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Resumo

Este trabalho foi realizado no ambito da Optimizacdo da Producado Industrial de
Produtos Cosméticos e Detergentes.

O trabalho realizado teve como finalidade o estudo e acompanhamento da
Unidade Fabril, mais concretamente a nivel laboratorial, com o objectivo de
introduzir novas formulagbes, optimizar e simular os processos de producéo
industrial, para posterior aplicagao.

O plano de estagio proposto foi associado a diversas tarefas inseridas em varios
projectos, dos quais se destacam: Optimizacdo e implementacdo de novas
férmulas de detergentes liquidos; Estudo da variacdo do parametro da viscosidade
em geles de banho e detergentes liquidos; Realizacdo de auditorias internas de
higiene; Acompanhamento do novo projecto “Tang” de detergentes em p6; Estudo
da recuperagdo enzimética através do Auto analisador e Resolucdo de problemas

surgidos na producéo diéria.

Das actividades realizadas € de salientar os seguintes resultados:

Na elaboracédo do produto Domestos Lixivia Espessa, foi necessario verificar se a
adicdo da matéria-prima C, noutra fase do processo iria alterar a viscosidade do
produto final. Para a andlise procedeu-se a execucdo de cargas laboratoriais,
constatando-se que a diferenca da viscosidade obtida entre o espessante sem e
com a adi¢cdo de C, é significativa. No entanto, relativamente ao produto final, as
viscosidades sao idénticas e encontram-se dentro dos limites de especificacao.
Avaliou-se também a viscosidade dos espessantes ao longo do tempo, para
verificar se é possivel a utilizacdo da bomba disponivel na Lever.

Efectuou-se a validacdo do método de analise da enzima Mananase, a qual
apresentou uma taxa de recuperacéo de 105,4%.

Na sequéncia do problema de baixa viscosidade detectada numa carga industrial,
analisaram-se métodos correctivos, sugerindo-se a mistura de dois produtos: um
produto com viscosidade dentro dos limites e outro produto de baixa viscosidade,
de forma a aumentar o valor de viscosidade. Verificou-se que a proporcao ideal da

mistura seria 2:1.

Palavras-Chave: Optimizacdo de processos de fabrico, cargas laboratoriais,

matérias-primas, Auto analisador, Mananase, féormula Tang.
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Abstract

This dissertation addresses work being performed within the context of an
internship that was carried out, under the subject “Optimization of Industrial

Production of Cosmetics and Detergents”.

The main objectives of this project were the study and monitoring of the Factory
Unit; more specifically at laboratory level, with the purposes of introducing new
formulations, as well as, optimize and simulate the processes of industrial
production for future application.

The proposed internship plan was associated with various tasks involved in several
projects, where highlights: Optimization and implementation of new formulations of
liquid detergents; Study the variation of the viscosity parameter in shower gels and
liquid detergents; Conducting internal audits of hygiene; Monitoring the new project
“Tang” of powdered detergents; Study of enzymatic recovery through Auto analyser

and Problems resolution that occur in daily production.

It is relevant to mention the following results from the undertaken activities:

In the development of the product Domestos Lixivia Espessa it was necessary to
determine whether the addition of the raw material C at another stage of the
process would change the viscosity of the final product. For the analysis, laboratory
loads were elaborated, where it was verified that the difference in viscosity between
the thickener with and without the addition of C was meaningful. However, at the
level of final product, viscosity values are identical and within the specification
limits. It was also evaluated the viscosity of thickeners over the time, to verify that if
it is possible to use the pump of Lever.

The analysis method of the Mananase enzyme was validated with a recovery rate
of 105,4%.

In the sequence of the problem concerning low viscosity detected on an industrial
load, remedial methods were analyzed, suggesting a mixture of two products, one
within normal viscosity levels, and another that had low viscosity; in order to
increase the value of viscosity. It was verified that the ideal ratio would be a 2:1

mixture.

Keywords: Optimization of manufacturing processes, laboratory loads, raw

materials, Auto analyser, Mannanase, Tang formula.
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Capitulo I Descricao do Trabalho de Estagio

1. Descricdo do Trabalho de Estagio

A Tese de Mestrado relativa ao estagio curricular da aluna Claudia Susana
Craveiro Francga, realizado nas Indastrias Lever Portuguesa, teve em vista o
contacto com varios elementos imprescindiveis a formacdo como estudante e ao
futuro profissional.

A aquisicdo destes elementos e sua aplicagcdo foram uma mais valia, devido ao
contacto directo com uma unidade fabril.

O estagio teve como orientadores, na Fabrica Lever, a Doutora Vera Sousa e na
faculdade, a Professora Doutora Isabel Fonseca.

O estagio realizado na Fabrica Lever, cidade de Sacavém, decorreu num periodo
de seis meses, de Abril de 2010 a Outubro de 2010.

1.1. Objectivos Propostos

O estégio realizado abrangeu a elaboracdo de diversas tarefas associadas a
producéo e comercializacao de produtos cosméticos e de detergentes, tendo como
objectivo envolver a integracdo da aluna em ambiente fabril e desenvolver
aspectos relativos a producado, qualidade, requisitos legais, desenvolvimento e

optimizacéo do processo de fabrico.

1.2. Actividades Efectuadas

O plano de estagio proposto permitiu a inser¢cdo em diversas actividades paralelas,

associadas a varios projectos em desenvolvimento, dos quais se destacam:

Laboratério de Desenvolvimento

— Implementacdo de novas férmulas de detergentes liquidos e optimizacdo dos
novos processos de fabrico associados aos seguintes projectos:

Projecto Crown;

Projecto Blur;

Projecto Whitesnake;

Projecto Athens;

Projecto Domestos Classico;

LN X X X X

Projecto CIF Liquido com Lixivia de Lim&o.
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— Resolugéo de um problema industrial surgido na Producéo.
— Estudo comparativo da curva de viscosidade da Carga Laboratorial de Vasenol
Aloe Fresh com a curva de viscosidade de Vasenol Nutri-Regeneragéo

realizada na Producéo.

Laboratério de Controlo de Qualidade

— Acompanhamento de novos projectos de Detergentes Pés:
v' Comparacdo da formula César 5 com a nova férmula Tang.

— Validagcédo do método de analise da enzima Mananase no Auto analisador.

— Auditorias Internas de Higiene realizadas em diversos pontos da industria:
v' Parque de Tanques;
v' Armazém de Matérias-Primas e Embalagens;

v Linhas de Producao: - Strunck; - Ronchi, - Corniani.

As actividades desenvolvidas no ambito dos projectos mencionados foram as

seguintes:

e Elaboracdo de cargas laboratoriais de novos produtos fabricados pela Lever
tendo em vista a analise do comportamento antes da producéo industrial.

¢ Acompanhamento dos testes laboratoriais associados a aprovacdo de novas
férmulas do produto.

e Elaboragéo de métodos de andlise fisico-quimicos.

e Colaboragcdo com o Departamento de Producédo na procura de solugbes para
0s problemas industriais surgidos durante a producéao.

e Acompanhamento no Departamento da Producédo da implementacdo de novos
produtos e tecnologias.

e Verificagdo dos procedimentos internos de Lavagem e Desinfeccdo do
equipamento da Fabrica (linhas de embalagem, producdes), efectuando
auditorias internas de higiene, de modo a assegurar o cumprimento dos

requisitos de higiene e qualidade.
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1.3. Estrutura da Dissertacao

Esta tese estd organizada em cinco capitulos. No capitulo I, faz-se uma breve
descricéo dos objectivos propostos e das actividades efectuadas.

No capitulo II, far-se-4 uma revisdo historica sobre a evolu¢cdo empresarial da
Unilever, destacando-se a importancia da implementacdo do SIG. De seguida
apresentar-se-a a constituicao e o funcionamento da pele e do couro cabeludo; os
componentes basicos das formulacdes utilizadas em champds, detergentes
liquidos e detergentes em pd; a importancia da lavagem e desinfec¢cdo nos
equipamentos utilizados. De seguida sdo abordados os fundamentos teoricos
relativos a validacdo do método de andlise da enzima Mananase. Ainda neste
capitulo serdo referidos todos 0s conceitos tedricos necessarios para a
compreensao das tarefas de estagio.

No capitulo Ill, apresenta-se o0 equipamento manuseado; todas as matérias-primas
envolvidas e os diferentes métodos utilizados para a analise de parametros.

No capitulo IV, existe informacédo relativa as alteracbes de matérias-primas para
cada produto, registando-se as etapas ao longo do seu fabrico. Os objectivos de
cada projecto e os seus resultados sao apresentados e discutidos ao longo deste
capitulo.

Alguns problemas pontuais a nivel industrial foram resolvidos, salientando-se o
caso do produto Vasenol Nutri-Regeneracdo que apresentou um parametro fora do
especificado.

Efectuaram-se auditorias internas a diversas sec¢fes na fabrica Lever, com a
finalidade de detectar necessidades e supera-las.

O método de andlise da enzima Mananase foi validado, através do estudo da taxa
de recuperagéo.

Por fim, recolheram-se os dados relativos a medicdo dos parametros referentes
aos detergentes em po de duas formulagbes da gama Skip e estudaram-se as
diferencas das formulac¢des e sua influéncia nestes.

No capitulo V, registaram-se as conclusdes do trabalho e sugerem-se as

perspectivas futuras deste estudo.
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2. Introducao

2.1.

Empresas

2.1.1. Unilever Multinacional

Historia

A Unilever € uma empresa anglo-holandesa, implementada desde 2 de Setembro

de 1929 mediante um acordo estabelecido entre a industria inglesa de sabéo, a

Lever Brothers e a indstria holandesa de margarinas, a Margarine Union ™.

Tabela 2.1: Linha temporal ™

Século
XIX

Em 1872, os Jurgens disputavam o mercado valioso da margarina com
os Van den Bergh. Este produto holandés espalhou-se rapidamente pelo
continente europeu e pela Gra Bretanha. Em 1884, a Lever & Co inicia a
producao de sabdo Sunlight Soap, um produto revolucionério que ajudou
a popularizar a limpeza e higiene na Inglaterra Vitoriana.

1900

A Unilever inicia a producdo de produtos feitos a base de odleos e
gorduras. A expansdo da empresa e procura de matérias-primas supera
as expectativas alcancadas.

1910

Devido a dificeis condicBes econdmicas que surgiram durante a Primeira
Guerra Mundial, muitas das empresas formaram associacdes comerciais
para defenderem os seus interesses comuns.

1920

Algumas empresas tentavam travar a expanséo dos seus concorrentes,
ao passo que outras empresas optaram por fusdes empresariais,
surgindo a Unilever.

1930

A Unilever passou por momentos dificeis, em 1939, devido ao inicio da
Segunda Guerra Mundial, porém a empresa continuava a diversificar o
seu grupo de produtos. A Unilever adquiriu novas empresas, de forma a
investir em novos mercados, como o da comida congelada.

1940

As operacbes da Unilever comecam a fragmentar-se, mas o negdcio
continua a expandir-se no mercado alimentar. Existe um aumento do
investimento em desenvolvimento e investigagao.

1950

Surgem novos mercados e novos produtos, tais como: o uso de sabao
em p6 (1953), o uso de detergente sintético em po, com OMO (1957).

1960

A medida que a economia mundial se expande, 0 mesmo acontece com a
Unilever. Ocorre o desenvolvimento de novos produtos e consequente
entrada em novos mercados, gerando um programa de aquisices
ambicioso.

1970

Em 1970 surge a margarina cremosa, Doriana.
Em 1978, a Unilever adquiriu a Lipton Internacional, tornando o seu
negocio de chas um dos maiores do mundo.
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A Unilever é nesta altura uma das maiores empresas do mundo,
1980 | concentra atencdes nos seus negocios, em produtos e em marcas
essenciais com grande quota de mercado e com potencial crescimento.

O negdcio da Unilever estende-se por toda a Europa Central e do Leste

1990
com um total de quatrocentas marcas.
século Para o produto ter uma boa aceitacédo, € necessaria uma satisfacéo geral
XX| dos consumidores. Para tal, iniciou-se um novo plano estratégico de

cinco anos, definindo as operagdes de venda e conservacao do produto.

A Unilever opera a nivel mundial divulgando produtos de boa qualidade e esta
presente em 150 Paises, empregando cerca de 174 mil pessoas. A empresa atrai

a confianca dos seus consumidores pois a seguranca dos produtos € sempre

considerada na altura em que se desenha um novo produto ou processo .
Missao

Segundo William Hesketh Lever, fundador da empresa Lever Brothers, a misséo
da empresa consistia em mudar a mentalidade das pessoas relativa a limpeza,
diminuindo o trabalho das mulheres, ajudando a higiene e saude, fomentando a
beleza pessoal, enriguecendo as pessoas com o usufruto dos seus produtos e por
isso criou o sab&o Sunlight ™.

Assim, a higiene, salde, beleza e cuidado pessoal tém actualmente um papel
fulcral na vida das pessoas.

A missao da Unilever centra-se na vitalidade, empenho em fazer crescer o
negécio sob orientacdo de questdes de sadde, higiene e de nutricio ™. A Unilever
esta constantemente a melhorar o perfil dos seus produtos e a proporcionar aos

consumidores uma vasta gama de op¢des saudaveis e mais naturais [,
Principios

De forma a proporcionar o crescimento dos produtos no mercado, a Unilever

define como principios orientadores ™:

— Apresentar um impacto positivo
Existe um desejo acrescido de causar impacto positivo, através das suas marcas,
operacoes, relacbes comerciais, contribuicbes voluntarias e de qualquer outra

forma que estabeleca o compromisso com a sociedade.
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— Manter um compromisso continuo
A Unilever compromete-se a melhorar os impactos ambientais e empenha-se, a

longo prazo, no desenvolvimento de um negaocio sustentavel.

— Trabalhar com integridade
O trabalho partilhado com os fornecedores, tal como, com todas as pessoas, exige
respeito, integridade e lealdade que séo padrbes que a Unilever defende.
O cdédigo de parceiros de negécios e o cédigo da Unilever, unificam-se abrangendo
dez principios, um dos quais diz respeito a integridade nos negocios e
responsabilidades relacionadas a organizacgdo, funcionarios, consumidores e meio

ambiente.

2.1.2. Unilever Nacional - Industrias Lever Portuguesa S.A.
Historia
A histéria da Industrias Lever Portuguesa S.A. inicia-se em 1950, data na qual foi
fundada a fabrica em Sacavém. A producdo e comercializacéo por parte da fabrica
iniciou-se a partir de 1952, comercializando inicialmente o sabao Sunlight e ap6s
esta data, inicia-se uma diversificagdo dos produtos produzidos e expansao

progressiva para varios mercados.

Alguns momentos chave desta expanséo estdo registados na tabela 2.2.

Tabela 2.2: Momentos chave da Industrias Lever Portuguesa, S.A.

Inicio do desenvolvimento e fabrico de detergentes em p6 na Torre e
1955 o
comercializagdo da marca OMO.
1957 Fabrico de produtos de Higiene Pessoal, a brilhantina
1961 Inicio da producao e fabrico de Dentifricos
1962 Inicio da producéo e fabrico de Champos
1974 a 1983 Reformulacao da fabrica a nivel da torre
1984 Arranque da nova fabrica de detergentes liquidos
1991 Construcéo da fabrica de lixivias
1997 Sistema de Gestdo e Qualidade foi certificado pela APCER, de acordo
com a Norma NP EN ISO 9002
1999 Sistema de Gestdo Ambiental foi certificado pela APCER, de acordo com
a norma ISSO 14001
2000 Optou-se pela utilizacdo de gas natural como combustivel da torre de
atomizacdo. Implementou-se um Sistema Integrado de Gestéo.
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Missao

O objectivo da Industrias Lever Portuguesa, S.A. é fornecer produtos para
melhorar a qualidade de vida das pessoas, garantindo seguranca, proximidade e
eficicia. A vitalidade dada pela Lever dirige-se aos consumidores, colmatando as
suas necessidades diarias de higiene e alimentagdo, com marcas que ajudam as

pessoas a sentirem-se bem .

Produtos e Marcas

Existem dois segmentos de mercado nos quais os produtos da Lever se encontram
inseridos. Os segmentos de mercado estdo divididos em Produtos de Higiene

Pessoal e em Produtos destinados a limpeza do Lar.
Produtos de Higiene Pessoal

Dentro da gama de produtos, a empresa multinacional, Unilever, actua em
diversos segmentos de cosméticos, entre 0s quais se destacam os champ@és,
sabonetes, geles de banho, desodorizantes, sprays, cremes de barba e dentifricos.
Porém, a empresa nacional, Lever, apresenta uma gama mais estreita de
produtos, diversificando o seu mercado em segmentos de cosméticos de champ@és,
geles de banho, cremes de barbear e dentifricos, focando-se em determinadas

marcas.

.
LINIC Organics
Pepsopent B

~N

Figura 2.1: Logotipos das marcas de produtos de higiene pessoal produzidas pela Industrias Lever
Portuguesa, S.A.
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Produtos destinados ao Lar

No mercado de produtos destinados ao lar, a empresa multinacional, Unilever,
actua nos segmentos de detergentes em pé para lavar a roupa na maquina e a
mao, detergentes liquidos para lavar a loica e a roupa, e lixivias para o chao e

roupa.

A Lever Portuguesa tem uma gama de produtos idéntica. Algumas das marcas

fabricadas pela empresa nacional, estdo indicadas na figura 2.2.

Figura 2.2: Logotipos das marcas de produtos para o lar produzidas pela Lever

Higiene e Seguranca dos Produtos

A Indastrias Lever Portuguesa garante produtos com um nivel elevado de
qualidade e seguranca, desempenhando as etapas de producdo e

comercializacao.

De forma a dar a garantia aos produtos, a empresa tem o apoio do SEAC (Safety
& Environmental Assurance Centre) - Centro de Garantia Ambiental e de
Seguranca, que tem um papel fundamental na garantia e suporte de seguranca
dos produtos. Desta forma, as decisbes sobre a seguranca dos produtos sao
tomadas por equipas multifacetadas que avaliam e identificam o risco,

independentemente de consideracdes comerciais ™.
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2.1.3. Parcerias em Portugal

Jeronimo Martins & Unilever

A ligagédo entre o Grupo Jeroénimo Martins e a Unilever iniciou-se ha mais de 60
anos com a comercializagcédo de produtos da multinacional por parte do importador
portugués. O Grupo Jerénimo Martins iniciou a sua actividade na Industria no final
da década de 30, tendo como grande marco a inauguracdo da Fabrica Fima
(Fabrica Imperial de Margarina, Lda.) em 1944, dedicada a producdo de
margarinas e 6leos alimentares 12,

O grande momento de expansao do Grupo nesta actividade ocorreu em 1949, data
na qual se estabeleceu uma joint venture com a multinacional anglo-holandesa
Unilever, cujos produtos eram comercializados por Jeronimo Martins. Este acordo

de parceria resultou na fusdo de empresas Fima VG, Lever Elida e Ola.

A evolucéo historica da parceria Jerénimo Martins & Unilever esta representada na

tabela 2.3, mencionando as datas mais relevantes.
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Tabela 2.3: Hist6ria da companhia Unilever Jerénimo Martins ©°

*Constituicdo da Fima

r
©
e
©

«Constituicdo da Lever

«Fabrica Lever em Sacavém

*Ol& (Aquisicao de Francisco &Trancoso)

SISAQAS

*Fabrica Fima em Sta. Iria

T—
(o)
(o]
(0))

*Fabrica Ola em Sta. Iria

—
(e}
(o))
(o}

*Ol4 adquire a Raja (gelados)
*Constituicdo da Iglo (congelados)

*Aquisicdo da Victor Guedes (azeite)
1989

*O grupo alarga-se com a aquisi¢cao das empresas
(Promalte Arkady, Panduave, Diversey)

*Unilever adquiriu Bestfoods

A Bestfoods Portugal é integrada na Fima

*Negdcio de Frozen Foods - Venda de alimentos
congelados (Iglo)
<
*Fusao das empresas Fima, Lever Elida, Iglo e Ola
numa s6 companhia, a Unilever Jeronimo Martins, Lda

£

+A Unilever Jer6nimo Martins possui quatro unidades )
produtivas localizadas em Sacavém e Santa Iria da
Azbia, envolvendo tecnologias como: Alimentacéo,
limpeza doméstica e Higiene pessoal. )
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2.1.4. Seguranc¢a, Ambiente e Sociedade

O objectivo desta seccdo consiste em definir o modo de actuacdo em caso de
acidentes de trabalho, o que fazer com cada um dos residuos perigosos gerados
nas operacgdes de producdo e embalagem, a contribuicdo dos produtos na saude e

na vida das pessoas.
Seguranca

Os riscos profissionais englobam os riscos de operacéo (seguranca no trabalho) e
riscos de ambiente (higiene no trabalho). E necessario identificar e controlar os
riscos de operacao (associados ao local de trabalho e ao processo produtivo), de
forma a prevenir acidentes de trabalho. Por outro lado, identificar e controlar os
agentes fisicos, quimicos, biolégicos e ergonémicos que existem no ambiente de

trabalho, para prevenir doencas profissionais .

Dos riscos existentes, alguns merecem especial atencdo dos operarios das

IndUstrias Lever Portuguesa, S.A. e encontram-se a seguir referenciados:
— Riscos de Operacéo:

-Derrames de matérias-primas e produtos;
-Quedas de objectos e Movimentacao de cargas;

-Golpes, projecc¢des de liquidos e quedas.

— Riscos Ambientais:

Tabela 2.4: Riscos Ambientais

Riscos Quimicos: Riscos Fisicos:
-Poeiras -Ruido
-Gases -Vibracoes
-Vapores -lluminacao

Riscos biolégicos:
-Contaminagéo por
bactérias

Riscos “ergondmicos”:
-Fisiologicos

Para evitar a ocorréncia destes riscos, € necessario usar obrigatoriamente EPI's
(Equipamentos de Proteccéo Individual) consoante o local de trabalho e o local do
corpo a proteger. Na tabela 2.5 faz-se referéncia aos riscos existentes e

equipamentos recomendados !
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Tabela 2.5: EPI’s recomendados

Risco Local de proteccdao Equipamento recomendado
Queda de objectos Cabeca Capacete
Queda de materiais Pés Botas de biqueiras de aco
A;grgssoes quwim?as, Maos Luvas de latex, couro e nitrilo
térmicas e mecanicas
Reaccdes alérgicas Vias respiratorias Mascaras
Projeccoes Olhos e Face Oculos e viseiras de proteccéo
Tampdes de ouvidos
Perturbacgdes auditivas Ouvidos (auriculares);
Abafadores (auscultadores).

E preferivel ter custos em EPI's que previnem o acidente de trabalho, do que ter

custos em reparar os acidentes !,

Ambiente

As actividades associadas a todos os residuos perigosos, gerados nos diversos
equipamentos das Industrias Lever, devem seguir a respectiva instrucdo de

trabalho conforme se refere na tabela 2.6 ©:

Tabela 2.6: Procedimento recomendado ao tipo de residuo

Residuos Destino
Solventes e Recolhidos num tambor metélico de cerca de 25 litros. Recuperacao
Diluentes noutra empresa
Desperdicios e Depositados nos bidons dedicados, devendo ser enviados para o
EPI contaminados P operador de r,esiduos P
com 6leo P '

. Existem dois contentores, destinados para a deposi¢do de residuos
Residuos , « L
hospitalares, um para “Pensos de tratamento e afins” e outro

Hospitalares

“Seringas e agulhas” devidamente assinalados no Posto Médico.

Material contendo
residuos de

Materiais e residuos contendo enzimas sao tratados de acordo com
as instrucdes SA-1T-05 “Deposicao de Residuos Laboratoriais
contaminados com enzimas” e PD-IT-51 “Desactivacao enzimatica de

enzimas , . e
filtros e de sacos provenientes de derrames enzimaticos”.

E muito importante seguir todos os procedimentos recomendados (Tabela 2.6), de
forma a reduzir residuos e causar menor impacto ambiental.
A Unilever tem em conta o respeito pelo ambiente, minimizando o emprego de

agua e energia, utilizando projectos de melhoria continua, pondo em pratica a

metodologia KAIZEN.
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Sociedade

A Unilever tem uma posicdo relevante na sociedade, oferecendo as melhores
marcas e garantindo qualidade e seguranca nos seus produtos. Assume
responsabilidade social, organizando campanhas humanitarias para auxiliar
pessoas e associacdes, promovendo o0s seus produtos e alertando os

consumidores para eventuais perigos.
2.1.5. SIG - Sistema Integrado de Gestao

A adopcédo do Sistema Integrado de Gestao da Qualidade, Ambiente, Seguranca e
Saude no Trabalho é vista como uma decisdo estratégica que afecta as
organizacdes como um todo, envolvendo primeiro os fornecedores, os fabricantes,
os colaboradores, e por fim os clientes e a sociedade ©°!.

A certificagdo do Sistema de Gestao Integrado obedece a normas relevantes de:
Qualidade (NP EN ISO 9001:2000); Ambiente (NP EN ISO 14001), Seguranca,
Higiene e Saude no Trabalho (OHSAS 18001) e Seguranca da Informacédo (ISO
27001) 1!,

Com o Sistema Integrado de Gestdo, as Organizacbes demonstram mais
seguranca e empenho, motivadas pela satisfacdo dos seus clientes e da
sociedade em geral. Conseguem optimizar recursos e melhorar a sua imagem

corporativa.

A implementacéo do SIG apresenta as seguintes vantagens competitivas
— Atrair confianca dos clientes actuais e potenciais;

Aumentar a motivacao dos colaboradores;

Melhorar a imagem da organizacéo;

Obter uma vantagem competitiva relativamente a concorréncia;

Optimizar 0s processos;

Prevenir as reclamacdes, impactos ambientais e riscos;

Evoluir na sustentabilidade da organizacgéo;

Apresentar uma nova dinamica de gestéao;

N A 2 AR 2

Criar uma cultura no sentido da melhoria continua da organizagao.

Optimizagao da Produgao Industrial de Produtos Cosméticos e Detergentes I 13



Capitulo II Introducao

Este Sistema visa satisfazer as necessidades do cliente com um minimo de custos

possivel e a sociedade envolvente, com menor impacto ambiental.

Gestio e Politica da Qualidade

A Gestdo da Qualidade consiste em controlar os processos de modo a obter um
produto de qualidade. A palavra qualidade engloba a satisfacdo do cliente apds o
trabalho (sem ocorréncia de falhas), desde a sua fase de concepc¢ao até ao servico
poés-venda, passando por todas as restantes etapas do processo de criagdo, como

a producao, comercializacdo e administracéo 34,

A Politica da Qualidade da Unilever apresenta principios, pelos quais a empresa

se orienta, garantindo a qualidade dos seus produtos. A Unilever rege-se por "

— Satisfazer plenamente os seus clientes, colocando-os no centro da sua
actividade, de forma a colmatar as suas necessidades e exigéncias
reflectidas nos produtos;

— Garantir a seguranca dos seus produtos e consumidores, estabelecendo
padrbes rigorosos de qualidade que asseguram a producdo e o
fornecimento de produtos seguros e de alta qualidade;

— Qualidade é de responsabilidade multifacetada e partilhada, i.e. todos os
elementos da fabrica sdo responséaveis pela qualidade do produto final;

— Estabelecer parceria com os fornecedores, privilegiando aqueles que
respeitem pormenorizadamente os padrdes de qualidade;

— Implementar sistemas, que melhorem continuamente a qualidade dos
produtos e servicos para melhor desenvolver os seus processos e modos

operatorios.

Gestao e Politica Ambiental

A Gestdo Ambiental visa reduzir os impactos ambientais das actividades de uma
Organizacdo que gere residuos, subprodutos, aguas residuais, emissdes gasosas
e ruido B4,

A Unilever Jeronimo Martins aposta numa politica activa na area ambiental,
considerando a preservacdo do ambiente, um factor indispensével na conducéo

dos seus negdcios e da sua evolugdo econdmica. O trabalho em colaboracédo com

Optimizagdo da Produgdo Industrial de Produtos Cosméticos e Detergentes I 14



Capitulo II Introducao

outras entidades promove a defesa do ambiente e difunde boas préaticas nesta

matéria %,

Segundo as directrizes mundiais da Unilever, para os cuidados com o meio

ambiente, foram estabelecidos os seguintes objectivos

— Satisfazer as preocupacdes ambientais dos consumidores e trabalhadores.
A empresa colabora com o0s seus parceiros de negdcio, desenvolve a sua
actividade e assume a responsabilidade na oOptica do desenvolvimento
sustentavel,

— Melhorar continuamente o desempenho ambiental das suas actividades;

— Cumprir a legislacdo ambiental aplicavel e preparar a futura
regulamentacdo, bem como observar outros requisitos relevantes;

— Adoptar boas praticas ambientais, de forma a melhorar a performance

ambiental.

Gestao e Politica da Seguranca e Saude no Trabalho

A Gestdo da Seguranca e Saude no Trabalho (SST) visa minimizar 0s riscos
resultantes do trabalho numa Organizag&do para proteccdo dos trabalhadores B,

A Politica da Seguranca visa o desenvolvimento de um plano seguro de trabalho,
cujas condicbes de operacdo sejam melhoradas. A Unilever visa 0s seguintes
objectivos:

— Reconhecer os direitos dos trabalhadores. A seguranca e saude no
ambiente de trabalho sdo melhorados porque o0s objectivos e as
responsabilidades séo definidos;

— Obedecer a padrbes de segurangca e saude no trabalho, de forma a
minimizar riscos e evitar acidentes;

— Adoptar e melhorar as praticas efectuadas pelos trabalhadores,
promovendo a sua formacgao, avisando-os a cerca dos perigos que estao
associados ao seu local de trabalho, bem como informa-los dos EPI’s

recomendados.
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2.1.6. Rotulagem e embalagem dos produtos

Antes da introducdo no mercado, de produtos cosméticos e de higiene corporal,
estes devem ser notificados a autoridade competente do pais de fabrico. O
cumprimento do disposto na legislacdo é de inteira responsabilidade dos
fabricantes e dos responsaveis pela colocacdo no mercado. Segundo, o decreto-lei
n.°296/98 de 25 de Setembro, sdo regulamentadas as regras a que devem
obedecer os requisitos de qualidade, a rotulagem, a publicidade, a colocagéo no
mercado, o fabrico e o acondicionamento destes produtos [\

O rétulo, € o elo de ligagdo do produto ao consumidor, € um conjunto de
indicacdes que visa dirigir a atengdo do consumidor para o produto cosmético, com
o fim de promover a sua aquisicdo. Este elemento deve veicular informacédo que
ajude o consumidor a fazer uma escolha adequada, utilizacdo correcta do produto,

nivel de conservacao e consumo.
As mencdes obrigatérias que um rétulo deve conter, sdo [:

i) Denominacdo Comercial do Produto — forma de apresentacdo do produto e o

estado fisico em que o0 mesmo se encontra.
i) Lista de ingredientes — deve ser indicada no respectivo processo fabrico.

i) Nome da companhia, respectivo correio electronico, endereco do fabricante

(se estabelecido na comunidade europeia) e telefone.

iv) Conteddo nominal — expresso em peso ou em volume, excepto para as

amostras gratuitas.

v) Periodo apés abertura — representado por um simbolo, que identifica a vida util
do produto cosmético, apés o frasco ter sido aberto pela primeira vez. O
periodo de tempo € representado de forma compacta, com o numero de

meses, seguidos pela letra “M”.

vi) Simbolo Ponto Verde — As empresas que aderem a esta sociedade ficam

autorizadas a marcar as suas embalagens com o simbolo ponto verde.
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vii) Instrucdes de utilizacdo e precaucdes especiais — indicagdes sobre o modo de

utilizacdo e medidas recomendadas sobre a atitude a tomar.

viii) Identificacédo de fabrico — o produto deve ter rastreabilidade.

O cadigo de identificacdo utilizado pela Fabrica Lever esta representado na

Figura 2.3, sendo constituido por quatro digitos; o primeiro digito € referente

ao ultimo algarismo do ano de fabrico, o segundo digito refere-se ao dia em

que o produto foi embalado, o terceiro digito corresponde a maquina de fabrico

e 0 gquarto digito refere-se ao local e hora de embalagem.

E de referir que se podem utilizar outros codigos.

1° Digito:
Ano 2010

3° Digito:
Maquina 2
de Fabrico

v
Ggeiz sC 20:30

=Ces

2° Digito:
Dia 061

H_J

4° Digito:
Local e Hora de
Embalagem

Figura 2.3: Exemplo do codigo de identificagdo utilizado pela Fabrica Lever

Os rétulos sé@o importantes pois permitem boa comunicacdo visual; transmitem

legibilidade e asseguram informacdo verdadeira. Os objectivos da Politica de

Comunicacdo, baseiam-se em informar e persuadir a aceitacdo do produto,

orientados pelo preco, prestigio, valores e desempenho do mesmo. Esta politica

estuda e acompanha o desenvolvimento do produto no mercado, minimizando o

risco e ameacas da concorréncia. Tem como finalidade divulgar o produto e deixar

uma mensagem rapida e clara aos desconhecedores e futuros aderentes [,
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2.2. Unidade de Producao

As Industrias Lever Portuguesa, S.A, tém impacto na sociedade, oferecendo uma
diversidade de produtos e proporcionando uma melhor qualidade de vida. Esta
encontra-se constituida por duas unidades produtivas, designadas por Personal
Care, distinguindo os champ@és, geles de banho, dentifricos e cremes de barbear e
por Home Care, destacando todos os produtos detergentes destinados ao lar.
Cada produto € fabricado obedecendo a uma especificada formula, no entanto
todos envolvem a sequéncia de operacdes, designadas por: Mistura,
Armazenamento e Linha de Embalagem.

Na producdo de Produtos Pessoais, os champds e os geles de banho sao
fabricados no mesmo misturador, pelo que os restantes sdo fabricados em
misturadores distintos. A etapa posterior a fabricacdo e armazenamento designa-
se de “Linha de Embalagem”, cujos produtos sdo separados em linhas diferentes,

conforme se refere na Tabela 2.7.

Tabela 2.7: Linha de embalagem de Produtos Pessoais

Personal Care Linha de Embalagem
Champ0s “‘Ronchi”
Geles de banho “Strunck”
Dentifricos e Creme de barba “Arenco”

Os Produtos destinados a limpeza do lar sdo fabricados em trés instalacdes
distintas; uma destinada a producdo de detergentes liquidos com lixivia, outra a
producdo de detergentes liquidos para a loica/ limpeza de casa e ainda outra a
producdo de detergentes pos, realizada na torre. Para cada uma destas

instalacBes estdo associadas diferentes linhas de embalagem (Tabela 2.8).

Tabela 2.8: Linha de embalagem de Produtos Detergentes destinados ao lar

Home Care Linha de Embalagem
Detergentes com Lixivia ‘Domestos”
Detergentes Liquidos “Corniani”
Detergentes pos ‘MEP”

Neste subcapitulo serdo abordadas as diferentes unidades de producdo, o
contributo e accao de cada produto, o desempenho dos principais componentes,

bem como a descri¢cao das reacgdes e de processos.
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2.2.1. PERSONAL CARE
2.2.1.1. Champos e Geles de banho

Os produtos Personal Care desempenham um papel importante na estética, na
limpeza e na saude do nosso corpo. A formulacdo de um champd ou gel de banho
€ combinada de forma a obter um produto capaz de eliminar as sujidades que se

encontram na superficie cutdnea e no couro cabeludo, sem o danificar.

A pele é o revestimento externo do corpo humano que protege os 6rgaos internos
do ambiente externo, contém terminagdes nervosas, regula a temperatura corporal
e a reserva de nutrientes . A pele é o maior 6rgdo e as células que se perdem
pelo desgaste, estdo constantemente a ser substituidas. E necesséario um gel de
banho adequado que dé beneficios a pele, hidratando-a, suavizando-a,
regenerando e protegendo-a contra os germes %,

A pele é constituida por trés camadas; a hipoderme (tecido subcutaneo que
contém gordura e actua como reserva energética), a derme (contém a maioria dos
elementos vivos) e a epiderme (reveste e protege o interior, com uma camada
externa de células mortas que formam um revestimento de proteccao resistente: a
camada cérnea) 1*°\. A estrutura da pele esta representada na Figura 2.4.

Camada Cornea
(morta)

Epiderme
Melanocito
Camada de células
basais (vivas)
Derme Nervo
Vasos,
Sanguineos
Camada
Subcutanea
Glandula _
sudoripara

Glandula

Foliculo piloso Sebacea

Musculo erector do pélo
Figura 2.4: Estrutura da pele

A derme é composta de tecido conjuntivo que aloja diversas estruturas
especializadas como; os foliculos pilosos, as glandulas sudoriparas e as glandulas
sebaceas que produzem uma substéncia oleosa denominada sebo. A derme

contém também vasos sanguineos, vasos linfaticos e nervos .,
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A epiderme é a parte exterior da pele, constituida por células achatadas,

designadas por células epiteliais, dispostas em cinco camadas: germinativa ou

[12]

basal, espinhosa, granulosa, ldcida e cdérnea As cinco camadas estdo

representadas na Figura 2.5.

C. Cérnea

Epiderme

C. Lacida J

Melanina

Sanguineo

Figura 2.5: Cinco Camadas da Epiderme *?

A camada germinativa ou basal estd em contacto com a derme, é constituida por
células cubicas pouco diferenciadas que se dividem continuamente, dando origem
a todas as outras camadas. As células vao sofrendo modificacdes graduais na sua
forma e composi¢cdo quimica até chegarem a superficie, onde perdem o nucleo a
nivel da camada coérnea e se descamam naturalmente. Este deslocamento de
células é constante e o ciclo completo ocorre no periodo de duas semanas em
pessoas jovens e cerca de trinta e cinco dias para pessoas com mais de cinquenta
anos de idade. A intensa actividade mitética é responsavel pela renovacdo das
células da epiderme 2.

A camada espinhosa apresenta um sistema de adesdo celular através de
tonofibrilas, que da o formato espinhoso as células nela presentes. A camada
granulosa é constituida por células achatadas, com granulos de queratina
proeminentes e outros com substancia extracelular e outras proteinas (colagénios).
A camada ldcida é constituida por uma camada fina e transparente.

A camada coOrnea é constituida por células achatadas sem ndcleo com grande

quantidade de filamentos, nomeadamente, a queratina %,

A pele € um oOrgdo sensorial que contém muitas células sensiveis ao toque, a
temperatura, a dor, a pressao e a comichao. Intervém também na manutencéo da
temperatura constante do corpo, por exemplo, quando o corpo esta quente, as

glandulas sudoriparas segregam suor (que arrefece o corpo) e 0s vasos
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sanguineos da derme dilatam-se para dissipar o calor, se o corpo esta frio, os

vasos sanguineos da pele contraem-se, o que conserva o calor do corpo .

O cabelo, os pélos e as unhas sao extensdes da pele compostas principalmente
por queratina, que € uma substancia proteica dura e é o principal constituinte da
parte exterior da epiderme .

O cabelo é uma estrutura filiforme composta por células mortas cheias de
queratina. A raiz de cada cabelo encontra-se num pequeno orificio da pele
chamado orificio do foliculo piloso ™!,

A haste do cabelo é a parte do fio que emerge do couro cabeludo. Cada haste é
constituida por um nucleo esponjoso semioco (a medula), uma camada
circundante de fibras longas e finas (o coértex) e, no exterior, varias camadas de
células sobrepostas (a cuticula) ), conforme esta representado nas Figuras 2.6 e
2.7.

Foliculo Raiz Bolbo Muscul B‘Aeﬁ'ctor
do pélo

Figura 2.6: Esquema da estrutura e corte transversal de um fio de cabelo ol

A cuticula sofre agressdes externas (por ex.: sol, chuva, poluicdo), agressdes por
accdo mecanica (por ex.: escovar, pentear) e transformacdes quimicas (por ex.:

relaxamento, permanente, coloracdes e reflexos) 1.

Durante a fase de crescimento de um cabelo, a raiz esta firmemente envolvida por
tecido vivo chamado bolbo, o qual fornece ao cabelo a queratina. O bolbo é o
pequeno nodulo esbranquicado que por vezes se observa quando se arranca um

cabelo. Os cabelos crescem cerca de 1,27 cm por més. No inicio da fase de
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crescimento (que dura cerca de trés anos para cada cabelo), a raiz do cabelo
estimula o crescimento de um bolbo, e depois de uma haste. A fase de repouso
dura cerca de trés meses, o bolbo separa-se da raiz e o cabelo acaba por cair.

Comeca a formar-se um novo cabelo no mesmo foliculo !,

Haste do cabelo -/

O cabelo
velho cai

—~———

=

Forma-se um
novo cabelo 5
Figura 2.7: Fase de Crescimento e de Repouso ¥/

Os principais problemas que surgem com o cabelo, poderdo dever-se a forma
como sdo tratados e cuidados. Por exemplo; o cabelo quebradico, que parte
facilmente e espiga nas pontas, pode ser consequéncia de excesso de lavagens,
escovadelas e secagens com secador. Ocasionalmente, pode ser sintoma de
caréncia acentuada de vitaminas ou minerais ou de hipotiroidismo (reduzida
actividade da glandula da tiréide) ©.

O cabelo muito seco é resultado do desgaste causado pelo meio ambiente, devido
a accédo solar, agua do mar, particulas de poeiras, ou pode também ser causado
por ma nutricio 1°,

Através das glandulas sebaceas, existe uma secre¢cdo natural de gordura (sebo)
ou 6leo para o cabelo, que varia de pessoa para pessoa. Surge o problema de
oleosidade, que pode alastrar e ser ajudado por acgdo mecanica, como a
escovagem e a elevada temperatura do corpo ™.

Outros problemas resultam de factores genéticos, como: queda de cabelo, cabelos

encravados e cabelos brancos.

A higiene é um elemento essencial no cuidado com o cabelo. Para protegé-lo e
limpa-lo utilizam-se champbs que contém componentes, agrupados em quatro

conjuntos ™3:
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v' Tensioactivos Primarios:

Os tensioactivos priméarios possuem a funcdo de remover a sujidade, facilitar as
operacdes de lavagem, formacdo de espuma e emulsificagcdo. S8o capazes de
diminuir a tensd@o superficial entre as particulas de sujidade e a queratina da
cuticula. Desta forma a remoc¢éo de sujidade é facilitada. Por outro lado devem
possuir uma série de caracteristicas, tais como: terem boa relagdo custo/
beneficio, serem in6cuos (ndo serem irritantes, nem toxicos), serem seguros (nao
tém um poder desengordurante elevado e s6 assim garantem a retencdo da agua
residual a superficie da cuticula), permitirem uma distribuicdo facil do produto

sobre a superficie e remocédo deste com a agua.

Os tensioactivos, mais utilizados nas Indastrias Lever Portuguesa, sao
frequentemente: o SLES 1EO e o SLES 2EO. Estes tensioactivos sdo anidnicos e
apresentam um desempenho excelente, na medida que sdo bastante estaveis a
temperaturas baixas e nao séo irritantes para os olhos e pele.

O SLES designa-se por Lauriléter sulfato de sodio, contendo uma ou duas moles
de Oxido de etileno. Quanto maior for o nimero de moles indicada de 6xido de
etileno no surfactante, mais o produto é etoxilado, o que traduz um efeito mais

suave para a pele dado que estas moléculas sdo mais hidréfilas (Figura 2.8).

QP
Na* -O’S\O’{\/O)JV\A/\/V
n

Figura 2.8: Estrutura quimica do Lauriléter Sulfato de Sddio

v' Tensioactivos Secundarios:

Os tensioactivos secundarios sdo designados co-surfactantes e tém a funcéo de
modificar a detergéncia dos tensioactivos primarios, podendo ser de natureza
cationica, ndo ionica e anfotérica. O co-surfactante mais utilizado pelas Industrias
Lever Portuguesa em champ6s € o Amido propil betaina de coco (Figura 2.9), que
€ um surfactante anfotérico, com excelente capacidade de se associar aos
Laurilsulfatos com o propdsito de lhes diminuir a agressividade sobre a pele **. Os
tensioactivos anfotéricos sdo compativeis com tensioactivos anionicos, catidnicos,

ndo-iénicos e outros tensioactivos anfotéricos.
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CH,
o] o
R—CONH—(CH,) . — Iil— CH,COONa +ClI
CH,

Figura 2.9: Estrutura quimica do Amido propil betaina de coco

Devido as suas baixas caracteristicas toxicologicas, é utilizado em cosmeéticos,
nomeadamente em champds, destacando-se o seu desempenho de limpeza,

poder de espuma, suavidade, capacidade acondicionadora e ac¢ao bactericida.

v' Adjuvantes

Os adjuvantes sdo compostos que asseguram a estabilidade do produto acabado
e como melhoram o desempenho dos tensioactivos e 0 aspecto estético da
preparacdo, conseguem garantir uma maior aceitacao por parte do consumidor.

Os adjuvantes podem ser caracterizados como *%;

— Espessantes — sdo compostos que interferem na viscosidade do produto.
Alguns exemplos de espessantes utilizados pela Lever sdo o Carbopol 980,
que é indicado para formulacdes de champds para cabelos oleosos e o
Cloreto de sédio, que é um electrélito usado para aumentar a viscosidade
do produto. O Cloreto de sodio deve ser utilizado com base em critérios
pré-estabelecidos, dado que, a viscosidade méaxima é atingida apos a
adicdo de uma concentracdo pré-determinada. Se esta concentracao for
ultrapassada, contrariamente ao que seria de esperar, havera uma

diminuicéo da viscosidade do produto.

— Estabilizantes de espuma — sdo compostos com a funcdo de aumentar o
volume da espuma formada pelos tensioactivos e manté-la estavel,

podendo ainda, contribuir para o aumento da viscosidade do produto.

— Amaciadores — s&o conhecidos como acondicionadores e possuem a
funcao de transmitir ao cabelo a suavidade e flexibilidade apés as lavagens.
Apresentam um papel activo de lubrificantes, atenuando a actividade

desengordurante que é proporcionada pelos tensioactivos primarios.
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— Opacificantes — sdo compostos incorporados nas formulagdes, com vista a
melhorar a apresentacdo do produto final para o consumidor. Referem-se
como exemplos de opacificantes utilizados pela Lever; o Euperlan e o
Opulyn, usados respectivamente, na formula de champds e geles de banho.

— Agentes Sequestrantes — sdo compostos com objectivo de eliminar a ac¢ao
prejudicial dos ides alcalino-terrosos e metdlicos, que se encontram nas

aguas de consumo publico. O EDTA BD é um exemplo de sequestrante.

— Conservantes — sado compostos com accdo conservante bactericida e
fungicida. Permitem proteger o produto, evitando a proliferacdo de
microrganismos. O Benzoato de sédio € um exemplo de um conservante de

gel de banho, utilizado pela Lever.

— Humectante — sdo compostos com a funcdo de reter a agua no produto,
aumentando a hidratacdo nas camadas superficiais da pele. A Glicerina é

um exemplo de humectante presente num gel de banho.

— Aromatizantes e Corantes — sdo compostos considerados complementos.
Os aromatizantes perfumam o produto, mascarando o0s odores
caracteristicos de tensioactivos. A sua incorporacdo ndo deve alterar a
viscosidade do produto final. Os corantes sdo compostos utilizados com o

proposito de melhorar o aspecto de apresentacao do produto.

v Componentes com Accao especifica

Sao componentes que foram incorporados nas formulacdes consoante a acgao
desejada. O Piritiona de Zinco € um exemplo de um componente com acg¢éo anti-
caspa, utilizado pela Lever. Este agente combate o fungo causador da caspa, sem
deixar o couro cabeludo ressequido e sem residuos no cabelo, apos a sua

utilizacéo.
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v Agua

A agua € um componente bastante importante na elaboracdo da formula de um
produto e é uma matéria-prima extremamente contaminavel, que entra em grandes
quantidades nas formulagdes. Existem produtos que requerem &agua clorada e
descalcificada e outros cuja formulacdo sé necessita de agua descalcificada, na
medida que os ibes de Calcio e Magnésio interferem com os surfactantes, corantes
e perfume. Um exemplo tipico de utlizacdo de &agua descalcificada € na
elaboracdo da Lixivia Domestos Espessa, para que os ibes de calcio nao
interferiram com os ides de hipoclorito dando origem a formacéo de cloro.

A descalcificacdo na Lever é feita mediante dois descalcificadores (Figura 2.10),
gue removem o calcio e 0 magnésio da agua, responsaveis pela sua dureza e pela

formacao de incrustacdes, que normalmente sdo designadas por calcario ™.

Figura 2.10: Descalcificadores da Fabrica Lever

O processo de descalcificagdo tem como principio a permuta idnica. Uma resina
catiénica liberta ides sédio (Na*) e fixa os ides célcio (Ca’") e magnésio (Mg).
Para um determinado volume de &gua, a resina fica saturada em ides Ca** e Mg**
e vai necessitar de ser regenerada com uma solugdo de salmoura (solugcéo
concentrada em cloreto de sédio).

O processo de regeneracdo é programado automaticamente por um controlador
volumétrico, que regenera a resina que ja esta saturada.

Esta unidade de descalcificacdo estd sempre em funcionamento. Quando um
descalcificador est4 a enviar agua descalcificada, o outro encontra-se em “stand

by” ou em regeneragao.
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2.2.2. HOME CARE

Os produtos Home Care desempenham um papel importante na limpeza do lar,
eliminando as sujidades das superficies. Existem detergentes liquidos e em po,
que possuem o principio activo de detergéncia. A detergéncia é o processo de
remocao da sujidade de uma superficie sélida, aplicando uma forca mecanica,
devido ao efeito de uma substancia que diminui a tensédo entre a sujidade e a

superficie — tenséo interfacial.

Os principais factores que actuam durante o processo de lavagem s&o ™
— Agua
Tipo de Sujidade
Superficie

N
N

— Acc¢ao mecéanica
— Temperatura

N

Detergente

Nos subcapitulos seguintes serdo descritas as composicdes de detergentes
liguidos e em pd, bem como as reacgbes, mecanismos e processos a elas

associados.

2.2.2.1. Detergentes Liquidos

A composicdo quimica dos detergentes liquidos pode ser muito variada mas
geralmente é constituida pelo composto quimico que funciona como detergente
(tensioactivo), pelo solvente (agua) e por componentes complementares, tais

como: aditivos, reguladores de reologia, perfumes e conservantes.

Accéo de tensioactivos

A adicdo de um tensioactivo a agua, permite estabilizar a emulsdo (i.e. o arranjo
das moléculas minimizam a repulsdo entre grupos hidrofébicos e a agua). Assim a
regiao polar fica do lado da solugdo aquosa e a regiao apolar fica na interface

agua-ar, como esquematizado na Figura 2.11.
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Cauda
Ar hidrofobica

Cabega

., hidrofilica
Agua

Figura 2.11: Representacédo do arranjo das moléculas na interface dgua-ar (271

A medida que a concentragido do tensioactivo aumenta, a tensdo superficial da
solucdo aquosa diminui, sendo proporcional a quantidade de tensioactivo
adicionado, até se atingir a Concentracdo Micelar Critica, CMC, a partir da qual a
tensdo superficial da solugdo passa a ter um valor constante, comportamento

observavel na Figura 2.12.

i
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Figura 2.12: Tensao superficial da solu¢do em funcéo da concentragéo de tensioactivo, indicando
aCMC

A diminuicdo da tenséo superficial deve-se ao facto das moléculas de tensioactivo
se posicionarem preferencialmente na superficie do liquido, por apresentarem uma
regido hidrofébica, ficando ancoradas através da sua regido hidréfila (A). A
acumulacéo destas moléculas na superficie do liquido verifica-se até ao momento
em que a quantidade de composto adicionada é tal que se forma um filme a
superficie do liquido (B), passando as moléculas “excedentarias” para o seio do

liquido onde se formam as micelas (C) .

As moléculas de tensioactivo apresentam uma dupla polaridade, que interage
favoravelmente em moléculas de dgua e em moléculas nao sollveis em agua (ex.:

gordura).
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Em &gua, o sabdo forma uma solu¢do de micelas, cujas cabecas hidrofilas estédo
direccionadas para o exterior e as suas caudas hidrofobas para o interior. Esta
associacao de moléculas de tensioactivos ocorre para que haja uma diminui¢do da
area de contacto entre as cadeias hidrocarbdnicas do tensioactivo e a agua ou

outro composto polar ™, como ilustra a Figura 2.13.

Figura 2.13: Representacao do arranjo micelar [*8

Por outro lado, a longa cadeia de hidrocarbonetos da molécula de sab&o, dissolve-
se na gordura, com a cabeca hidrofila na superficie das goticulas de gordura.
Quando a superficie das goticulas de gordura forem cobertas por muitas moléculas
de sabao, estas irdo rodear as particulas de sujidade até a envolverem numa
camada solubilizante, as micelas. Estas goticulas de gordura s&o facilmente
suspensas em agua, pois estdo cobertas por grupos hidréfilos carboxilados do
sabao ¥ (Figura 2.14).

Figura 2.14: Emulsificagso da gordura [*®

O resultado da mistura de duas fases insolluveis (dgua e gordura) com uma fase
dispersa dentro da outra em pequenas goticulas, € chamada de emulsdo. Assim, a
gordura foi emulsificada pela solucdo de sabdo. Deste modo, quando se retira a

agua de lavagem, a gordura desaparece 2.
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As moléculas de tensioactivos séo classificadas de acordo com o grupo e a carga
idnica que carregam na porcdo hidréfila, podendo ser ndo iénicas ou idnicas. A
carga presente no grupo é responsavel pela origem de um tensioactivo anionico,

catiénico ou anfotérico — tensioactivo que contém ambas as cargas ™.

Os tensioactivos ndo i6nicos sdo moléculas com carga eléctrica nula, e
apresentam como caracteristicas

— Auséncia de interac¢des electrostaticas;
Baixa irritabilidade a pele;

Baixa formacédo de espuma,;

Elevada performance de detergéncia;
Baixa concentracdo micelar critica;

Elevado poder de reducao da tenséo superficial e interfacial,

N R R

Tolerancia aos tensioactivos catiénicos.

O tensioactivo n&o ionico utilizado pela Lever é o Oxido de Amina. Os Oxidos de
amina sao produzidos pela oxidacdo de aminas terciarias, com peroxido de
hidrogénio. Estes compostos apresentam comportamento catiénico em condi¢cbes
acidas (pH<3), e comportam-se como tensioactivos nédo ionicos em condi¢cdes
neutras ou alcalinas. Por esta razdo, estao incluidos na categoria de tensioactivos
nao idnicos . A Figura 2.15 apresenta a estrutura molecular do 6xido de amina.

CH,

R—N-—0 R=Cjyqg

CH,
Figura 2.15: Estrutura molecular do Oxido de Amina [**

Apesar da molécula referida apresentar boas propriedades de detergéncia,

apresenta como desvantagens o elevado custo e a baixa estabilidade térmica ..

Os tensioactivos cationicos sdo moléculas com carga positiva, e apresentam como
caracteristicas 1**:

— Serem detergentes com propriedades bactericidas;

— Irritabilidade significativa para a pele;

— Baixo poder detergente.
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Inicialmente utilizava-se como tensioactivo aniénico o alquilbenzeno sulfonato de
sédio (ABS) devido ao seu bom desempenho. No entanto, surgiram problemas em
relacdo a degradacdo deste composto no meio ambiente pois contribuem para um
elevado nivel de poluicdo, dado que permanecem na agua dos rios 3. Este
composto é ndo biodegradavel, devido a existéncia de cadeias ramificadas com

grupos metilos (-CHj3) na sua estrutura. (Figura 2.16).

CH, CH, CH, CH,
CH—CHy— C— CH,—CH—CH
|

CH, CH,

SO;Na

Figura 2.16: Estrutura quimica do alquilbenzeno sulfonato de sédio (ABS) ™

De forma a minimizar os impactos ambientais, esta matéria-prima foi substituida
por outro tensioactivo anionico biodegradavel, o alquilbenzeno sulfonato de sodio
linear (LAS). Esta matéria-prima tem como caracteristicas: ser biodegradavel, ser
um agente emulsionante, promover a formacdo de espuma e ter um baixo custo de
producdo. A Figura 2.17 apresenta a estrutura molecular desta matéria-prima.

H

|
CH,~(€Hy) —C— CH,) —CH,

n+m=7-10

SO;Na

Figura 2.17: Estrutura quimica do alquilbenzeno sulfonato de sédio linear (LAS) [13]
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2.2.2.2. Detergentes em po

As questbes ecoldgicas tém vindo a desempenhar um papel cada vez mais
importante na evolucdo do mercado actual dos detergentes. As preocupacdes
ambientais impostas pelas legislacbes ambientais provocaram alteracdo da
composicdo dos produtos detergentes com a adopgcdo de ingredientes
biodegradaveis. Também originaram uma colaboracdo entre os fabricantes de
maquinas e as empresas produtoras de detergentes levando ao desenvolvimento
de novas tecnologias e novas formulacdes que optimizaram 0S processos de
lavagem, diminuindo o consumo de agua e energia.

Como ja foi referido, existe uma diversidade de factores que intervém no processo
de lavagem, nomeadamente o tipo de sujidade. Os tipos mais comuns de sujidade,

bem como a forma de os eliminar estéo representados na Tabela 2.9.

Tabela 2.9: Classificagéo atribuida as sujidades e sua forma de eliminacdo

Sujidades Forma de eliminacéao
Cha, café, vinho, etc Por descoloracéo
Acucar, alguns sais, etc Por solubilidade na agua
Gorduras minerais Por emulséo
Gorduras de origem vegetal ou animal Por saponificagéo
Sangue Por accéo bioquimica
Areias, poeiras, etc Por eliminacao fisica

Os requisitos de um detergente baseiam-se na capacidade de solubilizar a
sujidade em suspensao, na facilidade em enxaguar, ser compativel com os
materiais a limpar, ser biodegradavel, possuir um poder molhante, de
branqueamento, detergente, sequestrante, emulsionante, anti-espumante e anti-

redepositante °,

A composicdo quimica dos detergentes em pd é geralmente constituida por:

surfactantes, “builders”, agentes branqueadores e agentes auxiliares.
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e Surfactantes

Os surfactantes sdo agentes que actuam na superficie dos tecidos, ajudam a

remover as sujidades e a manté-las em suspenséo na solugao de lavagem para

gue nao se redepositem nas roupas.

A interaccdo entre as moléculas de detergente e as sujidades, tal como todo o

processo de lavagem esta representado na Figura 2.18.

Interaccdo da 4gua na

Interaccdo entre as caudas
hidrofébicas e as

superficie. agua. sujidades.
T 0 e 37 ) —A
-~ . j,r“‘} (
- {3’/ @%\ ) j %

Desagregacao das
sujidades.

As sujidades ficam
isoladas e sao arrastadas
pela dgua.

Resultado final da
lavagem.

Figura 2.18: Fases do Processo de Lavagem

e “Builders”

[21]

A forma mais comum de melhorar o desempenho de um surfactante consiste na

utilizacdo de “builders” na formulagédo do detergente, cuja principal funcéo se

baseia na remocéo de ides de célcio e magnésio, presentes na agua dura.

Existem trés tipos diferentes de “Builders

» [22].

— Sequestrantes — sdo “builders” soluveis e formam complexos soluveis com

os ides calcio e magnésio. Ex.: STPP (tripolifosfato de sodio) e citratos.

Optimizagao da Produgao Industrial de Produtos Cosméticos e Detergentes I 33




Capitulo II Introducao

— Precipitantes — sao “builders” soluveis e formam complexos insoluveis com

os ibes de célcio e magnésio. Ex.: Carbonato de sédio e sabdo.

— Permutador de ibes — sdo “builders” insoluveis e formam complexos

insollveis com os ides de calcio e magnésio. Ex.: Zedlitos.

Um “builder” bastante eficaz é o STPP que faz parte dos fosfatos complexos. Para
além da vantagem de remover os i6es de célcio e magnésio, o STPP previne que
0os ibes metalicos reajam com o produto e provoquem efeitos indesejados na
estabilidade do produto. No entanto este é inseguro para 0 meio ambiente,

podendo desencadear a eutrofizagdo se estiver em excesso.

Os zedlitos actuam como permutadores de i6es dado que apresentam uma rede
cristalina com uma estrutura aberta que pode acomodar uma grande variedade de
ibes. Estes sdo utilizados numa vasta gama de processos industriais,
nomeadamente na industria de detergentes. Os zedlitos sdo substitutos do STPP e
sdo usados como auxiliares de fluidez B,

Apesar de os zeolitos serem considerados “builders” menos eficazes, estes séo do

ponto de vista ambiental os mais seguros.

e Agentes branqueadores

Os agentes branqueadores reagem com diferentes tipos de substratos e tém a
func@o de eliminar as nédoas por um mecanismo de branqueamento que pode ser
uma oxidacdo ou uma reducdo. Contudo, na lavagem de tecidos utilizam-se

branqueadores oxidantes . O mecanismo esta representado na Figura 2.19.
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CottonFabric )/
Os agentes Os branqueadores actuam
A nddoa cobre o tecido. branqueadores actuam guimicamente sobre as
sobre a nédoa. duplas ligacdes.

Existe quebra da n6doa Os agentes Os branqueadores
em pedagos menores, branqueadores quebram desaparecem e a nédoa
mais sollveis em agua. as duplas ligagdes. fica dividida.

Figura 2.19: Mecanismo chave de branqueamento

Ap6s o mecanismo de branqueamento, os pedacos que ficaram no tecido sdo
facilmente removidos por accdo mecanica ou por accao de outros ingredientes do
detergente 2%,

Os agentes branqueadores oxidantes disponibilizam na solucdo de lavagem, o
oxigeénio livre que é o principal responsavel pela operacdo de branqueamento.

Os compostos mais utilizados como fonte de oxigénio sdo os perboratos e o0s
percarbonatos. A diferenca consiste na temperatura de dissolugdo em &gua, i.e. 0
perborato possui uma accdo de branqueamento a temperaturas mais elevadas e o
percarbonato possui uma ac¢ao de branqueamento a temperaturas mais baixas.
Os percarbonatos vieram substituir os perboratos de forma a minimizar custos
energéticos e por razdes ambientais relacionadas com o interesse em reduzir o
teor de boro no detergente.

Durante o processo de lavagem, o percarbonato de soédio decompde-se em
carbonato de sédio e peroxido de hidrogénio (reaccdo a), este ultimo dissocia-se

em agua e oxigénio livre (reaccao b), de acordo com as reaccgdes °.

2(Na,C05.1,5H,0,) (s) » 2Na,CO05 (s) + 3H,0, (1) (a)
3H,0, (1) - 3H,0 () + 1,50, (b)
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Estas reaccdes sO se processardo com eficiéncia a temperaturas elevadas, acima
de 80 °C e em condic¢des alcalinas. No entanto, se a temperatura de lavagem for
muito elevada, entdo o0 processo de lavagem torna-se pouco préatico e
economicamente desvantajoso. A solucdo passa por utilizar, nos detergentes paés,
o percarbonato de sédio em simultaneo com um percursor de branqueamento ™.
A Unilever utiliza como percursor o TAED, que quando combinado com o peroxido
de hidrogénio proveniente do Perborato/Percarbonato aumenta a eficiéncia do
branqueamento a baixas temperaturas (T<60°C) devido a formacdo de acido
peracético. O acido peracético passa a actuar como agente branqueador, e €&
deste componente que vai depender a presenca de oxigénio livre em solucéo.

A reaccédo de formacéo de acido peracético descreve-se pela equacao:

0 CH

CH., 2 CH,

0
Y H
GJ\NH’NTD Faret: DJ\N”“’NTG " Hsc/ﬂ\G’D”H

H
HaC /I\\o CH, CH,

Tetra Acetil Etileno Diamina + perdxido de hidrogénio — Acido peracético

O uso de TAED permite aumentar a eficiéncia de branqueamento a baixas

temperaturas, trazendo a vantagem de minimizar o consumo de energia.

e Agentes auxiliares

Os agentes auxiliares sao introduzidos em pequena quantidade na formulacdo de
detergentes em pd e possuem fungbes especificas. Entre os agentes auxiliares
destacam-se: as enzimas, 0s agentes anti-redeposicdo, os inibidores de corroséo,

os reguladores de espuma, os branqueadores 6pticos e o perfume.

— Enzimas
No sector dos detergentes, as enzimas comerciais sdo utilizadas para garantir o
maior grau de eliminacdo de nodoas, cuidado com os tecidos e com a cor, e

melhoram a eficacia de limpeza 1%,

Na Fabrica Lever, sdo utilizadas quatro tipos de enzimas, nomeadamente:

Proteases, Amilases, Lipases e Mananases. As fun¢gbes desempenhadas por estas
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enzimas consistem na destruicdo de vérias substancias presentes em nddoas

especificas, como ¢ ilustrado na Tabela 2.10.

Tabela 2.10: Acgéo especifica de cada enzima

Enzimas Funcéo
Degradam as nddoas que contém hidratos de carbono (ex.:
Mananase
molho de churrasco, chocolate, gelado, pasta de dentes).
Actuam sobre nédoas que contém proteinas (ex.: gorduras,
Protease
sangue, ovo, carne).
Amilase Degradam as nddoas que contém amido (ex.: massas, batatas,
alimentos para bebés e outros),
. Degradam as nodoas que contém lipidos (ex.: manteiga, Oleo,
Lipase
sebo humano).

— Agentes anti-redeposicao
Sao componentes complementares do detergente, que possuem propriedades que

mantém a sujidade em suspensao, evitando a sua redeposicéo.

— Inibidores de corroséo
Protegem o interior metalico das maquinas de lavar e as superficies contra a

COrrosao.

— Reguladores de espuma

Evitam a formacdo de espuma em excesso durante a producéo ou utilizagao.

— Branqueadores 6pticos
Estes componentes depositam-se nos tecidos e permitem que estes paregcam mais

brancos. Isto deve-se a estes reflectirem mais a luz do que a que absorvem.

— Perfume

Permite oferecer ao produto detergente um cheiro agradavel.

2.2.2.2.1. Processo de producao de detergentes em po

O inicio do processo de producdo de detergentes em pd consiste na mistura de
varios componentes, ja anteriormente mencionados, com excepc¢ado dos agentes
auxiliares. A pasta resultante desta mistura é designada “slurry”. Esta seguira para
o tanque de espera (devendo estar a uma temperatura entre 65-70°C), passara por

filtros rotativos e magnéticos de forma a eliminar impurezas que possam existir,
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seguidamente € transferida para o “drop tank” onde €& bombeada através de
bombas de alta pressao para o anel da torre, sendo injectada para dentro da torre
de atomizacado *”!. O processo de secagem por atomizagéo consiste em pulverizar
o produto, submetendo-o a uma corrente controlada de ar quente gerada pela
evaporacao de agua. Nesta etapa, o pd arrastado pelo ar sera recuperado por um
ciclone sendo realimentado novamente a torre.

Este processo é considerado uma das maiores tecnologias de secagem a nivel
industrial, dado que se consegue controlar a temperatura, secar os solidos (“spray-
dryer”) reduzindo o seu peso e volume, bem como preservar as caracteristicas
essenciais do produto .

O po resultante é transportado para o flexidrum, onde se adicionam o alcool gordo
5-EO e &cidos gordos. Apds esta adicdo, o po € deslocado por um air lift, sendo
armazenado em “matcons” ou seguindo para o tapete do “posto de dosagem”.
Neste ponto introduzem-se 0s agentes auxiliares.

O transportador de Nerak permite o transporte de base FBG, que ird ser
introduzido no tapete do “posto de dosagem” mediante uma tremonha.

O tapete desloca o p6 para um tambor rotativo, onde sera adicionado o perfume.
Posteriormente, o produto sera embalado, terminando desta forma o processo de
producao.

Na Figura 2.22 encontra-se esquematizado todo processo de fabrico de

detergentes em po.

Torre de L

Atomizagéao matcons

m Tremonha

Doseadores

L

Transportador
Nerak

Doseamento
Zedlitos

4

=
*
*
.

e
H‘ o

Descarga de
Matérias- primas

"Post Dosing"

. 1 tambor
“" rotativo
Parque de Tanques

Flexldrum 1.
Embalagem |
."drup tank"

Figura 2.20: Representagao do esquema do processo de fabrico de detergentes em pé

g

Empllhadnr
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2.3. Higiene Fabril

Para garantir a seguranca e qualidade dos produtos, foi desenvolvido o sistema
HACCP - Hazard Analysis and Critical Control Points, que é um sistema
preventivo de controlo de potenciais perigos que surjam na industria.

Este sistema identifica os perigos especificos — microbiolégicos, quimicos ou

fisicos, e as medidas preventivas para o controlo de todas as etapas de producéo.

Os principios do sistema HACCP séo aplicaveis em todas as fases de producéo,

nomeadamente ):

1
2

identifica os potenciais perigos associados a producao;

determina os pontos que podem ser controlados para eliminar os perigos ou

minimizar a sua probabilidade de ocorréncia;

3- estabelece limites criticos, que assegurem que cada Ponto Critico (PCC)
esta sob controlo;

4- estabelece um sistema de monitorizagéo para assegurar o controlo de cada
PCC através de testes ou observacdes programadas;

5- estabelece acc¢bes correctivas a serem tomadas quando o sistema indicar
que determinado PCC esta fora de controlo;

6- estabelecer a documentacdo respeitante a todos os procedimentos e
registos referentes a estes principios e sua aplicagao;

7- estabelecer procedimentos de verificacdo destinados a confirmar que o

sistema HACCP funciona eficazmente;

A prevencdo da contaminagdo do produto estéd directamente dependente de uma
boa higiene fabril. Numa unidade fabril, as duas principais fontes de contaminacéo
do produto sao as matérias-primas e o ambiente.

O principal factor de contaminacdo nas matérias-primas é a agua. No caso do
ambiente, o conjunto de factores que mais contribuem para a contaminacdo do

produto sdo 0s equipamentos, as pessoas € 0 ar.

De forma a garantir a seguranca e qualidade dos produtos, a Fabrica Lever dispde
de duas ferramentas que considera importantes na prevengdo da contaminacao

microbioldgica de todo o equipamento, que é a lavagem e desinfeccéo.
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2.3.1. Lavagem e Desinfeccao

Antes do inicio de qualquer producdo industrial & necessario tomar medidas
indispenséaveis: pode ser necesséario lavar e/ou desinfectar periodicamente o0s
equipamentos. Esta metodologia € utilizada de forma a manter a qualidade dos

produtos e prevenir a sua contaminag¢ao microbiologica.

— Lavagem
Normalmente na Fabrica Lever, efectua-se a Lavagem com agua quente:

v/ no ultimo dia util da semana (sexta-feira);
v" na mudanca de produtos (champés e geles de banho);

v/ a equipamentos sujos e vazios, apés a duracdo de um turno.

A lavagem é um percursor da desinfeccdo e tem como objectivo remover os
residuos de produtos de forma a prevenir a contaminacao, deixando as superficies
limpas para que na produc¢do seguinte ndo haja vestigios do produto anterior.

Deve atender-se a uma série de factores que afectam a lavagem, nomeadamente;
a temperatura, o tempo, o tipo de sujidade, os agentes de lavagem, o caudal, a
pressédo e o desenho do equipamento.

A lavagem correcta dos equipamentos € indispensavel antes da sua desinfeccdo
na medida que, se ndo existir uma boa lavagem entéo a desinfec¢ao nao € eficaz.
Como consequéncia de uma incorrecta lavagem, podera ocorrer a desactivacao

dos desinfectantes e consequente contaminac¢ao da producao seguinte.

— Desinfeccéo
A operacao de Desinfecgéo deve ser efectuada a:

v/ equipamentos sujos e vazios, apés a duragdo de um turno;

<

equipamentos lavados e vazios, apés o periodo de quatro horas;
v' equipamentos desinfectados e vazios, ap0s o periodo de vinte e quatro

horas.

Optimizagao da Produgao Industrial de Produtos Cosméticos e Detergentes I 40



Capitulo II Introducao

A desinfeccdo térmica ou desinfeccdo quimica permite reduzir os microrganismos
para um nivel aceitavel de forma a nao prejudicar a qualidade do produto que esta
a ser processado.

Deve alternar-se os tipos de desinfecgcéao indicados na Figura 2.21, de forma a
garantir a auséncia de maior parte dos microrganismos e evitar a proliferacdo de

algumas bactérias residuais.

Agua quente
(T=802C)

Térmica
p

Desinfecgao

|

Acido
Peracético

Quimica - -
Hipoclorito
de Sédio

Figura 2.21: Tipos de desinfec¢éo

Como ja foi referido, ambos os tipos de desinfec¢cdo dependem de uma lavagem
eficiente, para que as desinfec¢cOes sejam eficazes.

A desinfec¢do térmica deve ser feita com agua quente (T=80°C) de forma a
eliminar eficazmente a maioria dos microrganismos. O equipamento deve ser
resistente a altas temperaturas. A validacdo da desinfeccdo térmica é feita
mediante etiquetas termosensiveis que se colam nos equipamentos, e devem

apresentar uma temperatura minima de 77°C, durante um periodo de 15 minutos.

A desinfeccdo quimica requer de um periodo de contacto minimo entre o
desinfectante e as partes do equipamento. E necessaria uma concentracio
adequada do desinfectante. Se a concentracdo do desinfectante ndo for adequada
pode fomentar a resisténcia de microrganismos (baixas concentracdes) ou pode
deixar residuos no equipamento prejudicando a producdo seguinte (elevadas
concentracoes).

Existem dois tipos de desinfectantes quimicos: o Acido Peracético e o Hipoclorito
de Sddio. Estes sao eficazes num amplo espectro de ac¢ao, pois a maior parte dos
microrganismos apresenta uma elevada susceptibilidade a baixas concentracgoes.
A validacdo da desinfeccdo quimica deve garantir que a razdo entre a
concentracao final e a concentracao inicial de desinfectante seja superior ou igual
a 0,9. Se for inferior, deve ser repetida a desinfec¢cdo até obter-se o resultado
referido. E necessario retirar amostras de solucdo no inicio e ap6s o tempo de

contacto, devendo registar-se os valores das concentragoes.
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2.4. Cargas Laboratoriais

As cargas laboratoriais foram realizadas de acordo com o processo de fabrico
indicado pela Industrias Lever Portuguesa, S.A.. Este procedimento experimental é
confidencial, dai a auséncia da informacao contida nas folhas de carga.

Apbs a execucdo da carga armazena-se o produto em embalagens, que sdo
devidamente identificadas e submetidas a diferentes condigbes experimentais, na
estufa (37°C e 45°C), no frigorifico, sob uma lampada (que simula a lampada do

supermercado), a temperatura ambiente e a luz solar.

2.4.1. Testes de Estabilidade

O teste de estabilidade ao produto inicia-se quando este € colocado num frasco,
submetendo-o primeiro a temperatura especificada pelo método. Para avaliar o
nivel de estabilidade, qualidade dos produtos, bem como determinar as suas
propriedades fisico-quimicas devem efectuar-se testes de estabilidade durante
seis meses desde a sua producédo (ao fim de 4, 8, 12 e 24 semanas) comparando
e interpretando os resultados obtidos.

Na Tabela 2.11, apresenta-se o codigo utilizado nos testes de estabilidade pela

Fabrica Lever.

Tabela 2.11: Codigo de avaliagdo atribuido aos testes de estabilidade

Pontuacéo Codigo de Avaliacéo
0 Sem alteracéo
1 Ligeira alteracdo
2 Limite de alteracdo aceitavel
3 Alterado

Os testes de estabilidade devem ser realizados durante o desenvolvimento de
novas formulas e na alteracao significativa do processo de fabrico, quando haja
mudancas nas matérias-primas do produto ou existam alteracbes a nivel de
equipamentos. Estes testes permitem estimar o prazo de validade e obter
informacé&o da estabilidade organoléptica. Estes parametros de avaliacdo baseiam-
se em %

= Caracteristicas Fisico-quimicas: pH, indice de viscosidade e densidade,

determinacgéao do teor de alguns ingredientes presentes na férmula;

» Caracteristicas Organolépticas: cor, odor, separacdo e aparéncia.
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Os parametros descritos anteriormente ddo informagdo sobre a fiabilidade e
seguranca dos produtos #.

O grau de estabilidade varia com o tempo e em funcdo de diversos factores que
aceleram ou retardam alteragbes no produto. A estabilidade pode ser influenciada

por diversos factores, mencionados na Tabela 2.12.

Tabela 2.12: Factores que influenciam a estabilidade de um produto

Factores que afectam .
. Efeito
estabilidade
v' Degradacdo quimica de um ou mais ingredientes
Temperatura | Temperaturas da formula.
\ Elevadas v AlteracGes no indice de viscosidade.
v' Ocorréncia de fusbes ou alteracdes da cor e odor.
) Temperaturas v' Ocorréncia de reacgdes de precipitacdo e
Baixas cristalizagao.
v' Ocorréncia de alteracdes da cor e odor.
v' Degradacao de ingredientes na formulagao.
Exposicéo aluz v' Luz ultravioleta com oxigénio desencadeia a
formacéao de radicais livres.
v'Activacdo de reaccdes de oxidagao-reducao.
v' Alteragcbes no volume, peso de detergentes
Humidade .
solidos.
v Material de embalagem pode influenciar a
Embalagens estabilidade do produto.

Embora as industrias portuguesas continuem a efectuar testes sob ac¢éo solar,
esta condicdo foi retirada das directivas internacionais de testes, dado que a
condi¢cdo solar € muito critica e varia de acordo com a localizacdo geografica das

fabricas e com a estacdo do ano.

A natureza das embalagens pode também influenciar as caracteristicas
organolépticas, dado que estas permanecem em contacto com o produto. Neste
trabalho de estagio, usaram-se embalagens de Polietileno e de Polipropileno e os
testes de estabilidade foram realizados na Primavera e no Verao.

A monitorizacdo dessas cargas encontra-se referenciada em Anexo C i.
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2.5. Validac¢ao do Método de Analise

O trabalho realizado no laboratério Central durante o estagio curricular baseou-se
principalmente na validacdo do método de analise da enzima Mananase no Auto
analisador. A validacdo deste método iniciou-se com a calibracdo do Auto
analisador, seguindo a determinacdo da taxa de recuperagdo e o0 estudo da
incerteza associada as respostas do aparelho. A validagcdo do método assegura

que as respostas obtidas pelo Auto analisador séo crediveis.
Calibracéao

A calibracdo permite estudar a relacdo entre a resposta do aparelho e uma
concentracdo conhecida. Para a calibracdo do Auto analisador, prepararam-se
diversas solucfes de reagentes, mediante 0 método UMA-6242, preparando-se em
seguida a solucao referéncia padréo e a solucdo de controlo. As respostas obtidas
no Auto analisador foram transcritas para uma folha de célculo, permitindo
determinar a actividade enzimética e tracar a respectiva recta de calibracdo. De
forma a verificar se a calibracdo esta correcta analisou-se o valor do coeficiente de
correlacdo (R?) da recta de calibracio que devera ser superior a 98% 2.

Para que os reagentes sejam considerados validos para a calibracdo, analisou-se
a resposta da solucdo de controlo com concentracdo conhecida, cuja actividade
determinada pelo Auto analisador deve corresponder a + 15% do valor da

concentracdo da solucao (i.e. 40 + 6 MMU/I) ¥,
Taxa de Recuperagéo

A recuperagdo corresponde a razdo entre a concentragdo de componente
detectada pelo Auto analisador, e a concentracdo de componente adicionada a

amostra. A taxa de recuperacao € dada pela seguinte equagéao:

—-C
2% 100

Taxa de Recuperagao =
3

(Equacéo 2.1)

C; — Quantidade determinada de componente na amostra (g);
C, — Quantidade determinada de componente na amostra sem enzima (g);
C; — Quantidade adicionada de componente a amostra (g).
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O valor da taxa de recuperacdo depende da existéncia de erros sistematicos
associados a execucdo do método de andlise e a erros sistematicos do
equipamento que podem influenciar os resultados.

No presente estudo a enzima manuseada foi a Mananase, segundo o método de
analise o valor da taxa de recuperacdo sera aceitavel se estiver dentro do
intervalo, de 90% a 110%.

Exactidao

O termo exactidao, quando € aplicado a uma série de resultados de ensaio, implica

uma combinacdo de erros sistematicos e de erros aleatdrios °°. A seguinte

equacio descreve essa combinacao de erros P

x = er‘ + 6 + £
vair_:lr valor Erros erros (Equacao 2.2)
medido verdadeiro sistematicos aleatorios
L o A
exactiddo

Erro sisteméatico

O erro sisteméatico é definido pela diferenca sistemética entre o valor médio obtido
e o valor real de concentragdo de um componente numa amostra. Este termo é
também designado por bias, e contém duas contribuicdes; o erro sistematico
inerente a0 método analitico e o0 erro sistematico inerente ao proprio laboratério.
Quando o erro sistematico é determinado em laboratério, como é o caso deste

método, entdo estes erros sistematicos ndo se distinguem B,
Precisao

A precisao permite avaliar a disperséo de resultados entre ensaios independentes,
repetidos numa amostra e sob determinadas condicdes P%. A precisdo depende
apenas da distribuicdo dos erros aleatérios .

A dispersao de resultados pode ser medida através de dois parametros,
designados por Repetibilidade e Reprodutibilidade, porém ira ser abordado

unicamente o estudo da repetibilidade.
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Repetibilidade

A repetibilidade permite analisar o grau de concordéancia entre os valores obtidos
em medi¢cdes sucessivas, repetidas dentro de um curto periodo de tempo, no
mesmo laboratorio por um UuUnico analista, utilizando o mesmo instrumento de
medicdo e procedendo conforme a indicacdo do método de analise. A
repetibilidade exprime a precisdo de um método de ensaio efectuado em
condicdes idénticas.

O limite de repetibilidade é o valor abaixo do qual se deve situar, com uma
determinada probabilidade (normalmente 95%), a diferenca absoluta entre dois
resultados (x;, X..1) obtidos nas mesmas condicdes .

Na pratica aceitam-se o0s resultados de duas determinacdes efectuadas em
condi¢cBes de repetibilidade se | x;- xi.1] < r. Caso a amplitude entre dois ensaios
seja superior ao limite, dever-se-4 numa primeira fase, fazer uma analise critica e,

caso seja necessario, recorrer a repeticéo de ensaios %,

O estudo da repetibilidade consiste numa analise repetitiva das amostras, obtendo
uma dispersio de resultados. E possivel saber se esta disperséo ¢ alta, média ou
baixa, consoante o valor de coeficiente de variacdo obtido. Para tal calculam-se a
média e o desvio padrdo amostral, e desta forma obtém-se o coeficiente de

variagéo, dado por:

CV =

Sl %

(Equacéo 2.3)
Onde:

(Equacéo 2.4)

iy (xi— X)z
n—1

(Equacéo 2.5)

O coeficiente de variagdo traduz a variabilidade dos dados em relacdo a média.

Quanto menor o CV mais homogéneo e mais estavel € o conjunto de dados.
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3. Materiais e Métodos

3.1. Equipamento Utilizado
3.1.1. Laboratorio de Desenvolvimento

3.1.1.1. Cargas Laboratoriais e Analises Fisico-Quimicas

Detergentes Liguidos

Durante a producao de detergentes liquidos e sua posterior andlise, usou-se o

seguinte equipamento:

*  Agitador Janke & Kunkel IKA-WERK, SOTEL, Range (25-250 min™);

* Placa de aquecimento e agitacdo JK, IKAMAG RET (T= 0-300°C; Motor = 0-
110 min™;

* Balanca Mettler PJ4000 com resolugéo de 0,1;

* Material corrente de laboratorio.

Determinacé&o do pH

* Medidor de pH ou Eléctrodo de pH - 744 pH meter, Metrohm, com resolucéo
de 0,01 e com sistema de compensacédo de temperatura.

Figura 3.1: Eléctrodo de pH
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Determinacé&o da viscosidade de detergentes liquidos

* Banho Maria Yellow Line;

* Viscosimetro Haake VT 500 com resolucédo de 1.

Figura 3.2: Viscosimetro Haake VT 500

Determinacéo da Condutividade

*  Condutivimetro com resolucéo de 0,001.

Figura 3.3: Condutivimetro

Determinacéo do Teor em Cloro livre

Placa de agitacdo magnética;
Bureta de Tiossulfato de Sédio;
Gobelé;

Barra magnética;

D . R S

Pipeta.

Figura 3.4: Equipamento utilizado para a determinagéo do Teor em Cloro Livre
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Determinacdo do Teor em Hidréxido de So6dio em produtos liquidos com
Hipoclorito de Sadio

*  Aparelho medidor de pH;
* Bureta graduada de 25 ml com resolucao de 0,05;

* Placa de agitacdo magnética.

Figura 3.5: Equipamento utilizado para a determinacgdo do teor em Soda Livre

Ponto de Turvacéo efectuado aos detergentes liquidos

Gobelé de 250 ml, Pyrex;

Tubos de ensaios;

Termometro KM 12 com resolucéo de 0,1;

Placa de aquecimento JK, IKAMAG RET (T= 0-300°C).

* ot %

Determinacéo do Peso Especifico

* Balanca Mettler P1210 com resolucédo de 0,01 gramas;
*  Picnémetro de 25 ml;
*  Banho de agua a 20°C.

ao il

Figura 3.6: Balanca de precséo Picnémetro
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Champoés e Geles de Banho

Durante a producdo de champbs e geles de banho, recorreu-se ao seguinte

equipamento:

*  Agitador Janke & Kunkel IKA-WERK, SOTEL, Range (25-250 min™);

* Placa de aquecimento e agitacdo JK, IKAMAG RET (T= 0-300°C; Motor = 0-
110 min™);

* Medidor de pH ou Potenciometro, Metrohm, com resolucdo de 0,01 e com
sistema de compensacao de temperatura.

*  Balanca Mettler PJ4000 com resolucéo de 0,1;

* Material corrente de laboratério.

Determinacé&o da viscosidade de champds e geles de banho

* Banho Maria Yellow Line;

* Viscosimetro Brookfield, Modelo RVT com resolucgéo de 0,5.

Figura 3.7: Viscosimetro de Brookfield e caixa de Spindles
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3.1.2. Laboratdrio de Controlo de Qualidade
3.1.2.1. Calibrag¢des no Auto analisador

Utilizaram-se 0s seguintes equipamentos para calibracdo do Auto analisador:

Balanca Mettler PC 2000, m&x=2000 g, d=10 mg;

Balanca de Precisao Mettler AE 200, Soquimica, max=200 g, d=0,1 mg;
Konelab Arena 20;

Micro-pipetas Finnpipette, Thermo Labsystems de 200-1000 pl;
Micro-pipetas Eppendorf Research de 10 ml e de 100-1000 pl;

Vortex Genie 2, Scientific industries;

L D D I I R A

Material corrente de laboratério.

3.1.2.2. Recuperac¢ao de Enzimas no Auto analisador

Utilizaram-se os seguintes equipamentos para recuperacdo de enzimas do Auto

analisador:

* Balanca de Precisdo Mettler AE 200, Soquimica, méax=200 g, d=0,1 mg;
*  Misturador Janke & Kunkel IKA-WERK, RW 20 DZM,;

*  Misturador IKA LABORTECHNIK RW 16 basic;

* Konelab Arena 20;

*  Micropipetas Finnpipette, Thermo Labsystems de 200-1000 ul;

*  Micropipetas Eppendorf Research de 10 ml e de 100-1000 pl;

* Vortex Genie 2, Scientific industries;

* Centrifuga Eppendorf.

Figura 3.8: Auto analisador e segmento de amostras
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3.1.2.3. Analises aos Detergentes em pé

Analises Fisicas

Ensaio de Escoamento Dinamico

* Unidade de medicdo do escoamento dinamico de pds, modelo DFR (Dinamic
Flow Rate), Siebe, Urbit controls Ltd.

Figura 3.9: Aparelho de medi¢cao de escoamento dindmico
Preparagdo de amostra de detergentes pos

* Amostrador HD 22.

Figura 3.10: Amotrador HD 22 da Fabrica Lever

Medicdo da Brancura — Cor por Reflectancia

* Medidor cromatico CHROMA METER-CR-400; Konica Minolta, Sensing, INC;
* Contentores adequados para as amostras (placas de Petri ou células de
vidro);

*  Software Spectra Magic NX.
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Figura 3.11: Medidor croméatico, CHROMAMETER-CR-400
Dispensing
* Gaveta de maquina de lavar a roupa;

* Maguina com agua refrigerada (10°C);
*  Vélvula manual (On/Off).

Figura 3.12: Sistema de Refrigeracéo

Distribuicdo do Tamanho de Particulas por Peneiracéo

Agitador de peneiros Retsch;
Série de peneiros de malha standard, apropriada para 0os materiais a analisar;
Balanga Sartorius Universal com resolugéo de 0,1;

Pincéis de limpeza;

LD . S

Aplicacao informatica para determinacéo de caracteristicas Rosin Rammler.

Figura 3.13: Agitador de peneiros
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Determinacédo da densidade de detergentes em po

* Balanca Sartorius Universal com resolucdo de 0,1;

*  Aparelho de medicdo da densidade de pos.

Figura 3.14: Determinacdo da densidade de detergentes em p6

Analises Quimicas

Determinacdo de Matéria Activa Anidnica

* Pipeta volumétrica (10 ml + 0,02); * Bureta de mistura de corante
*  Propipeta; catiénico (Dimidium Bromide BDH) e
*  Proveta de titulagéo (100 ml); corante anionico (Disulphine Blue V),
* Dispensador automatico Metrhom Fortuna Optifix (10 ml);

Herisau, Multi-Dosimat E415; * Contentor de Residuos
* Buretas automaéticas; perigosos.

* Bureta de Diclorometano,
Dispensette (Range 5- 50 ml);

Figura 3.15: Material usado na determinagédo da matéria activa anidnica
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Determinacdo da Matéria Nao lonica (%)

* Material corrente de laboratorio;
* Balanca Sartorius Universal com
resolucéo de 0,1;

* Balanca de Precisdo Mettler AE
200, Max=200 g, d=0,1 mg;

*  Provetas;

* Banho-Maria OVAV Duo System;
* Banho-Maria, Dario Correia, Lda,

Selecta;

* Vareta de vidro;
* Tenaz,

* Luvas de Proteccdo em
Borracha;

* Filtros de alta velocidade (filtros
de pregas);

* Filtros de baixa velocidade (filtros
finos);

* Excicador, Glaswerk wertheix, Mit

2 bar.

.

Figura 3.16: Algum material usado na determinacdo da matéria ndo i6nica

Determinacg&o do Teor em Acido Citrico (%)

* Balanca Mettler PC 2000,
Max=2000 g, d=10 mg;

* Barra magnética;

* Placa de agitagdo e aquecimento
IKA-COMBIMAC RCT,;

* Cronémetro VWR;

* Material plastico descartavel de
laborat6rio;
* Centrifugadora Eppendorf;

*x Cuvetes;

%  Auto analisador.

Figura 3.17: Material usado na determinac&o do Teor em Acido Citrico
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Determinacédo do Teor em Oxigénio Livre (%) e TAED (%)

* Balanca Mettler PC 2000, * Material plastico descartavel de
Max=2000 g, d=10 mg; laboratorio;

*  Agitador de uma pa; *  Centrifugadora Eppendorf;

* Agitador Janke & Kunkel IKA- * Cuvetes;

WERK, RW 20 DZM,; *  Auto analisador.

* Crondmetro VWR;

Figura 3.18: Material usado na determinagéo do Teor em Oxigénio Livre e TAED

Determinacdo da concentracdo de Enzimas

* Balanca Mettler PC 2000; * Material plastico descartavel de
*  Agitador de uma pa; laboratorio;

* Agitador IKA LABORTECHNIK * Centrifugadora Eppendorf;

RW 16 basic; * Cuvetes;

* Cronémetro VWR; *  Auto analisador.

Figura 3.19: Material usado na determinagéo do Teor em Enzimas
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3.2. Matérias-primas, Reagentes Utilizados

De seguida apresenta-se a listagem das matérias-primas manuseadas.

Tabela 3.1: Lista de matérias-primas

Nome Quimico

Nome IUPAC

Estrutura Quimica

Amido propil
betaina de coco

{[3-(dodecanoylamino)propyl]
(dimethyl)ammonio}acetate

Acido Citrico

Acido 2-hidroxi-1,2,3-
propanotricarboxilico

0 OH
HO
HO OH
)
0

Benzalkonium
Chloride

Benzylcetyldimethylammonium
chloride

CH,

|
QCHz—lTﬁ— (CHy);5 — CHj

Cl™

Benzoato de sodio

Benzoato de sodio

Carbonato de
Calcio

Carbonato de Célcio

Carbonato de Sédio

Carbonato de sdodio

CH;
Na* :
@)
Ca++
o
_o‘<
(0]
o} Na*
-0‘<
Na* 0

Oxido de Amina

amine-N-oxide

*HaN——
N
N
{
O(;pr\o
O}-o‘(} o
(\ N
Lecitina Fosfat|d|llcollna, ou, 1-Ffa|mm|— (}
2-oleic-fosfatidil colina {
5§
/ 4
I \"\
~ !
OH
Glicerina 1,2,3-propanotriol -Hc—<
HO *HC——0OH
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Hipoclorito de
Sédio

Hipoclorito de Sadio

LASNa ou Acido
Sulfénico

Linear dodecil benzeno
sulfonato de sédio

Acido Laurico

Acido duodecandico

Benzisothiazolinone

1,2-benzisothiazolin-3-one

Cloreto de Sédio

NaCl

Silicato de Sédio

Metassilicato de sddio

Lauril éter sulfato
de sédio

Lauril éter sulfato de sédio

Hidroxido de Sédio

Hidréxido de Sédio

Sorbitol

D-sorbitol

Tripolifosfato de

Tripolifosfato de Sédio

|P| O\ O //O

Saédio R P Na*
o
'o/\\ / \O,
o o
Na* Na*
0 0
I I
CHg-C_ ,C~CHy
TAED Tetra Acetil Etileno Diamina /N~CHE~CHE-N\
CHg~C C~CHy

I [
0

Vitamina E acetato

Vitamina E acetato
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3.2.1. Laboratorio de Desenvolvimento

Neste subcapitulo seréo identificadas as matérias-primas utilizadas no laboratério

de desenvolvimento.

3.2.1.1. Cargas Laboratoriais e Analises

Detergentes Liguidos

Para obter detergentes liquidos misturaram-se diversas matérias-primas,
consoante os ingredientes de cada formula.

As matérias-primas utilizadas para a producdo de detergentes liquidos foram as

seguintes:
e Agua Descalcificada; e Hipoclorito de Sddio (14% Cloro
e Acido Laurico; activo);
e Acido Citrico (20%); e Matéria-prima C;
e Alcool etoxilado n&o i6nico: e Oxido de amina;
e Benzalkonium Chloride (50%); e Perfumes diversos;
e Carbonato de Sadio; e Silicato de Sédio;
e Carbonato de Célcio; e Silicone;
e Copolimero Acrilico; e SLES1EQ;
e Corantes diversos; e Tripolifosfato de Sédio.

e Hidroxido de Sodio (50%);

Analises Quimicas

Consoante as andlises quimicas efectuadas aos detergentes liquidos utilizaram-se

diversos reagentes, tais como:

Determinac&o do Teor em Cloro livre

e Agua destilada isenta de cloro;

e lodeto de Potassio — Solu¢do aquosa a 10% (m/v);
e Acido Acético — Solucdo aquosa a 75% (v/v);

e Tiossulfato de Sédio — Solugéo padrdo 0,1 N;

e Indicador Amido — Solugéo aquosa a 1% (m/v).
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Determinacdo do teor em Hidroxido de Sédio em produtos liquidos com

Hipoclorito de Sédio
e Acido Cloridrico HCI — Solucéo padr&o 0,5 N

Analises Fisicas

Determinacéo do pH

e Agua Destilada;

e Solucdes padréo de pH=4, pH=9;

Champos e Geles de banho

Algumas das matérias-primas utilizadas durante a producdo de champ®s e geles

de banho, foram as seguintes:

e Agua Clorada; e Emotivos diversos;

e Acido Citrico; e Glicerina;

e Carbopol, e Opacificantes diversos;
e Cloreto de Sadio; e Perfumes diversos;

e Conservantes diversos; e SLES1EOQ;

e Corantes diversos; e SLES2EO.

e Copolimero Acrilico;
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3.2.2. Laboratodrio de Controlo da Qualidade

Neste subcapitulo serdo identificados os reagentes utilizados no laboratério de

controlo da qualidade.

3.2.2.1. Calibrag¢des no Auto analisador

Prepararam-se as seguintes solu¢des para a calibracao:

Solucgéo de Sulfito de Sédio — SSN;

Solucao Phosphate Buffer, 0,4 M — RBGaMa,;
Solucao Galactomanano — GaMa;

Solucado de NaOH, 0,5 M;

Solucdo PAHBAH;

Padrbes de referéncia e controlo enzimatico;

Solugéo Matriz Detergente.

Para preparar estas solugdes, utilizaram-se 0s seguintes reagentes:

Triton X-100

Sulfito de Sédio anidro;

Tripolifosfato de Sodio;

Di-sédio hidrogenio fosfato di-hidratado;
Saodio di-hidrogénio fosfato mono-hidratado;
Galactomanano;

Agua desmineralizada;

Hidroxido de Sadio;

Tartarato de sédio e potassio tetra hidratado;
Bismuto acetato (lll);

Para-hydroxybenzoic acid hydrazide (PAHBAH);
Mannanase reference standard,;

Mannanase control sample;

Acido Citrico monohidratado.
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3.2.2.2. Recuperacdo de Enzimas no Auto analisador

Para estudar a recuperacao enzimatica, utilizaram-se os seguintes reagentes:

e Agua;

e Triton X-100;

e Sulfito de Sodio anidro;

e Produto acabado sem enzimas;

e Mannanase control sample.

3.2.2.3. Analises aos Detergentes em po

Para efectuar as diversas andlises aos detergentes em po, utilizaram-se o0s

seguintes reagentes:

Acetona,

Acido Citrico monohidratado;
Acido Fosférico (50%);
Acido 2,4,6 Trinitrobenzeno
Sulfénico — TNBSA,;

Agua desmineralizada;
Caseina;

Catalase;

Detergente em po;
Diclorometano;

Etanol sol. 96% vl/v;

lodeto de Potassio;

Resinas de permuta idnica- Merck;

Mistura de corante catidnico-
Dimidium Bromide e corante
anionico- Disulphine Blue V;
Solucdo cationica  padréo
Hyamine 1622, Sol. 0,004 M,
Merck;

Solugbes padrdo de pH=4,
pH=9;

Sulfito de Sédio anidro;
Trifosfato de Sédio;

Triton X-100.
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3.3. Métodos Utilizados
3.3.1. Laboratorio de Desenvolvimento
3.3.1.1. Testes de Estabilidade

Os parametros a analisar diferem de produto para produto. De seguida encontram-

se descritos os métodos seguidos para efectuar os testes de estabilidade.

Detergentes Liguidos

> Inspeccionar o aspecto, perfume e separacdo do produto final, comparando-o
com a amostra a temperatura ambiente.

> Medir o pH pelo método do potenciometro. Aplicavel a determinacéo do pH das
matérias-primas e produto final. O pH é o simbolo para a grandeza fisico-
quimica potencial hidrogeniénico e é o valor correspondente ao logaritmo
negativo da actividade do i&o H;O" relacionado com o potencial do eléctrodo
em milivolts. O medidor de pH & um milivoltimetro com uma escala que
converte o valor de potencial do eléctrodo em unidades de pH. O eléctrodo
deve ser calibrado diariamente com solucdes padrdo (pH=4; pH=9) MA1%5]

> Medir a viscosidade de detergentes liquidos com o viscosimetro de Haake. A
velocidade de corte depende das propriedades reoldgicas do fluido a
temperatura de 25°C, i.e. para detergentes pouco viscosos (medir 106 s,
utilizar “Spindle” MVI), para detergentes estruturados (medir 21 s, utilizar
“Spindle” MVI1) MA-339,

> Determinacdo do teor em Hidréxido de Sddio. O método da determinagéo do
teor em Hidréxido de Sddio em produtos liquidos com Hipoclorito de Sodio
consiste na titulacdo de uma amostra do produto com uma solugéo de HCI (0,5
M), até o valor de pH da solucao ser aproximadamente 10 ™MA343],

> Medir o ponto de turvacdo do produto num tubo de ensaio, colocado sob um
copo com agua na placa de aguecimento. A determinacdo deste parametro é
feita mediante observacgéo da temperatura a partir da qual o produto comeca a
apresentar uma ligeira turvacéo, i.e. deixa de ser limpido MA-38,

> Determinar o teor em cloro livre. Este método € aplicavel ao hipoclorito de
sédio e aos produtos liquidos que contém essa matéria-prima. Apos a recepcao

da amostra, deve-se analisar o produto o mais breve possivel, evitando o risco
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da perda de Cloro. Faz-se reagir uma solugdo do produto com iodeto de

potassio e acido acético. O iodo libertado é titulado com uma solugdo padréo

de tiossulfato de sédio M43,

> Determinar o peso especifico do detergente liquido, utilizando um picnometro.
O principio do método consiste em pesar 0 picnOmetro com a amostra e com a
tampa, a uma temperatura de 20°C. Posteriormente calcula-se o peso
especifico, sabendo o peso do picndmetro vazio e o peso do picnébmetro com
agua destilada M43,

> Medir a condutividade do detergente liquido, utilizando um condutivimetro. A
condutividade de um produto indica a facilidade com que esse produto é capaz

de conduzir uma corrente eléctrica (uS/cm e mS) MA-356,

Champos e Geles de Banho

> Inspeccionar o Aspecto, Perfume e Separa¢do do produto final, comparando-o
com uma amostra a temperatura ambiente.

> Medir o pH pelo método do potenciémetro, referenciado neste subcapitulo.

> Medir a viscosidade mediante um viscosimetro de Brookfield. Este é um
viscosimetro rotacional de multiplas velocidades, capaz de medir o torque
necessario para fazer rodar o disco, a velocidade constante. Este método é
aplicavel a determinacéo da viscosidade de liquidos Newtonianos usados em
produtos pessoais que apresentem um aspecto limpido, bem como em liquidos
nao-Newtonianos usados em produtos pessoais que apresentem um aspecto
opaco M*%%1 Ag condicdes de medicdo estdo relacionadas com o intervalo de
especificacdo do produto. Na Tabela 3.2 apresentam-se as condicbes medidas

ao longo do estagio curricular.

Tabela 3.2: Condi¢des de medicdo
Condicao de Medicao Produtos
T = 25°C, “Spindle” 4,
velocidade de rotagéo = 10 rpm
T = 30°C, “Spindle” 5,
velocidade de rotagdo = 20 rpm

Geles de banho

Champoés

As analises referidas anteriormente seguem a metodologia fornecida pela

Industrias Lever Portuguesa, S.A..
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3.3.2. Laboratdrio de Controlo da Qualidade

3.3.2.1. Calibra¢des no Auto analisador

As calibracfes efectuadas no Auto analisador seguiram métodos diferentes:

— Determinacéo da Actividade Enzimatica da Mananase em filtros com poeiras e
em produtos detergentes.
O método “MADU” (Mannanase Dust), utiliza padrdes de referéncia e uma
solucdo controlo da Mananase, preparadas com a solucao de Sulfito de Sédio.
Este método é utilizado para controlar a monitorizacdo do ar, e permite
analisar se as poeiras contém a enzima Mananase em filtros, provenientes de
amostradores (Galley).
O método “MAPR” (Mannanase Product), utiliza padrdées de referéncia e uma
solucdo controlo da Mananase, preparadas com a solu¢cdo Matriz de
Detergente. Este método é adequado para a determinacdo da actividade

Mananase no detergente em pé.

A actividade Mananase € expressa em Mananase Manose Units/mg
(MMU/mg) e é definida como a quantidade de actividade enzimatica que
produz, em condi¢des padrdo (pH=7 e T=50°C), uma quantidade de agucares

redutores por minuto correspondente a 1 pmol de D-manose 2.

O Principio deste método, consiste nas seguintes reacgdes 2.
Galactomanano

50°C Mananase

Reducao de Hidratos de Carbono

50°C PAHBAH e Bi®*

Reducado do Complexo Carbohidratado-PAHBAH-Bi**

Absorvancia a 405 nm
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— A Mananase hidrolisa o Galactomanano originando a reducgéo de hidratos de
carbono. Os grupos de reducdo reagem com 4-hidroxi-benzhydrazide
(PAHBAH) e com o Bismuto (Bi**) para formar um complexo de cor amarela. A
densidade optica medida a 405 nm é indicativa da actividade da Mananase

sendo quantificada relativamente a um padréo de referéncia *2.

E recomendavel efectuar a calibracdo diariamente. Apds a calibracdo, s6 sdo
aceitaveis leituras durante as oito horas seguintes.
As respostas obtidas pelo Auto analisador, bem como, as rectas de calibracdo

calculadas na folha de célculo, encontram-se referenciadas no Anexo B i.

3.3.2.2. Recuperacdo de Enzimas no Auto analisador

Ap6s a calibracdo, validou-se o método de analise da enzima Mananase,
estudando a recuperac¢ao desta no Auto analisador.

Prepararam-se duas solu¢des, em que ambas contém 40 gramas dum detergente
em p6 sem enzimas. A diferenca destas solugdes, é que a primeira (Solucdo A) foi
adicionada uma quantidade conhecida de enzima, e a segunda (Solucdo B) nao
contém qualquer material enzimatico. A constituicdo das duas solucdes

preparadas esta descrita na Tabela 3.3.

Tabela 3.3: Constituicdo das solugfes preparadas para a determinagao da recuperagao da enzima

Mananase
Solugédo A Solucéo B
Agua (4000 ml) Agua (4000 ml)
Triton X-100 (2 ml) Triton X-100 (2 ml)
Sulfito de Sédio (40 g) Sulfito de Sédio (40 g)
Enzima Mananase Controlo (0,5440 g)* —
Produto acabado sem enzima (40 g) Produto acabado sem enzima (40 g)

* O célculo da quantidade de enzima encontra-se no subcapitulo 4.3.1.1 da

Apresentacao e Discussédo de Resultados.

De seguida procedeu-se as diluicdes necessarias, e introduziram-se as respectivas
amostras no Auto analisador de modo a determinar as actividades e a taxa de

recuperacao.
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3.3.2.3. Analises aos Detergentes em pé

Neste subcapitulo é feita uma breve apresentacdo dos métodos de andlise aos

detergentes em po:

Analises Fisicas

Ensaio de Escoamento Dinamico — Este método baseia-se no escoamento do po
através de um tubo calibrado e o tempo que este demora a passar entre duas
células fotoeléctricas € registado automaticamente. Para a analise de detergentes
em po, faz-se a leitura do caudal volumétrico (ml.s™) e este resultado da indicacéo

acerca das propriedades de escoamento do p6 M43,

Preparacdo de amostra de detergentes pds — Este método permite a obtencéo

de uma amostra mais homogénea, representativa da amostra global.

Medicdo da Brancura/ Cor por Reflectancia — Este método tem como objectivo a
medi¢do da cor do detergente em pd. A medicdo da cor baseia-se na intensidade
de luz reflectida por uma amostra, i.e. o0 equipamento emite um impulso de luz, que
ilumina a superficie da amostra. A luz reflectida é recolhida através de fibras
Opticas e é enviada para um conjunto de fotodetectores. Os sinais provenientes
dos fotodetectores sdo processados pelo instrumento dando origem a valores
Tristimulus (tricromatico), que descrevem a cor da amostra. O valor medido “L”,

indica a luminosidade, o “a” e “b” sdo coordenadas de cromaticidade ™A-52%,

Dispensing — Este método permite avaliar se o detergente em p0, colocado na
gaveta da maquina, escoa bem ou se deixa residuos. Inicialmente, pesa-se uma
determinada quantidade de pd, sendo posteriormente colocado na gaveta, onde é
arrastado com um caudal de agua de 5 I/min a 10°C. Se a gaveta ficar com

residuos de po, este € seco e pesado e é determinada a percentagem.

Determinacdo da Distribuicdo do Tamanho de Particulas por Peneiracdo —
Neste método o pOé passa através de uma série de peneiros, sendo agitado
durante cinco minutos. As frac¢cles retidas em cada peneiro sdo pesadas e sao

registadas numa folha de calculo, onde sdo determinadas as caracteristicas Rosin
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Analises Quimicas

Hyamine

Rammler: diametro médio, percentagem de finos (< 180 um) e percentagem de

grossos (> 1400 pum) MA133],

Determinacdo do teor em matéria activa anionica — O método aplica-se a
determinacdo do nivel de tensioactivo anionico em matérias-primas e produto
acabado por meio de uma titulacdo. Utiliza-se uma solucdo aquosa, que ira ser
titulada com uma solugéo cationica padrdo (Hyamine 1622) num sistema bifasico

agua/diclorometano, usando como indicador misto, uma mistura de corantes

catiénico (Dimidium Bromide) e aniénico (Disulphine Blue V) M4,

[MA-120].

Registam-se as diferentes etapas de titulagdo, a medida que se adiciona o

Etapas de titulagdo com Hyamine

1. O tensioactivo anionico forma com o

corante catibnico um sal que se
dissolve no diclorometano
proporcionando a esta camada uma

cor résea.

2. O ponto final da titulacédo € atingido
quando o catido Hyamine desloca,
do Diclorometano, o0 catido
Dimidium Bromide, a cor rosa
desaparece daquela camada uma
vez que o corante se transfere para

a fase aquosa.

O Hyamine adicionado em excesso
forma com o corante anibnico
(Disulphine Blue) um sal que se
dissolve no Diclorometano, dando

origem a uma cor azulada.

Optimizacao da Producao Industrial de Produtos Cosméticos e Detergentes I 68



Capitulo III Materiais e Métodos

Determinacdo da matéria ndo ionica — Este método adequa-se a determinacao
de matéria ndo idnica, tal como: etileno ou compostos de Oxido de propileno e
etileno em detergentes em po. Na matéria ndo idnica também estéo incluidos (se
estiverem presentes), agentes espumantes de etanolamida, assim como matéria
organica ndo detergente derivada de substancias anionicas activas. Usa-se um
extracto etanodlico de detergente em pd, que é misturado com uma mistura de
resinas de permuta ionica de forma a extrair toda a matéria iénica do referido
detergente. A solucéo é filtrada num erlenmeyer, evaporada no banho-maria, seca
no excicador, pesada numa balanca de precisdo e a matéria ndo-idnica total é

determinada gravimetricamente, segundo a equagcao 3.1 MA-3%l:

Pr— P

%N.1.= x 100

(Equacéo 3.1)
Ps- Peso do erlenmeyer final (g)
Pi- Peso do erlenmeyer inicial (g)

P- Peso do po (g)

Determinacédo do Teor em Oxigénio Livre — Este método tem como objectivo, a
determinacdo do teor em Oxigénio Livre libertado a partir do percarbonato ou
perborato de sédio, presente em produtos detergentes. O teor em Oxigénio Livre é
medido usando uma curva de calibracdo de percarbonato de sddio (contendo
13,5% de Oxigénio Livre) em meio detergente acido.

Apo6s a libertacdo do Oxigénio Livre, em solucdo detergente, este reage em
condi¢bes acidas com o lodeto de Potassio, produzindo o lodo no seu estado
elementar. A densidade Optica medida a 405 nm é proporcional a quantidade de

lodo produzida de acordo com a equacéo 3.2 MA-383l:

H,0,+ 2" +2H" - I, + 2H,0  (Equagéo 3.2)

Determinacdo do Teor em Acido Citrico — O &cido citrico converte-se em
oxaloacetato e acetato numa reaccdo catalisada pela enzima citrate lyase. Na
presenca das enzimas L-Malate-desidrogenase e L-Lactate-desidrogenase, o
oxaloacetato e o piruvato sdo reduzidos a L-Malate e L-Lactate, respectivamente,

pela oxidagdo do NADH. A quantidade estequiométrica de NADH oxidada é igual a
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quantidade de &cido citrico e é determinada pela variagdo da absorvancia a 340
nm.

A quantidade de &cido citrico presente no produto é determinada através duma
curva de calibracdo. As solucdes de referéncia e de controlo sdo obtidas por

diluicdo de uma solucéo de acido citrico, preparada com agua destilada.

Determinacédo do teor em TAED - O teor de TAED, estabilizado a um pH 5-6,
reage com um excesso de peroxido de hidrogénio a pH 12,5 para formar &cido
peracético. O peroxido de hidrogénio restante € decomposto pela Catalase.

O &cido peracético que se forma reagira sob condi¢cdes &cidas com o iodeto de
potassio, dando origem a iodo na forma elementar.

A densidade Optica medida a 405 nm é proporcional a quantidade de iodo que se
liberta. O teor de TAED no TAED é igual a 83%.

E de referir que para além destas analises quimicas, é também efectuada a

determinacdo enzimatica da Amilase e Protease em produtos detergentes.
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4.1. Laboratoério de Desenvolvimento
4.1.1. Implementacao de novas formulas de Detergentes Liquidos

Os centros internacionais de inovacdo da Unilever desenvolvem e testam novas
férmulas de forma a optimizar a sua performance, bem como garantir a satisfacédo
e a seguranca dos consumidores. A Fabrica Lever de Sacavém recebe essa
informacdo dos centros europeus e implementa-a nas suas instalacdes fabris,

tendo em vista melhorar o manuseamento a nivel industrial.

4.1.1.1. Projecto Crown - CIF Liquido Lava Tudo

O projecto Crown é um projecto europeu com uma nova férmula base para todos
os produtos CIF Liquidos. Este projecto tem como estratégia, a reducdo do
portfélio de produtos, aliada a uma harmonizacédo e simplificacdo de perfumes e

corantes, de forma a permitir uma diminui¢cdo de custos.

CIF Liquido Madeiras

A principal diferenca do detergente CIF Liquido de Madeiras Actual para esta nova
formulacdo consiste na alteragdo da percentagem de corantes e na adi¢cdo de um
novo corante, o corante Acid Red. A introdugcdo deste novo corante, deve-se a
necessidade de distinguir as cores do CIF Liquido de Madeiras de outros produtos
da gama, dado que estes utilizavam o mesmo corante originando cores parecidas.

Esta distincdo permite também melhorar a percepcao e mais facil identificacédo

pelos consumidores.

Durante a realizacdo da carga laboratorial, teve-se em conta 0s seguintes

requisitos:

— Antes da adicdo do Prifac e do Lialet, deve-se verificar se a temperatura de
cada uma destas matérias-primas coincide com a temperatura da carga, de

forma a evitar a solidificagéo destas na mistura.
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— Estas matérias-primas a temperatura ambiente sdo sélidas (Prifac) e séo

fluidos viscosos (Lialet) e para se fundirem, devem ser armazenadas na estufa

(37 °C).

Registou-se 0 aspecto da carga laboratorial de CIF Liquido Madeiras no final da

sua execucao, como ilustra a Figura 4.1.

Figura 4.1: Carga realizada de CIF Liquido Madeiras

Realizou-se a carga laboratorial desta nova formulacdo e registaram-se as

propriedades fisico-quimicas, comparando os resultados com os valores limites de

especificacao (Tabela 4.1).

Tabela 4.1: Resultados da Carga Laboratorial de CIF Liquido Madeiras

Limites de Carga CIF
Especificacao | Liquido Madeiras
pH 50-6,0 54
Ponto de Turvagdo (°C) Min.: 50 64,5

Pela andlise da tabela anterior, verificou-se que o produto apresentou todos os

parametros dentro do especificado, ndo sendo necessario recorrer a nenhuma

correcgao.

Distinguiu-se em tubos de ensaio, 0 aspecto final do produto obtido da carga

laboratorial do aspecto do produto padrédo actual, verificando-se que o produto

obtido da carga laboratorial apresenta uma cor mais intensa (Figura 4.2).
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Produto padréo actual
Produto obtido na carga laboratorial

Figura 4.2: Distin¢éo do produto padréo actual com o produto obtido através de uma carga
laboratorial

A cor obtida na carga laboratorial foi confirmada por comparagdo com um padréo

da nova cor do Projecto Crown Wood, como ilustra a Figura 4.3.

Actual Novo

Figura 4.3: Padrdo da nova cor do Projecto Crown Wood

Colocou-se, entdo, o produto em teste, em cinco condi¢des diferentes (frigorifico,
luz solar, lampada fluorescente, temperatura ambiente e estufa a 37°C). Este teste
tem como objectivo avaliar a influéncia das condicbes nas caracteristicas do

produto.

A Figura 4.4 ilustra os resultados obtidos, distinguindo a cor original do produto da

cor nas diferentes condigbes experimentais.
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Resultados

Condicao

Resultados

v' Original

Frigorifico,
Ambiente,
Estufa (37°C),
Lampada

N X

Fluorescente.

v" Luz Solar

0 semanas 42 Semana 62 Semana

Figura 4.4: Alteracdes verificadas periodicamente CIF Liquido Madeiras Novo

Sob accéo da luz solar, verificou-se alteragdo de cor a partir da quarta semana,

onde o produto apresentou uma cor rosa clara. No inicio da sexta semana, 0

produto perdeu totalmente a cor e o perfume, tendo um cheiro desagradavel.

Sob accdo da lampada fluorescente, ndo se verificaram alteragBes na cor do

produto.
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De forma a confirmar o resultado obtido, efectuaram-se 0s mesmos testes ao
produto CIF Liquido Madeiras Actual, que continha o corante Tartazine Yellow.
Sob acc¢éo da luz solar, verificou-se alteragdo da cor para rosa claro ao final da
terceira semana, e para incolor ao final da sexta, como esté evidenciado na Figura
4.5.

Figura 4.5: Produto CIF Liquido Madeiras Actual, apds seis semanas

E de referir que, s6 ao final de oito semanas, o produto CIF Liquido Madeiras
Actual, que se encontrava sob uma lampada fluorescente e na estufa a 37°C,

apresentou o cheiro alterado, mantendo a cor.

Analisando os resultados obtidos, constata-se que o comportamento da perda de
cor ao sol ja se verificava com o CIF Liquido Madeiras Actual.

O efeito da luz solar depende da radiacdo emitida durante o tempo de exposic¢ao.
A radiacédo solar degradou a cor e o perfume do produto apds seis semanas.
Apesar de se verificarem alteracdes de cor no produto exposto a luz solar, este
podera ser langcado no mercado, dado que a condicdo solar foi retirada da directiva
internacional de testes da Unilever.

A descricdo de toda a monitorizacdo efectuada para o CIF Liquido Madeiras Novo

e o Actual encontram-se em Anexo C i.

CIF Liquido Vinagre

O centro de inovagao pretende lancar uma nova férmula para um produto
alternativo ao CIF Liquido Vinagre, alterando os seus corantes e o seu perfume.
Para o lancamento deste produto no mercado, a fabrica Lever deve optimizar o
processo de producao e adapta-lo as instalacées fabris.
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Durante a realizagdo da carga laboratorial de CIF Liquido Vinagre, procedeu-se ao
registo das fases mais relevantes. Para melhor realcar essas fases, tiraram-se
fotografias, que estdo ilustradas na Figura 4.6.

A adicao de corantes a
carga confere uma cor

avermelhada ao produto.
Figura 4.6: llustragdo de algumas etapas da realiza¢do do detergente CIF Liquido Vinagre

Adicdo de 4gua e de
tensioactivos.

Aspecto do produto final
de CIF Liquido Vinagre.

A realizacdo desta carga laboratorial ocorreu sem comportamentos indesejados.
Mediram-se 0s seus parametros, e compararam-se com o0s limites de
especificacdo (Tabela 4.2).

Tabela 4.2: Resultados da primeira medi¢cdo da carga laboratorial CIF Liquido Vinagre

Limites de Carga CIF
Especificacdo | Liguido Vinagre
pH 50-6,0 4,9
Ponto de Turvagdo (°C) Min.: 50 -

Através da andlise da tabela anterior, constatou-se que o valor de pH era inferior
ao limite de especificagdo, sendo necessario acrescentar Soda Caustica para a
correccao do pH. Adicionou-se 0,5 gramas de Soda Caustica a carga realizada,
obtendo novos resultados.

Tabela 4.3: Resultados da segunda medicdo da carga laboratorial CIF Liquido Vinagre

Limites de Carga CIF
Especificacdo | Liguido Vinagre
pH 50-6,0 5,3
Ponto de Turvacéao (°C) Min.: 50 60,2

Deste modo, a adicdo de Soda Caustica corrigiu o valor de pH e verificou-se que o

produto apresentou todos os parametros dentro do especificado.

Optimizagao da Produgao Industrial de Produtos Cosméticos e Detergentes I 76



Capitulo IV Apresentacao e Discussao dos Resultados

Colocou-se o produto em teste, em cinco condi¢des diferentes (frigorifico, luz solar,
lampada fluorescente, temperatura ambiente e estufa a 37°C).

Observou-se semanalmente o comportamento da cor, sem obter alteracdes
significativas e detectou-se, ap0s oito semanas, alteracdes no cheiro do produto
exposto ao sol e sob a lampada fluorescente.

Deste modo, constata-se que o produto perdeu o perfume mas nao se verificou
alteracdo na sua cor devido a radiacdo, no entanto, este podera ser langado para o
mercado.

A monitorizacao efectuada a carga em teste encontra-se em Anexo C .

4.1.1.2. Projecto Blur

O projecto Blur visa introduzir um produto no mercado, com propriedades
antibacterianas. E um produto detergente com uma fragrancia fresca, aplicavel a
multiplas superficies, garantido limpeza eficaz, removendo 99,9% de bactérias e

eliminando o virus da gripe HIN1.

CIF Blur

O CIF Blur Amarelo contém o corante Tartazine Yellow. A introducao deste corante
permite obter uma cor muito proxima do CIF Liquido Madeiras Actual.

De forma a distinguir as cores destes produtos, utilizou-se o corante anteriormente
referido no CIF Blur, e os corantes Acid Red e Tartazine Yellow no CIF Liquido de
Madeiras.

De forma a avaliar o comportamento da interaccdo das matérias-primas e observar
a estabilidade do produto final, efectuou-se a carga desta nova férmula de CIF Blur
Amarelo (Figura 4.7).

Figura 4.7: Carga realizada de CIF Blur Amarelo
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ApoGs a realizacdo desta carga, registaram-se os parametros fisico-quimicos e

compararam-se os resultados com os valores limites de especificacéo.

Tabela 4.4: Resultados da Carga Laboratorial de CIF Blur

L|m|'_[e_s de~ Carga CIF Blur
Especificacdo
pH 10,0-110 10,7
Ponto de Turvacéao (°C) Min.: 68 63,5

Pela andlise da Tabela 4.4, verificou-se que o produto apresentou o pH dentro do
especificado. No entanto, o ponto de turvagcdo encontra-se abaixo do limite de
especificacdo, sendo necessario um estudo mais detalhado.

Utilizaram-se embalagens de Polietileno (usadas na fabrica Lever), para o produto
da carga CIF Blur Amarelo, poder ser testado nas varias condicdes.

Na 122 semana, o produto perdeu o perfume devido a radiacdo emitida pela
lampada fluorescente e pelo sol.

Ao longo das doze semanas, observou-se que o pH diminuiu ligeiramente e o

ponto de turvacdo aumentou.

A monitorizacdo da carga esta mencionada em Anexo C i.

Posteriormente, arranjaram-se produtos CIF Blur de duas variedades (Verde e
Amarelo) usando embalagens de 750 ml de Polipropileno (PP) produzidas pela
Unilever Internacional. Apds a recepcdo destas embalagens (PP), distribuiu-se o
produto pelas embalagens usadas na fabrica Lever, de Polietileno (PE), de modo a
comparar-se o efeito do tipo de embalagem no produto.

Foram colocadas em teste as varias embalagens (PE e PP), contendo produtos
CIF Blur de duas variedades. Observaram-se semanalmente os resultados obtidos

em cada teste.
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CIF Blur Verde

Objectivo: Testar o comportamento da cor do produto nas embalagens PE e PP.

Figura 4.8: Cor original do produto CIF Blur Verde (PE e PP)

Resultados

Tabela 4.5: Testes de Estabilidade efectuados ao CIF Blur Verde no frasco de PE

Frasco Lever Nacional (Polietileno)
Condigdes Ambiente Lampada Sol
Observacoes | 4 | 513140123 ]al1]2]3]a
semanais
Aspecto 0O[0(O0]JO[O0O]O]O0O[O0]JO[O]O]O

Cor 0/]0]0]J0])2[3|3]3[3[3]3]3
Perfume Oj]O0jOj1|]O0]|1]2]|2]|2(2|3]3
Separagdo (0[O0 |O|OfOf[O[O[Of[O0]O]O]|O

Tabela 4.6: Testes de Estabilidade efectuados ao CIF Blur Verde no frasco de PP

Frasco de Origem (Polipropileno)
Condicdes Frigorifico Ambiente Lampada Sol
Observagbes | 1 | 5 | 3| 4 |1|2|3|a|1|2]|3]al1|2]|3]|4
semanais
Aspecto ofojJofJoOo]JofofOojO]|JOfOofO]JO|O]jO]|OfO
Cor O[f0]JOoOf[O]JOfOofO0]J]O]|2|3[3]3|3]3]|3][3
Perfume ofojJofjoOojJofofojo]ofof2]2]|2]2]3]3
Separacgéo 0(0]J]0]J]OfO]J]O|J]O[OfO]JO]JO[O]O]O|O]O

Pela observacdo das Tabelas 4.5 e 4.6, constatou-se que o produto alterou a sua

cor e perfume nas embalagens de PE e PP, sujeitas a lampada e a luz solar.
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A alteracéo de cor foi observada logo na primeira semana, onde o produto exposto
sob luz solar apresentou uma cor azul clara, embora a sua cor original fosse verde
claro. No caso da lampada fluorescente, a cor observada foi azul esverdeada.

Os resultados obtidos na primeira semana estéo apresentados na Figura 4.9.

Exposicdo ao Sol:
Cor azul clara

Exposi¢cdo a Lampada:
Cor azul esverdeada

Figura 4.9: Resultados obtidos nas condi¢cGes ao Sol e Lampada, apés uma Semana (PP)

Através da analise da Figura 4.10 verifica-se que os produtos em ambas as
embalagens foram afectados nas condi¢des de lampada e luz solar. Observou-se

uma alteragao significativa na cor, esta passou de verde claro para azul.

Embalagem de Polietileno Embalagem de Polipropileno

Figura 4.10: Resultados obtidos, apés trés Semanas, para embalagens de PE e PP

O produto na embalagem de PE apresentou sempre uma cor azul mais clara
relativamente ao da embalagem de PP.

Os frascos de PP tém incorporado um filtro UV, pelo que se constata que a
alteracao de cor se deve a perda de um dos corantes constituintes.
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CIF Blur Amarelo

Objectivo: Testar o comportamento da cor do produto nas embalagens PE e PP.

Figura 4.11: Cor original do produto CIF Blur Amarelo (PE e PP)

Tabela 4.7: Testes de Estabilidade efectuados ao CIF Blur Amarelo no frasco de PE

Frasco Lever Nacional (Polietileno)
Condigoes Ambiente Lampada Sol
ObservacGes | 4 | 5 131 4 [1|2|3|4|1|2]|3]4
semanais

Aspecto 0O[0[0]O)JO[O[O0]0O]JO]O)JO|O

Cor 0|0|O0O[O|O[O0O]|]O]|JOf[O|OfO]O
Perfume Oj|0jO0fO|O|O]O]JOfO|OfO]1
Separacdo (0|0 |O0O[(O0O[O0]JO]JO[O|Of(O|O]O

Tabela 4.8: Testes de Estabilidade efectuados ao CIF Blur Amarelo no frasco de PP

Frasco de Origem (Polipropileno)
Condicdes Frigorifico Ambiente Lampada Sol
Observagoes | 1 | 5 | 3| 4 1|2]|3]|a|1]|2|3]|a|1]2]3]a
semanais
Aspecto o[fojJo|JOfO]JO]JOjJO|O]JO]JO[O]|O[O]O]|O
Cor o[0]JO|[OfO]JO]JO|JO|O]JO]JOfO]|O[O]O]|O
Perfume o[0jJO|[OfO]JO]JOJO|O]JO]JOfO]|O[O]O]|O
Separacgéo 0/[0]J]0]0O0O]JO|JO|O]O]JO|JO]O[|O]JO[O]O]O

Observando as Tabelas 4.7 e 4.8, verificou-se que o produto nas embalagens de
PE e de PP néo se alterou. No entanto, na quarta semana, 0 produto da
embalagem de PE, exposto sob luz solar, apresentou uma ligeira alteragéo no seu

cheiro.

As Figuras 4.12 e 4.13 provam que 0 produto manteve a sua cor original em

ambas as embalagens.
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Figura 4.13: Verificacdo efectuada, ap6s quatro Semanas, para embalagens de PP

A monitorizacdo efectuada aos produtos encontra-se mencionada em Anexo C i.

Comparacao de duas variedades CIF Blur (Verde e Amarelo)

As duas variedades de produtos CIF Blur apresentam diferentes corantes. O
produto CIF Blur Verde apresentou a perda de um dos corantes constituintes. O
produto CIF Blur Amarelo ndo se alterou.

Apesar do produto CIF Blur Verde apresentar alteracdes na cor e no perfume logo
na primeira semana, consideram-se que estes efeitos se devem a existéncia de
elevada radiacdo. No entanto, como a condicdo solar foi retirada da directiva
internacional de testes da Unilever, os produtos CIF Blur poderéo ser langados no

mercado.
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4.1.1.3. Projecto Whitesnake

O projecto Whitesnake consiste na substituicdo de perfume no produto CIF Creme
Activo. A introducdo de um novo perfume poderd alterar a viscosidade do produto.
O objectivo deste estudo consiste em verificar se existe alteracdo na viscosidade

do produto apés o processo de producéo.

CIF Creme Activo

Para a elaboracdo da carga substituiu-se o perfume Bright pelo novo perfume
Cobra.

Seguiu-se o processo de fabrico indicado, registou-se o comportamento das
diferentes fases e para observar as diferentes etapas laboratoriais tiraram-se

fotografias, que estdo ilustradas na Figura 4.14.

Adicao de acidos gordos
a uma Temperatura
proxima da solucéo evita
choque térmico.

Adicdo de Soda Caustica
aumenta o pH, controlando
a alcalinidade do produto.

Dissolugéo de
tensioactivos.

Adicao de Carbonato de Obtencédo de um aspecto
Célcio confere a cremoso branco e
opacidade ao produto. perfumado.

Medicao de viscosidade
(20,88 s, MVII, 25°C).

Figura 4.14: llustracdo de algumas etapas para realizagcéo do detergente CIF Creme Activo verde
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Na Tabela 4.9 encontram-se os resultados obtidos para a carga realizada.

Tabela 4.9: Resultado da 12 Carga Laboratorial de CIF Creme Activo verde, com novo perfume

Cobra
_ Limites de Resultados da 12
Propriedades Especificacdo Carga
Laboratorial
Aspecto Creme branco Creme branco
perfumado perfumado
Condutividade (mS/cm, 25°C) Max. 15 10,3
Viscosidade na Carga, (MVII, 20,88 s,

259C, mPa.s) 450 - 800 410
Peso Especifico, (20°C, g/lcm®) 1,51 — 1,57 1,55
pH 125-13,5 13,0
Cloro Livre (%) 0,8-1,6 1,7

Pela analise da Tabela 4.9, verificou-se que a carga apresentou parametros dentro
do especificado, excepto a Viscosidade e a % Cloro Livre.

Como o valor de viscosidade obtido, esteve abaixo do limite inferior de
especificacdo (LIE), procedeu-se a confirmacdo deste resultado efectuando uma
nova carga.

Mediram-se novamente, todas as propriedades fisico-quimicas, tendo-se obtido os

seguintes resultados (Tabela 4.10).

Tabela 4.10: Resultado da 22 Carga Laboratorial de CIF Creme Activo verde, com novo perfume

Cobra
. Limites de Resultados da
Propriedades Especificaco 22 carga
Laboratorial
Creme branco Creme branco
Aspecto
perfumado perfumado
Condutividade (mS/cm) Max. 15 11,0
Viscosidade na Carga, (MVII, 420 (26,4°C
20,88 s, mpss) ( 450 - 800 430 525,800;
Peso Especifico, (20°C, g/cm"®) 1,51 —1,57 1,56
pH (28,1°C) 12,5-13,5 13,0
Cloro Livre (%) 0,8-1,6 1,6

Efectuaram-se duas medicdes de viscosidade de forma a obter um valor coerente.
As duas medicdes foram efectuadas a diferentes temperaturas. Estes valores nao
diferem muito da primeira carga laboratorial, pelo que se constata que o0s
resultados obtidos sdo consistentes. Todas as outras propriedades apresentam

valores que estéo dentro do especificado.
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Procedeu-se a elaboracdo de uma nova carga, com o objectivo de estudar se a
adicdo de maior quantidade de Hipoclorito de Sdédio, influencia ou ndo, o aumento
da viscosidade. Desta forma, aumentou-se a percentagem de Hipoclorito de Sédio
na mistura, de 8,5% para 10%, e por outro lado reduziu-se a percentagem de 4gua
clorada no processo. Observou-se que o valor de viscosidade aumentou
ligeiramente, sendo no entanto inferior ao LIE. Os resultados para esta carga

encontram-se na Tabela 4.11.

Tabela 4.11: Resultado da 32 Carga Laboratorial com 10% de Hipoclorito de Sédio no CIF Creme
Activo verde, utilizando novo perfume Cobra

. Limites de Resultado§ da 32 Carga
Propriedades Especificacéo Laboratorial com 10%
Hipoclorito de Sodio
Aspecto Creme branco Creme branco perfumado
perfumado
Condutividade (mS/cm) Max. 15 9,0
Vlscoszlg%%esr)lzjl n(ig;g.zsi), (MVII, 450 — 800 447
Peso Especifico, (20°C, g/cm®) | 1,51 —1,57 1,57
pH (26,4°C) 12,5—13,5 13,0
Cloro Livre (%) 0,8-1,6 1,5

De forma a averiguar se o novo perfume tinha influéncia na viscosidade, efectuou-
se uma nova carga utilizando o perfume actual (Bright).

Nesta altura, o laboratério de desenvolvimento ja ndo tinha algumas matérias-
primas, tendo sido recolhidas e reabastecidas pela Producdo. O facto de se
utiizarem matérias-primas de outro lote também podera ter influéncia na

viscosidade do produto final.

Tabela 4.12: Resultado da 42 Carga Laboratorial com 10% de Hipoclorito de Sddio no CIF Creme
Activo verde, utilizando matérias-primas de outro lote e perfume actual Bright

_ Limites de Resultados_ da 42 Carga
Propriedades Especificacio La_boratorlal com 1Q%
Hipoclorito de Sodio
Aspecto Creme branco Creme branco perfumado
perfumado
Condutividade (mS/cm) Max. 15 6,6
Vlscoszlg%dggesr_]l? r;:graq:), (MVII, 450 — 800 532
Peso Especifico, (20°C, g/cm®) | 1,51 —1,57 1,56
pH (29,2°C) 12,5-13,5 12,9
Cloro Livre (%) 0,8-1,6 1,6
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De acordo com a Tabela 4.12 verifica-se que a nova carga laboratorial com
matérias-primas de outro lote e com o perfume actual (Bright), apresentou uma

viscosidade dentro dos limites de especificacao.

Assim, foi necessario repetir uma nova carga com matérias-primas do mesmo lote
da carga anterior e com o novo perfume Cobra, para se verificar se havia influéncia
de matérias-primas na viscosidade.

ApOs a realizagdo da quinta carga laboratorial, determinaram-se as propriedades
desta (Tabela 4.13).

Tabela 4.13: Resultados da 52 Carga Laboratorial com 10% de Hipoclorito de So6dio no CIF Creme
Activo verde, utilizando matérias-primas de outro lote e novo perfume Cobra

. Limites de Resultadog da 52 Carga
Propriedades Especificacdo Laboratorial com 10%
Hipoclorito de Sodio
Aspecto Creme branco Creme branco perfumado
perfumado
Condutividade (mS/cm) Max. 15 6,7
V|SCOS£g%céeSpl? r(n:ggzj (MVII, 450 — 800 589
Peso Especifico, (20°C, g/cm®) | 1,51 -1,57 1,57
pH (25,3°C) 125-13,5 13,0
Cloro Livre (%) 0,8-1,6 1,6

A Ultima carga efectuada provou que o produto com novo perfume, respeita 0s
limites de especificacdo. Desta forma, este novo produto pode ser lancado no
mercado dado que a viscosidade se encontra dentro dos limites de especificacéo.

Também se pode concluir que o factor que alterou a viscosidade do produto foi o

tempo de producdo das matérias-primas.
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4.1.1.4. Projecto Athens

Domestos Lixivia Espessa

Foram efectuadas cargas relativas a Domestos Lixivia Espessa, com o objectivo
de estudar diferentes processos de fabrico e diferentes niveis de concentracao de
matérias-primas, de acordo com as orientacfes sugeridas pelo centro de inovacao.
E de realcar que, existem duas etapas neste processo; a formacéo da Pré-Mistura
e a formacédo do produto final.

De forma a simplificar a leitura dos resultados, designaram-se 0s processos de
fabrico com os nomes “PF1” e “PF2”. Executaram-se cargas para cada processo
de fabrico, cuja principal diferenca consiste na fase onde se adiciona uma nova
matéria-prima, no espessante (PF1), ou no produto final (PF2). Por razdes de
confidencialidade, designar-se-a essa matéria-prima por “C”.

Utiliza-se a matéria-prima C na producdo de Domestos Lixivia Espessa porque
permite a formacdo de uma camada que mantém durante mais tempo o Hipoclorito
na superficie, prolongando o tempo de desinfeccédo do produto.

Foram sugeridas duas férmulas, em que o espessante mais concentrado é
designado por “E1”, e 0 espessante menos concentrado € designado por “E2”.

O novo processo de fabrico sugerido pelo centro de inovagao introduz C no
produto final (PF2). No entanto, a Fabrica Lever em Sacavém nao possui
actualmente tubagens disponiveis para o introduzir nesta fase final. De forma a
evitar custos desnecessarios em tubagens, pensou-se em introduzir a matéria-
prima C no espessante, sendo necessario estudar a viscosidade do espessante ao
longo do tempo para verificar se era possivel a utilizagdo da bomba disponivel na

Lever.

Na execucdo da Pré-Mistura, a solucdo detergente € preparada com agua a uma
temperatura entre os 60 e 65°C, de modo a dissolver os acidos gordos. Estes sédo
neutralizados com Hidroxido de Sédio. O perfume é adicionado a uma temperatura
inferior a 45°C para evitar a sua degradacdo e evaporacdo. O espessante sera
transferido para o produto final, se a sua temperatura for inferior a 30°C.

O processo de fabrico de Domestos Lixivia Espessa esta ilustrado nas Figuras
4.15e 4.16.
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Fabrico de Espessante (Pré-Mix)

Neutralizacdo dos Adicao de tensioactivos
acidos gordos com da uma tonalidade
Hidroxido de sédio. esbranquicada.

Dissolucéo de acidos
gordos.

SCHOIT
JURAN

3000 ml z— 17

Adicéo de corante e
perfume deve ser feita
abaixo de 45 °C.

Aspecto do
espessante final.

Figura 4.15: Preparacgédo do Pré-Mix

Produto final (Batch)

Introducéo das Aspecto final do produto
Dissolugéo do espessante. restantes matérias- (Liquido amarelo, turvo,
primas. viscoso, perfumado).

Figura 4.16: Aspecto final do produto Domestos Lixivia Espessa
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El- Espessante mais concentrado

Preparou-se o espessante mais concentrado e dividiu-se este em dois copos.
Posteriormente, adicionou-se a matéria-prima C a um dos espessantes.

Foram realizadas duas medicdes, uma efectuada no dia da preparagdo do
espessante (Dia 1) e outra no dia seguinte (Dia 2) (Tabela 4.14).

Tabela 4.14: Leitura da viscosidade de E1 sem e com C no Dia 1 e Dia 2

Dial Dia 2
Leitura efectuada Viscosidade (mPa.s) Viscosidade (mPa.s)
(MVII; 20,88 s™) (MVII; 20,88 s™)
Espessante sem C 6250 6630
Espessante com C Resultado muito elevado* | Resultado muito elevado*

*O valor da viscosidade é muito elevado, isto é, o Spindle “MVII” ndo consegue definir um valor
para a viscosidade.

Os resultados obtidos mostram que a introducdo da matéria-prima C no

espessante mais concentrado origina uma viscosidade muito elevada.

De seguida, executaram-se duas cargas com 0s dois espessantes anteriormente
produzidos.

No final da execucédo de cargas, observou-se um aspecto turvo do produto, devido
a existéncia de bolhas de ar, que se produziram durante o processo. Apds a
estabilizacdo destas cargas, o produto apresentou um aspecto limpido como se
observa na Figura 4.17.

rga P Carga PF2

Figura 4.17: Aspecto limpido do Produto final de duas cargas elaboradas
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Os resultados obtidos para estas cargas laboratoriais foram 0s seguintes:

Tabela 4.15: Medicdo de pardmetros de Cargas PF1 e PF2

Propriedades

Limites
Especificacéo

Carga PF1
(C no EsEessante)

Aspecto/ Perfume

Liquido amarelado,
limpido, viscoso e

Carga PF2

(C no Produto Fina_l)

Liquido amarelado,
limpido, viscoso e

Liquido amarelado,
limpido, viscoso e

perfumado perfumado perfumado
Viscosidade (mPa.s)
(MVII: 20,88 s 25°C) 400 - 600 510 522
% Cloro Livre 4,0-5,0 4,4 4,5
% Soda Livre 0,70 —-1,00 0,96 0,94
pH — 13,24 13,23

Apesar da viscosidade dos espessantes apresentarem resultados muito diferentes,
ambos os produtos finais apresentam viscosidades semelhantes e dentro dos
limites de especificacdo (400-600 mPa.s).

E2- Espessante menos concentrado

Preparou-se o espessante menos concentrado (sem e com a matéria-prima C).
Verificou-se que o espessante preparado com C, apresentou uma leitura de
viscosidade de 4000 mPa.s, e 0 espessante preparado sem C, tem uma

viscosidade zero (Tabela 4.16).

Tabela 4.16: Leitura da viscosidade de E2 sem e com C
Viscosidade (mPa.s)
(MVII; 20,88 s™)

Espessante sem C 0
Espessante com C 4000

Leitura efectuada

Para perceber se existe variagdo da viscosidade do espessante a temperatura
ambiente, efectuaram-se medicdes deste parametro e do pH ao longo do tempo
(Figuras 4.18 e 4.19).
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Resultados
Comportamento da Viscosidade
6000 -
5000 - @ 5200 2950
P . 402 4600 & 4760 ¢
E 4000 ¢ 4000 ¢ 3900 >0
3 @ Espessante com C
£ 3000 -
2 ® Espessante sem C
8 2000 -
2
1000 -~
0 ‘ T H T ‘ ‘ T ‘ 1
0 5 10 15 20
Periodo de observacao (dias)

Figura 4.18: Influéncia no parametro Viscosidade para ambos os espessantes

13; .

Comportamento do pH

12,5 -
[
- 12 - PO @ Espessante com C
= 11,5 - ® Espessante sem C
11
[
L PY
10,5 T T )
0 20

1
Periodo de obsgrvagﬁo (dias)

Figura 4.19: Influéncia do parametro pH para ambos os espessantes

Pela observacdo da Figura 4.18, verifica-se que ao longo do tempo a viscosidade

ndo apresenta uma variacao significativa, dado que aumenta de 4000 mPa.s para

4950 mPa.s.

A Figura 4.19 ilustra o comportamento do pH, onde se verifica que embora o pH

diminua, esta alteracdo néo é significativa.

A operacao de transporte do espessante com matéria-prima C depende de varios

factores: da bomba utilizada, das medidas de tubagem e da viscosidade do

espessante. Tendo em conta as caracteristicas da bomba utilizada na Lever,

conclui-se que o valor de viscosidade obtido (4000 mPa.s) € manuseavel na

producao.
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4.1.1.5. Projecto Domestos Classico

O objectivo do Projecto Domestos Classico consiste em introduzir uma nova
formulacdo que se baseia na substituicdo do perfume Flamingo 66 pelo perfume
Escalibur 259.

O objectivo deste estudo permite avaliar se a mudanca de perfume, altera alguma
caracteristica do produto, em termos da cor, opacidade, etc.

Efectuou-se uma carga laboratorial de 2000 gramas de produto com 0 novo

perfume. As propriedades da carga realizada encontram-se na Tabela 4.17.

Tabela 4.17: Resultados da Carga Laboratorial efectuada ao Domestos Classico

Propriedades L‘".“.tes ~ Carga Pomestos
Especificacdo Classico
Liquido limpido Liquido limpido
Aspecto/ Perfume perfumado, perfumado,
amarelado amarelado
% Soda Livre 0,20 — 0,50 0,34
% Cloro Livre 4,0-5,0 4,3

O método da determinacéo do teor em Hidréxido de Sédio em produtos liquidos
com Hipoclorito de Sddio (MA-343) consiste na titulagdo de uma amostra do
produto com uma solucdo de HCI (0,5 M), até que o valor de pH da solugdo seja
aproximadamente 10.

De forma a obter a curva de titulacdo, registaram-se os valores de pH a medida
que a solucéo ia sendo titulada com HCI (0,5 M) (Figura 4.20).

Titulacao

12,5
12
11,5
11
%105
10

9,5 -

H

9,99

5 1 1,5 2
Volume adicionado HCI (0,5M) ml

Figura 4.20: Curva de Titulagéo
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Para determinar o teor em Hidroxido de Sddio, utilizou-se o volume gasto de HCI
até a solucdo apresentar um pH~10, que foi de 1,7 ml. Para este volume

adicionado, o teor obtido, de acordo com o método, é de 0,34%.

Como todos os parametros estudados se encontram dentro dos limites de
especificacdo, ndo ha alteracdo das propriedades fisico-quimicas pelo facto de se
utilizarem perfumes diferentes. Como tal, este produto pode ser lancado no

mercado.

4.1.1.6. Projecto CIF Liquido com Lixivia de Limao

O objectivo da introducdo desta nova formulacdo consiste na substituicdo do
perfume Escalibur 148 pelo perfume Escalibur 259. Este estudo permite avaliar se
existem alteracBes nas caracteristicas do produto final.
Efectuou-se uma carga de 2000 gramas e compararam-se as suas propriedades
fisico-quimicas com as de especificacdo (Tabela 4.18).

Tabela 4.18: Resultados da Carga Laboratorial efectuada ao CIF Liquido Activo com Lixivia de

Liméao
Limites Carga CIF
Propriedades e Liquido Activo
Especificacdo A
Limé&o
Aspecto/ Perfume Liquido limpido | Liquido limpido
perfumado perfumado
pH (27,5°C) 12,0 - 13,5 13,0
Peso Especifico
(ZOOC, glcm3) 1,02 - 1,04 1,02
% Cloro Livre 1,2-1,8 1,6

A substituicdo por este novo perfume ndo altera as suas propriedades. Como tal,
este produto pode ser lan¢cado no mercado.
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4.1.2. Problemas Industriais

Caso de Estudo 1

Ao surgir um problema na producao industrial da Fabrica Lever em Sacavém, teve
de se bloquear o produto Vasenol Nutri-Regeneracdo por este apresentar baixa
viscosidade mesmo apos se terem efectuado medidas correctivas.

De forma a reaproveitar o produto, foi proposto estudar em laboratério a juncéo
deste produto de baixa viscosidade a um produto com uma viscosidade dentro do
especificado, e testar a viscosidade da mistura.

Inicialmente mediram-se o pH e a viscosidade de ambos os produtos, comparando
de seguida estes parametros com os limites de especificacdo (Tabelas 4.19 —
4.21).

Tabela 4.19: Especificagbes do Vasenol Nutri-Regeneragdo

. Valor Limites de
Propriedades ) e~
Nominal Especificagco
pH 4,9 4,7-5,0
Viscosidade (mPa.s) 10500 8000 — 13000

Tabela 4.20: Resultados obtidos da medi¢do do Produto com parametros dentro do especificado
Produto com parametros
dentro do especificado

pH 4,9
Viscosidade (mPa.s) 12300

Tabela 4.21: Resultados obtidos da medi¢cdo do Produto de Baixa Viscosidade

Produto de Baixa Viscosidade
pH 4,8

Viscosidade (mPa.s) 5100

Apresentam-se duas solugbes para este problema industrial, que se baseiam na

mistura de produtos.
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Solucao 1

Misturar 1000 gramas de Produto com parametros dentro do especificado com 500
gramas de Produto de Baixa Viscosidade, na proporcao 2:1.
Apoés a mistura e agitacdo constante, efectuou-se a medicao de pH e viscosidade,
tendo obtido:

— pH (25,5°C) = 4,91

— Viscosidade = 9700 mPa.s

De forma a obter um valor mais préximo da realidade, deixou-se estabilizar a
mistura, ja que o ar que o produto incorpora durante a agitacdo é um factor que
influencia a sua viscosidade. Apds esta estabilizacdo mediu-se o pH e a
viscosidade, obtendo:

— pH (25,4°C) = 4,89

— Viscosidade = 10000 mPa.s

Solugao 2

Misturar 1000 gramas de Produto com parametros dentro do especificado com
1000 gramas de Produto de Baixa Viscosidade, na proporgéao 1:1.
ApOGs a mistura e agitagdo constante, efectuou-se a medi¢do de pH e viscosidade,
tendo obtido:

— pH (25,5°C) = 4,88

— Viscosidade = 8300 mPa.s

Novamente, deixou-se estabilizar a mistura e mediu-se o pH e a viscosidade,
obtendo:
— pH=4091

— Viscosidade = 8800 mPa.s

Ambas as solucdes apresentam valores de viscosidade que estdo dentro dos
limites de especificacdo, no entanto, a Solucdo 1 apresenta um valor mais proximo
(10000 mPa.s) do valor nominal de producgéao industrial (10500 mPa.s).

Desta forma, sugere-se a Solucdo 1 para a resolucao do problema industrial.
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4.1.3. Estudo da curva de viscosidade de uma carga feita na
produc¢ao

Na sequéncia do problema anterior, estudou-se a evolucdo da curva de
viscosidade de uma outra carga de Vasenol Nutri-Regeneragcéo sendo efectuada

na producao da Fabrica Lever em Sacavem.

A viscosidade € uma das propriedades de geles de banho e normalmente é
ajustada com; o cloreto de sédio (aumenta a viscosidade) e o polipropileno glicol
(baixa a viscosidade).

Neste estudo mediram-se as viscosidades antes e apds se adicionarem pequenas
guantidades de cloreto de sédio, registando-se a evolugado da viscosidade (Tabela
4.22).

A carga de producdo inicial continha 26 Kg de cloreto de sédio em 3000 Kg de
produto final, que corresponde a uma percentagem de 0,87% de cloreto de sédio.
De forma a simular como variava a curva de viscosidades, adicionaram-se em
laboratério pequenas quantidades de cloreto de sodio, sendo a composi¢cao de
0,03% de NacCl.

Procedeu-se deste modo pois considerou-se que os 3000 gramas utilizados em
laboratorio correspondem aos 3000 Kg da producédo industrial, e assim a cada
grama de NaCl adicionada em laboratorio correspondera a 1 Kg de NacCl
adicionada a escala industrial.

Cada quantidade de cloreto de sddio adicionada, no laboratorio, foi dissolvida em
aproximadamente 5 ml de agua destilada. Apds a dissolucdo, adicionou-se a
mistura agitando durante 20 minutos.

Antes da medicdo das viscosidades, procedeu-se a mistura completa da carga

com o cloreto de sodio (Figura 4.21).

Figura 4.21: Carga de Vasenol Nutri-Regenerac¢do vinda da producéo
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Apresenta-se na Tabela 4.22 os valores de viscosidade e pH obtidos

experimentalmente e o respectivo grafico de viscosidade (Figura 4.22).

Tabela 4.22: Resultados experimentais de uma carga de Vasenol Nutri-Regeneragdao feita na

Producéo
Percentagem de | Massa de NaCl Viscosidade*
Periodo | Medicdes | pH NaCl na na formulacao (MPa.s)
formulacdo (%) (9) )
1 4,90 0,87 26 10400
Dia 1 2 4,88 0,90 27 10600
3 4,88 0,93 28 10600
4 4,94 0,97 29 10550
5 4,92 1,00 30 10500
Dia 2 6 4,91 1,03 31 10350
7 4,92 1,07 32 10250
8 4,93 1,10 33 10200
9 4,90 1,13 34 10200
Dia 3 10 4,88 1,17 35 10200
11 4,86 1,20 36 10200
12 4,85 1,27 38 10000
Dia 4 13 4,91 1,33 40 10200
14 4,88 1,40 42 9600
15 4,87 1,47 44 9500
Dia 5 16 4,89 1,53 46 9350
17 4,93 1,60 48 9050
. 18 4,91 1,67 50 8900
Dia 6
19 4,90 1,73 52 8850
Dia 7 20 4,85 1,80 54 8600
21 4,84 1,87 56 8400
, 22 4,81 1,93 58 8200
Dia 8
23 4,85 2,00 60 8100
*O meétodo de andlise (MA-508) é referente a determinacdo da viscosidade de
geles de banho.
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Viscosidade (mPa.s)
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Figura 4.22: Variagdo da curva de viscosidade numa carga de Vasenol Nutri-Regeneragdo com Cloreto de Sédio
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O valor da viscosidade de Vasenol Nutri-Regeneragcéo apos a producgédo industrial
foi de 10400 mPa.s, encontrando-se este valor dentro dos limites de especificagéo
(8000 — 13000 mPa.s).

Ap6s a primeira adicdo de NaCl, a curva atinge um patamar maximo de
viscosidades que é caracteristico de um gel de banho.

A partir deste patamar, constata-se uma tendéncia na diminuigcdo do valor de
viscosidades, indicando que o gel de banho ja atingiu a concentragéo de cloreto de
sédio (0,90%) correspondente a viscosidade maxima (10600 mPa.s).

Da analise da Figura 4.22 observa-se que, até 2% de cloreto de sodio a
viscosidade da carga permaneceu dentro dos limites. Nao foi medida a viscosidade
com teores de NaCl superiores a 2%.

Além da medicdo da viscosidade, verificaram-se também se os valores de pH se

mantinham dentro dos limites de especificacéo (4,70 — 5,00) (Figura 4.23).

Variable: pH pH
LSE
------------------------------------------------------ 5,00
+,
++++ N ++
N By Mean
T B3 o g
+""+ -:'+ +
LIE
—————————————————————————————————————————————————————— 470
5 10 15 20

Medigoes efectuadas

Figura 4.23: Variagao do parametro pH

Todos os valores de pH encontram-se dentro dos limites de especificacdo. Através
das medicdes efectuadas, foi possivel determinar a média e o desvio padréo,
sendo respectivamente, de 4,89 e 0,03.

Calculou-se o desvio-padrdo para medir a variabilidade dos valores em relacdo a
meédia. Como o valor do desvio padréo é 0,03 (baixa disperséo), e a precisdo do
aparelho de medicdo é de 0,01, pode concluir-se que nestas condi¢cdes a média
nao ira alterar-se significativamente, podendo afirmar que o produto encontrar-se-a

sempre dentro do intervalo de especificacao.
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4.1.4. Estudo da curva de viscosidade do Vasenol Aloe Fresh

Efectuou-se no laboratério uma carga de Vasenol Aloe Fresh, com o objectivo de

estudar a evolucéo da curva de viscosidade desta carga e posteriormente efectuar

uma compara¢ao com a evolucao da curva de viscosidade da carga Vasenol Nutri-

Regeneracdo que foi realizada na producao da Fabrica Lever em Sacavém.

A primeira etapa deste estudo consiste em avaliar o comportamento da carga de

Vasenol Aloe Fresh apdés a adicdo de diversas matérias-primas. Seguiu-se 0

processo de fabrico indicado, registando-se o comportamento das diferentes fases.

Durante as diferentes etapas da realizacdo da carga laboratorial tiraram-se

fotografias, que estéo ilustradas na Figura 4.24.

-l
Dissolugéo de
tensioactivos em agua
clorada.

Dissolucgéo de

conservantes e emotivos.

Adicao da solucao de
acido citrico ajusta o pH.

Adicéo de dois corantes
diferentes proporciona
uma cor verde ao produto.

Preparacéo da solucao
de emotivos.

Adicéo da solucao
anteriormente preparada
a carga.
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Adicao do opacificante Aspecto cremoso do
confere uma cor opaca produto final de Vasenol
verde clara ao produto. Aloe Fresh.

Figura 4.24: llustracdo das diferentes etapas da realiza¢do do gel de banho Vasenol Aloe Fresh

Durante a realizacdo da carga, as matérias-primas dissolveram-se bem e no final
observou-se 0 aspecto cremoso tipico de um gel de banho.

A auséncia inicial de cloreto de sédio permitiu estudar a evolucdo de toda curva de
viscosidade apoés a primeira adi¢céo de cloreto de sddio na formulacao.

Na Tabela 4.23, encontram-se os resultados iniciais do produto sem cloreto de

sédio, bem como os limites de especificacao.

Tabela 4.23: Resultados obtidos no dia da elaboracédo da carga laboratorial sem Cloreto de s6dio
Limites de Carga Vasenol Aloe
especificacéo Fresh, sem NaCl
pH 4,70 - 5,00 4,77
Viscosidade (mPa.s) | 8000 - 13000 600

O valor de pH encontra-se no limite inferior de especificacdo e a viscosidade tem

um valor inferior ao especificado devido a auséncia de cloreto de sédio.
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Os dados obtidos experimentalmente estédo

registados na Tabela 4.24.

Representou-se a evolucdo da curva de viscosidades na Figura 4.25.

Tabela 4.24: Resultados experimentais da Carga Laboratorial de Vasenol Aloe Fresh

Percentagem de

Periodo | Medicdes pH NaCl na M]frsrﬁu?zggicilg;‘a V'S(an;;dsa;de
formulacéo (%) )
1 4,92 0 0 700
Dial 2 4,93 0,10 3 1000
3 4,90 0,20 6 1400
4 4,87 0,30 9 1600
. 5 4,88 0,40 12 2150
Dia 2
6 4,86 0,50 15 2500
7 4,85 0,60 18 3100
8 4,88 0,70 21 3600
. 9 4,87 0,80 24 4300
Dia 3
10 4,86 0,90 27 5100
11 4,85 1,00 30 5700
. 12 4,82 1,03 31 6800
Dia 4
13 4,83 1,07 32 6900
14 4,85 1,10 33 7000
. 15 4,80 1,13 34 7100
Dia 5
16 4,78 1,17 35 7200
17 4,79 1,20 36 7200
18 4,78 1,23 37 7700
19 4,84 1,27 38 8900
Dia 6 20 4,84 1,30 39 9300
21 4,85 1,33 40 10200
22 4,84 1,37 41 9700
23 4,83 1,40 42 10200
24 4,75 1,43 43 9600
Dia 7 25 4,73 1,47 44 10000
26 4,72 1,50 45 10700
27 4,80 1,53 46 11000
Dia 8 28 4,79 1,57 47 12400
29 4,80 1,60 48 12700
30 4,75 1,63 49 12600
Dia9 31 4,76 1,67 50 12700
32 4,76 1,70 51 12800
33 4,74 1,73 52 12500
. 34 4,69 1,77 53 12600
Dia 10
35 4,67 1,80 54 13350
36 4,71 1,83 55 13700
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37 4,73 1,87 56 13950
38 4,72 1,90 57 14200
39 4,73 1,93 58 14400
40 4,66 1,97 59 14600
41 4,74 2,00 60 15100
Dia 11 42 4,74 2,03 61 14300
43 4,69 2,07 62 14600
44 4,76 2,10 63 14500
45 4,77 2,13 64 14400
Dia 12 46 4,76 2,17 65 14500
a7 4,72 2,20 66 13500
48 4,71 2,23 67 13400
49 4,71 2,27 68 13400
50 4,75 2,30 69 13400
51 4,75 2,33 70 13100
52 4,74 2,37 71 12700
Dia 13 53 4,72 2,40 72 12500
54 4,73 2,43 73 11900
55 4,69 2,47 74 10900
56 4,71 2,50 75 11300
57 4,72 2,53 76 10600
58 4,64 2,57 77 10200
59 4,72 2,60 78 10000
Dia 14 60 4,70 2,63 79 9500
61 4,68 2,67 80 9300
62 4,79 2,70 81 9000
63 4,71 2,73 82 8800
64 4,68 2,77 83 8700
Dia 15 65 4,71 2,80 84 8300
66 4,69 2,83 85 8100
67 4,67 2,87 86 7800

Pela andlise da Tabela 4.24, verificou-se que o produto sem NaCl na formulagéo

apresentou diferenca nos resultados, respeitantes a dias seguidos:

v' Relativamente ao pH, a primeira medicdo (4,92) é superior a medicdo
efectuada no dia de elaboracdo da carga (4,77), no entanto ndo se considera
esta diferenca relevante;

v' Em relacdo a viscosidade, a medicdo efectuada no dia de elaboragédo (600
mPa.s) é inferior a medicdo efectuada no Dia 1 (700 mPa.s), dado que esta

carga ja se encontra estabilizada e sem ar.
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E de referir que, a quantidade de NaCl adicionada actualmente na producédo € de

30 Kg, e que apos se adicionarem 30 gramas de NaCl a nivel laboratorial, o

produto apresentou ainda uma baixa viscosidade de 5700 mPa.s.

A viscosidade do produto entrou dentro do limite de especificacdo, apos se

adicionarem 38 gramas de cloreto de sodio, apresentando um valor de 8900

mPa.s. Além disso, apresentou uma tendéncia para aumentar até atingir 60

gramas, valor correspondente a viscosidade méaxima (15100 mPa.s).

ApOs se atingir a viscosidade maxima do produto, a adigcdo de mais cloreto de

sédio (> 2%) diminuira o valor de viscosidade (Figura 4.25).
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Figura 4.25: Variagdo da curva de viscosidade na carga laboratorial de Vasenol Aloe Fresh com Cloreto de Sédio
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4.1.5. Comparacao da curva de viscosidade da Carga Laboratorial
de Vasenol Aloe Fresh com a curva de viscosidade de Vasenol
Nutri-Regeneracao realizada na Producgao

Pela observacdo da evolugcdo da curva de viscosidade verifica-se que, o gel de
banho Vasenol Nutri-Regeneracéo, apresenta um valor méximo de viscosidade de
10600 mPa.s, mas o gel de banho Vasenol Aloe Fresh consegue atingir valores de
viscosidade superiores (15100 mPa.s), conforme se pode verificar pela observacao
da Figura 4.26.

Os resultados sao relativos a uma Unica carga. Para aprofundar o estudo da curva

de viscosidade, seria necessario efectuar mais cargas e obter um valor médio.

Curvas de Viscosidades
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Figura 4.26: Curvas de viscosidades de geles de banho

As cargas apresentaram uma grande diferenca de viscosidade maxima na medida
que foram preparadas em diferentes condicdes, isto é:

v' A carga preparada na Producdao ja continha 0,87% de cloreto de sédio;

v' A carga preparada no Laboratério ndo continha qualquer quantidade de

cloreto de sédio;
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Outro motivo possivel desta variacdo, podera dever-se ao facto dos produtos
utilizarem diferentes perfumes, na medida que podem ocorrer diferentes

interac¢des com os ingredientes da formula.

Na Figura 4.26, cada ponto corresponde a medi¢cdo da viscosidade apds se
adicionarem pequenas quantidades de cloreto de sodio.

Cada quantidade de cloreto de sodio adicionada, no laboratério, foi dissolvida em
aproximadamente 5 ml de agua destilada. Apds a dissolucdo, adicionou-se a

mistura agitando durante 20 minutos.

Desta forma, a quantidade total de 4gua destilada adicionada a cada carga, foi:

v' 3,83 % agua destilada adicionada a carga de Producdo (Vasenol Nutri-
Regeneracao);

v' 11,17 % agua destilada adicionada a carga de Laboratério (Vasenol Aloe
Fresh).

Estas quantidades de agua destilada sdo praticamente desprezaveis quando

comparadas com a carga total de 3000 gramas.

Embora a elaboracdo das cargas, tenham sido realizadas em diferentes locais
(producéo e laboratorio), conclui-se que para ambas as cargas se observa um

valor maximo da viscosidade seguido duma diminui¢éo.
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4.2. Auditorias Internas de Higiene

O objectivo de uma auditoria consiste em averiguar se o controlo das actividades
desenvolvidas nas diversas linhas e locais da fabrica estdo de acordo com as
disposicbes planeadas, identificando possiveis falhas, propondo medidas
alternativas e aplicando métodos correctivos.

As auditorias internas de higiene foram realizadas a diversos sectores da fabrica
Lever, mediante a avaliagdo de “Check Lists”, nomeadamente, ao parque de
tanques, ao armazém de matérias-primas e embalagens, a linha de enchimento de

champds, de geles de banho e de detergentes liquidos.

v' Parque de tanques

7

O parque de tanques € o local onde se armazenam algumas matérias-primas,
sendo constituidas por uma série de tubagens que estdo devidamente

identificadas com o nome da substancia que circula no seu interior.

Figura 4.27: Parque de tanques da Industrias Lever Portuguesa, S.A.

De acordo com os requisitos da auditoria, as tubagens estdo devidamente
identificadas e os tanques estdo em boas condi¢fes de higiene.

As matérias-primas a granel sdo susceptiveis de serem contaminadas
microbiologicamente e sdo acompanhadas pelos certificados de limpeza e
desinfeccdo. Apenas sdo efectuadas andlises microbiolégicas a duas matérias-
primas (Betaina e Sorbitol). No processo de descarga de matérias-primas a granel,
existe o perigo de introducdo de microrganismos através das mangueiras de
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descarga. Uma forma de controlar este problema consiste em desinfectar as

mangueiras com vapor, durante trinta minutos.

Verificaram-se que as mangueiras para descarga dos carros tanques sao:
— Guardadas e identificadas nos suportes adequados, e tém os tampdes
colocados;

— S&o sempre desinfectadas com vapor, quando chega um carro.

v Armazém de matérias-primas e embalagens

O armazém € o local onde devem permanecer as matérias-primas e as
embalagens dos produtos.
A auditoria realizada a esta seccdo, permitiu assegurar alguns requisitos, dos

quais € de salientar os seguintes:

— Conhecimento por parte dos operadores (procedimentos e respectivas
instrucdes de trabalho para a sua funcéo);

— As matérias-primas e embalagens séo identificadas e localizadas através
de um Unico cédigo;

— As matérias-primas devem ocupar a parte inferior do armazém, de forma a
evitar radiacdes que possam alterar as suas propriedades;

— Sistema FIFO (primeiros materiais de embalagens e matérias-primas a
entrar, S4o 0s primeiros a sair);

— Existéncia de um mecanismo para a recep¢do de matérias-primas;

— ldentificagéo clara das matérias-primas (rétulo com os perigos associados,
0 seu tempo de vida e o seu fornecedor);

— Padrdes de higiene (rotina de limpeza diaria, controlo de pragas e remocéo
de stock obsoleto).

Na auditoria realizada verificou-se o cumprimento dos requisitos mencionados.
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v" Linhas de Enchimento

Efectuaram-se auditorias internas de higiene as diferentes linhas de enchimento
(Strunck, Ronchi e Corniani), onde se averiguou se a frequéncia da desinfecgao
estava a ser cumprida e se as condicbes gerais de higiene estavam a ser

respeitadas.

Constatou-se que o plano de lavagem e desinfec¢cdo € cumprido e que 0s seus
registos foram melhorados desde o ano passado. No entanto, existem produtos
gue quando sdo manuseados apresentam dificuldades na operagao de lavagem.

Verificou-se que as amostras sao tiradas correctamente e que, ao longo das

ligacdes e valvulas ndo existem pontos mortos durante a producao.

Detectou-se a presenca de pO no exterior e no interior das tremonhas
(embalagens, tampas). A existéncia de po no interior, deve-se ao facto da tampa
da tremonha néo ficar fechada durante todo o processo, uma vez que fica aberta
na colocacdo de tampas para a embalagem do produto.
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4.3. Laboratorio de Controlo de Qualidade

O trabalho desenvolvido pelo Laboratério de Controlo de Qualidade é um elemento
fundamental para garantir a qualidade; averiguar se os valores obtidos na analise
do po6 detergente e do p6 base estdo dentro dos limites de especificacdo, avaliar
as matérias-primas que chegam a fabrica e posteriormente deliberar se podem ser
utilizadas na producao.

Deve-se avisar a producdo de detergentes em pd, quando qualquer analise

apresente um resultado fora do especificado.

O Laboratorio participa em testes interlaboratoriais concebidos pela Unilever.
Assim, € possivel estabelecer informacédo do grau de desempenho analitico dos
laboratdrios (habitualmente utiliza-se 0 mesmo método de andlise e 0 mesmo
equipamento).

O Laboratério esta equipado com o Auto analisador, que permite efectuar analises
guimicas aos detergentes em po0, tais como: determinacdo do teor em Oxigénio
livre; determinacdo do teor em Acido Citrico; determinacdo do teor em TAED;
determinacdo da actividade enzimética da Amilase, Lipase, Protease e Mananase.
Para realizar estas andlises, é necessario proceder inicialmente, a calibracdo do
aparelho, preparando as solugbes de reagentes conforme o prazo que estiver

estipulado em cada método.

No Laboratério também séo efectuadas andlises a qualidade do ar. Os locais da
fabrica onde é mais provavel ocorrer a libertagdo de poeiras, nomeadamente
enzimaticas, situam-se: perto dos doseadores e do local de enchimento das
embalagens. Os filtros sdo colocados em amostradores (Galley), filtrando o ar
durante quatro horas, absorvendo poeiras existentes na area em causa.

Seguidamente estes filtros séo enviados num recipiente para o Laboratorio.
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4.3.1. Validacao do método de analise da enzima Mananase

De forma a validar o método de analise, efectuaram-se o estudo de recuperacéo e
o calculo da incerteza do método.

4.3.1.1. Recuperacao da Enzima Mananase no Auto analisador

Como mencionado anteriormente, prepararam-se duas solucdes, em que ambas
contém 40 gramas de um produto sem enzimas. A diferenca destas solugbes €
que a primeira foi adicionada uma concentracao conhecida de enzima e a segunda

nao contém qualquer material enzimatico.

Tendo em conta que:

— A Solucdo de Controlo da enzima Mananase foi preparada de forma a obter
uma solucédo de exactamente 2000 MMU/I, que corresponde a uma actividade
de 14,7 MMU/mg (Anexo B ii - Tabela de Padrdes de Referéncia enziméaticos).
O procedimento utilizado para obtencdo desta solugcdo exacta foi: pesar
0,1360 gramas de enzima Mananase Controlo e diluir num baldo volumétrico
de 1000 ml com solugdo de Sulfito de Sédio, conforme se constata pelos

calculos:

2000 MMU ——— 1000 ml
X _— 1ml
x =2 MMU
147MMU ———— 1mg
2MMU ———  y

y = 0,1360 mg de Mananase Ctrl

0,1360 mg de Man.Ctrl —— 1 ml
z —1000ml

z =136 mg = 0,1360 g Mananase Ctrl
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Como se pretende preparar uma solucdo de quatro litros, a quantidade de enzima

Mananase Controlo a adicionar, ira aumentar quatro vezes:

0,1360 g de Mananase Ctrl —— 1000 ml
z —— 4000ml

z = 0,5440 g de Mananase Controlo

Assim, pesou-se a quantidade referida e adicionou-se a Solucdo A. Apds quinze
minutos de agitacdo, procedeu-se a outra diluicAo com uma solucdo matriz
detergente, de forma a obter uma solugdo com uma actividade de 40 MMU/I. Apés
a referida diluicdo, introduziu-se pequenas quantidades de amostras em cuvetes

no Auto analisador, de forma a quantificar a enzima presente em cada medi¢ao.

As respostas obtidas para os testes com e sem enzima, bem como, a validacao da

calibracéo, estao referenciadas em Anexo B iii.

Analisando os resultados da diluicdo da Solucdo A que continha enzimas, era
expectavel que o Auto analisador apresentasse um valor proximo de 40 MMU/I,
dado que foi essa a actividade adicionada. Porém, efectuaram-se nove medigdes e
obteve-se um valor médio. A média apresentou uma actividade de 45,84 MMUI/I,

gue em termos de quantidade de enzima corresponde a:

40MMUJI ——— 055440 g
4584 MMU/l ——

C; = 0,6234 g de Mananase detectado pelo Konelab

Para a Solucdo B, seria expectavel obter uma resposta nula, no entanto, o Auto

analisador apresentou como resultado uma média de 3,67 MMU/I.

40 MMUJ/l ——— 0,5440 g
3,67 MMU/l — C,

C, = 0,0499 g de Mananase na Solugao B

Os valores medidos no Auto analisador sdo superiores aos valores expectaveis,

isto significa que o equipamento esta a dar uma resposta acima da esperada. Este

Optimizagdo da Produgdo Industrial de Produtos Cosméticos e Detergentes I 113



Capitulo IV Apresentacao e Discussao dos Resultados

facto pode estar relacionado a erros associados a execucdo do método ou a erros
inerentes ao equipamento.

Relativamente a quantidade C3, esta corresponde a quantidade adicionada ao

copo de quatro litros, que foi de 0,5440 gramas.

A taxa de recuperacdo enzimética indica a percentagem de enzima detectada pelo
Auto analisador, numa determinada amostra, sabendo a quantidade inicial

adicionada.

A taxa de recuperacado enzimatica é dada pela Equacéo 4.1 B,

_CZ

C
Taxa de Recuperacao = ! x 100

3
(Equacéo 4.1)

C; — Quantidade determinada de Mananase na amostra (g);
C, — Quantidade determinada de Mananase na amostra sem enzima (g);
C; — Quantidade adicionada de Mananase a amostra (g).

O valor da taxa de recuperacao sera aceitavel, se estiver dentro do intervalo, de
90% a 110% B2,

Taxa de R 50 = 20234 —00499 o 1054
axa ae ecuperagao = 0’5440 == ) 0

Obteve-se uma taxa de recuperacdo de 105,4%, que se encontra dentro do
intervalo especificado pela Unilever (90% a 110%), o que significa que as leituras

obtidas sao fiaveis.

Relativamente ao estudo da recuperacdo, de acordo com a Equacao 4.1, caso o
aparelho estivesse a ler, em condi¢fes ideais, o valor exacto de componente na
amostra, a recuperacao seria de 100%. Como o valor obtido (105,4%) é superior
ao expectavel (100%), verifica-se que o Auto analisador esta a ler por excesso.
Este excesso pode estar associado a um erro de leitura do equipamento ou a um

erro na execucgao do método.
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4.3.1.2. Estudo da incerteza associada ao método de analise

O estudo da incerteza do método iniciou-se com a preparacdo de uma amostra

que foi distribuida em trés cuvetes. Efectuaram-se trés medicdes para cada

cuvete, obtendo um total de nove medi¢cdes. Os resultados apresentados na

Tabela 4.25 traduzem as respostas obtidas pelo Auto analisador, bem como a

actividade enzimatica correspondente, referenciada em Anexo B iii.

Tabela 4.25: Resultados para o estudo da incerteza

I Respostas obtidas pelo ivi
Cuvetes | Medicdo iuto analisadorp enziﬁwcgt\ilcl:g?ﬁ/leMU/l
1 0,519 49,56
1 2 0,537 51,70
3 0,554 53,64
4 0,467 43,54
2 5 0,491 46,26
6 0,483 45,38
7 0,446 40,97
3 8 0,465 43,31
9 0,422 38,18

A Figura 4.28 representa a actividade correspondente a nove medicdes. Estas

medidas sdo referentes & mesma amostra.

Variavel: Actividade enzimatica Mananase

(1w
aseueuep
apeplAnay

LSE

__________________________________ . ]S 46,00

Mean
+ + 1 45,84

''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''' 7 LIE

34,00

4 5 6 7 8 9
Medigtes

Figura 4.28: llustracdo das nove medicBes
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Pela andlise da figura anterior, € possivel detectar a existéncia de quatro pontos

acima do limite superior de especificacéo (46 MMU/I).

A média e o desvio padrdo foram calculados para as nove medicbes. Estes

parametros estatisticos encontram-se representados na Tabela 4.26.

Tabela 4.26: Parametros estatisticos

N 9
X (MMU/I) 45,84
s (MMU/) 5,04
Coeficiente de Variacdo | 0,11 ~11%

Como ja foi referido, o coeficiente de variagéo traduz a variabilidade do sistema de
medicdo. Analisando este coeficiente constata-se que, este apresenta um valor
superior a 10%, o que indica que existe dispersao dos resultados em relacédo a
média. Tal facto deve-se a existéncia de erros sistematicos associados ao método
de analise, ao equipamento utilizado e ao analista.

Uma vez que o método de analise é muito sensivel a erros, recomenda-se que
estes sejam minimizados. Como os erros do equipamento e do método sao
inerentes as medicdes, recomenda-se que se actue no analista, isto €, de forma a

minimizar este erro o método deve ser executado por varios analistas.

O valor maximo e minimo de aceitacao para a amostra, bem como o valor nominal

encontram-se representados na Tabela 4.27.

Tabela 4.27: Especificagdo da amostra em estudo

Actividade da
Mananase (MMU/I)
Limite maximo de aceitacéo 46
Valor nominal 40
Limite minimo de aceitacédo 34
Tolerancia especifica 12

A tolerancia especifica foi determinada de acordo com a equacao (a) apresentada

em Anexo B iv.

De acordo com a equacao (b) referenciada no mesmo anexo, foi possivel calcular

o valor de incerteza. Para o calculo da incerteza, recorreu-se as tabelas
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estatisticas t-student, cujo valor do pardmetro para um nivel de confianca de

97,5% e 8 graus de liberdade é de 2,306. O célculo referente & incerteza esta

apresentado na Tabela 4.28 (ver a Tabela B.4 do Anexo B iv).

Tabela 4.28: Resultados de incertezas obtidas para este método

Parametro Valor
t-student (9.1.=8) 2,306
s (MMUI/I) 5,043
Incerteza (MMU/I) 11,630

De acordo com os resultados obtidos observa-se um valor médio de 45,84 MMUI/I

com uma incerteza de 11,63 MMU/I.

A partir da andlise do coeficiente de variacdo e da incerteza, constata-se que estes

revelam, respectivamente, variabilidade/disperséo dos resultados e uma incerteza

significativa num curto periodo de tempo (aproximadamente 1 hora).
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4.3.2. Comparacdo da formula César 5 com a nova formula Tang

O objectivo deste estudo consistiu na recolha e tratamento de dados relativamente
a medicao dos parametros referentes aos detergentes em p6 de duas formulacdes
da gama Skip. Efectuou-se uma analise comparativa destes resultados.

De forma a aumentar a eficacia de lavagem, houve uma alteracao significativa da
férmula César 5 relativamente a formula Tang. A férmula César 5 contém duas
enzimas: a Protease e a Amilase, e a formula Tang contém uma mistura de
enzimas compostas por: Protease, Amilase, Lipase e Mananase. As funcbes
desempenhadas por estas enzimas consistem na destrui¢cdo de varias substancias
presentes em nddoas especificas, por exemplo, a Lipase actua sobre os lipidos, a
Protease sobre as proteinas, a Amilase sobre o amido e a Mananase sobre o0s
hidratos de carbono. A nova férmula Tang apresenta enzimas com maior
versatilidade em eliminar diferentes tipos de nodoas. Esta formula consegue
manter as caracteristicas da formula César 5, proporcionando uma accdo de

limpeza mais abrangente.

No ambito deste estagio estudou-se a influéncia dos parametros fisicos e quimicos
nos detergentes em po, observados num determinado periodo de transi¢cdo destas
formulacgdes, de Abril 2010 a Agosto 2010.

As propriedades relativas as duas formulas referidas séo:

Tabela 4.29: Propriedades relativas as formulas C5 e Tang *

Propriedades Formula César 5 | Formula Tang
Amilase, MU/g 0,70-1,30 —
Protease, GU/mg 0,70-1,30 0,70-1,30
Acido Citrico (%) 0,80 — 1,20 0,80 — 1,20
Matéria Activa Anidnica (%) 0,80 -1,20 0,80 - 1,20
N&o I6nico (%) 0,80-1,20 0,80—1,20
pH 10,30 - 10,70 10,30 - 10,70
TAED (%) 0,80-1,20 0,80 —1,20
Oxigénio Livre (%) 0,80-1,20 0,80-1,20
Dispensing 0 0
Escoamento (ml/s) Min. 80 Min. 80
Granulometria Finos, <180 um Max. 20 % Max. 20 %
(%) Grossos, > 1400 um Max. 5 % Max. 5 %

* Os limites foram alterados de forma a cumprir critérios de sigilo da Unilever.
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Relativamente a determinacdo da actividade enzimatica, apesar da férmula Tang
conter uma mistura de quatro enzimas, sO se realiza a medicdo a Protease dado

gue esta existe em maiores quantidades na formulacgéo.

Os resultados foram recolhidos e analisados para ambas as formula¢des, num
determinado periodo de tempo. Através das Tabelas 4.30 e 4.31 é possivel
acompanhar a evolugdo dos parametros em ambas as formulacdes e detectar as

suas nao conformidades.

Tabela 4.30: Alguns parametros medidos na formula César 5

Data Amilase | Protease Acido Matéria Activa N&o lénico

(MU/g) | (GU/mg) | Citrico (%) Anidnica (%) (%)
29-03-2010 1,20 1,21 1,08 0,94 0,97
31-03-2010 0,97 1,05 1,13 1,02 0,99
01-04-2010 0,98 1,09 1,16 0,97 1,12
06-04-2010 1,17 0,99 0,72 0,98 0,97
08-04-2010 1,15 1,17 0,94 1,08 0,93
13-04-2010 1,05 1,54 0,95 0,98 0,84
16-04-2010 1,24 1,50 1,02 0,99 1,02
20-04-2010 1,18 1,17 0,99 0,96 1,02
21-04-2010 1,04 1,43 0,93 0,90 1,03
23-04-2010 0,69 0,71 0,96 0,94 0,93
27-04-2010 0,85 1,22 0,92 1,01 0,93
28-04-2010 1,05 1,20 1,00 0,95 0,71
29-04-2010 1,12 1,46 0,96 0,95 0,97
05-05-2010 1,11 1,13 1,10 1,01 1,02
11-05-2010 1,04 1,52 1,02 1,00 0,89
12-05-2010 1,28 1,35 1,00 0,94 0,98
17-05-2010 1,01 1,52 0,91 1,02 0,97
18-05-2010 0,97 1,48 0,95 1,04 0,88
24-05-2010 1,70 1,10 0,83 1,01 0,92
26-05-2010 1,25 1,59 1,02 1,01 0,95
28-05-2010 1,04 0,91 0,83 0,94 1,01
07-06-2010 1,11 1,27 0,87 0,96 0,93
09-06-2010 0,84 1,00 0,83 0,93 1,04
15-06-2010 1,01 1,13 0,79 1,00 1,05
18-06-2010 1,05 1,13 0,78 0,97 0,90
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Tabela 4.31: Alguns parametros medidos na férmula Tang

Data T(rs(i)t/erizt; % Acido Citrico I\'/l\a:i(e()’rrl]eil(:ic(t(:/:)a % N&o l6nico
23-04-2010 1,07 0,72 1,01 0,95
26-04-2010 1,17 0,99 0,97 1,04
29-04-2010 1,20 1,15 1,01 1,00
06-05-2010 1,09 1,13 1,03 1,17
19-05-2010 1,22 1,17 1,04 0,96
24-05-2010 1,24 1,06 1,03 0,92
26-05-2010 1,23 1,00 0,99 1,06
31-05-2010 0,97 0,96 0,99 0,99
02-06-2010 0,95 0,90 1,01 1,08
09-06-2010 1,28 1,03 0,99 1,03
15-06-2010 1,10 0,95 0,96 1,08
17-06-2010 1,01 0,83 0,98 0,96
21-06-2010 1,05 0,87 1,06 1,04
24-06-2010 0,97 0,92 0,97 0,98
28-06-2010 0,88 0,82 1,04 1,09
29-06-2010 0,88 0,82 0,89 0,84
02-07-2010 0,68 0,77 1,01 0,95
05-07-2010 0,90 0,85 0,90 0,95
06-07-2010 1,05 0,94 0,90 0,89
08-07-2010 1,03 0,95 0,91 0,90
09-07-2010 1,01 0,83 0,95 0,91
12-07-2010 1,09 1,11 1,10 0,91
13-07-2010 1,23 1,08 1,09 0,84
16-07-2010 1,11 0,97 0,91 1,04
20-07-2010 1,17 0,84 0,98 0,98
21-07-2010 0,93 0,89 0,98 1,18
22-07-2010 1,08 1,09 0,74 1,07
28-07-2010 1,02 0,90 0,94 1,22
29-07-2010 1,06 1,01 0,94 1,13
03-08-2010 0,90 1,03 0,74 0,94
05-08-2010 1,14 1,00 0,99 0,94
06-08-2010 1,01 0,95 0,93 0,99
09-08-2010 0,86 0,91 0,99 1,02
10-08-2010 1,08 1,00 0,98 0,86
11-08-2010 0,96 1,00 1,05 0,97
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Como j4 foi referido, a formula César 5 apresenta duas enzimas, a Protease e a
Amilase. Comecou por se analisar o comportamento da enzima Amilase na
férmula César 5 tendo recorrido ao Software STATISTICA 8.0. Com este programa

obtém-se o histograma e a Figura 4.29 ilustra o comportamento deste parametro.

Amilase

5 Histogram of Means Variable: Amilase
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Figura 4.29: Histograma e ilustragao das 25 medi¢cdes do parametro Amilase na formula C5

O valor da actividade enzimatica da Amilase que aparece com maior frequéncia é
observado no histograma e apresenta-se entre 1,0 e 1,2 MU/g. A formula César 5
apresentou um valor de Amilase (0,69 MU/g) ligeiramente abaixo do limite inferior
de especificacédo (0,70 MU/g) e apresentou um valor (1,70 MU/g) acima do LSE
(1,30 MU/g). A média e o desvio padrdo das medi¢cdes efectuadas foram
calculados recorrendo as seguintes equacdes:
= 1Exi
" n i=1
(Equacéo 4.2)
n—1
(Equacéo 4.3)
A média e o desvio padrdo para as 25 medi¢bes do valor de Amilase, foram

respectivamente de 1,09 MU/g e 0,19 MU/g.
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Seguidamente, observou-se o0 comportamento da actividade enzimatica da

Protease, presente em ambas as formulagoes.

Protease
17 Histogram of Means Variable: Protease
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Figura 4.30: Histograma e ilustracdo das 25 medi¢des do parametro Protease na formula C5

A partir da andlise da Figura 4.30, é possivel detectar a existéncia de valores de
Protease que estdo acima do valor limite superior de especificacdo. Os valores
fora dos limites variam de 1,35 a 1,59 GU/mg.

Os valores medidos de actividade enzimatica da Protease apresentaram maior
frequéncia entre 1,1 e 1,2 GU/mg, conforme se constata no histograma.

A média (1,24 GU/mg) é elevada, dado a existéncia de nove medi¢cfes acima do
LSE. O desvio padrdo (0,23 GU/mg) apresenta uma variabilidade significativa,

dado que existe dispersdo dos resultados em relagdo a média.
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As enzimas presentes na férmula Tang sado: a Protease, a Amilase, a Lipase e a
Mananase. Porém, efectuam-se unicamente analises quimicas a Protease, dado
que esta enzima existe em maiores quantidades na formula Tang.

A Figura 4.31 descreve o comportamento da enzima Protease.

14 Histogram of Means Variable: Protease
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Figura 4.31: Histograma e ilustragao das 35 medi¢des do parametro Protease na formula Tang

A figura apresentada a direita mostra apenas um valor medido de Protease (0,68

GU/mg), que se encontra abaixo do valor limite inferior de especificacdo (0,70

GU/mg).

O histograma representado a esquerda avalia a forma como os valores estdo

distribuidos, onde se pode verificar que existe uma maior frequéncia de valores

entre 1,0 e 1,1 GU/mg.
A média e o desvio padrdo para as 35 medi¢des do valor de Protease na férmula

Tang foram respectivamente de 1,05 GU/mg e 0,13 GU/mg.

Pela andlise dos desvios padréo, constata-se que a formula Tang apresenta menor

variabilidade dos valores.
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As Figuras 4.32 e 4.33 ilustram os valores medidos de &cido citrico, nas férmulas
César 5 e Tang, respectivamente.
Acido Citrico

1 Histogram of Means Variable: Acido Citrico (%)
L5E
1,2 7 -------------------------------------------------------------------- 41,20
=
w
1.1 Fod +
0 + g‘
i g
“10 E:
Mean
0,95
0,9
LIE
08 0,80
0.7 *
0,6 — ; ; ' ; '
0 2 4 6 81012 14 08/04M10  23/04/10 11/05M10 26/05M10 18/06M0
N® Ocorréncias Data

Figura 4.32: Histograma e ilustragdo das 25 medi¢des do parametro Acido Citrico na férmula C5
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Figura 4.33: Histograma e ilustracdo das 35 medices do parametro Acido Citrico na férmula Tang
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Relativamente aos valores de &cido citrico na formula César 5, detectou-se a
presenca de trés valores ligeiramente abaixo do limite inferior de especificagéo,
pelo que a férmula Tang, apresentou dois valores abaixo do LIE.

A partir da andlise dos histogramas anteriores, verificou-se que os valores de acido
citrico que apresentavam maior frequéncia nas férmulas variavam de 0,9 a 1,0%.
A média e o desvio padrdo do Acido Citrico, para ambas as formulacdes est&o
representados na Tabela 4.32.

Tabela 4.32: Médias e Desvios padréo obtidos para o Acido Citrico
Formula | Média (1) | Desvio Padrao (o)

César 5 0,95% 0,11%
Tang 0,95% 0,11%

Teor em Matéria activa aniénica

As Figuras 4.34 e 4.35 descrevem a variacdo do Teor em Matéria activa anionica

ao longo de um dado periodo de producao.
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Figura 4.34: Histograma e ilustragdo das 25 medi¢des do par@metro Matéria aniénica na férmula C5
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13 Histogram of Means Variable: Matéria Activa Anionica (%)
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Figura 4.35: Histograma e ilustracdo das 35 medi¢c6es do parametro Matéria aniénica na formula
Tang

Perante o comportamento observado para a férmula César 5, € possivel garantir
que todas as medi¢cdes se encontram dentro do intervalo estabelecido. Pelo
histograma obtido para esta formula, verificou-se que existe uma maior frequéncia

de valores de 0,9 a 1,0%.

Para a férmula Tang, detectaram-se dois valores ligeiramente abaixo do LIE no
inicio do més de Agosto e, pelo histograma constatou-se uma maior frequéncia de

valores de 0,9 a 1,0%.

Com base na Figura 4.35 referente a formula Tang, observa-se uma maior
dispersao dos resultados, que é confirmada com um maior coeficiente de variacéo

(Tabela 4.33).

Tabela 4.33: Par@metros estatisticos para a Matéria aniénica

Férmula | Média (u) Desyio Cogficjente de
Padréao (o) | variacdo (C.V.)
César 5 0,98% 0,04% 0,04
Tang 0,97% 0,08% 0,08
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Teor em Matéria Nao l6nica

As Figuras 4.36 e 4.37 descrevem a variagdo do teor em matéria ndo ionica.

Histogram of Means Variable: Teor em matéria n&o idnica
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Figura 4.36: Histograma e ilustracdo das 25 medi¢des do parametro ndo iénico na formula C5
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Figura 4.37: Histograma e ilustragdo das 35 medi¢cdes do parametro néo i6nico na férmula Tang
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Observa-se que ambas as formulagbes apresentaram apenas um valor dispar.
Para a formula César 5, esse valor (0,71%) é ligeiramente inferior ao LIE (0,80%).
Por outro lado, para a formula Tang, o valor dispar (1,22%) € ligeiramente superior
ao LSE (1,20%).

Segundo os histogramas anteriores, constatou-se maior frequéncia de valores

entre 0,9 e 1,0% para ambas as férmulas.

Os parametros estatisticos (média, desvio padrdo e coeficiente de variacao),

relativos a matéria ndo ioénica, encontram-se na Tabela 4.34.

Tabela 4.34: ParGmetros estatisticos para a Matéria ndo i6nica

Férmula | Média (u) Desvio Coeficiente de
H Padrao (o) | variacdo (C.V.)
César 5 0,96% 0,08% 0,08
Tang 1,00% 0,09% 0,09
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Recolheram-se e trataram-se de igual modo os restantes resultados (Tabelas 4.35

e 4.36).
Tabela 4.35: Alguns parametros medidos na formula César 5
Data oH % TAED % 0, Escoamento . Granulometria (um)
Livre (ml/s) Finos (%) | Grossos (%)

29-03-2010 10,6 1,30 1,12 112 111 1,3
31-03-2010 10,6 1,08 1,02 112 6,5 2,8
01-04-2010 10,6 1,20 1,00 109 11,1 1,2
06-04-2010 10,7 0,99 0,98 109 5,7 1,3
08-04-2010 10,6 1,00 1,05 112 11,6 0,6
13-04-2010 10,6 1,07 1,14 115 6,0 1,7
16-04-2010 10,6 0,98 1,13 119 11,2 1,8
20-04-2010 10,5 1,07 1,09 115 16,1 1,0
21-04-2010 10,5 1,15 1,08 114 17,1 0,8
23-04-2010 10,6 1,16 1,21 113 13,4 1,2
27-04-2010 10,5 1,05 1,24 111 16,5 3,6
28-04-2010 10,6 1,18 1,08 109 8,1 1,6
29-04-2010 10,7 1,11 1,27 110 14,3 1,6
05-05-2010 10,4 1,23 1,23 117 18,8 1,4
11-05-2010 10,6 1,30 1,44 112 10,9 1,0
12-05-2010 10,7 1,27 1,66 109 11,9 1,2
17-05-2010 10,5 1,07 0,88 106 15,3 1,4
18-05-2010 10,6 1,01 0,88 96 11,4 2,4
24-05-2010 10,7 1,06 0,97 116 10,9 1,2
26-05-2010 10,6 1,26 1,19 108 11,4 1,2
28-05-2010 10,6 1,42 1,10 106 - -

07-06-2010 10,5 1,02 1,30 118 - -

09-06-2010 10,4 1,19 1,13 114 - -

15-06-2010 10,5 1,06 0,95 112 12,9 1,6
18-06-2010 | 10,2 1,18 1,21 - 12,1 2,0
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Tabela 4.36: Alguns parametros medidos na formula Tang

Granulometria (um)

% O, Escoamento
Data pH % TAED Livre (ml/s) Finos (%) Gr(gosAsos

23-04-2010 10,7 0,92 0,95 114 15,2 0,4
26-04-2010 10,6 1,19 1,35 113 10,3 1,0
29-04-2010 10,5 1,23 1,22 111 12,4 1,6
06-05-2010 10,4 1,29 1,13 117 9,3 1,8
19-05-2010 10,5 1,15 0,81 110 13,0 1,2
24-05-2010 10,6 1,02 1,05 113 12,8 1,0
26-05-2010 10,5 0,97 1,05 111 10,3 1,6
31-05-2010 10,4 1,43 1,09 114 - -

02-06-2010 10,4 1,21 1,06 112 8,5 1,6
09-06-2010 10,4 1,29 1,13 110 - -

15-06-2010 10,5 1,10 1,14 117 10,1 1,4
17-06-2010 10,4 1,07 1,38 - 11,0 1,0
21-06-2010 10,4 1,17 1,12 - 8,6 2,2
24-06-2010 10,5 1,09 1,00 - 9,9 2,0
28-06-2010 10,4 1,05 1,04 - 7,6 1,2
29-06-2010 10,4 1,15 1,27 - 11,3 2,6
02-07-2010 10,4 1,05 0,88 - - -

05-07-2010 10,5 1,16 1,10 - 6,1 2,6
06-07-2010 10,6 1,47 1,15 - - -

08-07-2010 10,4 0,81 1,03 - 10,5 1,8
09-07-2010 10,5 1,43 1,01 - 9,3 1,6
12-07-2010 10,5 1,16 1,03 - 12,0 0,8
13-07-2010 10,6 1,23 1,09 - 10,5 1,8
16-07-2010 10,5 1,36 1,09 - 6,7 1,8
20-07-2010 10,5 1,13 0,91 - 6,9 1,6
21-07-2010 10,5 1,10 1,03 - 6,4 1,8
22-07-2010 10,5 1,46 1,12 - 13,2 1,8
28-07-2010 10,5 1,19 1,15 - 9,4 1,6
29-07-2010 10,5 1,45 1,19 - 55 1,2
03-08-2010 10,5 1,23 1,01 - 6,1 1,6
05-08-2010 10,5 1,20 1,12 - 10,2 1,2
06-08-2010 10,5 1,30 1,09 - 9,3 1,2
09-08-2010 10,4 1,45 1,15 - 9,2 2,1
10-08-2010 10,4 1,14 1,27 - 8,1 1,5
11-08-2010 10,5 1,31 1,27 - 8,9 1,6
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Capitulo IV

pH

As Figuras 4.38 e 4.39 apresentam a variagao do pH com o tempo.
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Figura 4.38: Histograma e ilustragao das 25 medi¢des do parametro pH na férmula C5
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Figura 4.39: Histograma e ilustragao das 35 medi¢cdes do parametro pH na féormula Tang
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Apesar dos valores de pH da férmula César 5, se encontrarem dentro do intervalo

de especificagcéo estabelecido, o ultimo valor (pH=10,2) é inferior ao LIE (pH=10,3).

Relativamente a férmula Tang, os valores de pH tendem para o valor 10,5.

Na Tabela 4.37 apresentam-se os parametros estatisticos (média, desvio padréo e

coeficiente de variacao), relativos ao pH para ambas as formulacdes.

Tabela 4.37: Médias e Desvios Padréo obtidos para o pH

Férmula | Média (n)

Coeficiente de

Desvio Padrao (o) variacao (%)

César 5

10,56

0,11 1,06

Tang

10,48

0,07 0,71

A formula Tang apresenta um menor desvio padrdo, uma vez que ndo existe uma

variacao significativa nos valores determinados.

% TAED

Os valores de TAED medidos nas formulas César 5 e Tang estédo representados

nas Figuras 4.40 e 4.41.
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Figura 4.40: Histograma e ilustragao das 25 medi¢des do parametro TAED na férmula C5

Optimizagdo da Produgdo Industrial de Produtos Cosméticos e Detergentes I 132



Capitulo IV Apresentacao e Discussao dos Resultados

! Histogram of Means Variable: TAED (%)
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Figura 4.41: Histograma e ilustracdo das 35 medi¢des do parametro TAED na férmula Tang

Na formula César 5 existem seis valores superiores ao LSE (1,20%) e nenhum
inferior ao LIE (0,80 %). Na formula Tang existem quinze valores superiores ao
LSE e nenhum inferior ao LIE.

A existéncia de valores acima do LSE pode dever-se a diversos factores, como:
erros por parte do analista, erros inerentes ao equipamento, ocorréncia de sobre
doseamento durante a produgéo, etc). Dos factores referidos é possivel eliminar o
erro por parte do analista, uma vez que os resultados foram obtidos ao longo de
um periodo de 4 meses por trés analistas.

Uma alternativa para eliminar o erro associado ao sobre doseamento seria
estabelecer uma relagéo ideal entre os caudais dos doseadores e o tapete.

Por outro lado, estes resultados ndo afectam a qualidade do produto final nem a

seguranca do consumidor.

Na Tabela 4.38 apresentam-se 0s parametros estatisticos relativos ao teor em
TAED.

Tabela 4.38: ParGmetros estatisticos para o teor em TAED

Férmula | Média (u) Des~vio Coefic_ienEe de
Padrao (o) Variagao
César 5 1,14% 0,11% 0,10
Tang 1,20% 0,16% 0,13
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A média da formula César 5 é 1,14% e da formula Tang é 1,20%, isto significa que
ambas as férmulas apresentam meédias elevadas, devido a existéncia de valores
acima do LSE. Os coeficientes de variacdo sdo elevados e as Figuras 4.40 e 4.41
apresentam disperséo dos resultados em relacdo a média.

% Oxigeénio livre

Os valores do teor em Oxigénio livre medidos nas férmulas César 5 e Tang

encontram-se representados nas Figuras 4.42 e 4.43.
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Figura 4.42: Histograma e ilustracdo das 25 medi¢des do parametro O Livre na formula C5
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Figura 4.43: Histograma e ilustracdo das 35 medi¢des do parametro O Livre na férmula Tang

As formulas César 5 e Tang apresentaram respectivamente, oito e seis valores
acima do limite superior de especificacdo (1,20%).

Mais uma vez, é de referir que a existéncia de valores acima do LSE pode dever-
se a diversos motivos ja referidos. Estes valores ndo afectam a qualidade do

produto nem a seguranca do consumidor.

A Tabela 4.39 apresenta os parametros estatisticos relativos as medices de

oxigénio livre.

Tabela 4.39: Parametros estatisticos obtidos da medi¢ao do O; livre
Desvio Coeficiente

Padréao (o) | de Variacdo

César 5 1,13% 0,17% 0,15
Tang 1,10% 0,12% 0,11

Formula | Média ()

Distribuicdo do Tamanho de Particulas - Granulometria

A analise granulométrica permite obter a percentagem em peso que cada fraccao

possui em relacdo & massa total da amostra em analise.
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% Finos

Relativamente a granulometria, os valores medidos de percentagem de finos,

estdo representados nas Figuras 4.44 e 4.45.
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Figura 4.44: Histograma e ilustracdo das 22 medi¢des do pardmetro % de Finos na formula C5
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Figura 4.45: Histograma e ilustragdo das 31 medi¢des do parametro % de Finos na férmula Tang
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A formula César 5 apresentou valores com maior frequéncia entre 10 e 12%. A
férmula Tang apresentou valores com maior frequéncia entre 8 e 12%.

Em ambas as formulagbes, os valores encontram-se dentro dos limites de
especificagdo (max. 20%).

Face aos resultados recolhidos, a nova formula (Tang) apresentou uma meédia de

9,63% e a formula César 5 apresentou uma media superior de 12,01%.

% Grossos

Relativamente a percentagem de grossos, verificou-se que os valores medidos em
ambas as formulagbes encontram-se dentro dos limites de especificacdo (max.
5%), como se pode denotar nas Figuras 4.46 e 4.47.

As medicbes da percentagem de grossos, relativas as formulas César 5 e Tang,
apresentaram médias parecidas de 1,54% e 1,55%, respectivamente.
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Figura 4.46: Histograma e ilustracdo das 22 medi¢c6es do parametro % de grossos na férmula C5
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Histogram of Means
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Figura 4.47: Histograma e ilustragao das 31 medi¢des do parametro % de grossos na formula Tang

A férmula César 5 apresentou maior frequéncia de resultados no intervalo de 1 —

2%. A formula Tang apresentou uma certa estabilidade entre os valores 1,6 —

1,8%.

Ensaio de Escoamento Dinamico

Verificou-se que os valores medidos de escoamento em ambas as formulas

encontram-se dentro dos limites de especificacdo (min. 80 ml/s) (Figuras 4.48 e

4.49).
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Figura 4.48: Histograma e ilustragdo das 24 medi¢cdes do pardmetro Escoamento na formula C5
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5. Conclusoes e Sugestoes para Trabalho Futuro
5.1. Conclusodes

O estéagio realizado na Fabrica Lever possibilitou a aquisicdo de conhecimentos e
formacdo relativamente a producdo laboratorial de produtos cosméticos e
detergentes. Foi possivel tirar conclusdes a partir das inUmeras observacdes

efectuadas e valores obtidos.

Apés os diversos testes efectuados ao novo produto CIF Liquido Madeiras,
conclui-se que, apenas 0 produto exposto sob luz solar apresentou alteracfes na
cor e no cheiro. Este resultado foi confirmado com o produto actual, cujo
comportamento de cor e cheiro era semelhante. Deste modo, o novo produto CIF
Liquido Madeiras poderé ser lancado no mercado.

Em relacdo aos testes efectuados ao novo produto CIF Liquido Vinagre detectou-
se, apoOs oito semanas, alteracdo no cheiro do produto exposto ao sol e sob
lampada fluorescente. No entanto, ndo se verificaram alterac6es na cor do produto

e como tal, este podera ser lancado para o mercado.

De acordo com os resultados obtidos conclui-se que, a radiacdo solar alterou as
caracteristicas dos produtos CIF Liquido Lava Tudo; degradou o perfume do
produto CIF Liquido Vinagre, e degradou a cor e o perfume do produto CIF Liquido
Madeiras. Apesar das alteracdes verificadas, o projecto Crown apresenta

estabilidade suficiente para que estes produtos sejam langados no mercado.

Relativamente ao projecto Blur, conclui-se que o produto CIF Blur Verde recolhido
de outra fabrica apresenta uma estabilidade de cor insuficiente, na medida que os
produtos nas embalagens PE e PP foram afectados nas condi¢bes de lampada
fluorescente e luz solar. A cor variou de verde claro para azul. Esta alteracdo de
cor podera dever-se a perda de um dos corantes constituintes, originada pela
elevada radiacéo.

No entanto, o produto CIF Blur Amarelo manteve a cor original em ambas as
embalagens e em todas as condi¢cfes, concluindo-se que o corante é adequado.

E de referir que estes resultados sdo directamente comparaveis dado que as

observacdes foram realizadas na mesma estagéo do ano (Verao).
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Como a condicéo solar foi retirada da directiva internacional de testes da Unilever,
conclui-se que apesar de ocorrerem alteracbes, todos os produtos CIF

mencionados, estdo em condi¢cdes de serem lancados no Mercado.

Em relacdo ao projecto Whitesnake, estudou-se o efeito da introducdo de um novo
perfume nas cargas de CIF Creme Activo.

As primeiras cargas preparadas apresentaram um valor de viscosidade inferior ao
LIE. Numa segunda etapa, estudou-se se a adicdo de maior quantidade de
Hipoclorito de Sadio, influenciava ou ndo o aumento da viscosidade, concluindo-se
que o valor aumentou embora fosse ligeiramente inferior ao LIE.

Apos o reabastecimento do laboratério, efectuou-se a Ultima etapa do estudo, onde
se verificou que os produtos com o perfume actual e com o perfume novo
apresentavam os parametros dentro dos limites de especificagdo. Deste modo,
conclui-se que os resultados iniciais de viscosidade inferiores ao LIE, se deviam a

utilizacdo de um lote mais antigo de matérias-primas.

O estudo do projecto Athens iniciou-se com a preparacdo do espessante mais
concentrado. Apesar da viscosidade dos espessantes com e sem a matéria-prima
C apresentarem resultados muito diferentes, ambos os produtos finais apresentam
viscosidades semelhantes e dentro dos limites de especificagdo, o que valida a
execucdo de ambos os processos de fabrico.

A segunda parte deste estudo, consistiu na preparacdo do espessante menos
concentrado e posterior verificagdo da viscosidade e do pH ao longo do tempo.

Os resultados obtidos ao longo de 17 dias mostram que, embora a viscosidade
aumente (de 4000 para 4950 mPa.s), ndo existe uma variagdo significativa. E
como tal, a bomba existente na fabrica consegue manusear o espessante com a
matéria-prima C.

Relativamente aos espessantes efectuados, conclui-se também que a viscosidade
do espessante mais concentrado € superior a viscosidade do espessante menos
concentrado. Por outro lado, a viscosidade aumenta com a quantidade de matéria-

prima C.

Os projectos Domestos Classico e CIF Liquido com Lixivia de Lim&o, visam

introduzir um novo perfume nas suas formulagfes, tendo-se concluido que esta
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introducdo nao provoca alteracbes nas suas propriedades. Como tal, estes

produtos podem ser langados no mercado.

Na sequéncia de um problema industrial de baixa viscosidade, efectuaram-se duas
misturas em laboratério, de forma a optimizar as propriedades do Vasenol Nutri-
Regeneracdo. Da interpretacdo de ambas as solu¢des laboratoriais, conclui-se que
ambas as misturas permitem obter valores de viscosidade que estdo dentro dos
parametros de especificacdo. No entanto, o valor de viscosidade obtido na Solugéo
1 (10000 mPa.s) encontra-se mais proximo do valor nominal de producao industrial
(10500 mPa.s), sugerindo-se esta solugéo para a resolucdo do problema (mistura
do produto com viscosidade dentro dos limites e produto de baixa viscosidade, na
proporcao de 2:1).

A aplicacdo da Solugdo 1 a nivel industrial permitiu obter um resultado de
viscosidade préximo do valor nominal, conforme se pode verificar pelo resultado de

viscosidade obtido (9800 mPa.s), disponivel no Anexo C ii.

A variagcao da curva de viscosidade do Vasenol Nutri-Regeneracdo com a adicéo
de NaCl (Figura 4.22), permitiu concluir que a viscosidade é méaxima com 0,90%
de NaCl na formulagdo. E também possivel concluir que, até 2% de NaCl a
viscosidade da carga permaneceu dentro dos limites, ndo tendo sido medida a
viscosidade apoés esta quantidade.

Estudou-se de forma anéloga, a variacdo da curva de viscosidade do Vasenol Aloe
Fresh com a adicdo de NaCl (Figura 4.25), podendo concluir que este gel de
banho aguenta maiores niveis de concentracdo de cloreto de sodio, atingindo a
viscosidade maxima com 2% de NaCl. E também possivel concluir que, a partir de
2,83% de NaCl, a viscosidade € inferior a especificacao.

Os resultados sédo referentes a uma Unica carga. Estas cargas apresentam uma
grande diferenca de viscosidades maximas, na medida que foram preparadas em
condi¢cbes diferentes (na producdo e no laboratério). Outro motivo podera ser a
utilizacao de perfumes distintos, pois podem ocorrer interacgdes diferentes com os

ingredientes da formula.

As principais alteracdes detectadas no estudo comparativo das formulas César 5 e

Tang, permitiram concluir que:
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v A existéncia de valores de oxigénio livre e TAED acima do LSE podem dever-
se a varios factores, como: erros por parte do analista, erros inerentes ao
equipamento, ocorréncia de sobre doseamento durante a producdo, etc). Dos
factores referidos é possivel eliminar o erro por parte do analista, uma vez que
os resultados foram obtidos ao longo de um periodo de 4 meses por trés
analistas.

Uma alternativa para eliminar o erro associado ao sobre doseamento seria
estabelecer uma relagao ideal entre os caudais dos doseadores e o tapete.
No entanto, estes resultados ndo afectam a qualidade do produto final nem a

seguranca do consumidor.

Para validar o método de analise, efectuaram-se calibracées no Auto analisador,
estudando-se de seguida a taxa de recuperacdo da enzima Mananase. O valor
obtido para a taxa de recuperacao foi de 105,4%, que se encontra dentro do
intervalo especificado pela Unilever (90% a 110%), o que significa que as leituras
obtidas séo fiaveis.

Os valores medidos no Auto analisador sdo superiores aos valores expectaveis,
isto pode estar relacionado com erros sistematicos que ocorrem na execucdo do

método ou erros do equipamento que influenciam os resultados.

De forma a verificar se os erros tinham uma influéncia significativa nos resultados
obtidos, estudou-se o coeficiente de variacdo e a incerteza associada ao método.
Conclui-se que o coeficiente de variacdo é superior a 10% (Tabela 4.26), o que
significa que existe disperséo dos resultados em relacdo a média. Por outro lado, a
incerteza calculada é significativa durante o periodo de 1 hora (Tabela 4.28), tendo
em conta que a tolerancia especifica é de 12 MMUI/I.

Dos resultados obtidos constata-se que, o0 método de analise é muito sensivel a
erros, sendo por isso recomendavel que estes sejam minimizados. Como 0s erros
do equipamento e do método s&o inerentes as medicdes, recomenda-se que se
actue no analista, isto é, de forma a minimizar este erro o método deve ser
executado por varios analistas.

Para tirar conclusdes definitivas em relagdo a fiabilidade deste método deveriam

ser feitos estudos de repetibilidade e de robustez.
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O trabalho desenvolvido proporcionou o conhecimento de um leque de factores
que influencia as caracteristicas de produtos, permitiu 0 manuseamento de uma
variedade de ferramentas utilizadas na industria quimica, bem como alargou as
minhas competéncias de técnicas laboratoriais e processos industriais

frequentemente utilizados na Unidade fabril.

5.2. Sugestoes para Trabalho Futuro

As sugestdes para o trabalho futuro visam a melhoria dos produtos, bem como das

condi¢cdes adoptadas durante o seu fabrico.

Em relagéo a alteracdo de cor no produto CIF Blur Verde, sugere-se que se teste
um novo sistema de corantes, utilizando por exemplo o corante do produto CIF
Blur Amarelo, que sob diversas condicbes ndo houve alteracbes na sua cor.
Recomenda-se mais investigacdo no Ponto de Turvacdo da gama de produtos
Blur.

Para um estudo mais aprofundado, sugere-se que se coloque em teste os
espessantes com e sem a matéria-prima C nas diversas condi¢cdes para ambos 0s
niveis de concentracao, de forma a avaliar o comportamento dos espessantes ao
longo do tempo. Se algumas das caracteristicas se alterarem, por exemplo a
viscosidade, sugere-se o0 estudo da adigcdo de um ingrediente que mantenha as

caracteristicas constantes.

Devido a existéncia de alguns valores obtidos acima do limite superior, sugere-se

uma investigacao dos valores medidos de oxigénio livre e de TAED.

Relativamente ao estudo da precisdo do método, sugere-se que se efectue uma
analise completa de amostras representativas do produto para varios niveis de
concentracao, de forma a obter: uma repetibilidade de cada concentracdo, uma
repetibilidade do proprio método, uma analise de variancias e testes
interlaboratoriais. Para tal, serd necesséario efectuar um estudo estatistico mais

aprofundado deste método de analise.
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Anexos

Anexos
Anexo A
i. Func¢ao das matérias-primas
Tabela A.1: Funcdo das matérias-primas
Funcbes Definicdes
: Ajuda a remocao de diversas sujidades através de ac¢do mecanica
Abrasivo .
(EN:Abrasive)
Incluido em cosméticos para absorver agua ou outras substancias
Absorvente
(EN:Absorbent)
Aditivo Os aditivos sao incluidos para assegurar determinadas
propriedades do produto. (EN:Additive)
Adesivo Substancia que une as superficies. (EN:Adhesive)

Aumenta a alcalinidade do produto para ajudar a dissolucao da
sujidade. (EN:Alkalinity Source)

Agente anti-aglomerante |Previne a formacgéo de grumos no produto. (EN:Anticaking Agent)

Fonte de alcalinidade

Agente anti-caspa ||Contro|a a formacao de caspa. (EN:Antidandruff Agent)

Evita a formagéo excessiva de espuma durante a produgcéo ou a

Agente anti-espuma ” o . .
g -espu utilizagdo do produto. (EN:Antifoaming Agent)

Adicionado a um produto cosmético para ajudar a reduzir a

Agen nti-microbian . . : - .
gente anti-microbiano actividade de microrganismos. (EN:Antimicrobial Agent)

Inibe reacg¢des quimicas com oxigénio, que podem causar a

Antioxidante degradacéo do produto. (EN:Antioxidant)

O activo que reduz o fluxo da transpiracao.
(EN:Antiperspirant Agent)

Agente anti-transpirante

Previne que a sujidade se redeposite na roupa durante a lavagem

Agente Anti-Redeposicao ; . "
g posi¢ dando um tom acizentado na roupa. (EN:Anti-redeposition Agent)

Previne a formacao de electricidade estatica, para cosméticos, em
Agente Anti-Estatico |superficies do corpo humano tais como pele/cabelos, ou em
roupas. (EN:Antistatic Agent )

Usado em produtos cosméticos para induzir uma sensacgdo de

Adstringente A .
g repuxar, formigueiro ou de refrescamento na pele. (EN:Astringent )

Substancia adicionada para aglutinar outras substéncias,
Aglutinante permitindo que sdlidos diferentes fiquem ligados ex. tablets ou
sombra de olhos. (EN:Binder)

Acelera a performance dos branqueadores quimicos nos
detergentes fazendo com que este também seja eficaz a baixas
[temperaturas. (EN:Bleach Catalyst)

Catalisador de
Branqueamento

Precursor de
Branqueamento

Reage durante a lavagem formando branqueadores quimicos
(EN:Bleach Precursor)
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Func@es

Definicdes

Botanicos

Ingredientes extraidos de plantas pelos seus atributos especificos,
ex. Aloe Vera. (EN:Botanicals)

Agente tampao

Ajusta ou estabiliza a acidez ou a alcalinidade de um produto.

“(EN:Buffering Agent)

Agente anti-calcéario

Reduz o efeito da dureza da &gua, ao remover ibes de calcio e
magnésio, e melhora a eficacia do detergente. (EN:Builder)

Agente de Diluicao

Ingrediente adicionado para aumentar o volume de um produto
através da diluicdo, para que possa ser aplicado a concentragédo
correcta. (EN:Bulking Agent)

Corante

Ingrediente que pode colorir a pele, o cabelo ou o produto.
(EN:Colourant)

Agente de frescura

Agente que confere de frescura

(EN:Cooling Agent)

um toque na pele.

Inibidor de Corroséo

Ingrediente adicionado para prevenir a corrosdo da embalagem

|(usualmente metalica). (EN:Corrosion Inhibitor)

Desnaturante

Confere um sabor muito amargo a preparagdes a base de éalcool,
tornando-as imbebiveis. (EN:Denaturant)

Agente Desodorizante

Usado para reduzir ou mascarar 0s odores

desagradaveis. (EN:Deodorant Agent )

corporais

Inibidor de transferéncia
de corantes

Ajuda a prevenir que corantes livres se redepositem nos tecidos

durante a lavagem da roupa. (EN:Dye Transfer Inhibitor)

Emulsificador

Usado para formar emulsfes ou para solubilizar liquidos imisciveis
numa emulséo. (EN:Emulsifier)

Estabilizador de

Melhora a estabilidade de uma emulsdo e aumenta o tempo de

emulsbes vida de um produto. (EN:Emulsion Stabiliser)
Ingredientes especificos para remoc¢éo de certos tipos de noédoas a
Enzimas baixas temperaturas, tais como, gordura, o0vo, Ssangue.

(EN:Enzyme)

Estabilizador de Enzimas

As enzimas ndo sao estaveis nos detergentes liquidos sem um
sistema estabilizador. (EN:Enzyme Stabiliser)

. ~_|Ajuda a secagem rapida apés aplicacdo do roduto.
Ajudante de evaporacéo : : g. P P plicac P
(EN:Evaporation Aid)
Ajuda a remover células mortas da superficie da pele.

Agente exfoliante

(EN:Exfoliating Agent)

Amaciador de roupa

Amacia as fibras dos tecidos. (EN:Fabric Conditioner Agent)

Lubrificador de tecidos

Lubrifica as fibras dos tecidos e proporciona diversos beneficios,
como por exemplo facilitar o engomar.
(EN:Fabric Lubricating Agent)

Formador de Filme

IFaz com que um produto forme um filme uniforme quando aplicado
a uma superficie, como acontece em mascaras faciais, produtos de
styling e vernizes de unhas. (EN:Film Former)
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Func@es

Definicdes

Agente de Fixacao

Usado em produtos de styling para o cabelo, para manter a forma
do penteado. (EN:Fixing Agent)

Aroma

Melhorar o sabor de um baton ou produto de higiene oral.
(EN:Flavour)

Perfume

||Confere um cheiro agradavel ao produto. (EN:Fragrance)

Agente condicionador do

Melhora a aparéncia e a textura do cabelo e facilita o pentear. Os
agentes condicionadores também melhoram o brilho, a aparéncia e

cabelo . e
a textura do cabelo estragado. (EN:Hair Conditioning Agent)
Agente de . - .
g~ . Altera as fibras do cabelo para facilitar mudancas de configuracéo.
Ondulagao/Alisamento (EN:Hair - Waving/Straightening Agent)
Capilar ' grstraightening Ag
Adicionado aos produtos cosméticos para reter 4gua no produto ou
Humectante para aumentar a hidratacdo nas camadas superficiais da pele.
(EN:Humectant)
Hidrotopo Aumenta a solubilidade do detergente no produto. (EN:Hydrotrope)

Opacificador

Reduz a transparéncia de um produto. Pode também conferir um
aspecto perlescente. (EN:Opacifier)

Branqueador 6ptico

Torna os produtos ou as roupas lavadas mais brancos e brilhantes.
(EN:Optical Brightener)

Agente Oral

||Limpa, desodoriza ou protege a cavidade oral. (EN:Oral Care
Agent)

Agente oxidante

Os detergentes removem algumas nédoas por um processo de
oxidagdo (branqueamento). Em produtos cosméticos os agentes
oxidantes sdo usados para remover corantes capilares ou
estabilizar o cabelo ap6s uma permanente.

(EN:Oxidising Agent)

Agente Perluscente

Atribui o brilho ou reflexos a um liquido, que podem ser observados
ao verter o produto.
(EN:Pearlescer)

Ajustador de pH

Adicionado para controlar a acidez/alcalinidade dos produtos.
(EN:pH Adjuster)

Plastificante

Adicionado para reduzir a tendencéncia para quebrar ou modificar
as propriedades de fluidez. (EN:Plasticizer)

Conservante

Protege o produto do crescimento de microrganismos e da sua
degradagdo. Os conservantes sao nhecessarios para prevenir a
deterioracdo do produto causada por micorganismos e para
proteger o produto de contaminagfes acidentais pelo consumidor
durante a sua utilizagdo. (EN:Preservative)

Subprodutos do
processo

Produtos, tecnicamente inevitaveis, resultantes do processo de
producéo. (EN:Process by-product)

Gas Propulsor

Utilizado para aplicar um produto de um aerossol. (EN:Propellant)

Agente Redutor

Altera a natureza quimica de outras substancias ao adicionar
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Func@es Definicdes

hidrogénio ou retirar oxigénio. (EN:Reducing Agent)

Regenera o sistema de amaciamento de agua de uma maquina de
lavar louca. (EN:Regeneration Salt)

Previne que i6es metalicos livres reajam com o produto e
Sequestraste provoquem efeitos indesejados na eficacia, na aparéncia ou na
estabilidade do produto. (EN:Sequestrant)

Sal regenerador

Agente de Ajuda a manter a pele suave, macia, flexivel e com um aspecto
condicionamento da pele [bonito e saudavel. (EN:Skin Conditioning Agent)

Agente p/Aclarar a Pele |Aclara a pele. (EN:Skin Lightening Agent)
Protector da Pele Protege a pele do meio ambiente. (EN:Skin Protectant)

Usado para melhorar as caracteristicas fisicas de fluidez do
produto. (EN:Slip Modifier)

Melhora a eficacia de um agente de amaciamento.
(EN:Softness Extender)

Melhora a solubilidade de um ou mais ingredientes no produto.
(EN:Solubiliser)

Solvente ||Usado para dissolver outros ingredientes.(EN:Solvent )

Modificador de Reologia

Agente extensor de
amciamento

Solubilizante

Modifica as caracteristicas de um spray, como por exemplo, o
tamanho e a disperséo das gotas. (EN:Spray Modifier)

”Mantém a estabilidade dos ingredientes ou férmula.
(EN:Stabilising Agent)

Estruturante Ingredientes que dao forma ao produto final. (EN:Structurant)
Filtro Solar Usado para filtrar os raios UV prejudiciais. (EN:Sunscreen Agent)

Modificador de spray

Agente Estabilizador

Modificadores de
Superficies

Modifica as propriedades fisicas das superficies.

(EN:Surface Modifiers)

Usado para modificar a tensdo superficial da agua e assim facilitar
as operagOes de lavagem, molhagem de superficies, formacgéo de
espuma e emulsificacédo (suspensdo homogénea de um liquido em
outro) (EN:Surfactant)

Ajuda a dispersdo homogénea de um soélido num liquido.
"(EN:Suspending Agent)

Usado para melhorar o sabor dos produtos de higiene oral.
(EN:Sweetener)

Tensioactivo

Agente de suspenséo

Adocante

Contribui para uma desintegracdo mais rapida da pastilha,
permitindo que os ingredientes activos comecem a actuar logo a
partir do inicio da lavagem. (EN:Tablet Disintegrant)

Desintegrante de
Pastilha

Filtra os raios UV para proteger o produto, a pele ou o cabelo de

Absorvedor de raios UV .
v I estragos causados pelos raios UV. (EN:UV Absorber)

Agente controlador da

viscosidade Controla a viscosidade do produto. (EN:Viscosity Controlling Agent)

Fonte: www.unilever.com
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ii. Licao Ponto a ponto

v" Determinacio da viscosidade no Viscosimetro de Haake VT 500

F i
L Ligéo ponto a ponto TatAL
Unilever M

JERONIMO MARTINS

Equipamento : Viscosimetro Haake VT500 Numero LP-DQ-62

Tema: Determinacdo da Viscosidade

Elaborado por: Cldudia Franca Data elaboragéo: 20-07-2010
Classificagdo Tomei conhecimento

E Conhecimentos basicos D Casos de melhoria D Casos de problemas Sup. i

1. Ligar a circulagdo do banho termoestatizado a 25°C.

2. Esperar algum tempo até que o banho se encontre a T=25°C.

3. Seleccionar o Spindle a utilizar, mediante o produto que se quer analisar.
MVI=Spindle Maior (Risco Inferior)
MVII=Spindle Menor (Risco Superior)

4. Ligar o viscosimetro no botdo verde.

Seleccionar as condi¢des de ensaio no viscosimetro, mediante a tabela seguinte:

Indice de Velocidade

Velocidade de Corte (s) (ggi::;?) IIJ_J]I

20,88 MVII 3 4

106 MVI 2 5
5. Fixar o rotor ao eixo do viscosimetro, segurando firmemente o eixo e rodando o
rotor no sentido contrario dos ponteiros do relogio. -

- Ml

6. Colocar a amostra no copo.

Deve colocar-se amostra até ao risco inferior se o Spindle usado ¢ MVL

Deve colocar-se amostra até ao risco superior se o Spindle usado ¢ MVIL.
7. Colocar o copo, com a amostra, na camisa, enroscando completamente a pega que
suporta o copo.
O produto deve ficar visivel, na medida que o Spindle mergulha o produto que esta
nocopo. O produto pode transbordar um pouco, no entanto deve evitar-se a cobertura
total do topo do Spindle. Caso a amostra cubra completamente, deve retirar-se o

excesso com uma pipeta de Pasteur.
8. Premir o botdo “START” até acender uma luz verde, de forma a colocar o rotor em

andamento.

O valor de viscosidade deve oscilar entre uma gama de valores. - =
Ao fim de cerca de 1 minuto, registar o valor de viscosidade fazendo a média entre os
dois valores que aparegam com mais frequéncia em mPa.s, a 25°C ¢ a respectiva

tensdo de corte (s'l).

9. Premir o botdo “STOP”. para parar o rotor.
10. Rodar o rotor suavemente no sentido dos ponteiros do relégio, segurando

firmemente o eixo do viscosimetro, deixando mergulhar o Spindle no copo com a
amostra.
11. Desenroscar a pe¢a que suporta o copo.

Figura A.1: Licdo Ponto a ponto
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Anexo B
I.

v Respostas obtidas pelo Auto analisador,

Analise do Produto

(MAPR)

Calibracgoes do Auto analisador

seguindo o Método de

Laboratory
Konelab User

Test IAPR
Sample Id Dil. 1 + Response Exrors
wApRl  0.07953 0.0 0.080
MAPRZ 0.0 0.101
MAPR3 0.0 03132
MAPRA4 0.0 0.185
MAPRS 0.0 0.250
{APR6 0.0 0.307
MAPR QC 0.0 0.234
N 7
Mean 0.18412
SD 0.084208
CV?¢ 45.73
v' Determinacao da actividade enzimatica da Mananase
Response | Weight [Volume | Dilution| Activity
Sampl
i gram | factor | MMU/g
S1 0,07953
S2 0,10091
S3 0,13250
S4 0,18460
S5 0,24962
S6 0,30748
CcM 0,23422 [ 0,361 [ 1 20 16242
v' Célculo darecta de calibracéo

Calculation Mannanaway activity Products

Reference
Weight ref. standard 07050401 : 0,1461 g
Standard activty: 13,7 MMUimg
Standaard (MMU/I) Netto piekh.
0 0,07953
20,0 0,10091
40,0 0,1325
80,1 0,1846
120,1 0,24962
160.1 0,30748
Control
Wegiht control 07050402 : 0,136 [+]
Control activity: 14,7 MMU/mg
Warning Limit : 13000 - 15500 MMU/g
Action Limit : 12500 - 16900 MMU/g
Slope : 69247012
fnle(cept K =51 ,66283
CorrCoéf (R?) : 0,9983 = 0,9800 If

Mannaway calibration curve
Produc: mode

12

11

Response in Abs
g geegee

o

]
8

: //

o

2
Py

0 n m @ 0 W

Activity in MMUII

w1

< 0.98 check curve for outliers

Delete point in column B10 - B15
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v' Respostas obtidas pelo Auto analisador, seguindo o Método de
Anédlise de Poeiras (MADU)

MADU6
MADU QC

N
Mean
3D
CVi

.06756

»12927 O
19730 0.
33969 0
46075 0
59712 0
12616 0
=
0.31684
0.192937
60.90

o
OO0 OO

[zl o= W]

068
;129
. 197
.340
.461
0.59%7
.426

[oNeoReoRe R

o

v' Determinacgdo da actividade enzimética da Mananase

Filter
Portion
Volume _ Activity
Sample code Response il : : 1 MMUI
Lb=2
%=3 Air

S1 0,06756 0 Volume 10°
S2 0,12927 8 m? MMU/m*
S3 0,19730 16
S4 0,33969 33
S5 0,46075 48
S6 0,59712 64
CM 0,42616 43

v' Célculo darecta de calibracéo

Calculation Mannanaway Activity Dust filters

Reference

Weight Reference : 07050401 =

Standard activty:
Standard (MMU/I)

0
8,0
16,0
32,0
48,0
64,1

Control

Weight Control : 07050402 =
Control activity:

Warning Limit

Action Limit

Slope
Intercept
CorrCoéf (R?)

Weight Mannaway Dust
1,00
Taken
0,1461 g Volume |
13,7 MMU/mg 0,5
Pre Dilution factor 0,80 +— e e
Response 10
0,0675600 E
0,1292700 1050
0,1973000 g
0,3396900 £
0,4607500 50,40
0,5971200 14
0,20 +—
g
MMU/mg /
13000 - 15500 MMU/g b
12500 - 16900 MMU/g 0,00 y
0,00 1000 2000 30,00 4000 5000 60,00
0,00829 Activity MMU/I
0,06628
0,9996 > 0,9800 If <0.98 check curve for outliers

Delete point in column B10 - B15
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ii. Tabela de Padroes de Referéncia enzimaticos

Tabela B.1: Padrdes de Referéncia enziméaticos

Type Method UR code Activity Weight Vol. Activity Activity
UMA HPC (g (ml) Product Dust
e IR R TS oL (Extra | Dilution)
T — .z T 50 R — ——
_Standard_ MMU/mg 1 MMUII MMU/L l
. Mannaway 07053101 13.7 0.1460 500 4000 400 ,
| Control_. N i MMUmg | 1) MMUA MMU/L
. Mannaway | 07053102 14.7 01360 | 1000 _f 2000 |40
iii. = Determinacdo enzimatica da Mananase
v' Respostas obtidas no Auto analisador, referentes a calibragao
Test results Arena 7.1AR1 Page: 1
Laboratory
Konelab User
20-09-2010 16:48
Test MADU
Sample Id Result Dil. 1 + Response Errors
MADU 1 0.09581 0.0 0.096
MADU 2 Q5808 G0 0.160
MADU 3 0123863 0.0 0.234
MADU 4 0.3 TL27 0.0 0.377
MADU 5 0.50403 00 0.504
MADU ¢ 0.63847 .10 0.638
MADU QC 2 0.47597 0.0 0.47¢6
v' Recta de Calibracéo efectuada na folha de céalculo
Calculation Mannanaway Activity Dust filters
i Mannaway Dust
Reference e 10 y
Weight Reference : 07050401= 01459 |g Volume |
Standard activty: 13,7 MMU/mg 0,5
Pre Dilution factor 080 ——— S
Standard (MMU/1) Response 10
0 0,0958100 3
8,0 0,1597800 S -
16,0 0,2336300 s
32,0 0,3772700 g
48,0 0,5040300 g 040 -
64,0 0,6384700 © .
Weight |
Control Taken B - ‘
Weight Control : 07050402 = '
Control activity: 4
Warning Limit 13000 - 15500 MMU/g
Action Limit 12500 - 16900 MMU/g 000
0,00 10,00 20,00 30,00 40,00 50,00 60,00
Slope 0,00852 Activity MMU/l
Intercept 0,09635 - S —
CorrCoéf (R?) 0,9995 > 0,9800  If <0.98 check curve for outliers

Delete point in column B10 - B15
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v/ Célculo da média de valores obtidos para os testes com e sem enzima

Result Dil. 1 + Response Errors

Z c) 0.0 B, 513
Z 2 0.0 0.537
Z 2 0] 0.554
2 3] 0.467
2 5 0. 191 Mean = 0,48699
Z 3 .483
Z 52 L4406
2 1z 465
Z 174
Z 13
zZ a7 ) -
& 582 ]
7 554 0.0
7 96 0.0 Mean = 0,12763
490 0.0
G 0.0
0.0
0.0

v' Determinacé&o da actividade enzimética da Mananase

Tabela B.2: Actividade enzimatica dos valores médios

Filter
Portion o
Volume _ Activity
Sample code Response mi 11/ : 1 MMU/
6 =2
bkl Air 3
S1 0,09581 0 Volume 10
S2 0,15978 7 e MMU/m’
S3 0,23363 16
S4 0,37727 33
S5 0,50403 48
S6 0,63847 64
ICM 0,47597 45
Teste com Enzima + Matriz 0,48699 25 2 45,84 144 H
Teste sem Enzima + Matriz 0,12763 25 2 3,67 144 1,2746
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v' Determinacgao da actividade enzimatica da Mananase

Tabela B.3: Actividade enzimatica de cada medigao para o calculo daincerteza

Filter
Portion i
Volume _ Activity
Sample code Response il 1 =1 MMU/

=2

Yo=3
S1 0,09581 0
S2 0,15978 7
S3 0,23363 16
S4 0,37727 33
S5 0.50403 48
S6 0,63847 64
CM 9'47597 A
Teste com Enzima 1 0,51873 25 2 49,56
Teste com Enzima 2 0,53692 25 2 51,70
Teste com Enzima 3 0,55352 25 2 53,64
Teste com Enzima 4 0,46738 25 2 43,54
Teste com Enzima 5 0,49059 25 2 46,26
Teste com Enzima 6 0,48308 25 2 45,38
Teste com Enzima 7 0,44552 25 2 40,97
Teste com Enzima 8 0,46542 25 2 43,31
Teste com Enzima 9 0,42174 25 2
Média Teste com Enzima 0,48699 25 2 45,84

iv. Estudo da incerteza associada ao método de analise

— Tolerancia especifica *°

Tolerancia especifica = Valor maximo de aceitagdo — Valor minimo de aceitagdo

(Equacéo a)

— Incerteza

Incerteza =t .1y X S
(Equacéao b)

Onde:
t (-1)— valor tabelado de t-student para um nivel de confianga de 97,5% e n-1 graus
de liberdade.

s — desvio padrdo da amostra.
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v Analise de incertezas
INDUSTRIAS LEVER PORTUGUESA

ANALISE DE INCERTEZAS

Mannaway

Tabela B.4: Andlise de incertezas

Amostra | Resultado : o
3 ot Estatistica

N da medicio

1 49,560 Especificac¢io .

2 51,700 Maximo 46,000

3 53,640 Nominal 40,000

4 43540  [Minimo | 34000 )

5 46,260 N

6 45,380 Mediciio i

7 40,970

8 43,310 Maximo 53,64

9 38,180

10 Média 45,84
Minimo 38,18
Desv. Padrao 5,04
Incerteza 11,630

Tabela B.5: Tabela t-student

(x-%)’ f
Total 9 13,854938'
Soma 412,54 34,365649.
Média 45,837778. 60,874672
Desvio 5,0434283 - 5,2797827
Incerteza  11,630146 1 0,1782716
0,2095605
\ 23,69526'

= R b i, 16.3896605
X= 58,64156

— {; 18{ 2,101|
Bow xtts | {1 191 2,003
‘ | 202000
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Anexo C

Folhas de Carga de Detergentes Liquidos

v' CIF Liquido Madeiras Novo

i.

Objectivo: Introducdo de um novo corante

64,5 °C

ao =

5,4; Ponto Turvacg

Observacdes na data de fabrico: pH
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v' CIF Liquido Madeiras Actual

Objectivo: Comportamento da cor do produto

66,5 °C

ao =

5,3; Ponto Turvag

do teste: pH

7
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v" CIF Liquido Vinagre

Objectivo: Introducdo de corantes e novo perfume

60,2 °C

ao =

5,3; Ponto Turvag

Observacdes na data de fabrico: pH
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Anexos

v CIF Blur Amarelo

Objectivo: Novo Produto
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v CIF Blur Verde

a estabilidade da cor do produto, observando

Testar

Objectivo:

semanalmente as embalagens PE e PP.
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v CIF Blur Amarelo

a estabilidade da cor do produto, observando

Testar

Objectivo:

semanalmente as embalagens PE e PP
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Anexos

(12 Carga)

v CIF Creme Activo Verde

Objectivo: Produto com o novo Perfume Cobra, 8,5 % Hipoclorito de Sédio

Observacbes na data de fabrico: pH = 13,0; Viscosidade = 410 mPa.s;

3 mS/cm; P. Especifico = 1,55 g/cm®.

=10

1,7 %; Condutividade

Cl, Livre
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Anexos

(33 Carga)

v CIF Creme Activo Verde

Objectivo: Produto com o novo Perfume Cobra, 10 % Hipoclorito de Sédio

Observacbes na data de fabrico: pH = 13,0; Viscosidade = 447 mPa.s;

1,57 glcm®.

fico

= 9,0 mS/cm; P. Especi

1,5 %; Condutividade

Cl, Livre
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Anexos

(42 Carga)

v CIF Creme Activo Verde

Objectivo: Produto com Perfume actual Bright, 10 % Hipoclorito de Sodio,

com Matérias-primas de outro lote

Observacbes na data de fabrico: pH = 12,9; Viscosidade = 532 mPa.s;

1,56 glcm?.

fico =

= 6,6 mS/cm; P. Especi

1,6 %; Condutividade

Cl, Livre
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Anexos

(52 Carga)

v CIF Creme Activo Verde

Objectivo: Produto com o novo Perfume Cobra, 10 % Hipoclorito de Sodio,

com Matérias-primas de outro lote

Observacbes na data de fabrico: pH = 13,0; Viscosidade = 589 mPa.s;

1,57 glcm?.

fico =

= 6,7 mS/cm; P. Especi

1,6 %; Condutividade

Cl, Livre
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Anexos

v" Domestos Classico

Objectivo: Substituicdo do Perfume

4,3 %

0,34 %; Cl, Livre =

Observacbes na data de fabrico: Soda Livre
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Anexos

v" CIF Liquido com Lixivia de Limao

Objectivo: Substituicdo do Perfume

ObservacfGes na data de fabrico: pH = 13,0; Peso Especifico = 1,02

1,6 %

g/cm?®; Cl, Livre
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Anexos

v' Domestos Lixivia Espessa

Objectivo: Estudar a viscosidade do espessante menos concentrado.

Observacbes na data de fabrico: Viscosidade (Espessante+H,O) = 0

mPa.s, Viscosidade (Espessante+CTAC) = 4000 mPa.s

pH (Espessante+H,0) = 12,78; pH (Espessante+CTAC) = 12,63.
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Anexos

v CIF Active Gel Amarelo

Objectivo: Testar o comportamento da cor, semanalmente.
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Anexos

v CIF Active Gel Verde

Objectivo: Testar o comportamento da cor, semanalmente.
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Anexos

v' CIF Active Gel Vinagre

Objectivo: Testar o comportamento da cor, semanalmente.

L OPWIRL N V&S?.a{*ﬁ .
Q1D 2 WA reyDd nd.v?:ru

et she 2ep0S 27y Q0s Qyrpos R

“FRaapp onmyo
° 2 vawpd G.?s.z_cd P 49D oy

jssﬂu‘ubd (ﬁc.(s‘.%o qos E.J\w.n,& 6)
"0p/29/20  eabyp

A4 CATYD > 9 PPy
o IR YVE &\Jw ov Q*%O\{ ® w

vjvaeasdo ¢

v TOPRsay P 2 ey os -

*QuauD S @bud»ﬂ%v
,ana.E\Q vu g ord 0
Wi0) £ FRGY o f g

0 ey 919039 S RS

opvrses o ad Wl M apenposd )
“onyD oy ddo»d.b WIS

> ,Qv.éqv Qe 6.—,5\.0»«@ 220 nup
wwzeEadv §o£ o0 Qvpard )
OVIFO VT vy i,

U b oy

) o N>
oluvasy 293 owin

AT I50s 9u apryesd g

"04/40) 9) ¥ @Dt

Shaua

opelayE -§
1908 oelesoye ayuiy-g

oedeuaye euaby) -

oedesa)e was-0

SDUDWas % SbubuIds & SDuUDWIaS DUDWAS |,
( prapwns 00335530 ] S 303vA/3SH0 OVIVIIVAV 30 09100)

N ) T
L B -
- /A N EHS EE R E R E R AR RS R AEAGES

J,ilw Slzlr el tIOTSlolololol ool ol .l IWOIVTJ
,-Wfl_mmwv_\_\voooomuoooo =5
& _I'Nolclololalololatlatoralsloto Ko} Ko} SIRENISY;
vlafam_kmfat_iv rlelelv Tz Tz T [* [Tz 7 (seueuwi>s ] S303VAUISEO
S ... . e any 9144 31S31 30 S303IaN0I
L. VAVIWYT SVHISONY 30 N

Optimizacao da Producao Industrial de Produtos Cosméticos e Detergentes I 173




Anexos

v" CIF Active Gel Toranja

Objectivo: Testar o comportamento da cor, semanalmente.
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Anexos

Folhas de Carga de Geles de banho

ii.

v" Vasenol Aloe Fresh

Objectivo: Verificar propriedades; Frc Novo vs Frc Std (teste de 6 méses)
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Anexos

v Vasenol Aloe Fresh

Objectivo: Verificar propriedades; Frc Novo vs Frc Std (teste rapido)
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Anexos

v" Vasenol Nutri-Regeneracao

Objectivo: Verificar os parametros do produto de viscosidade baixa.
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Anexos

v" Vasenol Nutri-Regeneracao

lucdo do

7

, apos a reso

Objectivo: Verificagdo do parametro da viscosidade

problema industrial.

9800 mPa.s.

5,02; Viscosidade =

Observacoes iniciais: pH
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6,61; Viscosidade = 4200 mPa.s.

Folhas de Carga de Champos

Objectivo: Verificar estabilidade do produto. Utilizag&o de outro silicone.

Observacdes iniciais: pH

Anexos
v' Organics Brilho e Movimento

iii.
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Anexos

v" Organics Brilho e Movimento

Objectivo: Verificar estabilidade do produto. Utilizac&do de outro silicone.

4600 mPa.s.

6,34; Viscosidade =

Observacoes iniciais: pH
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Anexos

v" Organics Brilho e Movimento

Objectivo: Verificar estabilidade do produto. Utilizac&do de outro silicone.

4200 mPa.s.

6,30; Viscosidade =

Observacoes iniciais: pH
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