Validacio de método para determinacio do quaternario de
amonio em presenca de amina oxida.
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Os compostos quaternario de amoénio sdo largamente
utilizados como anti-sépticos, desinfetantes, amaciantes de
tecidos, agente antiestaticos como em xampus; devido a sua
acdo surfactante e a baixa toxicidade. Os surfactantes cationicos
representam a terceira categoria de consumo sendo que as
primeiras sdo a dos anidnicos e ndo idnicos, que em geral sdo
detergentes pouco espumantes e nio sdo utilizados em
combinagiio com os surfactantes anidénicos. Os cations
quaterndrios de amoénia sdo ions poliatomicos carregados
positivamente e com a estrutura NR, sendo R qualquer radical
alquila. Ao contrario do proprio ion aménio NH,* e dos cétions
amonio primdrio, secundario e tercidrio, os cations quaternarios
de aménio ficam carregados permanentemente, qualquer que
seja o pH do meio. Os citions quaternirio de aménio sdo
sintetizados por meio da alquilagdo completa da amodnia ou
outras aminas. A amina oxida (6xido de alquil dimetil amina) ¢
altamente polar e sdo produzidas pela interagio das aminas
terciarias e peroxido de hidrogénio.

Em solugdes aquosas as aminas apresentam outras
propriedades como surfactantes aniénicos ou catidnicos
dependendo do pH do meio.

A amina oxida é um tensoativo ndo idnico em pH neutro
ou alcalino. Em solugdes dcidas apresenta uma moderada
caracteristica cationica e quando em formulagdes que contenham
o sal de quaternario de aménio se somam a concentragio deste,
interferindo assim na determinagdo do quaternério de amonio’.
Alguns fabricantes utilizam a combinagao do quaternario e amina
oxida nos desinfetantes de uso doméstico; pois a amina oxida
tem uma agdio mais espessante e formadora de espuma,
aumentando a viscosidade. Em meio dcido elas se tornam
fracamente catiénicas, mas levam vantagem em relagio as
alcalonamidas, pois ndo causam desvio de pH. As aminas oxidas

também, sio utilizadas para estabilizar a espuma e podem reduzir
o potencial de irritagdo de alguns ingredientes e potencializam a
a¢iio dos anidnicos na remogdo de sujidades’.

O objetivo deste trabalho foi validar uma metodologia
para determinagio do tensoativo catidnico (quaterndrio de
amdnio) em desinfetantes de uso doméstico que contenham
amina 6xida. Primeiramente, foi determinado na amostra branca
o principio ativo para eliminar interferentes utilizando os dois
métodos: Método brometo de dimidium?utilizado normalmente
na rotina para esta determinagio (denominado Método
Convencional) e o Método de Salina; o qual foi validado no
laboratério. A amostra branca foi fornecida por um fabricante de
desinfetante como também a amina 6xida e o quaternario de
amonio. Preparou-se 03 amostras nas concentragdes de 0,25%p/
p, 0,40%p/p e 0,85%p/p de quaterndrio de aménio contendo
amina 6xida nas amostras. Para as trés concentragdes avaliaram-
se os dois métodos; o Método Convencional cujos dados sido
apresentados na Tabela 1. O Método de Salina foi determinado
pesando 11 gramas para concentragdes até 0,10%; 5 gramas
para concentragdes até 0,20% e 1 grama para concentragdes de
1%. Transferiu-se para uma proveta, adicionou-se 25 mL do
tampio salina (100 gramas de sulfato de sédio e 10 gramas de
carbonato de sodio para um litro diluido com dgua destilada)
cinco gotas de azul de bromofenol e 25 mL de cloroférmio e
titulou-se com solugdio padronizada de dodecil sulfato de sédio
0,004M, onde observou-se o ponto final da titulagdo na fase
aquosa cor roxa escuro. Para a validagdo foi observada a exatidio
adicionando quantidades conhecidas do principio ativo a
amostra branca contendo amina oxida em trés diferentes
concentragdes, além da amostra branca e padrdo. As analises
foram realizadas em sete replicatas. Para o teste precisdo foi
avaliado o critério repetitividade, por meio do desvio padrio e o

Tabela 1, Recuperagiio das amostras utilizando o método de brometo de dimidium.

Concentragdo Média dos Média da Desvio padrio (oY
adicionada valores encontrados Recuperagio
0,25% 0,38% 153% 0,005 132
0,40% 0,50% 127% 0,005 1,00
0,85% 0,99% 116% 0,004 0,40
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Tabela 2, Recuperagio das amostras utilizando o método de salina.

Concentragdo Media dos Média da Desvio padrio v
adicionada valores encontrados Recuperagio
0,25% 0,25% 98% 0,005 2,00
0,40% 0,39% 98,6% 0,005 1,28
0,85% 0,85% 100% 0,006 0,71

coeficiente de variagio que foram calculados do programa Excel
da Microsoft. A Tabela 2 representa os resultados do método
validado tampido de salina. Em relagdo ao atributo linearidade
percebem-se diferengas significativas entre os métodos. O
método brometo de dimidium ndo apresentou correlagéo linear
entre as concentragdes obtidas e as concentragdes tedricas.
Conclui-se que o método utilizando o tampio salina
apresentou uma recuperagio eficiente. Demonstrou-se também, que
no método brometo de dimidium a amina oxida se soma ao quatemario
de amdnio por encontrar-se em um pH écido e quando utilizamos o
tampdo salina o pH do meio torna-se alcalino neutralizando assim a
presenga da amina oxida. Este método foi validado na Segio de
Cosméticos ¢ Produtos de Higiene para atender as empresas
particulares e a Vigilancia Sanitaria e sera utilizado na rotina.
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