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RESUMO

Este trabalho buscou apresentar uma alternativa de aditivo, o dlcool polivinilico (PVA), a ser
utilizado nos sabonetes em barra focando na melhora, principalmente, de redugdo das
rachaduras. O PVA ¢ um polimero capaz de absorver grande quantidade de agua e foi
incorporado em concentragdes de 0,25%, 0,5% e 1,0% na formulagdo dos sabonetes a fim de
se observar a diminui¢dao de rachaduras no produto final. Os sabonetes foram submetidos aos
testes de rachadura onde as concentracdes de 0,25% e 0,5% foram consideradas mais
satisfatorias com rachaduras de nivel 1. No texturdmetro onde avaliou-se a dureza dos
sabonetes com e sem PVA verificou-se que sabonetes com 1,0% de PVA apresentaram uma
estrutura menos so6lida depois de submetidos ao teste de rachadura resultando em rachaduras
nivel III e os sabonetes com 0,5% de PVA apresentaram uma estrutura mais rigida apos serem
lavados e classificaram-se como de nivel 1. Sabonetes com 0,25% e 1,0% de PVA também
apresentaram maleabilidade apds o teste de rachadura devido ao valor limite de adigdao de
PVA que ndo foram alcangados ou ultrapassados. Por Ultimo foram realizadas analises de
microscopia eletronica de varredura com a finalidade de avaliar as estruturas internas dos
sabonetes e verificou-se a presenca de estruturas reticuladas advindas do hidrogel com
maiores ou menores uniformidades. Sabonetes com 0,5% de PVA apresentaram resultados

dentro do esperado com rachaduras de nivel L.

Palavras-chaves: Sabonetes em barra; hidrogel; alcool polivinilico.



ABSTRACT

This work sought to present an alternative additive, polyvinyl alcohol (PVA), a being used in
bar soaps focused on improving, mainly, crack reduction. PVA is a polymer capable of
absorbing a large amount of water and was incorporated to the requirements of 0.25%, 0.5%
and 1.0% in the supply of soaps in order to observe the reduction of cracks in the final
product. The soaps were evaluated in the crack tests where the 0.25% and 0.5% procedures
were analyzed more satisfactorily with level I cracks. No texturometer where the hardness of
soaps with and without PVA was evaluated that soaps with 1.0% independent PVA a less
solid structure after completing the crack test obtained in cracks level III and soaps with 0.5%
independent PVA a more rigid structure after being washed and classified as de level 1. Soaps
with 0.25% and 1.0% PVA also dissipation of malleability after the crack test due to the limit
value of adding PVA that have not been reached or exceeded. Finally, scanning electron
microscopy analyzes were performed with an evaluation criterion such as soap structures and
the presence of reticulated structures from the hydrogel with greater or lesser uniformities was

verified. Soaps with 0.5% PVA results as expected with level I cracks.

Key-words: Bar soaps; hydrogel; polyvinyl alcohol.
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1. INTRODUCAO

O Brasil ocupa o quarto lugar de um dos maiores mercados consumidores global de
produtos de higiene pessoal, perfumaria e cosméticos (HPPC), com um total de USD 30
bilhdes em vendas ao consumidor no ano de 2018 segundo estudo do Euromonitor ficando
atras apenas dos EUA, China e Japdo (ASSOCIACAO BRASILEIRA DA INDUSTRIA DE
HIGIENE PESSOAL, PERFUMARIA E COSMETICOS - ABIHPEC, 2019).

De acordo com a Resolugdo RDC N° 211, de 14 de julho de 2005, da Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), produtos de higiene pessoal, perfumes e
cosméticos (HPPC) sdo definidos como:

Preparagdes constituidas por substancias naturais ou sintéticas, de uso
externo nas diversas partes do corpo humano, pele, sistema capilar, unhas,
labios, orgdos genitais externos, dentes e membranas mucosas da cavidade
oral, com o objetivo exclusivo ou principal de limpa-los, perfuma-los, alterar
sua aparéncia e ou corrigir odores corporais € ou protegé-los ou manté-los
em bom estado (AGENCIA NACIONAL DE VIGILANCIA SANITARIA -
ANVISA, 2005, p.58).

Ainda na Resolugdo RDC N° 211, de 14 de julho de 2005, publicada no Anexo II do
Diario Oficial da Unido, D.O.U., de 18 de julho de 2005, a ANVISA também classifica os
produtos HPPC em grau 1 e grau 2 de acordo com a probabilidade de ocorréncia de efeitos
ndo desejados devido ao mau uso do produto, de acordo com a formulacado, utilidade, areas
destinadas ao corpo e cuidados necessarios durante a utilizagdo. Os riscos sdo definidos como:

Grau 1: Produtos de higiene pessoal, cosméticos e perfumes que se
caracterizam por possuirem propriedades basicas ou elementares, cuja
comprovagdo ndo seja inicialmente necessaria e nao requeiram informagoes
detalhadas quanto ao seu modo de usar e suas restrigdes de uso, por causa
das caracteristicas intrinsecas do produto (ANVISA, 2005, p.58).

No grau 1 podemos exemplificar produtos como sabdes, shampoos, cremes de barbear,
log¢des pos-barba, escovas dentais, fios dentais, pds, cremes de beleza, logdes de beleza, dleos,
batom, lapis para os labios e delineadores, produtos para os olhos e perfumes (ANVISA,
2005).

Grau 2: Produtos de higiene pessoal, cosméticos e perfumes que possuem
indicagdes especificas, cujas caracteristicas exigem comprovagdo de
seguranca e/ou eficdcia, bem como informagdes e cuidados, modo e
restricoes de uso (ANVISA, 2005, p.58).

No grau 2 se encontram produtos que apresentam risco alto, tais como: shampoos
anticaspa, cremes dentais anti carie e antiplaca, desodorantes de axilas, esfoliantes quimicos

para a pele, protetores para os labios com protecdo solar, filtros UV, lo¢des bronzeadoras,
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tinturas para cabelos, descolorantes, produtos para ondulacdo permanente, produtos para
crescimento de cabelos, depiladores, removedores de cuticula, removedores quimicos de
manchas de nicotina, endurecedores de unhas e repelentes de insetos (ANVISA, 2005).

O setor HPPC apresenta uma caracteristica inigualavel no Brasil devido ao conjunto
de itens que o compdem serem considerados indispensaveis para saude, bem-estar e qualidade
de vida. De acordo com a Associagdo Brasileira da Industria de Higiene Pessoal, Perfumaria e
Cosméticos (ABIHPEC), para os consumidores, higiene representa prevencao e vai além da
questdo de beleza e cuidados cosméticos (DA SILVA; SCHERER; PIVETTA, 2018).

Neste mesmo seguimento, de acordo com Banco Nacional do Desenvolvimento
(BNDES), a HPPC pode ser dividida em trés segmentos. O primeiro ¢ higiene pessoal que
incluem sabonetes, desodorantes, produtos de higiene oral, talcos, fraldas descartaveis e
outros. O segundo segmento ¢ perfumaria que sdo os perfumes, dguas de colonias, produtos
pos-barba dentre varios outros. Por fim, o terceiro segmento ¢ o dos cosméticos que sio
produtos de tratamento de cabelos, maquiagens, protetores solares, cremes para pele e corpo,
cremes depilatdrios e outros (DA SILVA; SCHERER; PIVETTA, 2018).

Os trés segmentos da HPPC sdo, portanto, um conjunto distinto de atividades que
permite que grandes empresas internacionais diversificadas ou especializadas neste segmento,
e por pequenas € médias empresas nacionais focadas na produg¢do de cosméticos, adotem
posicionamentos estratégicos dependendo do nivel corporativo que pretendem atingir. A
necessidade de estar sempre inovando nesse setor ¢ uma das estratégias adotadas por essas
empresas, ¢ devido a isso sdo investidos grandes recursos anualmente visando sempre
lancamentos com custo acessivel ao consumidor (XAVIER et al., 2007).

Os produtos HPPC possuem ligacdo direta com outros setores de produgdo como a
indtstria farmacéutica para desenvolvimento de principios ativos e também ¢ um forte
demandador de produtos da industria de embalagens. Por se tratar de um setor muito
segmentado, os principais componentes de custo das empresas variam de acordo com os
produtos fabricados ou com a linha de produtos (XAVIER et al., 2007).

No mercado consumidor, os componentes de custo afetam o publico aos quais as
empresas vao atingir variando de acordo com faixa etaria, género, raga e principalmente poder
aquisitivo. O setor de HPPC ¢ sensivelmente dependente da renda, ou seja, qualquer aumento
de renda do consumidor implica aumento das vendas de produtos desse setor (XAVIER et al.,

2007).



Os produtos HPPC s3o importantes no quesito exportacdo de diversos paises, mas os
paises desenvolvidos sdo os principais exportadores mundiais que praticam, em geral, niveis
de tarifas bastante reduzidos, ou seja, nao apresentam qualquer restricdo de ordem tarifaria ou
comercial. Alguns paises, por razdes culturais, apresentam maior propensao em consumir
cosméticos como, por exemplo, Japdo, Franca ¢ a China sendo o pais considerado mais
promissor para este mercado registrando nos ultimos anos um crescimento exponencial
(XAVIER et al., 2007).

De acordo com Oliveira citado pelo Euromonitor, o Brasil ocupa a posicao principal
da categoria de banho da América Latina e apesar das vendas de sabonetes liquidos serem
crescentes devido ao seu uso ser mais conveniente ¢ ao grande investimento em publicidade
por empresas lideres desse mercado, o consumo de sabonetes em barra ainda se apresenta em
maior volume (EUROMONITOR, 2013 apud OLIVEIRA, 2014), presente em 99% dos lares
no Brasil enquanto na Gra - Bretanha apenas em 32% sendo o sabonete liquido de maior

sucesso com presenga de 75% (FISCHER, 2019).

1.1 Sabonetes em barra

Em paises industrializados, o sabonete ¢ o produto de higiene e cuidado pessoal de
mais facil acesso e usado diariamente. Desde o seu surgimento, os sabonetes sempre tiveram a
funcdo de proteger a saude das pessoas. A saude esta diretamente relacionada a limpeza e, no
caso das criancas, dados mostram que quanto maior o consumo de sabonete em um dado pais,
menor a taxa de mortalidade infantil. Em alguns paises em desenvolvimento, por outro lado,
esse produto ainda permanece caro e escasso (SPITZ, 2004).

O sabonete provavelmente ¢ o mais antigo dos produtos de HPPC e sua referéncia
literaria mais antiga relaciona-se a lavagem de 1a e foi encontrada em pedacos de argila
pertencentes aos sumérios, que foi um povo que habitava a regido da Mesopotamia onde
atualmente ¢ o Iraque, de aproximadamente 2500 anos a.C.. O conceito de limpeza possui
origens religiosas, mas nem sempre foi relacionado a algo positivo. Por séculos, os banhos
tinham usos estritamente ritualisticos e sagrados, € ndo relacionados a limpeza. Os gregos
foram os primeiros a considerar o banho por razdes estéticas, eles ndo tinham regras e nem o
faziam por questdes religiosas. Os romanos, assim como os gregos também possuiam casas de
banho publicas e estimulavam a limpeza (SPITZ, 2004).

Nao se sabe ao certo quando o primeiro sabdo foi descoberto, acredita-se que foi de

forma acidental. De acordo com uma lenda romana, o sabao teria sido descoberto préoximo ao
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Monte Sapo, local onde eram realizados sacrificios de animais. Quando chovia, a gordura
animal resultante dos sacrificios se misturava com as cinzas de madeiras, escorria pelas
montanhas e atingia o rio Tibre, onde as mulheres romanas lavavam suas roupas. Elas entao
perceberam que quando usavam essa espécie de barro, as roupas ficavam muito mais limpas,
com menos esforco. Outra teoria afirma que o sabdo foi descoberto pelo povo de Galia, em
uma tentativa de extrair 6leo a partir do sebo (SPITZ, 2004).

A fabricagao de sabao teve inicio em paises ao redor do Mediterraneo uma vez que sua
producao dependia da fervura de 6leos com um alcali e nesses paises o azeite de oliva e uma
planta chamada Barilla, rica em carbonato de soddio, eram abundantes. A partir das cinzas da
Barilla, deixavam a mistura de cinzas, agua e azeite de oliva cozinhando por
aproximadamente sete dias para sé entdo ser despejada em um recipiente onde ficaria em
processo de secagem por aproximadamente dois meses até que as barras fossem cortadas e
entdo vendidas ou utilizadas. Acredita-se que os fenicios foram os primeiros a desenvolver a
fabricacdo de sabdao em uma arte, que foi levada para a Inglaterra pelos celtas e a partir de
entdo, disseminada por toda Europa (SPITZ, 2004).

A produgdo em maior escala ocorreu na Inglaterra a partir do século XIV, mas a
relutancia em usar o produto para lavar o corpo manteve-se até o século XVI. Apos, o sabao
continuou a ser algo raro, uma vez que seu alto custo permitia que apenas a elite o utilizasse,
assim como o banho em si. No século XVIII, dois quimicos franceses criaram as condi¢des
para a produgdo industrial de sabdo, como ¢ conhecido hoje, Nicholas Leblanc desenvolveu o
processo de obtencdo de soda céustica a partir do cloreto de s6dio e Michel Eugene Chevreul
descobriu a quimica dos 6leos e gorduras (SPITZ, 2004).

Em muitos paises, incluindo o Brasil, a principal fonte de gordura utilizada para a
producdo de sabonetes ¢ advinda de fonte animal, especialmente bovina. O sebo ¢ um
subproduto da industria pecuaria, corriqueiramente produzido por grandes frigorificos e sua
utilizacdo em sabonetes em barra resulta de sua grande disponibilidade com baixo custo
quando comparado as fontes vegetais de material graxo como, o 6leo de palma. Mesmo
passando por diversas etapas de purificagdo durante seu processamento, incluindo o
branqueamento e a desodorizacdo, parte do forte odor caracteristico do sebo permanece no
material, impactando negativamente o odor final do sabdo base. Devido a isto, a fragrancia
utilizada na fabricagao de sabonetes onde a base provém do sebo, deve perfumar e mascarar o
odor desagradavel assegurando que nao seja sentido pelo consumidor final (SPITZ, 2004).

Atualmente, os sabonetes em barra sdo produzidos industrialmente onde



primeiramente acontece a saponificagdo que ¢ a reacdo entre as gorduras e o hidroxido de
sodio do sabdo base, chamado de nodles. Em seguida, conforme ilustrado na figura 1, a
mistura da massa base (nodles) e demais matérias-primas acontece na misturadora e depois de
realizada a mistura, uma homogeneizacao, superior acontece na calandra. A extrusora recebe
entdo a massa proveniente dos cilindros e a deixa totalmente uniforme para ser cortada em
blocos menores e prensada para a producao final do sabonete em barra e por fim levada a

empacotadora onde serdo envoltos e armazenados por embalagens e caixas (SPITZ,2004).

Figura 1. Esquema do processo de producdo de sabonetes em barra.
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Fonte: A autora.

1.2 Oleos e gorduras

Os oleos e as gorduras sdo designados como substancias insoluveis em d4gua,
compostos de triacilglicerdis, também chamados de triglicerideos onde uma molécula de 6leo
ou gordura ¢ composta por trés moléculas de 4acido graxo esterificada em uma molécula de

glicerol conforme ilustrado na figura 2 (PEREIRA, 2012).

Figura 2. Reac¢do de formagdo de triacilglicerol
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Fonte: SOLOMONS; FRYHLE, 2005.



Moléculas de triacilglicerol sdo diferenciadas de acordo com as cadeias de acido
graxos incorporados em sua estrutura. Os principais acidos graxos sdo de cadeias ndo
ramificadas, nimero par de atomos de carbonos e podem ser saturados ou insaturados
(SOLOMONS; FRYHLE, 2005).

Os principais acidos graxos saturados encontrados sdo o miristico, palmitico, laurico e
o estedrico e os instaurados sdo o oléico e o linoléico. A principal caracteristica fisica que
diferencia 6leos de gorduras ¢ que 6leos sao liquidos a temperatura ambiente e gorduras sdo
solidas devido ao ponto de fusdo e ao grau de insaturacdo da molécula graxa que o compdem,
ou seja, quanto mais baixo o ponto de fusdo devido ao comprimento da cadeia de
hidrocarbonetos, pelas insaturagdes e pelas configuragdes CIS e TRANS, mais liquido a
temperatura ambiente (PEREIRA, 2012).

Acidos graxos que compdem Oleos e gorduras fazem parte do grupo dos acidos
carboxilicos e s3o compostos de uma cadeia longa hidrocarbonica ligada a um grupo
carboxilico em uma das extremidades, como pode ser ilustrado pela estrutura quimica do

acido palmitico apresentado na figura 3 (NUNES, 2013).

Figura 3: Estrutura quimica do acido palmitico.
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Fonte: NUNES, 2013.

Acidos graxos presentes em o6leos ou gorduras que possuem cadeias carbonicas
saturadas apresentam maior estabilidade frente a processos degradativos quando comparados
aos presentes em cadeias carbonicas insaturadas. Os acidos graxos insaturados podem ser cis
ou trans e em virtude da tensdo provocada pelos dois seguimentos volumosos presentes do
mesmo lado da ligagcdo dupla, os isomeros cis sdo termodinamicamente menos estaveis
quando comparados aos trans. Os isdmeros cis sdo encontrados com maior frequéncia em
gorduras e Oleos vegetais € os isOmeros trans sdo encontrados somente em pequenas
quantidades em gorduras animais, sendo a maioria obtida durante o processamento dos 6leos
e gorduras (NUNES, 2013).

Podendo ser de origem animal, vegetal ou microbiana produzidas por bactérias, fungos
ou leveduras os 6leos e gorduras, no caso de fontes vegetais, sio comumente encontrados no

babacgu, coco, soja, girassol, amendoim e algoddo e as fontes animais sdo encontrados em
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ovinos, suinos e bovinos além de fontes aquaticas como, baleia, peixe e bacalhau (PEREIRA,
2012).

Além das alteragdes do ponto de fusdo, a estrutura dos triacilglicerdis podem
proporcionar outras mudancgas nas propriedades fisicas dos 6leos e gorduras, por exemplo, as
viscosidades que se apresentam-se mais elevadas quando sdo compostos de cadeias longas de
acidos graxos e por outro lado, hd uma diminui¢do da viscosidade quando aumenta-se as
insaturacdes. Tal fendmeno ocorre pois com o aumento das cadeias, as interagdes do tipo van
der Waals aumentam e diminuem com o aumento das insaturacoes resultando na mobilidade

das moléculas (NUNES, 2013).
1.3 Reacio de saponificacio

Usualmente definido como um sal de 4acido graxo, o sabdo ¢ uma reagdo entre 6leos e
gorduras vegetais ou animais com uma solugdo, usualmente, de hidroxido de sodio ou
hidroxido de potassio, obtido através de uma reag¢do de saponificacdo (SPITZ, 2004).

Oleos e gorduras sio ésteres e com isso sofrem reagio de hidrélise acida que produzira
o glicerol e os acidos graxos que fazem parte da composigdao. Também sofrem reacdo de
hidrélise basica que resultard na formagdao do glicerol e os sais dos acidos graxos, ou seja,
uma reacao de saponifica¢do. Os sais entdo obtidos sdo o que se chama de sabdo. A Figura 4
representa genericamente a hidrodlise alcalina de um 6leo ou gordura, reacdo de saponificagdo

(SEGUNDO e BIZERRA, 2013).

Figura 4: Reagdo de saponificagdo genérica.
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Gordura Hidroxido Glicerina Sal de acidograxo (Sabdo)
de Sodio

Fonte: A autora

A reagdo de saponificacdo ocorre devido ao aquecimento da gordura com o alcali

(PERUZO e CANTO, 2003) e ¢ uma reagdo exotérmica, ou seja, possui facil visualizacao de
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que esta ocorrendo devido a liberagdo de calor e a alteracdo da colora¢do. Outra caracteristica
a ser observada ¢ que os reagentes ao comecarem a reagir passam do estado liquido para o
solido formando o sabao (KUNZLER e SCHIRMANN, 2011).

O sal formado pela reacao de saponificagdao possui caracteristica alcalina, pois deriva-
se de uma reagdo entre uma base forte e um acido fraco, o 4cido graxo. Por esse motivo o
sabdo ndo atua muito bem em meios acidos, nos quais ocorrerdo reagoes que impedirdo uma
boa limpeza (NETO e PINO, 2007).

O sabdo possui uma ponta hidrofilica ¢ uma cauda hidrofébica do mesmo modo que
uma molécula de surfactante e isso é o que permite que o produto dissolva fases aquosas e
organicas formando uma monocamada na interface ar-liquido que esta interligada com a

formagdo e estabilidade da espuma, além de sua capacidade de limpeza (SPITZ,2004).

1.4 Tensoativos e detergéncia

Os tensoativos sdo uma espécie de moléculas que apresentam uma parte com
caracteristica apolar ligada a uma outra parte com caracteristica polar e esse tipo de molécula
¢ polar e apolar ao mesmo tempo. A parte apolar de um tensoativo normalmente tem origem
em uma cadeia carbonica, pois os carbonos da cadeia, apesar de serem mais eletronegativos
que os atomos de hidrogénio, ndo formam polos de concentragdo de carga eletrostatica. A
parte polar deve ser formada por alguns 4&tomos que apresentem concentragdo de carga, com
formacao de um pdlo negativo ou positivo. A parte polar ¢ responsavel pela solubilidade da
molécula em 4gua, pois as cargas negativas ou positivas apresentam atragao eletrostatica pelas
moléculas de dgua vizinhas, j& que estas apresentam cargas negativa e positiva na mesma
molécula. Portanto, para ser soluvel em 4agua, um tensoativo deve apresentar cargas, sejam
elas negativas ou positivas. Alguns tipos de moléculas que apresentam essas caracteristicas
sdo muito conhecidas no nosso dia a dia como o sabdo (DALTIN, 2012).

Na Figura 5, a molécula do dodecanoato de sodio foi colocada sobre a representagao
esquematica genérica de um tensoativo, indicando que a cadeia carbonica forma a parte apolar
da molécula e a carboxila forma a parte polar. Quando dissolvido em agua, o contraion de
sodio se dissolve na agua e o restante da molécula adquire uma carga negativa verdadeira,
pois € um anion que foi gerado da dissociagdo de um sal em agua. Como a regido polar
apresenta carga negativa, este tipo de tensoativo ¢ chamado de tensoativo anidnico e

constituem a maior classe de tensoativos sendo a mais utilizada pela indastria em geral pois



nessa classe se encontram os tensoativos principais dos sabdes, sabonetes, xampus e

detergentes (DALTIN, 2012).

Figura S: Molécula de dodecanoato de sodio.

Fonte: DANTIN, 2012.

A solubilidade em dgua de um tensoativo ¢ dada pela existéncia de cargas na sua parte
polar. Quanto mais carga tiver um tensoativo, mais soluvel ele sera em agua, ndo importando
se as cargas s30 negativas ou positivas visto que a dgua apresenta as duas cargas. Da mesma
forma como existem tensoativos com cargas negativas na sua parte polar, existem tensoativos
cuja parte polar apresenta cargas positivas, tensoativos cationicos. A Figura 6, apresenta a
molécula de um sal quaterndrio de uma amina graxa, o cloreto de dodeciltrimetilamonio

(DALTIN, 2012).

Figura 6. Molécula de um sal quaterndrio de uma amina graxa, o cloreto de

dodeciltrimetilamonio.

Fonte: DALTIN, 2012.

Além dos tensoativos anidnicos e cationicos que apresentam cargas negativa e positiva
em suas partes polares, existe uma categoria de tensoativos na qual ndo ha cargas verdadeiras,
mas apenas concentracdo de cargas em virtude das ligagdes polares das moléculas, sdo os
tensoativos ndo i6nicos. Na Figura 7 ¢ ilustrada uma molécula de tensoativo na qual ndo ha

cargas verdadeiras (DALTIN, 2012).



Figura 7. Molécula de alcool dodecilico etoxilado.

Fonte: DALTIN, 2012

Nos tensoativos anidnicos e catidnicos, as cargas que fazem com que as moléculas
tornem- se soluveis em agua estdo concentradas em poucos atomos enquanto nos tensoativos
ndo i0nicos essas cargas estdo dispersas por varios atomos de oxigénio espalhados por uma
cadeia polimérica fazendo com que os tensoativos anidénicos e cationicos atraiam as moléculas
de agua com bastante forca visto que as cargas estdo concentradas e os tensoativos nao
i0nicos as atraiam de uma forma mais enfraquecida. Quando se aquece uma solucdo aquosa
de um tensoativo anionico, o aumento de energia de agitagdo das moléculas de agua ndo ¢
suficiente para superar a forca de atragdo entre a parte polar do tensoativo e a 4gua, mantendo-
o estavel. No entanto, caso a solucdo aquosa seja de um tensoativo nao idnico, como as forgas
de atracdo sdo fracas, a agitacdo provocada pelo aquecimento consegue vencer as forca de
atracdo do tensoativo com as moléculas de agua (DALTIN, 2012).

Os melhores sabdes apresentam melhores caracteristicas tensoativas quando ele esta
em solucdo aquosa e temperatura elevada e sdo aqueles que apresentam de 12 a 18 atomos,
que € a sua parte apolar comumente representada pelo radical R,e o seu grupo polar ¢
representado pelo grupamento COONa'. O grupo polar tem caracteristicas semelhantes em
todos os sabdes, de modo que o radical R € o responsavel pelas diferentes propriedades dos
mesmos (RITTNER, 1995 apud ZANIN, MIGUEL e DALMAZ, 2001).

Quando uma gota de 6leo ¢ atingida pelo sabdo, a cadeia carbonica do sabdo penetra
nos gloébulos oleosos e as extremidades polares ficam na dgua, o que arrasta a gota de gordura
envolta por sabdo e dgua em forma de micela (AZEVEDO et al., 2009). Dessa maneira ao
lavar um prato sujo de oOleo, por exemplo, forma-se o que se chama- se de micela, uma
goticula microscopica de gordura envolvida por sais de 4acidos carboxilicos (KUNZLER e

SCHIRMANN, 2011).
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Figura 8. Representacdo da atuagdo do sabdo em gordura.
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Fonte: PERUZZO ¢ CANTO, 2003

Na Figura 8, a imagem B representa um prato sujo com o 6leo, uma substancia apolar.
A imagem C, representa a adi¢do do sabdo a dgua, ambos polares. A imagem D, quando as
particulas de sabdo se aproximam da superficie apolar, a parte hidrofobica interage com ela e
a extremidade hidrofilica com a dgua. E por tltimo a imagem E, mostra a formacao da micela,
facilmente removida ao enxaguar o material (PERUZZO e CANTO, 2003).

A formag¢do das micelas ocorre por meio de um processo denominado emulsificagao.
A emulsdo ¢ a dispersdo coloidal de um liquido em outro, normalmente estabilizada por um
tensoativo, emulsificante, que se localiza na interface entre duas fases liquidas. O sabao atua
como emulsificante ou emulsionante, ou seja, ele tem a propriedade de fazer com que o dleo
se disperse na dgua formando micelas, como pode ser visto na Figura 9 (OLIVEIRA, 2005
apud KUNZLER e SCHIRMANN, 2011).
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Figura 9. Formacao da micela na interagdo entre o sabdo, gordura e agua.

Acdo do dnion tensoative do sabio ‘
Agua. Repumg\ﬁ::-c?\y\ a, b = —=
Anion do sabdo = éd}a é ;:
A Sz J{%a
eci = X
'do\. (Jid(ip (? C? ﬁ“b/ PIPPREY i) Q@
T

Adesdo Desligamento Emulsao

Fonte: (ZAGO NETO; DEL PINO, 1996)
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Quando busca-se a limpeza de uma superficie, normalmente a agua ¢ usada como
solvente pois a grande maioria das substancias polares sera soluvel em dgua e sera eliminada
por ela liberando a superficie a ser limpa de sujidades polares. Portanto, existe grande
quantidade de sujidades ndo polares como os 6leos e gorduras e a op¢do de limpeza com um
solvente apolar é, na maioria das vezes, pouco viavel. Dessa forma, deve-se proporcionar a
retirada de sujeiras apolares com um solvente polar através do uso de um tensoativo
(DALTIN, 2012).

O chamado efeito de detergéncia acontece pelo mesmo mecanismo em qualquer
superficie suja durante o processo de lavagem com um tensoativo. Na Figura 10, estd
representado um esquema onde ha um substrato que apresenta sujidade oleosa a ser
eliminada. A sujidade oleosa estd situada sobre o substrato e, quando ¢ imerso em solugao
aquosa de tensoativo anidnico ocorre o mesmo efeito na formacao de uma emulsdo, formagao
de micelas, Figura 10-a. Assim que todas essas superficies oleosas do substrato forem
ocupadas por moléculas de tensoativo, caso haja micelas remanescentes na solugdo, elas ainda
podem procurar se posicionar por toda a superficie do substrato, Figura 10-b e Figura 10-c. A
tendéncia das micelas se posicionarem por toda a superficie resulta em uma for¢a que busca
aumentar o tamanho das superficies oleosas do substrato para permitir que mais moléculas de
tensoativo possam se estabilizar, ou seja, formar micelas com a sujidade, Figura 10-d. A
medida em que a sujidade oleosa vai se deformando e sendo expulsa da superficie do
substrato aumenta a superficie de estabilizacdo de moléculas do tensoativo que estavam
disponiveis no meio, Figura 10-e. Como resultado final do efeito de detergéncia, ha formacao
de uma emulsao de sujidade oleosa em agua, Figura 10-f (DALTIN, 2012).

A estabilizagdo da emulsdo de sujidade em 4gua até o momento do enxdgue ¢
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importante para uma boa detergéncia, fungdo normalmente realizada por um tensoativo
anidnico pois caso a emulsdo ndo seja estavel, ocorre o efeito de redeposicdo da sujeira sobre

a superficie que ja havia sido limpa (DALTIN, 2012).

Figura 10. Esquema do efeito detergéncia.
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Fonte: DALTIN, 2012.

1.5 Aditivos na industria de sabonetes

A fim de se obter um melhor desempenho e melhorar as propriedades fisicas e
quimicas dos sabonetes em barra, sdo acrescentados em suas formulagdes aditivos. Com a
ajuda da tecnologia, é possivel encontrar diversos desses aditivos com finalidades distintas
como, obter limpeza e ao mesmo tempo hidratacdo e suavidade a pele, obter agdo
antimicrobiana e antibacteriana, propiciar cor ao sabonete entre diversas outras finalidades
que agem como doadores de propriedades ao produto final (PAVLICHKO, 1997).

Os aditivos sdo comumente utilizados com a finalidade de obter uma melhor
performance das propriedades fisicas e quimicas dos sabonetes e estes sdo utilizados para um
apelo comercial (PAVLICHKO, 1997) e devem ser usado em quantidades exatas para que nao
provoquem reacdes alérgicas a pele do consumidor final (CORAZZA et al., 1995).

Fragrancias e corantes sao exemplos de aditivos e ativam regides especificas do
cérebro provocando um aumento de endorfinas e com isso gera bem estar fisico, mental e
emocional. As fragrancias possuem principal participagdo na percep¢do do usudrio e viabiliza
a aceitagdo dos mais diversos produtos de higiene pessoal e cosméticos (MORAES, 2007).

O termo fragrancia esta relacionado ao perfume, cheiro ou odor produzido por uma
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substdncia ou mistura de substancias. Pode-se dizer que ¢ o ponto fundamental no
desenvolvimento de um produto cosmético, pois ela precisa harmonizar-se com os demais
atributos que fazem parte da formulacdo adquirindo uma funcdo muito além de apenas
perfumar o produto final (NEVES, 2010).

Entre os aditivos utilizados para melhoria do sabonete estdo os aditivos antioxidantes
que sdo adicionados com a finalidade de se evitar ou retardar reagdes de oxidacdo de matérias
graxas que poderiam ocasionar na rancificacdo oxidativa dos sabdes e também no
aparecimento de odores desagradaveis. Os antioxidantes mais utilizados e conhecidos sdo:
BHA (Hidroxianisol butilado), BHT (Hidroxi — tolueno butilado) e THBP (2, 4, 5 trihidroxi —
butirofenona) (DIEZ, 2000).

Outro aditivo sdo os corantes usados em sabonetes transparentes ou translucidos ja os
pigmentos, sdo usados em sabonetes opacos numa dispersdo hidrossolivel, e sdo mais
estaveis a luz do que os corantes. Corantes e pigmentos devem ser quimicamente compativeis
com os outros ingredientes presentes na formulacdo, possuir estabilidade durante todo o
processo entre sua fabricagdo e utilizacdo e ter distribui¢ao uniforme no produto, sem ter a
formacdo de agregados e segregacdes (RITTNER, 1995).

Os aditivos antimicrobianos e antibacterianos sdo adicionados com a finalidade de
evitar a contaminac¢do do produto final por fungos e bactérias e outros agentes patogénicos. O
crescimento microbiano ou bacteriano pode ocorrer por uso de aditivo inadequado ou quando
em quantidade insuficiente, fazendo com que o microrganismo se adapte ao meio, tornando
ineficaz o aditivo. A presenga de microrganismo pode alterar as caracteristicas de cor, odor e
aspecto visual do sabonete, tornando prejudicial ao consumidor. Os aditivos devem sempre

respeitar as legislacdes de uso em cosméticos (KAJS, 1986).

1.6 Polimeros

Polimero, derivado do grego onde poli significa muitos e mero a unidade de repeticao,
sdo macromoléculas compostas por unidade repetidas. A sintese dos polimeros ocorre
partindo de moléculas simples denominadas mondmeros através de um processo chamado de
polimerizacdo. Grande parte dos polimeros sintéticos possui peso molecular na faixa de
alguns milhares a alguns milhdes de unidades de massa atdmica, ¢ impraticavel tentar
representar uma molécula polimérica completa e por isso a unidade estrutural do polimero ¢

colocada entre colchetes ou parénteses para ser representado (STEVENS, 1999).
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Os polimeros podem ser de cadeias lineares, ramificados com cadeias laterais ou
grandes ramifica¢des e em rede nos quais as cadeias estdo ligadas umas as outras, através das
ligacdes cruzadas, formando uma estrutura tridimensional (YOUNG, 1994).

O numero de monomeros envolvidos na formag¢dao da cadeia macromolecular
polimérica, podem ser classificados como polimeros preparados a partir de um unico
mondémero, que sao chamados de homopolimeros e polimeros em que dois ou mais
mondmeros sdo empregados, os copolimeros (MANO; MENDES, 1999).

Os polimeros podem ser distribuidos em dois grandes grupos: naturais e sintéticos. Os
naturais s3o normalmente encontrados na natureza, por exemplo, a celulose ¢ a amilose
presente no amido que sdo formados pelo mondmero de glicose, e sdo encontrados nos tecidos

vegetais (BLASS, 1985).

Figura 11. Estrutura polimérica da celulose a direita e da amilose a esquerda.
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Fonte: LEHNINGER, 2000.

Os polimeros sintéticos sdo divididos em polimeros de adigdo e condensacdo. A
sintese de polimeros de adigdo acontece pela repeticdo de um mesmo mondmero, ou seja,
haverd adicdes de mondmeros iguais até a formagdo de uma macromolécula. Esses
mondmeros possuem insaturagdes, duplas ou triplas ligacdes, em sua cadeia carbonica. J4 os
polimeros formados por condensa¢do sdo caracterizados pela reagdo entre dois monomeros
iguais ou diferentes. Uma caracteristica fundamental na reacdo de polimerizagdo de
condensagdo ¢ a reag¢do entre grupos funcionais, podendo ocorrer eliminacdo de moléculas
pequenas. Ao contrario dos polimeros de adi¢cdo, os polimeros de condensa¢do ndo precisam
apresentar insaturagdes em sua cadeia carbonica, mas sdo requeridos grupos funcionais nas
cadeias carbdnicas dos monomeros, originando novas fungdes organicas na estrutura do
polimero (BLASS, 1985).

Os polimeros também podem ser classificados termoplasticos, termofixos, e hidrogéis.
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1.6.1 Termoplasticos e Termofixos

Uma das classificagdes usuais de polimeros ¢ em termoplasticos e termofixos. Essa
caracterizagdo, depende ndo s6 da composi¢do, mas também da formagdo e da distribuicao
espacial de suas moléculas durante o processo de sintese. Os termoplasticos possuem
estruturas ramificadas ou lineares (Figura 12), sdo parcialmente cristalinos ou com grandes
estruturas amorfas e podem ser conformados mecanicamente desde que sejam aquecidos

(BLASS, 1985).

Figura 12. Estrutura de um polimero termoplastico linear.

0

Fonte: PERUZZO; CANTO, 2006.
Os termofixos possuem baixa solubilidade e baixa capacidade de fusdo com outros
materiais, s30 mais resistentes ao calor, sio completamente amorfos porque possuem grandes
ligagdes cruzadas (Figura 13) e s6 podem ser conformados em um estagio intermediario de

sua fabricagdao (BLASS, 1985).

Figura 13. Estrutura de um polimero termofixo.

Fonte: Fonte: PERUZZO; CANTO, 2006.
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1.6.2 Hidrogéis

Os hidrogéis sao polimeros capazes de reter uma significante fracado de adgua entre
sua estrutura sem se dissolver (RATNER, 1981). Estruturalmente sdo constituidos por uma ou
mais redes poliméricas tridimensionalmente estruturadas, formadas por cadeias
macromoleculares interligadas por ligagdes covalentes, reticulagdes, ou interagdes fisicas
(ALEYAMMA; SHARMA, 1991). Devido a estas caracteristicas, os hidrogéis sao
hidrofilicos, insoluveis em agua, moles, elasticos e quando em presenga de dgua, aumentam
consideravelmente seu volume, sem perder sua forma (OVIEDO et al., 2008). A
hidrofilicidade dos hidrogéis pode ser controlada pela natureza dos grupamentos presentes em
suas cadeias como: -OH, -COOH, -CONH , -NH e —SOH. Sua insolubilidade é diretamente
afetada pelo grau de reticulagdo ou interagdes fisicas das cadeias formadoras de hidrogéis

(GONZALEZ et al., 1992).

Hidrogéis podem ser do tipo quimico e fisico, sendo os hidrogéis do tipo quimico
compostos por reticulacdes quimicas que uma vez obtidas, as redes ndo poderdo mais ser
dissolvidas. Os hidrogéis fisicos sao formados por interagdes fisicas e suas redes podem ser
dissolvidas através de um determinado estimulo externo. Na Figura 14 sdo mostradas

estruturas representativas dos hidrogéis do tipo quimico e fisico (GONZALEZ et al., 1992).

Figura 14. Esquemas representativos das estruturas dos hidrogéis quimico e fisico.

interagoes
fisicas

reticulacoes

hidrogel quimico hidrogel fisico

Fonte: FLORY.; REHNER, 1943.

Na presenca de um meio de intumescimento aquoso ou ndo as cadeias poliméricas
formadoras de hidrogéis podem interagir com o meio provocando uma expansao em suas
cadeias resultando em um aumento da distancia e volume entre seus reticulos conforme

representado na Figura 15. No momento em que ha o aumento desse volume, a for¢a osmotica
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que conduz o solvente para o interior do hidrogel é contrabalanceada por uma forga elastica
retrativa oriunda da mudanga entropica das cadeias poliméricas. Quando as duas forcas se
contrabalancearem, o hidrogel atinge o seu estado de equilibrio de intumescimento (PEPPAS

et al., 2000).
Figura 15. Reticulos de um hidrogel no estado seco e intumescido.

reticulagao

g R Y e
*—___ . E—
T G

estado seco estado intumescido
Fonte: FLORY.; REHNER, 1943

1.7 Alcool Polivinilico

O PVA ¢ costumeiramente utilizado na industria como estabilizante, formador de
filmes, adesivo e como tensoativo ndo idnico, se apresentando em forma de pd branco a
levemente amarelado ou em forma de granulos translucidos (KUMAR et al., 2007). Em
cosméticos costuma-se ser utilizado como agentes de dispersdo, agentes formadores de filme

ou espessantes (LIU, 2004).

Devido a sua grande permeabilidade de agua e de suas boas propriedades em formar
filmes, o PVA tem se mostrado bastante atrativo para a preparacdo de membranas. Também
possui estabilidade fisica e quimica contra solventes organicos e ¢ pouco afetado por
gorduras, hidrocarbonetos e 6leos. Sendo altamente soltivel em agua a elevadas temperaturas,
aproximadamente 90°C, sem o uso adicional de solventes, o PVA também tem sido usado
como camada de coberturas seletivas para a formacgdo de filmes finos de membranas de
compositos e quando utilizado em osmose reversa, sendo que as membranas de PVA sdo

famosas por sua rejeicao a sais (LANG et al., 1995).

Comercialmente o PVA ¢ disponibilizado em diversos graus de hidrolise e
diferentes distribuicdes de massa molar. Sendo um hidrogel, contém uma quantidade
significante de 4gua e detém uma baixa forca mecénica e devido a isso ha uma dificuldade em

ser utilizado em muitas aplicacdes fazendo-se necessario um aumento da sua forga de tensdo
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através da aplicagdo de uma grande quantidade de um agente reticulante, mas isto
compromete a flexibilidade e a capacidade do hidrogel em absorver agua (LIOU; WANG,
1996).

A reagdo para obtencdo do PVA ocorre através de duas reagdes consecutivas do
acetato de vinila, a polimerizacao e a hidrolizacdo conforme observado na Figura 16 (CRUZ;

CAMPOS; THIM, 2008).

Figura 16. Reacdo quimica para a obtencao do PVA.

CH: — cH «ECH:CI‘% }1 {CHEC‘H - CH:C‘H }y

HC
T Polimerizagcéao (‘3 Hidrolise ) I‘O
CHa CHs CHs;
Acetato de vinila Acetato de Alcool
(VAM) Polivinila (PVAc) Polivinilico

Fonte: XIMENESES, 2014.

Em 1924, pela primeira vez, Herrman e Haehnel produziram o PVA através da
hidrélise do acetato de polivinila e atualmente o PVA ¢ a resina sintética mais produzida no

mundo (CRUZ; CAMPOS; THIM, 2008).

A solubilidade em 4gua do PVA depende do grau de polimerizacdo, grau de
hidrodlise e temperatura da solugdo. Para o PVA completamente hidrolisado, o grande niimero
de hidroxilas que sdo os grupos hidrofilicos, € responsavel pela formagao de ligagcdes de
hidrogénio fortes entre grupos hidroxilas inter e intramoleculares impedido sua solubilidade
em agua fria. Por outro lado, os acetatos residuais presentes no PVA parcialmente hidrolisado
sdo hidrofobicos e enfraquecem as ligagdes inter e intramoleculares dos grupos hidroxilas
vizinhos, favorecendo a entrada de dgua nos novelos poliméricos e entdo aumentando a
solubilidade em 4gua a frio. O PVA 100% hidrolisado requer temperaturas altas para a sua
solubilizacdo devido a alta energia associada a dissolu¢do da fase cristalina. O efeito da
temperatura associa-se a quebra das ligagdes de hidrogénio inter e intramoleculares, ou seja,

com uma temperatura elevada as ligagdes inter e intramoleculares sdao reduzidas aumentando
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a solubilidade. Apds a dissolugdo, o PVA mantém-se estdvel em solugdo aquosa, mesmo em

temperatura ambiente (FLORY; REHNER, 1943).

O PVA dissolvido em agua, tem seus grupos hidroxilas atuando como sitio de
reticulagdo fisica, via ligacdo hidrogénio entre cadeias poliméricas adjacentes, as quais
transformam o polimero em uma rede polimérica muito estavel, ou seja, redes poliméricas

fortes (XIMENESES, 2014).

1.8 Propriedades fisico-quimicas

Procedimentos utilizados como forma de avaliagdao das caracteristicas de um produto,
detectaveis pelos 6rgaos dos sentidos como: aspecto, cor, odor, sabor ¢ tato sdo conhecidos
como ensaios organolépticos e sdo propriedades determinantes para a aceitagdo de um
produto pelo consumidor (WU et al., 2002).

O pH dos sabonetes em barra apresentam-se entre 4 ¢ 6 € ¢ uma das caracteristicas
mais importantes dos sabonetes em barra uma vez que, pode influenciar na manutengdo da
saude da pele que ¢ constituida por suor e sebo, que representam uma forma de protecao
natural contra compostos quimicos agressivos € microrganismos patogénicos (ANVISA,
2008).

Outra propriedade importante sdo as caracteristicas reoldgicas que definem aspectos
relacionados ao dimensionamento de equipamentos, processo de fabricagdo, forma de
aplicacdo e qualidade dos produtos finais. Entre as propriedades reoldgicas, destaca-se a
viscosidade, que influencia no ponto de vista pratico, no aspecto sensorial, no
desenvolvimento do produto e no processo de fabricagdo e também as rachaduras dos
sabonetes (FLOW, 2017).

A Figura 17 ilustra a escala utilizada para avaliacdo de rachaduras em sabonetes em
barra onde sabonetes com zero significa a auséncia de rachadura, rachaduras nivel 1 sdo
superficiais € quase ndo aparente, nivel 2 um pouco mais profunda e em maiores quantidades

do que de nivel 1 e rachaduras nivel 3 que apresentam em grandes quantidade e profundidade.
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Figura 17. Escala para avaliagdo de rachaduras.

Fonte: OXITENO, 2000.

2. OBJETIVOS

Visando obter sabonetes em barra com alta qualidade e considerando rachaduras de
cunho relevante para a industria, este trabalho teve como finalidade avaliar a aplica¢do de um
aditivo polimérico, alcool polivinilico, no processo de producao de sabonetes com o intuito de
reduzir o nivel das rachaduras do produto final.

Mais especificamente os objetivos a serem alcancgados pelo estudo foram:

1) Produzir sabonete em barra sem PVA e com aplicacdo do polimero em diferentes teores;

1) Determinar as propriedades fisico-quimicas dos sabonetes produzidos pelo método
analitico de teste de rachadura;

iii) Determinar a morfologia e estrutura dos sabonetes através da caracterizagdo por

microscopia  eletrobnica de varredura e ensaios de dureza no texturOmetro.
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1  Matérias-primas

As matérias-primas utilizadas para fabricacdo dos sabonetes em barra foram
adquiridas comercialmente através de fornecedores como JBS e Takasago Fragrancias e
Aromas, os demais fornecedores ndo foram disponibilizados por parte da industria detentora
dos registros dos produtos. A agua destilada foi obtida de um sistema de purificacdo Milli-Q-

MilliRho e utilizada em todo o processo de fabricagao.

3.2  Processo de producao de sabonetes em barra

As amostras de sabonete em barra foram preparadas em escala piloto de producio.
Para cada tipo de sabonete (branco — sem PVA; 0,25% de PVA; 0,5% de PVA e 1,0% de
PVA) a formulagdo padrio ¢ dada por: massa base, fragrincia, didxido de titanio, acido
etileno diamino tetra-acético (EDTA), de butilhidroxitolueno (BHT) e dgua. Nos casos dos
sabonetes onde tiveram adicdo do polimero PVA, foram adicionados as respectivas
concentragcdes ¢ a mesma quantidade foi retirada de 4agua da formulagdo e o mesmo foi
dissolvido em uma pequena quantidade de agua antes de ser adicionado na massa base.

A primeira etapa do processo consiste em pesar a quantidade de massa base, de origem
animal, conhecida como nodles e em seguida foi adicionada ao agitador com pa do tipo
ancora, representado na Figura 18 pela letra C, que ja estava previamente ligado. Apos 30
minutos de agitacdo, foi adicionada a fragrancia que continha o BHT e o EDTA previamente
dissolvidos nela e logo em seguida foi adicionado o didxido de titanio. Depois de adicionadas
todas as matérias-primas, a agua foi adicionada cuidadosamente ao processo e assim que
finalizada a adi¢do de dgua manteve-se a agitacdo até observar a homogeneidade de cor e
mistura, em média 10 minutos. Nas formulagdes com adi¢do do PVA, nessa tltima etapa, o
PVA foi adicionado antes de ser adicionada dgua. A Figura 18 ilustra o maquindrio utilizado

para a producdo dos sabonetes piloto.
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Figura 18. Maquinério piloto de sabao em barra utilizado na produgao piloto.

Fonte: A autora.

Em seguida, a massa base foi encaminhada para a proxima etapa que ¢ a calandra, no
maquinario utilizado para testes em escala piloto a calandra ¢ composta por uma com rosca
sem fim, representada na Figura 18 por B, até que a massa base estivesse completamente lisa.
Nessa etapa, a massa ¢ refinada, em seguida extrusada e compactada em forma de barras,
representado na Figura 18 por A. As barras foram entdo cortadas e encaminhadas a proxima
etapa para prensa onde adquirem o formato dos sabonetes. Na saida da prensa o sabonete ¢é
passado por um processo de controle de qualidade evitando que o produto seja embalado com
deformagdo, apds esse controle o produto ¢ entdo embalado, rotulado e recebe todas as
informagdes sobre o produto. A Figura 19 representa o processo de fabricagdo piloto visto de

cima.

Figura 19. Maquinario do processo de fabricacdo piloto visto de cima.

Al

Fonte: A autora.
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Uma amostra desse lote ¢ coletada e levada ao laboratorio para as andlises fisico-
quimicas como o teste de rachadura, e também em andlises do teor de s6lidos ndo volateis,

para os testes de dureza no texturémetro e de morfologia por MEV.

3.3 Teste de rachadura

Finalizado o processo de fabricacdo dos sabonetes, foram levadas as amostras ao
laboratério para realizacdo dos testes fisico-quimicos, entre eles o teste de rachadura. Foram
recolhidos trés sabonetes de cada formulagdo e foram suspensos por um sistema onde metade
do sabonete ficou imersa em agua dentro de um béquer por uma hora a temperatura ambiente.
Apos este periodo os mesmo foram retirados da 4gua e sujeitados a uma pequena raspagem
superficial com o auxilio de uma espatula de metal, para retirada da parcela nao dissolvida em
agua. Os sabonetes foram entdo expostos a temperatura ambiente, aproximadamente 26°C, por
24 horas para secagem e sO ap6s esse tempo foram avaliados os niveis de rachadura em 0, 1, 2
ou 3. Todas as amostras de sabonetes foram submetidos ao teste de rachadura no mesmo
momento de modo a se assegurar as mesmas condi¢des a todos. A Figura 20 ilustra como foi
realizado o teste de rachadura, onde na Figura 20 (a) esta representado a primeira etapa do
teste, a imersdo em agua, (b) apds uma hora imersos em agua, (c) processo de raspagem e (d)

apos a raspagem e direcionado a secagem.
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Figura 20. Teste de rachadura. Em (a) esta representado a primeira etapa do teste, a
imersdo em agua, (b) ap6s uma hora imersos em agua, (c) processo de raspagem e (d) apds a

raspagem.

Fonte: A autora.

34 Ensaio de dureza no Texturometro

A determinag¢do da dureza dos sabonetes foi realizada em modo de compressao,
recorrendo a um texturdmetro Stable Micro Systems TA-XTplus. Este equipamento estd
alocado na Universidade Federal de Uberlandia campus Patos de Minas. Na Figura 21 estd um

modelo ilustrativo do equipamento utilizado para a andalise de dureza.
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Figura 21. Imagem do texturdmetro Stable Micro Systems TA-XTplus.

Fonte: CRUZ, 2016.

O teste consistiu numa analise de compressdo por penetragdao, conforme representado
na Figura 22, utilizando uma sonda, a uma profundidade de penetragdo de 8§ mm e uma
velocidade de teste de 1 mm/s. Outro parametro do ensaio foi o seguinte: Trigger force de

0,049 N. Os testes foram realizados em temperatura ambiente (~25°C).

Figura 22. Compressao por penetra¢do da sonda nos sabonetes.

Fonte: CRUZ, 2013.
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A Figura 23 apresentada a seguir ilustra como ficaram os sabonetes apos o teste de
dureza.

Figura 23. Sabonete apds o teste de dureza com os furos ap6s sofrer compressao da sonda.

Fonte: A autora.

3.4.1 Microscopia eletrénica de varredura

As imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV) foram adquiridas em um
equipamento microscopio Vega 3 TESCAN operado a 20 kV usando um detector de elétrons
secundarios. Este equipamento estd alocado na Faculdade de Engenharia Quimica da
Universidade Federal de Uberldndia. As amostras foram metalizadas para a realizagdo das
andlises. Foram realizadas andlises das diferentes amostras, avaliando as regides que foram

imersas e que ndo foram imersas na dgua no teste de rachadura.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Os sabonetes foram caracterizados através dos testes de rachadura, analise de textura,
e microscopia eletronica de varredura (MEV), sendo que os resultados estdo apresentados e

discutidos a seguir.

4.1 Testes de rachadura
Adotou-se uma formulagdo basica de sabonete opaco, ao qual foram realizadas quatro
bateladas distintas, onde aditivou-se trés delas com o PVA nas concentragdes de 0,25%, 0,5%
e 1,0%. Manteve-se também uma batelada sem adicdo de PVA que foi a formulacdo de
referéncia para comparagdo com as outras. As formulagdes foram preparadas em escala piloto
incorporando o aditivo no processo de fabricagdo onde foram obtidos sabonetes de
aproximadamente 40 a 55 gramas.

A avaliagdo de propriedades do sabonete em barra ¢ conduzida pela combinacdo de
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testes laboratoriais fisico-quimicos como, teste de espuma, pH, perda de massa, teste de
estabilidade acelerada e teste de rachadura com o objetivo de correlacionar o desempenho do
produto aos atributos desejaveis. Neste trabalho realizou-se um estudo apenas com o teste de
rachadura, como demonstrado na Figura 24, visto que a presenca delas torna o produto pouco
atrativo, pois além da fissura no sabonete observa-se muitas vezes que as mesmas tornam-se
escuras em fun¢do do alojamento de po, reforcando o aspecto desagradavel. Portanto a
realizagdo deste teste ¢ um dos mais importantes a serem realizados do ponto de vista da

qualidade final do produto, e por este motivo ele foi priorizado neste estudo.

Figura 24. Ilustracdo do teste de rachadura realizado no sabonete.

Fonte: A autora.

Realizado o teste apresentado na Figura 24, a Figura 25 ilustra os resultados de
rachadura obtidos para sabonetes com concentragdes de PVA (A) 0%, (B) 0,25%, (C) 0,5% e
(D) 1,0%.

28



Figura 25. Imagens referentes ao teste de rachadura com diferentes concentragoes de PVA

onde, A (0%), B (0,25%), C (0,5%) e D (1,0%).

Fonte: A autora.

Os resultados do teste de rachadura permitem que os sabonetes sejam classificados em
niveis de rachaduras de 0 a 3, sendo sabonetes com nivel zero quando ndo apresentam
nenhuma rachadura e 3 quando apresentam rachaduras mais profundas e em grandes
quantidades. Diante disso, pode-se dizer que os sabonetes apresentados em A sdo
classificados em nivel de rachadura II para III, enquanto os sabonetes apresentados em B e C
sao de nivel I e os sabonetes apresentados em D sdo de nivel II.

A incorporacdo do aditivo PVA nos sabonetes B ¢ C promoveram quase que a total
inibi¢do das rachaduras e tal fendmeno pode ser explicado, pois as concentragdes do PVA
adicionadas nesses sabonetes ocasionaram um aumento na densidade de reticulagdo do

polimero, ou seja, uma diminui¢do na distancia entre os pontos de reticulagdo o que causa o
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aumento da forga resistiva para deformacdo da cadeia polimérica. Sistemas mais altamente
reticulados apresentam baixos graus de equilibrio de intumescimento, ou seja, se as cadeias do
polimero sdo rigidas, o intumescimento sera inibido devido ao aumento na resisténcia para
deformacao de sua configuragao de equilibrio (BAE; WANG; KURISAWA, 2013). Portanto,
se o volume livre no polimero ¢ baixo, o volume de dgua que vai penetrar na matriz
polimérica para iniciar o processo de intumescimento serd menor e devido a isso a
estabilidade do sabonete sera maior possuindo uma resisténcia maior do polimero e como
resultado, rachando menos.

Nos sabonetes apresentados em D foi perceptivel que a incorporacao de 1% do aditivo
ndo promoveu, nas condigdes do ensaio, beneficios significativos sobre a formulacao basica,
pois uma maior adicdo do PVA fez com que o polimero formasse mais reticulos entre ele
mesmo o que provoca um aumento do volume livre entre elas, e, portanto, permite uma maior
penetragdo de agua entre as cadeias do polimero tornando-o menos rigido e fazendo com que
o sabonete rachasse mais.

Os sabonetes apresentados em A, apresentaram rachaduras elevadas visto que nao foi

adicionado nenhum aditivo para a melhoria das mesmas.

4.2 Analise de textura

A experiéncia sensorial de um produto cosmético ¢ baseada em sua aparéncia, textura
e odor, e ¢ uma medida de sua qualidade. Sabonetes em barra sdo classificados como
cosméticos solidos e espera-se que os cosméticos solidos se deformem e se desgastem com o
uso, mas durante a aplicacdo, espera-se que permanecam duros € mantenham sua estrutura
sem descamacao, quebra ou desintegragao.

As propriedades de textura, como coesdo, fraturabilidade e firmeza, sdo avaliadas por
meio de testes de compressdao usando dispositivos como um texturdmetro. A resisténcia das
amostras foi testada penetrando-as com uma agulha enquanto uma sonda foi usada para
avaliar sua firmeza.

No ensaio de dureza foram obtidos os seguintes resultados apresentados na Tabela 1 e
os resultados foram representados por graficos da Figura 26, sendo o grafico A, dados da
regido das amostras que nao foram imersas na agua no teste de rachadura e o grafico B os
dados da parte dos sabonetes que foram imersos na agua no teste de rachadura.

Através dos valores das médias expressos na Tabela 1 e nos graficos A e B da Figura

26, foi possivel observar que os sabonetes que foram submetidos a uma adi¢do de 0,5% de
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PVA apresentaram um leve aumento na forca média de perfuragdo apos serem realizados os
testes de rachadura, ou seja, apos serem lavados. Os sabonetes que possuiam as demais
concentracdes de PVA ou nenhuma concentracao obtiveram diminui¢ao da forca média de
perfuracdo. Tal fenomeno pode ser explicado pelo fato do PVA ser um hidrogel, como citado
anteriormente no item 4.1 teste de rachadura. A baixa concentragdo de PVA faz com que o
polimero seja capaz de formar estruturas mais reticuladas e consequentemente mais rigidas
(BURCZAK et al.,, 1994) e desse modo, quando o sabonete com adicdo de 0,5% foi
submetido ao teste de rachadura sua dureza nao foi drasticamente afetada como nos outros
sabonetes tal fato pode ser notado nao apenas nos dados de dureza mas também o efeito visual

observado anteriormente com poucas rachaduras.

Tabela 1. Valores de forca apresentados no texturdmetro em cada ponto dos sabonetes em

diferentes concentragdes.

Concentracio de Regisio que foi imersa em Regifio que nio imersa em
PVA (%) agua no teste de rachadura agua no teste de rachadura
Forca média (N) Forca média (N)
0 41,29714 £ 1,00 36,73365 + 5,40
0,25 39,61338 + 7,20 40,74811 £4,90
0,5 48,85169 + 1,64 46,84481 £ 2,60
1,0 44,59197 £ 2,70 42,02390 + 3,70
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Figura 26. Histograma da for¢a média em relacdo a variacdo de concentragdo de PVA

(A) regido ndo imersa em agua e (B) regido imersa em 4gua dos sabonetes submetidos aos

testes de rachadura.
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Fonte: A autora.

Em conjunto aos resultados apresentados anteriormente, os graficos apresentados nas

figuras 27, 28, 29 e 30 indicam a possibilidade de os sabonetes demonstrarem ou nao alguma

ndo uniformidade interna que pode ser refletida externamente, como as rachaduras.

Figura 27. Resultado obtido no texturoOmetro para sabonetes sem adicdo de PVA. O

grafico (A) representa as curvas dos pontos do sabonete testados na parte imersa em agua no

teste de rachadura, e o grafico (B) representa as curvas dos pontos do sabonete testados da

parte que nao foi imersa em agua no teste de rachadura.
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Figura 28. Resultado obtido no texturometro para sabonetes com 0,25% de PVA. O

grafico (A) representa as curvas dos pontos do sabonete testados na parte imersa em agua no

teste de rachadura, e o grafico (B) representa as curvas dos pontos do sabonete testados da

parte que nao foi imersa em agua no teste de rachadura.
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Figura 29. Resultado obtido no texturometro para sabonetes com 0,5% de PVA. O

grafico (A) representa as curvas dos pontos do sabonete testados na parte imersa em agua no

teste de rachadura, e o grafico (B) representa as curvas dos pontos do sabonete testados da

parte que ndo foi imersa em agua no teste de rachadura.
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Figura 30. Resultado obtido no texturometro para sabonetes com 1,0% de PVA. O
grafico (A) representa as curvas dos pontos do sabonete testados na parte imersa em agua no
teste de rachadura, e o grafico (B) representa as curvas dos pontos do sabonete testados da

parte que nao foi imersa em agua no teste de rachadura.
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A for¢a maxima aplicada foi registrada, para cada parte das amostras de sabonete
conforme observado na figura 23 e foi analisada resultando em uma curva dos gréficos
anteriores. A auséncia de PVA nas amostras de sabonete, apresentado nos resultados da
Figura 27, indicaram grande instabilidade na estrutura interna do sabonete e sendo refletido na
parte externa em forma de rachaduras de nivel III o que significa que apds a imersdo dos
sabonetes em meio aquoso 0 mesmo absorveu muita dgua o tornando mais maleavel e
consequentemente uma estrutura menos solida.

Nos sabonetes onde houve adi¢cdo do PV A, pode-se notar que com as concentragdes de
0,25% e 1,0% a estrutura dos sabonetes também apresentou uma maleabilidade apds a
imersdo em agua. No caso dos sabonetes com 0,25% de PVA indica que a quantidade de
polimero adicionado fez com que ele fosse muito intumescido e em consequéncia disso a
dificuldade de formacao de um reticulo forte ao ponto de evitar que os sabonetes rachassem.
J&4 nos sabonetes com 1,0% de PVA foi adicionada uma quantidade maior do que o valor
limite de PVA ocasionando em um aumento de absorcdo de dgua por parte do hidrogel e
dessa forma, enfraquecendo a estrutura reticulada.

Nos sabonetes com adicdo de 0,5% de PVA antes da lavagem apresentaram uma
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estrutura bastante solida e apds serem imersos em agua, uma estrutura mais forte ainda
indicando que a quantidade adicionada de PVA formou um reticulo bem estruturado e forte e
apods a imersdo em meio aquoso, o hidrogel ndo se expandiu absorvendo agua e aumentando
assim sua resisténcia. O resultado desse fortalecimento no reticulo ¢ observado ndo sé no

aumento da for¢a de cisalhamento, mas também na minima quantidade de rachaduras obtidas.

4.3 Microscopia eletronica de varredura

As Figuras 31 e 32 ilustram as imagens referentes a regido dos sabonetes que nao
foram imersos em agua no teste de rachadura e as regides dos sabonetes que foram imersas

em agua no teste de rachadura, respectivamente.

Figura 31. Imagens de MEV da regido dos sabonetes que ndo foram imersos em agua
no teste de rachadura sendo (A) sem adi¢do de PVA, (B) presenca de 0,25% de PVA, (C)
0,5% de PVA e (D) 1,0% de PVA. Todas as imagens estdo aproximadas em 5000 vezes.

Fonte: A autora.
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Figura 32: Imagens de MEV da regido dos sabonetes que foram imersos em agua no
teste de rachadura sendo (A) sem adi¢do de PVA, (B) presenca de 0,25% de PVA, (C) 0,5%
de PVA e (D) 1,0% de PVA. Todas as imagens estdo aproximadas em 5000 vezes.

Fonte: A autora.

Podemos verificar nas imagens da Figura 31, que nas regides que nao foram imersas
em agua, os sabonetes com PVA em sua formulacio apresentaram estruturas internas bastante
semelhantes, onde apresentaram elevagdes que podem ser entendidas como resultado da
alteracdo na organizacdo estrutural causada pela presenga do PVA. Porém, analisando as
imagens de Figura 32, para as regides que foram imersas em agua, podemos verificar que os
sabonetes contendo 0,25 e 0,5% de PVA apresentam significativa alteragdo na estrutura.

Nos sabonetes da Figura 32-B com 0,25% de PVA e Figura 32-C com 0,5% de PVA ¢
possivel verificar a presenca de estruturas reticuladas advindas do hidrogel formado pelo

PVA. Ainda na Figura 32-C nota-se que os reticulos apresentam-se mais uniformes ¢ em
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menores tamanhos, ou seja, nos sabonetes onde foram adicionados 0,5% de PVA o grau de
intumescimento do hidrogel foi menor quando comparado aos demais mantendo-se com uma
estrutura mais forte resultando em menores rachaduras, tais evidéncias também citas e
discutidas nos itens 4.1 e 4.2. Apesar de os sabonetes com 0,25% também apresentarem bons
resultados quanto ao aparecimento das rachaduras, quando comparado aos com 0,5% de PVA
ele se mostra levemente inferior, pois a concentracdo de PVA adicionada foi de certa forma
ndo o bastante para impedir o seu intumescimento.

J& para os sabonetes da Figura 32-A sem adi¢do de PVA e da Figura 32-D com adi¢ao
de 1,0% de PVA, nao foram observados a formagao de reticulos apds serem submetidos ao
teste de rachadura. O sabonete sem adicao de PV A apresentou uma estrutura onde se observa
pontos que possivelmente indicam espagamento entre a sua propria estrutura tal fato que pode
ter ocorrido devido a adi¢ao do polimero que alterou a mesma e também da auséncia de uma
quantidade significativa de hidrogel para auxiliar na estabilizacdo de sua estrutura. No
sabonete com 1,0% de PVA acredita-se que devido a alta concentragdo de PVA no meio
durante o processo de preparagdo dos sabonetes o PVA tenha iniciado o processo de
intumescimento e a submersdao dos sabonetes em meio aquoso para realizacdo do teste de
rachadura intensificou esse processo fazendo com que o aumento dos reticulos fossem
grandes e consequentemente o aumento da distancia enfraquece sua estrutura e o torna mais

passivel de rachar.
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5. CONCLUSOES

Os sabonetes com presenga de 0,25% e 0,5% de PVA apresentaram resultados
satisfatorios, com baixo grau de rachaduras, mas faz-se necessario promover um estudo futuro
para determinar qual a melhor concentra¢do exatamente de PVA seria melhor para alcangar o
grau zero de rachaduras.

A dureza dos sabonetes com 0,25% e 0,5% de PVA apresentaram-se com alteragdes
quase que irrelevantes antes e ap6s submetidos ao teste de rachadura apresentando resultados
bastante satisfatorios devido a presenga do polimero na formulagao em quantidade favoravel a
formagdo de seus reticulos sem que fosse demais a ponto de dificultar a hidratacdo do
hidrogel e consequentemente enfraquecimento do reticulo, ou que fosse pouca quantidade a
ponto de ndo formar reticulos fortes.

Através do MEV observou-se a formagdo das redes poliméricas nas concentragdes de
0,25% e 0,5% de PVA indicando a organizag¢do da estrutura dos sabonetes e fortalecimento
das mesmas. Nas demais concentragdes observaram-se que antes dos testes de rachaduras a
estrutura dos sabonetes eram mais estaveis e apds a absorcdo de dgua devido o teste de
rachadura as estruturas foram fortemente influenciadas pela entrada de adgua.

A adicao de PVA como estabilizante em sabonetes em barra se mostrou compativel e
acessivel as industrias visto que seu custo ¢ baixo, de facil acesso e sua manipulagdo seria
viavel dentro do ambiente industrial sem necessidade de maiores transformagdes e aquisi¢des
de equipamentos para sua manipulacdao. Segundo dados apresentados nas caracterizagdes de
teste de rachadura, texturometro ¢ MEV seu desempenho ¢ considerado satisfatorio

preferencialmente em concentracoes entre 0,25% e 0,5%.
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