Teor de ativo (%) 2,75 2,27 2,72 2,68

A partir da andlise da tabela acima, pode-se peragle a temperatura foi um fator
muito importante para a qualidade do produto final.

Mesmo com material particulado (Arnica) em sua 0o$Igio O amaciante com
arnica produzido a temperatura de 32°C se mostnoyproduto com caracteristica fisico-
quimicas semelhantes ao amaciante comum e, pqrssaoproducdo em escala industrial
pode ser algo viavel, uma vez que este novo progodie vir trazer beneficios a saude do
consumidor, pois pode vir a auxiliar na melhoracttaulagcdo sanguinea, no entanto, os

efeitos fitoterapicos do uso deste produto ainéaipa ser estudado e analisado.

8. CONSIDERACOES FINAIS

A partir dos resultados apresentados, é possivalluio que a temperatura foi um
fator limitante na qualidade do amaciante de abodet di(cetil-estearil) dimetil aménio com
arnica, pois ela interferiu na dispersao do sistema

Durante a fase de dispersao, notou-se a presenggudhos na férmula que foi
trabalhada com arnica e com agua a temperatura0de. £Lom o estudo de uma nova
formulacdo de amaciante com arnica, preparado nesmas condicbfes de agitacdo e
proporcao de reagentes mas com variacao na tem@e(d2°C), pode-se concluir que apesar
da arnica tornar o meio mais particulado, o aumdat@°C, na agua cujo ativo sera disperso,
faz com que o processo de producdo do amacianteacoita se torne viavel, inclusive
industrialmente, pois as analises qualitativasantiiativas desse novo produto, formulado a
uma temperatura de 32°C, comprovam que O amac@mte arnica segue os padrbes de

qualidade exigidos pela legislacéo brasileira.
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