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RESUMO

Dietanolamida de acido graxo de coco é um tensoativo ndo idnico derivado do 6leo de coco que
compdem varias formulacGes cosméticas e saneantes (2 a 8%) com o objetivo de estabilizar a
espuma, e, quando combinado com tensoativos aniénicos sulfatados, aumentar a viscosidade
do sistema. Além disso, possui efeito sobreengordurante para a pele e ajuda na solubilizac&o de
esséncias. Esse produto é obtido a partir do 6leo de coco. O éleo de mamona é um dos materiais
mais baratos e abundantes apresentando 6tima biodegradabilidade, sendo assim, uma biomassa
muito utilizada para o desenvolvimento de novos produtos. Dessa forma, esse trabalho tem a
finalidade de sintetizar e caracterizar uma dietanolamida a partir do éleo de mamona e do acido
ricinoleico definindo as condi¢bes 6timas de reacao, e investigar seu potencial como tensoativo
secundario em formulagbes cosméticas sob aspectos ja mencionados. Inicialmente, foi
produzida a dietanolamida em um sistema em batelada sob refluxo e aquecimento para os dois
materiais de partida, verificando-se o andamento da reacdo por cromatografia em camada
delgada. Em seguida, foi purifica a amostra de dietanolamida obtida partindo do 6leo de
mamona utilizando coluna cromatografica contendo silica gel como adsorvente, e solucdes de
hexano, acetato de etila e etanol, em diferentes propor¢oes, como eluente. Depois, foram feitas
as andlises de espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) para fim de
caracterizacdo da molécula. Por fim, ocorreu a preparacdo de uma formulagdo de sabonete
liquido usando a dietanolamida produzida para avaliar a viscosidade e estabilidade da espuma.
Além disso, foram realizados ensaios de solubilidade de esséncias. Os resultados foram
aceitaveis atingindo um rendimento de 72% e uma conversdo de 79,6 %, para a reacdo com 0
6leo e para a reacdo com o &cido, respectivamente. A amostra de sabonete liquido formulada
com a dietanolamida de acido ricinoleico e espessada com cloreto de sodio apresentou um valor
maximo de viscosidade de 254,09 cP. Na estabilidade da espuma, o0 tensoativo apresentou uma
performance satisfatoria, mesmo néo estando puro. O tensoativo foi capaz de produzir emulsdes

estaveis com trés das cinco esséncias testadas.

Palavras-chave: Amindlise direta. Oleo de mamona. Acido ricinoleico. Cocamide DEA.

Cosmetologia.



ABSTRACT

Coconut fatty acid diethanolamide is a nonionic surfactant derived from coconut oil that
compounds various cosmetic and sanitizing formulations (2 to 8%) in order to stabilize foam,
and, when combined with sulfated anionic surfactants, increase the viscosity of the system. In
addition, it has an overgreasing effect on the skin and helps in the solubilization of essences.
This product is obtained from coconut oil. Castor oil is one of the cheapest and most abundant
materials, with excellent biodegradability, and is therefore a biomass that is widely used for the
development of new products. Thus, this work aims to synthesize and characterize a
diethanolamide from castor oil and ricinoleic acid, defining the optimal reaction conditions, and
to investigate its potential as a secondary surfactant in cosmetic formulations under the aspects
already mentioned. Initially, diethanolamide was produced in a batch system under reflux and
heating for both starting materials, verifying the reaction progress by thin-layer
chromatography. Then, the sample of diethanolamide obtained from castor oil was purified
using chromatographic column containing silica gel as adsorbent, and solutions of hexane, ethyl
acetate and ethanol in different proportions as eluent. Then, Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR) analyses were performed to characterize the molecule. Finally, a liquid
soap formulation was prepared using the produced diethanolamide to evaluate the viscosity and
foam stability. In addition, essence solubility tests were performed. The results were acceptable
reaching a yield of 72% and a conversion of 79.6%, for the reaction with oil and for the reaction
with acid, respectively. The liquid soap sample formulated with ricinoleic acid diethanolamide
and thickened with sodium chloride showed a maximum viscosity value of 254.09 cP. In foam
stability, the surfactant performed satisfactorily even though it was not pure. The surfactant was

able to produce stable emulsions with three of the five essences tested.

Keywords: Direct aminolysis. Castor oil. Ricinoleic acid. Cocamide DEA. Cosmetology.
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1 INTRODUCAO

Tensoativos sdo moléculas que apresentam em sua estrutura quimica grupos de
natureza polar e apolar. De acordo com a regido polar, os tensoativos podem ser classificados
como anidnicos, catiénicos, ndo idnicos e anfoteros Sdo aplicados em diversos segmentos de
mercado, tais como formulag¢fes agroquimicas, separacdo de minérios por flotacdo, quebra de
emulsdes em processos de separacdo, dentre outros (DALTIN, 2011). Entre suas diversas
aplicacdes industriais destaca-se a utilizacdo em formulagdes cosméticas.

Dietanolamida de &cido graxo de coco (Cocamide DEA), apresentado na Figura 1,
€ um tensoativo ndo ibnico derivado dos &cidos graxos do 6leo de coco aplicado em
formulacBes cosméticas e saneantes. E comercializada em concentracdes de 60%, 80% ou 90%,
empregadas na indudstria de cosméticos, sendo a ultima a mais comum e se apresenta como um
liquido viscoso de cor amarela. Nos produtos cosméticos € encontrada em concentrac@es de 2
a 8%. E usada com o objetivo de estabilizar a espuma, e quando combinada com tensoativos
aniénicos sulfatados, aumenta a viscosidade do sistema. Além disso, apresenta efeito de
sobreengorduramento devolvendo, assim, parte da oleosidade da pele removida por tensoativos
mais agressivos como 0s tensoativos aniénicos sulfatados e ajuda na solubiliza¢ao de esséncias
(FIUME et al., 2013; CORNWELL, 2018).

Figura 1 - Dietanolamida de acido graxo de coco (Cocamide DEA),
tensoativo ndo iénico.
O

/\/\/\/\/\)LN/\/OH

OH
Fonte: Autor (2021).

Esse produto pode ser obtido por varias rotas. No trabalho descrito por Lee et al.
(2007), foi sintetizada a partir do 6leo de palma, no apresentado por Cai et al. (2019), foi obtida
a partir dos acidos graxos do 6leo de coco usando hidroxido de potassio como catalisador.

E bastante comum encontrar no mercado cosmético componentes com estruturas
parecidas, mas com aplicacOes e fungbes completamente distintas. A exemplo da cocamide

MEA, uma matéria prima cosmética muito similar a cocamide DEA, diferindo apenas por ser
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uma monoetanolamida. Além disso, € possivel citar outras, como o lauril sulfato de sédio e o
lauril éter sulfato de sddio, ambos empregados em formulac6es de limpeza; ou ainda, o lcool
cetilico, o alcool estearilico e o alcool cetoestearilico, este ultimo sendo comercializado como
uma mistura dos dois anteriores, bem como, suas formas etoxiladas apresentando estruturas
similares, todos empregados como emulsionantes (BOAVENTURA, 2020). Entretanto, sdo
aplicados em diferentes formulag¢Ges de acordo com a composi¢éo e sinergismo com o0s demais
componentes de cada formula, sendo muitas as possibilidades de combinacdo (CORREA,
2012).

A mamona (Ricinnus communis L), Figura 2, é uma planta euforbiacea que se
desenvolve nativamente em varias regides do Brasil. De sua semente, extrai-se 0 0leo
correspondendo a aproximadamente 48,6% em massa. A extracdo de 6leos vegetais constitui-
se em um ramo importante da tecnologia das matérias graxas. Na industria, o 6leo de mamona
é extraido da semente completa, ou descascada. Essa extragdo pode ser realizada por prensagem
hidraulica a frio ou a quente, obtendo-se um 6leo mais limpo, porém com baixo rendimento; ou
por emprego de solventes organicos, obtendo-se maiores rendimentos, entretanto, um 06leo
impuro e escuro (SCHNEIDER, 2003).

Figura 2 - Ricinnus communis L.

Fonte: EMBRAPA (2021).
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Os Gleos vegetais sdo compostos por triglicerideos constituidos por triésteres de
glicerol variando sua cadeia de 12 a 18 atomos de carbonos e apresentam insaturacfes que
conferem propriedades hidrofobicas aos 6leos. Sao aplicados na dieta humana, em inddstrias
quimicas, farmacéuticas e de cosméticos (ALMEIDA, 2014). A Figura 3 apresenta a estrutura

da ricinoleina, principal componente presente no 6leo de mamona.

Figura 3 - Estrutura da ricinoleina, componente majoritario do 6leo de
mamona.

Fonte: Autor (2021).

O 6leo de mamona é um dos materiais mais baratos e abundantes apresentando
6tima biodegradabilidade, portanto, € uma biomassa muito utilizada para o desenvolvimento de
novos produtos (SCHNEIDER, 2003). A Tabela 1 mostra a composicdo dos acidos graxos

presentes no 6leo de mamona.

Tabela 1 - Composic¢ao dos principais &cidos graxos presentes no 6leo de mamona.

Acido graxo Elementos Composicao (%)
Acido ricinoleico C18:1cis 9, 12-OH 74,10
Acido oleico C18:1cis 9 7,55
Acido linoleico C18:2 cis 9,12 10,32
Acido esteérico C18:0 2,81
Acido palmistico C16:0 2,59
Acido ertcico C22:1cis 13 1,70

Fonte: Adaptado de YUSUF et al. (2015).
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O é&cido ricinoleico, Figura 4, é o componente presente em maior quantidade no
6leo de mamona. Apresenta em sua estrutura uma insaturacao no carbono 9 e uma hidroxila no

carbono 12.

Figura 4 - Estrutura do &cido ricinoleico.

OH

OH
Fonte: Autor (2021).

A presenca destas fungdes permite interagfes com diversos outros compostos
organicos que apresentem as mesmas func@es. Além disso, essa estrutura possibilita a produgéo
de varios outros compostos devido as inUmeras reacBes possiveis, como, esterificacdo,
saponificacdo, amidacdo, epoxidacdo, sulfonacdo, entre outras (SCHNEIDER, 2003).

Dessa forma, o presente trabalho tem a finalidade de sintetizar e caracterizar uma
dietanolamida, Figura 5, a partir dos acidos graxos do 6leo de mamona e investigar o seu
potencial como tensoativo secundario em formulagdes cosméticas, analisando a solubilidade de
esséncias sintéticas, a viscosidade final de formulacdes de sabonete liquido, bem como, a

estabilidade da espuma.

Figura 5 - Estrutura da dietanolamida de acido ricinoleico.

OH

OH
Fonte: Autor (2021).

O trabalho desenvolveu-se conforme etapas mostradas no fluxograma da Figura 6,
onde, inicialmente, realizaram-se as sinteses partindo do 6leo de mamona e do &cido ricinoleico,
obtendo-se o rendimento e conversado, respectivamente, por separacdo em coluna, Figura 6 a),
e indice de acidez, Figura 6 b). As etapas seguintes foram a caracterizacdo por espectroscopia
no infravermelho. Por fim, investigou-se o potencial do tensoativo sob 0s aspectos ja

mencionados.



Figura 6 - Fluxograma com as principais etapas do trabalho, a) para o 6leo de
mamona, b) para o acido ricinoleico.
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Fonte: Autor (2021).
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Sintetizar e caracterizar uma dietanolamida derivado do &cido ricinoleico e

investigar sua aplicacdo em formulages cosméticas.

2.2 Objetivos especificos

e Sintetizar a dietanolamida a partir do 6leo de mamona;

e Sintetizar a dietanolamida a partir do &cido ricinoleico;

e Determinar das condicGes de reacdo: proporcdo, temperatura, tempo de reacédo,
rendimento;

e Purificar o produto em coluna cromatografica;

e Caracterizar quimicamente a molécula produzida por espectroscopia no infravermelho por
transformada de Fourier (FTIR);

e Caracterizar fisico-quimicamente o produto obtendo: densidade, viscosidade, ponto de
névoa e fator de retencao;

e Avaliar a viscosidade final das formula¢des de sabonete liquido usando a dietanolamida
produzida;

e Auvaliar a estabilidade da espuma em uma formulacdo de sabonete liquido contendo a
dietanolamida produzida;

e Auvaliar a estabilidade de emulsdes de esséncias sintéticas puras em agua usando a

dietanolamida produzida.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Para embasar o desenvolvimento deste trabalho serd apresentado o referencial
tedrico dos principais assuntos acerca dos tensoativos, cosmeéticos e processos de obtencéo de

amidas que nortearam o trabalho.

3.1 Teoria dos tensoativos

Tensoativos sdo0 moléculas que apresentam em sua estrutura quimica grupos de
natureza polar e apolar, ou seja, uma regido hidrofilica, apresentando interacdo melhor com a
agua, e outra hidrofébica, que interage melhor com substancias como hidrocarbonetos, 6leos
ou gorduras. De acordo com a regido hidrofilica, os tensoativos podem ser classificados como
aniodnicos, catidnicos, ndo iénicos e anfoteros. Podem ser utilizados, entre outras funcdes, para
reduzir a tensdo superficial da agua, proporcionando formacdo de bolhas e espuma (SILVA,
2007).

A parte apolar normalmente é originada de uma cadeia carbonica linear, mas podera
também ser ramificada ou apresentar estrutura ciclica. Nesse caso, as ligacdes entre 0s &tomos
de carbono e hidrogénio ndo formam polos significativos de cargas eletrostaticas. Em
contrapartida, a parte polar deve apresentar concentracdo de carga positiva ou negativa,
proporcionada pela diferenca de eletronegatividade dos dtomos envolvidos, bem como, por
pares de elétrons livres (DALTIN, 2011). A Figura 7 apresenta a estrutura quimica do &cido

sulfénico, um dos tensoativos mais usados em produtos de limpeza domeéstica.

Figura 7 - Estrutura quimica do acido sulfonico.
O
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Fonte: Autor (2021).
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Ao entrar em contato com a agua os tensoativos apresentam um fenémeno de
superficie, adsorvendo-se na interface agua-ar ou agua-6leo, dessa forma, a concentragdo na

superficie € maior que no interior do sistema (SILVA, 2007).

3.1.1 Tensoativos anidnicos

Os tensoativos anidnicos sdo 0s que apresentam moléculas com grupos funcionais
com alta concentracdo de carga negativa quando sdo solubilizados, como os sais de &cidos
graxos. Além disso, possuem atomos de oxigénio que atraem os elétrons dos &tomos de carbono
e hidrogénio proximos, elevando a polaridade devido sua alta eletronegatividade. (DALTIN,
2011). Sao representantes dessa classe o lauril éter sulfato de sodio (LESS) e o acido sulfénico.

A Figura 8 apresenta um exemplo de um tensoativo anidnico.

Figura 8 - Molécula do tensoativo anionico lauril éter sulfato de sodio.
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Fonte: Autor (2021).

3.1.2 Tensoativos catibnicos

Semelhante aos aniénicos, 0s tensoativos catidnicos apresentam em sua estrutura
funcBes que apresentam, quando solubilizados em solugdo aquosa, cargas positivas, como sais
de aminas graxas. Nesse caso, a parte polar € formada pelo nitrogénio quaternizado, em que um
atomo de hidrogénio com carga positiva é ligado ao mesmo. Tendem a serem menos soluveis
em agua que os anibnicos, devido a carga positiva ser parcialmente neutralizada pelos elétrons
envolvidos na ligacdo nitrogénio carbono, proporcionado pela diferenca de eletronegatividades
entre esses atomos (DALTIN, 2011). Os exemplos mais comuns sdo 0s sais de quaternarios de
amoOnia, usados como bactericidas, e as amidas de cadeias longas, geralmente usados como
inibidores de corrosdo e 6leo lubrificante (MOURA, 2009). A Figura 9 apresenta alguns

exemplos de tensoativos catiénicos.
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Figura 9 - Tensoativos catidnicos, a) sal de am6nio graxo, b) sal de diamonio graxo, c) alquil
quaternario de aménio.
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b) \/\/\/\/\/\/\/NHZ\/\/NH3
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Fonte: Adaptado de MOURA (2009).

3.1.3 Tensoativos ndo ibnicos

Os tensoativos ndo ibnicos ndo se dissociam em agua para formar ions, porém a
solubilidade em agua se da apenas pela polaridade dos grupos funcionais presentes. Eles
apresentam a parte apolar similar aos outros tensoativos e diferem na parte polar. E possivel
citar como exemplo: o nonilfenol etoxilado e os alcoois graxos etoxilados (MOURA, 2009),
bem como as mono e as dietanolamidas graxas de 6leo de coco. Estes Gltimos sdo empregados
como estabilizantes de espuma e espessantes na industria de cosméticos. A Figura 10 apresenta

exemplos de tensoativos ndo idnicos, onde n é o numero de etoxilagoes.

Figura 10 - Emulsionantes ndo idnicos, a) alcool cetilico etoxilado, b) alcool estearilico etoxilado.
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Fonte: Adaptado de BOAVENTURA (2020).

3.1.4 Tensoativos anféteros

A classe de tensoativos anfdteros se comporta como anidnicos ou catidnicos
dependendo do pH do meio. Eles apresentam tanto carga positiva como carga negativa em sua
molécula. Em meio acido se comportam como catidnicos, pois a alta concentracdo de H*

neutraliza a carga negativa. Analogamente, se apresentam como aniénicos em meio alcalino
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(DALTIN, 2011). Um exemplo de um tensoativo anfotero € a cocoamidopropil betaina

mostrada na Figura 11.

Figura 11 - Estrutura da cocoamidopropil betaina.

Fonte: Autor (2021).

3.1.5 Tensao superficial

A tensdo superficial é uma forca de atracdo que as moléculas na superficie de um
liqguido sofrem para serem atraidas em direcdo ao interior. Quanto maior as interacdes
intermoleculares, maior serd a tensdo superficial dessa substancia. Além disso, a tenséo
superficial varia com a temperatura, pois esta influencia diretamente nas interagdes entre as
moléculas (DALTIN, 2011).

De acordo com Daltin (2011), esse fendmeno é a tendéncia de reducdo do niumero
de moléculas na superficie, objetivando uma reducdo das forcas superficiais e
consequentemente um sistema mais estavel. Isso explica por que as gotas de liquidos muito

polares tendem ao formato geométrico de menor relacdo area/volume que é a de uma esfera.

3.1.6 Formacdo das micelas

As micelas sdo estruturas formadas por aglomerados de moléculas de tensoativo.
Elas comecam a surgir quando o tensoativo atinge uma concentracdo minima conhecida como
concentracdo micelar critica (CMC). Em solucdo aquosa, inicialmente, as moléculas de
tensoativo se distribuem na superficie com sua parte apolar interagindo com o ar e a polar com
a 4gua. A medida que a concentracdo aumenta, as moléculas do tensoativo passam a interagir
com as paredes do frasco se depositando em volta deste. Em ambos os casos, ocorre a reducéo
progressiva da tensdo superficial da solugdo. Por fim, com o aumento da concentragdo das
moléculas na solucdo livre, ocorre o encontro delas e, com o entrelagamento das caudas
apolares, o surgimento das primeiras micelas. A partir dai a tensdo superficial da solucéo se

torna constante como mostra a Figura 12.



28

Figura 12 - Tensdo superficial versus concentracdo de tensoativo.
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Fonte: Adaptado de DALTIN (2011).

A concentracdo micelar critica pode ser determinada verificando uma mudanca
brusca em alguma propriedade fisico-quimica do sistema. A depender do tipo de tensoativo é
possivel empregar diferentes técnicas. Geralmente, as mais utilizadas sdo a medida da tensdo
superficial, a partir de um tensidmetro, titulacbes condutimétricas e potenciométricas
(RIZZATTI, 2009).

3.1.7 Curva de sal

Para minimizar interacfes desfavoraveis, as moléculas de tensoativos tendem a se
agregar espontaneamente formando varias estruturas complexas como as mostradas na Figura
13. Em concentragdes acima da CMC, os tensoativos comecam a formar micelas esféricas,
porém em concentracdes elevadas as micelas tornam-se maiores e a cadeia apolar € disposta
paralelamente uma a outra, proporcionando a formacéao de micelas cilindricas, lamelares, dentre
outras (HOLMBERG et al., 2002). A partir da capacidade de compor estruturas micelares, 0s
tensoativos apresentam caracteristicas como a detergéncia, elevagdo da viscosidade e formacao
de espumas (OCHOA, 2014).
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Figura 13 - Estruturas micelares, a) micela esférica, b) micela cilindrica, ¢) micela lamelar.
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Fonte: Adaptado de HOLMBERG et al. (2002).

E possivel aumentar a viscosidade de sistemas contendo tensoativos pela adicao de
eletrolitos na solucdo. A elevacao da concentracdo de sais altera a distribuicdo das moléculas
de tensoativos em solucdo, induzindo-as a aglomerarem em estruturas micelares mais
complexas, logo, por apresentarem menor fluidez, aumentam a viscosidade do meio.
Inicialmente, todas as moléculas se organizam em micelas esféricas e gradualmente maiores,
em seguida, as esferas se unem formando micelas cilindricas que, por fim, se combinam
formando estruturas hexagonais, onde tem-se 0 maximo de viscosidade, como mostrado na
Figura 14. Em niveis muito altos de eletrélitos, a viscosidade cai novamente a medida que as
micelas se tornam micelas paralelas (CORNWELL, 2018).

De acordo com Rusanov (2014), o fendmeno de espessamento é proporcionado
devido a melhor acomodacao dos tensoativos quando os contra ions dos eletrdlitos reduzem a
repulsdo entre as moléculas por se posicionarem entre suas extremidades polares. Dessa forma,

o efeito de repulsdo é reduzido, proporcionando a formacéao de estruturas maiores.
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Figura 14 - Curva de sal.
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Fonte: Adaptado de HOLMBERG et al. (2002) e PEDRO (2017).

3.2 Introducéo aos cosméticos

Neste topico serdo apresentados os principais conceitos acerca da Cosmetologia,
abordando legislacdo, formulacdes, e matérias-primas cosméticas.

3.2.1 Legislacdo dos cosméticos

De acordo com a Resolugdo RDC n° 7 de 10 de fevereiro de 2015 da Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), produtos de higiene pessoal, cosméticos e
perfumes, “’sdo preparagdes constituidas por substancias naturais ou sintéticas, de uso externo
nas diversas partes do corpo humano, com o objetivo exclusivo ou principal de limpa-los,
perfuma-los, alterar sua aparéncia, protegé-lo ou manté-lo em bom estado’’.

As preparacdes cosméticas podem ser classificadas de acordo com a possibilidade
de ocorrerem efeitos indesejaveis devido a alguns fatores como: o uso inadequado, matérias
primas presentes, a finalidade de uso, bem como, a &rea de aplica¢éo no corpo a que se destinam.
Podem ser de grau 1, aqueles que sdo isentos de registro, mas apenas notificados, e de grau 2,

0S que apresentam registro obrigatorio junto a agéncia reguladora (BRASIL, 2015).



31

O produto grau 1 é aquele que se caracteriza por possuir propriedades basicas em
que a comprovacdo do resultado do efeito que promove ndo seja inicialmente necesséria, por
iSs0, esses produtos sdo isentos de emitir informacdes detalhadas quanto ao seu modo e restri¢éo
de uso. Sdo exemplos: cremes, locdes, desodorantes corporais, shampoo, sabonetes,
condicionadores. Ja os produtos grau 2, sdo produtos que possuem indicacGes especificas cujas
caracteristicas exigem comprovacdo de seguranga, eficacia e informacdes de cuidado sobre o
modo de uso. S&o produtos como: protetor solar, shampoo anticaspa, tratamentos capilares e
estéticos (BRASIL, 2015).

3.2.2 Formulagdes cosméticas

De acordo com Rebello (2017), uma formulacdo cosmética é a juncdo de diversas
substancias combinadas visando obter um produto que apresente uma funcdo, tenha um bom
sensorial e seja seguro. As matérias-primas utilizadas em formulacdes podem ser divididas em
funcionais, para a estética do produto, bem como, para o seu marketing.

Matérias-primas funcionais sao aquelas adicionadas em formula¢des para promover
o efeito principal do produto entregando o beneficio para o qual se prop6s a oferecer. Por
exemplo, sdo agentes hidratantes, como emolientes (6leos, manteigas, ésteres); agentes de
limpeza, usados para a limpeza e formacdo de espuma, como os tensoativos (anidnicos, ndo
ibnicos e anfoéteros); agentes condicionantes, que vado facilitar a penteabilidade capilar e
fornecer brilho (tensoativos cationicos) (REBELLO, 2017; MADUREIRA, NETO e
MACHADO, 2014).

Matérias-primas para a estética sdo os tipos de componentes cosméticos mais
abundantes. Eles atuam melhorando a estética do produto final e a experiéncia com o seu uso,
objetivando uma maior aceitacdo pelo consumidor. E importante mencionar alguns agentes, tais
como, 0S espessantes, que atuam atribuindo texturas diferentes para o produto; os de
espalhabilidade, proporcionando um sensorial mais agradavel; os matificantes, causando efeitos
especificos; os conservantes, que atuam impedindo mal odores proporcionados por bacteérias;
os corretores de pH, adequando-o para diferentes areas do corpo, entre outros (CORREA,
2012).

Para auxiliar na estratégia de marketing, a marca pode se valer de um determinado
produto para acrescentar a formulagdo, colocando-o no rotulo para chamar a atencéo.

Normalmente é uma matéria-prima cara e valorizada pelo consumidor, por exemplo, um extrato
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vegetal ou um oOleo exotico. Esses componentes ndo necessariamente produzem um efeito
mensurdvel na formulacdo, estdo presentes apenas para a marca cita-los na apresentacdo do

produto visando agregar maior valor ao mesmo.

3.2.3 Nomenclatura INCI

A nomenclatura INCI (Internacional Nomenclature of Cosmetic Ingredients) é a
forma pela qual as matérias-primas séo identificadas internacionalmente permitindo nomear de
forma padronizada os componentes listados no rotulo de um cosmético, dessa forma, facilitando
a identificacdo em sistema de codigo universal proporcionado agilidade, clareza e precisdo na
fiscalizagdo pela Vigilancia Sanitaria. Além disso, acarreta minimizacdo de erros na
interpretacdo pelos consumidores acerca dos componentes presentes (BRASIL, 2015).

3.2.4 Matérias-primas utilizadas

Para a investigacdo do tensoativo produzido sera preparada uma formulacdo de
sabonete liquido para sua aplicacdo e avaliacdo de desempenho. Logo, € importante o
conhecimento das principais matérias-primas que compdem esse tipo de formulacao, bem como

suas respectivas fungoes.

3.2.4.1 Agua (INCI - Aqua/Water)

A 4gua, na grande maioria das formulacdes, € 0 componente em maior quantidade
chamado de veiculo. Deve apresentar especificacdes fisico-quimicas e microbioldgicas

adequadas, tais como, baixa concentracdo de sais e auséncia de micro-organismos. E mais

comum a utilizacio de gua deionizada em preparacdes cosméticas (CORREA, 2012).
3.2.4.2 Lauril éter sulfato de sodio (INCI — Sodium Laureth Sulfate)
Em formulagdes de limpeza, é um dos tensoativos mais utilizados em cosméticos

devido seu alto poder de limpeza e boa formacao de espuma, além de ser relativamente suave.

E originalmente um sélido branco, frequentemente comercializado como solucdo aquosa a
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27%, ou em forma de pasta a 70%. E adicionado em proporcdes de 16 a 30%. Além disso, é
importante citar outros tensoativos primarios usados em varios cosméticos do mercado como:
Lauril poliglucosideo (INCI — Lauryl Glucoside), quando se deseja um apelo verde; Isetionato
de sddio (INCI — Sodium Cocoyl Isethionate), quando se almeja formulacbes ultra suaves,
bastante usado em produtos de higiene infantil (CORREA, 2012; BARROS, 2021).

3.2.4.3 Dietanolamida de acido graxo de coco (INCI — Cocamide DEA)

E um tensoativo secundario n&o iénico derivado dos &cidos graxos do dleo de coco
que compBem varias formulacBes cosméticas e saneantes. No mercado é encontrada em
concentracdes de 60%, destinado a industria de saneantes e domissanitarios, e 80% e 90%,
ambas empregadas na inddstria de cosméticos, sendo a ultima a mais comum. Dependendo da
formula ¢ adicionada em concentragdes diferentes. Em cosméticos é adicionado de 2 a 8%. E
usada com o objetivo de estabilizar a espuma, e quando combinada com tensoativos aniénicos
sulfatados, aumentar a viscosidade do produto. Além disso, apresenta efeito de
sobreengorduramento devolvendo, assim, parte da oleosidade da pele removida por tensoativos
mais agressivos como o dodecil sulfonato de sédio em saneantes (FIUME et al., 2013;
CORNWELL, 2018).

3.2.4.4 Cocoamidopropilbetaina (INCI — Cocamidopropyl Betaine)

E um tensoativo anfotero secundario muito suave que apresenta efeito de
estabilizacdo de espuma e condicionamento. Quando associados aos tensoativos anidnicos
promove aumento de viscosidade deslocando a curva de sal para a esquerda, tornando o sistema
mais facil de espessar (CORNWELL, 2018). E geralmente empregado em concentragdes de 2
a 7%.

3.2.4.5 Base perolada (INCI - Glycol Distearate)

Usado para a estética do produto, &€ uma mistura de distearato de etilenoglicol com
um tensoativo, normalmente o LESS, essa mistura de componente ¢é adicionada para deixar o
produto opaco e proporcionar a reflexdo da luz. Utilizado até 4%, possibilita a adicdo de
substéncias que proporcionem turbidez como os extratos vegetais (MORSELLI, 2014; PAULA,
2017).
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3.2.4.6 Glicerina bidestilada USP (INCI — Glycerin)

E um liquido viscoso, incolor e de sabor adocicado usado como umectante que
apresenta efeito de hidratacdo para a pele evitando seu ressecamento e irritacdo provocado por
tensoativos. Pode ser adicionada em hidratantes, sabonetes, logdes, entre outros, na proporgéo
de até 5% (LEONARDI, 2008).

3.2.4.7 Esséncias (INCI - Perfun)

Diferentemente dos Oleos essenciais, sd0 uma mistura de varios componentes
sintéticos que conferem aromas especificos para o produto. Apresentam aspecto oleoso e
tendem a desestabilizar formulacdes devido sua insolubilidade em agua. Industrialmente, séo
adicionadas a formulacao de sabonete liquido ou shampoo por meio de dispersdo em Amida 90
previamente ou logo em seguida (SANTOS, 2018).

3.2.4.8 Cloreto de sodio (INCI - Sodium Choride)

O cloreto de s6dio é usado como um espessante de baixo custo principalmente em
saneantes. O aumento da viscosidade de sistemas contendo tensoativos sulfatados € um efeito
que pode ser promovido pela adi¢éo de eletrélitos, porém em altas concentragdes de sal ocorre
a “’quebra’’ da viscosidade do sistema (HOLMBERG et al., 2002).

3.2.4.9 Diestearato de PEG 6000 (INCI - PEG 150 Distearate)

Espessante de alto custo é um éster graxo ligados a polidis ou glicéis com acéo
tensoativa de baixa irritabilidade a pele e aos olhos. Em concentracdes de 0,5 a 2%, atua
auxiliando na formacdo de espuma e aumentando a viscosidade da férmula (MORSELLI,
2014).

3.2.4.10 EDTA dissodico (INCI — Disodium EDTA)
E um agente quelante adicionado nas formulacBes, geralmente 0,1%, para

sequestrar cations evitando que estes catalisem reagdes indesejaveis que possam comprometer
a qualidade do produto ao longo do tempo (AMIRALIAN e FERNANDES, 2009).
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3.2.4.11 KORALONE LA (INCI — Methylchloroisothiazolinone (And) Methylisothiazolinone)

Solucdo agquosa de uma mistura de 5-cloro-2-metil-4-isotiazolin-3-ona e 2-metil-4-
isotiazolin-3-ona (3:1) em torno de 1,5%, cloreto de magnésio e nitrato de magnésio totalizando
24%. E um dos sistemas conservantes mais usados em cosméticos por ser incolor, inodoro e de
baixa toxicidade na concentracdo recomendada (0,1%). Apresenta excelente atividade contra
bactérias gram-positivas, gram-negativas e fungos, impedindo mal odores proporcionados por

esses micro-organismos garantindo um longo prazo de validade.

3.2.4.12 Acido citrico (INCI - Citric Acid)

E um 4cido fraco utilizado em produtos cosméticos para corrigir o pH da
formulacdo adequando-a para diferentes areas do corpo. Além disso, determinados
componentes podem exigir um pH especifico para apresentar seu efeito (AMIRALIAN e
FERNANDES, 2009).

3.2.5 Estabilidade de formulacGes cosméticas

A ANVISA determina, por meio do seu Guia de Estabilidade de Produtos
Cosmeéticos, que é importante o estudo de estabilidade de formulacBes cosméticas a fim de
fornecer informac@es que mostrem o nivel de integridade do produto, desde sua fabricacdo até
o fim da validade. A estabilidade em cosmeéticos é relativa, uma vez que, depende de fatores
que podem acelerar ou retardar mudancas das caracteristicas do produto, como separagédo de
fases e alteracOes organolépticas (GUEDES, 2015).

Algumas analises fisico-quimicas sdo empregadas com o objetivo de identificar
alteracbes no produto que ndo sdo perceptiveis visualmente. Estas analises podem indicar
instabilidade entre os componentes ou mesmo decorrente do processo de producdo. Os testes
mais empregados sdo: ensaios de pH, viscosidade, teste de centrifuga e indice de espuma
(BRASIL, 2008).

O pH é um parametro importante a ser mantido na formulagéo, ja que a sua longa

faixa de variacdo pode trazer diversas consequéncias, como perda da atividade de algum
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componente, ’quebra’’ da viscosidade, ou mesmo, incompatibilidade do produto com a
superficie cutanea para a qual foi destinado (GUEDES, 2015).

De acordo com Bird, Stewart e Lightfoot (2004), a viscosidade é definida como a
resisténcia de um fluido ao escoamento por meio da aplicacdo de uma forca. E muito comum o
consumidor associar a viscosidade a qualidade do produto, porém, essa caracteristica esta
presente para auxiliar na aplicagdo, evitando que o produto escoe rapidamente ou néo
permaneca 0 tempo necessario para sua acdo (BARATA, 2002). Por esse motivo, € uma
propriedade de interesse para a industria de cosméticos, sendo um dos principais apelo de
marketing utilizado nesse segmento.

Por meio da centrifugacdo é possivel estressar a amostra submetendo-a a uma forca
que provoca o deslocamento das particulas com o objetivo de antecipar possiveis separagdes de

fase ou formacéo de precipitacdo, entre outras (BRASIL, 2008).

3.2.6 Estabilidade da espuma

A formacdo de espuma e sua qualidade sdo resultados muito esperados pelos
consumidores, porém a espuma na realidade ndo estd associada ao potencial de limpeza
(DALTIN, 2011). Ainda assim, € uma propriedade de interesse dos formuladores de produtos
cosméticos.

Para medir a estabilidade da espuma a literatura apresenta alguns métodos que
podem ser realizados em condicBes estaticas ou dindmicas, como os de Bartsch, Ross-Miles e
Bikerman dependendo dos fatores que se deseja avaliar. No método de Bartsch, a espuma é
produzida por meio de agitacdo manual de uma proveta contendo certa quantidade de amostra
medindo o volume da espuma formado e a reducdo com o tempo. No método de Ross-Miles, é
empregado um refluxo do liquido em uma certa vazao que cai de uma certa altura, produzindo
a espuma que tem sua velocidade de formacdo medida. Pelo método de Bierman, a formacao
da espuma ¢ gerada e quantificada quando a solucdo do tensoativo € forcada a passar por uma

placa porosa causando uma aeracgdo uniforme (DENKOV, 2004).
3.2.7 Ponto de turvagéo e névoa
O ponto de turvagdo € a temperatura na qual o tensoativo fica insoltvel na

formulacdo. Para os tensoativos anidnicos quanto maior a temperatura maior sera a

solubilidade, logo, para estes, o ponto de turvacdo ocorre em temperaturas baixas. Entretanto,
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para tensoativos ndo ionicos, a solubilidade diminui com o aumento da temperatura devido sua
solubilidade estd relacionada com a formacdo de ligacdes de hidrogénio. Nesse caso, a
ocorréncia de turvacdo é denominada de ponto de névoa e ocorre em temperaturas maiores
(DALTIN, 2011).

A determinacdo do ponto de névoa é importante no controle de qualidade das
formulacGes que contenham tensoativos ndo ionicos, pois se o produto, durante o transporte,
for exposto a temperatura igual ou acima ao especificado por muito tempo, ocorrera a turvacao,
podendo gerar a separacdo de fases prejudicando a aparéncia, bem como, 0 seu uso e,

consequentemente, devolucéo do lote.

3.2.8 Emulséo cosmética

Emulsdo é um sistema cuja fase dispersa é composta por goticulas de um liquido
distribuidas em outro liquido, no qual s&o imisciveis originalmente. Para criar uma emulséo é
necessaria, por exemplo, a presenca de uma fase aquosa, uma fase oleosa e um componente que
ird promover a dispersdo, chamado de emulsionante. Geralmente se utilizam tensoativos ndo
ibnicos, como os alcoois graxos etoxilados em emulsdes cosméticas. As emulsfes ndo idnicas
sdo as mais bem aceitas comercialmente, uma vez que sdo compativeis com varios tipos de
substancias ativas a serem incorporadas as mesmas. Por serem termodinamicamente instaveis,
as emulsdes permanecem homogéneas por um tempo finito apos sua preparagdo, decorrido um
longo tempo, ocorrera a separacdo de fase. Logo, o formulador deve obter uma emulsdo que
permaneca estavel em um prazo suficiente para o uso completo do produto (LEONARDI,
2008).

3.3 Métodos de sinteses de amidas

As amidas sdo uma classe importante de compostos de interesse para diversos
segmentos de mercado. Substancias com funcdo amida estdo presente em lubrificantes,
inibidores de corrosdo, polimeros, tensoativos e até mesmo em bactericidas (MOURA, 2009;
ANASTOPOLOS et al.,, 2018). Elas podem ser obtidas tanto por processos quimicos,
empregando diferentes rotas e catalisadores (UTAMI et al., 2020), quanto enzimaticos
(SUHENDRA; GUNAWAN; KUSUMAWATTI, 2019).
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3.3.1 Reacéo de condensacao

A condensacdo € um método descrito na literatura para obtencdo de amidas por
meio de um &cido carboxilico e uma amina a partir da formacéo de um sal e posterior liberacdo
de 4gua, Figura 15. Esse processo acontece, geralmente, em temperaturas elevadas (150-200
°C) (JONES, 1994 apud D’OCA, 2010).

Figura 15 - Reacdo de condensacao para producao de amidas.

i O I
)L + RENH-R® — /L of A.RTONTT 4 H0

1 +
R OH R O~ R—NH>—R

Fonte: Autor (2021).

Cai et al. (2019) realizaram um estudo da sintese de dietanolamida partindo de &cido
graxo de coco (1:1) utilizando como catalisador hidroxido de potéssio em diferentes
concentragdes variando a temperatura e 0 tempo de reacdo. Obtiveram converséo de 89,3% em

temperatura de 150 °C durante 7 h quando utilizaram 0,5% de catalisador.

3.3.2 Amindlise direta

Para outras formas de obtencdo de amidas graxas, Almeida (2014), apresenta 0s
processos de amindlise direta e indireta. A amindlise direta, Figura 16, é quando se obtém a
amida partindo diretamente dos triglicerideos na presenca de um catalisador, geralmente,

emprega-se 0 metdxido de sodio ou hidréxido de potassio.

Figura 16 - Reacdo de Amindlise direta para producdo de amidas graxas.

RO e OH

H.C—O 1
O)\O + 3 RLNH—RZ 3~ ~._ 3 R)J\N/R + HO\/l\/OH

Fonte: Autor (2021).
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No trabalho descrito por Alam et al. (2004), o dleo de soja foi usado para obter
amidas graxas para posterior produgdo de uma polieteramida. Nesse processo, o 6leo foi
adicionado lentamente ao sistema ja contendo dietanolamina e metdxido de sodio. A reacéo foi

conduzida a 115-120 °C, por 1 h, sob refluxo e atmosfera de nitrogénio.

3.3.3 Aminélise indireta

Na amindlise indireta, a amida é obtida em duas etapas. Primeiramente, ocorre a
formacdo dos ésteres graxos, geralmente metilicos, podendo ser empregado catélise &cida ou
bésica, seguida da separa¢do da glicerina. Depois, o éster reage com a amina de interesse na
presenca de metoxido de sodio para a formacdo da amida, de acordo com a Figura 17
(ALMEIDA, 2014).

Figura 17 - Processo de Aminolise indireta para obtencdo de amidas graxas.

R © 0 OH
o)\o + 3r,C-oH —10 3 RLO/CHB-'- HO\/K/OH
o\n/R
o)
0 i 0
RJ\O/CH3+ RENH—R? 13670 RJ\N/R1 + H,C—OH

Fonte: Autor (2021).

Esse processo foi empregado por Lopes et al. (2010), onde o 6leo de mamona foi
inicialmente tratado com NaOH em metanol para formar o ricinoleato de metila com 90% de
conversdo apo6s 1 h na temperatura de 60 °C. Apds a purificacdo cromatogréfica, o éster
metilico, adicionado lentamente, reagiu com monoetanolamina na presenga de metoxido de
sodio por 24 h e temperatura de 130 °C para obter a monoetanolamida graxa com rendimento
de 53%.
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3.3.4 Reacéo via cloreto de acila

Outra forma de obtencéo de amidas seria a partir da reacdo direta da amina com o
cloreto de acila originario do &cido graxo, Figura 18. Essa rota é bastante empregada em
laboratdrios por apresentar a vantagem de ser mais rapida e também porque as etapas de
purificacdo sdo mais simples, ja que os subprodutos sd@o gasosos. Para a preparacéo de cloretos
de acila sdo utilizados reagentes especiais como os cloretos derivados de acidos inorganicos
(SOCIy, PCls, PCls), sendo o cloreto de tionila 0 mais empregado (SOLOMONS, 2012).
Entretanto, esse reagente apresenta um alto custo, sendo invidvel sua utilizacdo na industria

para a producdo da dietanolamida.

Figura 18 - Etapas para a producéo de amidas via cloreto de acila.

o ﬁ 0
1 1 s
+ R + + HCI
R_< a1’ S\CI _< o? o
OH Cl
O O
1
_< NH iy 2 HCI
R + 2/ \ 3 1)]\ /R +
Cl R R R

Fonte: Autor (2021).

Devido a elevada reatividade desse composto, esta reacdo ocorre rapidamente e nao
necessita de temperaturas elevadas, pois o grupo abandonador é uma base mais fraca e mais
estavel que a amina, conforme Figura 19, que mostra a reatividade relativa de compostos de
acila. Como uma regra geral, 0s compostos menos reativos podem ser sintetizados a partir dos
mais reativos (BRUICE, 2006).
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Figura 19 - Reatividade relativa para compostos de acila.

@)
0 R‘_/< O ®
1 1 1
R—( > 'e) > R—< > R—{
3
Cl RL< O—R NH
@)
[Cloreto de Acila  Anidrido de Acido Ester Amida

Fonte: Adaptado de SOLOMONS (2012).

3.3.5 Processo enzimatico

Ainda é importante citar a possibilidade de producdo de amidas por rotas
enzimaticas. No trabalho descrito por Suhendra, Gunawan e Kusumawati (2019), uma
dietanolamida graxa foi produzida a partir do 6leo de Nyamplug (Calophyllum inophyllum L)
usando lipase imobilizada. As condic¢des 6timas de reacdo foram 1:5 (g:mmol), com quantidade
de 0,05 g de enzima, temperatura de reacdo de 40 °C e tempo de incubacao de 2 h. O rendimento

da dietanolamida graxa foi de 44%.
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4 METODOLOGIA

Para a obtencdo das amidas graxas utilizou-se o processo de amindlise direta para
a sintese partido do 6leo de mamona, e 0 processo de condensagdo para a sintese partindo do

4cido ricinoleico.

4.1 Lista de reagentes, solventes e adsorventes

e Oleo de mamona (Azevedo Oleos);

e Acido ricinoleico (Azevedo Oleos);

e Dietanolamina PA (NEON);

e Metdxido de sédio (SIGMA);

e Hidrdxido de potassio (Dinamica);

e Silica 60/ 0,063-0,200 mm (Dindmica);

e Placa de Aluminio silica gel 60 (MACHERY-NAGEL);
e Hexano (Dinamica);

e Acetato de etila (Vetec);

e Etanol (NEON);

e lodo (Dinamica);

e Agua deionizada;

e Lauril éter sulfato de so6dio 27% (Jacy Fragrancia);
e Amida 90 (Jacy Fragrancia);

e Cocoamidopropil betaina 30% (Jacy Fragrancia);
e Base perolada (Jacy Fragrancia);

e Glicerina bidestilada USP (DANETO);

e Esséncias: lavanda, talco, kaiak e baby (Jacy Fragrancia);
e Esséncia: erva doce (Paraiso das Esséncias);

e Koralone LA (Jacy Fragrancia);

e EDTA dissodico (Jacy Fragrancia);

e Cloreto de sddio (Dindmica);

e Acido citrico (Dinamica);
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4.2 Sintese de amida partindo do 6leo de mamona

Em um baldo de fundo redondo de 500 mL de trés bocas adicionou-se 0,50 g de
metoxido de sédio e 33,19 g de dietanolamina. Em seguida, adicionou-se ao baldao um agitador
magnético e agitou-se a mistura por 15 min. Com o auxilio de um funil de separagéo foi
adicionado 94,09 g de 6leo de mamona gradualmente ao baldo de reacdo durante 80 min, de
acordo com sistema mostrado na Figura 20. Apds todo oOleo ser adicionado o sistema foi
fechado. A mistura reacional foi mantida na faixa de temperatura de 140 °C +0,5 e sob agitacdo
constante e refluxo, durante 4 h a contar do inicio da adi¢cdo do éleo de mamona. O progresso
da reagdo foi monitorado por cromatografia em camada delgada (CCD).

Para obter o rendimento da reacéo realizou-se a separa¢do dos produtos por coluna
cromatografica usando silica gel 60 ativada em estufa por 1 h e hexano, acetato de etila e etanol

como eluentes.

Figura 20 - Sistema reacional para a sintese
partindo do 6leo de mamona.

Fonte: Autor (2021).
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4.3 Sintese de amida partindo do acido ricinoleico

Em um baldo de fundo redondo de 250 mL adicionou-se 0,70 g de hidrdxido de
potassio, 34,93 g de dietanolamina e 89,63 g de &cido ricinoleico. Em seguida, adicionou-se ao
baldo um agitador magnético e agitou-se a mistura, sob refluxo, por 4,5 h na temperatura de
150 °C 0,5, conforme sistema mostrado na Figura 21 a). Para a remoc¢éo da agua produzida na
reacao adicionou-se os produtos em um becker de 250 mL e aqueceu-se em banho maria de
glicerina, Figura 21 b), a 115 °C 0,5 durante 1 h.

Figura 21 - Producéo de dietanolamida partindo do &cido ricinoleico, a) sistema reacional,
b) remocdo da agua produzida na reacéo.

Fonte: Autor (2021).

4.4 Conversdo do acido ricinoleico

A conversdo do &cido ricinoleico foi estimada por meio da quantificacdo do acido
remanescente apos o término da reacdo tendo em vista o indice de acidez (I4). Inicialmente,
preparou-se uma solucdo de hidroxido de potassio a 0,1 M e padronizou-se com uma solucao
de biftalato de sodio estoque a 0,0999 M. Em seguida, pesou-se aproximadamente 0,50 g de
amostra em um erlenmeyer e adicionou-se 15 mL de etanol até total dissolu¢do. Entdo,

adicionou-se 3 gotas de indicador fenolftaleina 10% e titulou-se com a solu¢do de KOH
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padronizada anteriormente, até atingir a coloragéo rosea, persistente por 30 s, de acordo com

a Figura 22. Foi realizada a titulagdo do branco. As andlises foram realizadas em triplicata.

Figura 22 - Determinacao do indice de acidez.

Fonte: Autor (2021).

Os calculos para o indice de acidez foram realizados a partir da Equacédo 1. Na qual:
N é a molaridade da solucdo de KOH; V é o volume em mL de solugdo de KOH consumido na

titulagcdo; m € a massa da amostra em gramas e f € o fator da solu¢do de KOH.

_N.V.£.561
N m

1A 1)
A conversdo da reacdo foi calculada pela Equacao 2, onde m;,;.iq; € @ massa inicial
de acido ricinoleico adicionada ao baldo de reagdo e my;,,; corresponde a massa de acido
ricinoleico remanescente, estimada a partir da analise de indice de acidez.
Miniciat — Mfinal

X= )

Minicial
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4.5 Separacéo dos produtos por cromatografia em coluna

Fixou-se uma coluna de 4 cm de didmetro em posicdo vertical em um suporte.
Colocou-se um chumaco de algoddo no seu interior para permitir a passagem do eluente e
impedir a saida do adsorvente. Encheu-se a coluna com o eluente inicial da cromatografia até
aproximadamente dois tercos da coluna. Entdo, com a torneira aberta, fez-se 0 empacotamento
adicionando pequenas quantidades de adsorvente progressivamente, mantendo-se sempre o
adsorvente coberto pelo eluente, até o preenchimento de 60% da coluna. Preparou-se o topo da
coluna de modo a formar uma fina faixa entre as superficies do adsorvente e do eluente.
Aplicou-se sobre a superficie do adsorvente, com o auxilio de uma pipeta graduada,
aproximadamente 2,8 g do material a ser purificado, Figura 23 a). Iniciou-se 0 processo de
purificacdo com o eluente hexano, aumentando progressivamente a polaridade com acetato de
etila e etanol, Figura 23 b). Recolheu-se diversas fracGes de aproximadamente 50 mL, 100 ml
e 200 mL, Figura 23 c). Posteriormente, verificou-se as fragdes recolhidas por CCD usando
placas ativadas em estufa a 100 °C por 30 min e eluente de diversas polaridades, combinado
hexano, acetato de etila e etanol. Entdo, juntou-se as fracGes que apresentaram manchas
relativas a0 mesmo composto de acordo com os fatores de reten¢do. A etapa seguinte foi a
rotaevaporacao, Figura 23 d), e pesagem das fracdes, Figura 23 e). Por fim submeteu-se a fracao

mais pura a caracterizacao por espectroscopia de infravermelho.



47

Figura 23 - Resumo para a purificacdo em coluna, a) aplicacdo da amostra, b) separagdo em
coluna, ¢) analises das fragGes, d) destilacdo do solvente e ) pesagem das fragoes.

Fonte: Autor (2021).

4.6 Cromatografia em camada delgada (CCD)

Para as analises de monitoramento das reacfes e purificagdo em coluna foram
utilizadas placas de silica gel de 6,5 cm de altura, 2 cm de largura e 0,20 mm de espessura,
Figura 24 a). As amostras foram solubilizadas em etanol e as corridas foram realizadas com
eluentes composto por hexano/acetato de etila e acetato de etila/etanol em varias proporcdes,

de acordo com Figura 24 b). A revelacéo foi feita utilizando vapores de iodo.
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Figura 24 - Andlises de CCD, a) aplicacdo da amostra, b) eluicdo da amostra.

Fonte: Autor (2021).

Determinou-se os fatores de retencéo (F) para os respectivos compostos revelados
a partir da Equacdo 3, onde L,, representa o deslocamento da mancha em cm e L, 0
deslocamento do eluente em cm (COLLINS; BRAGA; BONETO, 1994).

Lm
F =1
L ®)

4.7 Analises de FTIR

Para a realizacdo dessa analise, usou-se um espectrofotdmetro no infravermelho
com transformada de Fourier (FTIR), marca Thermo scientific - modelo Nicolet iSS, com
refletdncia total atenuada. As amostras foram adicionadas sobre a superficie de um cristal de
Germanio, no qual se processa a varredura do espectro de infravermelho de 4000 a 400 cm™.
Os resultados foram tratados e plotados usando o software Origin na versdo OriginPro 8.
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4.8 Densidade e viscosidade
As analises de viscosidade e densidade foram realizadas em um viscosimetro de

injecdo manual a 25 °C da marca Anton Paar SVM 3000 apresentado na Figura 25. As analises
foram baseadas na norma ASTM D7042.

Figura 25 - Viscosimetro.

————

Fonte: Autor (2021).

Inicialmente, programou-se 0 equipamento para a temperatura de 25 °C, ap0s
atingir essa temperatura foi realizada a injecdo da amostra de forma gradual com o auxilio de

uma seringa.

4.9 Ponto de névoa

Inicialmente, preparou-se uma solucdo com 0,5 g da dietanolamida de &cido
ricinoleico e 99,5 g de agua. Posteriormente, transferiu-se 25 g da solugcdo para um tubo de
ensaio e aqueceu-se o sistema em banho maria, conforme sistema mostrado na Figura 26 a).

Verificou-se a temperatura quando se observou uma turvacéo persistente, Figura 26 b).
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Figura 26 - Analise de ponto de névoa.

,{F

Fonte: Autor (2021).

4.10 Preparo da formulacéo de sabonete liquido

Preparou-se 100 g de uma formulacéo de sabonete liquido usando a dietanolamida
de &cido ricinoleico e a Amida 90 para posterior analises de comparacdo. As proporc¢oes em
massa e as matérias-primas utilizadas estdo apresentadas na Tabela 2.

Em um bécher de 250 mL adicionou-se 50% de 1 e sob agitagdo constante
adicionou-se 9 e 8. Em seguida, adicionou-se 2 e 4 e homogeneizou-se. Posteriormente,
adicionou-se 3, em seguida, 7 até a total dissolucdo. Depois, adicionou-se o restante de 1 e
acrescentou-se 5 e 6 até homogeneizagdo. Ajustou-se um pH de 7 adicionando-se 11. Por fim,

acrescentou-se 10 gradualmente até a viscosidade desejada.
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Tabela 2 - Formulacdo de sabonete liquido.

n° COMPONETE FUNCAO PROPORCAO

. o . q.s.p
1 Agua deionizada Veiculo 100%
2 Lauril éter sulfato de sodio Tensoa’_uvo primario, 25%

limpeza
Tensoativo secundario
3 Dietanolamida de &cido graxo CEEID [PETE C15 CEUTIE 2,5%
espessante,
sobreengordurante
4 Cocoamidopropilbetaina Tensoativo secgn_d ano, 3%
espessante, condicionante

5 Glicerina bidestilada USP Umectante 1%
6 Base perolada Opacificante 2%
7 Esséncia Perfumar 1%
8 Koralone LA Conservante 0,1%
9 EDTA dissadico Sequestrante 0,1%
10 Cloreto de sédio 20% (m/v) Espessante g.s.p
11 Acido citrico 5% (m/v) Correcéo de pH g.s.p

Fonte: Autor (2021).

4.11 Curva de sal

Para obtencdo dos pontos da curva de sal preparou-se 400 g da formulacdo de
sabonete liquido. As etapas foras as seguintes. Inicialmente, adicionou-se 5 mL de solucdo de
cloreto de sodio a 20% (m/v). Em seguida, homogeneizou-se o0 sistema com um agitador
mecanico, Figura 27, a 1 rpm por 5 min. Depois, ap0s descanso de 10 min, recolheu-se uma
aliquota e mediu-se a viscosidade da formulagdo. Entdo, retornou-se a aliquota de volta ao
sistema. Repetiu-se esse processo até que se observasse a ’quebra’’ da viscosidade. O agitador

mecanico teve sua rotagdo aumentada & medida que o sistema ganhava viscosidade.
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Figura 27 - Preparo da formulacdo de
sabonete liquido.

Fonte: Autor (2021).

4.12 Estabilidade da espuma

Analisou-se a formacdo e estabilidade da espuma segundo o método de Bartsch.
Em uma proveta com tampa pesou-se 0,50 g de amostra e completou-se o volume com &gua
destilada até 40 mL, depois agitou-se 5 vezes, movimentando a proveta em um angulo de 180°
até retornar a posicao inicial, conforme Figura 28 a). Foi observado o volume inicial de espuma
formado e monitorado sua redugdo com o passar do tempo, Figuras 28 b), inicio e c), apds
decorrido um longo tempo. Para uma melhor comparacdo, esse meétodo foi aplicado,
simultaneamente, para as amostras formuladas com a dietanolamida de acido ricinoleico (1) e
com a Amida 90 (I1).
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Figura 28 - Ensaio de estabilidade de espuma.

G

2021).

Fonte: utr

4. 13 Solubilidade de esséncias

Em um becker de 100 mL pesou-se 0,50 g de esséncia lipossolavel, 1,00 g de
dietanolamida de &cido ricinoleico e adicionou-se 48,50 g de 4gua deionizada, Figura 29 a). Em
seguida, agitou-se por 5 min até total dispersdo. Realizou-se esse procedimento para cinco
fragrancias diferentes (lavanda, erva doce, talco, kaiak e baby). Deixou-se as amostras em

repouso por 24 h, Figura 29 b) e verificou-se a estabilidade das emulsGes formadas.



Figura 29 - Analises de estabilidade da emulséo para diferentes esséncias em
sistema com dietanolamida de &cido ricinoleico.

Fonte: Autor (2021).
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1 Sinteses

Por meio das analises em CCD foi possivel verificar a formacdo do produto
dietanolamida de &cido ricinoleico. Na Figura 30 a) foram analisados os produtos da reacdo
com o 0Oleo de mamona (R01) juntamente com o reagente dietanolamina (CO1) e acido
ricinoleico (C05) como padrdes de referéncia, empregando eluicdo de acetato de etila’hexano
(2:1). Pode-se observar a mancha relativa ao produto indicado pela seta vermelha. Como o
tensoativo produzido apresenta uma estrutura muito similar & da Amida 90 (C04), ela foi

utilizada como outra referéncia em todas as analises.

Figura 30 - Separacdo dos produtos das reacdes, a) acetato de etila/hexano (2:1), b) e c¢) acetato de
etila (100%), d) acetato de etila/etanol (1:1).

a) b) c) d)
) I

|

N ...’.‘;'

{ T
-

.

b v : . T T
C01-C04-C05-R0O1 C01-C05-R02-C04 C05-R02-R01-C04 C01-C05-R01-C04

Fonte: Autor (2021).

Da mesma forma, para a sintese partindo do acido ricinoleico (R02), Figura 30 b),
foi aplicado os produtos da reacdo juntamente com os reagentes, dietanolamina (CO1) e &cido
ricinoleico (C05), e Amida 90 (C04) como padrées de referéncia com acetato de etila (100%)
como eluente. Também, pode-se observar a mancha relativa ao produto indicado pela seta

vermelha.
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Para garantir se tratar da mesma molécula obtida em ambas as reacdes, foi realizada
uma CCD com os produtos das duas reacgdes estudadas usando acetato de etila (100%) como
eluente, Figura 30 c). Observa-se as manchas com deslocamentos idénticos indicados pelas
setas vermelhas. Em (R02) o acido ricinoleico esta indicado pela seta verde.

Na Figura 30 d), realizou-se a CCD para (R01) usando acetato de etila/etanol (1:1).
Observou-se a mancha relativa a glicerina que ndo aparecia nas analises anteriores. E possivel
ainda observar um leve deslocamento da dietanolamina (C01), j& que, em eluentes menos
polares ndo acontecia. O acido ricinoleico aplicado (C05), bem como a mancha relativa ao 6leo
de mamona em (R01), ndo aparecem, pois, por serem 0S compostos menos polares, foram
completamente arrastados pelo eluente.

O fator de retencdo é uma caracteristica especifica de cada composto. E definido
como a razao entre o deslocamento do composto e o deslocamento do eluente. Nas mesmas
condigdes de eluigéo apresenta 0 mesmo valor, sendo um parametro utilizado para identificagao
de compostos organicos de forma qualitativa (COLLINS; BRAGA; BONETO, 1994). A Tabela
3 apresenta os fatores de retencdo para as substancias estudadas quando eluidas com acetato de

etila.

Tabela 3 - Resultados para os fatores de retencdo para as substancias

estudadas.

CcODICO SUBSTANCIA VALOR
Co1 Dietanolamina 0
C02 Oleo de Mamona 0,481
CO03 Glicerina 0
C04 Amida 90 0,169
C05 Acido Ricinoleico 0,610
CO06 Dietanolamida de Acido Ricinoleico 0,136

Fonte: Autor (2021).

5.2 Purificacéo e rendimento

A Figura 31 mostra os resultados de CCD para as fragdes obtidas da separacdo por
coluna. Na placa a), foram analisadas as primeiras fragcdes juntamente com os produtos da
reacdo (R0O1) e a amina de partida (C01) em acetato de etila (100%). Na b), realizou-se a eluicéo

com acetato de etila/etanol (1:1), comparando-se as manchas relativas a glicerina (C03). Em c),
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foram analisadas as Ultimas fracGes corridas em etanol (100%) verificando a auséncia de amina
(C01), sinalizando o fim da separagdo cromatografica.

Figura 31 - Resultados das analises em CCD para a purificagcdo dos produtos da rea¢do
(R0O1), a) acetato de etila (100%), b) acetato de etila/etanol (1:1) e em c) etanol (100%).

b)

3
i
4

F1-F2-R01-CO1 C03-F3-F-F5-F6 CO01-F7-F8-F9-F10
Fonte: Autor (2021).

Na separacdo dos produtos da reagdo (R01) foi empregado um gradiente de eluicdo
com o objetivo de ter uma coluna eficiente. Inicialmente, recolheu-se fragcbes com o solvente
menos polar (hexano) para remocao da maior parte do 6leo de mamona. Observou-se a mancha
relativa a dietanolamida de &cido ricinoleico ja na fracdo (F1), porém em uma pequena
quantidade, Figura 31 a). A partir dai, aumentou-se a forca do eluente para comegar a recolher
a fracdo mais pura do produto de interesse em (F2) até um volume de 200 mL, obtendo-se o
produto livre de amina, ndo reagida, e glicerina, subproduto da reacdo, mas com resquicios de
6leo de mamona. Depois, passou-se a recolher a fracdo (F3), Figura 31 b), que ja apresentava
quantidades significativas de glicerina indicada pela seta azul. Por fim, utilizou-se os solventes
mais polares (acetato de etila e etanol) para recolher os compostos ainda retidos na coluna. A
Tabela 4 mostra o resumo do processo de separacdo em coluna.



Tabela 4 - Resumo para 0 processo de separacdo em coluna cromatografica.

i Fracdo Volume Manchas Massa
Fracdo Eluente do coletado  observadas (@)
eluente (mL) em CCD
FO Hexano 100% 75 C02 0,11
F1 Hexano 100% 50 C02+C06 0,17
F2 Hexano/Acetato de Etila 50% 200 C02+C06 1,99
F3 Hexano/Acetato de Etila 50% 100 C06+C03 0,23
F4 Acetato de Etila 100% 50 C03+C01 0,14
F5 Acetato de Etila 100% 50 Co1 0,11
F6 Etanol 100% 50 Ausente 0
F7 Etanol 100% 50 Ausente 0
F8 Etanol 100% 50 Ausente 0

Fonte: Autor (2021).
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As andlises das fracdes da coluna permitem observar uma boa separacdo da

dietanolamida de acido ricinoleico. Logo, para o célculo do rendimento considerou-se a massa

da fracdo mais pura (F02) resultando em aproximadamente 72%.

5.3 Converséo do acido ricinoleico

As Tabelas 5 e 6 apresentam os resultados para as titulagdes e indice de acidez (1A)

para o acido ricinoleico de partida e para os produtos da reacdo (R02).

Tabela 5 - Resultados do indice de acidez para o acido ricinoleico.

AMOSTRA m(g) Vb(mL) V (mL) IA (mg KOH/qg)
1 0,5065 0,1 15,8 151,96
2 0,5135 0,1 15,5 146,51
3 0,5082 0,1 15,4 147,48
media 0,5101 0,1 15,6 148,65

Fonte: Autor (2021).

Os volumes gastos nas amostras da sintese (R02), Tabela 6, foram menores que

aqueles gastos nas amostras de acido ricinoleico de partida, indicando uma converséo elevada.

Ja os volumes obtidos para o branco (Vy) foram iguais para todas as amostras.
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Tabela 6 - Resultados do indice de acidez para os produtos da reacéo (R02).
AMOSTRA m(g) Vb(mL) V (mL) 1A (mg KOH/qg)

1 0,5073 0,1 2,3 21,26
2 0,5037 0,1 2,3 21,41
3 0,5051 0,1 2,4 22,32
média 0,5054 0,1 2,3 21,67

Fonte: Autor (2021).

Levando-se em conta os valores médios, considerando as proporcdes e
extrapolando para a massa total de reacdo de 125,26 g, temos que o valor da massa de acido
ricinoleico remanescente foi de 18,26 g, aproximadamente. Dessa forma, aplicando-se a
Equacéo 2, concluiu-se que a conversdo X do &cido foi de 79,6%. Esse resultado foi um pouco

superior ao obtido por Cai et al. (2019), nas mesmas condicGes.

5.4 Caracterizacao quimica por espectroscopia no infravermelho (FTIR)

Por meio da caracterizacdo quimica usando espectroscopia no infravermelho foi
possivel a confirmacdo da obtencdo da dietanolamida de &cido ricinoleico, uma vez que a
carbonila de amida apresenta uma banda de absorcao relativa ao estiramento da ligacdo (C=0)
bem caracteristica. Sendo facilmente diferenciada das bandas de estiramento da carbonila de
outros grupos funcionais, pois apresenta 0 menor valor de nimero de onda devido a
possibilidade de ressonancia com o par de elétrons livre do nitrogénio, como mostra a Tabela 7
(SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2006).
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Tabela 7 - Bandas de absor¢do em FTIR do estiramento
da ligacdo (C=0) para varias funcbes organicas.

FUNCAO BANDA (cm™)
ALDEIDO 1740-1720
CETONA 1725-1705
ACIDO CARBOXILICO 1780-1710
ESTER 1750-1730
AMIDA 1680-1630
ANIDRIDO 1810-1760

CLORETO DE ACIDO 1800
Fonte: Adaptado de SOLOMONS (2012) e PAIVA et al.

(2016).

A Figura 32 apresenta o espectro de infravermelho para os produtos partindo do
6leo de mamona (R01). Verificou-se o aparecimento da banda em 1617,98 cm™ relativa ao
estiramento da ligacdo (C=0) da carbonila de amida. Além disso, foi observado a presenca da
banda de carbonila de éster em 1737,55 cm™ ja esperada, uma vez que esta fungio esta presente
na molécula de ricinoleina que foi o material de partida. As demais bandas em, 2851,16 cm™,
2922,63 cm™, referem-se as ligacdes (C-H) sp® da cadeia graxa e a em 3009,15 cm™ é relativa
as ligacdes (C-H) sp? da dupla ligaco na cadeia graxa. A banda larga em 3650 a 3100 cm™ é a
caracteristica de ligacGes (O-H) e presenca de ligacGes de hidrogénio na molécula.
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Figura 32 - Espectro de infravermelho para a sintese partindo do 6leo de mamona.
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Fonte: Autor (2021).

O sinal para a amida ocorreu em um namero de onda menor do que o esperado,
provavelmente devido as ligacGes de hidrogénios possiveis de ocorrerem entre a carbonila da
amida e a funcdo alcool de outra molécula do tensoativo. O mesmo ocorre no espectro da Amida
90, Figura 33, que apresentou a banda de estiramento da carbonila em 1614,20 cm™. Além
disso, Lee et al. (2007) obteve uma banda em 1622,40 cm™ no espectro da dietanolamida

produzida a partir do 6leo de palma.
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Figura 33 - Espectro de infravermelho para a Amida 90.
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Fonte: Autor (2021).

A Figura 34 apresenta o espectro de infravermelho para os produtos partindo do
acido ricinoleico (R02). Verificou-se o aparecimento da banda em 1620,39 cm™ da carbonila
de amida. Foi observada, também, a presenca da banda de carbonila de &cido carboxilico em
1732,73 cm relativo ao material de partida. As bandas em, 2855,05 cm™, 2924,62 cm™,
referem-se, da mesma forma, as ligagdes (C-H) sp® da cadeia graxa e, em 3007,89 cm™, as

ligacOes (C-H) sp? da dupla ligagdo na cadeia.
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Figura 34 - Espectro de infravermelho para a sintese partindo do &cido ricinoleico.
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Fonte: Autor (2021).

Obteve-se 0 espectro para o produto purificado em coluna mostrado na Figura 35,
observando-se o aparecimento da banda em 1616,82 cm™ da carbonila de amida e ainda a
presenca da banda de carbonila de éster em 1739,96 cm™ originaria do 6leo de mamona, porém,
dessa vez, em quantidade infima. Percebe-se as bandas das ligages (C-H) sp® da cadeia graxa
em, 2851,35 cm™ e 2924,91 cm, e (C-H) sp? da dupla ligacdo em 3006,49 cm™.
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Figura 35 - Espectro de infravermelho para o produto purificado (F2).
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Fonte: Autor (2021).

A Tabela 8 mostra um resumo das principais bandas caracteristicas observadas,
bem como as respectivas transmitancias (T), nos espectros de infravermelho para as matérias
primas utilizadas nas sinteses. Os espectros de FTIR estdo apresentados no apéndice A.
Algumas dessas bandas foram possiveis de serem observadas nos produtos, outras tiveram seus

sinais sobrepostos a outros advindo dos produtos.



Tabela 8 - Resultados de FTIR para os compostos de partida.
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AMOSTRA  DESCRICAO  LIGACAO FUNCAO T (%) Bér':']E)A
cot Dietanolamina O-H ALCOOL 5000  F3°
C02 Oleo de Mamona Cc=0 ESTER 10,00  1742,85
Co02 Oleo de Mamona C-H (sp®) ALCANO 12,66 2925,04
C02 Oleo de Mamona C-H (sp®) ALCANO 22,02  2854,28
Co02 Oleo de Mamona C-H (sp? ALCENO 78,65 3005,09
C02 Oleo de Mamona C=C ALCENO 88,86 1653.66
C05 Acido Ricinoleico Cc=0 ACIDO 10,10  1708,62
C05 Acido Ricinoleico C-H (sp®) ALCANO 21,44 2855,96
C05 Acido Ricinoleico C-H (sp®) ALCANO 12,33 292447
C05 Acido Ricinoleico C-H (sp? ALCENO 65,21 3011,54

Fonte: Autor (2021).

5.5 Caracterizacdo fisico-quimica do produto

A Tabela 9 mostra alguns resultados de caracterizacdo fisico-quimica do produto.

Os valores de densidade e viscosidade, realizados em triplicata, foram obtidos para 25 °C. O

produto apresentou uma viscosidade superior a da Amida 90 sendo um bom resultado podendo

contribuir para a reologia de formulages cosméticas. O fator de retencdo podera ser usado

como um parametro qualitativo em trabalhos futuros realizados com essa molécula.

Tabela 9 - Resultados para caracterizacao fisico-quimica do produto.

PROPRIEDADE VALOR UNIDADE
Viscosidade (25 °C) 1281,6 cP
Densidade (25 °C) 1,0148 g/cm?®
Ponto de névoa 55,3+0,5 °C
Fator de retencéo 0,136 i

(acetato de etila)
Fonte: Autor (2021).

O ponto de névoa, realizado em duplicata, resultou em um valor aceitavel, uma vez

que esse parametro se encontra em torno de 50 a 70 °C para tensoativos ndo ionicos na presenca
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de diferentes eletrolitos (SILVIA, 2019). Logo, poderd ser empregado em formulacdes e
distribuido acondicionado em ambientes cuja temperatura ndo ultrapasse esse valor.

E possivel ainda a determinacéo dessa propriedade de forma mais exata por meio
de técnicas avancadas. Lima e Oliveira (2010) determinaram o ponto de névoa em tensoativos
ndo idnicos usando espectroscopia de impedancia elétrica em amostras com diferentes

concentragdes de eletrolitos.

5.6 Viscosidade da formulacéo de sabonete liquido

A amostra de sabonete liquido formulada com a dietanolamida de &cido ricinoleico
e espessada com cloreto de sddio apresentou um valor maximo de viscosidade de 254,09 cP em
2,34% (m/m), conforme Figura 36, que mostra o perfil esperado. Entretendo, o valor maximo
de viscosidade foi muito inferior quando comparado as formula¢cdes contendo Amida 90 na
mesma concentracdo. Provavelmente, devido as impurezas presentes, como as sobras dos
reagentes e catalisador, que influenciaram na estabilidade da férmula, proporcionando uma
“’quebra’’ precoce da viscosidade. Percebeu-se, ainda que, a formulagdo contendo os produtos
obtidos da reagdo com o &cido ricinoleico apresentou o pior desempenho quando comparado ao
formulado com os produtos obtidos da reagdo com o 6leo de mamona. No mercado estdo
disponiveis produtos com diversos valores de viscosidades a partir de 4000 cP.

Figura 36 - Curva de sal para uma formulagdo de sabonete liquido
contendo dietanolamida de acido ricinoleico.
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Fonte: Autor (2021).
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5.7 Estabilidade da espuma

O ensaio de estabilidade da espuma apresentou um resultado satisfatorio mesmo o
tensoativo ndo estando puro. A partir dos resultados apresentados na Figura 37, observou-se
um volume de espuma maior e mais estdvel no comego do ensaio para a formulagdo com
dietanolamida de &cido ricinoleico, porém no final a espuma da formula¢do contendo Amida
90 se mostrou mais persistente. Essas observacdes corroboram com a teoria apresentada por
Venturelli (2008) onde uma espuma mais estavel € devido ao retardamento da velocidade de

drenagem causado pela presenca de uma substancia mais viscosa.

Figura 37 - Resultados para a estabilidade da espuma.
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Fonte: Autor (2021).

5.8 Solubilidade de esséncias

Para a verificacdo da estabilidade da emulsdo analisou-se sistemas contendo
dietanolamina de acido ricinoleico na concentracdo de 2% e 1% de esséncias puras dispersas
em agua deionizada. Foi observado, no periodo analisado, que as amostras contendo a esséncia
de lavanda e erva doce apresentaram instabilidade. O sistema contendo a esséncia de lavanda,
Figura 38 a), ocorreu separacdo das fases aquosa e oleosa logo nas primeiras horas do teste. Ja

para o sistema com a esséncia de erva doce, Figura 38 b), observou-se a separacdo apos
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decorrido um longo tempo. As demais amostras apresentaram-se estaveis no periodo analisado,
ja que ndo houve separacgdo de fase perceptiveis por esse método, representadas pela Figura 38

c). Esse comportamento é decorrente da composicdo de cada tipo de esséncia.

Figura 38 - Estabilidade das emulses em sistemas contendo dietanolamida de &cido ricinoleico,
a) ndo estavel, b) parcialmente estavel e c) estavel.

-  m

Fonte: Autor (2021).
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6 CONCLUSAO

Os processos estudados foram eficientes para a obtencao de dietanolamida de &cido
ricinoleico. Por meio das analises em CCD juntamente com os espectros de infravermelho foi
possivel a confirmagéo da obtencdo da molécula. O fator de retencdo, no valor de 0,136 (acetato
de etila) podera ser usado como um parametro qualitativo em trabalhos futuros realizados com
esse produto.

Os resultados foram aceitaveis em condi¢fes reacionais similares e corroboraram
com os apresentados na literatura, atingindo um rendimento de 72% e uma converséo de 79,6%,
para a reacdo com o 6leo e para a reagdo com o &cido, respectivamente. Dessa forma, ambos 0s
processos se mostram viaveis para a industria, sendo a investigacdo acerca do processo de
extracdo liquido-liqguido uma possibilidade de trabalho futuro. Entretanto, esta etapa
necessitaria de uma elevada eficiéncia na remogdo do acido ricinoleico remanescente, pois
percebeu-se que este interferiu na formulacdo cosmética estudada.

A dietanolamida produzida ndo apresentou efeito de espessamento significativo
guando comparado a Amida 90 nas mesmas condi¢Ges de concentracdo. Provavelmente, as
impurezas presentes influenciaram na estabilidade da formula, proporcionando uma ‘’quebra’’
precoce da viscosidade. Faz-se necessario, em trabalhos futuros, a realizagdo deste ensaio
usando o produto purificado em concentragéo de, pelo menos, 90%.

Em relacdo ao ensaio de estabilidade da espuma, o tensoativo produzido apresentou
uma performance satisfatoria, mesmo nao estando puro. Formando uma espuma mais estavel
no inicio, porém, menor, apos decorrido um longo tempo, quando comparada aquela produzida
pela Amida 90.

A dietanolamida de acido ricinoleico foi capaz de solubilizar e produzir emulsdes
estaveis com trés das cinco esséncias testadas. Em vista disso, é pertinente uma investigacao
futura em formulacGes de emulsdes cosméticas, além de pesquisas acerca de sua

compatibilidade cuténea.
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SUJESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Seguem algumas sugestdes para trabalhos futuros.

Estudar um processo de separacdo por extracao liquido-liquido em um sistema ternario;
Desenvolver um método analitico instrumental para a quantificacdo de dietanolamida
de acido ricinoleico;

Obtencdo de dados cinéticos para as reagdes estudadas;

Investigacdo de outras rotas sintéticas, avaliando outros tipos de catalizadores;
Simulacdo de um processo industrial, levando-se em conta os dados cinéticos e de
extracdo. Além de uma avaliacdo econémica da planta;

Verificacdo do poder de espessamento usando o produto purificado em concentracdo
de, pelo menos, 90%;

Estudar a estabilidade da formulacdo de sabonete liquido contendo dietanolamida de
acido ricinoleico, de acordo com normas da ANVISA;

Avaliar o produto em sistemas de emulsdes cosméticas ndo idnicas e estudo de
estabilidade;

Estudar acerca da compatibilidade cutanea do produto.
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APENDICE A — Espectros de FTIR para os materiais de partida

Figura 39 - Espectro de FTIR para a dietanolamina.
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Figura 40 - Espectro de FTIR para 0 6leo de mamona.
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Figura 41 - Espectro de FTIR para o0 acido ricinoleico.
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