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“Existem muitas hipoteses em ciéncia que estao erradas.
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elas sdo a abertura para achar as que estao certas”.
(Carl Sagan)



RESUMO

Este trabalho tem como foco a avaliagéo do potencial de aplica¢éo dos 6leos de polpa
e améndoa da Macauba (Acrocomia aculeata (Jacq. Lodd. ex Mart.) no setor de
cosmeéticos para a pele humana, de forma a agregar valor de comercializacéo para os
Oleos e, indiretamente, contribuir para o fortalecimento do processo de implantacéo
da cultura da Macauba, como um novo setor para o0 agronegacio brasileiro, atualmente
em curso, principalmente no Estado de Minas Gerais. Na composi¢éo do 6leo da polpa
predominam os acidos graxos oleico e palmitico e no 6leo da améndoa os acidos
graxos laurico e oleico. Todos esses componentes sdo emolientes naturais
semelhantes aos presentes na epiderme, o que possibilita seguir uma tendéncia
cosmeética da producao de produtos biomiméticos. Ainda, a presenca de quantidades
significativas de carotenoides, tocoferéis e compostos fendlicos nos 6leos da polpa e
améndoa, os direciona para 0 aproveitamento das propriedades farmacologicas
desses compostos naturais. Nesta pesquisa, frutos de palmeiras Macauba coletados
no campus Pampulha da Universidade Federal de Minas Gerais foram processados
por meio de prensagem mecanica, visando a extracdo dos 6leos da polpa e améndoa.
A partir de ambos os 6leos, emulsées O/A contendo 10% (m/m) dos referidos 6leos
foram desenvolvidas, utilizando tensoativos nao ionicos, classicamente empregados
no setor de cosméticos. Foram produzidas quatro dispersfes, sendo duas com a
caracteristica de serem cremes com alta viscosidade e, as outras duas, com a
caracteristica de possuirem menor viscosidade, sendo denominadas locdes. Testes
preliminares de estabilidade indicaram as formulac6es com desempenho satisfatorio,
nos quesitos estabilidade e viscosidade aparente adequadas. Foram utilizados como
parametros para a avaliagdo os testes preliminares de estabilidade, estudo de
estabilidade acelerada, comportamento reoldgico e teste do desafio do sistema
conservante. As caracteristicas macroscoépicas (aspecto, cor e odor) e valores obtidos
de densidade, pH e condutividade durante o periodo de avaliagdo, indicaram a

estabilidade das formulagdes.

Palavras-chave: 6leo de macauba; Acrocomia aculeata; emulsdes cosméticas;

estabilidade; comportamento reoldgico; challenge test.



ABSTRACT

This work aimed to evaluate the potential application of Macauba (Acrocomia aculeata
(Jacq. Lodd. ex Mart.) pulp and kernel oils for cosmetic purposes, in order to build
value to the marketing of the oils, and indirectly, contribute to the strengthening of
Macauba culture, as a new sector for Brazilian agribusiness currently underway,
mainly in Minas Gerais State. Oleic and palmitic fatty acids are predominant in the pulp
oil, and in the kernel oil, lauric and oleic fatty acids can be detected. All these
components are similar to natural moisturizing ingredients present in the epidermis,
which allows following the cosmetic trend of biomimetic products. Furthermore, the
presence of significant amounts of carotenoids, tocopherols and phenolic compounds
in the pulp and kernel oils suggests the pharmacological properties of these naturally
occurring compounds. In this research, Macauba palm fruits collected in the Pampulha
campus of the Federal University of Minas Gerais were processed in order to extract
the pulp and kernel oils by mechanical pressing. From both oils, O/W emulsions
containing 10% (w/w) of these oils were developed using non-ionic surfactants
classically employed in the cosmetics industry. Four formulations were prepared, two
with the characteristic of being highly viscous creams, and the other two having lower
viscosity, the lotions. Preliminary stability tests indicated the formulations with
satisfactory performance in the categories stability and appropriate apparent viscosity.
Preliminary stability testing, accelerated stability study, rheological profile and the
preservative challenge test were used as evaluation criteria. Macroscopic
characteristics (appearance, color and odor) and obtained density, pH and conductivity

during the evaluation, suggested the stability of the formulations.

Keywords: macauba oil; Acrocomia aculeata; cosmetic emulsions; stability; rheological

profile; challenge test.
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1 CONTEXTUALIZACAO E INTRODUCAO

A procura de novas matérias-primas e tecnologias para o desenvolvimento de
formulacbes cada vez mais eficazes e compativeis com os diferentes tipos de pele e
de produtos tem sido uma constante por parte dos pesquisadores da indlstria de
cosmeéticos. Atualmente, a maior parte das matérias-primas utilizadas € originada de
produtos reestruturados que, embora obtidos na natureza, passam por modificacdes
estruturais que lhes conferem propriedades atenuantes, menos agressivas e mais
eficazes. (OLIVEIRA, 2006).

Os Oleos vegetais sdo uma rica fonte de &cidos graxos e tém sido utilizados com
sucesso em produtos cosméticos. Devido a propriedades lubrificantes, de
amaciamento, de alisamento e de protecéo, séo classificados como emolientes. Esses
Oleos fazem a pele parecer lisa e devidamente umedecida. Recentemente, muita
atencdo tem sido dada aos chamados 6leos virgens, que, ao serem obtidos por
prensagem a frio, asseguram a manutencdo da qualidade e suas caracteristicas
originais. Oleos vegetais obtidos por esse método contém um grande nimero de
compostos essenciais para o0 organismo humano e se constituem em ingredientes de
produtos cosméticos de alta qualidade destinados aos cuidados da pele e cabelo.

Adicionalmente, destaca-se que, dependendo das percentagens individuais de
acidos graxos, 0s 0leos vegetais, apresentam uma variedade de propriedades com
caracteristicas benéficas, sobretudo para a pele humana. Dessa forma, 6leos vegetais
com perfis graxos especificos tem ganho importdncia na cosmetologia, tornando-se
componentes cada vez mais usados em formulacdes de produtos cosméticos destinados
para o cuidado diario do rosto e do corpo. A principal razédo é que a deficiéncia desses
compostos pode causar ressecamento excessivo da pele. Assim, os Oleos vegetais
entram como base para a formulacdo de cosmeéticos, principalmente por fazerem uma
camada protetora sobre a epiderme, evitando a perda de agua através da pele. Além
disso, propiciam o amolecimento do estrato corneo e a reducdo de processos
inflamatdérios da pele, diminuindo assim a sensacao de dor (ZIELINSKA E NOWAK,
2014).

Outro componente para a formulacdo de cosmeéticos, as vitaminas tém sido
reconhecidas como ingredientes extremamente valiosos em todos os tipos de formulacges,
pelos beneficios oferecidos para a pele, tais como a supressdo de pigmentacédo e

hematomas, a estimulacdo da sintese de colageno, o refinamento da superficie da pele, e
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efeitos antioxidantes e anti-inflamatdrios. O efeito antioxidante é particularmente apreciado,
pois os radicais livres gerados pela radiacdo UV ou poluentes sao efetivamente eliminados
e incapacitados de danificar as células da pele. As vitaminas podem, assim, melhorar
significativamente o desempenho dos cosméticos (LUPO, 2001).

Ressalta-se que a cosmetologia organica comeca a despontar no mercado
mundial. Em principio, séo considerados organicos produtos cujas formula¢des usam
matérias-primas derivadas de plantas - como gorduras vegetais, ceras, extratos
vegetais e Oleos essenciais - cultivadas e processadas organicamente. Alguns
ingredientes comumente utilizados s@o derivados de oliva, cera de abelha, 6leos e
extratos vegetais. (OLIVEIRA, 2006).

Quenca-Guillen et al. (2007) afirmam que a biodiversidade brasileira esta em
fase de alta valorizacdo, evidenciada pelo interesse dos mercados nacional e
internacional, exibindo reflexos no setor de cosméticos com o crescente uso de
produtos da flora nacional. Os mesmos autores ainda sustentam que os consumidores
estdo mais conscientes ambientalmente sendo atraidos pela utilizacdo dos recursos
naturais de forma sustentavel.

A palmeira Macauba (Acrocomia aculeata) € uma espécie abundantemente
encontrada na forma nativa no cerrado brasileiro. Essa palmeira se destaca pelo elevado
potencial de produtividade em 6leo, até 6 toneladas por hectare, e também por produzir
frutos com dois tipos de Oleos, diferenciados pelos seus perfis graxos e conteudo
vitaminico-nutricional, o que lhes conferem caracteristicas sensoriais especificas.
(ANDRADE et al., 2006). Além das vitaminas, outras substancias bioativas presentes em
quantidade significativa no fruto da Macalba, tanto na torta quanto no 6leo, sdo os
compostos fendlicos conhecidos por sua intensa atividade antioxidante e que colocam os
Oleos vegetais em posigcéo de destaque para a prevencao dos efeitos nocivos da radiagéo
UV sobre a pele (SVOBODOVA et al., 2003).

Nesse sentido, este trabalho, ao avaliar o uso dos 6leos da Macauba para a
formulagc&o de cosméticos, apresenta uma aplicacéo industrial inovadora desse fruto,
gue pode agregar valor econbmico aos produtos obtidos do mesmo, de forma a
incentivar a implantacéo de producéo agricola comercial com a instalacédo de parque
industrial associado.

Adicionalmente, a presenca de grandes macicos naturais dessa palmeira, em areas

de desenvolvimento econdmico e social ainda incipientes, tais como as regides Centrais,
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Noroeste e Norte do Estado de Minas Gerais, apontam para outra importante atividade,
centrada na pratica de aproveitamento extrativista da palmeira Macauba por
comunidades rurais. A sustentabilidade da extracdo dos recursos naturais apresenta
modificacdes com o progresso tecnoldgico, o surgimento de alternativas econémicas,
0 crescimento populacional, a reducao dos estoques, mudangas nos precos relativos
e outros fatores. De uma forma geral, as atividades extrativas se iniciam, passam por
uma fase de expansao, de estagnacao, e depois declinam, no sentido do tempo e da
area espacial, desde que sédo dependentes em grande maioria da propagacao e
conservacgao do vegetal em questdao (HOMMA, 2012). Nesse contexto, com o0
objetivo de evidenciar o potencial de uso dos 6leos extraidos da polpa e da améndoa do
fruto da Macauba para a formulacdo de produtos cosméticos para a pele, o presente
trabalho teve como proposta, desenvolver e avaliar formulagbes cosméticas contendo o0s
referidos 6leos.

Uma fundamentacéo tedrica, com a finalidade de informar ao leitor alguns aspectos
relevantes para a conducao deste estudo, é apresentada na forma de reviséo da literatura.
Em um primeiro momento, sdo levantadas algumas caracteristicas importantes sobre a
fisiologia cutanea, bem como aspectos relacionados ao envelhecimento e cuidados da pele
humana. Alguns dados gerais sobre emulsGes cosméticas sdo apresentados em
sequéncia, incluindo os métodos de preparo, estabilidade e aspectos reoldgicos.

A utilizacdo de 6leos vegetais em produtos de cuidados pessoais é contemplada,
enfatizando-se as propriedades de cada um dos acidos graxos presentes em quantidades
significativas nesses 0leos, além dos efeitos benéficos da utilizacdo topica de emulsdes
cosmeéticas que contém vitaminas lipossollveis e outros antioxidantes, como 0s compostos
fendlicos. A descricdo da espécie Acrocomia aculeata finaliza a reviséo de literatura, sendo
neste topico apresentadas caracteristicas da palmeira, do fruto e dos 6leos que sdo
extraidos, destacando-se o perfil de acidos graxos, bem como a concentracdo dos
compostos bioativos presentes.

No tépico Materiais e Métodos sao descritas as operacdes utilizadas para obtencéo
dos frutos, extraco e caracterizacédo dos 6leos da Macauba, bem como os procedimentos
de preparacdo das emulsdes, avaliacdo fisico quimica e microbioldgica, incluindo a

determinacdo do comportamento reologico.



Em Resultados e Discussoes, todos os dados levantados séo apresentados e
argumentados, tomando-se como base recentes pesquisas envolvendo o uso de diversos
Oleos vegetais no setor de cosméticos.

Os resultados do trabalho indicam que o procedimento utilizado para coleta e
extracdo do 6leo dos frutos permitiu a obtencao de dleos de alta qualidade, compativel com
a aplicacdo em emulsbes cosmeéticas. Os produtos desenvolvidos apresentaram
estabilidade nos parametros avaliados durante os testes de estabilidade e, no teste do
desafio do sistema conservante, as formulacbes demonstraram-se eficazes contra
proliferacdo de micro-organismos. Os produtos formulados apresentaram comportamento
do tipo ndo Newtoniano pseudo-plastico com area de histerese.



2 OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo global o desenvolvimento ou producdo de

cremes e locBes hidratantes para a pele humana a partir dos Oleos vegetais

provenientes da polpa e da améndoa do fruto da Macauba, realizando avalia¢gdes nos

parametros fisicos, quimicos e microbiolégicos de interesse de emulsdes cosméticas.

2.1 Objetivos Especificos

Para o alcance do objetivo geral, os seguintes objetivos especificos foram

buscados:

Extracdo dos Oleos da polpa e da améndoa do fruto da Macaluba
(Acrocomia aculeata) por meio de processo de prensagem mecanica;
Caracterizacdo desses 6leos quanto a parametros indicativos de
deterioracdo e levantamento do perfil de acidos graxos;

Preparacao de emulsdes nao ibnicas tendo como base os 6leos da polpa
e améndoa;

Avaliacdo de caracteristicas fisicas, quimicas e microbiolégicas das
formulacdes desenvolvidas com a realizacdo de testes ou ensaios de
gualidade estabelecidos pela ANVISA e outros 6rgaos reguladores do
setor de cosméticos;

Evidenciar o potencial de utilizacdo dos 6leos provenientes do fruto da

Macauba no setor de cosmeéticos.



3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 A Pele Humana

A pele é o maior 6rgao do corpo. Atinge até 16% da massa corporal, recobrindo
toda sua superficie e possibilita o corpo interagir mais intimamente com o ambiente.
Conforme destacado na figura 1, a pele € composta por trés camadas: a epiderme,
que contém o estrato cérneo, (superficial, composta de cornedcitos, células
desprovidas de nucleo, biologicamente mortas), derme e hipoderme. Ha também

diversos apéndices associados: foliculos pilosos, dutos de suor, glandulas sebaceas

e sudoriparas, pelos e unhas (JUNQUEIRA; CARNEIRO, 2008).

Figura 1 - As diversas camadas e apéndices da pele
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Com uma area total aproximada de 2m?, a pele tem cerca de 4 milhdes de
receptores. Os receptores séo as terminagdes nervosas, que propiciam a percepcao
das sensac0es, tais como frio, calor, dor, outras. Ao contrario da maioria das células
do corpo, que nado se dividem quando maduras, as células da pele continuam a se
dividir ao longo de todo o seu tempo de vida. O processo de renovacao da pele leva
cerca de 28 dias. Continuamente formando novas células, as células nas camadas
superiores sao empurradas para cima, cada vez mais para a superficie, onde secam
lentamente e formam a camada mais superficial cornea da pele. (BRUMMER, 2006).

A camada superior da epiderme, denominada estrato corneo, possui espessura de
cerca de 30 um, sendo a principal barreira a perda de 4gua a partir do corpo e também ao
ataque quimico e biol6gico de agentes externos. Essas funcbes de barreira séo
principalmente propiciadas pela presenca dos lipidios, que correspondem a
aproximadamente 10% da massa seca do estrato cérneo. Os lipidios presentes no estrato
corneo da pele tém uma composic¢ao Unica e sao muito diferentes daqueles que constituem
a maior parte das membranas biologicas. Numa base de massa total de lipidios, a
porcentagem em acidos graxos do estrato corneo abdominal humano é de 19,3%,
conforme apresentado na tabela 1 (FRIBERG, 1990).

Tabela 1 - Porcentagem lipidica do estrato corneo abdominal humano

Componentes % (m/m)
Esterdis livres 14,0
Acidos graxos livres 19,3

C14:0 3,8

C16:0 36,8

Cl6:1 3,6

C18:0 9,9

C18:1 33,1

C18:2 12,5

C20:0 0,3
Triglicerideos 25,2
Lipidios apolares 16,3

Esterdis de cera 6,1

Equaleno 6,5

n-alcanos 3,7
Esfingolipidios 18,1




Muitas das funcdes da pele podem ser classificadas como essenciais para a
sobrevivéncia da maior parte dos mamiferos e dos seres humanos em um ambiente
relativamente hostil. Num contexto geral, essas funcdes podem ser classificadas como
de protecdo, manutencdo da homeostase ou de percepcdo das mudancas do
ambiente. A importancia do papel protetor e homeostética da pele é ilustrada em um
contexto por sua propriedade de barreira, que permite a sobrevivéncia dos seres
humanos em um ambiente de temperatura variavel, teor de agua (umidade e banhos)
e a presenca de riscos ambientais, tais como produtos quimicos, bactérias,
substancias alergénicas, fungos e radiacdo, além de impedir a perda de agua ou
proteinas do organismo para o exterior. Portanto, a pele é um 6rgdo importante para
a regulacdo de calor, controle da pressdo sanguinea e funcbes excretoras.
Finalmente, a pele € um 6rgdo que estd em um estado continuo de regeneracéo e de
reparacdo. Para cumprir cada uma dessas funcdes, a pele deve ser resistente, robusta
e flexivel, com uma comunicacdo eficaz entre cada um dos seus componentes
intrinsecos, além de se apresentar saudavel e hidratada (WALTERS, 2002).

O manto lipidico, também denominado manto acido, atua como protetor e cobre
a superficie da pele como uma pelicula extremamente fina, invisivel, possuindo um
pH com valores entre 5 a 6. Destaca-se que o pH desempenha um papel importante
nos cuidados com a pele, sendo que produtos cosméticos com um pH na faixa descrita
sdo considerados neutros ou compativeis com a pele. (BRUMMER, 2006).

O manto acido protetor da pele é influenciado pela producédo de sebo e suor.
Se predominarem &cidos, a pele vai estar seca e adstringente. A predominancia de
bases ira resultar em uma pele oleosa. Uma tarefa importante do cuidado da pele é,
portanto, restaurar o equilibrio natural de &cidos e bases. Emulsdes cosméticas
desempenham um papel importante nessa area. (BRUMMER, 2006).

Os lipideos do estrato corneo apresentam-se na forma de cristal liquido quando
devidamente hidratados, com a consisténcia de um fluido extremamente viscoso.
Partindo-se dessa observacdo, espera-se que em um estrato corneo saudavel e
hidratado, os lipideos estejam organizados na forma de cristal liquido, por outro lado,
no estrato corneo desidratado, os lipideos organizam-se na forma de cristal seco, com
a coesividade das células reduzida e a fungéo barreira comprometida. (FRIBERG,
1990).



Adicionalmente, para minimizar processos de dessecacao natural, a pele deve
fornecer uma barreira & perda de agua e eletrdlitos (ELIAS et al, 2003). A capacidade de
retencdo de agua pelo estrato cérneo indica o grau de hidratacdo da pele, sendo que
valores entre 10% a 30% estao associados a uma pele normal hidratada. A pele passa
a ser considerada clinicamente desidratada, quando o grau de hidratacdo do estrato
corneo reduz-se a valores menores que 10%. A evaporacdo da agua presente no
estrato cérneo para o meio ambiente resulta na reducéo da intensidade de hidratacéao
da pele, podendo levar a formacao de fissuras e fendas cutaneas diminuindo assim a
sua capacidade protetora. (KEDE e SABATOVICH, 2003).

A diminuicdo no grau de hidratacdo da pele deve ser compensada por uma
contribuicdo de agua proveniente da epiderme e derme, de forma a garantir a
flexibilidade e a elasticidade da pele, uma vez que estas propriedades tém relacdo
direta com o contetdo hidrico cutaneo. Assim, a propria pele possui mecanismos para
minimizar a perda de agua, como a producdo do NMF (Fator Normal de Hidratacao)
pelos cornedcitos, composto por substancias capazes de reter a 4gua na pele, como
aminoécidos, lactatos, PCA-Na (Pirrolidona Carboxilato de Sédio) e uréia, além da
producdo de 6leo ou sebo pelas glandulas sebaceas, que forma um manto lipidico
oclusivo, reduzindo a evaporacdo da agua (KEDE e SABATOVICH, 2003).

Segundo van der Valk et al., (2005), a perda de agua transepidérmica (TEWL -
Trans Epidermal Water Loss) € um processo no qual um fluxo passivo de agua,
proveniente das camadas mais profundas e hidratadas da pele, epiderme e derme,
emerge para as camadas mais superficiais do estrato cérneo, que possuem relativo
baixo teor de agua. A TEWL pode ser medida por métodos biofisicos e ndo invasivos.

Os fatores naturais de hidratacdo sdo responsaveis pela retencdo de parte
dessa agua no estrato cérneo, sendo que uma parte é evaporada através da superficie
da pele em funcao das condic¢des climaticas do ambiente. Quando a barreira fisica da
pele é danificada, a agua pode escapar facilmente aumentando a TEWL. (ROGIERS
et al., 2005).

O grau de ruptura na barreira fisica da pele, representada pelo estrato corneo
relaciona-se com a TEWL, cujo valor medido, constitui-se em uma importante
ferramenta para avaliar os efeitos de produtos aplicados em diversas condi¢cdes. O
estrato cérneo saudavel contém muita agua e é flexivel, mas se torna rigido e

quebradico quando desidratado. Um aumento de TEWL geralmente indica disturbios
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nesta barreira protetora seja por trauma fisico, tratamento quimico ou oclusédo que
pode causar irritacdo na pele. A pele normal permite a perda de 4gua em pequenas
guantidades. No caso de disturbios na pele a perda de agua é muito maior que na
pele normal, conforme pode ser observado no esquema da figura 2 (MUNDLEIN et
al., 2008)

Figura 2 - llustracdo esquematica da barreira protetora do estrato corneo.
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a) pele saudavel, b) pele danificada. Fonte: MUNDLEIN ET AL., 2008

Assim, a pele humana necessita de cuidados. E conveniente destacar que, a
partir do momento do nascimento, a pele comeca a envelhecer, assim como todo o
corpo, em um processo fisiolégico natural. O envelhecimento bioldégico da pele
comeca por volta dos 25 anos. O envelhecimento fisiologico da pele é acelerado por
muitos fatores externos, como luz solar, frio, raios UV e polui¢céo do ar. Limpezas muito
frequentes esgotam a pele de seus componentes intrinsecos como celulas corneas,
lipideos e agua. Além disso, a dieta de hoje, a falta de exercicio, poucas horas de
sono, estresse e cuidados impréprios também contribuem para o envelhecimento
prematuro da pele. (BRUMMER, 2006).
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3.2 Emulsdes Cosméticas

EmulsBes cosméticas sdo sistemas dispersos contendo pelo menos duas fases
liquidas imisciveis entre si, geralmente uma fase oleosa e outra fase aquosa, onde
uma das fases esta totalmente dispersa como goticulas na outra fase. A fase que esta
dispersa é denominada fase dispersa, ou fase interna ou fase descontinua, enquanto
que a fase na qual o liquido est4 disperso é denominada fase dispersante, fase
externa ou fase continua. (ANSEL et al., 2009).

Muitos dos materiais utilizados diariamente sdo considerados fluidos
estruturados. A maioria dos alimentos, cosméticos, produtos farmacéuticos e tintas
contém particulas ou goticulas de fluido imiscivel em suspensdo num veiculo liquido.
Uma série de materiais semissolidos macios também se enquadram na categoria dos
fluidos estruturados, uma vez que tém uma estrutura multifidsica e exibem
comportamento do fluxo complexo. (FRANCK, 2004).

Os cremes séao formulacdes espalhaveis e opacas em temperatura ambiente.
S&o constituidos de substancias lipidicas, agua e geralmente emulsionantes, podendo
ser sub-classificados pelo tipo de emulsdo. Em cremes lipofilicos, a agua se encontra
dispersa no 6leo sendo este ultimo denominado fase continua. Este tipo de emulsdo
€ chamada agua/dleo ou A/O. Por outro lado, cremes hidrofilicos tém a fase oleosa
dispersa e a agua como fase continua e sdo chamadas emulsdes 6leo/agua ou O/A.
Cremes anfifilicos tém ambas propriedades lipofilicas e hidrofilicas. O diametro das
goticulas da fase dispersa varia geralmente de 1 a 5 um. (TADROS, 2013).

A maioria dos cremes cosméticos sdo emulsbes de O/A, apresentam,
geralmente, elevado poder de penetracao na pele e tém propriedades hidratantes, as
quais lhes permitem atravessar a barreira lipidica cutanea que emulsionam. Além de
serem geralmente bem tolerados pela pele, os cremes O/A séo facilmente removidos
por simples lavagem com agua. (PRISTA, 1995).

De acordo com Sales & Sanz (2009), os cremes sdo emulsdes semi-solidas
contendo substancias medicamentosas ou ingredientes cosméticos dissolvidos ou
suspensos nas suas fases aquosa ou oleosa. Trata-se dos veiculos mais utilizados na
elaboracao de produtos cosméticos, principalmente porque apresentam uma série de
vantagens listadas pelo mesmo autor, entre as quais se destacam:

- a compatibilidade com o revestimento cutaneo;
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- a viabilidade de se incorporar, substancias hidrofilicas e lipofilicas, no mesmo
produto, capazes de se integrarem no filme hidrolipidico do estrato corneo;

- a possibilidade de se produzirem veiculos com diferentes texturas,
consisténcia e capacidade de penetracédo;

- apresentam propriedades emolientes e hidratantes;

- podem atuar como agentes de limpeza bastante eficazes.

3.2.1 Preparacdo de Emulsdes

O principio termodinamico do processo de preparo de emulsfes se fundamenta
no fato de que quando dois liquidos imisciveis sdo dispersos por agitacdo vigorosa
uma emulsdo é rapidamente obtida, a qual representa uma situacdo de equilibrio
metaestavel. Se os dois liquidos sdo agua e 6leo, uma emulsédo A/O ou O/A vai ser
formada de acordo com as quantidades de cada um dos liquidos utilizados. Devido a
energia de Gibbs do sistema emulsionado ser mais elevada do que a dos sistemas
separados em duas fases liquidas, as duas fases tendem a se separar novamente
com liberagdo de energia. Com 0 objetivo de estabilizar o sistema emulsionado por
longos periodos, até que a emulsdo seja utilizada para a finalidade pretendida,
emulsionantes devem ser incorporados, 0S quais proporcionam um atraso na
separacdo das duas fases liquidas, que termodinamicamente sdo mais estaveis
(TADROS, 2013).

Assim, as emulsbes sdo sistemas termodinamicamente metaestaveis, e
guando expostas a influéncias fisicas, quimicas e microbiolégicas durante a
fabricacéo, o transporte, 0 armazenamento e a utilizagdo, podem produzir mudancas
visiveis no produto. Tais altera¢des podem ser causadas pela temperatura, presséo
externa, exposicdo a luz e etc. Leveduras, bactérias e fungos também afetam a
estabilidade microbioldgica de emulsdes. (BRUMMER, 2006).

Brummer (2006) descreveu de forma sucinta as etapas envolvidas no processo
de obtencao e preparacao de emulsdes, conforme relatado abaixo.

O processo de producdo da emulsédo pode ser dividido em trés etapas basicas:

1 Pré-emulsificacao;
2 Emulsificacéo Fina;
3. Estabilizacéo.
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Na etapa de pré-emulsificacdo, as fases aquosa e oleosa sdo combinadas a
uma temperatura elevada com agitacao, formando uma emulséo bruta com goticulas
de tamanho elevado, etapa denominada de pré mistura.

Na etapa de Emulsificacdo fina, as goticulas de tamanho elevado serdo
deformadas por forgas de cisalhamento externas, tendo o seu tamanho reduzido.

Na etapa de estabilizacdo, a interface recém-formada é entdo protegida por
emulsionantes contra coalescéncia.

O processo de emulsificacdo implica na quebra das goticulas e hidratacdo da
interface recém-formada, que ndo é completamente coberta por moléculas de
emulsificante imediatamente apds a reducdo de tamanho. A adsor¢cdo de mais
moléculas de surfactantes leva tempo e depende da cinética de hidratacéo interfacial
do sistema emulsionante utilizado. A densidade da cobertura influencia ndo s6 na
tensdo interfacial, consequentemente na energia necesséaria para a reducdo do
tamanho das particulas, mas também na estabilidade das goticulas geradas.

(BRUMMER, 2006).

3.2.2 Estabilidade de Emulsdes

Emulsdes cosméticas sdo formadas por dois liquidos imisciveis com diferentes
polaridades e sdo expostas ao aparecimento de diferentes tipos de instabilidades. A
adicdo de emulsionantes € um método frequentemente utilizado a fim de estabilizar a
estrutura das emulsdes: as fases continua e dispersa sdo homogeneamente
distribuidas na forma de pequenas goticulas. A presenca de emulsificante apresenta
dois aspectos favoraveis: a diminuicdo da tenséo interfacial entre os dois liquidos e;
uma estabilizag&o da fase dispersa contra a coalescéncia. (TADROS, 2010).

Considerando tanto o ponto de vista comercial, como também o processo de
desenvolvimento da formulacdo, € importante conhecer caracteristicas que associam
a estabilidade ao prazo de validade do produto. Nesse sentido, recorre-se ao estudo
de estabilidade acelerada, que é fundamentado em técnicas que aceleram a
instabilidade, tais como a centrifugagdo e exposicdo da formulacdo a diferentes
temperaturas e condigcdes de estresse. (ANVISA, 2004; IDSON, 1993).

Processos denominados de cremeacéao, sedimentacao, floculacéo, inversao de

fases, coalescéncia e maturacédo de Ostwald sdo formas de instabilidade e devem ser
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suprimidas. Conforme representado na figura 3, Tadros (2013) descreveu as formas

de instabilidade mais frequentemente observadas em emulsdes.

* cremeacado: ocorre como consequéncia de um agrupamento das goticulas
oleosas da fase interna, devido as diferencas de densidade entre as fases que
constituem o sistema, sendo, porém um processo reversivel, mediante agitacao;

* sedimentacao: produz-se quando uma parte da emulsdo se separa no
sentido descendente, formando um sedimento compacto. A cremeacdo e a
sedimentacao resultam principalmente de forcas externas, geralmente gravitacionais
ou centrifugas, e podem ser evitadas aumentando-se a viscosidade do sistema;

* floculacéo: corresponde ao agrupamento de particulas em agregados ou
“floculos” de tamanho maior, sem qualquer alteracédo no tamanho inicial das goticulas.
E resultante das forcas de atracdo de van der Waals, que € universal em todos os
sistemas dispersos. Ocorre quando ndo ha repulsdo suficiente para manter as
goticulas separadas de forma a suprimir essa atracdo. Trata-se de uma instabilidade
de caracter reversivel, pois o sistema pode ser disperso novamente por agitacao.

*inversao de fases: processo pelo qual ha uma troca entre as fases externa e
interna. Por exemplo, uma emulsdo O/A pode com o tempo ou com mudancas de
condicBes se transformar em uma emulsao A/O.

» coalescéncia: refere-se ao processo de diminuicdo da espessura e
consequente ruptura do filme liquido entre goticulas, levando a fusdo de duas ou mais
unidades e formacédo de goticulas maiores. Em ultima instancia, a coalescéncia leva
a completa separacdo da emulsdo em duas fases liquidas distintas, sendo esse um
fendbmeno irreversivel;

* maturacdo de Ostwald: resultado da solubilidade finita das fases liquidas.
Os liguidos que séo referidos como sendo imisciveis, muitas vezes tém uma pequena
solubilidade, ndo desprezivel. Em emulsdes, as menores goticulas teréo solubilidade
maior, devido a efeitos de curvatura, sendo que, com o tempo, as goticulas menores
desaparecem e suas moléculas passam a se difundir no meio, depositando-se nas
goticulas maiores, o que propicia um aumento na distribuicdo de tamanhos das

goticulas.
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Figura 3 - Representagcdo esquematica de instabilidades em emulsdes
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Fonte: TADROS, 2013

Tadros (2013) relata que goticulas insuficientemente estabilizadas podem se
aglutinar no momento do impacto com outras gotas, fenébmeno que ocorre quando o
tempo de contato € suficientemente longo. Para ocorrer coalescéncia, a fase continua
entre as goticulas que colidem deve ser deslocada até uma espessura critica de
pelicula (escoamento da pelicula). A coalescéncia pode ser evitada se as forcas
repulsivas entre as particulas séo suficientemente altas. Essas forcas de repulsdo sao
exercidas pelas moléculas adsorvidas de emulsionantes. O espalhamento de
moléculas emulsionantes desigualmente distribuidas sobre a superficie das goticulas
retarda o escoamento da pelicula e estabiliza as goticulas, mesmo se a interface nao
€ completamente coberta. A reducdo do tamanho das goticulas, bem como a
coalescéncia de goticulas divididas, mas ainda nao totalmente estabilizadas,
determinam os resultados de emulsificacéo e a dispersibilidade da emulséo formada.

Franck (2004) descreve que muitos fatores afetam a estabilidade dos fluidos
estruturados. A viscosidade da fase liquida na dispersao normalmente desempenha
um papel importante sobre as propriedades de escoamento do material. As dispersdes
apresentam grandes variagdes no desempenho dependendo do tamanho da particula,
forma, concentracdo, e qualquer atragcdo com a fase continua, em que estdo

dispersas. Quando ha uma forgca repulsiva, eletrostatica ou estérica entre as
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particulas, estas ndo se acomodam rapidamente, ao invés disso, formam uma
estrutura de rede que ir4 estabilizar a suspenséo caso permaneca sem perturbacgdes.
O cisalhamento e o movimento browniano podem destruir essa estrutura delicada e

quebrar a viscosidade de fluidos.

3.2.3 Aspectos Reoldgicos das Emulsdes

A origem da palavra Reologia vem da palavra grega rheo (escoamento) e diz
respeito ao estudo das propriedades de escoamento e deformacao da matéria sob a
acao de forcas. O objetivo da reologia, portanto, € a descricdo das relacdes entre as
tensbes e deformacbes, através das designadas leis constitutivas ou de
comportamento de fluxo. O estudo do comportamento reoldgico é importante para o
desenvolvimento de alguns tipos de produtos, e encontra aplicacbes nas areas
cosmética, farmacéutica, alimenticia, agroquimica, tintas, colas, polimeros entre
outros (ALMEIDA; BAHIA, 2003).

A partir do estudo das propriedades reologicas de uma emulsdo, pode-se
identificar dois tipos de comportamento baseado nas caracteristicas de fluxo:
Newtoniano e ndo Newtoniano. O fluxo Newtoniano é caracterizado pelos valores
constantes de viscosidade, independente da forca externa aplicada, ou seja, uma
relacdo direta, linear € observada entre o gradiente e a tensdo de cisalhamento.
Fluidos como a agua, glicerina, 6leos vegetais e todos 0s gases apresentam esse tipo
de comportamento. Por outro lado, em materiais como xampus, cremes e locoes,
considerados fluidos estruturados, a relacdo entre a tensdo aplicada e a taxa de
deformacdo ndo € linear, sendo que, com o acréscimo da forca aplicada ocorre
alteracdo da viscosidade inicial. Essa alteracdo pode ocorrer de duas maneiras; se a
viscosidade do fluido diminui com 0 aumento da tensao (0 que ocorre na maioria das
vezes), o fluxo é considerado pseudo-plastico, caso contrario, se a viscosidade
aumenta, o fluxo é considerado dilatante (MARTIN et al., 1993).

O fluxo pseudo-plastico € o mais comum e mais interessante para produtos
cosmeéticos, uma vez que a resisténcia ao escoamento € notadamente diminuida
guando se aumenta o cisalhamento, permitindo assim um facil espalhamento e
cobertura de maior area da pele. Este tipo de fluxo pode apresentar uma caracteristica
particular, a tixotropia, que é a capacidade de um material se liguefazer a medida que

€ aplicada uma determinada forca mecéanica, como cisalhamento. Apds a cessacao
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da forca aplicada, esse mesmo material, entdo liquefeito, possui a capacidade de
voltar ao seu aspecto original.

O grau de tixotropia corresponde a area existente entre as curvas ascendente
e descendente, obtidas pela curva de fluxo (tensdo de cisalhamento x taxa de
cisalhamento), também chamada de area de histerese. Trata-se de um dos métodos
mais realizado e acessivel para se expressar o valor da tixotropia, pois consiste em
avaliar o comportamento do material, medido a velocidade de escoamento (tanto
maior quanto menor for a viscosidade) quando submetido a valores diversos de tensao
aplicada. Para a sua determinacéo, o material em estudo € colocado num viscosimetro
rotativo e submetido a tensdes cada vez maiores, até que se obtenha o que se chama
0 ponto superior da curva (figura 4). Passa-se, entdo, a diminuir a tensédo aplicada,
importando agora os valores das velocidades de escoamento obtidos em tensdes
sucessivamente menores, cujo conjunto permite determinar a curva decrescente. A
area entre as duas curvas representa o grau de tixotropia. (PRISTA, 1995).

O produto tixotrépico tende a ter maior vida de prateleira (shelf-life), pois,
durante 0 armazenamento, em repouso, apresenta viscosidade constante, o que
dificulta a separacédo dos constituintes da formulacdo. Porém, durante a aplicacédo
tépica do produto, a formulagcédo torna-se mais fluida, facilitando o espalhamento.
Quando se encerra a aplicacdo a viscosidade é recuperada, o que evita que o produto
escorra (MARTIN et al., 1993; LEONARDI, 2004).

Figura 4 - Reograma de um material pseudoplastico apresentando tixotropia
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Shear rate (s‘l)

Fonte: CHIARI et al., 2012
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A determinacao teorica das caracteristicas reoldgicas é considerada complexa.
Pal (1997) descreve a viscosidade da emulsdo como sendo dependente de varios
pardmetros globais: taxa de cisalhamento, tempo, viscosidade da fase continua e
dispersa, densidade da fase continua e dispersa, raio de particulas, concentracéo de
particulas, energia térmica e tensao interfacial. Por outro lado, as determinacdes
experimentais de caracteristicas reoldgicas sao, em geral, bem elaboradas, e podem
ser usadas para a previsao de propriedades, tais como a espalhabilidade e aplicagéo
tépica de uma emulsdo cosmética.

De acordo com Steffe (1996), os equipamentos mais comuns, capazes de
medir as propriedades reoldgicas fundamentais de fluidos e semi-solidos, podem ser
classificados em duas categorias gerais: instrumentos rotativos e capilares. Os
instrumentos do tipo rotativo incluem os chamados cone-placa (figura 5), placas
paralelas, e as unidades de cilindros concéntricos, todos eles operados sob condicbes
de cisalhamento constante. Usando um aparelho de cone e placa, a curva da tensao
de cisalhamento em func&o da taxa de cisalhamento pode ser obtida diretamente,
entdo os calculos para ajuste em modelos matematicos sao bastante simples.

Figura 5 - Modelo da geometria cone-placa

(0] M

Fonte: BRUMMER, 2006

O instrumento é um dispositivo de velocidade de cisalhamento moderada, que
€ inadequado para fluidos com particulas grandes, porque o angulo do cone (B) é
pequeno, de preferéncia inferior a 0,09 rad (5°). Durante a operacdo de um
viscosimetro ou rebmetro de cone e placa, o vértice do cone quase toca a placa e o
fluido preenche o espaco entre os dois. O cone € rotacionado a uma velocidade
angular conhecida (w) e o torque resultante (M) € medido sobre a placa fixa através
do cone. (STEFFE, 1996).
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A geometria cone-placa oferece determinagdes de viscosidade absoluta com
taxas de cisalhamento precisas e informacdes sobre a tensdo de cisalhamento
prontamente disponiveis, constituindo-se, assim, no tipo de instrumento mais
adequado para analise reoldgica avancada de fluidos ndo-newtonianos, em especial
emulsfes cosméticas. (BROOKFIELD, 2005).

Andlises reologicas sdo bastante exploradas em pesquisas recentes de
emulsdes cosméticas, mas apenas alguns estudos incluem a conexao com a analise
sensorial. (MORAVKOVA & FILIP, 2013).

O estudo da influéncia de um determinado ingrediente em ambas as
propriedades reoldgicas e sensoriais é relativamente raro. Lukic et al., (2012)
estudaram quatro cremes A/O, variando em um componente emoliente. As amostras
foram submetidas a caracterizacdo reoldgica, sensorial, e de textura. Os resultados
indicaram que certas alteracoes, restritas a fase oleosa, induziram uma mudancga em
todas as caracteristicas investigadas.

Moravkova & Filip (2013), estudaram a influéncia do sistema emulsionante nas
caracteristicas reologicas e sensoriais e concluiram que uma pequena modificacdo na
composi¢do do sistema emulsionante refletiu no comportamento reoldgico das
emulsdes ilustrado pelas diferencas nas curvas de fluxo obtidas.

Um importante aspecto na andlise sensorial de produtos cosmeéticos é
representado pela sensacao na pele. Brummer e Godersky (1999) dividiram essas
sensacdes - as sensacdes experimentadas durante a aplicacdo — em primarias e
secundéarias. As sensacfes primarias, descrevem as sensa¢fes no inicio da
aplicacdo, e as secundarias descrevem as sensacdes ao final da aplicacdo. As
sensacdes primarias correlacionam-se com a tensdo de cisalhamento no inicio do
fluxo e a viscosidade dindmica. As sensacgdes secundarias relacionam-se com o valor
da viscosidade estacionaria para a taxa de cisalhamento em vigor no fim da aplicacao
na pele.

A analise de dados provenientes de redmetros e viscosimetros pode ser
melhorada através da utilizacdo de modelos matematicos. O comportamento né&o-
newtoniano pode ser simplesmente expresso através de uma equacao, e, em alguns
casos, os coeficientes de um modelo podem ser usados para inferir 0 desempenho de
um fluido sob condi¢cées de uso. Algumas das equacgbes mais utilizadas incluem,
Ostwald de Waele, Casson e Herschel-Bulkley. (TADROS, 2010; RAO 2014). A tabela
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2 apresenta as equacfes dos modelos citados, além dos parametros que podem ser

avaliados através dos mesmos.

Tabela 2 - Modelos mateméticos para caracterizacao de fluxo de materiais,
equacao e parametros
Modelos Equacéo Parametros

T = kD" k = indice de consisténcia (cP)
Equacdo 1 77 = indice de fluxo

VT =V + JynD 7°= tensdo de cedéncia (D/cm?)

Ostwald de Waele

Casson
Equacdo 2 7] = viscosidade plastica (cP)
— = ANci 2
T =1°4+ kD" 7°=tensdo de cedéncia (D/cm?)
Herschel-Bulkley k = indice de consisténcia (cP)
Equacéo 3

n = indice de fluxo
D=taxa de cisalhamento, r=tensao de cisalhamento. Fonte: TADROS, 2010; RAO, 2014

O parametro indice de consisténcia (k), presente nos modelos de Ostwald de
Waele e Herschel-Bulkley esta relacionado a resisténcia do fluido ao escoamento
enguanto que o parametro indice de fluxo (n), presente nos mesmos modelos retrata
o comportamento do fluido. Quanto mais proximo n estiver da unidade (1), o fluido se
aproxima do comportamento Newtoniano. O parametro tensdo de cedéncia (t0),
presente nos modelos de Herschel-Bulkley e Casson, se relaciona com a tensao

minima suficiente para manter o fluido em movimento.

3.3 Oleos Vegetais em Cosméticos

Os Oleos vegetais sdao produtos naturais constituidos por moléculas de
triglicerideos, compostos por uma molécula de glicerol associada a trés moléculas de
acidos graxos, em sua maioria contendo cerca de 12 a 20 atomos de carbono e até
duas duplas ligagbes. Segundo Fasina et al. (2006), esses 0Oleos desempenham
papéis funcionais e sensoriais especiais em produtos cosméticos, além de
transportarem vitaminas lipossoluveis (E, A, K e D) e fornecerem &cidos graxos

essenciais como os acidos linolénico e linoleico. Os efeitos cosméticos e fisiologicos
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dos Oleos vegetais variam conforme a origem da matéria prima, podendo ser
provenientes de frutas, polpas de frutas, castanhas, sementes e outras.

Os triglicerideos sdo quebrados quando aplicados na pele ou durante os
processos de digestdo enzimatica ou atraves de reacao hidrolitica, na qual os acidos
graxos sao liberados. Além dos trés acidos graxos livres também é liberada a glicerina,
um componente considerado fator de hidratagcdo natural da pele. Os produtos
intermediarios formados séo diglicerideos, constituido por dois acidos graxos ligados
a glicerina, e monoglicerideos, constituido por um acido graxo ligado a glicerina. A
presenca de monoglicerideos e diglicerideos é essencial para a homeostase natural
da pele. Destaca-se que &cidos graxos sao naturalmente formados pelas glandulas
sebaceas da pele. (LAUTENSCHLAGER, 2009).

Um grande numero de 0leos vegetais sdo componentes essenciais para uma
nutricdo saudavel, pois os &cidos graxos presentes nesses 6leos tém funcdes
reguladoras importantes no nosso organismo, sendo este aspecto também importante
para o cuidado da pele. Os seus produtos metabdlicos, compreendem entre outras
substancias, horménios que controlam os processos fisioldgicos. Uma vez que os
efeitos hormonais dependem especificamente das estruturas de acidos graxos, que
em parte estdo em concorréncia uns com 0s outros, € vital ter o cuidado de se fazer
uma ingestdo equilibrada de diferentes &cidos graxos. Déficits de &cidos graxos
essenciais ou a incapacidade do corpo em sintetizar certos metabdlitos, devido a
deficiéncia no numero de enzimas, ndo sO6 causardo problemas no sistema
cardiovascular, mas também nas condicdes visiveis da pele, tais como pele atdpica,
psoriase e processos inflamatérios. (LAUTENSCHLAGER, 2009).

Importante destacar que, assim como outras substancias naturais, os 6leos
vegetais oriundos de uma mesma matéria-prima em geral possuem composicao
variada nos percentuais meédios de acidos graxos, em funcédo das caracteristicas
diferenciadas da safra (clima, solo, outros), do tratamento pos-colheita e dos métodos

de extracdo dos Oleos.

3.3.1 Acidos Graxos

O trabalho de Lautenschlager (2009) se constitui em uma revisdo que

apresenta as caracteristicas e propriedades dos principais acidos graxos constituintes
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da pele. A seguir, destacam-se informacdes extraidas dessa referéncia em relacéo
aos principais acidos graxos presentes nos 6leos vegetais avaliados neste trabalho.
O acido palmitico (C16:0), cuja estrutura € mostrada na figura 6, € um
componente da barreira da pele e em conjunto com as ceramidas e colesterol, protege
a pele contra a penetracdo de substancias a partir do exterior. E um dos acidos graxos
mais utilizados na fabricacdo de cremes de barbear e em formulacdes de cremes e
emulsdes cosméticas como emoliente e agente emulsificante. E uma substancia
saturada, o que significa que a sua cadeia de 16 atomos de carbono contém o nimero
maximo possivel de atomos de hidrogénio. O acido palmitico ndo sofre processo de
rancificacdo e € estavel contra a oxidagdo, sendo encontrado em maiores

concentracdes nos 6leos de abacate e de gérmen de trigo.

Figura 6 - Formula estrutural do Acido Palmitico
O

/\/\/\/\/\/\/\)]\OH

Fonte: ACD/ChemSketch, 2014

O Acido palmitoléico (C16:1) também pertence aos lipidios naturais da pele e
esta presente no 6leo de abacate (cerca de 10%) e no 6leo de macadamia (20%),
razdo pela qual esses 6leos sao utilizados na formulagéo de produtos destinados aos
cuidados da pele. Tal como o acido palmitico, tem 16 4&tomos de carbono, no entanto,
€ monoinsaturado, o que significa que ha uma dupla ligacdo e que o nUmero maximo
possivel de atomos de hidrogénio ndo esta presente, pois faltam dois atomos.

O Acido estearico (C18:0) é um éacido graxo saturado com dois atomos de
carbono a mais que o acido palmitico, sendo também um componente do estrato
cérneo, embora com uma concentracdo muito mais baixa. E usado como agente
emulsificante e estabilizador na formulagédo de cosméticos.

O acido oleico (C18:1), cuja formula estrutural € mostrada na figura 7, €
comumente encontrado em grande quantidade em 6leos vegetais. Considera-se que
esse acido graxo possua um efeito impulsionador sobre a penetracdo dos agentes

ativos, uma vez que fluidifica a barreira da pele. Oleos ricos em &cido oleico espalham-
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se melhor na pele do que 6leos com uma alta porcentagem de acidos saturados. E
muito utilizado como aditivo em base de sabdes e sabonetes, para dar lubricidade e

emoliéncia.

Figura 7 - Férmula estrutural do Acido Oleico

O

Fonte: ACD/ChemSketch, 2014

O &cido linoleico (C18:2) por sua vez € uma parte importante da ceramida da
barreira da pele, sem a qual ela torna-se escamosa e seca. E um agente ativo eficaz
contra distarbios de queratinizacao, principalmente em torno das saidas das glandulas
sebaceas, o que o torna um agente eficaz contra a acne. Adicionalmente, sob a
influéncia de 15-lipoxigenase, uma enzima natural do corpo, forma-se sobre a pele um

metabdlito que possui efeitos anti-inflamatorios.

Os triglicerideos de acidos graxos saturados mais longos, como o acido
eicosandico (C20:0), acido docosandico (C22:0) e o acido lignocérico (C24:0) tem
efeitos protetores da pele, mas apenas pequenas quantidades destes acidos podem
ser encontradas em 6leos vegetais.

Além dos acidos graxos citados, merece destaque também o acido laurico
(figura 8), que por ser saturado e de cadeia curta, contribui no endurecimento de
sabdes, além de ser um bom agente de limpeza e contribuir para a formacao de
espuma. Também é um componente do sebo humano e recentemente, Yang et al.,
(2009) demonstraram seu potencial antimicrobiano in vitro contra bactérias Gram-
positivas presentes na pele, com destaque para o Propionibacterium acnes. Pelas
razdes descritas € utilizado em produtos cosméticos principalmente conferindo-lhes
habilidades hidratantes e efeito contra acne (NAKATSUJI et al., 2009).
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Figura 8 - Férmula estrutural do Acido Laurico
O

/\/\/\/\/\)J\OH

Fonte: ACD/ChemSketch, 2014

3.3.2 Compostos Bioativos

Em produtos cosméticos, algumas das matérias-primas usadas contém
naturalmente vitaminas e compostos fendlicos em suas composi¢es. Dessa forma, a
presenca dessas substancias em 6leos vegetais é uma caracteristica almejada que
merece ser avaliada e destacada.

A ingestdo e a absorcéo de vitaminas e antioxidantes, principalmente através
da alimentacdo, e secundariamente, através da ingestdo de suplementos, é critica
para a saude dos seres humanos. A pele, por ser a nossa barreira externa primaria,
esta a frente na batalha contra os radicais livres. A luz ultravioleta e os poluentes
ambientais sdo conhecidos como iniciadores de formacao de radicais livres, que séo
moléculas altamente reativas com um elétron desemparelhado responsaveis por
causar danos as moléculas e tecidos circundantes. Os danos mais significativos dos
radicais livres ocorrem nas membranas biolégicas e no DNA. Sugere-se que,
adicionalmente a alimentacéo, a utilizacdo topica de vitaminas e antioxidantes em
cosméticos pode proteger melhor e possivelmente corrigir o dano causado,
neutralizando esses radicais livres. Além disso, algumas vitaminas podem ser
benéficas para a pele por causa de outras a¢ées, tais como efeitos de supressédo de
pigmentacdo e hematomas, a estimulacdo da producao de colageno, o refinamento
de queratinizagdo e ainda, efeitos anti-inflamatérios (LUPO, 2001).

Variadas formas de vitamina A, incluindo seus derivados e o betacaroteno (pro
vitamina A), tém sido utilizados como aditivos populares em cosmeéticos por anos.
Fontes alimenticias de betacaroteno incluem as cenouras, tomates e outros vegetais
amarelos. O betacaroteno, como um precursor dessa vitamina, € um potente
antioxidante lipossoluvel capaz de eliminar o oxigénio atdmico, um radical livre
altamente reativo. Além disso, o betacaroteno tem demonstrado possuir efeitos
fotoprotetores topicos, em estudos em peles de ratos e camundongos, cujos
resultados comprovam a protecédo contra os efeitos da radiacao UVA, conforme citado

por Lupo (2001).
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A vitamina E é um antioxidante natural presente em todos os 0Oleos vegetais
insaturados. Assim, uma série de caracteristicas dessa vitamina e seus derivados sdo
potencializados para uso na area cosmética. Deve-se destacar os efeitos
antioxidantes e de remocéo de radicais, os quais Ihe conferem o termo “protetor”;
protecéo da vitamina A e seus derivados em combinagdo com a vitamina C; redugéo
do estresse causado pela radiagdo UV e processos inflamatérios; estimulacdo da
formacéo de células; e melhora da capacidade de retencdo de umidade da pele, em
parte devido a sua acao peculiar se intercalando entre os lipideos do estrato corneo
contribuindo na formacé&o da barreira protetora da pele. Conforme detalhado no
trabalho de Lupo (2001), varios estudos mostram a sua capacidade para reduzir a
eritema e edema induzidas por radiacdo UV e a formacao de células queimadas pelo
sol.

As industrias de cosméticos se tornaram, recentemente, bastante interessadas
em usar compostos fendlicos como componentes ativos de emulsdes como cremes e
logbes. (PADILLA et al., 2005).

O termo “compostos fendlicos” compreende aproximadamente 8000
substancias naturais, 0s quais possuem uma caracteristica estrutural comum, um
grupo fenol (anel aromatico contendo pelo menos um substituinte hidroxila). Os
compostos fenodlicos sdo comumente encontrados em diversas partes de plantas
comestiveis e ndo comestiveis, e tém sido associados a multiplos efeitos bioldgicos,
incluindo a atividade antioxidante. Os compostos fendlicos advindos de vegetais sdo
bons candidatos para a prevencéo dos efeitos nocivos da radiacdo UV sobre a pele,
porém sua avaliacdo no que diz respeito a eficacia clinica ainda carece de pesquisas.
(SVOBODOVA et al., 2003).

3.4 A Macauba e Seus Oleos

A palmeira Macauba Acrocomia aculeata (Jacq.) Lodd. ex Mart) apresentada
na figura 9, possui no Brasil variadas denominac¢des: bocaiuva, bacaiuveira, bacauva,
coco-baldo, coco-baboso, coco-de-catarro, coco-de-espinha, coco-xod6, embocaia,
macaiba, macaia, macaja, macajuba, macauba, macalva, macuja, marcova e mucaja
(ALMEIDA et al., 1998). E uma palmeira nativa das florestas tropicais, cujo estipe

atinge de 10 a 15 m de altura e 20 a 30 cm de diametro. A regido de nés é coberta de
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espinhos escuros, pontiagudos com cerca de 10 cm de comprimento. No Brasil
existem diferentes subespécies de Macauba como a totai, intumescens e a
sclerocarpa com maior predominancia no pais (PIMENTEL et al., 2011).

Esta espécie de palmeira possui qualidades que a tornam importante do ponto
de vista natural, ecolégico e principalmente sécio-econémico, pois seus frutos sao
uma promissora e valiosa fonte de 6leo vegetal com potencial para producdo de
diversos produtos como biocombustiveis, géneros alimenticios, produtos para higiene
e beleza, dentre outros, proporcionando vantagens ambientais, econémicas e sociais.
(NUCCI, 2007).

Produtos derivados da Macauba séo facilmente encontrados, principalmente
porque essa palmeira participa tradicionalmente do extrativismo em diversas regides
do Brasil, de forma primitiva no ambito doméstico, sendo considerada uma espécie de
alta potencialidade para geracéao de renda (LORENZI E NEGRELLE, 2012).

Figura 9 —Palmeira Macauba

Fonte: MELO, 2012
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O extrativismo coordenado e direcionado como fonte de renda para diversas
comunidades rurais € uma realidade para outras plantas dos Cerrado, como Pequi,
Umbu, Cagaita, Coquinho Azedo, Tamarindo dentre muitas outras plantas. No
entanto, o extrativismo da Macauba ainda se encontra em um processo inicial,
principalmente porque existem poucas iniciativas de politicas publicas e assessorias
técnicas voltadas para o aproveitamento dos frutos dessa palmeira. No estado de
Minas Gerais, esse extrativismo vem ganhando forca nas regides Central e Norte,
principalmente por apresentarem como ponto forte a disponibilidade dos frutos para
colheita imediata, uma vez que 0s macicos de macaubais nativos se encontram em
producdo. Adicionalmente, tem-se a possibilidade do consércio da Macauba com
outras culturas tais como milho, feijdo, cana, mamona, hortalicas e pastagens para a
pecuaria. Assim, a geracdo de renda proporcionada aos agricultores familiares e
extrativistas, que utilizam a coleta do coco como uma atividade produtiva
complementar, vem se tornando uma realidade. Entretanto, a exploragao dos maci¢os
naturais oriundos da palmeira apresentam como pontos negativos a alta variabilidade
na qualidade da matéria-prima; a sazonalidade na oferta, bem como a variabilidade
da producé&o ao longo dos anos; o baixo rendimento da atividade de coleta dos cocos
e a falta de um plano de manejo sustentado, tecnicamente definido para os macicos
naturais - o que poderia favorecer a qualificagdo da mao de obra da populagao
envolvida na coleta, podendo vir a ser fator de renda e incluséo social. (MOREIRA e
SOUZA, 2009).

Estima-se que em condicBes minimas de cultivo e com algum melhoramento
genético e selecdo dos frutos, essa espécie tende a rendimentos na ordem de 6000
kg de azeite por hectare (FAO Y CATIE, 1983). Rettore & Martins (1983) observaram
gue uma palmeira de Macauba chega a ter de 4 a 5 cachos por pé e 300-500 frutos
por cacho, e assim, concluiram que seu rendimento varia de 1,47 a 4,97 toneladas de
Oleo por hectare, sendo cultivada em espacgos diversos e sujeita a trato agricola.
Bandeira (2011) afirma que o fruto da Macauba possui varias caracteristicas positivas,
como alta produtividade (5000 kg de Oleo/hectare), rusticidade, adaptabilidade,
possibilidade de cultivo em pequenas propriedades e coprodutos sem toxina, dentre

outros.
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3.4.1 O Fruto da Macauba

Os frutos maduros da macauba apresentam coloracdo verde, amarelo-
esverdeada, marrom (claro a escuro) e formato esférico, estando dispostos em cachos
(figura 10 e figura 11) e podem ser coletados de setembro a marco. Nessa fase exalam
aroma caracteristico e a casca tende a se soltar. Quando verde, a casca encontra-se
muito aderida a polpa. (BRASIL, 2002; LORENZI, 2006).

Figura 10 - Frutos maduros da Macauba

Fonte: acervo pessoal

Figura 11 - Cachos carregados com os frutos da Macauba

Fonte: acervo pessoal

O fruto é constituido por epicarpo (casca), mesocarpo mucilaginoso e fibroso
(polpa) que varia de cor amarelo-alaranjada a amarelo-esverdeada e apresenta
aspecto ceroso e muito aderente, endocarpo duro e denso (tegumento), e semente
(améndoa) adnata ao endocarpo (figura 12) (ALMEIDA et al., 1998).
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Figura 12 - Fruto da macauba em corte

Fonte: acervo pessoal

3.4.2 Composicédo do Fruto da Macauba

A composicdo dos frutos da macauba sofre algumas discrepéancias devido a
alguns fatores entre os quais podemos destacar os diferentes processos de colheita
e processamento dos frutos. Ao amadurecer, o fruto se solta do cacho e cai no chéo,
onde a polpa € atacada por micro-organismos e sofre deterioracdo, alterando as
relacbes de massa entre as diversas partes do fruto. O grau de maturacdo e as
diferentes variedades também influenciam sua composicéo. (SZPIZ et al., 1989).

Em relacdo ao teor de agua e lipideos do fruto fresco maduro € de 33 e 22%
(m/m), respectivamente, o que corresponde em base seca, a 34% de 6leo, sendo que
a maior quantidade do 6leo é encontrada na polpa, seguido pela améndoa e menor
guantidade na casca. Em relacdo a densidade dos 6leos, encontra-se valores na faixa
de 0,9176 e 0,9256 g cm, sendo que a menor densidade é relativa ao 6leo da
améndoa e a maior ao Oleo da polpa (RETTORE e MARTINS, 1983).

Pesquisando frutos nativos de Minas Gerais, autores constataram que a
composicdo da Acrocomia aculeata é de aproximadamente 20% de casca, 40% de
polpa, 33% de endocarpo e 7% de améndoa, havendo diferengas marcantes devido
aos fatores espécie, grau de maturacao e condicOes edafoclimaticas. Dessa maneira,
conclui-se que o teor de 0leo também ira variar sendo ligeiramente maior na polpa do
que na améndoa, notando-se também uma diferenca no peso do fruto. (RETTORE &
MARTINS, 1983; CARGNIN et al., 2008).
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3.4.2.1 Acidos Graxos

S&o dois os tipos de 6leo extraidos da Macauba (figura 13). Da améndoa é
retirado um o6leo fino, o qual representa em torno de 12% do total de 6leo da planta,
rico em &cido laurico e oleico. Da polpa é retirado um 6leo fino rico em acido oleico e
palmitico. Ambos os 6leos possuem potencial para utilizacdes nobres nas industrias
alimenticias, farmacéuticas e de cosméticos, bem como no setor energético.
(ANDRADE et al., 2006).

Os perfis de acidos graxos da polpa e da améndoa segundo Rettore e Martins
(1983), Pimenta (2010) e Amaral e colaboradores (2011) estdo mostrados na tabela
3. Os primeiros autores utilizaram frutos provenientes do estado de Minas Gerais,
enquanto que Amaral e colaboradores utilizaram frutos maduros provenientes de

palmeiras do estado de S&o Paulo, regido de Botucatu.

Figura 13 - Oleos extraidos da améndoa (esquerda) e da polpa (direita)

Fonte: acervo pessoal
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Tabela 3 - Composicdo em % acidos graxos dos 6leos da polpa e da améndoa
da Macauba

Rettore & Amaral et al.,
_ Pimenta (2010)
Acidos Graxos Martins (1983) (2011)
Polpa Améndoa Polpa Améndoa Polpa Améndoa
C8:0 (caprilico) - 6,2 - 4,15 - 5,22
C10:0 (caprico) - 5,3 - 4,22 - 4,56
C12:0 (laurico) - 43,5 - 41,42 1,56 44,14
C14:0 (miristico) - 8,5 0,03 7,98 0,49 8,45
C16:0 (palmitico) 18,7 53 16,51 5,98 12,18 6,57
C16:1 (palmitoléico) 4,0 - 2,92 - 1,36 -
C18:0 (estearico) 2,8 2,4 2,89 3,38 2,64 2,11
C18:1 (oléico) 53,4 25,5 67,67 29,22 71,54 25,76
C18:2 (linoléico) 17,7 3,3 8,82 3,43 6,77 3,19
C18:3 (linolénico) - - 0,81 0,14 - -
Saturados 21,5 71,2 19,64 67,30 16,87 71,05
Insaturados 76,6 28,8 80,35 32,65 79,67 28,95

A partir do exposto, fica evidente que para o uso em cosméticos, o 6leo extraido
da polpa do fruto da Macauba destaca-se pelas quantidades expressivas dos &cidos
graxos oleico e palmitico e presenca do acido linoleico. Adicionalmente, a presenca dos
acidos graxos laurico e oleico no 6leo da améndoa também o potencializa para uso no
setor de cosméticos. Conforme descrito na Revisdo Bibliografica deste trabalho, esses
componentes sao emolientes naturais semelhantes aos presentes na epiderme,
possibilitando seguir uma tendéncia cosmética do uso de produtos biomiméticos. Ressalte-
se que o acido oleico possui como propriedade a facilidade de espalhamento, além de

conferir protec@o contra penetracéo de substancias a partir do exterior na pele.

3.4.2.2 Compostos Bioativos

Coimbra e Jorge (2012) identificaram e quantificaram diversos compostos
bioativos, dentre eles, compostos fendlicos, carotenoides e tocoferdis nos 6leos de
polpa e améndoa da Macauba, conforme pode ser observado na tabela 4. As
concentracbes significantes encontradas no 6leo da polpa, 300,01 mg/kg de
carotenoides e 212,95 mg/kg de tocoferdis, potencializam o uso desse 0leo para o
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setor de cosméticos para a pele, principalmente porque essas substancias possuem
efeitos protetores e antioxidantes, retardando o envelhecimento da pele, assim como

0s compostos fendlicos presentes em expressivas quantidades no 6leo de améndoa.

Tabela 4 — Compostos bioativos totais dos 6leos da Macauba

Vitaminas Polpa Améndoa
Compostos fendlicos (mg EAG g™?) 2,21 4,38
Carotenoides (mg/kg) 300,01 1,82
Tocoferoéis (mg/kg) 212,95 23,10

EAG = Equivalente acido galico. Fonte: COIMBRA & JORGE (2012)
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

Todos os materiais utilizados neste trabalho foram adquiridos através de
fornecedores locais e os respectivos fabricantes estéo informados juntamente com a

descricdo dos mesmos.

4.1.1 Sistema Tensoativo

Foram utilizados tensoativos classicamente empregados em emulsdes

cosmeéticas do tipo ndo-ibnico, descritos a seguir.

4.1.1.1 Alcool Cetoestearilico Etoxilado

O alcool cetoestearilico etoxilado (Oxiteno, Brasil) funciona como um emoliente
e agente emulsionante. E normalmente utilizado em conjunto com outros &lcoois e
acidos graxos, servindo para espessar uma dispersédo e ajudar a dissolver outros
ingredientes num solvente. Adicionalmente, funciona como um estabilizador ndo
i6nico em emulsdes O/A. Esse ingrediente € um dos emolientes mais comuns usados
em cosméticos. (PRISTA, 1995).

4.1.1.2 Monoestearato de Glicerila

O Monoestearato de Glicerila (CHO, Brasil) € um emulsificante néo-iénico
obtido através da reacdo de esterificacdo do acido estearico com glicerina, com
controle de monoéster. E o mais simples dos compostos néo idnicos utilizado como
emulsionante auxiliar e o mais largamente empregado, tanto em emulsdes do tipo O/A
(6leo em agua) como em emulsbées A/O (Agua em 0leo), para uso interno ou externo.
Normalmente é usado como emulsionante secundario, colaborando na estabilidade
do sistema. Além da funcéo tensoativa, tem grande aplicagdo como doador de
consisténcia em emulsdes, tanto 6leo em agua (O/A) como agua em 6leo (A/O). O
MEG, como também é chamado, confere emoliéncia, lubricidade e plasticidade. E

aplicado em emulsdes tipo creme, lo¢cdes e pomadas. (PRISTA, 1995).
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4.1.1.3 Crodabase CR2®

Conforme descrito nos informativos técnicos extraidos do site do fabricante
desse ingrediente (Croda do Brasil, Ltda), o Crodabase CR2 é uma base concentrada
autoemulsionante e emoliente para cremes e lo¢Bes. Esse composto é formulado a
partir de ceras espessantes, emulsionantes nao idnicos, emolientes de lanolina e
hidrocarbonetos. Composto de alcool cetoestearilico e derivados etoxilados, Oleo

mineral, alcool de lanolina, vaselina solida e alcool oleilico.

4.1.2 Emolientes

Foram utilizados como emolientes os 6leos de polpa e améndoa da Macauba,
além de compostos classicamente empregados em emulsdes cosméticas

reconhecidos por suas propriedades, conforme descritos abaixo.

4.1.2.1 Oleos de Polpa e Améndoa de Macauba

Os o6leos vegetais provenientes da polpa e améndoa do fruto da Macauba
utilizados neste trabalho foram originarios de frutos frescos, coletados no Campus da
UFMG e extraidos das partes polpa e améndoa por prensagem mecanica, conforme
detalhado em 4.2.1. A partir da experiéncia do grupo de pesquisa na manipulacéo
desses Oleos, surgiu o interesse em explorar potenciais de aplicacdo cosmeética,
principalmente tendo sido observado que ambos o0s Oleos possuiam como
caracteristica um toque menos “gorduroso” e mais agradavel quando comparado a

outros 0leos vegetais.

4.1.2.2 Miristato de Isopropila

O Miristato de isopropila (Croda do Brasil, Ltda) € um 6leo sintético utilizado
como um emoliente, agente de espessamento, ou lubrificante em produtos de beleza.
Sintetizado a partir da reacdo de esterificacdo do acido miristico com alcool
isopropilico, € um ingrediente cosmético e farmacéutico popular. E mais
frequentemente usado como aditivo em pés-barba, xampus, 6leos de banho,

desodorantes, produtos de higiene bucal, e véarios cremes e lo¢cbes. Uma
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caracteristica Unica € a sua capacidade para reduzir a sensacao gordurosa causada
pelo elevado teor de 6leo dos outros ingredientes num produto. Este Oleo sintético é
frequentemente adicionado a produtos de beleza para propiciar uma sensacédo mais

seca ao invés de uma oleosa. (ROWE et al., 2009).

4.1.2.3 Triglicérides dos Acidos Caprico/Caprilico (TACC)

Os Triglicérides dos Acidos Céaprico/Caprilico (Croda do Brasil, Ltda), também
conhecidos como Triglicérides de Cadeia Média (TCM) é um triéster misto derivado
de 6leo de coco e glicerina. Apresenta-se na forma de um liquido oleoso e é por vezes
erroneamente referido como 6leo de coco fracionado. Funciona principalmente como
um emoliente, agente de dispersdao e solvente. Como um emoliente, penetra
rapidamente na superficie para condicionar a pele, e proporciona uma barreira leve e
nao oleosa de lubrificacdo. Como um agente de dispersédo, ajuda a melhorar a
penetracdo de vitaminas, pigmentos e outros ingredientes ativos contidos num
produto, de modo que o produto se espalhe uniformemente e seja totalmente
absorvido pela epiderme. Sua textura oleosa ajuda a espessar formulacbes
cosméticas e fornece uma lubricidade, o que por sua vez melhora a capacidade de
espalhabilidade, conferindo uma superficie lisa apés o toque. Formuladores de
cosmeéticos valorizam este ingrediente pela sua falta de cor e odor, bem como sua

estabilidade e resisténcia a oxidagdo. (ROWE et al., 2009).

4.1.3 Sistemas Conservante/Antioxidante

Foram utilizados, como conservantes, produtos que exibem caracteristicas
antifingicas e antibacterianas e, como antioxidante, um composto usado para retardar

processos oxidativos de gorduras e 0Oleos.
4.1.3.1 Phenova®

Conforme descrito nos informativos técnicos extraidos do site do fabricante
desse ingrediente (Croda do Brasil, Ltda), Phenova® € um conservante liquido
destinado a preservacdo de cosméticos e formulagcdes farmacéuticas de todos os

tipos. Possui um amplo alcance de agdo anti-microbiana contra as bactérias Gram-
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negativas, Gram-positivas, leveduras e fungos na maioria dos sistemas, tornando-o
eficiente na conservacao de produtos, tais como xampus, lo¢des, cremes e sistemas
ricos em proteinas. E composto por uma mistura de fenoxietanol, metilparabeno,

etilparabeno, propilparabeno, butilparabeno e isobutilparabeno.

4.1.3.2 Butilhidroxitolueno

O Butilhidroxitolueno (Sterlitamak, Russia), conhecido como BHT, é um po
cristalino branco ou com pouca coloracdo e com um leve odor. Possui propriedade
antioxidante e também é usado por possuir atividade antimicrobiana. O BHT é usado
na fase oleosa como agente antioxidante no processo de fabricacdo de cremes e
locdes. E utilizado principalmente para retardar ou prevenir a rancidez oxidativa de
Oleos e gorduras e para prevenir a perda de acdo de vitaminas lipossoluveis. (ROWE
et al., 2009).

4.1.3.3 Imidazolinidil Uréia

A Imidazolinidil Uréia (Akema, Italia) € um conservante antimicrobiano de largo
espectro utilizado em formula¢Bes cosméticas e farmacéuticas para aplicacao topica.
As concentracoes tipicas utilizadas variam de 0,03 a 0,5% (m/m). E eficaz em valores
de pH entre 3 e 9 e ha relatos de ter efeitos sinergéticos, quando utilizado em

combinac¢éo com os parabenos. (ROWE et al., 2009).

4.1.4 Outros Materiais e Reagentes

Os demais materiais se constituem em insumos para ajuste de pH
(aminometilpropanol, Emfal, Brasil), agente complexante (EDTA-Na, Shijiazhuang,

China) e agua recém destilada.

36



4.2 Métodos

4.2.1 Obtencao dos Oleos do Fruto da Macalba

Os 6leos do fruto da Macauba foram obtidos por prensagem mecéanica continua
utilizando a prensa do tipo expeller, modelo ERT-60II, fabricada pela Scott Tech
Equipamentos, mostrada na figura 14. Foram utilizados frutos com 1 ou 2 dias de
queda, condicdo na qual recebe a denominacdo de frutos frescos, coletados de
palmeiras localizadas no Campus Pampulha da Universidade Federal de Minas
Gerais. Depois de colhidos, os frutos eram lavados e separados para comecar o
processamento. Em seguida, procedeu-se com a remoc¢ao da casca dos frutos
utilizando um martelo para quebra e faca para a retirada de pedacos. O procedimento
posterior de remocdo da polpa do fruto foi efetuado de forma manual utilizando-se
facas afiadas. Apdés o despolpamento, a polpa foi seca em estufa a 60°C por 48h e,
entdo, triturada para se proceder a prensagem. O endocarpo resultante do
despolpamento foi quebrado em britadeira e a améndoa separada manualmente. A
extracdo do 6leo da améndoa, realizada com a mesma prensa mecanica foi feita com
o material seco em estufa a 60°C por 24h. Os 6leos brutos obtidos foram submetidos
a ultracentrifugacdo a 14000rpm durante 30 minutos (centrifuga modelo Multifuge

X3R, Thermo Scientific) para remocéao de sélidos.
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Figura 14 - Prensa mecanica modelo ERT-60II, fabricagdo Scott Tech

Fonte: acervo pessoal

4.2.2 Caracterizacdo dos Oleos do Fruto da Macalba

A caracterizacdo dos Oleos da Macauba foi realizada determinando-se

parametros indicativos de degradacéo de 6Oleos e perfil de 4cidos graxos.

4.2.2.1 indice de Acidez

Metodologia oficial AOCS Cd3d-63.
O indice de acidez mede a quantidade em mg de hidréxido de potassio

necessario para neutralizar os acidos graxos livres presentes em 1,0 g de amostra. O
indice de acidez revela o estado de conservacéo do Oleo, uma vez que, a medida que
esse 0leo se deteriora, existe um aumento gradual do nivel de acidos graxos livres.

Célculo:

(A-B)*M*56, 1

oo _ KOH
W = indice de acidez, mg T da amostra

Equacéo 4

38



Onde:

A = volume, mL da base usada na titulacéo;

B = volume, mL da base utilizada na titulacdo em branco;
M = molaridade da base;

W = massa, g da amostra.

O indice de acidez pode também ser quantificado em termos de percentagem
de acido graxo livre, normalmente expresso em percentagem de acido oleico. Nesse
caso, a conversao ocorre pela divisdo do valor do indice de acidez por 1,99 (AOCS,
Ca 5a-40).

4.2.2.2 indice de Peréxidos

Metodologia oficial AOCS Cd8b-90

Como resultado inicial da rancificacdo de 6leos e gorduras tem-se o

aparecimento dos peroxidos que possuem acao fortemente oxidante. A determinacgéo
da quantidade de peroxidos é expressa em moles por 1000 g de amostra e incluem
todas as substancias que oxidam o iodeto de potassio. Essas substancias sao
consideradas como sendo perdxidos ou produtos similares provenientes da oxidagao

de gorduras. Para o calculo, utiliza-se a seguinte formula:

q (A-B) *N*f*1000
de amostra =

re . s = e
Indice de peroxido, 1000g P

Equacéo 5

Onde:

A = volume em mL da solugéo titulante gasta para a amostra;
B = volume em mL da solugéo titulante para o branco;

N = normalidade da solucéo titulante;

P = peso da amostra;

f = fator de corre¢éo da solucéo de tiossulfato de sédio 0,1 N.
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4.2.2.3 indice de Saponificacdo

Metodologia oficial AOCS Cd3-25
O indice de saponificacdo (IS) é a quantidade de base necesséria para

saponificar determinada quantidade de amostra. Se expressa em quantidade de
miligramas do hidroxido de potassio necessario para saponificar 1,0 g da amostra. O
indice de saponificagdo é inversamente proporcional ao peso molecular médio dos

acidos graxos presentes. Célculo:

56,01 * f * (B-A)

5 =IS

Equacéo 6

Onde:

A = volume gasto na titulagdo da amostra;
B = volume gasto na titulacao do branco;
f = fator da solucdo de HCL 0,5 M;

P = nimero de g da amostra.

4.2.2.4 Perfil de Acidos Graxos

Metodologia oficial Instituto Adolfo Lutz (2008) 344-IV

O perfil de acidos graxos do 6leo da polpa e da améndoa da Macauba foi
realizado através da andlise por cromatografia gasosa dos ésteres metilicos, sendo
dessa maneira separados, identificados e quantificados. Para o calculo final, utilizou-

se a seguinte formula:

. oM Apgi,
Porcentagem do éter metilico, N 100

A

Equacéo 7

Onde:
Angi = area do pico correspondente ao componente “i”;

2 A = soma das areas de todos os picos.
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4.2.3 Preparo das Emulsdes

O preparo das emulsfes deste trabalho tomou como base a propor¢céo dos
ingredientes tensoativos, conservantes, antioxidantes e emolientes tradicionais das
formulagbes propostas por Batistuzzo (2005), estando apresentadas e identificadas
nas fases conforme tabela 5. Para a definicdo dos percentuais dos 6leos de polpa e
améndoa da Macauba optou-se pela utilizacdo de um teor considerado expressivo
para a producao industrial, mas que se justifica para o fim de pesquisa, no sentido de
se poder avaliar a estabilidade do produto em desenvolvimento com o0 uso dessa nova
matéria-prima.

Em funcdo do sistema de preparacdo de emulséo existente, que permitia o
preparo de emulsfes na capacidade maxima de 300 ml, neste trabalho foram
preparados varios lotes nas composic¢des ou formulacées, F1, F2, F3 e F4. Os lotes
foram utilizados para a realizacao dos testes estabilidade preliminar e acelerada, bem
como para a determinagdo do comportamento reolégico e realizacdo do teste de
desafio do sistema conservante.

A seguinte metodologia de preparacdo das formulagbes foi utilizada: (i)
agueceu-se as fases oleosa (1) e aquosa (2) separadamente, na temperatura de 70°C.
A fase aquosa foi vertida na fase oleosa sob agitacdo constante na velocidade de
1000rpm. Apds 15 minutos a agitacdo foi reduzida e mantida para a velocidade 500
rpm até atingir a temperatura de 40°C. Nessa condi¢éo, adicionou-se o conservante
imidazolinidil uréia em solugcédo a 20%. Agitou-se até atingir a temperatura ambiente,
na faixa de 25°C, por meio do agitador IKA® Eurostar 20, que contém como elemento
dispersor dissolvente a haste modelo R1303, conforme figura 15. As formulacdes
manipuladas foram vedadas e mantidas por 24 horas antes de se proceder aos testes

posteriores.

Figura 15 - Agitador e haste utilizados no preparo das emulsdes

Fonte: www.ika.com
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Tabela 5 - Componentes e composicao das emulsdes preparadas com
diferentes tipos de emolientes.

Composicao % (m/m)

Fase Componentes F1 F2 F3 F4
1 Alcool cetoestearilico etoxilado 3% 3% - -
1 Alcool cetoestearilico 3% 3% - -
1 Monoestearato de Glicerila 4% 4% - -
1 Crodabase CR2® - - 12,5% 12,5%
1 Oleo de Polpa de Macatba 10% - 10% -
1 Oleo de Améndoa de Macauba - 10% - 10%
1 Miristato de Isopropila 5% 5% 5% 5%
1 TACC 2% 2% 2% 2%
1 Phenova® 0,75% 0,75% 0,75% 0,75%
1 BHT 0,08% 0,08% 0,08% 0,08%
2 EDTA 0,1% 0,1% 0,1% 0,1%
2 Agua gsp 100% 100% 100% 100%
3 Imidazolinidil Uréia 0,1% 0,1% 0,1% 0,1%
4 Aminometilpropanol gsp pH 6,5 pH 6,5 pH 6,5 pH 6,5

4.2.4 Testes Preliminares de Estabilidade

Nos testes de estabilidade, a identificacdo das caracteristicas macroscopicas
(aspecto, cor, odor) das formulacdes seguiu a nomenclatura da Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitaria (ANVISA, 2004), conforme segue:

N = normal, sem alteracéo;
LM = levemente modificada; presenca de cremeado;
M = modificada; intenso cremeado e/ou discreta separacéo de fases;

IM = intensamente modificada; intensa separacédo de fases.

4.2.4.1 Estabilidade Intrinseca

A avaliacdo da estabilidade intrinseca foi realizada em triplicata, preenchendo-
se tubos graduados com 10 gramas das respectivas emulsdes e fechados com papel
filme. ApOs serem mantidas em repouso a temperatura ambiente (25£5°C), sinais de
instabilidade macroscopica como cremeacdo ou separacdo de fases, foram
observados apoés 1, 2, 4, 6 e 24 horas da manipulagédo, conforme proposto por

ROLAND et al. (2003).
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4.2.4.2 Centrifugacao

O teste de centrifugacéo foi realizado em triplicata com amostras de 5 gramas
acondicionadas em tubo de fundo coénico graduado. As amostras foram submetidas a
centrifugacéo (centrifuga modelo Multifuge X3R, Thermo Scientific), em 3 ciclos de
quinze minutos a 1000, 2500 e 3500 rpm correspondentes a 116, 727 e 1424 vezes a
gravidade, respectivamente. O procedimento foi realizado a temperatura ambiente
(25+2°C) e ap0s cada ciclo, sinais de instabilidade foram observados e registrados.
(RIBEIRO et al. 1996; RIEGER, 1996).

4.2.5 Caracterizagado das Emulsdes

4.25.1 Determinacdo do Tipo de Emulsao

Seguindo a proposta de DAVIS (1977), o tipo de emulséo foi determinado em
triplicata, em duas etapas. Na primeira etapa tomou-se a massa de 1,0g de cada
emulsado a ser analisada em tubo de ensaio contendo 9,0 mL de agua recém destilada
(25£2°C). Em uma segunda etapa, 0 mesmo procedimento foi repetido, porém trocou-
se a agua destilada por 6leo mineral. As amostras foram homogeneizadas com o
auxilio de um Mixer modelo Vortex (fabricante Velp Scientifica) e, em seguida, foram
observados macroscopicamente o aspecto, caracterizado pela homogeneidade ou

heterogeneidade das dispersoes.

4.25.2 Andlise Microscopica

As amostras foram avaliadas microscopicamente em laminas de vidro, com
aplicacado de pequena quantidade de amostra, seguido de distensao das amostras
com outra lamina de vidro e aposi¢éo de laminula sobre lamina para observacao. Foi
utilizado microscopio 6tico de campo claro, equipado com objetivas de 10x, 20x e 40x
associadas a ocular de 10x. A imagem ampliada foi capturada por camera digital
(modelo PowerShot SX240 HS Canon).
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4.25.3 Resisténcia a Variacdo do pH

A estabilidade das emulsdes frente a variacdes nos valores de pH foi avaliada
para pH acido e para pH alcalino. Em ambos os casos, uma solu¢éo concentrada de
acido cloridrico a 5 M (para pH &cido) e de hidréxido de sédio a 5 M (para pH alcalino)
foi adicionada gota a gota até que as emulsdes desestabilizassem, quando, entéo, o

pH da mistura resultante foi medido.

4.2.6 Teste de Estabilidade Acelerada (TEA)

As amostras consideradas estaveis nos testes preliminares de estabilidade
foram submetidas ao teste de estabilidade acelerada.

O teste de estabilidade acelerada seguiu metodologia de submissdo das
amostras ao stress conforme propostos pelos trabalhos de Ribeiro et al. (1996) e
Ferrari (2002), sendo ambos utilizados como referéncia para elaboracdo do guia de
estabilidade de produtos cosméticos da ANVISA.

As amostras, em triplicata, foram submetidas a diferentes condicbes de
temperatura, a saber: temperatura ambiente: 25+2°C; geladeira: 4+2°C e; estufa:
45+2°C. As formulacdes permaneceram em frascos de PVC tampados por 30 dias,
sendo que as leituras foram realizadas ap6s 24 horas de preparo e apos 7, 15 e 30
dias de armazenamento. Os parametros avaliados durante o estudo de estabilidade
acelerada foram: analise macroscépica, incluindo aspecto, cor e odor; densidade;
determinacao do valor de pH e; condutividade. Neste trabalho considerou-se como
uma emulsdo estavel, as formulacdes que resultaram em variacbes de valores
menores do que 10% (ANVISA, 2004).

As amostras também foram submetidas a ciclos quente e frio (gela/degela)
alternadamente a 4+2°C por 24 horas e 40+2°C por 24 horas, em triplicata. A leitura
dos parametros avaliados foi realizada antes do teste (ap6s 24 horas do preparo) e
ao final do 6° ciclo. (RIBEIRO et al. 1996; FERRARI, 1998; IDSON, 1993).

4.2.6.1 Analise Macroscopica das Formulacdes

Através de andlise visual, foram observados e identificados possiveis sinais de

instabilidade, tais como cremeacdo, sedimentacdo, floculagcdo, coalescéncia e
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separacdo de fases. Também foram avaliadas as propriedades organolépticas
referentes ao aspecto, cor e odor. (ANVISA, 2004; ISAAC et al. 2008).

4.2.6.2 Densidade

A determinacgéo da densidade da amostra foi realizada verificando-se a massa,
em balanca analitica, do picnémetro vazio com 10 ml de capacidade e do picnémetro
contendo a amostra até atingir o volume de 10 ml. A densidade foi quantificada pela
diferenca entre os valores das massas do picndmetro cheio e vazio, dividido pelo

volume da amostra.

4.2.6.3 Determinacao dos Valores de pH das Emulsdes

O pH das amostras foi determinado em uma dispersédo 1:9 (emulsédo:agua
destilada). As amostras foram homogeneizadas com o Mixer Vortex (Velp Scientifica)
e 0 pH determinado a temperatura ambiente (25+£2°C), inserindo-se o eletrodo (DM
22, Digimed) diretamente nessa dispersédo. (ANVISA, 2004; ISAAC et al., 2008;
PRISTA, 1995).

Observa-se que para formulagfes do tipo O/A, as quais podem absorver agua,
a metodologia prevé a adicdo de agua neutra, agitacdo moderada, seguida da
determinacao potenciomeétrica, por meio da insercdo do eletrodo de vidro na fase
aquosa. Destaca-se que esta técnica ndo serve para formulacdes do tipo A/O, uma
vez que o eletrodo ficaria recoberto por uma pelicula de 6leo. (PRISTA, 1995).

4.2.6.4 Determinacdo dos Valores de Condutividade das Emulsdes

Utilizando o condutivimetro (CD-20, Digimed) aferido com solucdo padrao de
KCI 0,1N, foi avaliada a condutividade elétrica das emulsdes na temperatura de
25+2°C, inserindo o eletrodo diretamente na amostra. (DAVIS 1977; PRISTA, 1995).

4.2.7 Determinacdo do Comportamento Reoldgico

A viscosidade e o tipo de comportamento de fluxo das formulagbes foram
determinados utilizando Reémetro Programavel Brookfield, modelo RVDV llI Ultra,
utilizando a geometria do tipo cone-placa, com spindle CP52 (d=12 mm, =3.0°) e

velocidade de rotacdo no intervalo de 5 a 50 rpm, com 9 tomadas de medidas,
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mantendo-se a rotagcédo por 10 segundos para ambas as formulagbes testadas. Os
parametros foram escolhidos a partir de testes prévios feitos no préprio equipamento
e determinados baseado na capacidade de leitura e na consisténcia das emulsdes.
Foi utilizada uma quantidade de aproximadamente 0,5mL de produto e as leituras
realizadas a 26+x1°C. As medidas de tenséo e taxa de cisalhamento foram realizadas
com o auxilio do software RHEOCALC® verséo 3.3. Com esses valores, construiu-se
0s reogramas e as emulsdes foram caracterizados através dos parametros levantados
a partir dos modelos matematicos propostos para caracterizacdo de fluidos néo-
newtonianos, apresentados na tabela 2 e tixotropia. Através da area do loop de
histerese que se forma entre as curvas ascendente e descendente, visualizadas nos
reogramas, o valor de tixotropia foi quantificado (MARRIOTT, 2005). A viscosidade
minima aparente foi calculada no ponto maximo do gradiente de cisalhamento (100 s).

As leituras foram realizadas em triplicata, 24h apds a preparacdo das formulacoes.

4.2.8 Teste do Desafio do Sistema Conservante (Challenge Test)

Um produto livre de micro-organismos que possam causar danos a saude
humana, constitui uma exigéncia crescente, principalmente por parte dos
consumidores e também dos 6rgdos responsaveis pela vigilancia sanitaria do pais. As
consequéncias de um creme ou lo¢do contaminados recaem sobre o usuério, que
pode sofrer um dano a saude, devido a populacdo de micro-organismos, como
bactérias, fungos e leveduras em sua pele ficar acima do normal, podendo se tornar
patogénica. Ainda, o crescimento de micro-organismos pode provocar mudancas de
cor, odor e consisténcia, resultando no abandono do produto pelo consumidor,
reclamacdes do produto junto ao fabricante e nas consequentes perdas financeiras e
de imagem da marca ou da empresa como um todo. Portanto, é por razdes de garantia
da qualidade que a busca da exceléncia em seguranca microbiologica tem importancia
crescente na industria cosmética e de produtos de higiene pessoal. A eficacia do
sistema conservante somente pode ser garantida através de testes de desafio, ou
Challenge Tests, como sé&o conhecidos. (SIQUEIRA, 2005).

O Teste de Desafio do Sistema Conservante consiste na contaminacao
proposital do produto com micro-organismos especificos e avaliagdo da amostra em

intervalos de tempo definidos. O objetivo é avaliar a eficacia do sistema conservante
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necessario a protecdo do produto contra contaminacdo por patégenos microbianos
(ANVISA, 2004).

Este ensaio foi realizado conforme descrito na farmacopeia americana (United
States Pharmacopeia) (USP, 2014), em duplicata para cada produto. Conforme
apresentado na tabela 6, culturas dos micro-organismos de referéncia foram
cultivadas em tubos de ensaio e utilizando-se de meios liquidos especificos (tryptic
soy broth/agar para bactérias e 4gar Sabouraud dextrosado para fungos e leveduras),
submetidas a uma centrifugacdo de 3000 vezes a gravidade, durante 15 min e na
temperatura de 10°C. Na sequéncia, as culturas foram lavadas com solucao salina
estéril, seguida da formacao de novas suspensfes em meios liquidos estéreis (0s
mesmo usados no cultivo), de forma a propiciar uma contagem microbiana de in6culo
de cerca de 1 x 108 UFC/mL, que é determinado por meio de medi¢cdes comparativas
com escala de turbidez. O teste foi realizado em tubos de fundo cdnico do tipo falcon,
estéreis, em que um volume suficiente de cada um dos produtos pudesse ser
transferido. Cada tubo foi inoculado com 1% em volume de um dos indculos
padronizados e, em seguida, homogeneizados. Os micro-organismos foram
adicionados aos produtos de tal modo que a concentracéo final do inéculo variou de
1 x 10° até 1 x 1085 UFC/mL de formulagdo. Foram utilizados os parametros de
referéncia para a categoria 2 de produtos (formulacdes de uso tdpico). Na avaliacdo
dos resultados, busca-se ter a reduc¢do do numero de bactérias em valores maiores
ou iguais a 99% da contagem inicial quantificado apos 14 dias, seguido de nenhum
aumento da contagem no periodo de 15 a 28 dias. Para as leveduras e fungos, os
resultados ndo devem indicar nenhum aumento da contagem inicial apés o periodo

compreendido entre 14 a 28 dias.

Tabela 6 — Micro-organismos utilizados no Challenge Test (USP, 2014)

Micro-organismos

Escherichia coli ATCC 8739

Bactérias Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027
Staphylococcus aureus ATCC 6538
Levedura Candida albicans ATCC 10321
Fungo Aspergillus niger ATCC 16404

a7



429 Andlise estatistica dos resultados

Os valores de pH, condutividade e densidade referentes ao estudo de
estabilidade acelerado, e os valores resultantes dos ajustes aos modelos reoldgicos
obtidos foram submetidos a andlise estatistica. Os dados obtidos foram divididos em
grupos em relacao ao tipo de emoliente utilizado (6leos de polpa e améndoa) e, em
seguida, comparados utilizando-se métodos estatisticos para deteccédo de diferenca
significativa entre os resultados obtidos em cada tempo.

Foi utilizado o método de analise de variancia “one way” ANOVA que permite a
analise de amostras multiplas, em nivel de significancia de 95%. O teste de Tukey foi
utilizado para a comparagdo das médias em pares. Os valores foram analisados

utilizando o software OriginPro 8.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizacao Fisico Quimica dos 6leos

A tabela 7, mostra os resultados das analises fisico-quimicas dos 6leos da
polpa e améndoa da Macauba.

Tabela 7 - Resultados dos parametros dos 6leos de Macauba analisados

PARAMETROS Oleo de polpa Oleo de améndoa
o . 1,45 + 0,06 mg KOH/g 0,87 % 0,13 mg KOH/g
Indice de Acidez 0,729 % C18:1 0,437 % C18:1
indice de Saponificacdo 188 + 2,42 mg KOH/g 235 + 1,54 mg KOH/g
indice de Perdxidos 2,18 + 0,15 mEqO2/kg 1,76 + 0,09 mEqO2/kg

Fonte: dados da pesquisa (n=3)

5.1.1 Iindice de Acidez

Conforme observado, o indice de acidez esperado para o 6leo da polpa € mais
elevado que o indice de acidez do 6leo de améndoa, principalmente porque a polpa
nao possui a protecao do endocarpo.

No presente trabalho, o valor encontrado para acidez no éleo de polpa foi de
1,45 £ 0,06 mg KOH/g e para o 6leo de améndoa o valor foi de 0,87 £ 0,13mg KOH/g.
Apesar de ser possivel a obtencédo de 6leos com menor indice de acidez, em funcéo
dos processos de pds colheita, que incluem remocao imediata do solo, desinfeccao,
armazenamento adequado e secagem, esses 0Oleos foram considerados adequados
para o uso em formula¢ces cosméticas.

No desenvolvimento de emulsdes O/A, Andrade (2008) utilizou como matéria
prima Oleo de andiroba com acidez de 27,46 mg KOH/g, enquanto que Boock (2007)
utilizou para a mesma finalidade manteiga de cupuacu com acidez de 8,62 mg KOH/g
e manteiga de cacau com acidez de 1,62 mg KOH/g. Destaca-se que essas matérias
primas sdo classificadas com grau de pureza farmacéutico adequado, sendo
produzidas pela empresa Croda do Brasil, referéncia no fornecimento de matérias

primas e insumos para industria cosmética.
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5.1.2 Iindice de Per6xidos

Durante o processo de auto-oxidacdo, existe uma relacdo direta entre a
producado de acidos graxos livres e a presenca de acidos graxos insaturados. Ocorre
através da reacdo do oxigénio atmosférico com as duplas liga¢cdes dos &cidos graxos
insaturados, sendo que quanto maior o numero de insaturacdes, maior a chance de
se ocorrer a auto-oxidacao. A reacao produz peroxidos e hidroperéxidos, que por sua
vez produzem 0s compostos volateis, aldeidos, cetonas que déo as caracteristicas
sensorias e nutricionais indesejaveis aos produtos (MORETTO & FETT, 1998).

O 6leo da polpa da macauba possui 0 acido graxo oleico, mono insaturado,
como predominante em sua composicdo, tornando-se mais suscetivel a processos
oxidativos. O Oleo da améndoa tem em sua composicao a predominancia do acido
laurico, acido de cadeia média, saturado e mais estavel a auto-oxidacédo. Devido a
esses fatores, os valores esperados para o indice de peréxidos e indice de acidez no
0leo da polpa sdo mais elevados comparativamente aos valores do 6leo de améndoa.

Os resultados obtidos para o indice de peréxidos indicam que esses 0leos
encontravam-se em perfeito estado de conservacdo, ndo tendo desenvolvido
processo de rancificagdo. Na auséncia de uma legislagcdo especifica para
determinacao da qualidade de 6leos vegetais para aplicacdo em produtos cosméticos,
a comparacéo feita com a Resolu¢do RDC 270 (BRASIL, 2005), mostra que os valores
de indice de peréxidos encontrados, 2,18 + 0,15 mEqO2/kg para o 6leo de polpa e
1,76 + 0,09 mEqO2/kg para o 6leo de améndoa, encontram-se dentro do limite de 10
mEQqO2/kg, valor estipulado para 6leos e gorduras refinadas.

Pereira (2008) utilizou com sucesso Oleos vegetais de oliva, semente de uva e
acai para o desenvolvimento de nanoemulsbes cosméticas, com propriedades
fotoprotetoras e antioxidantes, com valores de indice de peroxidos de 2,5 mEqO2/kg,
2,2 mEqO2/kg e 3,5 mEqO2/kg, respectivamente.

5.1.3 indice de Saponificacéo

O indice de saponificacdo € inversamente proporcional ao peso molecular
médio dos acidos graxos dos triglicerideos presentes na amostra. Em termos
alimentares, quanto mais alto for o indice de saponificacdo melhor sera o 6leo para
alimentacdo (MORETTO e FETT, 1998). Conforme resultados apresentados na tabela
7, o valor meédio do indice de saponificacdo encontrado pelo presente trabalho para
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Oleo de polpa de Macauba foi de 188 + 2,42 mg KOH/g e para o 6leo de améndoa de
235 £ 1,54 mg KOH/g. Segundo Ribeiro & Seravalli (2004), a reagao de saponificacéo
pode estabelecer o grau de deterioracao e a estabilidade, verificar se as propriedades
dos Oleos estdo de acordo com as especificacdes e identificar possiveis fraudes e
adulteracoes.

Andrade (2008), durante o desenvolvimento e avaliacdo de emulsdes
cosmeéticas, utilizou 6leo de andiroba com indice de saponificacdo de 194,51 mg
KOH/g, sendo que os limites de especificacdo informados pelo fornecedor eram de
190 a 210 para este Oleo.

Pimenta et al. (2010) determinaram varios parametros de qualidade para 6leos
de polpa e améndoa de Macauba e encontraram valores de indice de saponificacdo
de 193,57 mg KOH/g para o 6leo de polpa e 229,25 mg KOH/g para o 6leo de
améndoa. Esses valores estdo bem préximos aos encontrados no presente trabalho,
corroborando a justificativa do uso de frutos frescos para obtencéo de 6leos de melhor
qualidade.

Conforme descrito, a qualidade dos 6leos de polpa e améndoa utilizados no
presente trabalho é elevada, principalmente em funcédo dos valores adequados das
propriedades indice de acidez, indice de peréxidos e indice de saponificacéo.

5.1.4 Perfil dos Acidos Graxos

A tabela 8 mostra os resultados obtidos a partir da analise do perfil de &cidos
graxos dos Oleos utilizados neste trabalho. Conforme apresentado, os resultados
obtidos s&o parcialmente concordantes com os trabalhos de Rettore e Martins (1983),
Pimenta (2011) e Amaral et al., (2011), mostrados na tabela 3, no item 3.4.2.1.
Algumas pequenas diferencas podem ser observadas quando comparamos 0S
resultados do presente trabalho com os autores supracitados. Referente ao 6leo da
polpa da Macauba, o presente trabalho aponta a concentracdo de 16,34% para o 4cido
palmitico, enquanto as referéncias citadas mostram concentragbes variando de
12,18% (AMARAL et al., 2011) até 18,7% (RETTORE e MARTINS, 1983). O acido
oleico teve sua concentragdo medida em 65,53%, dado concordante com as analises
realizadas por Pimenta (2010) e Amaral et al.,, (2011), onde foram encontradas
concentracdes de 67,67% e 71,54%, respectivamente, porém discordante de Rettore

e Martins (1983), que encontrou 53,4% deste acido graxo. Paralelamente, os
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resultados encontrados na presente analise, para o &cido linoleico (11,27%), se
aproximam dos resultados apresentados por Pimenta (2010) (8,82%), porém
divergindo dos outros autores que apontaram 17,7% (RETTORE E MARTINS, 1983)
e 6,77% (AMARAL et al., 2011).

Tabela 8 - Resultados da analise do perfil de acidos graxos por Cromatografia
Gasosa (resultados expressos em %)

- Oleo de Polpade  Oleo de Améndoa de
Acidos Graxos

Macauba Macauba
C8:0 (caprilico) - 4,94
C10:0 (caprico) - 4,12
C12:0 (laurico) - 37,35
C14:0 (miristico) - 9,94
C16:0 (palmitico) 16,34 7,97
C16:1 (palmitoléico) 2,8 -
C18:0 (estearico) 3,02 3,91
C18:1 (oléico) 65,53 27,88
C18:2 (linoléico) 11,27 3,22
C18:3 (linolénico) 0,95 -
Saturados 19,36 68,23
Insaturados 80,55 31,1

Fonte: dados da pesquisa

No caso do 6leo da améndoa da Macauba algumas divergéncias também foram
encontradas. Enquanto diversos autores (RETTORE e MARTINS, 1983; PIMENTA,
2010; AMARAL et al., 2011) quantificaram o acido laurico variando entre 41,42% até
44,14% a concentracdo observada no presente trabalho foi de 37,35%, valor menor,
principalmente quando se leva em conta o carater laurico esperado de um 6leo
proveniente de sementes. As concentragdes observadas para o acido oleico neste
trabalho (27,88%) foram concordantes com todos os autores da Tabela 3, que

encontraram valores variando de 25,5% até 29,22%.
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Vale ressaltar que mesmo obtendo valores diferentes para cada um dos acidos
graxos citados, constatou-se a predominancia dos acidos graxos oleico e laurico nos
Oleos da polpa e da améndoa da Macauba, respectivamente.

Uma provavel explicacdo para as discrepancias entre o0s resultados
comparativos dos 6leos de Macauba, reside na variabilidade dos frutos da Macauba,
que estdo associadas a fatores regionais e sazonais, a saber: local, clima, solo, época
de colheita, entre outros. Adicionalmente, ao se efetuar a comparacdo com outras
matérias-primas de origem vegetal para o setor de cosmético, tem-se também a
variabilidade causada pelos aspectos regionais e sazonais, bem como pela diferenca
no padréo de perfil graxo de diferentes tipos de 6leo.

No 6leo de polpa de macauba, destaca-se a predominancia dos acidos graxos
insaturados (80,55%) sendo em sua maioria acido oleico (C18:1), seguida pela
presenca do &cido palmitico (C16:0) e ainda uma expressiva quantidade do acido
linoleico (C18:2), um acido graxo essencial. O perfil graxo desse Oleo é comparavel
com o de outros Oleos vegetais, que tém sido utilizados com sucesso no
desenvolvimento de emulsGes cosméticas para diversas finalidades como o 6leo de
améndoas doces (Prunus dulcis), 6leo extraido da polpa do pequi (Caryocar
brasiliensis), 6leo de semente de uva (Vitis vinifera), 6leo de girassol (Helianthus
annuus) e azeite de oliva (Olea europaea). Destaca-se que as composicées em acidos
graxos dos Oleos citados sdo majoritariamente dominadas por acidos graxos
insaturados.

De acordo com Celic e Balta (2011), os acidos graxos predominantes no 6leo
de améndoas doces, séo o oleico (72,02-76,41%) e o linoleico (14,71-18,92%). Essa
composicao privilegiada explica e justifica o uso intensivo desse 6leo como base para
a formulacdo de um grande numero de produtos pelas indastrias de cosméticos,
praticamente desde o inicio da instalacdo desse setor.

De acordo com Garcia et al. (2007), o 6leo de pequi apresenta perfil de acidos
graxos com presenca majoritaria dos acidos oleico (54%) e palmitico (41,1%). Essa
caracteristica aliada aos valores ecoldgicos e socioeconbmicos dessa fruta
contribuiram para a justificativa de Pianovski et al. (2008) para o desenvolvimento e
avaliacdo de emulsdes preparadas a partir deste oleo.

Rockenbach et al. (2010), determinaram a concentracdo do 0leo de sementes

de uvas de oito variedades, encontrando maiores concentragfes dos acidos linoleico
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(47,63% a 60,02%), oleico (9,48% a 16,81%), seguidos pelo &cido palmitico (6,17% a
8,46%). Associado ao fato de conter flavonoides e vitamina E, essa caracteristica o
torna bastante apreciado para utilizacdo em cosméticos (PEREIRA, 2008).

Em um trabalho de caracterizacdo, Corsini e Jorge (2008) apontaram uma
grande quantidade de acido linoleico (60,48%), e acido oleico (26,99%) no Oleo de
girassol, ou seja, alta concentracéo de 4cidos graxos essenciais. No desenvolvimento
de emulsdes a base de Oleo de girassol, Topan (2012) justifica o uso pelo perfil de
acidos graxos, que contribui para a reversao e cura de feridas na pele quando aplicado
topicamente; pela presenca de vitamina E e polifendis, que sdo potentes agentes
antioxidantes (TOPAN, 2012).

O azeite de oliva, reconhecido por suas propriedades alimenticias também tem
seu espaco no desenvolvimento de cosméticos. Frange e Garcia, (2009),
desenvolveram e avaliaram a estabilidade de emulsdes cosméticas a base de 6leo de
oliva com sucesso, 6leo este que possui em sua composi¢ao 58,56% de acido oleico
e 12,36% de acido palmitico além da presenca de consideraveis concentracfes de
polifendis. (CARDOSO, 2006; PEREIRA, 2008).

Além das aplicagBes cosméticas citadas, 6leos com alta concentracao de acido
oleico, podem ser utilizados como substitutos dos 6leos de soja, canola, girassol e
milho no setor alimenticio, aditivos para lubrificantes e até mesmo como matérias
primas para obtencéo de outros produtos, como por exemplo poliuretano (CORBETT,
2003).

Os resultados apresentados para o perfil de &cidos graxos no 6leo de améndoa
de macauba, comprovam a predominancia (37,35%) do acido laurico (C12:0), seguida
pela presenca do acido oleico (27,88%). Alguns outros Oleos de carater laurico que
merecem destaque pela sua aplicagdo no desenvolvimento de produtos cosméticos
séo o Oleo de coco (Cocos nucifera) e 6leo de babacgu (Orbignya oleifera). Esses 6leos
sao apreciados principalmente por sua capacidade de formacéao e endurecimento de
sabdes, além de conferirem um excelente poder detergente, por isso sd0 muito
empregados na fabricagédo de xampus, condicionadores, sabonetes e outros produtos
de higiene e beleza. (BASIRON e WENG, 2004).

Em recente pesquisa, Correia et al. (2014) caracterizaram amostras de 6leo de
coco produzidos no nordeste brasileiro e encontraram em sua composi¢ao 40,8% de

acido laurico e 20,3% de acido miristico, em um total de mais de 80% de &cidos graxos
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saturados. De acordo com Marina et al. (2009), o 6leo de coco tipo virgem possui 0
mais alto teor de compostos fendlicos e atividade antioxidante comparado a outros
Oleos de coco de qualidade inferior. Hasan et al., (2015) na preparacdo de
nanoemulsdes conseguiram desenvolver formulacdes estaveis com até 80% (m/m)
deste dleo.

Similarmente a outros autores (MACHADO et al., 2006; SOUZA et al., 2013), o
trabalho de Vieira (2011) se prop6s a caracterizar amostras de 6leo de babacu, e
foram encontrados 31,57% de acido laurico, 12,6% de acido miristico e 12,34% de
acido oleico. Lima et al., (2008) desenvolveram emulsdes O/A estaveis contendo 10%
de 6leo de babacu, comprovando sua estabilidade, sendo a escolha do éleo baseada
nas caracteristicas ecolégicas e socioambientais dessa espécie, bem como nas
propriedades emolientes de seu 6leo.

Além de ter conhecido potencial na utilizagdo nos ramos alimenticio e
cosmeético, Oleos de carater laurico sdo utilizados como fonte de matéria prima para a
industria quimica, de onde se obtém dentre outros compostos, surfactantes, utilizados
nos mais diversos segmentos industriais. (KNAUT e RICHTLER, 1985).

5.2 Preparo das Emulsdes

Foram preparadas 4 emulsdes a base dos 6leos vegetais extraidos da polpa e
améndoa da Macauba. As emulsdes foram designadas como F1 (creme a base de
6leo de polpa), F2 (creme a base de 6leo de améndoa), F3 (locdo a base de 6leo de
polpa) e F4 (locdo a base de 6leo de améndoa), conforme detalhado na tabela 5 no
item 4.2.3. As emulsdes F1 e F2, foram formuladas utilizando o sistema tensoativo
composto por monoestearato de glicerila, alcool cetoestearilico e alcool cetoestearilico
etoxilado e por se tratarem de cremes, possuem uma viscosidade mais alta, em funcéo
da concentracdo de cada um dos emulsionantes utilizados. As emulsbes F3 e F4
foram formuladas utilizando base pronta autoemulsionante Crodabase CR2® e, por
se tratarem de lo¢cdes, tém uma viscosidade menor, sendo um produto de maior
fluidez. Na figura 16, pode-se constatar a diferenca de aspecto entre as emulsdes
preparadas, sendo evidenciado o comportamento de fluxo de cada uma das

formulagoes.
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Figura 16 - Emulsdes preparadas. A) Creme com Oleo de polpa de Macauba; B)
Creme com 6leo de améndoa de Macauba; C) Logcdo com 6leo de polpa de
Macauba; D) Lo¢&o com 6leo de améndoa de Macauba

5.3 Testes Preliminares de Estabilidade

5.3.1 Estabilidade Intrinseca

A tabela 9 mostra os resultados da analise macroscopica das formulagdes F1,

F2, F3 e F4 submetidas ao teste de estabilidade intrinseca. Foram avaliados os

parametros organolépticos cor, odor e aspecto visual, bem como a presenca de sinais

de instabilidade ou separagéo de fases. Rieger (1996) afirma que € necessario um

periodo que varia entre 24 e 48 horas ap0s o preparo, para que ocorra a estabilizagéo

de sistemas dispersos e, portanto, os testes que utilizam de condi¢cdes de estresse
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como aceleracdo da gravidade e temperatura, devem ser realizados apos este
intervalo. Pode-se verificar pelos resultados que as formulagdes permaneceram

estaveis durante o periodo de 24 horas, sendo conduzidas ao teste de centrifugacéao.

Tabela 9 - Andlise macroscopica das emulsdes apds serem submetidas ao
teste de estabilidade intrinseca

Tempo (horas)

Formulacéao
1 2 4 6 24
F1 N N N N N
F2 N N N N N
F3 N N N N N
F4 N N N N N
N = Normal.

5.3.2 Centrifugacéo

A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) considera que o teste de
centrifugagéo serve como triagem e nao deve necessariamente indicar a estabilidade
fisica real das preparagfes cosmeética. Porém é uma ferramenta Util para selecionar
as emulsdes, que serdo submetidas aos testes de estabilidade acelerada (ANVISA,
2004). Tadros (2004), supde que uma emulsdo que ndo apresente cremeacdo ou
separacdo de fases frente ao teste de centrifugacéo, podera, em condi¢cdes normais
de gravidade, ser fisicamente estavel.

A tabela 10 mostra os resultados do teste de centrifugacao para as formulacdes
F1, F2, F3 e F4.

Tabela 10 - Resultados apo6s o teste de centrifugacdo das formulagdes F1, F2,
F3eF4

Centrifugacéo (rpm)

Formulacao
1000 2500 3500
F1 N N N
F2 N N N
F3 N M IM
F4 N M IM

N = Normal. M = Modificado. IM = Intensamente Modificado.
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Os resultados indicam que as amostras F1 e F2 s&o estaveis, apresentando
aspecto normal frente a diferentes aceleracdes da gravidade, sem separacgéo de fase
aparente, sugerindo a estabilidade e robustez do sistema tensoativo escolhido.
Porém, as amostras F3 e F4 se apresentaram modificadas, exibindo separacéo de
fases quando submetidas a aceleracdo de 2500 rpm e intensamente modificadas,
exibindo completa separacéo de fases, quando submetidas a aceleracao de 3500 rpm.

Destaca-se que a separacao de fases observada a 2500 rpm consistiu de uma
separacao caracteristica do tipo cremeacdo, sendo observada a aglutinacdo de
goticulas maiores, que se dispersaram apés agitacdo, enquanto que a separacao a
3500 rpm consistiu de uma separacgao total, caracteristica do tipo coalescéncia, sendo
esta irreversivel.

A separacao de fases observada nas emulsdes F3 e F4 pode ser atribuida em
parte pelo poder emulsionante da base pronta utilizada ndo ser suficiente para
emulsionar com estabilidade a alta concentracdo dos Oleos utilizados. Casteli et al.
(2008) avaliaram diversas formulacdes, com diferentes sistemas tensoativos,
utilizando 6leo mineral na concentracédo de 5% e constataram a estabilidade de sete
produtos frente ao ensaio de centrifugacdo. Um dos produtos avaliados, que continha
como sistema tensoativo Crodabase CR2® na concentracdo de 18% apresentou
sinais de instabilidade quando submetido a aquecimento e ciclo gela/degela.

Lima et al. (2008) e Pianovski et al. (2008) relataram que o uso de tensoativos
poliméricos de &cido poliacrilico (Pemulen® TR-1) em pequenas concentracdes
(0,3%), associados a tensoativos ndo ibnicos, promovem uma emulsificacéao eficiente,
conferindo estabilidade por longos periodos a emulsdes O/A contendo 10% de 6leo
vegetal, com viscosidade baixa, sendo caracterizados como lo¢des.

Em funcéo da dificuldade de se conseguir o tensoativo polimérico citado, em
tempo habil para o desenvolvimento e avaliagéo das lo¢des propostas, as formulacdes
F3 e F4 nao foram reavaliadas neste trabalho, consequéncia da instabilidade
constatada durante o ensaio de centrifugagdo. As amostras F1 e F2 foram ent&o
submetidas aos demais testes de estabilidade.

Zhang et al. (2008) desenvolveram emulsdes O/A contendo 20% (v/v) de 6leo
de maracuja como fase oleosa, utilizando como tensoativos n&o idnicos o0 monolaurato
de sorbitano etoxilado e 0 monoestearato de sorbitano etoxilado. Morais et al., (2005),

utilizando como tensoativos ndo idnicos alcoois graxos etoxilados, desenvolveram
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emulsBes cosméticas contendo 10% do 6leo de ucurum, como fase oleosa, sendo a
estabilidade avaliada nas mesmas condi¢gOes de estresse. Ambos autores relataram

a estabilidade dos sistemas desenvolvidos frente as condicfes submetidas.

5.4 Caracterizacdo das Emulsdes

5.4.1 Determinagédo do Tipo de Emulséo

O teste de diluicdo de emulsdes determina a afinidade da fase externa ou
dispersante de uma emulsdo (MASSARO et al, 2003). Conforme apresentado na
tabela 12, pode-se observar que as duas formulacdes avaliadas possuem natureza
hidrofilica. Emuls@es hidrofilicas, ou seja, O/A, possuem como principal vantagem a

facilidade de remog&o com simples lavagem com agua.

Tabela 11 - Resultados do teste de diluicdo das formulagdes Fl1 e F2
Caracteristica da Disperséao

Formulagéao — . : — . :
Diluida em agua destilada Diluida em 6leo mineral

F1 Homogénea Heterogénea

F2 Homogénea Heterogénea

Vérios autores relataram a obtencdo de emulsBes de natureza hidrofilica
utilizando como base Oleos vegetais diversos, tais como os Oleos de andiroba,
améndoas doces, abacate, castanha do para, buriti, cupuacu, maracuja, pequi e até
mesmo 6leo mineral. Destaca-se que os trabalhos citados utilizaram tensoativos nao
ibnicos como os alcoois graxos etoxilados, similares ao utilizado neste trabalho.
(SANTOS et al., 2011; ANDRADE, 2008; MORAIS et al., 2005; ZHANG et al., 2008).

5.4.2 Analise Microscopica

As fotomicrografias das formulacdes preparadas estdo apresentadas nas

figuras 17 e 18.
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Figura 17 - Fotomicrografias da emulsédo F1 com aumentos de A) 100x; B) 200x
e C) 400x.

Figura 18 - Fotomicrografias da emulsdo F2 com aumentos de A) 100x; B) 200x
e C) 400x.

A partir da observacéo das fotomicrografias, pode-se verificar a formacgao das
goticulas da fase dispersa (fase oleosa). Nota-se que a emulsdo F2 apresentou fase
interna com goticulas de menor tamanho, mais bem dispersas, sugerindo uma maior
eficiéncia no processo de emulsificagdo e maior estabilidade da formulac&o
(BRUMMER, 20086).

Santos et al. (2011), desenvolveram emulsdes com diversos 0leos vegetais,
constando que utilizando-se o 6leo de andiroba, de carater laurico, obteve-se goticulas
de tamanhos menores, quando comparado com o produto formulado utilizando-se

Oleo de pequi, um 6leo de carater oleico.

5.4.3 Resisténcia a Variagéo do pH

O teste de resisténcia a variacdes no pH determina em qual valor de pH a
emulsdo se desestabiliza. Conforme apresentado na tabela 11, pode-se observar que
as duas formulagbes possuem estabilidade em uma ampla faixa de pH, tanto em

valores acidos quanto em valores basicos.
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Tabela 12 - Valores médios do pH das formulacdes F1 e F2 ap0s teste de
resisténcia a variagédo no pH

Valores de pH

Formulagao - oy
¢ pH acido pH bésico
F1 3,45x0,12 11,65+ 0,12
F2 3,65+ 0,08 11,29 £+ 0,14

Estes resultados sugerem que a emulsédo desenvolvida é capaz de ser utilizada
como veiculo para incorporagdo de principios ativos dermocosmeéticos de variados
valores de pH, mantendo-se estavel na faixa de pH entre 3,5 a 11,5. Maiores
investigacdes sdo necessarias para se predizer a real estabilidade desse veiculo e
seus possiveis principios ativos, pois sabe-se que cada composto pode interagir de
maneira especifica com os ingredientes da emulsdo proposta, causando diferentes
processos de instabilidade. Importante ressaltar que os valores de pH observados
nesse teste indicam a estabilidade das emulsfes frente a essas condi¢des, ndo sendo

recomendado o uso tépico de produtos em pHs altamente &cidos ou basicos.

5.5 Estudo de Estabilidade Acelerado

5.5.1 Analise Macroscopica

Nenhuma alteracdo foi observada quanto ao aspecto, cor e odor, tampouco
separacdo de fases nas formulagcbes F1 e F2, quando submetidas a todas as
condicbes de estresse durante os 30 dias do estudo, dados que se alinham aos
resultados que serdo apresentados posteriormente como parametros fisicos,
guimicos e microbioldgicos, evidenciando a estabilidade das emuls6es cosméticas.

O aspecto de ambas as emulsdes se apresentaram como brilhosas, sem
grumos, homogéneas, finas e de facil espalhabilidade, tendo coloracdo amarela
(emulséo F1) ou branca (emulsdo F2). Para o caso da emulséo F1 (creme com Oleo
de polpa), o odor caracteristico € mais acentuado, semelhante ao odor da polpa da
propria fruta in natura. Para o caso da emulsédo F2 (creme com 6leo de améndoa),
poderia se esperar que houvesse uma predominancia do odor caracteristico da
améndoa que é similar ao 6leo de coco verde (Cocos nucifera), porém essa
caracteristica ndo prevaleceu e o creme ficou com o odor caracteristico dos

tensoativos.
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Tabela 13 - Analise macroscoépica das emulsdes apds serem submetidas ao
teste de estabilidade acelerada a 25 + 2°C, 4 £ 2°C e 45 + 2°C

Tempo (dias)

Formulacao
1 7 15 30
F1 N N N N
F2 N N N N
N = Normal.

Véarios autores tém relatado a obtencdo de sistemas emulsionados
macroscopicamente estaveis, a base de O6leos vegetais com a utlizacdo de
tensoativos néo idnicos etoxilados, semelhantes aos utilizados no presente trabalho,
inclusive quando submetidos a diferentes condicbes de estresse como
armazenamento em estufas a 45°C ou geladeira a 4°C. (BOOCK, 2007; PEREIRA,
2008; TOPAN, 2012)

5.5.2 Determinacao da Densidade

A manutencdo da densidade também € um parametro importante que precisa
ser avaliado na determinacao da estabilidade de uma formulacdo. As formulacdes F1
e F2 apresentaram estabilidade quanto a este fator, conforme demonstrado nos
graficos das médias de densidade medidas nos dias 1, 7, 15 e 30 (figuras 19 e 20), e
pela pequena variacdo destes valores entre os dias de andlise, observados nas
tabelas de 14 a 16.

Tabela 14 — Valores médios da densidade das formula¢fes F1 e F2 apos 24
horas de preparo, 7, 15 e 30 dias de armazenamento a 25 + 2°C

Densidade (g/cm?)

Formulacéo
24h 7 dias 15 dias 30 dias
Fi 0,98622A + 0,005  0,98242A + 0,001  0,9951PA+ 0,003  0,9964°A + 0,002
F2 0,99332A + 0,003 0,98482A + 0,006 0,99362* + 0,005 0,99642A + 0,002

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
AB . (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
Em condic¢des de temperatura ambiente, as formulacdes F1 e F2 apresentaram

valores de densidade préoximos a 1 g/cm?® e, embora tenham sido observadas
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diferengas estatisticas significativas no armazenamento da formulagdo com o dleo da
polpa, de 7 para 15 dias, a variagao entre os valores apresentados foi menor que 2%,
valor inferior a 10%, demostrando a estabilidade de ambas as emulsdes, diante das
condicGes de estresse a que foram submetidas pelo periodo de 30 dias de analise
(ANVISA, 2004).

Os resultados comparativos da densidade das formulacdes para os 6leos de
polpa e améndoa ndo apresentaram diferenca significativa durante os tempos de

armazenamento investigados.

Tabela 15 - Valores médios da densidade das formulacdes F1 e F2 apds 24
horas de preparo, 7, 15 e 30 dias de armazenamento a 45 + 2°C

Densidade (g/cm?)

Formulacéo
24h 7 dias 15 dias 30 dias
F1 0,98622A + 0,005 0,98962* + 0,007 0,99542kA + 0,002 1,002PA + 0,002
F2 0,99332A + 0,003 0,99452A + 0,003  0,99722A + 0,003 1,001~ + 0,003

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
AB . (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

Tabela 16 - Valores médios da densidade das formulacdes F1 e F2 apo6s 24
horas de preparo, 7, 15 e 30 dias de armazenamento a 4 + 2°C

Densidade (g/cm3)

Formulacéo
24h 7 dias 15 dias 30 dias
F1 0,98622A + 0,005 0,98242A + 0,001 0,9969°A + 0,001  0,9918PcA + 0,001
F2 0,99332A + 0,003 0,98822A + 0,002 0,99542A + 0,005 0,995528 + 0,001

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
AB .. (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

As variagOes observadas para o parametro densidade (leve aumento no valor,
em torno de 2%) devem-se a uma possivel acomodacdo dos produtos durante o
periodo em que foram avaliados. Essa variagcao foi evidenciada pela maior alteracao
no valor das amostras que foram submetidas a temperatura mais elevada (estufa a 45
+ 2°C), uma vez que nesta condi¢do o produto se torna menos viscoso, mais fluido,

permitindo uma maior mobilidade para que esta acomodacao seja possivel.
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Figura 19 - Valores médios de densidade (g/cm?3) obtidos para formulacéo F1
armazenada sob diferentes temperaturas em funcéao do tempo

idade (g/cm?)

Tempo (dias)

Figura 20 - Valores médios de densidade (g/cm3) obtidos para formulacéo F2
armazenada sob diferentes temperaturas em funcéo do tempo

ﬁ)
|
H

Tempo (dias)

Os resultados da tabela 17 indicam que as formulacdes foram resistentes as
condicdes de estresse em até seis ciclos quente e frio, no parametro densidade,

portanto sendo consideradas estaveis.
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Tabela 17 - Valores médios da densidade das formulacdes F1 e F2 apds ciclo

gela/degela
Densidade
Formulacéo
24h Apds o 6° ciclo
F1 0,98622 + 0,005 1,003 + 0,002
F2 0,9933% + 0,003 1,001 + 0,002

ab _ (linha) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
AB . (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

Conforme pode ser verificado, a partir da analise dos resultados fornecidos pelo
teste de Tukey, a comparacgéo entre os valores de densidade das emulsdes com os
Oleos de polpa e améndoa, medidos durante o decorrer de todo o estudo de
estabilidade acelerado, e durante os ciclos quente e frio ndo diferem entre si ao nivel
de significancia de 95%. Este resultado sugere que, a modificacdo do tipo de
emoliente da fase oleosa, troca do 6leo de polpa pelo 6leo de améndoa, néo foi
suficiente para acarretar alteracdo na densidade das emulsdes.

Dados de variacbes do valor da densidade em teste de estabilidade de
cosmeéticos sdo escassos na literatura. O Unico trabalho encontrado foi descrito por
Cefali (2009), que desenvolveu uma emulséo de natureza hidrofilica contendo extrato
de licopeno, utilizando tensoativos ndo ibnicos etoxilados, obtendo valores de
densidade préximos a 0,99 g/cm3. Os resultados desse autor indicaram que nenhum
aumento de densidade no armazenamento em estufa a temperatura de 45°C, mas
resultaram em uma elevagdo nos valores da densidade em torno de 1,3%, no

armazenamento em geladeira a 5°C.

5.5.3 Determinacéo do pH

A andlise dos valores de pH durante a realizagdo dos testes de estabilidade
acelerada é importante para o desenvolvimento de emulsées cosméticas, pois fornece
informacOes sobre provaveis alteracdes que podem comprometé-las, tais como a
decomposicdo quimica dos componentes ou a formacgédo de compostos indesejaveis
(GONCALVES, 2000).

Os valores de pH obtidos durante os testes de estabilidade estdo apresentados

nas figuras 21 e 22, e nas tabelas de 18 a 20.
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Tabela 18 - Valores médios do pH das formulacdes F1 e F2, apds 24 horas de
preparo 7, 15 e 30 dias de armazenamento a 25+2°C

Valores de pH

Formulacao
24h 7 dias 15 dias 30 dias
F1 6,322A+ 0,03 6,234 +0,07 6,182 +0,03 6,16 +0,03
F2 6,412A+ 0,06 6,322 +0,02 6,20 +0,02 6,17°+0,02

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra n&o diferem entre si pelo teste de Tukey
AB .. (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

Tabela 19 - Valores médios do pH das formulacfes F1 e F2 ap6s 24 horas de
preparo, 7, 15 e 30 dias de armazenamento a 45 £+ 2°C

Valores de pH

Formulacéao
24h 7 dias 15 dias 30 dias
F1 6,322A+ 0,03 6,18"+0,03 6,15"A+0,04 6,13 +0,02
F2 6,412+ 0,06 6,28%8+0,03 6,16°A+0,03 6,12° + 0,06

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
AB . (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

Tabela 20 - Valores médios do pH das formulacdes F1 e F2 apds 24 horas de
preparo, 7, 15 e 30 dias de armazenamento a 4 £ 2°C

Valores de pH

Formulacao
24h 7 dias 15 dias 30 dias
F1 6,324 +0,03 6,25%A+0,05 6,21 +0,02 6,184 +0,02
F2 6,412 +0,06 6,35*A+0,03 6,23°2+0,03 6,24 + 0,04

ab _ (linha) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
AB .. (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
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Figura 21 - Valores médios de pH obtidos para formulacdo F1 armazenada sob
diferentes temperaturas em funcéo do tempo
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Figura 22 - Valores médios de pH obtidos para formulacdo F2 armazenada sob
diferentes temperaturas em fungcéo do tempo
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Os resultados da tabela 21 indicam que as formulagdes foram resistentes as

condicOes de estresse em até seis ciclos quente e frio, nos valores de pH medidos,
portanto sendo consideradas estaveis.
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Tabela 21 - Valores médios do pH das formulacdes F1 e F2 apds ciclo
gela/degela

Valores de pH

Formulacao
24h Apéds o 6° ciclo
F1 6,3224 + 0,03 6,05 + 0,01
F2 6,412 + 0,06 6,11°A + 0,04

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra n&o diferem entre si pelo teste de Tukey
AB .. (coluna) — médias seguidas de mesma letra n&o diferem entre si pelo teste de Tukey

Conforme pode ser verificado, a partir da analise dos resultados fornecidos pelo
teste de Tukey, os valores de pH de ambas as emulsées, medidos durante o decorrer
de todo o estudo de estabilidade acelerado, e durante os ciclos quente e frio ndo
diferem entre si ao nivel de significancia de 95%. Este resultado sugere que, a
modificacdo na fase oleosa, troca do Oleo de polpa pelo 6leo de améndoa, nao foi
suficiente para acarretar alteracdo nos valores de pH das emulsées.

Os resultados de pH para as formulagbes F1 e F2 apresentados, indicaram
diferencas estatisticas significativas. Contudo a variacdo entre os valores de pH
medidos esta abaixo de 10%, o que indica a estabilidade do sistema (ANVISA, 2004).
Importante ressaltar que, quando armazenadas em estufa (45°C), observou-se um
decréscimo um pouco mais acentuado nos valores de pH. Esse comportamento pode
ser explicado pela hidrélise parcial dos triglicérides, que libera acidos graxos e
promove um aumento da acidez (TADROS, 2004). Esse comportamento sugere que
reacoes de decomposicdo ocorrem com maior velocidade, quando o sistema é
submetido a temperaturas mais elevadas.

Ao se considerar a hipétese de que os 6leos de Macauba tém uma facilidade
de sofrer hidrdlise parcial, os resultados deste trabalho sugeririam que o0 sistema
antioxidante, composto por BHT e EDTA, foi capaz de retardar essas reacdes de
hidrélise, mantendo-se a formulacdo estavel, mesmo quando submetidas a condi¢des
de estresse pela elevacdo da temperatura. As emulsdes armazenadas a baixas
temperaturas (4°C), sofreram ligeira diminuicéo dos valores de pH, demonstrando que
a velocidade das reacOes de oxidacdo pode ser influenciada pela temperatura de
armazenamento.

Savian et al. (2011), desenvolveram emulsao nao iénica contendo 6leo de café

verde, relatando que o valor inicial de pH de 6,19 caiu para 5,73, quando armazenados
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em estufa a 40°C, no periodo de 30 dias do teste de estabilidade, sugerindo que a
escolha do sistema conservante no presente trabalho foi adequada.

Durante a avaliacdo da estabilidade de formulacGes cosméticas hidratantes,
contendo as vitaminas C e E, Capitani et al. (2012) observaram a estabilidade dos
valores de pH das emulsdes, os quais situaram-se entre 5,42 e 5,65. Os autores
utilizaram como sistema conservante as préprias vitaminas, portanto ndo adicionando
antioxidantes.

Destaca-se que os valores de pH obtidos no presente trabalho mostram que as
formulagbes sao compativeis com a pele, uma vez que as formulacdes apresentaram
valores de pH levemente acido em conformidade com a composi¢cdo do manto acido
da pele humana (BRUMMER, 2006).

5.5.4 Condutividade

Vérios tipos de instabilidade fisica, como cremeacdo, sedimentacdo ou até
mesmo inversdo de fases, podem ser detectados a partir da observacdo de
modificacdes nos valores da condutividade (SEILLER & MARTINI, 1999). A
determinacao da natureza das emulsdes e o controle de sua estabilidade durante o
periodo de estocagem também podem ser feitos a partir da analise da condutividade,
uma vez que esse método é sensivel a pequenas mudancas na estrutura das
emulsdes (MASMOUDI et al. 2005).

Os valores de condutividade obtidos durante os testes de estabilidade estéo

descritos nas figuras 23 e 24, e nas tabelas de 22 a 24.

Tabela 22 - Valores médios da condutividade elétrica das formulagdes F1 e F2
apos 24 horas de preparo, 7, 15 e 30 dias de armazenamento a 25 + 2°C

Condutividade elétrica (mS/cm3)

Formulacao
24h 7 dias 15 dias 30 dias
F1 90,3 +1,46 89,5%+127 88,2%+120 87,3*+0,86
F2 92,922 +1 68 90,62~ +150 89,02A+200 88,0PA+1,84

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
AB .. (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
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Tabela 23 - Valores médios da condutividade elétrica das formulagcdes F1 e F2
apos 24 horas de preparo, 7, 15 e 30 dias de armazenamento a 45+2°C

Condutividade elétrica (mS/cm3)

Formulacao
24h 7 dias 15 dias 30 dias
F1 900,33A+ 1,46 89,4 +141 88,7%4+125 84,7°A+0,46
F2 02,92A+1,68 90,0A+156 87,1°A+0,86 84,3%A+1,20

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra n&o diferem entre si pelo teste de Tukey
AB . (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

Tabela 24 - Valores médios da condutividade elétrica das formulagdes F1 e F2
apo6s 24 horas de preparo, 7, 15 e 30 dias de armazenamento a 4 + 2°C

Condutividade elétrica (mS/cm3)

Formulacéao
24h 7 dias 15 dias 30 dias
F1 90,3%A+1,46 89,8%A+1,42 89,0+1,11 8843 +1,21
F2 92,9%A+1,68 91,22A+151 90,3 +1,53 89,3%A+1,55

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
A'B .. (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

No presente trabalho, as formulacbes F1 e F2 apresentaram-se estaveis no
parametro condutividade durante o periodo avaliado e nas condi¢cdes submetidas,
evidenciado pela pequena alteracdo em seus valores medidos (< 10%), mesmo
havendo diferencas estatisticas significantes (ANVISA, 2004). Importante ressaltar
gue quando submetidas a condicOes de estresse mais severas (estufa a 45°C), o
decréscimo no valor na condutividade € maior do que em outras condicdes,
corroborando com os outros resultados apresentados, tais como pH e densidade,
onde nessa condi¢do héa evidéncias de que processos de degradacao e instabilidade
séo mais acelerados.

Os resultados da tabela 25 indicam que as formulacdes foram resistentes as
condicdes de estresse em até seis ciclos quente e frio, no parametro condutividade,

portanto sendo consideradas estaveis.
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Tabela 25 - Valores médios da condutividade elétrica das formulagbes F1 e F2
apos ciclo gela/degela

Condutividade elétrica (mS/cm3)

Formulacao
24h Apéds o 6° ciclo
F1 90,324 + 1,46 87,6 + 2,03
F2 92,9%A + 1,68 88,8 + 1,47

ab  (linha) — médias seguidas de mesma letra n&o diferem entre si pelo teste de Tukey
AB .. (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

Conforme pode ser verificado, a partir da analise dos resultados fornecidos pelo
teste de Tukey, os valores de condutividade de ambas as emulsdes, medidos durante
o decorrer de todo o estudo de estabilidade acelerado, e durante os ciclos quente e
frio ndo diferem entre si ao nivel de significancia de 95%. Este resultado sugere que,
a modificacdo na fase oleosa, troca do 6leo de polpa pelo 6leo de améndoa, nao foi
suficiente para acarretar alteracdo na condutividade das emulsdes.

Casteli et al., (2008) durante o desenvolvimento de emulsdes O/A contendo
Cetoconazol 2% encontraram valores de condutividade 160,5; 86,9 e 75,7 mS/cm?,
utilizando como sistemas tensoativos misturas de alcoois graxos superiores como
cetilico e estearilico e seus derivados etoxilados, porém, das formulacfes citadas,
apenas aquela com condutividade de maior valor se manteve estavel diante as

condicdes de estresse aplicadas.
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Figura 23 - Valores médios de condutividade elétrica (mS/cm3) obtidos para
formulacéo F1 armazenada sob diferentes temperaturas em funcéo do tempo
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Figura 24 - Valores médios de condutividade elétrica (mS/cms3) obtidos para
formulacdo F2 armazenada sob diferentes temperaturas em funcéo do tempo
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5.6 Comportamento Reoldgico

O perfil reologico de produtos € uma das caracteristicas mais importantes, em
ambos aspectos técnicos e estéticos. Frequentemente, as propriedades reoldgicas
estdo diretamente relacionadas aos atributos sensoriais e de desempenho dos

produtos, sendo que a importancia das analises reoldgicas esta associada com a
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avaliacdo da caracteristica fisica da emulséo, provendo dados pertinentes a estrutura
do produto. (TADROS, 2004).

As propriedades de fluxo exercem influéncia em varias etapas do processo de
desenvolvimento, como por exemplo mistura, envase e até mesmo a retirada do
produto de sua embalagem original, bem como define o comportamento in vivo,
sensorial na aplicacdo (BRUMMER, 2006).

A utilizacdo de modelos para representar o comportamento reolégico permite
representar varios parametros com simples expressdes matematicas. Existem varias
formas de equacdes, porém, ndo ha um modelo Unico que possa ser aplicado a todas
as situacoes.

Os modelos de Casson e Herschel-Bulkley sdo semelhantes porque ambos tém
um valor de tenséo limite de escoamento (7°, tenséo de cedéncia) necessaria para se

iniciar o escoamento. Abaixo desse valor, o material exibe caracteristicas de sélido,
armazena energia na forma de pequenas deformacdes e ndo escoa, ndo se nivelando
para formar uma superficie plana. Essa caracteristica € muito importante na
concepcao do processo e na avaliacdo da qualidade dos materiais, tais como cremes
e lo¢Bes cosméticas.

Um método comum de obtencdo de um valor para a tensdo de cedéncia é
extrapolar a curva da tenséo de cisalhamento em funcéo da taxa de cisalhamento até
0 intercepto para o valor da taxa de cisalhamento igual a zero (valor no eixo y para
valor no eixo x igual a zero). Os valores obtidos por este método sédo fortemente
influenciados pelo modelo reoldgico de escoamento e pela faixa da taxa de
cisalhamento, selecionados para representar os dados experimentais.

No geral, a qualidade do valor medido para tensdo de cedéncia, através da
extrapolacgéo, reside na precisao dos dados experimentais na faixa de baixas taxas de
cisalhamento. No entanto, a tensdo de cedéncia obtida a partir da técnica de
extrapolacdo nao pode ser considerada como uma propriedade absoluta ou
verdadeira do material. A tensédo de cedéncia extrapolada é frequentemente utilizada
como uma estimativa rapida e para comparar os resultados obtidos com outros
métodos, como aqueles utilizando-se rebmetros especificos, nos quais é possivel
controlar a tenséo que é aplicada ao material e obtém-se medidas confiaveis em faixas
muito baixas de taxa de cisalhamento (SUN & GUNASEKARAN, 2009). Nesse

sentido, Nguyen e Boger (1992), relatam que um determinado fluido pode ser descrito
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igualmente bem por mais de um modelo e, portanto, ter diferentes valores de tensao
de cedéncia.

Destaca-se que existe uma dependéncia entre os fatores reolégicos e uma boa
sensacao de um creme na pele. Um alto valor para a tensédo de cedéncia é desejavel
quando se remove um creme do frasco e no inicio da aplicagéo topica, mas isso deve
ser superado rapidamente durante a aplicacdo. No final da aplicagéo, quando o creme
foi esfregado sobre a pele, uma viscosidade baixa € “percebida” como 6tima, porque
o creme deve ser absorvido rapidamente.

Os reogramas do teste de curva de fluxo e de viscosidade estao apresentados
nas figuras de 25 a 28. Nessas Figuras pode-se constatar que as emulsdes F1 e F2
deste trabalho apresentaram comportamentos caracteristicos de fluidos nao-
Newtonianas, com comportamento pseudo-plastico, ou seja, as amostras sofreram
alteracdo da taxa de deformacé&o quando submetidas aos diferentes valores de taxa
de cisalhamento, apresentando, diminuicdo nos valores da viscosidade com o
aumento da tensao (MARTIN et al., 1993).

Ainda, incluindo-se os resultados apresentados na tabela 26, as emulsdes F1
e F2 foram caracterizadas como tixotrépicas, pois apresentaram diminuicdo da
viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento e area de histerese - area entre
as curvas ascendentes e descendentes no reograma do teste de curva de fluxo.
Assim, a formulacfes deste trabalho apresentam as caracteristicas desejaveis em
relacdo a uma maior vida de prateleira, a maior fluidez durante a aplicacdo topica do
produto e a posterior recuperacdo da viscosidade que evitard o escorrimento do
produto (MARTIN et al., 1993; LEONARDI, 2004).
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Figura 25 - Reograma da Viscosidade (cP) em funcado da Velocidade de
Rotacdo (RPM) da formulacéo F1 (triplicata)
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Figura 26 - Reograma da Viscosidade (cP) em funcado da Velocidade de
Rotacdo (RPM) da formulacado F2 (triplicata)
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Figura 27 - Reograma da Tensé&o de Cisalhamento (D/cm2) em fungcéo da Taxa
de Cisalhamento (1/s) da formulacéo F1 (triplicata)
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Figura 28 - Reograma da Tens&o de Cisalhamento (D/cm2) em fun¢céo da Taxa
de Cisalhamento (1/s) da formulacéo F2 (triplicata)
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Tabela 26 — Avaliagéo da tixotropia das formulacdes F1 e F2

Parametros
Formulacéao
Tixotropia (D/cm?2.s) Viscosidade (rzgn)lma aparente
F1 5212,28 + 636,41 541,74* + 53,28
F2 2569,688 + 344,71 738,868 + 43,31

AB . (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

Os valores de tixotropia para as emulsdes F1 e F2 apresentaram diferenca na
significancia estatistica a 5% pelo teste de Tukey, sendo que a emulsao F2 possui um
menor valor de tixotropia, fato que sugere que a formulacdo F2 recupera a sua
viscosidade inicial em um tempo menor comparativamente a formulacdo F1. Essa
informacgao pode ser verificada a partir da observagéo dos valores de viscosidade em
cada velocidade de rotacéo utilizada para ambas emulsdes, apresentados nos anexos
le?2.

Lima et al., (2008) desenvolveram e avaliaram emulsdes contendo 6leo de
babacu com a viscosidade minima aparente de 653 cP e area de histerese de 35
D/cm?.s, enquanto Pianovski et al., (2008), avaliando emulsGes preparadas com 6leo
de pequi encontraram viscosidade de 1716,51 cP e area de histerese de 212 D/cm?.s.
Destaca-se que os baixos valores de tixotropia encontrados pelos mesmos autores é
condizente com a utilizacdo de emulsionantes poliméricos, que conferem ao produto
final caracteristicas de gel.

Lukic et al., (2013), durante o estudo do efeito de modifica¢des restritas a fase
oleosa de emulsdes A/O, encontraram valores de tixotropia por volta de 8000,
utilizando 6leo mineral e palmitato de cetila como emolientes, enquanto valores como
110300 e 64460 foram encontrados nos produtos que utilizaram manteiga de oliva e
dimeticone, respectivamente, como emolientes, evidenciando que alteragdes na fase
oleosa séo capazes de modificar todo o comportamento reolégico de emulsdes.

A viscosidade aparente foi obtida tomando-se o valor da viscosidade no ponto
de maximo cisalhamento (100 s?). Pode-se verificar que as emulsées F1 e F2
possuem valor de viscosidade moderada, sendo que a formulagao F2 apresenta uma
viscosidade maior, o que pode ser interpretado como resultado da utilizacdo do 6leo

de améndoa de Macauba, que € um Oleo vegetal com alta concentracdo de acidos
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graxos saturados com ponto de fusdo variando entre 24 e 27°C (OETTERER et al.,
2006). Conforme citado anteriormente, 6leos vegetais de carater laurico sao aplicados
na industria de sabdes, dentre outros motivos, por auxiliar no processo de
endurecimento dos produtos.

Os valores obtidos para os parametros viscosidade minima aparente e
tixotropia, confirmam a teoria de que modificacdes feitas apenas na fase oleosa
podem alterar significativamente o comportamento reologico de emulsdes.

Com base nos reogramas gerados, foi possivel modelar matematicamente os
resultados, conforme apresentado na tabela 27. A andlise do comportamento
reoldgicos das formulagfes F1 e F2 desses modelos estdo descritos nas tabelas 28,
29 e 31. Os resultados indicam que a equacdo que melhor descreveu o
comportamento de fluxo das emulsdes avaliadas foi o modelo de Herschel-Bulkley,
tendo em vista que foram obtidos os maiores valores de coeficiente de determinagéo

(R2), igual a 0,9946 para a emulsao F1 e 0,9999 para a emulsdo F2.

Tabela 27 - Valores do Coeficiente de Correlagéo (R2) para os diferentes
modelos avaliados para a descricdo do comportamento de fluxo das
formulacbes F1 e F2

Coeficiente de Correlacéo (R?)

Formulacao
Herschel-Bulkley = Ostwald de Waele Casson
T=1°+ kD" T = kD" \/?=\/F+\/17_D
F1 0,9946 0,9913 0,9904
F2 0,9999 0,9989 0,9966

O modelo de Herschel-Bulkley tem sido utilizado com frequéncia para o ajuste
de dados reologicos e a descricdo e caracterizacdo de emulsdes cosméticas
(PIANOVSKI et al., 2008; LIMA et al., 2008), por se tratar de uma equacédo geral dos
fluidos ndo-newtonianos, que engloba parametros de interesse no desenvolvimento e

concepcao de produtos cosméticos (TADROS, 2010). Os parametros levantados a

partir do ajuste dos dados pelo modelo de Herschel-Bulkley sé@o indice de fluxo (7),

indice de consisténcia (k) e tensdo de cedéncia (7°). Os valores desses parametros

estao mostrados na tabela 28.
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Tabela 28 - Parametros obtidos a partir do modelo de Herschel-Bulkley das
formulacbes F1 e F2

Parametros
Formulagéo — _
indice de Fluxo Indice de Tensao de
Consisténcia (cP) Cedéncia (D/cm?)
F1 0,449~ + 0,04 4901,52A + 1300,59 157,474 + 26,27
F2 0,5788 + 0,01 4669,54* + 386,05 70,768 + 7,86

AB .. (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

A partir da andlise dos resultados do ajuste por esse modelo matematico, pode-
se verificar que ambas as formulacdes exibem caracteristicas de fluxo n&o-
newtoniano e pseudoplastico, caracterizados pelos baixos valores do parametro
indice de fluxo: n = 0,449 (F1) e n = 0,578 (F2). Destaca-se que os valores desses
parametros, se aproximando da unidade (1) indicam que o fluido é caracterizado por
se aproximar do comportamento newtoniano. Quando o indice de fluxo de um material

€ maior que 1, o fluido é caracterizado como dilatante (RAO, 2014).
Os valores de indice de consisténcia (k) calculados para as emulsdes F1 e F2

tiveram valores proximos, sendo 4901,52 para F1 e 4669,54 para F2, ndo sendo

encontradas diferencas estatisticas significativas. Este parametro diz respeito a
resisténcia do fluido ao escoamento. Os valores de tensdo de cedéncia (7°)

encontrados foram 157,47 para F1 e 70,76 para F2, ou seja, o creme desenvolvido
utilizando-se o 6leo da polpa necessita de uma tensdo maior para que 0 escoamento
se inicie, fato que pbOde ser constatado visualmente durante comparacao,
manipulando-se os produtos e a partir da observacao da figura 16.

Durante a avaliagdo de emulsdo cosmética preparada com 6leo de pequi,
Pianovski et al. (2008) encontraram valor para o indice de fluxo de 0,44 e indice de
consisténcia meédio proximo a 15000 cP, enquanto Lima et al. (2008) desenvolveram
emulsdo cosmética com 0Oleo de babacu e obtiveram valor de 0,49 para o indice de
fluxo e indice de consisténcia médio préximo a 8000 cP. Em ambos os trabalhos
citados, a composigéo das formulas em termos de tensoativos e emolientes sdo muito
similares, tendo sido alterados a natureza dos 6leos vegetais utilizados. Destaca-se
que esses autores utilizaram tensoativos diferentes dos usados no presente trabalho.
N&o foram apresentados valores para a tensdo de cedéncia em nenhuma dessas duas
publicacdes.
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Diversos autores tém utilizado com sucesso o modelo de Ostwald de Waele,
também conhecido como lei de poténcia, para a caracterizagdo do comportamento de
fluxo de emulsbes cosméticas (LIMA et al., 2010; GUARATINI et al., 2006; SANTOS
et al.,, 2011; LOCH et al., 2011). Esse modelo é uma simplificacdo do modelo de
Herschel-Bulkley, quando se despreza a tensdo de cedéncia (7°). Os valores

calculados para os parametros da equacéo da lei de poténcia estdo descritos na tabela
29.

Tabela 29 - Parametros obtidos a partir do modelo de Ostwald de Waale das
formulacbes F1 e F2

Parametros
Formulacao
indice de Fluxo indice de Consisténcia (cP)
F1 0,271~ + 0,01 15304,47A + 2265,74
F2 0,4898 + 0,02 7728,408 + 590,38

AB . (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

Conforme pode ser observado a partir da analise dos dados obtidos pelo
modelo de Ostwald de Waele, a emulsdo F1 apresenta um valor de indice de
consisténcia mais elevado, dado concordante com o valor observado no modelo
anterior. A mesma andlise acerca do parametro indice de fluxo, conforme discusséo
dos resultados pelo modelo de Herschel-Bulkley, pode ser aplicada resultando no
comportamento pseudo-plastico.

Lima et al., (2010) caracterizando reologicamente emuls6es multiplas contendo
Oleo de babagu, encontraram indice de consisténcia de 7602,3 cP e indice de fluxo de
0,61. Os valores encontrados para viscosidade minima aparente e area de histerese
foram 1357,1 cP e 11149 D/cm?s respectivamente. Guaratini et al., (2006)
investigaram formulagces cosméticas contendo ou ndo, ésteres de vitaminas A e E e,
durante a avaliacdo dos parametros reoldgicos, encontraram valores para indice de
consisténcia de 64325 cP, indice de fluxo de 0,4. Os mesmos autores concluiram que
a adicdo das vitaminas alterou substancialmente o comportamento reolégico dos
produtos, evidenciados pelas curvas de fluxo obtidas. Ambos autores utilizaram o
modelo de Ostwald de Waele.

Santos et al., (2011) desenvolveram e avaliaram diversas emulsées cosméticas
contendo diferentes tipos de 6leos vegetais, tais como os 6leos de andiroba, damasco,
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abacate, castanha do pard, buriti, cupuacu, margarida, maracuja, pequi e também 6leo
mineral, concluindo que a alteracdo da natureza do 6leo € capaz de trazer diferencas
significativas no comportamento reolégico das formulacdes testadas, evidenciadas
pelos diferentes valores de indice de fluxo encontrados: 0,19 para a formulacéo
contendo 6leo de andiroba até 0,45 para a formulagdo contendo 6leo de maracuja.
Também, pelos diferentes valores do indice de consisténcia: 73,77 cP para a
formulacdo contendo Oleo de abacate e 229,96 cP para a formulacdo contendo 6leo
de damasco. Foi possivel observar, conforme descrito na tabela 30, que se alterando
a natureza da fase oleosa, os parametros reoldgicos obtidos variaram, entretanto, a
variacdo do indice de consisténcia nem sempre foi proporcional a alteracdo da

viscosidade.

Tabela 30 - Perfil reolégico das emulsdes O/A contendo cristais liquidos.

Parametros
OO scosiuase ingeese  RUSSE R
(cP) (D/cm?.s)
Andiroba 2178 0,19 219,55 464
Damasco 2693 0,25 229,96 678
Abacate 1242 0,37 73,77 30
Castanha do Para 2058 0,26 169,71 836
Buriti 2070 0,31 147,29 1531
Cupuassu 2537 0,32 170,60 -81
Caléndula 2166 0,30 159,93 429
Maracuja 2268 0,45 112,88 -28
Pequi 2130 0,29 162,50 552
Oleo Mineral 2190 0,26 184,34 2070

Fonte: SANTOS et al., 2011

Durante a avaliacdo fisico-quimica e determinacdo do comportamento
reolégico de cinco formulagbes contendo Cetoconazol a 2%, Loch et al., (2011)
ajustaram os dados encontrados aos mesmos quatro modelos matematicos utilizados
no presente trabalho e encontraram o melhor coeficiente no modelo de Ostwald de

Waele em todas as emulsdes analisadas. Os valores dos parametros indice de fluxo
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obtidos variaram entre 0,288 e 0,382 enquanto que os valores do indice de
consisténcia encontrados foram de 75000 a 219000. E importante ressaltar que as
emulsdes do referido estudo tém aspecto de pomada, ndo sendo utilizado como
produto cosmeético, ou seja, possuem valores de viscosidade muito altos, variando
entre 3 e 12x108, ja que o principio ativo do produto apresenta efeito terapéutico maior
qguando liberado lentamente (MENDONCA et al., 2009).

Os parametros que podem ser levantados a partir do modelo de Casson sao
tensdo de cedéncia (7°) e viscosidade plastica (7). A tabela 31 mostra os valores dos

parametros calculados por esse modelo.

Tabela 31 - Parametros obtidos a partir do modelo de Casson das formulagfes

FleF2
Parametros
Formulacao
Viscosidade Plastica (cP) Tensédo de Cedéncia (D/cm?)
F1 77,26A + 3,42 211,97~ + 29,51
F2 278,808 + 27,71 116,708 + 9,28

AB . (coluna) — médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey

A partir da analise dos resultados obtidos por este modelo, pode-se verificar
que as formulagdes F1 e F2, possuem um valor de tensdo de cedéncia de 211,97 e
116,70, respectivamente. Assim, é possivel afirmar que ambas as formulacfes F1 e
F2 possuem caracteristicas de escoamento distintas, com valores de viscosidade
plastica de 77,26 e 278,80, respectivamente, sendo que a emulsao F2 apresentou-se
mais viscosa, concordando com o resultado da viscosidade minima aparente
determinada no ponto de maximo cisalhamento. Esses resultados indicam que a
modificacdo feita na fase oleosa, isto é a alteracdo do 6leo de polpa para o 6leo de
améndoa da macauba, foi suficiente para alterar o comportamento reolégico das
emulsdes preparadas.

Destaca-se que o modelo de Casson nao consta entre os mais utilizados para
caracterizacdo de emulsGes cosméticas, sendo que os modelos de Ostwald de Waele
e Herschel-Bulkley figuram entre os que sao mais recorridos por diversos

pesquisadores da area com coeficientes sempre proximos a 0,99 (PIANOVSKI et al.,
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2008; LIMA et al., 2008; LIMA et al., 2010; GUARATINI et al., 2006; SANTOS et al.,
2011; LOCH et al., 2011).

5.7 Teste do Desafio do Sistema Conservante (Challenge Test)

Conservantes sdo substancias quimicas, cuja funcéo € inibir o crescimento de
micro-organismos no produto, conservando-o livre de deterioracdes causadas por
bactérias, fungos e leveduras. Os conservantes podem ter atividade bacteriostatica
e/ou fungistatica (SIQUEIRA, 2005).

O uso de substancias com atividade antimicrobiana em qualquer produto
objetiva minimizar degradacdo causada por micro-organismos e proteger o usuario
contra 0s possiveis riscos a saude que estes micro-organismos possam trazer. De
acordo com Turatti (2008), a composicdo da formulacdo pode exercer grande
influéncia na sua estabilidade microbiolégica. Diferentes componentes podem
potencializar ou diminuir a acdo do conservante. No trabalho proposto, para a
elaboracdo das formulacbes empregaram-se matérias-primas que constituem rotina
no desenvolvimento de preparacdes de uso tépico, com excec¢do dos 6leos de polpa
e améndoa da Macauba.

Os resultados do teste de desafio em relagdo ao niumero de UFC/mL de
Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa, Staphylococcus aureus, Candida albicans
e Aspergillus niger, nas formulagdes F1 e F2, em funcdo do tempo estdo expressos
nas tabelas 32 e 33.

Tabela 32 - Contagem do niumero de micro-organismos viaveis em funcéo do
tempo de realizacdo do experimento na formulacdo F1

Micro-organismos (UFC/mL)

Tempo Escherichia Pseudomonas Staphylococcus Candida Aspergillus

(dias) coli aeruginosa aureus albicans niger
0 1x 108 1x 108 1x 108 1x 108 1x 108
7 ausente Ausente ausente ausente ausente
14 ausente Ausente ausente ausente ausente
28 ausente Ausente ausente ausente ausente
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Tabela 33 - Contagem do niumero de microorganismos viaveis em funcao do
tempo de realizacdo do experimento na formulacdo F2

Micro-organismos (UFC/mL)

Tempo Escherichia Pseudomonas Staphylococcus Candida Aspergillus

(dias) coli aeruginosa aureus albicans niger
0 1 x 106 1 x 106 1x 106 1 x 106 1 x 106
7 ausente ausente ausente ausente ausente
14 ausente ausente ausente ausente ausente
28 ausente ausente ausente ausente ausente

Os resultados confirmam que o sistema conservante de ambas as formulacfes
propostas apresentou um bom efeito preservante. Orth e Steinberg (2003) colocam
como critério, que um bom conservante mata 0s micro-organismos rapidamente.
Assim pode-se considerar que o0 sistema proposto apresenta um bom efeito
conservante, uma vez que nao foi observado crescimento microbiolégico em nenhum
tempo de andlise posterior ao inicio do experimento.

Os resultados deste trabalho sdo condizentes com 0s encontrados por
Campana et al., (2006), que, objetivando avaliar a contaminagédo microbioldgica e a
eficacia de sistemas conservantes de diversas formulacdes, analisaram 23 emulsées
O/A em trés diferentes estados de uso: intacto, em uso, e no fim da embalagem. Os
produtos testados apresentaram desempenho satisfatério, dentro dos limites
estabelecidos pela metodologia, com reducdo do nimero de micro-organismos viaveis
no prazo do experimento. A partir das observacodes feitas, os autores ainda sugerem
que o teste do desafio do sistema conservante deva ser realizado, ndo somente
durante a preparacdo do sistema, ou seja, no produto intacto, mas também para
avaliar a eficacia durante toda a utilizagdo dos produtos cosméticos, principalmente
porque a manipulacéo pelo usuario, além de inserir micro-organismos, pode resultar
em alteracdo e até mesmo degradacéo dos compostos fungicidas e bactericidas.

Diferentemente dos resultados citados acima, diversos produtos, constituidos
por um total de 32 formulacdes comerciais, tiveram a eficacia de seus sistemas
conservantes avaliados por Shaqgra e Al-Groom (2012) em Challenge test, conduzido
utilizando-se cepas de Pseudomonas aeruginosa. Os autores reportaram que 9

(28,1%) dos produtos avaliados n&o obtiveram éxito durante os experimentos e foram
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considerados reprovados no teste, enquanto os outros 23 (71,9%) produtos tiveram
performance satisfatoria. O teste do desafio do sistema conservante compreende a
avaliacao frente a cinco micro-organismos patdgenos, listados nas tabelas anteriores.
Dessa forma, os resultados sugerem que, caso o teste fosse conduzido com todos as
bactérias, fungos e leveduras solicitadas, a taxa de fracasso do sistema conservante

do estudo feito pelos autores poderia ser ainda maior.
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6 CONCLUSOES

Diante dos resultados obtidos e apresentados anteriormente pode-se concluir
que:

Utilizando-se de procedimento de coleta diaria dos frutos caidos das palmeiras
de macauba, seguido de processo de prensagem mecanica a frio, foi possivel obter
Oleos de polpa e améndoa com qualidade adequada para a aplicacdo em emulsdes
cosmeéticas. A partir da caracterizacédo fisica e quimica dos 6leos, ficou evidente os
baixos percentuais de degradacédo, principalmente no 6leo extraido da améndoa.
Adicionalmente, a analise dos perfis graxos confirmaram sua adequac¢ao para uso na
formulacéo de cosméticos para a pele, bem como a predominancia dos acidos oleico
e laurico nos 6leos de polpa e améndoa, respectivamente.

A utilizacdo dos referidos 6leos em conjunto com tensoativos ndo ibnicos
possibilitou o desenvolvimento de emulsdes cosméticas estaveis durante o teste de
estabilidade acelerada, mantendo-se 0s aspectos organolépticos e as propriedades
densidade, condutividade e pH, nas diferentes condicbes a que foram submetidas:
temperatura ambiente, geladeira a 4°C , estufa a 45°C e ciclos gela-degela.

As emulsdes desenvolvidas com o uso de base pronta Crodabase CR2®,
conforme descrito, ndo obtiveram éxito no teste de centrifugacéo, sendo observada
separacao de fases e consequente exclusao dos testes posteriores.

O comportamento reoldgico das formulacdes analisadas mostrou-se tipico de
fluido ndo Newtoniano pseudoplastico evidenciado pelos parametros obtidos através
dos modelos matematicos que foram utilizados para adequacdo dos dados dos
reogramas. Foi possivel observar que a modificacdo proposta na fase oleosa das
emulsdes, uso comparado entre o 6leo de polpa e o 6leo de améndoa da macauba,
resultou em diferengas nas caracteristicas de fluxo dos produtos formulados.

O sistema conservante empregado, composto de Phenova® e Imidazolinidil
Uréia, obteve desemprenho satisfatério no teste do desafio (challenge test), ndo sendo
observado crescimento microbiolégico nas condi¢des e periodo avaliados, para as
formulagBes de ambos os 6leos de polpa e améndoa.

Diante do exposto, este trabalho direciona para a conclusdo de que os 6leos
vegetais da polpa e améndoa da Macauba sdo adequados e tem potencial para a

utilizacdo em formulacdes cosméticas.
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7 PROPOSTA PARA TRABALHOS FUTUROS

Como sugestao para trabalhos futuros, propde-se:

) Realizacdo de estudos de estabilidade de longa duracdo, de até 36
meses, visando a determinacdo do possivel prazo de validade de produtos
desenvolvidos a partir dos 6leos vegetais extraidos da polpa e da améndoa da
Macauba;

) Inclusdo de outros parametros nos estudos de estabilidade como
comportamento reoldgico, potencial zeta (para se avaliar a repulséo eletrostatica entre
as goticulas de 6leo dispersas) e microscopia Otica de luz polarizada (a fim de se
investigar a possivel formacédo de cristais liquidos na emulsdo);

) Determinacdo do comportamento reoldégico das emulsdes
desenvolvidas, com a utilizacdo de reologia oscilatéria/dinamica (ou de superficie),
para se estudar a resposta das superficies moveis e interfaces entre as fases
aguosa/oleosa, a deformacéo;

) Realizac&o de um estudo para se avaliar as propriedades sensoriais dos
produtos formulados;

° Formulacdo de emulsbes cosméticas utilizando-se tensoativos
poliméricos;
) Quantificacdo das vitaminas e compostos fendlicos presentes nos 6leos

de polpa e améndoa;

° Realizacdo de um estudo para avaliar os efeitos antioxidantes das
vitaminas presentes no Oleo de polpa em emulsées cosméticas, afim de se evitar o
uso de antioxidantes sintéticos;

° Estudar a viabilidade de se produzir os Triglicérides dos acidos

caprico/caprilico a partir do 6leo da améndoa da Macauba.
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ANEXOS
ANEXO 1 — REOGRAMAS (triplicata) DA FORMULACAO F1
CREME A BASE DE OLEO DE POLPA DE MACAUBA

Rheocalc V3.3 Build 49-1 Brookfield Engineering Labs
File: C:\DOCUMENTS AND SETTINGS\FARMACOT&CNICA\DESKTOP\DEQ\CREME POLPA 1.DB

Test Date: 28/4/2015 TestTime: 13:57:00 Model: RV Spindle: cp52
Sample Name: (Sample)
# Viscosity = Speed % Torque Shear Stress Shear Rate Temperature Bath Time Interval

(cP) (RPM) (%) (D/cm?) (1/sec) (°C) (°C) (mm:ss.t)

1 3313,95 5,00 16,7 331,39 10,00 26,7 EEEE  00:00:10,1
2 1944,71 10,00 19,6 388,94 20,00 26,7 EEEE  00:00:10,1
3 1435,38 15,00 21,7 430,61 30,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
4 1160,87 20,00 23,4 464,35 40,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
5 968,39 25,00 24,4 484,19 50,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
6 853,2 30,00 25,8 511,98 60,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
7 768,2 35,00 2751 537,77 70,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
8 697,02 40,00 28,1 557, 62 80,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
9 599,29 50,00 30,2 599,29 100,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
10 667,25 40,00 26,9 533,80 80,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
11 705,88 35,00 24,9 494,12 70,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
12 763,99 30,00 23,1 458,40 60,00 26,8 EEEE  00:00:10,1
13 837,42 25,00 21,1 418,71 50,00 26,9 EEEE  00:00:10,1
14 952,51 20,00 19,2 381,00 40,00 26,8 EEEE  00:00:10,2
15 1098,03 15,00 16,6 329,41 30,00 26,9 EEEE  00:00:10,1
16 1369,24 10,00 13,8 273,85 20,00 26,9 EEEE  00:00:10,1
17 1944,71 5,00 9,8 194,47 10,00 26,9 EEEE  00:00:10,1
Notes:

Page 1 29/4/2015 08:16:10
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Rheocalc V3.3 Build 491

Brookfield Engineering Labs

File: C:\DOCUMENTS AND SETTINGS\FARMACOTE&CNICA\DESKTOP\DEQ\CREME POLPA 2.DB

Test Date: 28/4/2015 TestTime: 14:13:33 Model: RV Spindle: cp52
Sample Name: (sample)
# Viscosity = Speed % Torque Shear Stress Shear Rate Temperature Bath Time Interval
(cP) (RPM) (%) (D/cm?) (1/sec) (°C) (°C) (mm:ss.t)
1 2798,00 5,00 14,1 279,80 10,00 26,8 EEEE  00:00:10, 1
2 1686,74 10,00 17,0 337,35 20,00 26,8 EEEE  00:00:10, 1
3 1230,33 15,00 18,6 369,10 30,00 26,9 EEEE 00:00:10,1
4 997,16 20,00 20,1 398,86 40,00 26,8 EEEE 00:00:10,2
5 845,35 25,00 21,3 422,68 50,00 26,8 EEEE 00:00:10,2
6 730,92 30,00 22,1 438,55 60,00 26,9 EEEE  00:00:10, 0
7 657,69 35,00 23;2 460,38 70,00 26,9 EEEE  00:00:10, 1
8 607,72 40,00 24,5 486,18 80,00 26,9 EEEE 00:00:10,1
9 531,82 50,00 26,8 531,82 100,00 26;9 EEEE 00:00:10, 1
10 577,96 40,00 23,3 462,37 80,00 26,9 EEEE 00:00:10,1
11 612,33 35,00 21;6 428,63 70,00 26,9 EEEE 00:00:10,2
12 641,62 30,00 19,4 384,97 60,00 26,9 EEEE  00:00:10, 1
13 702,48 25,00 17,7 351,2 50,00 26,9 EEEE 00:00:10,1
14 T92,:92 20,00 15,6 309, 57 40,00 26,9 EEEE 00:00:10,1
5 912,82 15,00 13,8 273,85 30,00 26,9 EEEE 00:00:10,2
16 1121,19 10,00 gl 224,24 20,00 26,9 EEEE 00:00:10,1
17 1627,21 5,00 8,2 162,72 10,00 26,9 EEEE  00:00:10, 1
Notes:
Page 1 29/4/2015 08:18:11

100




Shear Stress (D/cm?)

Brookfield Engineering Labs

500

400

300

200

20

40 60
Shear Rate (1/sec)

80

100

101

File Data
+ CREME POLPA 2 Shear Stress (D/cm?)



Rheocalc V3.3 Build 49-1 Brookfield Engineering Labs

File: C:\DOCUMENTS AND SETTINGS\FARMACOTE&CNICA\DESKTOP\DEQ\CREME POLPA 3.DB

Test Date: 28/4/2015 TestTime: 14:25:14 Model: RV Spindle: cp52

Sample Name: (sample)

# Viscosity Speed % Torque Shear Stress Shear Rate Temperature Bath Time Interval

(cP) (RPM) (%) (D/cm?) (1/sec) (°C) (°C) (mm:ss.t)
1 2579,72 5,00 13,0 257,97 10,00 26,9 EEEE  00:00:10,1
o 1597,44 10,00 16,1 319,49 20,00 26,9 EEEE 00:00:10, 1
B 1131,11 15,00 171 339,33 30,00 26,9 EEEE 00:00:10,2
4 922,75 20,00 18,6 369,10 40,00 26,9 EEEE 0050010,
5 797,18 125,00 2051 398,86 50, 00 26,9 EEEE 00:00:10,2
6 701,15 30,00 21,2 420,69 60,00 26,9 EEEE  00:00:10, 1
7 615,16 35,00 21,7 430,61 70,00 26,9 EEEE  00:00:10, 1
8 565,55 40,00 22,8 452, 44 80,00 26,9 EEEE 00:00:10,1
9 494,12 50,00 24,9 494,12 100,00 26,9 EEEE 00:00:10, 1
10 553,15 40,00 2233 442,52 80,00 2679 EEEE 00:00:10, 1
11 581,15 35,00 20:5 406,80 70,00 26,9 EEEE 00:00:10,2
12 618,47 30,00 1857 371,08 60,00 27,0 EEEE  00:00:10,1
13 670,73 25,00 16,9 335,36 50,00 27,0 EEEE 00:00:10,1
14 754,07 20,00 15,2 301,63 40,00 27,0 EEEE 00:00:10,1
15 873,14 15,00 184.2 261,94 30,00 27,0 EEEE 00::00:1.0,.1
16 1091,42 10,00 a5 9K 5 218,28 20,00 27:4:0 EEEE 00:00:10,1
17 1567, 68 5,00 749 156,77 10,00 27,0 EEEE  00:00:10, 1
Notes:
Page 1 29/4/2015 08:19:46
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ANEXO 2 — REOGRAMAS (triplicata) DA FORMULAGCAO F2

CREME A BASE DE OLEO DE AMENDOA DE MACAUBA

Rheocalc V3.3 Build 49-1 Brookfield Engineering Labs
File: C:\DOCUMENTS AND SETTINGS\FARMACOT&CNICA\DESKTOP\DEQ\CREME AMENDOA 1.DB
Test Date: 28/4/2015 TestTime: 11:38:03 Model: RV Spindle: cp52
Sample Name: (Sample)
# Viscosity = Speed % Torque Shear Stress Shear Rate Temperature Bath Time Interval
(cP) (RPM) (%) (D/cm?) (1/sec) (°c) (°C) (mm:ss.t)
i 2361,44 5,00 1959 236,14 10,00 26,4 EEEE  00:00:10,2
2 1607,36 10,00 16,2 321,47 20,00 26,4 EEEE  00:00:10, 1
3 1296,47 15,00 19,6 388,94 30,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
4 1131,11 20,00 22,8 452,44 40,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
5 1016,01 25,00 25,6 508,01 50,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
6 932,67 30,00 28,2 559, 60 60,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
7 864,63 35,00 30,5 605,24 70,00 26,4 EEEE  00:00:10,2
8 808,64 40,00 32,6 646,91 80,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
9 730,26 50,00 36,8 730,26 100,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
10 791,28 40,00 31,9 633,02 80,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
11 830,61 35,00 29,3 581,43 70,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
12 876,44 30,00 26,5 525,87 60,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
13 940,61 25,00 23,7 470,30 50,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
14 1026,93 20,00 20,7 410,77 40,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
15 1164,18 15,00 17,6 349,25 30,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
16 1389,08 10,00 14,0 277,82 20,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
17 1944,71 5,00 9,8 194,47 10,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
Notes:
Page 1 29/4/2015 08:02:01
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Rheocalc V3.3 Build 491

Brookfield Engineering Labs

File: C:\DOCUMENTS AND SETTINGS\FARMACOT&CNICA\DESKTOP\DEQ\A3-3.DB

Test Date: 28/4/2015 TestTime: 11:53:04 Model: RV Spindle: cp52
Sample Name: (sample)
# Viscosity Speed % Torque Shear Stress Shear Rate Temperature Bath Time Interval
(cP) (RPM) (%) (D/cm?) (1/sec) (°C) (°C) (mm:ss.t)
1 2639,25 5,00 13:3 263,93 10,00 26,4 EEEE  00:00:10, 1
2 1766,12 10,00 17,8 353,22 20,00 26,4 EEEE  00:00:10, 1
Z; 1428,77 15,00 21,6 428,63 30,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
4 1235,29 20,00 24,9 494,12 40,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
5 1107,30 25,00 279 553,65 50,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
6 1012,04 30,00 30,6 607, 2 60,00 26,4 EEEE  00:00:10, 1
7 938,34 35,00 33,1 656,84 70,00 26,4 EEEE  00:00:10, 1
8 878,10 40,00 35,4 702,48 80,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
9 785,82 50,00 39,6 785,82 100,00 26,4 EEEE 00:00:10, 1
10 858,25 40,00 34,6 686, 60 80,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
11 898,65 35,00 310 629,05 70,00 26,4 EEEE 00:00:10,2
12 955,82 30,00 28,9 573,49 60,00 26,4 EEEE  00:00:10, 1
13 1023, 95 25,00 25,8 511,98 50,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
14 1126,15 20,00 22,7 450,46 40,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
5 1276,63 15,00 19,3 382,99 30,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
16 1527,99 10,00 15,4 305, 60 20,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
17 2143,15 5,00 10,8 214,32 10,00 26,4 EEEE  00:00:10, 1
Notes:
Page 1 29/4/2015 08:10:41
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Rheocalc V3.3 Build 49-1 Brookfield Engineering Labs

File: C:\DOCUMENTS AND SETTINGS\FARMACOTE&CNICA\DESKTOP\DEQ\CREME AMENDOA 3.DB

Test Date: 28/4/2015 TestTime: 12:51:45 Model: RV Spindle: cp52

Sample Name: (sample)

# Viscosity Speed % Torque Shear Stress Shear Rate Temperature Bath Time Interval

(cP) (RPM) (%) (D/lcm?) (1/sec) (°C) (°C) (mm:ss.t)
1 2440,81 5,00 1253 244,08 10,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
2 1637,13 10,00 16,5 327,43 20,00 26,3 EEEE 00:00:10,1
Z; 1303,09 15,00 19,7 390,93 30,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
4 1116,23 20,00 22,5 446,49 40,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
5 992,20 25,00 25}, 496,10 50,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
6 902,90 30,00 273 541,74 60,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
7 833,45 35,00 29,4 583,41 70,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
8 781, 36 40,00 315 625,09 80,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
9 700,49 50,00 353 700,49 100,00 26,4 EEEE 00:00:10,2
10 768,96 40,00 31,0 615,16 80,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
11 810,77 35,00 28,6 567,54 70,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
12 866,52 30,00 26,2 519,91 60,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
13 932,67 25,00 23,5 466,33 50,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
14 1031,89 20,00 20,8 412,76 40,00 26,4 EEEE 00:00:10,2
5 1177,41 15,00 17,8 353,22 30,00 26,4 EEEE 00:00:10,1
16 1418,85 10,00 14,3 283,77 20,00 26,4 EEEE  00:00:10,1
17 1984, 40 5,00 10,0 198,44 10,00 26,4 EEEE 00:00:10,2
Notes:
Page 1 29/4/2015 08:14:08
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