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RESUMO

A carnauba ¢ uma palmeira pertencente ao género Copernicia, € a Unica espécie que produz o
pd que origina a cera ¢ a Copernicia prunifera, encontrada na Caatinga ¢ no Cerrado
brasileiro, o que torna a regido Nordeste, mais especificamente, o Unico lugar do mundo
produtor de cera de carnatiba, que vem ao longo dos anos se mantendo como um dos mais
importantes produtos de exportacdo dos estados Ceard, Piaui e Rio Grande do Norte. A cera
de carnauba ¢ produzida a partir do beneficiamento do p6 da palha da carnatiba e sdo obtidos
dois tipos de poé cerifero: pé olho, que origina a cera tipo 1 e p6 palha, que produz as ceras
tipo 3 e tipo 4. Por ser um produto de origem natural, possuir diversas aplicagdes importantes
e ser um produto utilizado mundialmente, a cera de carnatiba passa por um rigido controle de
qualidade. Dessa maneira, o presente trabalho tem como objetivo acompanhar o controle de
qualidade de amostras de cera de carnauba. Para isso foram realizados os ensaios de: Faixa de
Fusdo, Impurezas Insoluveis, Indices de Acidez, Esteres, Saponificagdo, Materiais Volateis,
Peroxido de Hidrogénio, Residuos de Igni¢do e Umidade, feitos de acordo com métodos
normatizados por institutos como AMERWAX (The American Wax Importers and Refiners
Association), ASTM (American Society for Testing and Materials), USP (U.S. Pharmacopeial
Convention) e/ou EP (European Pharmacopoeia) e comparados a especificacdes dos institutos
USP, EP, Food Chemicals Codex (FCC) e especificagdes internas desenvolvidas pela propria
empresa onde este trabalho foi desenvolvido. De acordo com os resultados, dentre as 20
amostras analisadas, 1 ndo atendeu a um Unico parametro (residuo de ignicdo) e a razdo para
isto foi a ocorréncia de rompimento na lona de filtracdo e outra também ndo atendeu a um
unico parametro (indice de perdxido de hidrogénio), por possivel baixa qualidade do p6 olho
utilizado para produzir a cera e/ou adi¢do de excesso de peroxido, ultrapassando o ponto de
saturacdo. Notou-se uma variabilidade dos resultados entre os tipos de cera, decorrentes
principalmente da natureza variada das amostras de p6 ou cera bruta. Neste sentido, torna-se
crucial a elaboragdo de estudos que apontem as diferengas e semelhangas entre os diferentes
tipos de cera de carnatiba, do ponto de vista de sua composi¢do organica e inorganica, bem

como a quantificagao destes.

Palavras-chave: Copernicia prunifera. Cera de Carnatba. Controle de Qualidade.



ABSTRACT

Carnauba is a palm tree belonging to the Copernicia genus, and the only species that produces
the powder that produces the wax is Copernicia prunifera, found in the Caatinga and the
Brazilian Cerrado, which makes the Northeast region, more specifically, the only place in the
world to produce of carnauba wax, which over the years has remained one of the most
important export products in the states of Ceard, Piaui and Rio Grande do Norte. Carnauba
wax is operated from the processing of carnauba straw powder and there are two types of
waxy powder: eye powder, which originates wax type 1 and straw powder, which produces as
type 3 and type 4 waxes. product of natural origin, has several important applications and
being a product used worldwide, carnauba wax undergoes strict quality control. Thus, this
work aims to monitor the quality control of Carnauba Wax. For this, the following tests were
carried out: Melting Range, Insoluble Impurities, Acidity Indices, Esters, Saponification,
Volatile Materials, Hydrogen Peroxide, Ignition and Moisture Residues, carried out according
to methods standardized by institutes such as AMERWAX (The American Wax Importers and
Refiners Association), ASTM (American Society for Testing and Materials), USP (US
Pharmacopeial Convention) and/or EP (European Pharmacopoeia) and compared to USP, EP,
Food Chemicals Codex (FCC) and internal specifications by company where this work was
developed. According to the results, among the 20 analyzed, 1 did not meet a single parameter
(ignition residue) and the reason for this was the occurrence of rupture in the filter canvas and
another did not meet a single parameter (peroxide index) of hydrogen) for its possible quality
of the eye powder used to produce the wax and / or addition of excess peroxide, exceeding the
saturation point. Variability of results was noted between types of wax, mainly due to the
varied nature of powder or raw wax. In this sense, it is crucial to prepare studies that point out
the differences and similarities between the different types of carnauba wax, from the point of

view of their organic and inorganic composition, as well as their quantification.

Keywords: Copernicia prunifera. Carnauba wax. Quality control.
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1 INTRODUCAO

A carnatba ¢ uma palmeira pertencente ao género Copernicia, grupo de plantas
encontradas em diversos paises, como Africa Equatorial, Equador e Tailandia. Exemplos deste
género podem ser encontrados na América do Sul, como Copernicia tectorum na Venezuela,
Copernicia alba na Bolivia, Paraguai e na regido do Pantanal Mato-grossense brasileiro
(ASSOCIACAO CAATINGA, 2020). Nenhuma dessas espécies produz o pd que origina a
cera como a Copernicia prunifera, encontrada na Caatinga e no Cerrado brasileiro, o que
torna o Brasil, e mais especificamente a regido Nordeste, o tnico lugar do mundo produtor de
cera de carnauba.

As plantas, de uma maneira geral, produzem o po cerifero para evitar a perda de
dgua por transpiracdo. Em regides secas, como no Nordeste brasileiro, esse mecanismo
funciona como uma prote¢do das folhas para os longos periodos de insolag¢do, além de
proteger contra o eventual ataque de fungos (ASSOCIACAO CAATINGA, 2020, apud
GOMES, 1945; BAYMA, 1958; CARVALHO, 1976; CARVALHO, 1982). Estima-se que a
planta viva cerca de 200 anos e alcanca sua maturidade produtiva por volta de 10 anos de
idade, quando as folhas comec¢am a produzir o po cerifero.

Na carnatba, tudo se aproveita, da raiz até as folhas, sendo, por isso, considerada
a arvore da vida. Atualmente, as aplicacdes mais comuns da carnauba sdo a extragdo do po
para a produc¢do de cera, o uso da palha no artesanato, como adubo e cobertura vegetal e para
produgdo de papel, e o uso da planta para paisagismo e arborizagdo urbana (ASSOCIACAO
CAATINGA, 2020).

Em especial, a cera de carnaliba vem ao longo dos anos se mantendo como um
dos mais importantes produtos de exportacdao dos estados Ceard, Piaui e Rio Grande do Norte,
que sdo os estados que abrigam as maiores populacdes da planta (DANTAS, 2014). Devido ao
seu alto brilho e resisténcia, a cera ¢ utilizada como um produto diferenciado para polir pisos,
produtos automotivos e moveleiros. Por ndo ser toxica, a cera de carnauba pode ser aplicada
em produtos de consumo humano, como medicamentos e alimentos, por exemplo, como
revestimento aplicado em frutas para evitar a perda de 4gua e manter sua qualidade por mais
tempo. Na industria farmacéutica, a cera tem sido utilizada para revestir comprimidos. Outra
aplicacdo importante ¢ em produtos de beleza e de alta tecnologia, como batons, pois confere
resisténcia ao calor, devido ao elevado ponto de fusdo da cera. Por ndo conduzir eletricidade,
a cera também ¢ utilizada como isolante em circuitos eletronicos. Além disso, pode ser
aplicada a outros componentes eletronicos para evitar umidade (ASSOCIACAO CAATINGA,
2020).
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Quimicamente, as ceras possuem abundante classes quimicas diferentes em sua
composi¢ao, incluindo majoritariamente as ceras propriamente ditas (ésteres de alcoois graxos
com acidos graxos) e outros componentes lipidicos tais como os esterdis livres e esterificados,
triacilglicerois, alcoois e acidos graxos livres, cetonas, aldeidos e hidrocarbonetos. Numa
definicdo mais especifica, uma cera ¢ o éster de um acido graxo de cadeia longa com um
alcool graxo de cadeia longa (FREITAS, 2011, apud LI e PARISH, 1998; FERREIRA, 2006).
Segundo Freitas (2011 apud CHRISTIE, 2003), a composicdo quimica, bem como o
comprimento, o grau de insatura¢do e de ramificagdo dos constituintes alifaticos, variam com
a fonte ou procedéncia das ceras. A composicdo quimica das ceras afeta propriedades como
viscosidade e dureza (que estdo diretamente relacionadas com a qualidade do produto), e pode
variar em funcao ndo so das condigdes ambientais, mas também da fase de maturacao em que
as folhas foram coletadas (DANTAS, 2014). Na Tabela 1 tem-se a diversidade de
componentes que podem estar presentes nas camadas de p6 que recobrem as superficies das

plantas.

Tabela 1 - Componentes encontrados nas ceras de superficie de plantas.

Componente Estrutura
n-alcanos CHj3(CH;)<CH3 21 a35C - N° impar
Alquil ésteres CH3(CH3)xCOO(CH;),CHj3 34 2 62C - N° par
Acidos graxos CHj3(CH;)COOH 16 a 32C - N° par
Alcoois graxos (primérios) CH3(CH;),CH,OH 22 a32C - N° par
Aldeidos CH;(CH,),CHO 22 a32C - N° par
_ Cetonas CH3(CH»)«CO(CH,),CH3 23 a 33C - N° impar
Alcoois graxos
(secundarios) CH3(CH»)CHOH(CH,)yCHs 23 a 33C - N° impar
B-dicetonas CH;3(CH,)COCH,CO(CH,)CH3 27 a 33C - N°® impar
Triterpenoides Esterdis, alpha-amirina, beta-amirina, uvaol, eritrodiol
Acidos triterpendicos Acido ursolico, acido oleanoico, etc

Fonte: Freitas, 2011 apud Christie, 2003.

A cera de carnauba ¢ produzida a partir do beneficiamento do pd da palha da
carnauba. Dependendo do tipo de folha, sdo obtidos dois tipos de po cerifero: p6 palha e po
olho. O p¢ cerifero tipo palha ¢ obtido das folhas abertas e produz uma cera de cor marrom
esverdeada a preta, enquanto o p6 obtido das folhas ndo abertas (olho da planta) produz uma

cera amarela clara a amarelo-esverdeada (ASSOCIACAO CAATINGA, 2020).
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O beneficiamento do p6 pode ocorrer de forma artesanal ou industrial, onde o
artesanal tem como base do seu processo a mistura do p6 extraido da palha a 4gua na caldeira,
para ser cozido e, deste, ser extraida parte da cera. A transformacao do p6 em cera através do
processo industrial pode ocorrer de trés formas: a) refino da cera bruta - a cera de origem
obtida em processo artesanal (de olho ou da palha); b) refino do pd para posterior producao da
cera e ¢) processamento da borra da cera de carnauba originaria do processamento artesanal e
industrial (ALVES e COELHO, 2006).

Sdo necessarias duas etapas para a transformagdo do pod em cera: extracdo e
refinagdo. Na extra¢do, o pd, a cera bruta ou a borra passam por este processo utilizando
solvente (aguarras, benzina ou éter), onde pode ser adicionado palha de arroz para facilitar a
extracdo da cera. Na refinagdo, ¢ feita a filtragem, centrifugacao, clarificagdo (agente quimico
na propor¢do adequada e adi¢do de perdxido de hidrogénio), escamagdo (que fornece o
produto final frio e em forma de escamas) ou atomizagdo (que fornece o produto final em
forma de po) ou arriamento (que fornece a cera final em pedacos) e a embalagem da cera
(ALVES e COELHO, 2006).

O processo de industrializacdo resulta em trés tipos distintos de cera: Tipo 1, 3 e
4. O Tipo 1 é o mais nobre, originario do “p6 de olho”, proveniente da folha do olho da
carnauba ¢ tem utiliza¢cdes mais nobres, tais como nas industrias cosmética, farmacéutica,
alimenticia e em emulsdes. Os outros dois tipos se originam do “pd de palha”: a cera Tipo 3,
de cor amarelo escuro, ¢ filtrada, sendo normalmente utilizada em tintas, vernizes e cera para
polimentos; a cera Tipo 4 € preta, centrifugada, empregada normalmente na fabricagdo de
papel carbono (ALVES e COELHO, 2006), mas também pode passar pelo processo de
filtracdo, além da centrifugacdo, assumindo uma cor um pouco mais clara, proximo de um
marrom escuro.

Por ser um produto de origem natural, possuir diversas aplicagdes importantes e
ser um produto utilizado mundialmente, a cera de carnatiba precisa passar por um rigido
processo de controle de qualidade. Dessa maneira, o presente trabalho tem como objetivo
acompanhar o controle de qualidade de amostras de cera de carnauba, atualmente feito de
acordo com métodos normatizados por institutos como AMERWAX (The American Wax
Importers and Refiners Association), ASTM (American Society for Testing and Materials),
USP (United States Pharmacopeia Convention) e/ou EP (European Pharmacopeia) e
especificagdes da USP, Food Chemicals Codex (FCC) e especificagdes internas desenvolvidas

pela propria empresa onde este trabalho foi desenvolvido.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Realizar o controle de qualidade de amostras de cera de carnatiba através de
analises quimicas para comprovar que a mesma se encontra dentro dos parametros de

qualidade.

2.2. Objetivos especificos

Realizar andlises quimicas em amostras de cera de carnauba com ensaios de:
acidez, éster, impurezas insoliiveis, materiais volateis, perdxido de hidrogénio, ponto de
fusdo, residuo de igni¢do, saponificagdo e umidade;

Avaliar os resultados obtidos no controle de qualidade das amostras analisadas
comparando com os parametros estabelecidos pela monografia para cera de carnatba
conforme a United States Pharmacopeia (USP) e a European Pharmacopeia (EP);

Avaliar os resultados obtidos no controle de qualidade das amostras analisadas
comparando com as especificacdes estabelecidas pela Food Chemicals Codex (FCC);

Comparar os resultados no controle de qualidade das amostras analisadas com as
especificagdes internas desenvolvida pela propria empresa na qual este trabalho foi

desenvolvido.



18

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Controle de qualidade

O controle de qualidade da cera de carnauba ¢ realizado de acordo com métodos
padronizados por institutos como AMERWAX (The American Wax Importers and Refiners
Association), ASTM (American Society for Testing and Materials), FCC (Food Chemicals
Codex), EP (Europhean Pharmacopeial) ou USP (United States Pharmacopeia Convention).

De um modo geral, o controle de qualidade ¢ baseado nos seguintes parametros:
faixa de fusdo (USP 43), impurezas insoluveis (AMERWAX), indice de acidez (ASTM),
indice de ésteres (USP 43), indice de saponificagdo (ASTM), materiais volateis (PONTES),
peroxido de hidrogénio (EP), residuos de ignicao (USP 43) e umidade (AMERWAX). Esses

parametros sdo utilizados para comprovar a qualidade das ceras produzidas.

3.2 Orgios normatizadores do controle de qualidade da cera de carnaiiba

3.2.1 Associacao Americana de Importadores e Refinadores de Cera (AMERWAX)

A AMERWAX ¢ uma associacdo de classe norte-americana que reune oS
principais importadores e refinadores de cera de carnauba dos Estados Unidos, com a
finalidade de incentivar e proteger os interesses da industria norte-americana de cera
(D’ALVA, 2004). Em outubro de 1960, a AMERWAX publicou a primeira versdo de suas
especificagdes para cera de carnauba, as quais sofreram a Ultima revisdo em outubro de 1976
e ainda constituem uma norma de referéncia, sendo adotada pelas empresas exportadoras e a

maioria dos importadores do produto.

3.2.2 Sociedade Americana de Testes e Materiais (ASTM)

Criada em 1898, a ASTM ¢ uma das maiores organizagdes de desenvolvimento de
normas técnicas do mundo e publica normas técnicas, especificagdes, métodos de teste,
periddicos, livros eletronicos, manuais e documentos de conferéncias. E um orgao
estadunidense reconhecido internacionalmente, independente, do setor privado e sem fins

lucrativos.



19

Possui 34.165 membros no mundo, onde a maioria s3o engenheiros e cientistas,
especialistas em suas areas de atuagdo e cerca de 65% dos membros participam do processo

de desenvolvimento das normas técnicas, que sao cerca de 12.000 atualmente (CAPES, 2014).

3.2.3 Food Chemicals Codex (FCC)

A FCC comegou ap6s a aprovagao da Emenda de Aditivos Alimentares de 1958
para a Lei Federal de Alimentos, Medicamentos ¢ Cosméticos dos Estados Unidos. Os
regulamentos, a industria e outras partes interessadas reconheceram a necessidade de um
compéndio de padrdes projetado especificamente para produtos quimicos alimenticios,
semelhante a Farmacopeia dos Estados Unidos para medicamentos ¢ ao Formulario Nacional
para excipientes, que definiria a qualidade dos produtos quimicos de grau alimenticio em
termos de identidade, forca e pureza. A Academia Nacional de Ciéncias (NAS) foi solicitada a
desenvolver este compéndio e publicou a primeira edicdo do FCC em 1966 (FOOD
CHEMICALS CODEX, 2019).

A USP adquiriu a FCC da NAS em 2006 e assumiu a responsabilidade por seu
desenvolvimento e publicagdo continuos (FOOD CHEMICALS CODEX, 2019).

As especificagdes da FCC sao apresentadas em forma de monografia para cada
substancia ou grupo de substancias relacionadas. Elas sdo projetadas para garantir que os
ingredientes alimentares tenham a identidade especificada e um nivel de qualidade alto o
suficiente para serem seguros nas condi¢des usuais de uso pretendido em alimentos ou no
processamento de alimentos, sejam esses ingredientes disponiveis nos Estados Unidos ou em
outros paises ou instancias em que as especificacdes da FCC sdao reconhecidas (FOOD
CHEMICALS CODEX, 2019).

Existe uma monografia especifica para a cera de carnauba descrita na FCC.

3.2.4 European Pharmacopoeia (EP)

A preparacao da Farmacopeia ¢ da responsabilidade da Comissdo da Farmacopeia
Europeia, nomeada de acordo com a Convengdo sobre a Elabora¢do de uma Farmacopeia
Europeia (EUROPEAN PHARMACOPOEIA, 2019).

O objetivo da Farmacopeia Europeia ¢ promover a saude publica através do
fornecimento de normas comuns reconhecidas para a qualidade dos medicamentos e seus
componentes. Esses padrdoes devem ser apropriados como base para o uso seguro de
medicamentos pelos pacientes. Além disso, a sua existéncia facilita a livre circulagdo de

medicamentos na Europa e fora dela (EUROPEAN PHARMACOPOEIA, 2019).
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As monografias da Farmacopeia Europeia e outros textos sdo concebidos para
serem adequados as necessidades de:

- Autoridades reguladoras;

- Os que se dedicam ao controlo da qualidade dos medicamentos e seus
componentes;

- Fabricantes de medicamentos e seus componentes individuais.

Existe uma monografia especifica para a cera de carnauba descrita na EP.

A Farmacopeia Europeia ¢ amplamente utilizada internacionalmente. Como a
globalizacdo e a expansdo do comércio internacional apresentam uma necessidade crescente
de desenvolver padrdes globais de qualidade para medicamentos, a Comissao trabalha em
estreita colaboracdo com todos os usudrios da Farmacopeia em todo o mundo (EUROPEAN

PHARMACOPOEIA, 2019a).

3.2.5 United States Pharmacopeia (USP)

A USP foi formada em 1820, quando 11 médicos se uniram para tomar medidas
para proteger os pacientes de serem prejudicados pelas preparacdes médicas inconsistentes e
de baixa qualidade da época. Conforme a pratica da saude e da medicina evoluiu ¢ a moderna
industria farmacéutica emergiu, os padroes da USP mudaram de "receitas" para um conjunto
de especificagdes de qualidade para medicamentos, juntamente com testes analiticos a serem
realizados para avaliar os atributos de qualidade (USP, 2021).

A USP ¢ uma organizagao cientifica independente, sem fins lucrativos. Hoje, 200
anos depois de sua criagdo, ¢ lider global na construgdo de confianca em medicamentos,
suplementos e alimentos, estabelecendo padrdes que ajudam a garantir a qualidade e
seguranga. E a fonte mais abrangente do mundo para padrdes de qualidade e ¢ utilizada em
mais de 150 paises em todo o mundo (USP, 2021).

Existe uma monografia especifica para a cera de carnauba descrita na USP.

3.3  Parametros do controle de qualidade

3.3.1 Faixa de Fusao

O Ponto de Fusao (PF) ¢ definido como a temperatura em que o primeiro cristal
comeca a fundir até a temperatura em que o ultimo cristal desaparece, ou seja, ¢ quando
ocorre a passagem total da substancia do estado solido para o estado liquido. Assim sendo, o

PF ¢, em outras palavras, uma faixa de fusdo. A faixa de fusao de compostos puros ¢ de 0,5°C.
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Um sélido impuro funde em uma temperatura menor € em uma faixa mais ampla
do que o mesmo composto puro. Com isso, o ponto de fusdo de um sélido ¢ util tanto para
identificar uma substancia como também para indicar sua pureza (UNIVERSIDADE

FEDERAL DE JUIZ DE FORA, 2016).

3.3.2 Impurezas Insoluveis

A analise de impurezas insoliveis ¢ uma medida da presenga de sujeiras, minerais
e todo material que nao seja soluvel em solvente organico. Durante o processo de produgao,
impurezas totais, que ndo as substancias volateis, sdo deixadas no produto final como

resultado de processos incompletos ou de ma produgao.

3.3.3 Indice de Acidez

Segundo Ferreira (2006), a cera de carnatba consiste principalmente em uma
mistura de acidos graxos ¢ alcoois de cadeia longa. Os acidos graxos (AG) saturados de
cadeia longa, livres ou esterificados, sdo predominantes nas ceras solidas naturais (FREITAS,
2011, apud WARTH, 1947).

Os AG podem ser neutralizados por acdo de uma base forte, como o hidréxido de
sodio (NaOH) e o hidroxido de potassio (KOH) (UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA,
200-).

De acordo com a FCC, o indice de acidez ¢ definido como o numero de
miligramas de hidroxido de potdssio necessario para neutralizar os acidos graxos em 1g da

substancia em estudo.

3.3.4 Indice de Saponificacio

Uma forma de hidrolisar a cera de carnaiba ¢ através do emprego de agentes
alcalinos como NaOH e KOH. Os ésteres, quando aquecidos em NaOH aquoso ou KOH
alcoolico, sofrem uma reagcdo de hidrélise, denominada de saponificagdo, que consiste na
hidrolise dos ésteres e posterior neutralizacdo dos acidos graxos produzidos pela base
(FREITAS, 2011).

O indice de saponificagdo ¢ definido como o niimero de mg de hidroxido de
potassio requerido para neutralizar os 4cidos livres e saponificar os ésteres em lg da

substancia em estudo (FOOD CHEMICALS CODEX, 2019b).

3.3.5 Indice de Esteres
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Os ésteres de cera constituem o principal componente de grande parte das ceras
naturais. S3o moléculas de alcoois alifaticos de cadeia longa esterificadas a acidos graxos e
possuem cadeias longas e nimero par de a&tomos de carbono (FREITAS, 2011).

Indice de éster ¢ definido como a massa de hidroxido de potassio, em miligramas,
gasta na saponificacdo de 1g de amostra. Nesta definicdo ndo estd incluida a massa de
hidréxido de potassio gasta na neutralizacdo dos acidos livres presentes na amostra

(GODINHO, S. E. O.; VASCONCELOS, F. F. A., 2002).

3.3.6 Materiais Volateis

Entre as substancias volateis geralmente presentes na cera de carnauba estdo
alcoois graxos livres e 4cidos graxos livres de cadeia menor, além de agua (umidade).
Segundo Vieira (2012), os volateis sdo as substincias que se desprendem do material na forma
de gases durante a queima da amostra, essa caracteristica indica que quando a matéria for

submetida em processos termodinamicos, irdo ser consumidos rapidamente.

3.3.7 Indice de Peréxido de Hidrogénio

O peroxido de hidrogénio ¢ utilizado no processo de fabricacdo da cera de
carnauba para clarificar a cera, de modo a atingir os padrdes de cor estabelecidos pelo
mercado. O indice de peroxido € o nimero que expressa, em miliequivalentes de oxigénio
ativo, a quantidade de peroxido contida em 1000g da substancia (EUROPEAN
PHARMACOPOEIA, 2019).

3.3.8 Residuos de Ignicao

O teste de residuo de igni¢do usa um procedimento para medir a quantidade de
substancia residual ndo volatilizada de uma amostra. Este teste ¢ geralmente usado para
determinar o contetido de impurezas inorganicas em uma substancia organica (UNITED

STATES PHARMACOPEIA, 2020).

3.3.9 Umidade

A anélise de umidade ¢ realizada para determinar a quantidade de agua presente
em uma substancia e geralmente ¢ relatada como um por cento da umidade numa base de
peso. Elevados teores de umidade acarretam perdas de energia, baixa igni¢do e durabilidade,

além de um reduzido prazo de estocagem do produto (GARCIA, 2010).
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3.4  Especificacoes para cera de carnaiba

As especificacdes para cada pardmetro do controle de qualidade da cera de
carnauba sdo faixas bem amplas, pois se trata de um produto de origem natural, onde o
cultivo, a colheita, a extragdo e o proprio processo de fabricacdo podem sofrer algumas
variagdes e alterar as caracteristicas fisico-quimicas da cera. Cada andlise utilizada neste

trabalho ¢ normatizada e especificada por um oOrgdo, conforme descrito na Tabela 2.



Tabela 2 — Especificagdes de cada tipo de cera refinada com seus respectivos padroes de classificagdo.

Especificacoes Tipo 1 Tipo 3 Tipo 4F* Tipo 4C** | Referéncia
Origem P¢ olho P¢ palha P¢ palha Po palha -
Faixa de Fusao 80-86°C 80-86°C 80-86°C 80-86°C USP 43
Impurezas 0,20% max. 0,20% max. | 0,20% max. | 0,50% max. Pontes
Insoliveis
Indice de Acidez 2-7Tmg 2-7Tmg 2-7Tmg 2-7Tmg USP 43
Indice de Esteres 71-88mg 71-88mg 71-88mg 71-88mg FCC 11
Indice de 78-95mg 78-95mg 78-95mg 78-95mg USP 43
Saponificacao
Materiais Volateis 0,60% max. 1,0% max. 1,0% max. 1,3% max. Pontes
Indice de Peréxido | 20 meqO,Kg | 20 meqO,Kg - - Pontes
de Hidrogénio
Residuos de Ignicao | 0,25% max. | 0,25% max. | 0,25% max. - USP 43
Umidade 0,50% max. 0,50% max. | 0,50% max. | 1,0% max. Pontes

Fonte: Pontes Industria de Cera

*Tipo 4F — Tipo 4 filtrada

**Tipo 4C — Tipo 4 centrifugada

23
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4 MATERIAIS E METODOS

O presente trabalho foi desenvolvido no Laboratério de Controle de Qualidade da
empresa Pontes Industria de Cera.

Foram utilizadas 5 amostras de cada tipo de cera (tipo 1, tipo 3, tipo 4
centrifugada e tipo 4 filtrada), fabricadas na empresa durante os meses de dezembro de 2020 a
abril de 2021, totalizando 20 amostras.

Todas as analises foram conduzidas conforme as metodologias descritas nas
Farmacopeias Americana e Europeia, AMERWAX, ASTM e pela propria empresa Pontes.

Os parametros fisico-quimicos selecionados para o estudo foram determinagdo de:
faixa de fusdo, indice de acidez, indice de ésteres, indice de saponificacdo, impurezas

insoluveis, materiais volateis, peroxido de hidrogénio, residuo de igni¢do e umidade.

4.1 Realizacao das analises fisico-quimicas

4.1.1 Faixa de Fusao

Esta analise foi realizada de acordo com o método desenvolvido pela USP 43. E
um método tradicional, comumente utilizado nas aulas praticas realizadas na universidade.

Derreteu-se cuidadosamente em uma chapa uma pequena quantidade de cada
amostra de cera e depois preencheu-se um tubo capilar, aberto em ambas as extremidades, a
uma profundidade de cerca de 10mm. Apods resfriamento, prendeu-se o tubo a um
determinador de ponto de fusdo com um termometro acoplado (Figura 1), em banho-maria de
glicerina e aqueceu-se. A temperatura na qual se observou que a amostra aumentou no tubo
capilar foi tida como a temperatura de fusdo. Este procedimento foi repetido para cada

amostra.
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Figura 1 — (a) Determinador de ponto de fusdo com um termdémetro

acoplado (b) Amostras no tubo capilar inseridas no equipamento.

\ h (b)
cos A\ f
“——————‘

Fonte: A autora, 2021.

4.1.2 Impurezas Insolaveis

A analise seguiu-se conforme método estabelecido pela AMERWAX.

Em um cartucho para Soxhlet para cada amostra, colocou-se algoddo na parte
interna inferior e outro na parte superior, de modo que impedisse vazamento da amostra. Em
seguida, secou-se cada cartucho durante 1 hora em uma estufa a 105°C, levando-os, apds esse
periodo, para um dessecador por 1 hora. Em seguida, pesou-se em um béquer tarado de S0mL
aproximadamente 10g de cada amostra de cera de carnatba e transferiu-se, com a ajuda de um
funil, para os cartuchos, conforme ilustra as Figuras 2 (a) e (b), onde estes foram colocados
no Soxhlet juntamente com 250mL de solvente e deixou-os em extracdo por
aproximadamente 2h ou até que o solvente fique transparente, indicando que a extragdo foi
bem-sucedida (Figura 3). Apos este periodo, secou-se os cartuchos novamente na estufa por 1
hora e depois, pelo mesmo tempo, no dessecador. Por fim, pesou-se os cartuchos e calculou-se
a porcentagem de impurezas através da equacao:

% IS =[(Pf- Pi) x 100] /100 (1)
Onde:
% IS = Porcentagem de impureza insoluvel;
Pi = Peso do cartucho vazio;

Pf=Peso do cartucho apos extragdo e secagem;
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Pa = Peso da amostra

Figura 2 — (a) Amostra dentro do cartucho para Soxhlet (b) Tampao de algodao.
':l -

Fonte: A autora, 2021.

Figura 3 — Amostras no extrator Soxhlet.

Fonte: A autora, 2021.

4.1.3 Indice de Acidez
O orgdo que desenvolveu o método de analise aqui utilizado foi a ASTM.
Trata-se de uma analise de titulacdo acido-base, cujo conteudo é bastante abordado no curso

de Quimica bacharelado, na disciplina de Quimica Analitica.
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Inicialmente, pesou-se aproximadamente 2g de cada amostra em erlenmeyers de
250mL. Em seguida, com o auxilio de uma proveta de 50mL, adicionou-se em cada um 40mL
de uma mistura 5:4 de isopropanol:toluol e colocou-se para aquecer em chapa até completa
dissolu¢do, com agitacdo ocasional. Logo em seguida, adicionou-se 5 gotas de fenolftaleina
alcodlica 1% e titulou-se, sob constante agitacdo, com a solucdo ainda quente, utilizando
solugdo alcodlica de KOH 0,1N como titulante, até o ponto final da titulacdo, identificada
através da mudanga de coloragdo da solucdo para um amarelo claro para amarelo dourado
para a cera Tipo 1 (Figura 4), amarelo escuro para amarelo escuro turvo para a cera Tipo 3
(Figura 5), marrom escuro para marrom avermelhado para a cera Tipo 4 filtrada (Figura 6) ¢
marrom esverdeado para marrom avermelhado para cera Tipo 4 centrifugada (Figura 7).

Um teste em branco foi realizado, sob as mesmas condi¢des acima descritas,
com excecdo da adicao da amostra.
Anotou-se o volume gasto de KOH 0,1N e calculou-se o Indice de Acidez para
cada amostra através da equagao:
IA=[(A-B)x Nx 56,1]x f/ m (2)
Onde:
A = volume gasto de KOH 0,1N na titulacdo da amostra;
B = volume gasto de KOH 0,1N no teste em branco;
N = normalidade da solu¢ao de KOH utilizada;
f = fator de correcao da solu¢ao de KOH 0,1N utilizada;

m = peso, em gramas, da amostra.

Figura 4 - (a) Pré-titulagdo, apds colocar todos os reagentes
(b) Pos-titulagdo, ponto final através da mudanga de coloracao,

para cera Tipo 1.

(@)

Fonte: A autora, 2021.
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Figura 5 - (a) Pré-titulagdo, apds colocar todos os reagentes (b)

Pos-titulacdo, ponto final através da mudanga de coloragdo, para

cera Tipo 3.

Fonte: A autora, 2021.

Figura 6 - (a) Pré-titulagdo, apds colocar todos os
reagentes (b) Pos-titulagdo, ponto final através da

mudanga de coloragdo, para cera Tipo 4 filtrada.
(=2

Fonte: A autora, 2021.
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Figura 7 - (a) Pré-titulagdo, apds colocar todos os reagentes
(b) Pés-titulagdo, ponto final através da mudancga de coloracao,

para cera Tipo 4 centrifugada.

Fonte: A autora, 2021.

4.1.4 Indice de Saponificacao

O 6rgdo que desenvolveu o método de andlise aqui utilizado foi a ASTM.

Primeiramente, pesou-se, em béqueres de 50mL, aproximadamente 1g de cada
amostra e transferiu-se para erlenmeyers de 250mL com boca esmerilhada. A cada um deles,
adicionou-se 50mL de solucao de isopropanol:toluol 5:4, com o auxilio de uma proveta de
50mL e levou-os para aquecimento em chapa até completa dissolucdo da amostra, com
agitacdo ocasional. Apos isso, mediu-se S50mL de solugdo de KOH 0,IN através de uma
bureta de 50mLe transferiu-se para os erlenmeyers, fixando-os em seguida a um sistema de
refluxo, sobre uma chapa elétrica, durante 3h (Figura 8).

Terminado o tempo de refluxo, adicionou-se 5 gotas de fenolftaleina alcoolica 1%
em cada Erlenmeyer e titulou-se com acido cloridrico (HCI) 0,IN padronizado até a perda
total da cor roseo (Figuras 9 a 12). Casualmente, com o reaparecimento da cor roseo,
aqueceu-se novamente o Erlenmeyer contendo a mistura até a fervura e titulou-se novamente
até o desaparecimento persistente da cor.  Paralelamente, realizou-se 0 mesmo
procedimento para um teste em branco, sem a presenga da amostra (Figura 13).

Anotou-se o volume de HCI gasto na titulagdo da amostra e na titulagdo do branco

e calculou-se o Indice de Saponificagdo de cada amostra através da Equacio 4.

LS=[(Vb-Vg)x 56,1 x Nx f]/Pa(4)
Onde:



Vb = Volume de HCI 0,1N gasto na titulagdo do teste em branco;
Vg = Volume de HCI 0,1N gasto na titulagdo da amostra;

N = Normalidade da solucao de HCI;

f = fator de corre¢ao da solugao de HCI;

Pa = peso da amostra, em gramas.

Figura 8 — Amostras em sistema de refluxo.

Fonte: A autora, 2021.
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Figura 9 — (a) Pré-titulagdo para cera tipo 1,

apos colocar todos os reagentes (b) Pos-titulagdo,

ponto final através da mudanca de coloragao.

Fonte: A autora, 2021.

Figura 10 — (a) Pré-titulacdo para cera tipo 3,

apos colocar todos os reagentes (b) Pds-titulagao,

ponto final através da mudanca de coloracao.

Fonte: A autora, 2021.
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Figura 11 — (a) Pré-titulacdo da cera tipo 4 filtrada,

apos colocar todos os reagentes (b) Pds-titulagao,

ponto final através da mudanca de coloragao.

Fonte: A autora, 2021.

Figura 12 — (a) Pré-titulacdo da cera tipo 4 centrifugada,
apos colocar todos os reagentes (b) Pds-titulagao, ponto

final através da mudanca de coloragao.

Fonte: A autora, 2021.
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Figura 13 — (a) Pré-titulacdo do branco, apds colocar todos os
reagentes (b) Pos-titulagdo, ponto final através da mudanca de

coloracao.

L8 |
-~ »

Fonte: A autora, 2021.

4.1.5 Indice de Esteres

De acordo com método desenvolvido pela USP 43, apds calcular os valores dos
indices de saponificacdo e de acidez para cada amostra, pode-se determinar o indice de ésteres
através da diferenca entre esses dois parametros, ou seja:

indice de Esteres = Indice de Saponificagdo - Indice de Acidez (3)

4.1.6 Materiais Volateis

O método utilizado para esta analise foi desenvolvido pela empresa Pontes
Industria de Cera, onde este trabalho foi realizado.

Inicialmente, secou-se um cadinho para cada amostra em estufa a 175°C por 1
hora e, em seguida, levou-se ao dessecador por mais uma hora. Posteriormente, pesou-se os
cadinhos, anotando os seus pesos, tarou-se € pesou-se em cada um deles, aproximadamente 5g
de cada amostra (Figura 14 a). Levou-se para a estufa a 175°C por 3h (Figura 14 b) e, apos
isso, ao dessecador por 1h. A Figura 14 (¢) mostra as amostras retiradas do dessecador.

Por fim, pesou-se os cadinhos e, utilizando os pesos, calculou-se o teor de

materiais volateis através da Equagao 5.
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% Materiais Volateis = [(Pf— Pi) x 100] / Pa (5)
Onde:
Pf = Peso final do cadinho, com a amostra;
Pi = Peso inicial do cadinho, sem a amostra;

Pa = Peso da amostra.

Figura 14 — (a) e (b) Amostras na estufa (¢c) Amostras ap0ds resfriamento.

Fonte: A autora, 2021.

4.1.7 Indice de Peréxido de Hidrogénio

O método utilizado para esta analise foi desenvolvido pela EP.

Em erlenmeyers de 250mL com boca esmerilhada, pesou-se cerca de 5g de cada
amostra e, com o auxilio de uma proveta de 50mL, transferiu-se para cada um deles, 30mL de
uma mistura de acido acético:cloroformio 3:4. Apos isso, tampou-se os erlenmeyers e levou-
se para aquecimento em chapa, utilizando uma tela para ndo colocar o frasco diretamente na
chapa, sob constante agitacdo, até completa solubilizacdo da amostra, deixando-os esfriar em
seguida.

Apos o resfriamento, preparou-se uma solug¢do de iodeto de potassio, dissolvendo
0,72g de lodeto em 0,5mL de agua destilada para cada amostra e adicionou-se 0,5mL dessa
solucdo em cada amostra e agitou-se por 1 minuto. Posteriormente, adicionou-se 30mL de
agua destilada, com o auxilio de uma proveta de 50mL, agitou-se e, através de uma pipeta
volumétrica, adicionou-se SmL de solu¢do indicadora de amido, como mostra na Figuras 15

(a) e 16 (a). Titulou-se essa mistura rapidamente com solugdo de tiossulfato de so6dio 0,01N
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até que a coloragdo azul desaparega, conforme as Figuras 15 (b) ¢ 16 (b) ¢ anotou-se o
volume gasto.

Por fim, calculou-se o indice de peroxido como oxigénio ativo através da
equacao 6:

POZ =[(Vg—-0,1)x Nrx 1000] / Pa (6)

Onde:
POZ = Indice de peréxido (meq[O]/1Kg de cera;
Vg = Volume gasto de tiossulfato de sddio 0,01N;
Nr = Normalidade real da solu¢do de tiossulfato de sédio;

Pa = Peso da amostra.

Figura 15 — (a) Pré-titulacdo, ap6s colocar todos os

reagentes para cera Tipo 1 (b) Pés-titulagdo, ponto final

através da mudanca de coloragdo.

Fonte: A autora, 2021.
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Figura 16 — (a) Pré-titulacdo, apds colocar todos os

reagentes para cera Tipo 3 (b) Pés-titulagdo, ponto

final através da mudanca de coloracgao.

Fonte: A autora, 2021.

4.1.8 Residuo de Ignicao

Para determinar este pardmetro, a andlise foi realizada seguindo método
estabelecido pela USP 43.

Inicialmente, secou-se um cadinho para cada amostra em uma mufla a 850°C por
lh e, em seguida, levou-se para o dessecador por mais lh. Apos este periodo, pesou-se os
cadinhos, anotando os pesos, tarou-se e adicionou-se cerca de 2g de amostra em cada. Levou-
se para aquecimento em bico de gés até que a maior parte da amostra tenha sido carbonizada
(Figura 17 (a)), transferindo-os novamente para a mufla a 850° por 1h e depois para o
dessecador por mais 1h. A Figura 17 (b) mostra as amostras ao fim da analise.

Ap0s isso, pesou-se os cadinhos e utilizando dos pesos, calculou-se o teor de
cinzas para cada amostra por meio da Equagao 7:

% Teor de Cinzas = [(Pf— Pi) x 100] Pa (7)
Onde:
Pf = Peso final do cadinho, com a amostra;

Pi = Peso inicial do cadinho, sem a amostra;
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Pa = Peso da amostra.

Figura 17 — (a) Aquecimento das amostras em bico de gés (b) Amostras

apods carbonizagao.

Fonte: A autora, 2021.

4.1.9 Umidade

Este método de analise foi desenvolvido pela AMERWAX.

Secou-se um cadinho para cada amostra em uma estufa a 110°C por 1h e depois
levou-se ao dessecador por mais lh. Pesou-se os cadinhos, anotando os pesos, tarou-se e
colocou-se aproximadamente 10g de cada amostra. Levou-se os cadinhos com as amostras
para a estufa, como ilustrado nas Figuras 18 (a) ¢ (b), a 110°C por 2h e, em seguida, ao
dessecador por 1h. A Figura 18 (c) ilustra as amostras apds retirada do dessecador. Apos
esses procedimentos, pesou-se novamente os cadinhos com as amostras, anotando os pesos e
com esses valores, calculou-se o teor de umidade por meio da Equacao 8:

% Umidade = [(Pf— Pi) x 100] / Pa (8)

Onde:
Pf = Peso final do cadinho, com a amostra;
Pi = Peso inicial do cadinho, sem a amostra;

Pa = Peso da amostra



Figura 18 — (a) e (b) Amostras na estufa (c) — Amostras ap6s resfriamento.

i‘ﬁ i
Fonte: A autora, 2021.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES
As Tabelas de 3 a 6 apresentam os resultados obtidos das analises fisico-quimicas

de cada amostra, para cada tipo de cera.

Tabela 3 - Resultados das analises fisico-quimicas para cera Tipo 1.

Parametros Amostras Especificacao
001T1F 002T1F 003T1F 004T1F O00ST1F
Faixa de Fusao 82,5° 83,0° 82,5° 83,0° 83,0° 80-86°C
Impurezas Insoliv. 0,03% 0,02% 0,02% 0,02% 0,02%  0,20% max.
Indice de Acidez 3,20 3,09 3,15 3,25 3,14 2-7Tmg
Indice de Esteres 76,27 78,67 77,58 77,14 77,30 75-88mg
Saponificacio 79,47 81,76 80,73 80,39 80,44 78-95mg
Materiais Volateis 0,33% 0,42% 041% 0,58% 0,34%  0,60% max.

Peroxido de Hidrog. 14,15 21,91 10,48 19,53 15,38 20 meqO,Kg
Residuos de Ignicio 0,05% 0,02% 0,05% 0,13% 0,03%  0,25% max.
Umidade 0,13% 0,19% 0,22% 0,35% 0,13%  0,50% max.

Fonte: A autora, 2021.

Tabela 4 - Resultados das analises fisico-quimicas para cera Tipo 3.

Parametros Amostras Especificacao
001T3F 002T3F 003T3F 004T3F 005T3F
Faixa de Fusao 82,5° 82,5° 83,0° 82,5° 82,5° 80-86°C
Impurezas Insolav. 0,05%  0,09%  0,04%  0,02%  0,02%  0,20% max.
Indice de Acidez 6,11 6,15 6,00 6,00 6,06 2-7Tmg
Indice de Esteres 85,40 84,54 84,22 83,50 85,03 75-88mg
Saponificacio 91,51 90,69 90,22 89,50 91,09 78-95mg

Materiais Volateis  0,52%  0,70%  0,79%  0,61%  0,78%  1,00% max.
Peréxido de Hidrog. 9,83 8,04 2,72 2,36 10,78 20 meqO,Kg
Residuos de Igni¢io 0,25%  0,27%  0,25%  0,23%  0,23%  0,25% max.

Umidade 0,09% 0,24% 0,32% 0,22% 0,23%  0,50% max.
Fonte: A autora, 2021.

Tabela S - Resultados das analises fisico-quimicas para cera Tipo 4 filtrada.

Parametros Amostras Especificacao
001T4F 002T4F 003T4F 004T4F 005T4F
Faixa de Fusao 83,0°  82,5° 82,5° 82,5°  83,0° 80-86°C
Impurezas Insolav. 0,06% 0,09% 0,08% 0,10% 0,06%  0,20% max.
Indice de Acidez 6,04 5,86 5,99 5,92 5,89 2-7Tmg
Indice de Esteres 77,99 79,46 79,52 78,35 79,42  75-88mg
Saponificacao 84,03 85,32 85,51 84,27 85,31 78-95mg
Materiais Volateis 0,57% 0,51% 0,73% 0,63% 0,60% 1,00% max.
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Peroxido de Hidrog. - - - - - -
Residuos de Ignicio 0,16% 0,25% 0,25% 0,18% 0,19%  0,25% max.
Umidade 0,25% 0,23% 0,35% 0,34% 0,27%  0,50% max.

Fonte: A autora, 2021.

Tabela 6 - Resultados das andlises fisico-quimicas para cera Tipo 4 centrifugada.

Parametros Amostras Especificacao
001T4C 002T4C 003T4C 004T4C 005T4C
Faixa de Fusao 82,5° 82,5° 83,5° 82,5° 83,0° 80-86°C
Impurezas Insolav. 0,25%  0,30%  0,05%  0,10%  0,19%  0,50% max.

Indice de Acidez 6,01 5,99 6,07 5,99 6,02 2-7mg
Indice de Esteres 78,19 79,59 80,05 79,73 78,64 75-88mg
Saponificacio 84,20 85,58 86,12 85,72 84,66 78-95mg
Materiais Volateis 0,63%  0,84% 0,51% 0,93% 0,66% 1,3% max.
Peroxido de Hidrog. - - - - - -
Residuos de Ignicao 0,40% 0,50% 0,13% 0,44% 0,26% -
Umidade 0,29%  041% 026%  049%  031%  1,00% max.

Fonte: A autora, 2021.

Conforme descrito anteriormente e exposto nas tabelas, as faixas de
especificagdes para os parametros de controle de qualidade sao bem amplas. Diante disso, ¢
incomum encontrarmos resultados fora da especificagao.

A especificacdo para PF varia de 80 a 86°C e todas as amostras analisadas
encontraram-se dentro desta faixa, variando apenas de 82,5 a 83,5°C. Isto pode indicar uma
conformidade na composi¢do e no processo produtivo da cera de carnatba, uma vez que
quanto mais variagdes de composicdo e impurezas, maior ¢ a variacdo da faixa de fusdo da
substancia, pois impurezas tendem a diminuir a temperatura de fusao.

Todas as amostras ficaram dentro da especificagdo no critério impurezas
insoluveis. Na etapa de filtracdo, as impurezas insoliveis ficam retidas no filtro prensa,
ficando um residual muito pequeno. Assim, pelo processo, ¢ esperado que este parametro
esteja sempre coerente. Observou-se que as ceras do tipo 1 sdo as que possuem a menor
porcentagem de impurezas, isso ocorre porque ela ¢ proveniente do pd olho, retirado de
palhas mais fechadas da carnauba e que sofreram menos exposi¢cdo as intempéries, podendo
ser caracterizado como um material mais puro.

O indice de acidez encontrado para as ceras tipo 1 foi em torno de 3, sendo o
menor indice entre os tipos de cera. Isso ocorre porque a cera tipo 1 possui menor quantidade

de AG livres em sua composicdo. As ceras tipo 3 ¢ 4 possuem valores bem proximos de
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acidez por serem provenientes do mesmo tipo de po (tipo palha), e possuem indices maiores
porque possuem mais AG livres em sua composi¢ao.

Em relacao ao indice de ésteres, quanto maior o indice de ésteres presente na cera
de carnatiba, melhor, caso esta cera seja destinada a formulacao de cremes e emulsdes. Este
indice, assim como os de saponificacdo e acidez, varia de acordo com a concentracdo dos
componentes quimicos da cera. Sabe-se que a composi¢do quimica ¢ semelhante para os trés
tipos, mas a concentragdo ¢ diferente, sendo a cera tipo 1 a que possui menor quantidade de
¢ésteres e acidos graxos livres, seguida do tipo 4 € a tipo 3 ¢ a que possui maior quantidade.

Nao foram encontrados estudos sobre a quantificacdo desses compostos, mas
supOe-se que a razao para esta variagdo tenha a ver com o fato de o p6 olho, que origina a cera
tipo 1, é mais puro e nobre, menos exposto ao ambiente externo e por esta razao possui menor
quantidade de ésteres e acidos graxos livres, fazendo com que os indices de acidez, ésteres e
saponificagdo seja menor para esse tipo de cera.

Conforme dito anteriormente, os alcoois graxos livres e acidos graxos livres de
cadeia menor e a agua estdo entre as substincias volateis geralmente presentes na cera de
carnauba. Existe uma tendéncia de os resultados obtidos para este parametro para as ceras tipo
3 e tipo 4 serem maiores do que para as ceras tipo 1, por aquelas serem provenientes do po
palha. Além disso, vale ressaltar que a umidade estd intrinseca a esse parametro. Como as
ceras tipo 3 e 4 possuem maior umidade, isso também contribui para um maior indice de
volateis.

Em relacdo ao indice de perdxido de hidrogénio, observou-se que os indices para
as ceras tipo 1 foram maiores do que para as ceras tipo 3. A cera produzida a partir do p6 olho
tende a ser mais clara do que a cera produzida a partir do p6 palha, porém, durante o processo
de fabricacdo, a temperatura elevada pode acarretar o escurecimento da cera,
independentemente do tipo de cera. Este processo de escurecimento também pode ocorrer
apos o clareamento, caso a cera continue exposta de forma excessiva ao calor. O processo de
filtragdo também influencia nesta etapa, pois a presenga de impurezas e de clorofila também
tende a escurecer a cera.

Para o indice de peroxido de hidrogénio, apenas um lote (002T1F) obteve
resultado fora da especificagdo. A causa disso pode ser uma baixa eficiéncia no processo de
“expulsar” o residual desse reagente, apos o clareamento. Na cera tipo 1, o residual de
perdoxido fica mais retido, pois reage com a clorofila presente em maior quantidade nessa cera,

necessitando maior agita¢cdo no processo para facilitar a expulsao do peroxido.
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Sobre o teste de residuo de igni¢do, a cera tipo 1 possui a menor porcentagem
deste pardmetro porque provém de um pd mais puro € mais nobre, com menos impurezas,
pois ¢ retirado da palha ainda fechada e menos suscetivel as alteragcdes ambientais e externas.
As ceras tipo 3 e tipo 4 filtrada, por serem originadas de um p6 menos nobre e mais impuro,
originario da palha ja aberta e mais suscetivel as intempéries, tendem a ter esse indice mais
elevado. A cera tipo 4 centrifugada possui o maior indice pois, além de ser também
proveniente do p6 palha, ndo passa pelo processo de filtragdo, fazendo com que o produto
contenha mais substincias residuais.

Ainda sobre o parametro de residuo de igni¢do, observou-se que o lote 002T3F
obteve resultado fora da especificagdo. Apos investigacdo, verificou-se a existéncia de um
pequeno rompimento na lona de filtracao, fazendo com que mais material passasse durante o
processo de filtragdo, o que pode ser evidenciado também pelo aumento do indice de
impurezas insoliiveis nesse mesmo lote, apesar desse indice ainda ter ficado dentro da
especificagdo.

A matéria-prima cera de carnauba bruta possui um teor de umidade oriunda do
processo de extracdo da cera. A extragdo com 4agua deixa maior percentual de umidade na
matéria-prima do que a extracdo com solvente. Quando a cera extraida bruta entra no refino, a
primeira etapa ¢ a fusdo, onde a umidade serd expulsa por aquecimento controlado. Como
todo o processo de refino da cera ¢ feito a quente, em temperaturas de 90 a 110°C, ¢ pouco
provavel que este parametro fique fora da especificagao.

Por fim, com base nos resultados obtidos para as 20 amostras e conforme
observado nas analises realizadas diariamente na industria, observa-se que, apesar da ampla
faixa de especificacdo, os resultados obtidos para faixa de fusdo, indices de acidez,

saponificagdo e ésteres obedecem a uma faixa mais estreita, conforme mostra a Tabela 7.

Tabela 7 — Faixa de parametros observados na pratica.

Tipo de Faixa de Indice de il}dice de Indice de
Cera Fusao Acidez Esteres Saponificacio
T1 82,5°-83,0° 3,0-3,25 76-78 79-81
T3 82,0°-83,0° 6,0-6,25 83-85 89-91
T4 82,0°-83,0° 5,85-6,05 78-81 84-86

Fonte: A autora, 2021.
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Com isso, fica mais evidenciado que a concentracdo dos componentes quimicos
presentes na cera ¢ diferente para cada tipo, evidenciando que hd uma faixa mais especifica

dos indices acima citados para cada tipo de cera de carnauba.
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6 CONCLUSAO

Tendo como base os resultados obtidos das analises fisico-quimicas que foram
aplicados, pode-se concluir que foi possivel avaliar os parametros de qualidade com o intuito
de obter o controle de qualidade da cera de carnatiba e assim saber se as amostras estavam
dentro das especificagdes.

Além disso, realizou-se todas as analises fisico-quimicas de faixa de fusao,
impurezas insoluveis, indices de acidez, ésteres, saponificagdo, materiais volateis, peroéxido de
hidrogénio, residuos de ignicdo e umidade com sucesso. Apenas 1 amostra, a “003T3F”
passou do teor permitido de residuo de ignicao dentre as 20 amostras analisadas. O padrdo ja
estabelecido pela USP estabelece que o maximo permitido para este parametro ¢ 0,25%. E
apenas a amostra “002T1F” apresentou resultado fora da especificagdo para o indice de
peroxido de hidrogénio, cuja especificagdo determinada pela propria empresa Pontes € de, no
maximo, 20 meqO,Kg. Portanto, 80% das amostras se apresentaram dentro de todas as
especificagdes exigidas.

A variabilidade dos dados decorre ndo apenas das analises dos parametros fisico-
quimicos a serem realizadas, mas principalmente da natureza variada das amostras de pdé ou
cera bruta. Somente no estado do Ceara, existem diversas regides tipicamente produtoras de
cera de carnaiba e cada regido possui caracteristicas particulares relativas ao tipo de solo,
clima, indices pluviométricos etc. A soma de todos esses fatores pode causar pequenas
diferengas na composi¢do quimica e concentracdo desses componentes e nas propriedades
fisico-quimicas do produto — a cera de carnatba refinada. Neste sentido, torna-se crucial a
elaboragdo de estudos que apontem as diferencas e semelhangas entre os tipos de cera de
carnauiba, como a cromatografia gasosa e infravermelho, para identificacdo e quantificagdo do

ponto de vista de sua composigdo organica e inorganica.
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