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RESUMO

COELHO, Luisa G. Desenvolvimento e estudo da estabilidade emulsdes com
propriedades repelentes naturais. 2014. 48 f. Trabalho de Conclusédo de Curso,
curso superior de Tecnologia em Processos Quimicos — Universidade Tecnolégica
Federal do Parana. Toledo, 2014.

O Brasil € um pais com uma grande biodiversidade, onde seus 6leos essenciais sdo
muito utilizados na industria cosmética e farmacéutica. O objetivo principal do traba-
Iho foi desenvolver e avaliar a estabilidade de emulsdes, bem como a incorporacao
dos 6leos essenciais. As emulsdes foram a escolha para desenvolver uma forma
cosmética mais aceitavel para um repelente com propriedades naturais com 6leo
essencial de andiroba e citronela. Durante o estudo foram realizadas varias formula-
¢cOels até chegar ao resultado final com os componentes mais apropriados. A estabi-
lidade das duas emulsdes, creme e gel-creme, foi avaliada nos seguintes parame-
tros fisico-quimicos: centrifugacdo, ciclos de congelamento e descongelamento,
densidade, determinacdo da espalhabilidade e pH, além de caracteristicas sensori-
ais. Os testes de pH, espalhabilidade e densidade foram avaliados estatisticamente
pelo método ANOVA — Post test: Tukey. No decorrer do estudo, as caracteristicas
do creme ndo se mantiveram constante, formando uma camada superior endurecida
nas temperaturas mais altas. A densidade teve alteracdes nao significativas e o pH
sofreu altera¢cdes, porem foram de acordo com o recomendado para a pele. A espa-
Ihabilidade tendeu a aumentar do inicio para o fim dos testes tanto no creme quanto
no gel creme, porém o creme teve uma espalhabilidade maior. No ciclo de congela-
mento e descongelamento apenas o creme teve um indicio de instabilidade, ndo
confirmada com a centrifugacdo da amostra. Para o gel creme o pH se manteve
mais estavel, porem nao foi o ideal para a pele. Tanto na centrifugacdo quanto nos
ciclos de congelamento e descongelamento as amostras se mantiveram estaveis.
Com este estudo pbéde-se perceber que a incorporacdo dos 6leos essenciais de An-
diroba e Citronela tanto para cremes quanto para sistemas gel creme é possivel e
que a formulagdo do gel creme foi mais estavel, porém outros testes e um tempo de
pesquisa maior seriam necessarios para a sua comercializacdo. O creme tem a ne-
cessidade dos mesmos requisitos alem de uma reformulagdo para solucionar os
problemas encontrados.

Palavras-chave: Creme; Gel-Creme; Oleos essenciais; Andiroba; Citronela.



ABSTRACT

COELHO, Luisa G. Development and stability study of emulsions with natural
repellent properties. 2014. 48 f. Trabalho de Conclusdo de Curso, curso superior
de Tecnologia em Processos Quimicos — Universidade Tecnoldgica Federal do
Parana. Toledo, 2014.

Brazil is a country with rich biodiversity, where their essential oils are widely used in
cosmetic and pharmaceutical industry. The main goal of this work was to develop
and evaluate the emulsion stability, and the incorporation of essential oils.The emul-
sions were given a choice to develop a more acceptable pharmaceutical form to a
repellent with natural properties with crabwood and citronella. During the study sev-
eral formulations were made until come up with the final result with the most appro-
priate components. The stability of two emulsions, cream and gel-cream, were
measured in the following physic-chemical parameters: centrifugation, cycles of
freezing and thawing, density, spreadability determination and pH, besides sensory
characteristics. The pH and spreadability tests were statistically evaluated by ANOVA
- Post test: Tukey. During the study, the cream characteristics were not constant,
forming a stiff upper layer at high temperatures. The density had no significant
changes and the pH has changed, however were as recommended for the skin. The
spreadability tended to increase from the beginning to the end of tests both cream
and gel-cream, however cream had a greater spreadability. In the cycles of freezing
and thawing only the cream had a hint of instability, not confirmed by the sample cen-
trifugation. For the gel-cream the pH remained stable, but not the ideal for the skin. In
both centrifugation as cycles of freezing and thawing test the sample remained sta-
ble. The density has changed, but nothing significant. With this study we could notice
that the incorporation of Crabwood and Citronella essential oils for both creams as
gel-cream systems is possible and the gel-cream formulation were more stable, but
additional tests and a longer study is needed for commercialization. The cream has
the need for the same requirements in addition to a reformulation to solve the prob-
lems identified.

Keywords: Cream; Gel Cream; Essential Oils; Crabwood; Citronella.
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1 INTRODUCAO

O Brasil € um pais com uma grande biodiversidade e € considerada uma das
maiores do mundo. Ela representa cerca de 20% de tudo que ha vida no planeta,
sendo assim, um pais muito propicio para estudos utilizando produtos naturais
(CALIXTO, 2003). Oleos essenciais sdo extraidos de plantas através da técnica de
arraste e também pela prensagem de policarpo de frutos citricos, tendo uma grande
aplicacdo em perfumaria, cosmeética, alimentos e como coadjuvante em
medicamentos (BIZZO; HOVELL; REZENDE, 2009).

Desde a idade média os 0leos essenciais tém sido usados como bactericida,
virucida, fungicida, antiparasita, inseticida, medicinal e aplicacbes cosméticas,
especialmente hoje em dia na industria farmacéutica, sanitaria, cosmética, agricola e
alimenticia. Eles contém uma variedade de moléculas volateis tais como terpenos e
terpendides, derivados de fenol, componentes arométicos e alifaticos (BAKKALI et
al., 2008).

A atracdo dos mosquitos pelo ser humano ainda ndo é compreendida pelos
cientistas, mas sabe-se que eles utilizam estimulos visuais, térmico e olfativo para a
localizacdo do hospedeiro (RIBAS; CARRENO, 2010). A descoberta de compostos
botanicos derivados de propriedades repelentes (como citronela, andiroba, melissa,
geranio, eucalipto, soja, alecrim, entre outros) despertou interesse na comunidade
cientifica pelo seu baixo custo e toxicidade. De acordo com Prista (2000), tanto o
6leo de Andiroba (Carapa guianensis Aubl.), quanto o de Citronela (Cymbopogon
winterianus), tem atividade repelente de insetos.

Os Oleos essenciais despertam grande interesse nas industrias devido a
grande aceitacdo dos consumidores por produtos naturais, bem como pelos danos a
saude propiciados pelos aditivos sintéticos (SCHERER et al., 2009).

O creme € uma emulséo de dois liquidos imisciveis, um hidrossolavel e outro
lipossoluvel. A emulsédo é classificada de acordo com as suas fases, podendo ser
agua-em-oleo (A/O) ou 6leo-em-agua (O/A), ou também ser uma emulsao multipla
(A/O/A ou O/A/O). No preparo de uma emulsdo deve-se utilizar um emulsificante
para diminuir a tensao superficial entre as fases aquosa e a oleosa. A escolha do

emulsificante deve-se ser cautelosa, pois é necessario preencher alguns requisitos
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para que o emulsificante seja considerado bom, dentre eles: deve-se adsorver ao
redor das goticulas como um condensado, deve ter estrutura molecular especifica
com a parte polar atraida para a fase aquosa e a ndo polar para o 6leo, deve ser
mais soluvel na fase continua, deve influenciar na viscosidade da emulsdo e deve
ser capaz de emulsionar um sistema com pequenas quantidades (PEGADO et al.,
2003).

Cosmeéticos hidratantes sdo aqueles destinados a deixar a pele macia e suave
(REBELLO; BEZERRA, 2001). A pele humana hidratada apresenta-se suave ao
toque, macia e uniforme. O mesmo ndo pode ser dito da pele seca, que perde a
suavidade tornando-se aspera opaca e as vezes descamativa (RIBEIRO, 2006). A
desidratacdo e a diminuicdo da elasticidade ocorrem quando a perda de agua do
extrato corneo é maior que a sua reposicdo (REBELLO; BEZERRA, 2001).

A forma mais funcional dos produtos hidratantes € a emulsdo e a escolha
certa do tipo de emulsdo utilizada para elaborar um hidratante é importante para
aumentar o desempenho do produto (RIBEIRO, 2006).

A autorizacdo de comercializacdo de artigos de higiene pessoal, cosmética e
perfumaria sdo de responsabilidade da ANVISA (Agencia Nacional de Vigilancia
Sanitaria), que também fiscaliza e estabelece normas para as empresas fabricantes,
verificando o processo de producdo, as técnicas e os métodos empregados até o
consumo final.

Conforme o Guia de Estabilidade de Cosméticos da ANVISA (2004), o estudo
da estabilidade de um creme contribui para: orientar o desenvolvimento da
formulacédo e do material de acondicionamento adequado; fornecer subsidios para o
aperfeicoamento das formulacbes; estimar o prazo de validade e fornecer
informagdes para a sua confirmacgédo; auxiliar no monitoramento da estabilidade
organoléptica, fisico-quimica e microbiolégica, produzindo informagcdes sobre a
confiabilidade e seguranca dos produtos.

Atualmente as maiores indastrias farmacéuticas mundiais possuem
programas de pesquisa na area de produtos naturais, pois eles oferecem vantagens
como a grande variedade de compostos quimicos e que sao capazes de serem
absorvidas e metabolizadas pelo corpo humano (CALIXTO, 2003).

Uma das tendéncias do mercado cosmético nacional e internacional é o

desenvolvimento de produtos com o maior nUmero de componentes de origem
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natural, especialmente os de origem vegetal. Esse interesse é aumentado quando a
matéria-prima apresenta estudos cientificos comprovando a sua seguranca e
eficacia, pois o consumidor esta cada vez mais critico e exigente no uso de produtos
cosmeéticos que sejam de origem natural e com qualidade cientificamente
comprovada (FERRARI et al., 2007).

A formulacdo de um cosmético de uso diario que tem uma finalidade
hidratante com a adicdo de O6leos essenciais com propriedades repelentes é
comercialmente viavel, pois gera uma praticidade ao consumidor que nhao

necessitard a utilizacao de dois ou mais produtos para ter as finalidades desejadas.



12

1.10BJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Desenvolver um creme estavel com caracteristicas hidratantes e repelentes

com a adicédo de 0leo essencial de Andiroba e Citronela.

1.1.2 Objetivos especificos

¢ Desenvolvimento de formulacdes cosméticas;

e Desenvolvimento de emulsdes 6leo em agua (O/A)

e Incorporar as emulsdes preparadas agentes repelentes naturais;

e Avaliacdo da estabilidade fisico-quimica das emulsBes nos seguintes
parametros: centrifugacdo, ciclos de congelamento e descongelamento,
densidade, determinacdo da espalhabilidade e pH;

e Avaliacdo das caracteristicas organolépticas das emulsdes;

e Comparar as duas emulsdes preparadas com os parametros de estabilidade
e das caracteristicas organolépticas;

e Analise estatistica dos resultados de densidade, pH e espalhabilidade;
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2 REVISAO BILIOGRAFICA

2.1 A PELE HUMANA E A HIDRATACAO CUTANEA

A pele é considerada o maior 6rgdo do corpo humano, constituindo 16% do
peso corporal. Alem de revestir a superficie externa do corpo, protegendo-o, outras
funcdes atribuidas a esse 6rgao sao: controle da temperatura, sensorial, estética,
absorcdo da radiacdo ultravioleta (UV), sintese da vitamina D, absorcdo e
eliminacéo de substancias quimicas (GILMAN, 2005; RIBEIRO, 2006).

A espessura varia dependendo da &rea do corpo, sendo a pele mais espessa
encontrada nas regides sujeitas a pressdes e atritos constantes. Em sentido estrito,
a pele é constituida pela epiderme e pela derme subadjacente (GILMAN, 2005). Em
andlises histolégicas da pele, pode-se observar uma camada formada por tecido
adiposo, logo abaixo da derme, considerada como uma camada subcutanea, a

hipoderme, representada pela Figura 1 (RIBEIRO, 2006).

b e
’

HIPODERME

Figura 1. Epiderme, Derme e Hipoderme
Fonte: Revista Viva Salde, 2012.

Normalmente as peles secas sdo associadas a menor presenca de lipidios
secretados pela glandula sebacea, enquanto a hidratada pode vir acompanhada de

uma maior presenca destes (RIBEIRO, 2006).
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A camada superior da pele € a epiderme, formada por células que dentre
elas, os queratindcitos sdo a parte proliferativa, ou seja, € a formacao do estrato
corneo. A pele mantém-se hidratada e livre de agentes nocivos gracas ao extrato
corneo que € formado por cornedcitos e os lipidios de barreira, que pode ser
visualizado na Figura 2 (GILMAN, 2005).

Estrato == ,//'l

Corneo

Corneccitos

Lipidios

Derme

Figura 2.Cornedcitos e lipidios
Fonte: El blog de la piel, 2013.

2.2 FORMULACOES TOPICAS SEMI-SOLIDAS

A escolha de um veiculo adequado nas apresentacdes tOpicas é muito
importante para o resultado (GILMAN, 2005). As preparacfes topicas semi-solidas
de uso tOpico sdo preparacbes previstas para aplicagdo na pele ou em certas
mucosas para acao local ou penetracédo percutanea de medicamentos, ou ainda por
sua acdo emoliente ou protetora (BRASIL, 2010; ANTONIO, 2007).

As formulacdes utilizadas com maior frequéncia sdo: pomadas, cremes,
locbes e solucdes topicas, embora haja outras utilizadas em menor propor¢ao,

como: pastas, linimentos, pos, géis, tinturas e aerossois (ANTONIO, 2007).
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Entre estas formulacdes destacam-se as emulsdes, que € uma mistura de
dois liquidos imisciveis. Elas sédo constituidas por uma fase dispersa insoluvel na
fase dispersante e um agente tensoativo, responsavel pela unido das duas fases
(MENDONCA et al., 2009). Os cremes sao formas farmacéuticas semi-solidas
obtidas por emulsdo (AULTON, 2005).

2.2.1 Emulsdes

Emulsdes usualmente consistem em agua e um 6leo (AULTON, 2005). Séo
sistemas bifasicos nos quais um liquido esta disperso em outro liquido na forma de
pequenas goticulas (THOMPSON, 2006). A emulsificacdo permite o preparo de
misturas homogéneas e relativamente estaveis de dois liquidos imisciveis (ALLEN;
POPOVICH; ANSEL, 2007).

Uma emulsdo é uma dispersdo em que a fase dispersa é composta de
pequenos glébulos de liquido que se encontram distribuidos em um veiculo no qual
€ imiscivel. Nas emulsdes, a fase dispersa € a fase interna e a fase dispersante é a
fase externa ou continua. Emulsfes apresentando fase interna oleosa e fase externa
aguosa sdo emulsdes 6leo em &gua (O/A) ou cremes evanescentes. Em
contrapartida, emulsbes apresentando fase interna aquosa e externa oleosa sao
denominadas emulsdes agua em Oleo (A/O) ou cremes oleosos. Devido a fase
externa de uma emulsdo ser continua, uma emulsdo O/A pode ser diluida ou
aumentada com agua ou com preparacdo aquosa e uma emulsao A/O, com liquido
oleoso ou miscivel em 6leo (ALLEN; POPOVICH; ANSEL, 2007).

A emulsificacdo de duas fases imisciveis pode ser obtida quando se aplica
energia a um sistema, por exemplo, trituragdo ou homogeneizacdo, para formar
pequenas goticulas e criar uma barreira fisica e/ou eletrostatica em torno destas,
prevenindo a sua coalescéncia. Isso € obtido pelo uso de agentes emulsionante
(THOMPSON, 2006).
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2.2.1.1 Tipos de emulsao

Podem existir dois tipos principais de emulsdes: 6leo-em-agua (O/A) e agua-
em-6leo (A/O), porém existem sistemas de emulsdes mais complicados. Por
exemplo, uma goticula de 6leo envolvendo uma goticula de &gua pode ser suspensa
em agua para formar uma emulsdo agua-em-6leo-em-agua (A/O/A). Tais sistemas
ou seus correspondentes (O/A/O) sdo chamados de emuls6es multiplas (AULTON,

2005). A Figura 3 mostra a representacao das emulsodes tipo O/A e A/O.

1/ ~ : b d
EMULSAO A/O EMULSAO O/A
Figura 3. Representacdo esquemaética da organiza¢gao das emulsdes
O/A e AIO

Fonte: Adaptado de Arauljo (2001)

2.21.2 Creme

Consiste de uma emulsdo que contétm um ou mais principios ativos
dissolvidos ou dispersos em uma base apropriada e é utilizada, normalmente, para
aplicacao externa na pele ou nas membranas mucosas (BRASIL, 2010). Cremes
tem forma consistente, emulsionada, e s&o de uso hidratante ou nutritivo para peles
oleosa, normal ou seca. Dependendo das substancias utilizadas em sua formulacao,
destina-se a limpeza, hidratagéo ou nutricdo (REBELLO; BEZERRA, 2001).

Sao preparacdes toOpicas constituidas por um ou mais corpos gordurosos

emulsionados com agua (FONSECA; PRISTA, 2000), possuem uma consisténcia
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relativamente fluida, formulada com uma emulsdo agua-em-oleo (A/O) ou 6leo-em-
agua (O/A). Entretanto, mais recentemente, esse termo tem sido utilizado em um
sentido mais restrito, referindo-se a emulsdes O/A ou dispersdées aquosas
microcristalinas de acidos ou alcodis graxos de cadeia longa, removiveis por agua e
com caracteristicas cosméticas e estéticas mais aceitaveis (THOMPSON, 2006).

Emulsbes O/A sdo mais Uteis como bases lavaveis em agua, enguanto
emulsdes A/O sdo emolientes e servem para limpeza. Os pacientes frequentemente
preferem cremes A/O a uma pomada, ja que o creme espalha-se mais facilmente,
sendo menos gorduroso, e a agua de evaporacdo suaviza o tecido inflamado
(AULTON, 2005). Para o uso no periodo diurno, as emulsées O/A com muita agua
sdo Uteis (FONSECA; PRISTA, 2000).

2.2.1.3 Gel-creme

Os géis sao definidos como sistemas semi-sélidos constituidos por dispersdes
de pequenas particulas inorganicas ou de grandes moléculas organicas
interpenetradas por um liquido (ALLEN; POPOVICH; ANSEL, 2007).

Os géis oleosos possuem a mesma caracteristica de um 6leo, porém deixam
um filme mais denso sobre a pele e possibilitam a repeléncia da agua. Os géis
aquosos sao faceis de aplicar, deixam um filme seco e transparente sobre a pele.
Gel creme é uma emulsdo que contem alta porcentagem de fase aquosa e
baixissimo contetdo oleoso (CHORILLI, et al., 2006). De acordo com Rebello

(2001), o gel creme com funcéo de hidratacdo é ideal para a pele normal.

2.2.1.4 Emulsificantes

7

Para produzir emulsfes cineticamente estaveis é necesséria a adicdo de
emulsificantes e/ou estabilizantes. Os emulsificantes sdo espécies quimicas que
promovem a formac&o da emulséo e estabilizacdo por acao interfacial (REIS, 2011).

Emulsificante em geral tem um segmento lipofilico e outro hidrofilico, servindo para
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compatibilizar uma mistura de 4gua e 6leo (SANTOS, 2008). A capacidade de
interacdo entre as partes varia de acordo com o tamanho dos segmentos do
emulsificante (SANTOS, 2008).

Devido a sua estrutura quimica, os emulsificantes ou emulsionantes reduzem
a tensédo superficial na interface das fases imisciveis, permitindo, portanto, que elas
se misturem, formando a emulsdo (ARAUJO, 2001). Um emulsificante deve
adsorver-se ligeiramente ao redor das goticulas como um condensado, deve ter
estrutura molecular especifica com a parte polar atraida para a fase aquosa e a
parte ndo polar atraida para o 6leo, deve ser mais solavel na fase continua, deve
influenciar na viscosidade da emulsdo e deve ser capaz de emulsionar um sistema
requerido com o uso de pequenas quantidades (PEGADO et al., 2003).

Existem emulsificantes sintéticos ou naturais, que sdo subdivididos em i6nicos
e ndo ibnicos (ARAUJO, 2001). Na préatica, considera-se que um emulsionante
solivel em &gua emulsiona O/A, enquanto um emulsificante solivel em éleo
emulsionara A/O (FONSECA; PRISTA, 2000). Os emulsificantes iénicos estabilizam
emulsdes tipo O/A, ja os ndo-ibnico permitem a estabilidade de uma emulsdo A/O.

Os emulsificantes em maior proporcdo no mercado sdo 0s nado-ibnicos e
quando usados exigem cuidado com a sua solubilidade em &agua. Quando em
concentracbes adequadas, sdo bem seguros e tolerados pela pele, sendo portanto,
0 mais adequado para a composicdo de formulacbes de emulsdes hidratantes
(RIBEIRO, 2006). A figura 5 a seguir representa a atividade do emulsificante néo-

idnico.

Apolar

LIPOFILA

HIDROFILA HIDROFILA

LIPOFILA

Figura 4. Atividade do emulsificante ndo-idnico.
FONTE: Adaptado de Araudjo (2001).
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Os emulsificantes i6nicos favorecem a formacdo de particulas pequenas
(PALMA; GIUDICE, 2006). Ndo sao adequados para 0 uso em cosméticos
hidratantes, pois pode danificar a barreira cutanea, permeando a camada cornea, 0
que aumenta a perda de agua e irritam a pele. Na interface os grupos alquila
interagem com goticulas de 6leo, enquanto os grupos finais carregados se projetam
para a fase aquosa. O envolvimento de ions contrarios forma uma camada dupla
que previne a agregacdo de particulas de 6leo (ARAUJO, 2001). A Figura 6

representa a atividade do emulsificante idnico.

Polar

® ®
W, ® HIDROFILA ® Wr

g D
® ®
:‘j; e
LIPOF!LA @ @ * LIPOFILA

@@

® HIDROFILA K

Figura 5. Atividade do emulsificante idénico.
FONTE: Adaptado de Araudjo (2001).

2.3 OLEOS ESSENCIAIS

Segundo Bakkali (2008), Oleos essenciais sdo liquidos, volateis, limpido e
raramente de cor, lipossoluvel e soltvel em solventes organicos com uma densidade
geralmente menor que a da agua. Quimicamente, sdo misturas extremamente
complexas de monoterpenos, sesquiterpenos, hidrocarbonetos aromaticos e seus
derivados (GIL, 2010), podendo apresentar de 20 a 60 componentes em diferentes

concentracbes. Caracterizados por dois ou trés componentes em maiores
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concentragcbes (20-70%) em comparacdo a outros componentes presentes em
pequenas quantidades (BAKKALI et al., 2008).

Sao extraidos de varias plantas aromaticas localizadas em paises de clima
temperado para quente como o Mediterraneo e paises tropicais, onde eles
representam uma importante parte da farmacopeia tradicional (BAKKALI et al.,
2008).

Atualmente, cerca de 3000 6leos essenciais sdo conhecidos, dos quais 300
sdo comercialmente importantes especialmente para a industria farmacéutica,
agrondmica, de alimentos, sanitaria, cosmética e perfumaria (BAKKALI et al., 2008).

Oleos essenciais sdo produtos aromaticos de metabolismo secundario de
plantas, normalmente produzidos por células secretoras ou grupos de células, sendo
encontrados em diversas partes do vegetal, como folhas e talos. S4o0 comumente
concentrados em uma regido do vegetal, como nas folhas, casca ou frutos, e
frequentemente apresentam composicdo diferente (CONNER, 2003% apud
SCHERER et al., 2009).

Oleos essenciais s&o utilizados por milhdes de anos, as civilizacdes antigas
da Mesopotamia, mais de 5 mil anos atras, tinham maquinas para obtencao de éleos
essenciais das plantas (SUPERAMANIAM, 2008). Normalmente sao sintetizados nas
folhas e armazenados nos espacos extracelulares, entre a cuticula e a parede
celular (SILVA, 2000). Geralmente sao obtidos por arraste com vapor d’agua, onde o
vapor libera as moléculas aromaticas e as arrasta até um sistema de resfriamento,
onde sdo condensadas e separadas por diferenca de densidade (CHE DIN, 2006).
Podem também ser obtidos por processos de extracdo utilizando solventes, onde o
material vegetal é deixado em contato com um solvente organico e certo tempo
depois, apés a transferéncia dos constituintes solUveis da planta, faz-se a separacdo
das fases sélida e liquida. E ap0s a evaporacéao do solvente presente na fase liquida
obtém-se o 6leo essencial (RASHID, 2006).

Além dos processos tradicionais citados anteriormente, existe o processo de
extracdo que utiliza um fluido supercritico, nesse processo, um gas é submetido a
altas pressoes, transformando-se em um liquido. Este liquido € um solvente inerte

que arrasta as moléculas aromaticas (CHE DIN, 2006).

2 CONNER, D.E. Naturally occurring compounds. In: DAVIDSON P.; BRANEN A.L. Antimicrobials in
foods. New York: Marcel Dekker, Inc. 1993. p.441-68
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2.3.1 Andiroba (Carapa guianensis Aubl.)

A andiroba (Carapa guianensis Aubl.), pertence a familia Meliaceae que é
composta por 50 géneros e aproximadamente 575 espécies (MIRANDA, 2010), é
uma arvore de grande porte, de 20 a 30 m de altura, de copa globosa densa, com
tronco entre 50 e 120 cm de diametro, sua madeira € moderadamente pesada, e de
cor avermelhada, praticamente inatacavel por cupins (NEVEZ et al., 2004).

E uma espécie que se distribui por todo o Norte da América do Sul, incluindo
a Bacia Amazonica, a América Central, as Antilhas e a Africa Tropical (NEVEZ et al.,
2004). Seu Oleo é extraido das sementes, é consistente a temperatura ambiente,
fundindo a 30°C, com propriedade repelentes de insetos e também é utilizado no
fabrico de sabdes (FONSECA; PRISTA, 2000).

Desde o seu descobrimento indios Mundurukis usavam como ingrediente na
mumificacdo das cabecas dos inimigos, atualmente € utilizado como anti-inflamatorio
para dores de garganta, também como matéria prima para repelentes e cosmeéticos
(NEVEZ et al., 2004), e possui propriedades antisséptica, antiparasitica, emoliente e
cicatrizante. E um o0leo constituido basicamente por glicidios do &acido estearico,
palmitico e oléico (CASTRO et al., 2006).

2.3.2 Citronela (Cymbopogon winterianus)

Cymbopogon winterianus € uma planta que pertence a familia Poaceae
também denominada Gramineae a qual possui cerca de 668 géneros e
aproximadamente 9.500 espécies, popularmente conhecida como citronela
(LORENZI; MATOS, 2008; PEREIRA, 2009).

O 6leo essencial e o extrato obtido por maceracao de suas folhas sdo usados
como repelente de insetos e aromatizantes de ambientes. Sua acdo se deve a
presenca de substancias volateis no 0leo, como citronelal, eugenol, geramiol e
limoneno, entre outras, denominadas de um modo geral como monoterpenos, que

tem acéo fortemente repelente e inseticida sobre varios insetos larva, larvicida para
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Aedes aegypti, 0 mosquito transmissor da dengue e da febre amarela (OLIVO et al.,
2008).

E originaria do velhno mundo e cultivada em regifes tropicais e subtropicais.
As flores s&o raras e estéreis em nossas condi¢cbes. E uma erva aromaética, com
cerca de 1 m de altura, formada por folhas longas, que amassadas entre os dedos
liberam forte cheiro que lembra eucalipto-limao (Eucalyptus citrodora) (BLANK et al.,
2008 apud LORENZI; MATOS, 2008).

O citronelal é também o principal componente do 6leo das folhas do eucalipto-
limdo que tem a mesma propriedade aromatizante, especialmente de banheiros e
age como repelente de insetos, porem com menor eficiéncia (LORENZI; MATOS,
2008). A planta se presta para a extracdo industrial do O6leo essencial pela
hidrodestilacao de grandes quantidades de folha (LORENZI; MATOS, 2008).

Segundo Prista (2000) o Oleo de citronela tem protecdo da pele contra
insetos, ou seja, é um produto repelente, e esta planta demonstra efeito calmante no
Sistema Nervoso Central (SNC), e efeito anticonvulsivo (OLIVEIRA et al, 2011),
como também uma atividade antifingica. E um 6leo de elevada relevancia
econbmica, devido o extrato empregado em diversas inddstrias, como perfumaria,
cosmeética, produtos farmacéuticos e aromatizantes, mas também utilizado na
medicina popular nas regifes litoraneas e por populacdes ribeirinhas no Brasil
(PEREIRA, 2009).

2.4 REPELENTES

Repelentes sao substancias cujo odor e sabor repele insetos (GRUZDYEYV et
al., 1983), acaros e carrapatos, ou peste, e vertebrados como cachorro, coelho,
veado, passarinho (WARE, 1986). Podem ser usados para proteger as plantas
contra roedores, passaros, insetos e acaros, para proteger humanos e animais
contra artropodes parasitas, e também para prevenir o envenenamento de insetos
benéficos que pode ocorrer quando eles visitam plantas tratadas com inseticidas
(GRUZDYEV et al., 1983).

® BLANK, A. F. et al., 2008. In: MATOS, S. H. et al., plantas Medicinais e Arométicas Cultivadas
no Ceard. Banco do Nordeste do Brasil, Série BNB Ciéncia e Tecnologia, n. 02, Fortaleza.
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Antes da Segunda Guerra Mundial, havia apenas quatro repelentes: 6leo de
Citronela, ftalato de dimetila, indalone e Rutgers 612 (WARE,1986). A maioria dos
repelentes ativos incluem aminas, derivados piridinos, bases quaternarias de
amoOnia, amidas ciclicas e colofonias. Alguns inseticidas e fungicidas também tem
propriedades repelentes (GRUZDYEV et al., 1983). Para a protecdo de humanos e
animais, repelentes sdo usados na forma de pomadas, pastas, solu¢cbes, emulsdes e
aerossois (GRUZDYEV et al., 1983).

Seu uso reduz o risco de transmissdo de inumeras doencas infecciosas e
reacbes imunoalérgicas resultantes da picada de artrépodes. Os repelentes
quimicos topicos sdo os mais usados ao redor mundo, porém, seu uso, inclusive em
areas endémicas, ocorre de forma inapropriada, ndo garantindo uma protecao
adequada (RIBAS; CARRENO, 2010).

2.5 EXCIPIENTES

O alcool cetoestearilico € uma mistura entre os alcodis cetilico e estearilico. E
um floco branco ceroso pouco solivel em &agua, caracterizado como tensoativo
emulgente de A/O, produto para ser utilizado como agente emulsionante e
estabilizante, recomendado para formulacbes de emulsdes, ele mantém a
estabilidade e o pH (FONSECA; PRISTA, 2000).

O alcool cetilico € um solido branco a temperatura ambiente, pode ser de
origem natural ou sintética. Ele também é caracterizado como um tensoativo
emulgente de A/O, mas também € uma massa gordurosa, ideal para a producéo de
pomadas assim como o alcool cetoestearilico. E um excelente emoliente, agente
estabilizante e doador de consisténcia para as emulsdes. (FONSECA; PRISTA,
2000).

O BHT, ou Butilhidroxitolueno, € um antioxidante sintético, muito utilizado na
industria de alimentos e na fabricacéo de plasticos, ele bloqueia o efeito danoso dos
radicais livres. Pode conferir odor ao alimento quando aplicado em altas

temperaturas em condicdo de fritura por um longo periodo (BHT, 2009).
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A glicerina é um composto orgéanico atdoxico que pode ser utilizado como
matéria prima para a producdo de diversos produtos, pode ser considerada como
emulsificante. E liquida a temperatura ambiente, viscosa e incolor. E utilizada para
manter a maciez e umidade da pele, essas propriedades conferem elasticidade as
fibras de tecidos (GILMAN, 2005; RIBEIRO, 2006).

Carbopol é um carbémero da familia dos polimeros, utilizado para dar
estabilidade as emulsdes e viscosidade. Utilizado como matéria prima para produtos
cosméticos em gel (CHAMPALAL; PODDAR, 2012). E considerado um agente de
viscosidade e auxiliar da emulsificacdo (FRANGE; GARCIA, 2009).

Polawax € uma cera autoemulsificante n&o iénica, cremoso. E um produto de
reacoes alcodis graxo superiores com oOxido de etileno. Uma das bases
autoemulsionaveis mais eficientes para sistemas O/A (FANCIO et al., 2013).

Tween 80 é um surfactante constituido acidos graxos de polioxietileno,
também considerado como um emulsificante ndo i6nico (CHORILLI; CAMPOS;
BOLFARINI, 2009; SILVA et al., 2010).

O 6leo de améndoa tem como funcdo ser emoliente, € muito utilizado e é
obtido das améndoas (Prunus amydalus), constituido por uma mistura de glicerideos
do &cido oleico com pequena quantidade de glicerideos dos &cidos linoleico,
miristico e palmitico, quase inodoro e quase incolor, pouco solivel em &alcool e
miscivel com o éter (FONSECA; PRISTA, 2000).

2.6 ESTABILIDADE

Emulsdes estaveis podem ser definidas como um sistema no qual os glébulos
retém suas caracteristicas iniciais e permanecem uniformemente distribuidos por
toda a fase continua (AULTON, 2005).

Pelo fato de emulsfes serem fisicamente instaveis, o prazo de validade desse
produto deve ser criterioso (THOMPSON, 2006). Em termos gerais, uma emulsao é
considerada fisicamente instavel se: a fase interna ou dispersa tende a formar
agregados de goticulas; grandes goticulas de depositam no fundo ou aparecem na

superficie do produto; todo o liquido da fase interna, ou parte dele, separa-se da fase
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dispersante e forma uma camada distinta no frasco, resultante na coalescéncia dos
glébulos da fase interna (ALLEN; POPOVICH; ANSEL, 2007).

A funcdo do emulsificante € formar um filme interfacial cercando as goticulas
dispersas. A natureza fisica dessa barreira controla se as goticulas irdo coalescer ou
nao quando se aproximarem. Se o filme for eletricamente carregado, forcas
repulsivas contribuirdo para a estabilidade (AULTON, 2005).

Uma emulsdo pode ser adversamente afetada pela contaminacéo
microbiolégica e por outras alteracdes fisicas e quimicas (ALLEN; POPOVICH,;
ANSEL, 2007). A separacdo da mesma em seus constituintes € denominada quebra.
Qualquer agente que destrua o filme interfacial separara a emulsdao (AULTON,
2005).

Segundo Aulton (2005), alguns fatores que levam a quebra da emulséo:

e Adicdo de uma substancia incompativel com o emulsificante, destruindo a

sua propriedade emulsificante;

e Crescimento bacteriano: materiais proteicos e agentes tensoativos nao

ibnicos sdo excelentes meios de cultura para crescimento bacteriano;

e Mudanca de temperatura: os emulsificantes proteicos podem ser

desnaturados, e as caracteristicas de solubilidade dos emulsificantes
mudam com o aumento da temperatura, aguecimentos acima de 70°C e

congelamentos também quebram uma emulséao;



3 MATERIAL E METODOS

3.1 MATERIAL

3.1.1 Materiais e reagentes

e Agua destilada;

¢ Alcool Cetilico - tensoativo;

e Alcool Cetoestearilico - tensoativo;
e AMP Ultra — agente neutralizante;
e Bastéo de vidro;

e Béquer;

e BHT — Butilhidroxitolueno;

e Carbopol — polimero anibnico;

e Glicerina - emulsificante;

e Oleo de Améndoa - emoliente;

e Oleo de andiroba — 6leo repelente;
e Oleo de citronela — 6leo repelente;
e Polawax — cera emulsificante ndo ionica;

e Tween 80 — emulsificante ndo idnico;

3.1.2 Equipamentos

e Agitador mecanico (NOVA ETICA, modelo: 114);

e Balanca Analitica (SHIMADZU, modelo: AY220);

e Capela de Fluxo Laminar Horizontal (QUIMIS, modelo
e Centrifuga (ITR, modelo: Simplex Il);

e Chapa de aquecimento (FISATOM, modelo: 752A);

: Q216F21H)
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http://www.quimis.com.br/produtos.php?cat=1&sub=51&prod=212
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e Estufa com circulacdo e renovacao de ar (QUIMIS; modelo: Q317M-32);
e Geladeira (ELETROLUX, modelo: DC 47);
e pHmetro (POLICONTROL, modelo: pH-250);

3.2 PROCEDIMENTOS

3.2.1 Preparo das Emulsdes

As emulsbes foram preparadas por emulsificacdo, que consiste em duas
fases, uma lipofila e outra hidréfila, preparadas e aquecidas separadamente e entao,
adicionadas uma a outra. Iniciou-se a pesquisa com diversas formulagdes,
resultando em duas emulsdes que foram escolhidas para o estudo da estabilidade.

O creme e o gel creme foram preparados em uma batelada na quantidade
necessaria para o estudo. Para o creme, iniciou-se no preparo da fase hidréfila com
0 aquecimento da agua destilada a 70°C e o preparo da fase lip6fila que continha
alcool cetoestearico, 6leo de améndoa, 6leo de andiroba, 6leo de citronela, polawax
e tween 80 também foi aquecido a 70°C e entdo sob agitacdo constante e com
rotacdo variada a fase hidréfila foi adicionada sob a fase lipéfila. Apds 5 min
mediante agitacdo retirou-se a chapa de aquecimento e manteve-se a agitacao
durante 45 min até atingir temperatura ambiente. Mediu-se o pH da fase hidrdfila e
foi observado que estava de acordo com o recomendado para o creme, pH de 4,0 a
7,0, ndo tendo necessidade de ser ajustado.

O gel-creme foi preparado com a fase aquosa sob agitacdo mecanica.
Primeiramente preparou-se a fase hidréfila, adicionando aos poucos o Carbopol
peneirado na agua com glicerina para formar o gel e ajustou-se o pH para 6,0 com o
AMP (2-amino-2-metilpropanol), posteriormente preparou-se a fase oleosa, que
continha &cool cetilico, BHT, 6leo de améndoa, 6leo de andiroba, oleo de citronela e
tween 80, que foram submetidos a agitagdo para completa dissolugéo e aqueceu-se
ambas as fases a 70°C. Mediante a agitacao da fase hidréfila adicionou-se os 0Oleos,

formando o gel creme, manteve-se a agitacdo durante 20 min para que a emulséo
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alcancasse temperatura ambiente, retirando a chapa de aquecimento apds 5

minutos.

3.2.2 Estudo da Estabilidade

AplOs o preparo das amostras elas foram centrifugadas conforme o item
3.2.2.1 para o estudo preliminar da estabilidade para a determinacéo da formulagéo
(BRASIL, 2004). As amostras escolhidas foram armazenadas em trés condi¢oes dis-
tintas: geladeira com temperatura controlada (5° C +2°C), condicBes ambientais (20°
C — 25° C) e estufa com temperatura controlada (45° C +2°C) e foram avaliados os
seguintes parametros observados na Tabela 1 durante 28 dias. (SOUZA; FERREI-
RA, 2010).

Tabela 1. Par@metros avaliados e tempos realizados

Tempo (dias) Parametros observados
0 (24h) Exposicado a radiagédo luminosa e Ciclos de congelamento e
descongelamento
0 (24h) e 28 Densidade
0(24h),7,14,21, e Caracteristicas organolépticas, pH, teste de centrifugacéo e
28 espalhabilidade

3.2.2.1 Centrifugacgao

Cerca de 5g das amostras foram submetidas a rotacdo de 3000 rpm por 30
min em centrifuga (CHORILLI; CAMPOS; BOLFARINI, 2009). A ndo ocorréncia de
separacdo de fases ndo assegura sua estabilidade, somente indica que o produto
pode ser submetido, sem necessidade de reformulacéo, aos testes de estabilidade
acelerada (ISAAC 28L 28L., 2008).



29

3.2.2.2 Ciclos de congelamento e descongelamento

Cerca de 10g da amostra foi submetida a condicbes extremas de
temperaturas, nos chamados ciclos, sendo considerados para efeito de estudo de
estabilidade preliminar, a realizacdo de seis ciclos. Os ciclos de congelamento e
descongelamento alternaram 24 horas em temperaturas elevadas e 24 horas em
temperaturas baixas, sendo os conjuntos realizados apresentados na Tabela 2, com
variacdo de £ 2 °C na temperatura (ISAAC 29L 29L., 2008).

Tabela 2. Temperaturas utilizadas nos ciclos de congelamentos e descongelamentos da
amostra
1° Ciclo 2° Ciclo 3° Ciclo 4° Ciclo 5°Ciclo 6° Ciclo
Oh 24h 48h 72h 96h 120h
40°C+2°C -5°C+2°C 45°C+2°C -5°C+2°C 50°C+2°C -5°Ct2°C
Fonte: Adaptado de ISAAC et al., 2008

3.2.2.3 Densidade

A determinacdo da densidade especifica foi realizada em picnémetro a 20°C.
Pesou-se previamente o picndmetro vazio para determinac¢do da sua massa (mp,) €
entdo inseriu a amostra no picndmetro e pesou-se para determinacdo da massa do
picndbmetro com a amostra (mp,). A diferenca entre a mp, € da mp, € a massa da
amostra. A relacdo entre a massa da amostra pelo volume do picndmetro representa

a densidade especifica da amostra ensaiada (BRASIL, 2010).

3.2.2.4 Determinacao de pH

A determinacdo do pH foi realizada em uma dispersao aquosa a 10% (p/p)

das amostras nas trés condi¢cdes ambientais em &gua recém destilada, usando
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peagametro digital devidamente calibrado, realizando a leitura em triplicata (BRASIL,
2004). O eletrodo foi inserido diretamente na dispersdao aquosa sob agitacéo,
resultando no pH da amostra (BRASIL, 2010).

3.2.2.5 Determinacao da Espalhabilidade

Cerca de 0,1g da amostra foi colocada entre duas placas de vidro, com 10,0 x
18,0 cm e 0,5cm de espessura, sendo uma delas disposta sobre um papel
milimetrado. A adicdo de pesos de 400, 600, 800, 1000 e 1200g, a cada trés
minutos, na placa superior, promoveu o espalhamento do produto, que pode ser

medido como extensibilidade, em milimetros quadrados (ISAAC et al., 2008).

3.2.2.6 Exposicdo a Radiacdo Luminosa

Manteve-se cerca de 10g da amostra em um frasco cristalino sob exposicéo a
luz ultravioleta em capela de fluxo laminar por um periodo de 8h para observar

alteracdes de cor, odor e aspecto (BRASIL, 2004).

3.2.2.7 Andlise Estatistica

Os resultados dos ensaios de pH, espalhabilidade e densidade foram
submetidos ao teste estatistico ANOVA — Post test: Tukey, realizados no programa
BioEstat 5.0 (FRANGE; GARCIA, 2009).
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Cada um dos componentes utilizados na formulacdo pode afetar a

estabilidade do produto, por isso foram desenvolvidas varias formulacbes até

encontrar a melhor emulséo. Dos produtos utilizados que foram descartados durante

0 processo estdo a lanolina anidra e o acido estearico, as formulag6es realizadas

com eles gerava um creme muito oleoso, ndo tendo um sensorial desejavel.

A escolha da emulsdo final dependeu também do teste preliminar de

estabilidade, que consistiu na centrifugacdo das amostras apenas a temperatura

ambiente, a ocorréncia de separacdo das fases indicava que a emulsdo nao é

estavel. A Tabela 3 apresenta os componentes e as concentracfes das matérias-

primas utilizadas para a formulacdo das emulsdes escolhidas,

Tabela 3. Componentes e concentragao das matérias-primas na preparacdo das emulsdes.

CREME (A/O)

GEL CREME (O/A)

FASES Composicéo Composicéo
Componente Componente
(%) (%)
Alcool Cetoestearico 10,0 Alcool Cetilico 2,0
Oleo de Améndoa 6,0 BHT — Butilhidroxitolueno 0,5
o Oleo de Andiroba 3,0 Oleo de Améndoa 5,9
Lipofila Oleo de Citronela 1,0 Oleo de Andiroba 3,0
Polawax 2,0 Oleo de Citronela 1,0
Tween 80 3,0 Tween 80 34
Agua destilada 78,7
Hidrofila Agua destilada 75,0 Carbopol 0,6
Glicerina 49

Nas formulacbes preparadas, foi realizado teste de centrifugacdo como

estudo preliminar de estabilidade da amostra por 30 min a 3000 rpm, segundo Isaac
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(2008) este pode ser considerado um teste orientativo no desenvolvimento de
produtos.

A ocorréncia de separacédo de fases indica que a emulsdo nao era estavel. A
nao ocorréncia de separacdo de fases no teste de centrifugacdo ndo indica que é
estavel, por isso foi realizado o estudo acelerado de estabilidade, que consiste nos
testes de pH, centrifugacgéo, ciclos de congelamento e descongelamento, densidade
e espalhabilidade, nas condi¢cbes ambiente (20-25°C), geladeira (5+2°C) e estufa
(45+2°C) num periodo de 28 dias. Além das caracteristicas organolépticas: cor, odor
e aspecto, para definicdo de possiveis instabilidades.

As duas formulagbes foram preparadas em apenas uma batelada e

separadas em 3 partes para o armazenamento.

4.2 TESTE DE ESTABILIDADE

4.2.1 Caracteristicas Organolépticas

As caracteristicas organolépticas foram verificadas durante 28 dias nas duas
formulacbes preparadas e nas trés condicbes de armazenamento. No inicio dos
testes o creme apresentava cor branca e fosca, com aspecto rigido como o de uma
pomada, tornando-se cada dia mais rigido na temperatura ambiente e apresentando
a formacdo de uma pelicula a partir do 15° dia apenas na amostra mantida a 45°C.
Manteve um cheiro caracteristico dos 6leos essenciais de Andiroba e Citronela com
predominéancia do 6leo de Andiroba até o fim dos testes.

O endurecimento da camada superior do creme mantido na estufa indicou
uma alta evaporagdo dos componentes hidrofilicos, o que ocorre mais intensamente
na superficie, com isso, aumentando a concentragdo dos componentes menos
volateis (SOUZA; FERREIRA, 2010). Constatando-se a afirmagdo com a formacgéo
de pequenas goticulas na parte interna da tampa.

O gel creme apresentava cor branca e brilhosa, com aspecto gelatinoso e as

mesmas caracteristicas de odor que o creme, pois tinha a mesma quantidade de
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Oleos, porém percebeu-se a acentuagdo do cheiro do 6leo de Andiroba. Durante a
pesquisa ele passou para uma coloracdo amarelada que permaneceu até o fim dos
testes.

A exposicao a radiacdo luminosa pode alterar significantemente a cor e 0
odor do produto e levar a degradacédo de ingredientes da formulacdo (BRASIL,
2004). Os produtos foram expostos a luz ultravioleta por um periodo de 8h e no fim
nao apresentaram mudancas de aspecto, cor e odor.

Como a exposicdo a radiacdo luminosa as amostras ndao sofreram nenhuma
alteracdo, tanto a modificagdo do odor quanto a cor pode ter ocorrido,

provavelmente, por uma contaminacdo microbiana (ISAAC et al., 2008).

4.2.2 Andlises Fisico-Quimicas

4.2.2.1 Ciclos de Congelamento e Descongelamento e Centrifugacao

A centrifugagéo e os ciclos de congelamento e descongelamento indicam a
estabilidade nas condi¢cdes extremas propostas. Foram realizados testes semanais
durante os 28 dias de teste. Com relacdo ao teste de centrifugacdo todos os
resultados obtidos foram ausentes de qualquer sinal de separagéo de fases, ou seja,
ndo teve nenhum indicio de instabilidade como floculacdo, inversdo de fase ou
(AULTON, 2005). Ja ao teste de centrifugacdo, ele é indicativo de estabilidade
apenas quando associado a um conjunto de testes (ANDRADE, 2008)

Floculacdo ou coalescéncia é quando aparece um filme interfacial devido a
interacédo de forcas atrativas e repulsivas. A proporcéo entre os volumes das fases é
um fator que contribui para o tipo de emulsédo formada, a inversdo de fase pode
ocorrer na tentativa de incorporar quantidades excessivas da fase dispersa, podendo
causar até a quebra da emulsdo. Creaming ou cremeacdo € a formagdo de uma
camada cremosa na superficie da emulsdo, que ocorre pela diferenca das

densidades entre as fases.
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A Tabela 4 a seguir apresenta os resultados visuais dos ciclos de

congelamento e descongelamento.

Tabela 4. Resultados do ciclo de congelamento e descongelamento.

TEMPERATURA (°C)
AMOSTRAS
40 -5 45 5 50 -5
CREME N N N LM LM LM
GEL CREME N N N N N N

Legenda: N — Normal; LM — Levemente Modificado;

O indicio de instabilidade ocorrido no 4° ciclo, que estava mantido a -5°C, foi
presenciado juntamente com o endurecimento da camada superior do creme na
estufa, porém a instabilidade néo foi concretizada nem nos testes de centrifugacéao.

No trabalho realizado por Frange (2009) onde avaliava a estabilidade de uma
emulsdo O/A, também foram estaveis no teste de centrifugacdo ndo indicando

nenhuma instabilidade como creaming, muito menos separacao de fases.

4.2.2.2 Avaliacdo do pH

O valor do pH € um importante pardmetro de monitoramento da estabilidade
das emuls@es, pois a alteracdo do mesmo indica a ocorréncia de reacdes quimicas
gue podem comprometer a qualidade do produto final (ANDRADE, 2008). O pH da
emulsdo deve garantir a estabilidade dos ingredientes da formulagéo, sua eficacia e
seguranca, bem como ser compativel com a finalidade desejada (FRANGE;
GARCIA, 2009).

O pH dos produtos cosméticos varia em funcdo da sua aplicabilidade, pois o
pH cutaneo pode variar de acordo com a regido do corpo. Assim, produtos com uma
permanéncia prolongada sobre a pele devem ter um pH de 4,0 a 7,0, sendo que o
pH deve se aproximar ao maximo do pH cutaneo, que varia de 4,5 a 5,5 (REBELLO;
BEZERRA, 2001).
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Observando a realizacao do teste de pH em relacéo as diferentes condi¢des
de armazenamento em ambas as amostras, o creme e 0 gel-creme apresentaram

diferenca entre eles desde a sua preparacdo, podendo ser observado na Figura 7.

7,0

o
5

o
o

=4&—GEL CREME 5°C
== GEL CREME 20-25°C

Valor de pH
u
w

=== GEL CREME 45°C
=== CREME 5°C

5,0
=ie= CREME 20-25°C
=@-CREME 45°C

4,5

4,0

0 7 14 21 28
Tempo (dias)

Figura 6. Valores de pH encontrado das amostras de creme e gel-creme nas trés
condi¢cBes ambientais.

Desde o inicio dos testes o pH das emulsées encontravam-se de acordo com
o pH ideal para um produto de permanéncia na pele, sendo entre as amostras de
creme e gel creme muito diferentes. Porem nas trés condicbes em que as
formulagdes foram expostas, o seu pH variou da mesma forma, com isso, conclui-se
qgue, independente de onde a emulsdo vai ser armazenada, ocorrerd as mesmas
reacfes quimicas. O mesmo ocorreu com Mendonc¢a (2009), onde as formulacdes,
independente das condi¢cdes propostas, elas tenderam ao mesmo valor, variando
dentro do limite aceitavel de 10%.

Para o creme a andlise estatistica feita com as médias da amostra mantida

em geladeira e as médias da amostra mantida em estufa indicam que elas diferem a
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5% de significancia, mas estdo dentro do limite aceitavel, ja para o gel-creme
nenhuma das amostras teve uma diferenca estatistica.

O pH mais baixo encontrado no tempo 21 para o creme em todas as
condicbes ambientais pode representar uma oxidacdo da fase oleosa (FRANGE;
GARCIA, 2009), a degradacéo de qualquer composto presente na amostra (ISAAC
et al., 2008), ou a existéncia de uma maior quantidade de agua livre no sistema
(ANDRADE, 2008) mas como este pH baixo foi uma excecéo considerando todos 0s
outros tempos, pode ter ocorrido uma falha instrumental. O mesmo ocorreu no
estudo de Andrade (2008), que também desenvolveu formulacbes com éleo de
andiroba, no 15° dia de estudo o pH das amostras abaixaram significantemente,
porem ndo se mantiveram nos tempos posteriores.

No Tempo 7, tanto para o creme quanto para o gel-creme, as leituras para o
pH nas diferentes condi¢cdes ambientais foram as que tiveram menos diferenca entre
elas, j& a maior diferenca para o creme foi detectada no Tempo O, e para o gel-

creme no Tempo 14.

4.2.2.3 Avaliagdo da Densidade

A presenca de ar pode alterar cor, odor e desestabilizar a emulsdo. De
acordo com Bezerra (2001), com a densidade é possivel detectar a incorporacéo de
ar no produto, ou seja, se a densidade diminui quer dizer que houve a incorporagao
do ar. Os resultados obtidos para a densidade das emulsdes preparadas encontram-

se na Figura 8.
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Figura 7. Resultado da densidade nos Tempos 0 e 28 dias.

A diferenca de densidade encontrada nas duas formulagfes no inicio e no fim
dos testes representa a incorporacdo de ar no gel-creme e a evaporacao de corpos
hidrofilicos no creme, pois gera uma concentracdo dos corpos mais densos
(REBELLO, 2001).

Isaac (2008) comparou fitocosméticos por analises fisico-quimicas e os seus
resultados de densidade diminuiram para temperatura de -5°C e aumentaram para
45°C. As emulsBes foram estaveis e estatisticamente ndo apresentaram variacao

significativa, assim como os resultados encontrados neste trabalho.

4.2.2.4 Andlise da Espalhabilidade

As caracteristicas de espalhamento sobre a pele de uma emulsdo é
importante tanto do ponto de vista sensorial, como de eficacia (ISAAC et al., 2008).

Os resultados para o teste de espalhabilidade estédo presentes na Figura 9.
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de Creme e Gel Creme nas trés

Observa-se que o creme tem uma tendéncia a se espalhar mais que o gel-

creme, principalmente o mantido a geladeira. O creme mantido a geladeira teve um

aumento da espalhabilidade muito maior que os outros, provavelmente devido a

amostra ser mais estavel a 5°C que as temperaturas mais altas.
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No Tempo 0 as duas emulsdes tem um comportamento parecido nas diferentes
condigbes que foram propostas, pois ela ainda nao foi afetada pelas condigbes
propostas. Nos diferentes tempos, o gel-creme sempre esteve abaixo do creme, mas
muito mais estavel, pois em seu grafico percebe-se que as linhas estdo cada vez
mais proximas, ndo diferindo a espalhabilidade conforme a condicdo ambiental
submetida. Na Tabela 4 a seguir pode-se comparar a espalhabilidade no inicio e no

fim dos testes.

Tabela 5. Resultados da area de espalhamento nos tempos 0 e 28 dias.

TEMPO 0 TEMPO 28
AMOSTRAS
400 g 1200 g 4009 1200 g
(20-25°C)
MAX. MIN. MAX. MIN. MAX. MIN. MAX. MIN.
CREME
2400 1840 2830 2680 2970 2000 4180 3320
(mm2)
GEL CREME
1210 960 1850 1450 1450 1280 2600 2250
(mm2)

Percebe-se inicialmente que no peso de 400g o creme tem praticamente o
dobro de area espalhada que o gel-creme e que essa diferenca ainda ocorre no
tempo final, sendo que essa diferenca diminui conforme aumenta o peso sobre as
emulsdes. O comportamento das formulacbes foi parecido nos dois tempos
observados, tendo em vista que nas trés condicdes ambientais eles mantiveram a
mesma tendéncia.

Realizando a estatistica pelo método ANOVA em nivel de 5% para o Tempo
0, indicou que as médias ndo sao diferentes entre si. A estatistica também foi
realizada para as médias do Tempo 28, que em nivel de 5% de significancia também
nao se diferiram.

Comparando do inicio ao fim dos testes as amostras, tanto creme quanto gel-
creme, teve uma espalhabilidade bem maior, ou seja, o tempo é um fator importante

para o0 aumento deste parametro.
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5 CONCLUSOES

Atualmente, as industrias estdo facilitando a vida das pessoas unindo
produtos necessarios para a saude da pele, como hidratantes, protetores solar,
produtos para limpeza, antioxidantes e também repelentes.

O desenvolvimento das formulacdes com a adicdo dos Oleos essenciais de
Andiroba e Citronela, que possuem propriedades repelentes, foi 0 objetivo deste
estudo. Por meio dos testes realizados podemos observar que € possivel a
incorporacao dos 6leos essenciais de Andiroba e Citronela tanto em um creme como
em um sistema gel-creme. Muitos estudos ja foram feitos comprovando a eficacia
desses 6leos em razado das suas propriedades medicinais.

Duas das formulagbes preparadas foram submetidas ao teste de
estabilidade. Avaliando as caracteristicas fisico quimicas e organolépticas das
emulsdes desenvolvidas, percebeu-se que os resultados dos parametros estdo de
acordo com o desejavel para produtos aplicaveis na pele. Estatisticamente os
resultados ndo foram diferentes, sendo um ponto positivo para as emulsoes.

Com o estudo da estabilidade pode-se perceber que a formulacdo do gel-
creme foi mais estavel, porém para a sua eficacia e comercializacdo € necessario
um tempo de pesquisa maior e outros testes como viscosidades. O creme necessita
dos mesmos requisitos além de uma reformulacdo para solucionar os problemas
encontrados. O gel creme teve sua estabilidade menos afetada que o creme, sendo

assim a melhor formulag&o desenvolvida.
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