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RESUMO

A medida que envelhecemos, preocupacdes sobre o envelhecimento precoce,
influenciado por fatores ambientais e estresse oxidativo, aumentam. Levando a busca
por cosmeticos que previnam e reparem danos a pele, mantendo-a saudavel e
protegida. Pensando nisso, o extrato de jambo vermelho surge como uma alternativa
promissora e natural de fonte de antioxidantes. Entretanto, muitos compostos naturais
sao quimicamente instaveis, tornando-os propensos a rea¢des que levam a redugao
de sua eficacia ao longo do tempo. Diante disso, este estudo traz uma inovagéao
tecnoldégica ao desenvolver uma formulagdo cosmética antienvelhecimento rica em
flavonoides antioxidantes extraidos das folhas do jambo vermelho (Syzygium
malaccense) associda a hidroxiapatita nanoestruturada como estratégia para proteger
os compostos bioativos. O potencial antioxidante foi avaliado por meio dos ensaios de
sequestro dos radicais DPPH e ABTS, reducao do ferro (FRAP), compostos fendlicos
totais (CFT), identificacdo e quantificacdo dos compostos fendlicos por cromatografia
liguida de alta eficiéncia (CLAE-DAD) e capacidade inibitéria minima (ICso0). A
hidroxiapatita foi caracterizada pura e com extrato impregnado, por microscopia
eletrénica de transmissao (MET), difragdo de raios X (DRX), espalhamento dindmico
da luz (DLS) e espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR).
Definiu-se as concentragbes dos ingredientes das formulagdes utilizando estudos
exploratorios qualitativos e seguido de planejamento fatorial. As formulagdes foram
submetidas a ensaio de estabilidade acelerada, durante 12 dias, onde foram avaliadas
as propriedades organolépticas (cor, odor, aspecto), fisico-quimicas (pH, densidade,
centrifugacéo, espalhabilidade), ICso e estudo reoldgico em regime estacionario e
oscilatério. Por fim, realizou-se avaliagao sensorial utilizando o método de perfil ideal
(MPI). Os resultados demonstraram boa capacidade antioxidante do extrato de jambo
vermelho, com 333,54+7,0 mg EAG.g" (CFT) e 40,733 mg.mL"" de ICso, e excelente
eficiéncia da aplicagcdo da hidroxiapatita (HA) como agente de protecdo dos
compostos bioativos com aumento do valor de ICs0 de 33,71 para apenas 39,30
mg.mL-". Pela analise CLAE-DAD foram identificados e quantificados os compostos
acido galico, miricitrina e miricetina. Foram definidas as concentragoes de
hidroxietilcelulose, acido hialurénico e extrato a ser utilizada nas formulagdes de 0,1%,
1% e 0,5%, respectivamente. O planejamento fatorial indicou que o teor de
hidroxietilcelulose € diretamente proporcional a viscosidade e a turbidez; e a
hidroxietilcelulose e HA (contendo extrato), € inversamente proporcional a atividade
antioxidante. As formulagdes foram caracterizadas reologicamente em regime
estacionario como fluidos ndo newtonianos, com viscosidade independente do tempo
do tipo pseudoplastico, com pequena tensdo inicial e em regime oscilatério com
carater de solucdes diluidas com predominio de forgas viscosas sobre elasticas. O
odor e aspecto mantiveram-se estaveis durante o estudo de estabilidade. A cor da
amostra extrato livre sofreu intensas modificagdes e a HA impregnada com extrato
(HAext) sofreuleve modificagbes. O pH manteve-se entre 5,00 e 6,00, conforme o
indicado para a pele. A densidade e a espalhabilidade mantiveram-se estaveis. Todas
as formulagdes cosmeéticas, incluindo a HAext apresentaram boa aceitagcdo e
atenderam as expectativas dos consumidores. Portanto, este estudo traz informacdes
importantes sobre a bioatividade dos compostos das folhas de S. malaccense, com
resultados inéditos a sua aplicacdo em formulagdes cosméticas de sérum facial.

Palavras-chave: Sérum facil. Antienvelhecimento. Estabilidade. Antioxidantes.
Hidroxiapatita.



ABSTRACT

As we age, concerns about premature aging influenced by environmental factors and
oxidative stress increase. This leads to a search for cosmetics that prevent and repair
skin damage while keeping it healthy and protected. In light of this, red jambo extract
emerges as a promising and natural source of antioxidants. However, many natural
compounds are chemically unstable, making them prone to reactions that reduce their
efficacy over time. In response, this study introduces a technological innovation by
developing an anti-aging cosmetic formulation rich in antioxidant flavonoids extracted
from the leaves of red jambo (Syzygium malaccense), combined with nanostructured
hydroxyapatite as a strategy to protect the bioactive compounds. The antioxidant
potential was evaluated through DPPH and ABTS radical scavenging assays, ferric
reducing antioxidant power (FRAP), total phenolic compounds (TPC), and the
identification and quantification of phenolic compounds by high-performance liquid
chromatography with diode-array detection (HPLC-DAD), as well as minimum
inhibitory concentration (IC50). Hydroxyapatite was characterized both in its pure form
and when impregnated with the extract, using transmission electron microscopy
(TEM), X-ray diffraction (XRD), dynamic light scattering (DLS), and Fourier-transform
infrared spectroscopy (FTIR). Ingredient concentrations for the formulations were
determined using qualitative exploratory studies followed by factorial design. The
formulations underwent accelerated stability testing for 12 days, where organoleptic
properties (color, odor, appearance), physicochemical properties (pH, density,
centrifugation, spreadability), ICs0, and rheological behavior in steady and oscillatory
regimes were evaluated. Finally, a sensory evaluation was conducted using the ideal
profile method (IPM). The results showed good antioxidant capacity of the red jambo
extract, with 333.54+7.0 mg GAE.g"' (TPC) and an ICso of 40.733 mg.mL"", and
excellent efficiency of hydroxyapatite (HA) application as a protective agent for the
bioactive compounds, with an increase in ICso value from 33.71 to 39.30 mg.mL-".
HPLC-DAD analysis identified and quantified compounds such as gallic acid,
myricitrin, and myricetin. Concentrations of hydroxyethylcellulose, hyaluronic acid, and
extract were set at 0.1%, 1%, and 0.5%, respectively. Factorial design indicated that
the content of hydroxyethylcellulose is directly proportional to viscosity and turbidity,
and hydroxyethylcellulose and HA (containing extract) is inversely proportional to
antioxidant activity. Formulations were characterized rheologically in a steady state as
non-Newtonian fluids with shear-thinning viscosity and in an oscillatory regime as
diluted solutions with a predominance of viscous forces over elastic forces. The odor
and appearance remained stable during the stability study. The color of the extract-
free sample underwent significant changes, while the HA impregnated with extract
(HAext) underwent slight modifications. The pH remained between 5.00 and 6.00,
suitable for skin. Density and spreadability remained stable. All cosmetic formulations,
including HAext, showed good acceptance and met consumer expectations.
Therefore, this study provides important information about the bioactivity of
compounds from the leaves of S. malaccense, with novel results for their application
in facial serum cosmetic formulations.

Keywords: Facial serum. Anti-aging. Stability. Antioxidants. Hydroxyapatite.
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1 INTRODUGAO

Com o passar dos anos e o aumento da expectativa de vida, aumenta também
a busca para prevenir e retardar os sinais da idade, estimulando as pessoas a
consumirem uma grande quantidade e variedade de produtos cosméticos
multifuncionais, visando manter a pele vigosa, protegida e saudavel (SURBER;
ABELS; MAIBACH, 2018).

Os antioxidantes sao substancias que atuam como um mecanismo de defesa
contra os radicais livres, considerados os principais causadores de alteragdes na pele,
como rugas, aspereza e flacidez. Os antioxidantes sdo bastante utilizados na industria
cosmeética, principalmente na comercializagdo de produtos antissinais, ajudando a
impedir, prevenir e retardar o envelhecimento cutaneo. Portanto, conciliar o uso de
produtos cosméticos antioxidantes a uma rotina diaria de cuidados com a pele é
essencial para um tratamento antienvelhecimento eficiente (LANGE; HEBERLE;
MILAO, 2009; FRIES; FRASSON, 2010).

Além de produtos com funcdo antioxidante, muitas pessoas tém dado
preferéncia por cosméticos naturais e veganos, visto que muitas tém desenvolvido
alergias aos produtos convencionais sintéticos, além da influéncia e conscientizacao
para a mudanca de habitos e consumo mais saudavel. Por isso, com intuito de atender
as exigéncias do mercado, torna-se imprescindivel expandir estudos e pesquisas por
matérias-primas naturais, de origem vegetal, que sejam eficientes, seguras e com
baixo custo, de forma a se tornarem acessiveis a um maior numero de pessoas
(MARTINS, 2019).

Visando encontrar alternativas naturais de fontes antioxidantes para substituir
substancias sintéticas, alguns estudos fitoquimicos vém sendo desenvolvidos com as
folhas e frutos de jambo vermelho, indicando a presenga de compostos bioativos com
capacidade antioxidante, como compostos fendlicos, carotenoides, além de altas
quantidades de fibras alimentares (BATISTA et al., 2017). Prasniewski et al. (2021)
caracterizaram os compostos fendlicos e propriedades funcionais das folhas de S.
malaccense, identificando o flavonol miricitrina como um dos compostos bioativos
mais abundantes da planta. Nesse estudo, os autores encontraram 29 compostos,
sendo 18 deles identificados pela primeira vez em estudos dessa planta. Dessa forma,
€ possivel sugerir que o extrato de S. malaccense pode ser uma alternativa promissora

para o desenvolvimento de cosméticos com ativos naturais.
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Existem diversos fatores que podem influenciar na qualidade e desempenho
das formulagdes cosméticas, tanto na aparéncia e caracteristicas fisico-quimicas,
quanto quando aplicadas a pele. Conhecer esses parametros permite o
desenvolvimento de formulagdes ideais, realizando testes que comprovem a eficacia
e a seguranga de tais produtos, analisando a estabilidade fisico-quimica, a qualidade
microbioldgica e a seguranga clinica, mantendo suas caracteristicas e propriedades
ao longo de sua vida util (FRIES; FRASSON, 2010).

Além disso, muitos compostos naturais s&o instaveis, tornando-os propensos a
reagcdes que levam a diminuicdo ou perda de sua eficacia no produto ao longo do
tempo. Para evitar ou tentar minimizar essa perda de estabilidade e de potencial
antioxidante do extrato de jambo vermelho, existem varias alternativas disponiveis
oferecidas pela nanotecnologia, como por exemplo, o nanoencapsulamento do
composto natural e sistemas de nanoemulsdes. Neste estudo aborda-se a viabilidade
da impregnagao do extrato vegetal em hidroxiapatita nanoestruturada como meio de
protecao e entrega eficiente dos compostos antioxidantes, a fim de que se possa
utilizar todos os beneficios que o jambo vermelho pode oferecer (DAUDT et al, 2013).

A inclusao de hidroxiapatita nanoestruturada em séruns faciais, com intuito de
proteger os compostos antioxidantes de extratos vegetais, representa uma
abordagem inovadora que alia nanotecnologia a beneficios cosméticos efetivos. A
justificativa para essa escolha consiste em uma combinagdo entre eficacia
aprimorada, protecado e entrega de ingredientes ativos, e considera¢des de custo-
beneficio e agregagdo de valor nas formulagbes cosméticas. Além disso, é
biocompativel com o ser humano e tem um perfil de seguranga bem estabelecido,
tornando-a adequada para uso em produtos cosméticos e dermatoldgicos (FERRAZ;
MONTEIRO; MANUEL, 2004).

Diante disso, o presente trabalho teve como objetivo desenvolver uma
formulacédo cosmética antienvelhecimento rica em flavonoides antioxidantes extraidos
das folhas do jambo vermelho (Syzygium malaccense) aplicando hidroxiapatita

nanoestruturada como estratégia para proteger os compostos bioativos.
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OBJETIVOS

Objetivo geral

O presente trabalho teve como objetivo desenvolver uma formulagdo cosmética

antienvelhecimento rica em flavonoides antioxidantes extraidos das folhas do jambo

vermelho (Syzygium malaccense), aplicando hidroxiapatita nanoestruturada como

estratégia para proteger os compostos bioativos e potencializar sua agao.

2.2 Objetivos especificos

O objetivo geral foi consolidado por meio da realizagao dos seguintes objetivos

especificos:

Obter e caracterizar o extrato hidroetandlico das folhas de jambo vermelho

(Syzygium malaccense) quanto a presenca de compostos fendlicos (flavonoides

antioxidantes) no extrato bruto das folhas por meio da Cromatografia Liquida de

Alta Eficiéncia;

Avaliar o potencial antioxidante do extrato hidroetandlico de S. malaccense por

meio dos métodos de sequestro do radical DPPH, captura do radical ABTS,

método de reducédo do ferro (FRAP) e determinagdo de compostos fendlicos

totais;

Realizar a impregnagao dos ativos do extrato hidroetandlico das folhas de S.

malaccense na hidroxiapatita nanoestruturada;

Caracterizar a hidroxiapatita pura e impregnada por microscopia eletronica de

varredura (MET), difracdo de raios X (DRX), espalhamento dindmico de luz (DLS),

e espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR);

e Realizar planejamento fatorial para otimizar a composi¢ado da formulagao
cosmeética, quanto a atividade antioxidante, turbidez e viscosidade;

Avaliar a atividade antioxidante das formula¢des cosméticas desenvolvidas;

Realizar testes de estabilidade das formulacbes cosmeéticas desenvolvidas

conforme guia e normas da Anvisa para cosméticos;

Realizar estudo do comportamento reoldgico das formulagcbes cosméticas

desenvolvidas;
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¢ Avaliar através de analise sensorial, pelo método de Perfil Ideal, o perfil ideal das

formulagdes cosméticas desenvolvidas e sua aceitagao.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Plantas medicinais

De acordo com a Anvisa (Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria), planta
medicinal € aquela que possui em sua totalidade ou partes substancias que promovem
acgao terapéutica (BRASIL, 2010).

No Brasil, o uso de plantas medicinais para a cura e prevengao de doengas
baseado no conhecimento popular repassado entre geragdes € bastante difundido,
favorecido pela riqueza da flora brasileira, sendo considerado o maior em detengéo
de variedade genética (MESSIAS et al., 2015). Entretanto, apesar do Brasil possuir
uma flora riquissima, ainda existem poucas informacdes a respeito das composicoes
quimicas das plantas medicinais, sendo importante realizar estudos que permitam a
identificacdo de novos compostos bioativos e elucidar seu mecanismo de acdo nos
organismos, de forma que se possa empregar cada vez mais o uso de plantas
medicinais de forma segura no tratamento de varias enfermidades, em farmacos e

cosméticos.

3.2 Jambo vermelho

Syzygium malaccense (L.) Merr. & L. M. Perry conhecida popularmente como
macga malaia, jambo vermelho ou maga-da-montanha, € uma planta pertencente a
familia Myrtaceae (Figura 1). E um fruto cultivado ha muitas décadas em regides
tropicais e umidas que tem como origem de suas espécies nativas o Sudeste Asiatico
e a Oceania. No Brasil, pode ser encontrado nos estados da regido Norte, Nordeste e
nas regides quentes do Sudeste (MORTON, 1987). Na atualidade, a maioria das
arvores de jambo vermelho (S. malaccense) é encontrada em jardins residenciais e

pequenas plantagdes.
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Flores (a), arvore (b), folhas (c), polpa e semente (d) e fruto (e).
Fonte: Adaptado de Whistler; Elevitch (2006).

A arvore pode alcangar de 12 a 15 m de altura em cultivo, apresenta tronco
curto e reto e copa cilindrica, oblonga, ou piramidal, enquanto que suas folhas séo
verde escuras e brilhantes, medindo de 10 a 30 cm de comprimento, com formato
ovalado a oblongo (WHISTLER; ELEVITCH, 2006).

O S. malaccense pode ser usado como planta ornamental devido a beleza de
suas flores caidas e o periodo de safra varia conforme o ano e a localidade, podendo
ser diferente inclusive em uma mesma regido. No Brasil, na regido de Manaus na
Amazénia, Falcao et al. (2002) comprovaram que a planta oferece frutos duas vezes
por ano. A floracdo dura de sete a quinze dias em margo e entre julho-agosto, apds
um més da floragdo maxima ocorre a maturagao dos frutos, durando cerca de quinze
dias. Tais frutos sao frageis e variam de cor dependendo do estagio de maturagao e
condigbes de colheita variando das cores rosa, carmesin e vermelho escuros.
Possuem formato de péra, sdo suculentos, com uma unica semente e casca fina,

pesam em meédia 36 g e possuem 7 e 5 cm de comprimento e largura,
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respectivamente. Ja a polpa é esbranquicada e suculenta com sabor acido e um pouco
adocicado, similar a maga, podendo ser consumidos frescos (in natura) ou na forma
de produtos artesanais (compotas, geleias ou outros tipos de doces), fabricacéo de
licores e aguardente, e como corante natural (MORTON, 1987; WHISTLER;
ELEVITCH, 2006; AUGUSTA et al., 2010).

Embora tenha um uma produgao abundante e rica composi¢ao nutricional o S.
malaccense € uma fruta comercialmente pouco utilizada e poucos estudos vém sendo
desenvolvidos para ampliar as aplicacdes de produtos com S. malaccense e inseri-los
no mercado. Assad, Araujo e Araujo (2022) desenvolveram uma bebida lactea com
polpa de S. malaccense considerada uma alternativa para a insercéo desse fruto na
cadeia alimentar, resultando um novo produto com potencial de mercado. Araujo
(2021) também desenvolveu uma bebida lactea de origem caprina, adicionada de
polpa de S. malaccense e sem lactose.

Souza e Nunes (2016) extrairam e caracterizaram o pigmento organico do S.
malaccense e aplicaram em cosmeéticos labiais a base de manteiga de Bacuri (Platonis
insignis). Garcia e Cordeiro (2012) produziram e estudaram a aceitabilidade sensorial
do licor feito a partir do S. malaccense.

Na medicina popular o cha das folhas do S. malaccense é usado para aliviar
dores de cabecga e figado, diurético, laxante, tratamento de infec¢gdes dérmicas, trato
gastrintestinal, trato respiratoério, inflamacdes e antidiabético, entre outros (ZAMBELLI
et al., 2006; MELO et al., 2009; SILVA et al., 2011).

Embora as folhas de S. malaccense sejam pouco estudadas diferentes partes
do jambo vermelho apresentaram potencial bioativo com acédo antioxidante,
hipoglicémica, antimicrobiana e anti-inflamatéria (DUNSTAN et al.,1997; BAIRY;
SHARMA; SHALINI, 2005; ARUMUGAM et al.,, 2014; BATISTA et al.,, 2017,
PRASNIEWSKI et al., 2021; QUENON et al., 2022).

Batista et al. (2017) evidenciaram que a quantidade de compostos fendlicos
encontrados no S. malaccense varia dependendo da parte da planta. As folhas,
cascas e sementes apresentaram os maiores teores de compostos fendlicos totais e
flavonoides. Dentre as caracteristicas quimicas observadas, a polpa € uma fonte rica
de fibras soluveis e acucares redutores; a casca apresentou fibras insoluveis, teor de
lipidios, poder antioxidante lipofilico e hidrofilico e antocianinas. Também encontraram
antocianinas monomeéricas presentes na polpa do S. malaccense, corroborando para

a maior capacidade antioxidante hidrofilica; nas sementes destacou-se o poder
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antioxidante lipofilico e hidrofilico; nas folhas encontraram grandes concentragdes de
carotenoides, catequinas, quercetina e alta capacidade antioxidante.

Prasniewski et al. (2021) evidenciaram, a partir da fracdo purificada com
acetato das folhas do S. malaccense, concentracdes elevadas de compostos fendlicos
como miricitrina (flavonol), miricetina-3-O-glicosideo, catequinas (flavan-3-ol),
mearnsitrina acido galico (acido fendlico) e quercetrina (flavondis), entre outros,
identificando 23 diferentes flavonoides que podem contribuir para o elevado potencial
antioxidante e anti-inflamatério da planta, sendo 18 deles inéditos em estudos das
folhas de jambo vermelho. Salienta-se que a miricitrina foi um dos compostos fendélicos
mais abundantes identificados na planta.

Nunes et al. (2016) também caracterizaram os frutos do S. malaccense e
avaliaram sua atividade antioxidante, identificando os principais compostos bioativos
presentes. O estudo comprovou que a casca do S. malaccense tem boa atividade
antioxidante, possivelmente devido aos compostos fendlicos destacando-se a
presenca das antocianinas, sendo Cianidina 3-Glucosideo o composto majoritario
presente no fruto. Ja os extratos de casca isolada demonstraram um maior poder de

inibicao de oxidagdo em comparagao com extratos das partes comestiveis.

3.3 Compostos fendlicos e flavonoides

As plantas produzem diversos compostos quimicos, que sdo chamados de
metabdlitos primarios e especializados. Os primarios sdo essenciais para a
sobrevivéncia da planta, como os aminoacidos, agucares simples, proteinas e acidos
nucleicos. Ja os metabdlitos especializados sdo as substancias que as plantas
produzem para se defenderem e se adaptarem as constantes agressdes do meio
ambiente. Estas ultimas possuem propriedades antioxidantes, antimicrobianas e
imunomoduladoras, entre outras. Esses metabdlitos especializados encontram-se
naturalmente em frutas e vegetais, fornecendo muitos beneficios a saude humana
(SIMOES et al., 2007).

Dentre esses metabdlitos especializados, tém-se os compostos fendlicos,
definidos quimicamente como substancias que possuem ao menos um anel aromatico
e como grupos funcionais uma ou mais hidroxilas, incluindo seus derivados. A

variedade de compostos fendlicos € ampla, entre eles estdo os fendis simples,

ligninas, derivados do acido benzoico e flavonoides, entre outros. Os flavonoides sao
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os compostos fendlicos mais abundantes em frutas e vegetais, e como grupo, os mais
bioativos (SHAHIDI; NACZK, 2004; DE LA ROSA et al., 2019).

Os flavonoides sdo uma ampla classe de compostos fendlicos, encontrados em
todas as partes das plantas (raizes, caule, folhas, flores, frutos e sementes), podendo
variar sua concentracédo, dependendo da parte da planta. Sua ocorréncia pode ser de
forma livre (aglicona) ou ligados a agucares (glicosideos) e sua fungao nas plantas é
proteger os vegetais contra a incidéncia dos raios UV-VIS, insetos, fungos, virus e
bactérias; atrair animais para a polinizagao; atividade antioxidante; controlar a acao
de horménios vegetais; sdo agentes alelopaticos e inibidores de enzimas; além de
serem marcadores taxondmicos por conta de particularidades em algumas espécies
(HARBONE, 1989; HARBONE; WILIAMS, 2002 apud SIMOES et al., 2007).

Pode-se encontrar flavonoides em diversas formas estruturais. A maioria
possui 15 atomos de carbono em sua estrutura basica (Figura 2), arranjados na
configuracdo C6-C3-C6, ou seja, constituida por dois anéis aromaticos (A e B) e uma
juncao destes com trés atomos de carbono, formando o anel C, originados por duas
rotas biossintéticas mistas, a via do acido chiquimico e a via do acetil-CoA. A primeira
da origem ao aminoacido fenilalanina, antecessora do acido cinamico, responsavel
pela formacgao do anel aromatico B e a unido com trés atomos de carbono. Enquanto
que a segunda, da origem a trés moléculas de malonilCoA formando os anéis A e C,
por meio de reagdes subsequentes de hidroxilacdo e reducao (DEWICK, 2002;
SIMOES et al., 2007).

Figura 2 - Estrutura basica dos flavonoides e sua numeragéo
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Fonte: Adaptado de Simdes et al. (2007).

A juncédo disso com processos oxidativos, originam diferentes classes de
flavonoides como as flavonas, flavondis e seus O-heteroideos, C-heteroideos,

antocianos, chalconas, auronas, di-hidro-flavonoéis, flavanonas, di-hidro-chalconas,
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flavanas, leucoantocianidinas e proantocianidinas, isoflavonoides, neoflavonoides,
biflavonoides, entre outros (SIMOES et al., 2007), que variam conforme presenca de
oxigénio e grupos hidroxila e posi¢gées (DEWICK, 2002).

Os flavonoides sao considerados potentes antioxidantes naturais devido a
capacidade de estabilizar radicais livres e espécies reativas de oxigénio, que ocorre
em por conta dos grupos hidroxila ligados a estrutura do anel. Tal atividade
antioxidante geralmente aumenta com o aumento dos grupos hidroxilas e diminui nas
glicosilagdes, pois os flavonoides sao doadores de elétrons/H* em razdo da redugao
dos diversos grupos hidroxila presentes em sua estrutura favorecendo a
deslocalizacdo de elétrons nos nucleos aromaticos, permitindo a estabilidade da
molécula (PAGANGA, 1996; RICE-EVANS; MILLER, 1996; PACKER; HIRAMATSU;
YOUSHIKAWA, 1999; YAO et al., 2004; BALASUNDRAM; SUNDRAM; SAMMAN,
2006; apud VILA, 2006).

3.4 Espécies reativas e estresse oxidativo

O metabolismo do corpo humano desempenha diversas rea¢des quimicas com
o objetivo de manter as melhores condigdes fisiolégicas para o organismo, porém
quando ha um desequilibrio dessas reacdes podem ocasionar a produc¢ao de radicais
livres, mais adequadamente denominados, espécies reativas de oxigénio (ERO) e/ou
espécies reativas de nitrogénio (ERN) (VASCONCELOS et al., 2007; PINHO et al.,
2010; KHAN; WANG, 2018; SAMET; WAGES, 2018).

As ERO sao moléculas organicas ou inorganicas que contém atomos que
possuem um ou mais elétrons nao pareados. Devido sua configuragao, sao moléculas
quimicamente reativas e altamente instaveis, que captam elétrons com meia-vida
curta, podendo causar a oxidagao de outras moléculas (PINHO et al., 2010).

As principais ERN e ERO produzidos sao a hidroxila (OH¢), o superdxido (Oze-
), hidroperéxido (HOz2¢), o éxido nitrico (NO¢) e o diéxido de nitrogénio (NOz¢). O radical
hidroxila € considerado o radical livre mais reativo em sistemas bioldgicos, sua rapida
associagao com metais ou diretamente com o DNA (acido desoxirribonucleico) causa
quebra e modificagdes nas bases do DNA levando a alteragdes na expressao génica,
mutacdes e morte celular por apoptose, ou seja, fazendo com que perca suas fungoes
fisiologicas (PINHO et al., 2010).

A peroxidacgao lipidica também é conduzida pelas ERO e ERN agravando os
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efeitos oxidativos intracelulares, sendo, aparentemente, o principal mecanismo pelo
qual as ERO e ERN agem, em nivel molecular, provocando os danos celulares
reconhecidos nas condigdes de estresse oxidativo (SINGH et al., 2009).

O estresse oxidativo, relaciona-se com as condigdes patolégicas causadas ao
organismo devido ao desequilibrio das ERO e ERN, na qual as biomoléculas perdem
sua capacidade de transferir elétrons, transformando-se em um radical livre. As
reacOes radicalares, atacam niveis estruturais superiores de biomoléculas destruindo
proteinas, acidos graxos e acido nucléico (KHAN; WANG, 2018; SAMET; WAGES,
2018).

Para evitar a ocorréncia de estresse oxidativo existem sistemas antioxidantes
de defesa, compostos por antioxidantes ndo enzimaticos - como as vitaminas A/E,
pré-betacarotenos e compostos fendlicos - e sistemas enzimaticos, protagonizados
pelas enzimas superoxido dismutase, catalases e peroxidases. A saturacdo e
desempenho dos sistemas antioxidantes séo fatores determinantes para o acumulo
de espécies reativas e surgimento do estresse oxidativo (KHAN; WANG, 2018;
SAMET; WAGES, 2018).

Varios estudos indicam que os radicais livres agem acelerando o processo
degenerativo e a perda da estabilidade celular, provocando situagbes adversas ao
organismo e seus tecidos, favorecendo a perda da homeostasia do meio interno
(OLSZEWER, 2005).

O estresse oxidativo participa dos processos de envelhecimento,
transformacdo e morte celular, causando enfermidades, doengas degenerativas,
doencas cronicas e autoimunes. Os danos no DNA causados pelos radicais livres
também desempenham um papel importante nos processos de mutagénese e
carcinogénese. No entanto, as ERO e ERN sao importantes para alguns processos
biolégicos, como apoptose, regulacdo da pressdo arterial, sinalizagdo celular,
fagocitose de agentes patogénicos, sinalizagao celular e no amadurecimento de frutos
(ZWART et al., 1999; HALLIWELL, 1999; ATOUI et al., 2005; VASCONCELOS et al.,
2007; ABRAHAO et al., 2010).

3.5 Antioxidantes

Antioxidantes sdo substancias que neutralizam as ag¢des dos radicais livres.

Atuam como mecanismos de defesa, a fim de evitar os danos causados pelas ERO,
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ou seja, esses agentes se ligam aos radicais livres, reduzindo seus efeitos prejudiciais
ao organismo, os quais podem afetar muitas moléculas biolégicas, como os lipideos,
as proteinas, os carboidratos e as vitaminas presentes nos alimentos, além de
estarem ligadas a varias doengas humanas (COUTO; CANNIATTI-BRAZACA, 2010;
VIDAL; FREITAS, 2015).

Os antioxidantes sdo um conjunto heterogéneo de substancias formado por
vitaminas, minerais, pigmentos naturais e outros compostos vegetais e, ainda,
enzimas, que bloqueiam o efeito danoso dos radicais livres, formados nas reagdes
metabdlicas ou por fatores exdégenos, ao organismo. A geragao de radicais livres,
fisioloégica ou ndo, € normalmente equilibrada pela agdo dos antioxidantes enddégenos
e exogenos (OU et al., 2002).

Os antioxidantes endodgenos, que sao aqueles produzidos pelo proprio
organismo, séo classificados em enzimaticos (superoxidos dismutases citoplasmatica
e mitocondrial, catalase, glutationaperoxidase, glutationaredutase) e ndo enzimaticos
(glutationa, acido lipdico, albumina, ubiquinona, metalotioneinas, transferrina,
ceruloplasmina). Ja os exégenos sao aqueles obtidos por meio da ingestao alimentar
(compostos fendlicos, acido ascorbico, carotendides, tocoferol e demais metabdlitos
especializados vegetais, zinco, cobre, selénio e magnésio) e juntos promovem
reciclagem e reagdes de regeneragcdo que otimizam a protegcdo contra os radicais
livres (SHAHIDI; HO, 2007).

As substancias antioxidantes atuam em diferentes niveis na protegcao do
organismo. O primeiro mecanismo de defesa contra os radicais livres é impedir a sua
formacao, principalmente pela inibigdo das reagdes em cadeia com o ferro e o cobre.
Os antioxidantes sao capazes de interceptar os radicais livres gerados pelo
metabolismo celular ou por fontes exdégenas, impedindo o ataque sobre os lipideos,
0s aminoacidos das proteinas, a dupla ligagao dos acidos graxos poliinsaturados e as
bases do DNA, evitando a formagdo de lesbes e a perda da integridade celular
(ABRAHAO et al., 2010).

O outro mecanismo de protecdo é o reparo das lesdes causadas pelos
radicais. Esse processo esta relacionado com a remocédo de danos da molécula de
DNA e a reconstituicdo das membranas celulares danificadas. Em algumas situagoes
pode ocorrer uma adaptacado do organismo em resposta a geracao desses radicais
com o aumento da sintese de enzimas antioxidantes (LIMA et al., 2012).
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Tais antioxidantes exdégenos s&o muito diversos, sendo comumente
encontrados em vegetais, como as vitaminas C e E, os carotenoides, os flavonoides
e os compostos fendlicos (OU et al., 2002). Os mais abundantes nos alimentos sao
os compostos fendlicos, destacando-se os flavonoides (SHAHIDI; HO, 2007).

A origem das substancias antioxidantes pode ser de forma sintética ou natural.
Os antioxidantes sintéticos mais comumente utilizados nos diversos tipos de industrias
(alimenticia, farmacéutica, cosméticos, petroliferas, entre outros), sdo o Butil-
hidroxianisol (BHA), o Butil hidroxitolueno (BHT), o Terc-butilhidroquinona (TBHQ) e o
Propil Galato (PG) (Figura 3). Eles s&o utilizados para diminuir a fase de propagacao
da reacdao de oxidacdo, entretanto, sdo substancias volateis que se decompdem
facilmente quando expostas a altas temperaturas. Além disso, muitos estudos vém
sendo realizados devido a preocupagao quanto aos riscos a saude associados com o
consumo crénico dessas substancias (MARTINEZ-TOME et al., 2001).

Figura 3 - Estrutura fendlica dos principais antioxidantes sintéticos utilizados nas

industrias
OH OH
\ C(CHa) (CHs)sC N C(CHz)=
= | =
OCH3 CHs
(BHA) (BHT)
OH OH
HO__ OH § C(CH:z)2
L oy
COOC:H; OH
(PG) (TBHT)

Fonte: Adaptado de Ramalho (2006).

A forma como esses compostos fendlicos sdo estruturados permite a doacao
de um préton a um radical livre, regenerando, deste modo, a molécula do acilglicerol
e cessando o mecanismo de oxidagcdo por radicais livres. No entanto, quando
estabilizados por ressonancia, esses radicais nao iniciam ou propagam as reagdes
oxidativas (BUCK, 1981).

O mecanismo de acao destes antioxidantes é representado no esquema das

Equacgdbes 1 e 2, adaptado de Frenkel et al., 1980.
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ROO« + AH —» ROOH + A« (Equacédo 1)

Re +AH - RH + A (Equagéo 2)

Em que ROO- e Re s&o os radicais livres, AH o antioxidante com um atomo de

hidrogénio ativo e A- o radical inerte.

Como observa-se acima, o atomo de hidrogénio ativo do antioxidante liga-se
aos radicais livres R" e ROO" com maior facilidade do que o hidrogénio alilico das
moléculas insaturadas. Assim, formam-se espécies inativas para a reagdo em cadeia
e um radical inerte (A") procedente do antioxidante (FRENKEL, 1980).

Os antioxidantes aumentam a vida util de uma gama de produtos, previnem a
rancidez gerada pela oxidagao de gorduras insaturadas e conservam o valor nutritivo
dos alimentos evitando a oxidagcdo de carotenos e varias vitaminas lipossoluveis.
Nesse contexto, os antioxidantes naturais vém ganhando grande destaque em
diversos estudos nos ultimos anos, como uma importante alternativa saudavel para
substituir os antioxidantes sintéticos que foram identificados como agentes
toxicoldgicos e carcinogénicos em diversos estudos. O uso de antioxidantes naturais,
por ndo serem toéxicos e muitas vezes apresentarem beneficios a saude, é
conveniente ndo apenas para a industria de alimentos, mas em qualquer setor onde
0 seu produto possa sofrer processo oxidativo, como produtos farmacéuticos,

plasticos e cosméticos (KUMAR et al., 2015).

3.6 Envelhecimento cutianeo

A pele é um 6rgao complexo e multifuncional que precisa de atencao especial.
Uma pele saudavel necessita de cuidados e a pele de quem esta doente necessita
ainda mais. Por isso, a ciéncia esta constantemente desvendando as complexidades
da fisiologia da pele, das substancias quimicas presentes nela e das suas interagdes,
de forma a compreender como ocorrem 0s processos de doenca de pele e os fatores
que aceleram o envelhecimento da pele (MICHALUN; DINARDO, 2014).

Considerada o maior érgao do corpo, a pele desempenha uma série de fungbes

importantes resultante de multiplas reacbes quimicas e fisicas que ocorrem dentro
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dela. E uma barreira que protege o corpo de elementos externos, lesdes e oxidacéo.
Mantém a temperatura corporal constante através da regulagéo da perda de umidade,
ajudando assim o corpo adaptar-se a diferentes temperaturas ambientes e condi¢des
atmosféricas. Isto reune informagdes sensoriais e desempenha um papel ativo no
sistema imunologico, protegendo o corpo de doengas. Por isso, para realizar todas
essas fungbes (protetoras, metabdlicas, sensoriais e imunologicas) a pele deve
manter suas proprias capacidades de autorreparo e integridade funcional
(MICHALUN; DINARDO, 2014; BENSON et al., 2019).

Com o avango da idade, principalmente ap6s os 30 anos, o organismo vai
perdendo a sua capacidade em manter o equilibrio homeostatico, consequentemente
o corpo envelhece. Gradativamente, os tecidos passam por mudancgas, sendo que na
pele, as alteragdes sao ainda mais evidentes (SOARES et al., 2014).

O envelhecimento é acompanhado por uma desaceleracdo da proliferacdo
celular, fazendo com que a espessura da pele diminua com a idade. Em média, a pele
perde cerca de 6% de sua espessura a cada 10 anos. Isso significa que alguém que
tem 100 anos tera perdido aproximadamente 60% do volume da pele. Isso afeta tanto
a epiderme quanto a derme. Por conta disso, além de se ter cuidados com o corpo,
saude e bem-estar, algo que preocupa muito a populagéo é o cuidado com a pele,
principalmente para manté-la saudavel por mais tempo, retardando, ao maximo, as
marcas do envelhecimento (DECCACHE, 2006; MICHALUN; DINARDO, 2014).

O envelhecimento cutdneo é influenciado por alteragdes intrinsecas,
decorrentes do desgaste natural do organismo, das células e dos 6rgaos, associados
ao estilo de vida, genética, aos habitos alimentares e ao estresse oxidativo; e
extrinsecas, resultantes de fatores ambientais ou fotoenvelhecimento (clima, sol,
poluicdo). Perante a influéncia desses fatores e do avango da idade, nota-se que a
pele sofre modificacbes em suas camadas, na epiderme e derme, causando
alteragdes no quesito nutricional, perda de elasticidade, acido hialurénico reduzido,
ressecamento, desidratacdo, enrugamento e hiperpigmentagdes, entre outros
(MICHALUN; DINARDO, 2014).

Com o processo de envelhecimento melhor compreendido, estdo sendo
desenvolvidos e incorporados novos ingredientes em produtos cosméticos com o
objetivo de reduzir e desacelerar os efeitos do envelhecimento e outros problemas de
pele, bem como neutralizar e corrigi-las, e até mesmo de reduzir o risco de cancer de

pele. Por isso, o primeiro passo em um tratamento antienvelhecimento é proteger a
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pele de formacéo e dano de radicais pelo uso de protetores solares e pelo aumento
nos niveis antioxidantes da pele através de produtos ricos em antioxidantes. Além
disso, uma dieta rica em antioxidantes ajudara tanto o envelhecimento intrinseco
causado pelos danos oxidativos quanto ajudara a pele a prevenir os danos causados
de dentro para fora. Na realidade, ndo estamos envelhecendo, estamos oxidando e,
portanto, os antioxidantes sdo essenciais para reduzir a aparéncia do envelhecimento
(MICHALUN; DINARDO, 2014).

3.7 Absorcao e permeabilidade cutanea

A pele é formada de trés camadas teciduais: uma superior — a epiderme; uma
intermediaria — a derme; e uma profunda — a hipoderme ou tecido subcutaneo. A
epiderme n&o possui vasos sanguineos e pode ser dividida em quatro camadas
celulares: basal, espinhosa, granulosa e cornea (rica em células mortas
queratinizadas que tem como principal fungado a protecéo). A epiderme é a parte da
pele visivel a olho nu e € uma camada muito fina com aproximadamente 25 a 30
camadas de células de profundidade (MICHALUN; DINARDO, 2014; CUNHA, 2021).

A derme é formada por fibras de colageno e elastina e gel coloidal, que dao
tonicidade, elasticidades e equilibrio & pele. E onde estdo os vasos sanguineos,
glandulas sebaceas, sudoriparas e foliculos pilosos. A hipoderme é composta de
tecido adiposo e sua espessura é bastante variavel, conforme a constitui¢ao fisica de
cada pessoa. Ela apoia e une a epiderme e a derme ao resto do corpo, mantem a
temperatura do corpo e acumula energia para o desempenho das fungdes bioldgicas
(MICHALUN; DINARDO, 2014; CUNHA, 2021).

Para que um cosmeético consiga penetrar na pele ele precisa romper uma das
principais barreiras da pele: a barreira cutdnea ou camada cérnea. Na sua
constituicdo, existem: manto hidrolipidico, camada hidrofilica e &rgdos anexos
(glandulas, foliculos). Essa capacidade tende a deixar passar certas substancias
seletivamente, em fungdo de sua natureza quimica ou de fatores determinados
(CUNHA, 2021).

A epiderme é praticamente impermeavel a todas as substancias ndo gasosas,
justificando sua fungao protetora. Os gases e matérias-primas volateis adentram a
pele por difusdo. Ja as substancias lipossoluveis, como horménios esteroides e

vitamina D, sao relativamente permeaveis em graus variados. No caso de proteinas e
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carboidratos, a penetragcdo é consequéncia do tamanho das moléculas e da pouca
lipossolubilidade, o que pode ser contornado se o peso molecular for reduzido, por
meio de reagdes de hidrélise e subsequente ionizagdo (CUNHA, 2021).

Existem aspectos que influenciam a penetracdo na pele (MICHALUN;
DINARDO, 2014; CUNHA, 2021):

a) bioldgicos/fisiologicos: idade, espessura da epiderme, fluxo de
oxigenacgao tecidual, regiao da pele, hidratagao, regiao da pele e pH;

b) cosmetoldgicos: concentragado, solubilidade, veiculos, tempo de
€eXxposicao;

c) fisicos/quimicos: peso molecular, substancias idnicas, temperaturas
elevadas, alteracdes de pH,;

d) procedimentos estéticos: limpeza de pele profunda, hidratagéo, peelings,
massagens, esfoliagado facial e/ou corporais.

Peles lipidicas e alipidicas apresentam menor penetracéo, quando se relaciona
grau de permeabilidade com o tipo de pele, por conta da obstrugdo, pequeno numero
ou auséncia dos orificios pilossebaceos. Enquanto que em peles hidratadas, a
permeabilidade & maior (CUNHA, 2021).

De acordo com Allemand e Deuschle (2018) e Cunha (2021), os ativos
cosméticos podem permear na pele através de trés diferentes rotas (Figura 4):

)] Via transfolicular: a permeacdo ocorre através das glandulas
sudoriparas e através dos foliculos capilares, com glandulas sebaceas associadas;

(I Via transepidermica ou intercelular: a permeagédo ocorre entre os
espacos celulares (queracindcito). E a principal via de permeagdo de substancias
pequenas e lipofilicas;

(I Viatranscelular ou intracelular: os penetrantes (de baixo peso molecular)
passam por dentro das células, pela matriz (citoplasma) de queratinécitos e

membranas fosfolipidios.
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Figura 4 - Rotas de permeacéo cutanea
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Fonte: Adaptado de Campos; Mercurio (2009) apud Allemand; Deuschle (2019).

Geralmente, as substancias passam pela pele por uma combinacgao de todas
as rotas. O que influéncia a penetracdo sdo as caracteristicas fisico-quimicas das
moléculas. Esses sistemas podem liberar o principal ingrediente em areas especificas,
bem como disponibiliza-las gradualmente. As nanoparticulas s&o sistemas
promissores, por terem alta estabilidade fisico-quimica, além de serem capazes de
incorporar diferentes ativos (CUNHA, 2021).

3.8 Formulagdes cosméticas

De acordo com a Anvisa, cosméticos, produtos de higiene e perfumes sao
preparagdes constituidas por substancias naturais ou sintéticas, de uso externo nas
diversas partes do corpo humano como pele, sistema capilar, unhas, labios, 6rgaos
genitais externos, dentes e membranas mucosas da cavidade oral, com o objetivo
exclusivo ou principal de limpa-los, perfuma-los, alterar sua aparéncia e/ou corrigir
odores corporais e/ou protegé-los ou manté-los em bom estado (BRASIL, 2015).

Ainda, sao classificados em produtos de grau 1 e produtos de grau 2. Os
produtos de grau 1 se caracterizam por possuirem propriedades basicas ou
elementares, cuja comprovagcido nao seja inicialmente necessaria e ndo requeiram
informacdes detalhadas quanto ao seu modo de usar e suas restricdes de uso, devido
as caracteristicas intrinsecas do produto. Ja os produtos de grau 2 possuem
indicagdes especificas, cujas caracteristicas exigem comprovagao de seguranga e/ou

eficacia, bem como informagdes e cuidados, modo e restricdes de uso (BRASIL,
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2015).

O uso de cosméticos melhora a qualidade do tecido cuténeo, por isso manter
uma rotina de cuidados com a pele ¢é ideal para que se possa manter uma aparéncia
saudavel. Deve-se fazer uma limpeza diaria, com o intuito de remover as células
mortas, secregdes sebaceas, impurezas e maquiagem. A agua €& a principal
substancia usada para a limpeza da pele, porém sozinha ela € impropria,
principalmente para peles oleosas, por isso existem uma gama de cosméticos com o
intuito de higienizar, tonificar, hidratar, nutrir e proteger a pele (REBELLO, 2005).

S3ao varios os tipos de formulagdes cosméticas com diferentes matérias-primas,
visto que cada cosmético pode apresentar diversas propriedades simultaneamente
combinadas, de acordo com a area de aplicacdo desejada. Embora muitas
substancias possam ser utilizadas na elaboracédo de cosmeéticos, eles precisam
apresentar estabilidade e seguranga quimica, ndo gerando nenhuma reagao adversa
ao consumidor (CUNHA, 2021).

As matérias-primas para uso em cosméticos classificam-se quanto a: origem
(inorganico natural ou sintético); constituicdo quimica (ésteres, éteres, cetonas,
aminas, aldeidos, amidas); e propriedades ou beneficios a formulagdo ou a pele
(veiculo, principio ativo, corante, hidratantes, emolientes, fragrancia, corretivos,
tensoativos, umectantes, alcalinizantes, acidificantes e neutralizantes, conservantes e
antioxidantes, entre outros) (SOUZA, 2015; CUNHA, 2021). No Anexo A, apresenta-
se as matérias-primas de acordo com a fungao ou efeito cosmético.

Os cosméticos sdo usados com inumeras finalidades, como higiene, protecao
e prevencao de alteragdes na pele, por isso os principios ativos e veiculos necessitam
ser adequados ao tipo cutaneo e as necessidades em pauta. Além disso, os
cosmeéticos se classificam por sua forma cosméticas, sendo elas: mascaras, solucoes,
emulsdes, cremes, logcbes, sabdes, argilas, 6leos essenciais e esfoliantes (CUNHA,
2021).

No tratamento da pele envelhecida, € importante que os principios ativos sejam
revitalizantes, normalizantes, antioxidantes, estimulantes e hidratantes, bem como
protetores. Nenhum ingrediente ou produto sozinho pode realizar tudo isso. Uma
rotina completa de cuidados com a pele deve incluir higienizagdo adequada; protetor
solar diario; hidratacdo e agao antioxidante; e outros produtos, com principios ativos
que estimulem e revitalizem a funcado da pele, a nutrem e neutralizem os produtos

quimicos prejudiciais formados na pele; além de ativar atividade e comunicagdes
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intercelulares (BENSON et al., 2019; MICHALUN; DINARDO, 2014).

Pensando nisso, o avancgo cientifico possibilitou a industria cosmética a
descoberta de varios ativos e, consequentemente, a comercializagdo de produtos
antissinais, promovendo o combate, controle ou retardamento do envelhecimento
cutaneo, principalmente por meio da ag¢ao antioxidante, agindo contra os radicais
livres. Os antioxidantes topicos utilizados nos cosméticos devem ser absorvidos pela
pele e liberados para o tecido-alvo na forma ativa. Sua absor¢édo € um processo
importante e dependente de fatores como a forma molecular do composto ativo, suas
propriedades fisico-quimicas, pH, solubilidade e a base cosmética usada (FRIES;
FRASSON, 2010).

O termo antioxidante também pode se aplicar a um composto que impede que
outros compostos de oxidar ou ficar rangoso (no caso de gorduras e 6leos), sendo
também usados em sistemas conservantes (CUNHA, 2021; MICHALUN; DINARDO,
2014).

3.8.1 Sérum

A palavra sérum vem do latim e significa soro. E forma farmacéutica liquida,
geralmente administrada na forma de gotas, devido a sua textura fluida e leve. Possui
alta concentracao de ativos, pequena quantidade de 6leo, baixa viscosidade e rapida
absorgcao na pele. Proporciona um toque seco, ndo oleoso € nao pegajoso, com
excelente espalhabilidade. E ideal para ser aplicado em toda a face e muito utilizado
na area dos olhos (ESTETICA EXPERTS, 2018 apud ALLEMAND; DEUSCHLE,
2018).

Os séruns ou soros faciais sao relativamente novos em cuidados com a pele.
O sérum contém ingredientes ativos altamente concentrados, como ja comentado,
para ajudar a hidratar, levantar e firmar a pele, dando-lhe uma aparéncia mais fresca
e saudavel. O recipiente dos séruns geralmente € pequeno em comparagao com um
pote de hidratante, por exemplo, mas isso ocorre porque o0 sérum nao contém
substancias que podem aumentar o volume de um hidratante normal. E preciso usar
uma pequena quantidade de sérum de cada vez e as camadas superficiais da pele o
absorvem de forma rapida e eficiente (EARLE, 2017).

Os séruns quase sempre contém antioxidantes e anti-inflamatérios, bem como

hidratantes e os chamados ingredientes antienvelhecimento, e alguns sao feitos para
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tratar de certos problemas, como linhas finas, manchas escuras ou poros dilatados.
Alguns sao projetados especificamente para serem usados a noite, enquanto outros
podem ser usados a noite ou pela manha. Todos os tipos de pele podem se beneficiar

dos soros, incluindo os tipos de pele mais oleosa (EARLE, 2017).

3.9 Reologia

A reologia se refere a area da fisica que explora as caracteristicas e o
comportamento mecanico de materiais sujeitos a deformagao ou escoamento devido
a acao de uma tensao de cisalhamento. Compreender e controlar as propriedades
reoldgicas é crucial na producado e manuseio de diversos materiais, como borrachas,
plasticos, alimentos, cosméticos, tintas e oleos lubrificantes, bem como em processos
industriais, incluindo o bombeamento de liquidos em tubulagdes e a moldagem de
plasticos (FOX; MCDONALD, 1998 apud MARTINS, 2019).

Com o estudo reoldgico, é possivel determinar o tipo de fluido, se € newtoniano
(viscosidade constante independente da taxa de cisalhamento) ou ndo newtoniano
(viscosidade varia com a taxa de cisalhamento). Isso é essencial para entender como
o fluido se comporta em diferentes condigbes. Os instrumentos mais comumente
usados para caracterizar as propriedades reologicas séo dispositivos de cisalhamento
(viscosimetros e redmetros) e dispositivos de testes de compressao (RAO, 1999 apud
MCCLEMENTS, 2007).

Na Figura 5, é estabelecida uma relagédo entre a tensdo de cisalhamento e a
taxa de deformacao, e uma relacdo entre viscosidade e taxa de deformacao,
comparando diferentes tipos de fluidos e classificando-os com base em como se
comportam e em suas taxas de deformacdo quando expostos a uma tensdo de
cisalhamento. Essa representagdo grafica busca ilustrar como os diferentes fluidos
reagem sob influéncia de forcas de cisalhamento, oferecendo uma compreensao
visual das variagbes em seus comportamentos reolégicos (FOX; MCDONALD;
PRITCHARD, 2016).

Um fluido newtoniano apresenta uma relagdo linear entre a taxa de
cisalhamento e a tensao de cisalhamento e apresentam viscosidade constante. Ja os
fluidos nao-newtonianos nao apresentam uma relagao linear entre a tensao de
cisalhamento e a taxa de cisalhamento, isto €, os valores da viscosidade mudarao

dependendo da tensdo de cisalhamento a que s&do submetidos. No caso dos
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pseudoplasticos, a viscosidade diminui com o amento na taxa de deformagao (n < 1),
entretanto, se a viscosidade aumenta conforme a taxa de deformagao (n > 1), o fluido
€ chamado de dilatante. Bingham é o tipo de fluido que, dependendo da tensdo ao
qual é submetido, comporta-se como um soélido ou um fluido. Para todos os fluidos,
quando a tensdo de cisalhamento € zero, o gradiente de velocidade (taxa de
deformagédo) também ¢é zero, pois, se ndao ha forga tangencial (tensdo de
cisalhamento), ndo ha gradiente de velocidade (FOX; MCDONALD; PRITCHARD,
2016; SANTOS, 2023).

Figura 5 - Comportamento reoldgico para diferentes fluidos
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(a) Tenséao de cisalhamento, 1, (b) viscosidade aparente, ), como uma fung¢éo da taxa de deformacéo
para o escoamento unidimensional de varios fluidos ndo newtonianos.
Fonte: Adaptado de Fox; Mcdonald; Pritchard (2016).

Os testes reoldgicos realizados em modo estacionario sdo fundamentais para
caracterizar o comportamento de fluidos, identificando seu tipo e determinando a
viscosidade de formulagdes semissolidas. Esses testes sao cruciais para entender
como uma substancia flui sob condicdes estaveis de aplicagcado de for¢ca. No entanto,
além dessas andlises, os testes em regime oscilatério abrem um leque de
possibilidades para explorar as caracteristicas viscoelasticas de sistemas mais
complexos. Através das analises oscilatorias, é possivel investigar tanto a capacidade
do material de armazenar energia em sua forma elastica quanto a energia dissipada
na forma de fluxo viscoso. Essa dualidade de comportamento elastico e viscoso
oferece informagdes valiosas sobre as propriedades estruturais internas dos

materiais, permitindo uma compreensao mais aprofundada de como eles responderao
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sob diferentes condicbes de estresse (LIPPACHER et al., 2004; DOLZ et al., 2008).

Os testes oscilatorios englobam uma variedade de procedimentos, incluindo
varreduras de deformacdo ou tensdo, que analisam como o material responde a
diferentes niveis de forgca aplicada; varreduras de frequéncia, que observam a
resposta do material a diferentes velocidades de oscilacido; varreduras de tempo, que
avaliam como as propriedades viscoelasticas mudam ao longo do tempo; e varreduras
de temperatura, que determinam o impacto das mudangas de temperatura sobre
essas propriedades (BRUMMER, 2006).

O processo de obtengdo de reogramas envolve a medi¢cédo da velocidade de
cisalhamento enquanto a tensdo de cisalhamento é progressivamente aumentada e,
em seguida, repetindo o procedimento inverso, diminuindo a tensado de cisalhamento
para obter a curva descendente. Os reogramas podem se apresentar com as curvas
ascendente e descendente sobreponiveis (sem tixotropia) ou ndo sobreponiveis (com
tixotropia). Quando as curvas ndo se sobrepdem, & observada uma area entre elas,
chamada de area de histerese. A medida da tixotropia € representada pela area entre
as curvas, onde uma maior area indica uma maior tixotropia (LEONARDI; MATHEUS;
KUREBAYASHI, 2005).

3.9.1 Modelos reolégicos para o comportamento independente do tempo

Conforme Pereira (2007), o modelo de Ostwald-de-Waele é um dos modelos
mais utilizados para descrever o comportamento de escoamento de fluidos néo-

Newtonianos (Equacgéo 3).

T=Ky" (Equacéo 3)

Em que,

T = tensao de cisalhamento (Pa);
y = taxa de deformacao (s™);

K = indice de consisténcia;

n = indice de comportamento do fluido.

Ainda segundo o autor, o modelo de Herschel-Bulkley (Equagao 4) foi

desenvolvido para fluidos pseudoplasticos que possuem tensdo inicial de
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escoamento, sendo uma versdo modificada do modelo de Ostwald-de-Waele.

T — 19 = Ky" (Equacéo 4)

Em que:

T = tensao de cisalhamento (Pa);

y = taxa de deformacao (s™);

T, = tenséo de cisalhamento inicial (Pa);
K = indice de consisténcia;

n = indice de comportamento do fluido.

3.9.2 Reologia em cosméticos

A reologia tem grande importancia na industria cosmética, tendo em vista que
a consisténcia e o espalhamento dos produtos devem ser reproduzidos de lote para
lote, assegurando a qualidade tecnoldgica do produto acabado. Além disso a
aceitacdo dos cosmeéticos por parte do consumidor depende, principalmente, da
eficacia e das qualidades sensoriais do produto, ambas influenciadas pela reologia.
Isso permite que os formuladores ajustem a formulagdo de maneira precisa para
atender as expectativas do consumidor e garantir a qualidade do produto final
(LEONARDI; MATHEUS; KUREBAYASHI, 2005).

As caracteristicas reoldgicas do fluido impactam os cosméticos de varias
maneiras, incluindo o envase e retirada do produto de recipientes de armazenamento,
a espalhabilidade do cosmético, a aderéncia sobre a pele, a textura percebida pelo
usuario e a estabilidade do produto, entre outros fatores (MILAN et al., 2007 apud
MARTINS, 2019).

Uma formulagdo bem ajustada pode proporcionar uma aplicagdo suave e
uniforme. A viscoelasticidade e outras caracteristicas reoldgicas podem influenciar a
aderéncia do cosmético a pele, afetando a durabilidade e o desempenho ao longo do
tempo. A percepcgédo tatii do cosmeético, incluindo a sensagdo de suavidade,
cremosidade ou leveza, esta relacionada as propriedades reoldgicas. Além disso, o
estudo reoldégico ajuda a otimizar a viscosidade do cosmético, influenciando
diretamente o processo de envase e a facilidade de retirada do produto da

embalagem. Isso é crucial para garantir uma experiéncia de uso conveniente e
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eficiente (MILAN et al., 2007 apud MARTINS, 2019).

Geralmente, os cosméticos sdo caracterizados como pseudoplasticos, pois
diminuem a viscosidade gradualmente com o aumento da taxa de cisalhamento,
portanto, sua viscosidade nao pode ser expressa por um valor. Essa caracteristica é
desejada, pois torna o produto mais facil de espalhar durante a aplicagédo (LEONARDI,
2004).

Algumas emulsdes, principalmente aquelas que possuem tensoativos nao
ibnicos, tendem a adquirem consisténcia ao longo do tempo, resultando em um
aumento da viscosidade durante o armazenamento apos alguns dias. Em
contrapartida, os géis, tem a capacidade de diminuir a viscosidade pela forca de
cisalhamento. Esta caracteristica permite que eles se espalhem facilmente com a
aplicacao de pressao ou friccao (LEONARDI, 2004; PENA et al., 1993; SCHUELLER,;
ROMANOWSKI, 2002; apud DAUDT, 2016). Além disso, geralmente, como € o caso
de liquidos, a temperatura também influencia na viscosidade. O aumento da
temperatura leva a uma diminuicdo na viscosidade, e a redugao da temperatura
resulta em um aumento na viscosidade (LEONARDI; MATHEUS; KUREBAYASHI,
2005).

3.10 Estabilidade e seguranga em formulagdes cosmeéticas

Existem normas e procedimentos para a elaboragdo e comercializagao de
produtos cosméticos que devem ser seguidas. A Anvisa € o 6rgao vinculado ao
Ministério da Saude que fiscaliza e regulariza as legislagbes sanitarias de fabricagao
e que autoriza a comercializagdo de produtos de higiene pessoal, cosméticos e
perfumes (SANTOS, 2022). No Anexo B, apresenta-se uma lista das Resolugdes da
Diretoria Colegiada (RDC) a serem seguidas. Cabe salientar, que essas legislacbes
estao sujeitas a atualizagdes, portanto recomenda-se consultar sempre a Anvisa.

A seguranga dos produtos cosméticos nas condi¢gdes normais e de uso €&
imprescindivel, por isso os testes de seguranca objetivam verificar a auséncia de
irritacao, sensibilizagao, fototoxidade e fotoalergia. Antes da comercializagéo, devem
ser realizados testes como: estabilidade quimica, compatibilidade entre a férmula e a
embalagem, resisténcia a contaminagao microbiana e irritagdo primaria (CUNHA,
2021).
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O estudo da estabilidade de produtos cosméticos fornece informacdes que
indicam o grau de estabilidade relativa de um produto nas variadas condi¢des a que
possa estar sujeito, desde a sua fabricacdo até o término de sua validade. Cada
componente, ativo ou nado, pode afetar a estabilidade de um produto. Variaveis
relacionadas a formulagdo, ao processo de fabricacdo, ao material de
acondicionamento e as condigbes ambientais e de transporte podem influenciar na
estabilidade do produto. Essas alteragbes podem estar relacionadas ao tempo ou
envelhecimento do produto; temperaturas elevadas; contato com a luz ultravioleta e o
oxigénio originando radicais livre e reacdes de oxido-reducdo; umidade; material e
interagdes de acondicionamento; microrganismos; vibragdes; incompatibilidade fisica
entre os ingredientes e ou reacgdes entre eles; alteragdes de pH; entre outros (BRASIL,
2004).

As propriedades do produto devem ser mantidas sem alteragdes quanto ao
efeito inicial proposto e ndo devem ocorrer alteragdes significativas que influenciem
na seguranga de uso dos produtos. Sendo algumas delas: fisicas (aspecto, cor, odor,
uniformidade, viscosidade, densidade e outros), quimicas (estrutura quimica, pH, teor
dos ingredientes e outros), microbiolégicas (auséncia de contaminacdes) (BRASIL,
2004).

Os ensaios de estabilidade sdo operagdes técnicas que avaliam alteragdes na
estrutura da formulagdo nem sempre perceptiveis visualmente, indicando problemas
de estabilidade entre ingredientes ou decorrentes do processo de fabricacdo (BRASIL,
2008; BRASIL, 2004). De acordo com DAUDT (2015), a estabilidade de formulagdes
cosméticas pode ser avaliada através de alteragdes fisico-quimicas e estruturais
como, pH, reologia, e desestabilizagdo como separacdo de fases, cremeacao,
sedimentacao, floculacao, coalescéncia, Ostwald Riping, entre outros (DAUDT, 2015).

Conforme o guia de estabilidade de produtos cosméticos da Anvisa (BRASIL,
2004), no que diz respeito aos critérios para aprovacao de produtos em estabilidade,
a analise dos resultados obtidos durante o estudo de estabilidade esta sujeita aos
critérios estabelecidos com base na experiéncia do formulador. Durante o teste, as
amostras sdo avaliadas em comparacdo com uma amostra-padrao e produtos
considerados "referéncia", que sdo submetidos as mesmas condicées. Geralmente,
sao estabelecidos limites aceitaveis para os parametros avaliados, e a amostra-
padrao deve permanecer inalterada ao longo da vida util do produto. A interpretacao

dos dados deve levar em conta que os objetivos e as caracteristicas de cada produto
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ou categoria sdo distintos na pratica, o que significa que a correspondéncia entre os
dados e sua interpretacao é relativa.

Em relagdo ao aspecto do produto, durante todo o teste, espera-se que o
mesmo mantenha sua integridade, preservando sua aparéncia inicial em todas as
condicdes, exceto em situacdes de temperaturas elevadas, freezer ou ciclos em que
pequenas alteracdes sao consideradas aceitaveis. Quanto a cor e odor, ambos devem
permanecer estaveis por, no minimo, 15 dias a luz solar. Pequenas alteragbes sao
aceitaveis em temperaturas elevadas. E no caso da viscosidade, os parametros
aceitaveis devem ser estabelecidos pelo responsavel pela formulacdo, levando em
consideragdao as mudancgas perceptiveis visual e sensorialmente, sendo importante
considerar a possibilidade de que o consumidor também seja capaz de identificar
essas alteracdes. Além disso, quando é essencial monitorar os teores de ingredientes
ativos, é fundamental considerar os padrbes de qualidade e desempenho do produto.
Além disso, outros critérios podem ser definidos conforme a decisdo do formulador e

as especificagdes do produto (BRASIL, 2004).

3.11 Nanohidroxiapatita aplicada na protecao de compostos bioativos em

cosmeéticos

A nanotecnologia desempenha um papel significativo no desenvolvimento de
cosmeéticos, oferecendo diversas vantagens, especialmente na protecédo e entrega
eficiente de ativos. A protegdo dos ativos em cosméticos é crucial para garantir a
estabilidade e eficacia desses ingredientes ao longo do tempo, e pensando nisso,
buscou-se estratégias nanotecnoldgicas para proteger os compostos bioativos
presentes no extrato bruto de jambo vermelho.

A nanoencapsulacéo, a qual envolve incorporacéo, absorcao ou disperséo de
compostos dentro de vesiculas formando nanoparticulas, em escala nanométrica (1 a
1000 nm). Essa técnica promove o aumento da area superficial disponivel do
composto encapsulado, aumentando sua biodisponibilidade e aliado a isso, sua
eficacia terapéutica. Além disso, as nanoparticulas protegem o composto encapsulado
do ambiente externo, como a umidade, a luz e o calor, aumentando a vida util do
composto. Promove também melhor solubilidade de compostos insoluveis em agua
facilitando sua absorgdo pelo corpo. E uma técnica versatil e promissora que tem o

potencial de melhorar a eficacia, a estabilidade e a seguranga de compostos ativos
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em diversas aplicagdes (BAZANA; CODEVILLA; DE MENEZES, 2019; GARAVAND,
et al., 2019; ABU-THABIT, 2021).

Dependendo do método de produgao utilizado pode-se obter nanocapsulas
(sistema reservatério) ou nanoesferas (sistema matricial), que diferem entre si na
composic¢ao e organizagao estrutural. A utilizagdo de polimeros para encapsulagao de
ingredientes ativos em cosméticos € uma alternativa interessante, uma vez que
permite mascarar as propriedades fisico-quimicas dos compostos a encapsular e
melhorar a sua interagcdo com as membranas celulares, facilitando a sua penetragao
na pele. Na Figura 6 observa-se as diferengas estruturais dos sistemas

nanoparticulados utilizados em cosméticos.

Figura 6 - Representacdo das estruturas das nanocapsulas e nanoesferas
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Fonte: Adaptado de Nesterenko et al. (2013); Delgado (2013) apud Lopes (2022).

As nanoesferas sao estruturas onde o ingrediente ativo de um cosmético é
uniformemente disperso dentro de uma matriz polimérica ou adsorvido na superficie.
Ja as nanocapsulas sao estruturas com uma cavidade delimitada por uma membrana
polimérica, na qual o ativo pode ser adsorvido na superficie ou encapsulado em uma
cavidade aquosa ou oleosa. Essas estruturas sao criadas usando polimeros
biodegradaveis e biocompativeis na camada externa. Elas oferecem beneficios como
protecao do ativo contra processos como oxidagao, fotdlise e hidrdlise, prolongando
assim o prazo de validade. Além disso, a liberacao controlada do ativo reduz a irritagao
na pele, limitando a exposi¢cao a concentragdes elevadas de uma so vez, entre outras
vantagens (NAGARWAL et al., 2009).

Os materiais para encapsulamento podem ser de fontes naturais ou sintéticas,
e a escolha do material dependera do local de aplicagao e das propriedades desejadas

para a capsula ou particula. Alguns dos materiais mais comuns sao: dextrinas, agar,
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polissacarideos, alginatos, colageno, hidroxiapatita e polimeros naturais e/ou
biodegradaveis. Tais materiais podem ser usados individualmente ou em combinagéo,
e produzem uma camada fina de material a volta das substancias alvo por diferentes
mecanismos, formando nanocapsulas ou nanoesferas, dependendo ativamente das
interacdes com o conteudo e dos processos de encapsulamento para 0 seu sucesso.
A liberacéo controlada do material encapsulado desse tipo de nanoparticulas varia de
acordo com a natureza do agente encapsulador e podem ser estimulados com a
temperatura, pH, solubilidade, biodegradacdo, difusdo, ruptura mecéanica ou
permeabilidade seletiva, entre outros (MARTIN et al., 2010; EZHILARAS: et al., 2013).

Em sistemas do tipo reservatério, a taxa de liberacdo do composto ira depender
diretamente da espessura, da area e da permeabilidade do material de parede
(MASTROMATTEQO et al., 2010). Segundo Pothakamury e Barbosa-Canovas (1995),
as principais etapas envolvidas na liberacido de compostos nesse tipo de sistema sao:
difusdo do composto ativo dentro do reservatorio (I); dissolugdo ou particdo do
composto ativo entre o fluido transportador do reservatoério e a parede (ll); difusao
através da parede e particdo entre a barreira e nucleo (lll); por fim, transporte para
longe da superficie da barreira (V).

Em sistemas matriciais, geralmente é observada liberagdo mais rapida dos
compostos ativos. Nestes sistemas, o padréo de liberagdao do composto ira depender
da geometria do sistema, do tipo de material encapsulante e da carga de agente ativo
presente na particula (POTHAKAMURY; BARBOSA-CANOVAS, 1995).

A hidroxiapatita (HA) € um mineral natural que é abundante nos ossos e tecidos
duros do corpo humano, composta principalmente por fosfato de calcio
[Ca10(PO4)s(OH)2]. Devido a sua semelhanga com os minerais presentes nos 0ssos,
ela é frequentemente empregada em aplicagées biomédicas e odontolégicas (MANO;
MENDES, 2013). Por ser encontrada naturalmente em ossos e dentes, a HA é
altamente biocompativel e bioativa com as células e tecido 6sseo, tornando-a uma
0opgao segura e atoxica para as pessoas, reduzindo o risco de reagdes alérgicas ou
rejeicdo (FERRAZ; MONTEIRO; MANUEL, 2004).

A HA promove diversos beneficios para a pele, por isso € também muito
frequentemente utilizada em produtos de cuidados dermatoldgicos e procedimentos
estéticos. A HA é conhecida por estimular a produ¢éo de colageno na pele, o qual é
uma proteina crucial para a firmeza e elasticidade da pele. Ao promover a produgao

de colageno, a hidroxiapatita ajuda a melhorar a textura, firmeza e sustentacdo da
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pele, consequentemente reduzir rugas e linhas finas. Em procedimentos estéticos, a
hidroxiapatita € frequentemente usada como um preenchedor dérmico. Quando
injetada na pele, ela pode restaurar o volume e preencher areas onde houve perda de
tecido, suavizando vincos e rugas (BESERRA; SIQUEIRA; PEIXOTO, 2023).

As nanoestruturas de hidroxiapatita podem encapsular compostos
antioxidantes, protegendo-os da degradagdo oxidativa e térmica. Isso é
particularmente util para preservar a integridade e a eficacia dos antioxidantes
derivados de extratos vegetais, que sao sensiveis e podem se degradar facilmente
quando expostos ao ar, luz ou calor, como é o caso do extrato de S. malaccense. A
hidroxiapatita nanoestruturada também pode ser projetada para liberar os compostos
antioxidantes de forma controlada ao longo do tempo, aumentando a disponibilidade
dos antioxidantes para a pele e maximizando seus beneficios anti-idade, hidratantes
e reparadores. Além disso, devido ao seu tamanho nanométrico, essas particulas tém
a capacidade de penetrar mais efetivamente na pele, melhorando a entrega dos
compostos antioxidantes aos locais onde podem exercer seus efeitos mais
eficazmente (BESERRA; SIQUEIRA; PEIXOTO, 2023).

A HA pode ser produzida a partir de fontes naturais e sintéticas. Varios estudos
ja foram realizados para obter e caracterizar as nanoparticulas de hidroxiapatita de
diferentes maneiras, de forma a melhor entender suas propriedades e possibilitar
diferentes aplicagoes.

Alguns métodos diferentes de sintese de HA encontrados na literatura como
por exemplo o método de precipitagdo (CENGI et al., 2008), método hidrotermal
assistido por micro-ondas (ANTUNES, 2018), sintese por micro-ondas (KALITA,
VERMA., 2010) e método de impregnacdo por umidade incipiente
(KLINKAEWNARONG; KAMONWANNASIT; PHATAI, 2017), entre outros. A HA de
fonte natural, pode ser derivada de minerais como o calcario ou extraida de ossos de
peixes e animais (gado, camelos e cavalos), minerais como o calcario, conchas de
marisco e cascas de ovos, entre outros (OSUCHUKWU et al., 2021)

Garcia et al. (2021) estudaram a combinagcdo de estruturas de
nanohidroxiapatita e colageno aniénico com extratos vegetais de semente de uva,
casca de roma e casca de jabuticaba, oferecendo uma estratégia promissora para a
regeneragao do tecido 6sseo e projegdo de novos biomateriais. Teixeira (2016)
sintetizou e caracterizou a HA modificada com ferro obtida das espinhas de bacalhau

para verificar a viabilidade da sua aplicagdo na constituicdo de protetores solares.
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Junka et al. (2019) realizaram um estudo que teve como objetivo combinar biocelulose
e Oleos essenciais obtidos de cravo, eucalipto e tomilho em curativos prototipicos
projetados para erradicar o biofilme da HA in vitro. Buitrago-Vasquez, Ossa-Orozco
(2018), sintetizaram e caracterizaram nanobastdes de HA utilizando o método
hidrotermal com modelos de extratos de plantas a fim de controlar o tamanho e

morfologia das particulas.

3.12 Analise sensorial

A andlise sensorial € uma ciéncia que se desenvolveu por exigéncias da
industria alimenticia para atender aos gostos e exigéncias dos consumidores. Hoje é
também muito utilizada em varias areas, como a area de cosméticos, perfumaria e
charutaria para decisbes de marketing, desenvolvimentos de novos produtos e
otimizagao de produtos ja existentes (PALERMO, 2015; DAUDT, 2015).

Conforme o IFT (Instute of food Science and tecnology) a analise sensorial
‘uma disciplina usada para provocar, medir, analisar e interpretar as reacgdes
produzidas pelas caracteristicas dos alimentos e materiais, como elas sao percebidas
pelos 6rgaos da viséo, olfato, gosto, tato e audicdo”. De maneira direta, essa ciéncia
converte os dados subjetivos obtidos da resposta humana em dados objetivos
(PALERMO, 2015, p. 4).

Portanto, a aceitacédo ou a rejeicdo de um produto depende das propriedades
avaliativas sentida pelos 6rgaos dos sentidos, ou seja, do gosto, da viséo, do olfato,
do tato e da audigdo quando se experimenta o produto. Logo, quando as pessoas séo
utilizadas como instrumento de medida, € crucial empregar um método apropriado e
garantir um controle rigoroso das condi¢gdes durante a aplicacdo dos testes. Isso €
essencial para prevenir erros decorrentes de fatores psicolégicos e influéncias
externas, como ambiente, temperatura, ruidos, entre outros, que poderiam afetar os
resultados (PALERMO, 2015).

A metodologia de Perfil Ideal (MPI) mistura perfis classicos como a analise
sensorial descritiva (ADQ) e escala JAR (Just About Right). De maneira resumida, a
ADQ, consiste em pedir aos julgadores que avaliem os produtos nas intensidades
percebidas de uma lista de atributos, resultando também na definigdo do sensorial
perfil dos produtos, ou seja, uma descricdo de como estes produtos sao percebidos

pelos avaliadores. Na escala JAR, os consumidores sao solicitados a avaliar a
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intensidade dos produtos em cada atributo, indicando se a intensidade desse atributo
esta certa, muito forte, ou muito fraca. A ideia por tras disso € que se os consumidores
possam avaliar as intensidades percebidas dos produtos em fungédo de um ideal que
serve de referéncia, também se pode esperar que eles sejam capazes avaliar
explicitamente seu ideal (WORCH et al., 2013a).

Assim sendo, o Método do Perfil Ideal € uma analise descritiva realizada pelos
consumidores que vao avaliar cada produto em suas intensidades percebidas e ideais
para uma lista de atributos especificos. Cada consumidor avalia uma série de produtos
e classifica cada produto no mesmo conjunto de caracteristicas sensoriais. Os
produtos sdo apresentados monadicamente, em sequéncia aleatdria, a fim de evitar
efeitos de “first-order carry-over”, que é o efeito da avaliagdo de uma amostra sobre a
avaliagao da amostra subsequente (MACFIE, 1989; WORCH, 2013a).

Para cada atributo, ambas as intensidades percebidas e ideais séao
classificadas no mesmo tipo de escala (ndo estruturada com ancoras exclusivas e néo
rotuladas em 10% e 90%). Dessa maneira, caso a primeira pergunta seja: “Por favor,
avalie a dogura deste produto”, a segunda sera: “Por favor, avalie sua dogura ideal
para este produto". Esta metodologia tem sido adotada com o objetivo de mimetizar a
escala JAR, mas utilizando as intensidades percebidas e ideais em vez da diferenca
com um ideal imaginado (WORCH et al., 2013a).

Ao final do teste, cada consumidor tera avaliado tantas vezes o perfil do seu
“produto ideal” (também chamado de perfil ideal) quanto testou produtos usando o
mesmo conjunto de atributos. Assim, se um consumidor avalia os perfis dos produtos
P, ele também avalia P vezes seu perfil ideal. Como mencionado anteriormente, séo
pedidas também questdes hedbnicas para cada produto usando uma escala de
categoria de 9 pontos, apds as classificagdes sensoriais e ideais. Resumindo, no final
do teste, cada consumidor forneceu informacdes sobre suas caracteristicas sensoriais
e avaliagdo hedbnica dos produtos, assim como descreveu seu produto ideal
(WORCH et al., 2013a).

Para a realizagao deste método os consumidores nao participam de qualquer
treinamento anteriormente, por isso, 0 numero de julgadores deve ser de no minimo
100 consumidores para ser considerado um valor confiavel (MOSKOWITZ,1997).

Destaca-se que o ponto forte desta técnica é que ela traz informagdes sobre os
produtos e os consumidores. Cada consumidor fornece o perfil sensorial dos produtos

(como eles percebem os produtos), suas avaliagdes de gosto (como eles apreciam os
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produtos), bem como seus perfis ideais (quais sdo suas expectativas). Sendo os
principais pressupostos do MPI (WORCH, 2013a): os consumidores devem avaliar um
produto ideal unico e estavel; os consumidores podem descrever diferentes ideais; os
perfis ideais fornecidos pelos consumidores devem ser consistentes com as outras

descri¢des (sensoriais e hedobnicas).

4 MATERIAIS E METODOS

Na Figura 7 apresenta-se um fluxograma representativo de cada etapa da

pesquisa.

Figura 7 - Fluxograma representativo de cada etapa da pesquisa
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Fonte: Autoria propria (2024).

4.1 Matéria prima

As folhas de jambo vermelho foram coletadas na cidade de Jacupiranga — SP
em abril de 2022 e foram secas em estufa com circulagao de ar a 35 °C £ 5 °C durante
6 dias. Posteriormente, as folhas secas foram trituradas em moinho facas (Macro
Moinho Tipo Willyer TE-650) com peneira acoplada de malha 20 mesh. As folhas

secas e trituradas foram armazenadas em um congelador.

4.2 Obtencgao do extrato bruto

O extrato bruto das folhas do jambo vermelho (EBJV) foi preparado conforme
estudo de otimizacao para a extragao de compostos fendlicos da planta realizado por
Savi et al. (2020) com modificagdes. A extragao foi feita a partir de 400 g da planta
seca e triturada em 10,4 L de solugao agua:etanol (60:40 v/v), e submetidas a extragcao
sucessiva, sob agitacao constante (100 rpm) a temperatura ambiente, durante 6 dias.
A extragao foi realizada na proporgéo de 150 mL de solvente a cada 25 g de extrato
bruto sendo substituido o solvente a cada 24 h até haver uma redugdo de cor
significativa da fragao filtrada. Posteriormente, o extrato bruto hidroetandlico (EB-
EtOH:H20) foi colocado em um evaporador rotativo para remogao do solvente

organico, congelado e liofilizado para remogao da agua.
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4.3 Determinacgao da atividade antioxidante

Foram realizados cinco métodos para determinar a atividade antioxidante do
EB-EtOH:H20 e identificar e quantificar compostos fendlicos: sequestro do radical
DPPH, captura do radical ABTS, método de reducédo do ferro (FRAP), compostos
fendlicos totais (CFT) e compostos fendlicos por Cromatografia Liquida de Alta
Eficiéncia (CLAE-DAD).

4.3.1 Sequestro do radical DPPH

A analise antioxidante pelo método de sequestro do radical DPPH- (2, 2-difenil-
1- picrilhidrazil) foi adaptada de Brand-Williams et al. (1995). O método baseia-se na
reducdo do radical DPPH de coloracdo violeta, caracterizada por uma banda de
absor¢cdo em etanol em cerca de 520 nm. Na presenca de um agente antioxidante
ocorre a descoloragao do reagente e, consequentemente, reducado da absorbancia.

A técnica consistiu na reagao de 500 ul de amostra (EBJV), 3 mL de etanol
80% e 300 ul do radical sintético DPPH (0,5 mmol.L", dissolvido em etanol). Apds 1
hora no escuro, a absorbancia foi medida em um espectrofotometro a 517 nm,
utilizando etanol 80% como branco. A curva padrao foi construida usando o padrao
sintético trolox nas concentragbes de 15, 25, 50, 75 e 100 ymol.L". Os resultados
foram expressos em umol de capacidade antioxidante equivalente de trolox (TEAC)
por grama da planta (umol TEAC.g"). O controle foi preparado substituindo-se a

aliquota da amostra por 500 ul de etanol 80% (leitura de aproximadamente 0,490 nm).

4.3.1.1 Concentragéo Inibitéria (ICso)

Preparou-se uma curva com concentragdes variando de 10 a 100 mg L". Em
seguida foi realizada a reacao por meio da mistura de 500 uL de amostra, 3,0 mL de
etanol 80% e 300 pL do radical sintético DPPH (0,5 mmol L™, solubilizado em etanol).
A mistura ficou em repouso por 1 hora ao abrigo da luz e em seguida foi realizada a
leitura em espectrofotdbmetro a 517 nm, utilizando etanol 80% como branco. O controle
foi preparado substituindo-se a aliquota da amostra por 500 ul de etanol 80% (leitura
de aproximadamente 0,490 nm). Os resultados foram expressos em ICso, que

corresponde a concentragao de amostra necessaria para inibir 50% do radical DPPH.
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A porcentagem de atividade antioxidante (% AA) foi calculada através da taxa

de declinio da absorbancia (abs) da solu¢do de DPPH, de acordo com a Equacgéao 6:

(abs controle—abs amostra)+*100

%AA = (Equacao 6)

abs controle

4.3.2 Sequestro do radical ABTS

A anadlise antioxidante de sequestro do radical ABTS foi adaptada da
metodologia de Re et al. (1999). O radical ABTS'* é formado por uma reagcao do ABTS
(2,2’-azino-bis-(3-etilbenzotiazolin-6-acido sulfénico) com persulfato de potassio. A
atividade antioxidante é determinada pela mudancga de coloracado do radical ABTS™,
que incialmente é verde. Ao reagir com os antioxidantes presentes na amostra, a
mudanca de coloragao € medida pela absorbancia em 734 nm.

A formacao do radical ABTS"* foi obtida a partir da reagdo de 7 mmol.L"" de
ABTS com 140 mmol.L-! de persulfato de potassio, incubados a 25 °C na auséncia de
luz num periodo de 16 horas. O radical ABTS* formado foi diluido em etanol PA até
obter-se uma absorbancia de 0,700 + 0,200 em 734 nm. Em tubo de ensaio foram
adicionados 30 pl de amostra (EBJV) e 3 mL da solugao contendo o radical, tendo
como branco o etanol PA. A absorbancia foi determinada em espectrofotémetro, a 734
nm apds 6 minutos de reagcdo no escuro e a temperatura ambiente. Para a
quantificacao foi construida uma curva padrao utilizando o antioxidante sintético trolox
como padrdo nas concentragdes de 100, 500, 1000, 1500, 2000 pmol.L'. Os
resultados da atividade antioxidante foram expressos em umol de capacidade

antioxidante equivalente de trolox (TEAC) por grama da planta (umol TEAC.g™).

4.3.3 Poder da redugéao do ferro (FRAP)

O ensaio de redugao de ferro (FRAP, do inglés: Ferric Reducing Antioxidant
Power) foi determinado de acordo com o proposto por Benzie e Strain (1996). Esta é
uma analise espectrofotométrica que determina a capacidade da amostra de reduzir,
em meio acido (pH 3,6), o complexo Fe3*/tripiridiltriazina (TPTZ) para formar Fe?*, de
cor azul intensa que apresenta absorcdo maxima em 593 nm.

O reagente FRAP foi preparado com 25 mL de solugao tampao de acetato 300
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mmol L' com pH de 3,6; 2,5 mL de solugdo 10 mmol.L"' TPTZ (2,4,6-Tris(2-piridil)-s-
triazina) e 2,5 mL de solugdo aquosa de cloreto férrico 20 mmol.L'. A reagao foi
realizada com a mistura de 100 ul da amostra (EBJV) com 3 mL do FRAP reagente,
incubado em banho-maria (37°C) no escuro por 30 min. A absorbancia foi medida em
um espectrofotdmetro a 595 nm, usando a mistura de reagdo com agua em vez de
amostra como solugdo em branco. A curva padrédo foi construida usando sulfato
ferroso (200, 500, 1000, 1500 e 2000 ymol.L") e os resultados foram expressos como

umol de sulfato ferroso (FeSOa) por grama da planta (umol FeSOa.g™").

4.3.4 Determinagao de compostos fendlicos totais (CFT)

A determinagao de compostos fendlicos totais (CFT) analisa a capacidade que
as amostras tém de reduzir o reagente Folin-Ciocalteu, baseando-se no método
espectrofotométrico de Folin-Ciocateau, adaptado de Singleton, Orthofer e Lamuela-
Raventds (1999).

A reacao ocorreu com a adicao de uma aliquota de 500 pl da amostra (EBJV),
em 2,5 mL do reagente de Folin-Ciocateau (1:10). Apés 5 minutos de repouso da
mistura, foi adicionado 2,0 mL de uma solugao de carbonato de sodio (Na2COs3) (4%).
As solugdes ficaram encubadas ao abrigo da luz e a temperatura ambiente (25 °C) e
apos 2 horas foram realizadas as leituras da absorbancia a 740 nm. Foi utilizado como
padrdao de referéncia o acido galico e a curva foi construida utilizando as
concentragdes de 5, 10, 25, 50, 75 e 100 yg.mL-'. Os resultados foram expressos em

mg equivalente ao padréo acido galico (EAG) por grama da planta (mg EAG.g™").

4.3.5 Determinagao de compostos fendlicos por CLAE-DAD

A identificacdo e quantificacdo de compostos fendlicos foi realizada por
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE). As analises foram efetuadas de
acordo com Prasniewski et al. (2021) com modificagdes em um cromatografo liquido
de alto desempenho Varian 920-LC com matriz de diodo e detectores de
fluorescéncia, usando uma coluna Zorbax Eclipse Plus C18 (250 mm x 4,6 mm,
tamanho de particula de 5 ym). A fase mével foi uma mistura de agua:acido fosférico
(99,9:0,1) (solvente A) e acetonitrila (100%) (solvente B). A taxa de fluxo for de 1,0

mL.min"' no modo gradiente, comegando com 5% de solvente B a 15% B em 15 min,
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25% B em 30 min, 40% B em 40 min, 95% B em 45 min, 95% B em 47 min e 5% B
em 61 min.

A coluna foi mantida a uma temperatura constante de 30 °C. Um volume de 10
uL de cada amostra (10 mg.mL-") foi injetado. A identificagéo foi feita por comparacgéo
do tempo de retengao (Tr) e o espectro de absorgédo na regido do ultravioleta (acido
galico, acido clorogénico, acido vanilico, acido cafeico, epicatequina, acido cumarico,
acido ferulico, rutina, miricitrina, isoquercetina, miricetina, quercetina, acido cindmico
e canferol). A determinagdo das concentragcées de cada composto foi realizada por
regressao linear concentragao plotada a partir das areas de pico determinadas em

concentragdes de 2,5, 5, 10, 15, 20 e 25 mg.mL"".

4.4 Formulagao cosmeética

4.4.1 Formulagao base

Baseado na patente de SA et al. (2021) sobre uma formulacdo cosmética de
sérum nanoemulsionado para clareamento de pele contendo 6leo essencial de canela
como ativo, elaborou-se uma formulacdo cosmética de sérum com modificagdes. A
Tabela 1 apresenta a variagcdo das composicdes e fungcdo de cada ingrediente na
formulacédo cosmética base.

Para a realizacdo dos ensaios foram desenvolvidas trés amostras da
formulacdo cosmética sérum - uma amostra padrdo (sem bioativos); uma amostra
contendo o EBJV impregnado em hidroxiapatita nanoestruturada; e uma amostra

contendo o EBJV livre na formulagéo.

Tabela 1 - Formulagdo cosmética base

Ingredientes Composicéao (%) Funcéao
Extrato de jambo vermelho 0,5-5 Ativo antioxidante
Hidroxietilcelulose 01-3 Espessante
Propileno glicol 0,5-10 Solubilizante
PEG -7 de azeite de oliva 0,5-5 Emoliente
Polissorbato 80 1-20 Tensoativo
Acido hialurénico 0,1-5 Umectante
Optiphen® 0,75-1,5 Conservante
Agua ultrapura Qsp* Veiculo

*Qsp - quantidade suficiente para.
Fonte: Adaptado de Sa et al. (2021).
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A elaboracao da formulacéo foi realizada em duas etapas, ou fases como foi
denominada. Primeiro foi elaborado a fase A (25% da formulagéo base total), na qual
levou-se os agentes espessante, umectante e parte do veiculo sob aquecimento
agitacao constante para hidrata-los, até formar um gel, até 60 °C, nas concentragdes
determinadas. Apés isso, esperou-se a temperatura diminuir até 40 °C e adicionou-
se a fase B (75% da formulagéo base total). Por fim, levou-se o sérum para agitacéo
constante em agitador mecanico digital ultra turrax IKA T125, 18 G, a 5.000 rpm,
durante 15 min e deixou-se em repouso sob luz e temperatura adequadas durante 24
h para estabilizagdo da formulagao.

A fase B foi composta da mistura simples dos agentes solubilizante, emoliente,
tensoativo, conservante, restante do veiculo e ativo antioxidante (livre ou impregnado
em hidroxiapatita), nas concentragdes determinadas.

Caso fosse necessario, dever-se-ia ajustar o pH para 5,0 - 6,0, com acido citrico

para acidificagdo ou trietanolamina para alcalinizagéo.

4.4.2 Preparo da fracdo nanoestruturada

4.4.2.1 Preparo de solugéo saturada em extrato

Realizou-se um estudo exploratério qualitativo para definir a quantidade de
solucao saturada de de EBJV a ser utilizada na impregnacao em hidroxiapatita. Em
tubos de ensaio de 15 mL, adicionou-se 0,1 g de EBJV secoem 1, 2, 5 e 10 mL de
agua (0,1 g/mL, 0,05 g/mL, 0,02 g/mL e 0,01 g/mL, respectivamente). Solubilizou-se
em banho de ultrassom (marca Cristofoli) por 5 min, posteriormente centrifugou-se a
4.000 rpm por 5 min (marca MEDMAX; modelo 80-2B), e por fim, filtrou-se o
sobrenadante em membrana PTFE de didametro de microporos de 0,22 mm. A solugao

de saturacao foi definida com base na intensidade de cor do sobrenadante.
4.4.2.2 Definicdo da capacidade maxima de impregnag¢ao
O segundo estudo exploratdrio qualitativo foi realizado para definir a quantidade

de EBJV na concentragao de 0,1 g/mL (definida no estudo exploratério anterior), a ser
utilizada para impregnacao em hidroxiapatita nanoestruturada (marca AMBEYV).
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A impregnacao do extrato em HA foi realizada adaptando-se o método de
impregnagao por umidade incipiente ou impregnagéao a seco
(KLINKAEWNARONG; KAMONWANNASIT; PHATAI, 2017). Para a impregnagao o
extrato solubilizado em agua (0,1 g/mL) foi adicionado em 100 mg de HA em diferentes
proporgdes: 1,0, 0,5 e 0,1 mL de extrato bruto de jambo vermelho aquoso (EBJV:H20)
em 100,0 mg de hidroxiapatita ([EBJV]4a= 1,0 g/g; 0,5g/g e 0,1 g/g respectivamente).

Colocou-se toda a massa de HA em um béquer de 50 mL sobre chapa de
aquecimento (marca IKA® e modelo C-MAG HS 7), enquanto o EBJV:H20 foi
adicionado gota a gota sobre a HA, para evaporacéo total da agua, com a mistura de
toda a massa com o passar do tempo, nao ultrapassando a temperatura de 50 °C.

Apos isso, em tubos eppendorf pesou-se 50 mg de cada amostra obtida e
adicionou-se 1 mL de agua, e o sistema foi submetido a banho de ultrassom (marca
Cristofoli) por 5 min, posteriormente centrifugou-se a 4000 rpm por 5 min (marca
MEDMAX; modelo 80-2B), e por fim, filtrou-se o sobrenadante em membrana PTFE
de diametro de microporos de 0,22 mm, para avaliar a liberacao de extrato na agua,
com base na intensidade da cor (medida em espectrofotdmetro). Considerando que a
partir do momento que a capacidade de adsorcdo da HA é saturada pelo teor de
extrato adicionado, a dessorcdo do extrato no sobrenadante é pronunciada, sendo
definida a capacidade maxima de impregnagao do extrato na HA.

Ap0s definida a capacidade maxima de impregnacao, a mesma metodologia foi
realizada para preparar o ativo impregnado em HA a ser utilizado nos préximos

ensaios.

4.4.3 Caracterizacao da hidroxiapatita pura e impregnada com extrato

As caracterizagdes fisico-quimicas foram realizadas no Centro Brasileiro de
Pesquisas Fisicas (CBPF) no Rio de Janeiro — RJ para a hidroxiapatita pura e para a

hidroxiapatita impregnada com EBJV.

4.4.3.1 Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET)

As caracterizagdes morfoldégicas das amostras de hidroxiapatita foram
realizadas por microscopias eletrénicas de transmissdo (MET). As imagens foram

obtidas no modo MET, em um instrumento JEOL 2100F operado em tensdo de
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aceleragéo de 200 kV com camera CCD (GATAN Orius, 11 Mpixel). A distribuicdo de
tamanho de particula foi obtida a partir da analise das micrografias usando o software

ImageJ.

4.4.3.2 Difragdo de Raios X (DRX)

As amostras de hidroxiapatita foram caracterizadas quanto a estrutura cristalina
por difracdo de raios X. Os difratogramas para as amostras em pé foram obtidos em
um aparelho PANalytical, modelo X'Pert PRO MPD, radiacdo de cobre CuKa,
A=0,15418 nm, tensao de 40 kV e corrente de 40 mA. A varredura foi de 26 = 10°- 80°,

com 0,02° por passo.

4.4.3.3 Espalhamento dindmico de luz (DLS)

O tamanho hidrodinamico (Dn) das amostras de hidroxiapatita foi avaliado por
espalhamento dinamico de luz (DLS). A caracterizagdo foi medida utilizando um
Zetasizer Nano ZS da Malvern Instruments. O equipamento opera com laser de
comprimento de onda 632,8 nm e angulo de espalhamento de 173°. As amostras
foram ressuspendidas em agua e sonicadas por 10 minutos antes das medigdes. As

medi¢des foram realizadas em ftriplicata.

4.4.3.4 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A analise de espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier
(FTIR) foi realizada por um espectrofotdmetro FTIR da Bruker (Vertex 70v) (resolugao
de 4 cm™) e os espectros foram gerados em uma faixa de comprimento de onda de
400 a 4000 cm™'. A analise permite a identificacdo das bandas correspondentes aos

grupos funcionais do material em analise..

4.5 Estudos exploratérios da formulagao cosmética

451 Influéncia da hidroxietilcelulose e acido hialurbnico na viscosidade da

formulagcao cosmética
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A fim de determinar a melhor combinagdo de concentracdo de
hidroxietilcelulose e acido hialurénico, de forma a se obter um sérum de baixa
viscosidade, realizou-se um estudo exploratério qualitativo variando-se os teores
desses dois ingredientes. Ressalta-se a importancia deste estudo, visto que, embora
o0 acido hialurénico ndo seja adicionado a formulagdo com funcdo de espessar,
observou-se em testes preliminares que o mesmo influencia na viscosidade.

As faixas de variagao das variaveis manipuladas sao apresentadas na Tabela
2. O planejamento experimental do estudo exploratério proposto € apresentado na
Tabela 3.

Tabela 2 - Intervalo de variagao das variaveis de entrada do estudo exploratdrio
qualitativo da fase A

Variavel -1 0 +1
[Hidroxietilcelulose] 0,1 (%) 0,3 (%) 0,5 (%)
[Acido hialurénico ] 0,5 (%) 1,0 (%) 1,5 (%)

Fonte: Autoria propria (2024).

Tabela 3 - Plano experimental exploratorio qualitativo da fase A

Experimento Z4 2
1 -1 -1
2 -1 0
3 -1 +1
4 0 -1
5 0 0
6 0 +1
7 +1 -1
8 +1 0
9 +1 +1

Nota: variavel normalizada-variavel experimental = zi-[Hidroxietilcelulose]; z2-[Acido hialurdnico].
Fonte: Autoria prépria (2024).

Para cada experimento fez-se 25 g de gel. Na Tabela 4, encontram-se os
ingredientes e a quantidade utilizada para a formulacéo dos géis.

Tabela 4 - Formulagao do gel para sérum (25 g)

Ingredientes Quantidade (%) Quantidade (g)
Hidroxietilcelulose 0,1-0,3-0,5 0,025-0,075-0,125
Agua Ultrapura Qsp* Qsp*
Conservante (Optiphen®) 1,0 0,25
Acido hialurénico 0,5-1,0-1,5 0,125-0,25-0,375

Qsp* - quantidade suficiente para (25 g).
Fonte: Autoria prépria (2024).

Para a elaboracdo de cada experimento, levou-se a hidroxietilcelulose com a
agua ultrapura para aquecimento até formar um gel (60 °C), juntamente com o acido

hialurénico. Manteve-se sob agitacdo durante todo o aquecimento. Apds isso,
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esperou-se a temperatura baixar até x40 °C e adicionou-se 0 conservante na
concentracdo indicada. A variavel de saida foi a viscosidade visual, sendo descrita

como baixa, média e alta.

4.5.2 Definicdo do teor de EBJV impregnado em hidroxiapatita na formulagdo

cosmeética

Realizou-se um segundo estudo exploratério qualitativo, a fim de determinar
qual a melhor combinagao de concentragao de hidroxietilcelulose e EBJV impregnado
em hidroxiapatita, avaliando a sedimentacao da hidroxiapatita e a cor do sobrenadante
apos teste de centrifugacdo a 3.000 rpm durante 30 minutos. Conforme o guia de
estabilidade da ANVISA (BRASIL, 2004) antes de iniciar os estudos de Estabilidade,
recomenda-se submeter o produto ao teste de centrifugagdo a 3.000 rpom durante 30
minutos, devendo o produto permanecer estavel e qualquer sinal de instabilidade
indica a necessidade de reformulacao.

As faixas de variagao das variaveis manipuladas sdo apresentadas na Tabela
5. O planejamento experimental do estudo exploratorio proposto é apresentado na
Tabela 6.

Tabela 5 - Intervalo de variagdo das variaveis de entrada do estudo exploratorio
qualitativo do teor de extrato

Variavel -1 0 +1
[Hidroxietilcelulose] 0,1 (%) 0,3 (%) 0,5 (%)
[EBJVIHa 0,5 (%) 1,0 (%) 1,5 (%)

Fonte: Autoria prépria (2024).

Tabela 6 - Plano experimental exploratorio qualitativo do teor de extrato
Experimento 21 z2

1 -1 -1

2 -1 0
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3 -1 +1
4 0 -1
5 0 0
6 0 +1
7 +1 -1
8 +1 0
9 +1 +1
10 0 0
11 0 0

NOTA: variavel normalizada-variavel experimental = zs-[Hidroxietilcelulose]; z2-[EBJV]a.
Fonte: Autoria prorpria (2024).

Para cada experimento fez-se 10 g de sérum. Na Tabela 7, encontram-se os

ingredientes e a quantidade utilizada para formulagé&o dos séruns.

Tabela 7 - Formulagao do sérum para estudo exploratorio do teor de extrato (10 g)

Fase Ingredientes Quantidade (%) Quantidade (g)
Hidroxietilcelulose 0,1-0,3-0,5 0,01-0,03-0,05
Fase A 25% Agua Ultrapora Qsp* Qsp*
Conservante (Optiphen®) 1,0 0,25
Acido hialurénico 1,0 0,25
Propileno glicol 1,0 0,1
PEG-7 de azeite de oliva 1,0 0,1
Fase B - 75% Polissorbato 80 1,0 0,1
Agua ultrapura Qsp* Qsp*
EBJVHa 0,5-1,0-1,5 0,05-0,1-0,15

Qsp* - quantidade suficiente para (10 g).
Fonte: Autoria prépria (2024).

Para a elaboracdo de cada experimento, seguiu-se a mesma metodologia
apresentada no item anterior. E como variavel de saida, neste caso, foi avaliado a cor

do sobrenadante e a presenca de solido sedimentado.

4.6 Otimizagao da formulagao cosmética

4.6.1 Planejamento fatorial da formulacado cosmética

Realizou-se um planejamento fatorial completo de 3 niveis para avaliar a

influéncia da concentragao de hidroxietilcelulose e da concentracdo de extrato bruto

de jambo vermelho adsorvido em hidroxiapatita, na viscosidade, atividade antioxidante
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e turbidez da formulagdo cosmética sérum, e consequentemente na estabilidade do
mesmo, tendo como base o trabalho realizado por Martins (2023).

A viscosidade (V) foi determinada por analogia ao tempo (em segundos) de
escoamento da formulagdo em uma pipeta de 10 mL, a atividade antioxidante (A) foi
realizada pelo método de sequestro do radical DPPH em pymol TEAC g-1, e a turbidez
(T) medida em um Turbscan TSI 300 em UNT (Unidades Nefelométricas de Turbidez).
Todas as formulagdes acrescidas de extrato apresentaram atividade antioxidante,
enquanto as formulagcées sem extrato ndo, confirmando que o método de sequestro
do radical DPPH pode ser utilizado para esta finalidade. Vale ressaltar que existem
poucos estudos indicando qual o método in vitro mais adequado para se determinar a
atividade antioxidante de formulagbes cosméticas. Para cada variavel de saida, um
modelo matematico empirico foi desenvolvido.

As faixas de variagao das variaveis manipuladas (Tabela 8) foram definidas de
acordo com os resultados experimentais obtidos durante os estudos exploratorios

apresentados na sec¢ao 4.6. O planejamento fatorial proposto é apresentado na Tabela

9.

Tabela 8 - Intervalo de variagado das variaveis de entrada do planejamento fatorial
completo a trés niveis

Variavel -1 0 +1
[Hidroxietilcelulose] 0,1 (%) 0,3 (%) 0,5 (%)
[EBJV] 0,5 (%) 1,0 (%) 1,5 (%)

Fonte: Autoria propria (2024).

Tabela 9 - Plano experimental fatorial completo a trés niveis

Experimento Z4 2z
1 -1 -1
2 -1 0
3 -1 +1
4 0 -1
5 0 0
6 0 +1
7 +1 -1
8 +1 0
9 +1 +1
10 0 0
11 0 0
B1 -1 0
B2 0 0
B3 +1 0

NOTA: variavel normalizada-variavel experimental = zi-[Hidroxietilcelulose]; z-[EBJV].
Fonte: Autoria prépria (2024).
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As analises estatisticas e o desenvolvimento de modelos empiricos foram
realizados com o auxilio do software Statistica (versdo 7.0). A distribuicdo de
probabilidade normal de erros de medi¢ao foi admitida com um nivel de confianca de
95% para realizar calculos estatisticos. A variancia das flutua¢des experimentais foi
avaliada com a ajuda das ftriplicatas realizadas no ponto central e foi considerada

como constante em toda a regido experimental.
4.6.2 Desenvolvimento do modelo matematico empirico

A funcdo objetivo (Fob)) usada para realizar as estimativas de paréametros
(Equacéao 7) foi a fungdo de minimos quadrados, considerando que o modelo era
perfeito e que os experimentos eram realizados de forma independente e estavam
sujeitos apenas a erros de medi¢do aleatérios (SCHWAAB; PINTO, 2007; SCHWAAB,;
PINTO, 2011).

2 ~
Fopj = 205 (vf — ¥f) (Equagéo 7)

Em que: NE é o numero de experimentos, y© representa o valor experimental medido

e yC representa os valores calculados com o modelo proposto.

Os modelos empiricos inicialmente propostos sao lineares nos parametros
descritos na Equagao 5, em que ai sdo os parametros do modelo, z1 e z2 sdo as
variaveis de entrada normalizadas ([hidroxietilcelulose] e [EBJV], respectivamente), A
€ uma constante de reparametrizagdo (igual a 2/3) para permitir o calculo dos
parametros do modelo independente, e y € a variavel de resposta analisada
(viscosidade -V, atividade antioxidante — A, e turbidez - T) (SCHWAAB; PINTO, 2007;
SCHWAAB; PINTO, 2011).

y = ao + al Zl + 0.’2 ZZ + 0.’3 Zl ZZ + a4(21‘2 - /’{) + as(ZZ'Z - /’{) + a6(21_2 - A)Zz + 0{7 21 (22’2 -

A) + 0‘8(21,2 - A)(Zz.z - A) (Equagéo 5)

E importante destacar que a constante de reparametrizacdo (A) foi adicionada

ao modelo com o objetivo de restaurar a ortogonalidade do plano experimental, visto
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que a insergao de variaveis quadraticas pode resultar na perda dessa ortogonalidade
no modelo sem a reparametrizacédo (MARTINS, 2023).

Os modelos finais foram construidos levando em conta apenas os parametros
que demonstraram estatistica significativa (significancia minima de 0,95). Além disso,
foram considerados apenas os coeficientes de correlagdo acima de 0,95. (MARTINS,
2023).

4.7 Estudo de estabilidade da formulagao

4.7.1 Estabilidade preliminar

Para a avaliagdo da estabilidade da formulagao, realizou-se o método de
estabilidade preliminar adaptado do Guia de Estabilidade de Produtos Cosméticos da
ANVISA (BRASIL, 2004). Apdés 24 horas do preparo as amostras foram
acondicionadas em frascos de vidro transparentes com 2/3 da sua capacidade, com
tampas vedadas para evitar a perda de gases e vapor para o meio, e submetidas a
condigdes de armazenagens distintas de temperatura, temperatura elevada Te: 45 +
2 °C, temperatura baixa Th: 5 + 2 °C, por 12 dias de ciclos de estresse térmico - ciclos
de gelo e degelo, 24 horas a 45°C £ 2 °C e 24 horas a 5 °C % 2 °C, totalizando 6 ciclos
completos.

A avaliagdo das amostras foi realizada 24 horas antes do inicio dos ciclos em
temperatura ambiente de bancada, considerado o tempo zero, durante todos os dias
em que estiveram submetidas as condi¢des do estudo, e 24 horas apos as exposicoes
nas determinadas condi¢gdes em temperatura ambiente de bancada, que seria o tempo
final (TF-TA). Os ensaios organolépticos e fisico-quimicos realizados para cada
amostra foram: cor, aspecto, odor, pH, densidade, espalhabilidade e teste de
centrifuga. Também foram realizados os ensaios de atividade antioxidante (ICso) no
tempo zero e no tempo final.

Em frascos de vidro transparentes menores, utilizou-se uma pequena
quantidade das 3 amostras como referéncia (padrao) em temperatura ambiente, ao

abrigo de luz.

4.7.2 Caracterizagao organoléptica
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4.7.2.1 Aspecto

As amostras foram analisadas, em relagdo ao padrdo, a fim de avaliar,
visualmente, as caracteristicas macroscopicas para verificagdo de sinais de
instabilidade. A estabilidade das amostras ensaiadas € indicada pela ndo ocorréncia
de separagao de fases, de turvacéo e de precipitacdo. O aspecto pode ser descrito
como granulado, p6 seco, pé umido, cristalino, pasta, gel, fluido, viscoso, volatil,
homogéneo, heterogéneo, transparente, opaco e leitoso. A amostra pode ser descrita
como: normal, sem alteracao; levemente separado, precipitado ou turvo; e separado,
precipitado ou turvo (BRASIL, 2004).

4.7.2.2 Cor

A avaliagdo da cor (colorimetria) foi realizada através da comparagao visual
(colorimetria visual) da amostra testada com o padrdo, sob luz branca natural,
armazenado em frasco com as mesmas especificagdes. A amostra do produto pode
ser classificada conforme os seguintes critérios: normal, sem alteragéo; levemente
modificada; modificada; intensamente modificada (BRASIL, 2004).

As amostras também foram submetidas a analise colorimétrica em colorimetro
Konica Minolta, modelo CR-400 para avaliar os parametros de cor por meio da leitura
da luminosidade (L*), das coordenadas a* e b*, parametro croma (C*) e angulo hue
(h). Por meio das coordenadas cromaticas e luminosidade foi possivel determinar o
grau de diferenga de cor entre as amostras (AE) por meio da Equacédo (MINOLTA,
1988).

AE x = [(AL *)"2 + (Aa*)"2 + (Ab%)"2]%/2
Em que:
L*=Luminosidade;
a*= coordenada vermelho/verde (+a indica vermelho e —a indica verde);

*= coordenada amarelo / azul (+b indica amarelo e —b indica azul)

4.7.2.3 Odor
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A analise de odor foi realizada comparando-se o odor da amostra com a do
padrao estabelecido, diretamente através do olfato. A amostra pode ser classificada
segundo os seguintes critérios: normal, sem alteragcdo; levemente modificada;
modificada; intensamente modificada (BRASIL, 2004).

4.7.3 Caracterizagao fisico-quimica

4.7.3.1 pH

O potencial hidrogeniénico (pH) foi medido utilizando um pHmetro de bancada
(PH-5000, INTRUTHERM), previamente calibrado com solugdes tampao. O eletrodo
foi mergulhado diretamente na amostra e aguardado até o valor medido estabilizar. A
coleta dos dados foi realizada em triplicata, e os dados foram tratados aplicando o
teste de Tukey com intervalo de confianga de 95 % (p<0,05) utilizando o Software

Statistica (Stat Soft Inc, versao 7).

4.7.3.2 Densidade

A determinagdo da densidade foi realizada de acordo com a metodologia
proposta pelo Guia de Controle de Qualidade de Produtos Cosméticos da Anvisa
(BRASIL, 2008). O ensaio foi realizado com o auxilio de um picnémetro de metal. O

calculo foi realizado através da Equacgao 7:

d — MZ_MO
M;—Mj

(Equacéao 7)
Em que:

d = densidade

Mo= massa do picnédmetro vazio em gramas;

M= massa do picnédmetro com agua purificada, em gramas;

Mz2= massa do picndbmetro com a amostra, em gramas.

As medidas foram realizadas em triplicata e os dados foram aplicados ao teste

de Tukey com intervalo de confianca de 95% (p < 0,05) utilizando o Software Statistica
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(Stat Soft Inc, versao 7).

4.7.3.3 Espalhabilidade

A determinagdo da espalhabilidade das amostras foi realizada conforme
metodologia proposta por Muenzel et al. (1959) apud Knorst (1991) colocando-se uma
placa molde circular de vidro (didametro de 20 cm e espessura de 0,3 cm), com orificio
central de 1,2 cm de diadmetro, sobre uma placa suporte de vidro (20 cm x 20 cm).
Posicionou-se sob essa placa uma folha de papel milimetrado e uma fonte luminosa.
A amostra foi introduzida no orificio da placa e a superficie nivelada com espatula,
apos, a placa molde, cuidadosamente, foi removida. Sobre a amostra foi colocada
uma placa de vidro de peso pré-determinado. Depois de um minuto, foi calculada a
superficie abrangida, através da medigc&o do didmetro em duas posi¢des opostas, com
auxilio da escala do papel milimetrado, com posterior calculo do diametro médio. Este
procedimento foi repetido acrescentando-se novas placas, em intervalos de um
minuto, registrando-se a cada determinacéo a superficie abrangida pela amostra e o
peso da placa adicionada.

A espalhabilidade foi determinada a temperatura ambiente sendo calculada

através da Equacéo 8.

E; = (Equacao 8)
Em que:
Ei = espalhabilidade da amostra para peso i (mm?);
d = didmetro médio (mm).
As medidas foram realizadas em ftriplicata e os dados foram aplicados ao teste
de Tukey com intervalo de confianga de 95% (p < 0,05) utilizando o Software Statistica
(Stat Soft Inc, versao 7).

4.7.3.4 Teste de centrifuga

O teste de centrifuga foi realizado em uma centrifuga Thermo Fisher Scientific
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Modelo Sorvall ST16R, as amostras foram submetidas a centrifugagcdo a 3.000 rpm
durante 30 minutos, em temperatura ambiente, com objetivo de avaliar visualmente a
separagao de fases e a estabilidade das amostras ao estresse mecanico (BRASIL,
2008).

4.7.3.5 Atividade antioxidante por concentracgao inibitéria (ICso)

Para a analise de sequestro do radical DPPH utilizada a metodologia descrita
por Brand-Williams et al., (1995), com modificagdes. Inicialmente foi preparada uma
curva para cada amostra (controle, extrato livre e hidroxiapatita), com concentragdes
variando de 10.000 a 80.000 mg L-'. Em seguida foi realizada a reagdo por meio da
mistura de 500 uL de amostra, 3,0 mL de etanol 80% e 300 uL do radical sintético
DPPH (0,5 mmol L-1, solubilizado em etanol). A mistura permaneceu em repouso por
1 hora ao abrigo da luz e em seguida foi realizada a leitura em espectrofotobmetro a
517 nm, utilizando etanol 80% como branco. O controle foi preparado substituindo-se
a aliquota da amostra por 500 ul de etanol 80% (leitura de aproximadamente 0,490
nm). Os resultados foram expressos em |Cso, que corresponde a concentracéo de
amostra necessaria para inibir 50% do radical DPPH.

A porcentagem de atividade antioxidante foi calculada através da taxa de

declinio da absorbancia da solu¢ao de DPPH, de acordo com a Equacgéo 9:

(abs controle — abs amostra) x 100

%AA =

(Equacéo 9)

abs controle

4.8 Comportamento reolégico

O estudo do comportamento reoldgico das trés diferentes amostras das
formulagdes cosméticas (amostra controle, amostra extrato livre e amostra HAext),
preparadas apos definicdo da formulacdo 6tima estabelecida pelo planejamento
experimental, foi realizado com o auxilio de um redmetro TA DHR-3, fabricante TA
Instruments, pertencente ao Laboratério de Reologia da LabReo da UTFPR-Curitiba,
o qual também realizou as analises reoldgicas. Empregou-se a geometria de cilindros
concéntricos embutidos, ago Peltier - 105599. A temperatura de analise foi controlada

através de um sistema peltier.
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4.8.1 Medidas reoldgicas em regime estacionario

Os ensaios de comportamento reoldgico das amostras em estado estacionario
foram efetuados nas temperaturas de 5, 10, 20, 30 e 45 °C. Nos ensaios estacionarios,
a tensao de cisalhamento em fungcdo da taxa de deformacao foi obtida utilizando-se
um programa de taxa controlada, onde foram impostas duas rampas (crescente,
decrescente), com o intuito de verificar a existéncia de dependéncia com o tempo,
para a obtencéo do intervalo de 0,1 a 1000 s™'. Também foram efetuadas as relagbes

de viscosidade e taxa de cisalhamento das formulagées cosméticas.

4.8.2 Medidas reoldgicas em regime oscilatério

Para realizacdo dos ensaios dindmicos das amostras, determinou-se
previamente a regidao de viscoelasticidade linear, realizando-se uma varredura de
tensdo de cisalhamento a frequéncia constante de 1 Hz. No ambito de
viscoelasticidade linear, os dados de tensdao e deformacgdo estdo relacionados
linearmente. Em seguida, foram feitos experimentos de varredura de frequéncias no
intervalo de 0,01 a 100 rad/s, com o valor de tensédo dentro da regido linear.

A regiao viscoelastica € conhecida por ser a regiao onde a estrutura do gel é
preservada, de forma que os médulos de armazenamento (G’) e de perda (G”) sao
independentes da frequéncia (PEREIRA, 2007). Os mddulos de estocagem (G’) e
perda (G”) e tangente do angulo de fase (tan 6=G”/G’) foram determinados em fung¢ao

da frequéncia.

4.8.3 Analise dos dados

As curvas de escoamento obtidas foram ajustadas pelos modelos de Herschel-
Bulkley e Ostwald-de-Waele (Equagéao 3 e 4).
Os modelos foram ajustados aos dados com o auxilio do software Statistica

(verséo 7.0), em todas as modelagens realizadas.

4.9 Ensaios sensoriais
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As formulagdes cosméticas foram submetidas a analise sensorial por 104
avaliadoras do sexo feminino entre 18 e 60 anos, usuarias de cosméticos para
cuidados faciais, sem propensao a alergias e doencas de pele e nao gravidas,
seguindo o protocolo aprovado pelo Comité de Etica da Universidade Tecnoldgica
Federal do Parana (CEP-UTFPR) sob parecer n® 6.167.188. Para todas as voluntarias
foi apresentado o projeto e as mesmas assinaram um termo de consentimento livre
esclarecido (TCLE).

4.9.1 Selegéo e reconhecimento de atributos

O reconhecimento dos atributos foi realizado anteriormente a avaliagao
sensorial das amostras em estudo, em cabines préprias para avaliagdes sensoriais no
laboratério da UTFPR, onde foram apresentadas no total trés formulacdes de sérum
com caracteristicas opostas, ou seja, uma com a percepgao dos atributos bem
intensos e outra pouco intensas. As amostras foram acondicionadas em embalagens
dosadoras apropriadas para cosméticos, padronizando a dosagem, e foram
codificadas com sequéncia de trés digitos aleatérios e entregues em pares. As
avaliadoras foram orientadas a aplicar as amostras, pressionando uma unica vez a
tampa aplicadora, uma amostra no antebraco direito € uma no antebraco esquerdo e
descrever as similaridades e diferengas de acordo com os atributos apresentados (B).
Também foi permitido que cada avaliadora descrevesse o atributo que julgava
importante e que ndo estava sendo apresentado na lista. Apds a realizagcdo da
avaliagao, as participantes reuniram-se para discutir quais atributos eram os mais
adequados para aquelas amostras e seleciona-los para as fichas da avaliacao

sensorial.

4.9.2 Avaliagao sensorial das amostras

Para a avaliagdo sensorial, primeiramente foi explanado como funcionaria o
teste sensorial, disponibilizou-se o TCLE para lerem e solicitou-se que assinassem
em concordancia. Cada participante recebeu trés amostras diferentes de séruns,
codificadas com sequéncia de trés digitos aleatérios, sendo: uma amostra padrao
(sem bioativos, 374); uma amostra contendo o EBJV impregnado em hidroxiapatita

nanoestruturada (408); e uma amostra contendo o EBJV livre na formulagao (279).
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Além disso, pensando na sustentabilidade, visto que precisavam ser impressas
muitas fichas, as participantes responderam as fichas de avaliagdo sensorial (teste
Perfil Ideal, teste de aceitacdo e frequéncia de uso de cosméticos para cuidados
faciais) pela plataforma formularios do Google, usando tablets disponibilizados pela
UTFPR.

As amostras foram acondicionadas em embalagens dosadoras com conta
gotas, apropriadas para cosmeéticos, para melhor aplicagao e para que nao houvesse
desperdicio e/ou contaminacgéo. A aplicagao foi feita na parte interna do antebraco,
em regides diferentes para cada amostra. Foi orientado a aplicar uma gota para cada
amostra, massageando a pele com movimentos leves e circulares de forma a espalhar
bem até sua completa absorcgéao, e realizar o preenchimento das fichas de avaliagao.
Antes da realizacao do teste e apds foram disponibilizados lengos umedecidos sem
perfume e papel toalha para realizarem a limpeza do local caso estivessem utilizando
algum tipo de produto cosmético e para a limpeza apos a realizagéo do teste. Cada

amostra foi servida monadicamente.

4.9.3 Perfil ideal e aceitacéo

Para a analise sensorial utilizou-se o método de perfil idela (MPI) adaptado de
Worch (2013b), na qual as avaliadoras descreveram os atributos sensoriais para cada
amostra e marcaram em escala ndo estruturada de 9 cm a ordem da intensidade
percebida de cada atributo para cada amostra, e o nivel ideal ou preferéncia de cada
atributo para cada amostra (Apéndice B).

A aceitagao das amostras foi avaliada através da escala hedbdnica de 9 pontos,
variando do desgostei muitissimo ao gostei muitissimo (Apéndice B). O indice de
aceitagao foi calculado de acordo com Dutcosky (2011), pela formula matematica
utilizada em testes sensoriais de alimentos, e para sabonetes (SANTOS, CECONI,
TASCAROLLO, 2016). O valor minimo de aceitagéo considerado pelas autoras deve

ser igual ou maior a 70% (Equagéao 10).

1A % = Ax100

(Equacao 10)

Em que:
IA = indice de aceitabilidade do produto avaliado (%);
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A = nota média da escala hedénica;

B = nota maxima possivel para o produto.

4.9.4 Analise de dados

As analises dos resultados foram realizadas utilizando o Software Statistica
(versdo 7.0). Os dados de Perfil Ideal foram tratados utilizando PCA (Principal
Component Analysis). As diferencas entre as notas médias atribuidas para cada
amostra para os indices de aceitagdo foram realizadas aplicando-se o teste Tukey

com intervalo de confianca de 95% (p<0,05).

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Obtencao do extrato bruto das folhas de jambo vermelho (EBJV)

O processo de extragao dos compostos bioativos das folhas de jambo vermelho
foi realizado em solugdo hidroetandlica (60:40 v/v) de maneira sucessiva, com 0
objetivo de extrair os compostos fendlicos com propriedades antioxidantes. O solvente
foi substituido diariamente até a reducgao significativa na coloragdo do extrato, que
ocorreu no sexto dia. Na sequéncia, apos a filtracdo dos extratos, o etanol foi
eliminado por meio da evaporagéo e a agua liofilizada, o que originou o EBJV seco
(Figura 8). O extrato foi armazenado em local seco e escuro a temperatura ambiente
afim de evitar qualquer tipo de degradagao. O rendimento do EBJV liofilizado foi de
aproximadamente 24% da massa inicial de folhas secas (400 g de folhas secas
produziram 96 g de extrato seco).

O grupo de pesquisa coordenado pela pesquisadora Tatiane Oldoni desenvolve
estudos com as folhas de S. malaccense desde 2015. Em estudo conduzido por Savi
et al. (2020) foi realizada a otimizagao do processo de extragao das folhas utilizando
banho termostatizado. Os autores concluiram que em condigdes de maior tempo e
temperatura (45 min a 80 °C) e maior teor de agua na solugao extratora com etanol
(60:40 v/v) ocorreu o aumento do teor de compostos fendlicos extraidos e da atividade
antioxidante. Na sequéncia, Prasniewski et al. (2021) realizaram a extragdo de
compostos fendlicos das folhas de S. malaccense coletadas em Jacurpiranga-SP,
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utilizando a solugdo de agua:etanol (60:40 v/v), com aquecimento até 80°C e
obtiveram 20% de rendimento. Silva (2021) obteve 18% de rendimento no extrato
bruto das folhas de S. malaccense coletadas em Jacupiranga-SP em 2019, utilizando
as mesmas condigdes do estudo de Prasniewski et al. (2021).

Avaliando-se o rendimento obtido no presente estudo com os trabalhos
anteriores, observou-se que o resultado foi superior utilizando o método de extracao
exaustivo em temperatura ambiente. Além disso, é possivel sugerir que ocorre a
diminuicao dos efeitos de degradacao de compostos fendlicos termolabeis causada

pelas altas temperaturas utilizadas na extracao.

5.2 Determinacgao da atividade antioxidante

5.2.1 lIdentificacdo e quantificacdo de compostos fendlicos por CLAE-DAD

A caracterizacdo da composicao fendlica do EBJV, produto da extracao das
folhas de S. malaccense, pela analise de CLAE-DAD. A técnica permitiu identificar e
quantificar compostos fendlicos presentes no EBJV.

O método utilizado foi otimizado para a separag¢ao de onze compostos fendlicos
(Figura 8), dos quais cinco sdo acidos fendlicos (acido galico, acido vanilico, acido
cafeico, acido cumarico, acido cinamico), e os demais sao flavonoides glicosilados
(miricitrina, isoquercetina) ou agliconas (epicatequina, miricetina, quercetina e
canferol). As figuras de mérito do método cromatografico obtidas para os compostos

fendlicos utilizados como padrao séo descritas na Tabela 10.

Tabela 10 - Figuras de mérito para determinagcao de compostos fendlicos em extrato
bruto das folhas de jambo vermelho separados por CLAE-DAD

Tr Améx

Composto (min) (nm) Equacao de regressao R?
Acido galico 5,91 271 y = 0,4808x - 0,6266 0,9847
Acido vanilico 17,07 359/290 y =0,2971x - 0,3208 0,9921
Acido cafeico 17,65 322 y = 0,5933x - 0,597 0,9866
Epicatequina 19,21 278 y =0,1167x - 0,1575 0,9893
Acido cumarico 23,08 309 y =0,7467x - 0,8121 0,9866
Miricitrina 25,86 258/319 y =0,3672x - 0,2934 0,9896
Isoquercetina 26,81 256/353 y =0,1727x - 0,0975 0,9954
Miricetina 32,68 371/305 y = 0,2465x - 0,3668 0,9825
Quercetina 38,73 254/371 y =0,2316x - 0,2077 0,9941
Acido cinamico 39,19 276 y =1,3312x - 1,3444 0,9928

Canferol 42,88 263/366 y =0,3037x - 0,3058 0,9863
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Tr: tempo de retengado; Amax: maximos de absorgéo; R?: coeficiente de correlagéo; LQ: Limite de
Quantificag&o. LD: Limite de Detecgao.
Fonte: Dados experimentais (2024).

Os flavondis agliconas (miricetina, quercetina e caferol) apresentaram tempos
de retencdo maiores que os flavondis glicosilados (miricitrina, isoquercetina). Os
acidos fendlicos, ndo tém interacao forte com a coluna de fase reversa, mas sim com
a fase movel, por isso eluem no inicio da corrida cromatografica. Neste método que
utiliza a fase estacionaria C18 (fase reversa), miricitrina, isoquercetina e epicatequina

eluem antes de miricetina, quercetina e canferol (PRASNIEWSKI et al., 2021).

Figura 8 - Cromatograma da mistura de compostos fendlicos utilizados na
identificacado e quantificagdo por CLAE-DAD. Cromatograma obtido a 280nm.
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(1) Acido galico; (2) Acido vanilico; (3) Acido cafeico; (4) Epicatequina; (5) Acido cumarico; (6)
Miricitrina; (7) Miricetina, (8) Isoquercetina, (9) Quercetina, (10) Acido cinamico e (11) Canferol.
Fonte: Dados experimentais (2024).

Os resultados da determinagdo dos compostos fendlicos por cromatografia
liquida de alta eficiéncia (CLAE-DAD) seguem expressos na Tabela 11, assim como

o cromatograma da amostra na Figura 9.
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Figura 9 - Cromatograma do EBJV por CLAE-DAD
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(1) Acido galico; (2) Miricitrina; (3) Miricetina.
Fonte: Dados experimentais (2024).

Tabela 11 — Teores dos compostos fendlicos identificados em EBJV por CLAE-DAD

Acido galico Miricitrina Miricetina
(mg do composto por g de extrato)
1,5+0,15 1,6+0,23 1,9+1,37

Os dados séo expressos como média + desvio padrdo (n=3).
Fonte: Dados experimentais (2024).

O cromatograma do EBJV, apresentado na Figura 10, permitiu a identificagcao
de trés compostos fendlicos, o acido galico, miricitrina e miricetina.

Silva (2021) realizou a extracdo do EBJV e a partir dele obteve as fragbes
purificadas e as subfragbes. A autora conseguiu identificar dois compostos fendlicos,
o acido galico e a miricitrina com 3,0 mg g' e 1,5 mg g™, respectivamente. Os
flavonoides miricetina e quercetina nao foram identificados por estarem abaixo do
limite de deteccdo. Em relacdo a fragao acetona foram identificados trés compostos
fendlicos, dos quais o acido galico (5,8 mg g') e a miricitrina (3,7 mg g™') apresentaram
concentracéo cerca de duas vezes superior a concentragcdo dos mesmos no EBJV. A
quercetina que estava abaixo do limite de quantificacdo no extrato, foi identificada na
fragdo acetona com um teor de 1,2 mg g-'. Tais resultados, indicam que a purificagao

do extrato hidroetandlico potencializou a atividade antioxidante e aumentou o teor dos
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compostos majoritarios do extrato nas subfragdes.

No trabalho divulgado por Prasniewski et al. (2021), a equipe identificou os
componentes da fracdo acetona de S. malaccense, descobrindo que flavonoides e
seus derivados constituiam a maioria desses componentes. Eles encontraram uma
variedade de substancias, incluindo mearnsetina, mearnsitrina, miricetina, miricitrina,
guaijaverin, afzelina, florizina e floretina. Além disso, foi realizada a quantificacdo de
compostos fendlicos como &acido galico (1,50 mg g'), catequina (0,39 mg g') e
miricetina (1,42 mg g') no estudo para o EBJV. O teor de acido galico foi préximo ao
obtido neste estudo, enquanto o teor de miricetina foi superior ao encontrado por
Prasniewski et al. (2021).

O sinal majoritario detectado no cromatograma apresentou um perfil com
maximos de absorcdo em 260 e 340 nm, sendo esse perfil de absorbancia um
indicativo de que a substancia pertence a classe dos flavonoides. A quantificagdo nao
pode ser realizada, uma vez que as caracteristicas do sinal ndo sdo equivalentes a
nenhum dos compostos fendlicos utilizados na curva de calibragdo (PRASNIEWSKI
et al., 2021).

Em um estudo de Noreen et al. (1998), foi realizada a separagao de
componentes das folhas de S. malaccense, resultando no isolamento de flavonoides
glicosilados, incluindo miricitrina, quercitrina e mearnsitrina. Observou-se que a
quercitrina tem picos de absorgcdo em 259 e 348 nm, e a mearnsitrina mostra absorgao
no ultravioleta com picos em 263 e 347 nm. Esses valores de absor¢do sao
notavelmente semelhantes aos picos de 260 e 340 nm, que s&o tipicos do sinal

predominante encontrado no EBJV.

5.2.2 Avaliagao do potencial antioxidante por DPPH, ABTS, FRAP e Fendlicos Totais

Determinar o potencial antixiodante do extrato bruto de S. malaccense, permite
detectar a capacidade dos compostos dessa planta de neutralizar os radicais livres,
reduzir o estresse oxidativo e proteger as células contra danos causados pelos
radicais livres. Para avaliar de forma abrangente o potencial antioxidante, € necessario
caracterizar essa atividade por meio de métodos que explorem diferentes mecanismos
antioxidantes, como reacdes que envolvem a transferéncia de atomos de hidrogénio
(HAT, do inglés: Hydrogen Atom Transfer) e a transferéncia de elétrons (SET, do
inglés: Single Electron Transfer). Por isso, os testes antioxidantes utilizados
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examinaram a capacidade de redugao do reagente Folin-Ciocalteu (CFT) e o poder
de redugéao do ferro (FRAP), baseados no mecanismo SET, assim como os testes de
captura dos radicais DPPH e ABTS, que envolvem ambos os mecanismos HAT e SET
(SAN MIGUEL-CHAVEZ, 2017). J& o ensaio de concentraco inibitéria (ICso) indica a
menor quantidade de antioxidante requerida para reduzir 50% de uma determinada
concentragdo de radical especifico (MAGALHAES; DE MATOS; LOURENCON, 2018).

Os resultados desses ensaios realizados no EBJV, estdo apresentados na
Tabela 12.

Tabela 12 - Resultados das analises de atividade antioxidante pelos métodos CFT,
DPPH, ABTS, FRAP e DPPH ICs0 para o EBJV

CFT DPPH ABTS FRAP DPPH ICs
(mg EAG.g") (umol TEAC.g"') (umol TEAC.g') (umol de FeS04.g") (mg.mL")
333,54+7,0 3554,84+116,31 3826,67+122,20 7280,47+292,89 40,7

EAG: equivalente de acido galico; TEAC: capacidade antioxidante equivalente de trolox;
Valores expressos como média + desvio padrao (n=3).
Fonte: Dados experimentais (2024).

Tabela 13 — Resultados de estudos das analises de atividade antioxidante para o

EBJV
DPPH ABTS FRAP
Autores (m (E:ig 1 (mmol (umol (umol de I()nF:Pi;LILCf;
9 EAB-9 TEAC.g")  TEAC.g") FeSO4.g") 9-
Prasniewski et al. 355,5+0,86 3159 £ 435 - 7490 £ 141 -
Silva 335,2042,90 - 3342+35 68641265 33,20+0,21

EAG: equivalente de acido galico; TEAC: capacidade antioxidante equivalente de trolox;
Valores expressos como média + desvio padrao (n=3).

Fonte: Prasniewski et al. (2021); Silva (2021).

Analisando os resultados obtidos por alguns autores (Tabela 13), os teores de
CFT neste trabalho foi um pouco inferior, mas bem préximo ao teor encontrado por
Prasniewski et al. (2021) e por Silva (2021). As analises de DPPH e ABTS obtidas
neste trabalho, resultaram em valores superiores aos obtidos pelos autores citados. A
analise FRAP apresentou valor proximo aos estudos feitos pelos dois autores. Quando
se compara o resultado obtido neste trabalho com o trabalho realizado por Silva (2021)
para a analise ICs0, observa-se que € necessaria maior concentragao de ICso para
reduzir 50% da atividade dos radicais livres. Quanto menor for o valor de ICso, maior
€ a eficacia do composto em questdo, indicando que sdo necessarias menores
quantidades do extrato para alcancar o efeito desejado. A comparagao entre os
valores obtidos neste estudo e os de Silva (2021) sugere que, apesar de uma eficacia
ligeiramente menor (maior valor de ICs0), o extrato em questdo ainda possui uma

capacidade antioxidante consideravel. Isso reforca a importadncia de uma analise
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comparativa criteriosa, considerando as variagdes metodologicas e experimentais que
podem afetar os resultados.

Variagdes das avaliagbes de atividade antioxidante com outros estudos podem
indicar diferengcas na eficiéncia de extracdo ou na concentracdo de compostos
fendlicos nas amostras de folhas de jambo utilizadas. Fatores como o local de coleta
das folhas, as condi¢des do solo e o periodo de coleta podem influenciar a composi¢ao
fendlica das amostras, refletindo na variabilidade observada entre os estudos.

Tais variagdes podem ser atribuidas a diversos fatores, incluindo as condigdes
especificas de cada experimento, a metodologia de extragdo, as condigbes de
crescimento das plantas, e possivelmente, as diferencas nas técnicas de analise.
Essas variacdes podem refletir a complexidade dos extratos naturais, que contém uma
vasta gama de compostos com diferentes capacidades de doacao de elétrons ou de

captura de radicais livres, dependendo do método de analise empregado.
5.3 Caracterizacao da hidroxiapatita pura e com extrato

Os ensaios de caracterizagao da HA pura e com EBJV foram realizados para
avaliar a eficiéncia do processo de impregnag¢ao do EBJV na HA e comparar se houve

alteragdes na estrutura da HA apods a impregnacao.

5.3.1 Microscopia Eletrénica de Transmissao (MET)

As micrografias obtidas por MET s&o apresentadas nas Figuras 10 e 11, para

a amostra de HA pura e HA impregnada com EBJV, respectivamente.

Figura 10 - Analise morfolégica das nanoparticulas de hidroxiapatita pura
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Fonte: Autoria rc')pria (20).

Figura 11 - Analise morfoldgica das nanoparticulas de hidroxiapatita impregnada
com EBJV
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Fonte: Autoria propria (2024).

As duas amostras possuem morfologia tipo bastées ou bastonetes, com as
extremidades alongadas. Observa-se que a adsorgdo do extrato de jambo né&o
proporcionou alteragado na morfologia da particula. Além disso, as particulas possuem
tamanho variando de 17 a 100 nm.

Em estudo realizado por Gemini-Piperni et al. (2023), os autores caracterizaram
a hidroxiapatita nanoestrutura por MET, e também encontraram morfologia de
bastonetes. Os resultados do estudo mostraram também que a radiomarcagao da
nanohidroxiapatita ndo alterou a fase quimica das particulas da HA, nem a morfologia
das particulas em forma de bastonete, sugerindo que a parte ativa de Radicloreto,
223Ra2+, é quimicamente estabilizado na superficie das nanoparticulas por reagdes
complexantes em locais de fosfato HA ou grupos carbonato substituidos por fosfato

em superficies de HA.

5.3.2 Difracdo de Raios X (DRX)

A Figura 12 apresenta os difratogramas das amostras de HA pura e HA

impregnada com extrato de jambo vermelho.

Figura 12 — Difratograma obtido para as amostras de nanoparticulas de
hidroxiapatita pura e hidroxiapatita impregnada com extrato de jambo vermelho
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Fonte: Autoria propria (2024).

Todas as amostras sao constituidas exclusivamente pela fase hidroxiapatita,
indexadas segundo a ficha CIF numero PDF#09-0432 referente a hidroxiapatita de
estrutura hexagonal com os picos principais referentes aos planos (112), (300) e (211).
Como pode ser observado, o extrato de jambo n&o proporcionou alteracdo na
estrutura da amostra, visto que ele n&o é cristalino, ndo podendo ser visualizado no
difratograma.

No estudo realizado por Gemini-Piperni et al. (2023) o perfil de intensidade
radial do padréo de difracdo de elétrons da area selecionada (SAED) da amostra de
nanohidroxiapatita mostrou a presenga de nos planos (201), (002), (102), (210), (211),
com SAED caracteristico de hidroxiapatita policristalina. No estudo realizado por Choi
et al. (2006) os picos difratados de HA n&do modificada foram referentes aos planos
(211), (300), (202). Tais estudos apresentaram picos similares aos obtidos neste

estudo.

5.3.3 Espalhamento dinamico de luz (DLS)

O resultados para o didmetro hidrodinamico das particulas (¢+) de hidroxiapatita

estao dispostos na Figura 13, sendo as medidas 1, 2 e 3, triplicatas. Pode-se observar
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uma diferenga para ambas as amostras, a hidroxiapatita (HA) pura e a impregnada
com extrato de jambo vermelho, onde a HA pura possui um didmetro hidrodindmico
unimodal com valores acima de 1000 nm, valores justificados uma vez que as
particulas de HA possuem uma grande capacidade de agregar (GEMINI-PEPERNI,
2023). O extrato de jambo vermelho proporcionou uma reducdo da agregacgao das
particulas, gerando diferentes didmetros hidrodinamicos, com valores menores que
1000 nm. A redugdo da agregacado das particulas sugere uma area de superficie
efetiva maior, dispersdo mais uniforme da incorporacdo de compostos bioativos,
melhorando as propriedades fisicas e quimicas das particulas, como a estabilidade
coloidal, podendo ser um indicativo de eficiéncia da HA como agente protetor dos
compostos bioativos do EBJV.

Figura 13 — Distribuicdo de tamanho das amostras de hidroxiapatita pura (a) e
hidroxiapatita impregnada com extrato de jambo vermelho (b) obtidos por meio da
medida de espalhamento dindmico de luz
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Fonte: Dados experimentais (2024).

No estudo de Timpu et al. (2020), eles prepararam e caracterizaram a
nanohidroxiapatita funcionalizada com modificadores catidnicos e também realizaram
a avaliagao dos agregados particulados pela técnica DLS. Eles também evidenciaram
reducao da tendéncia de aglomeragéao pela adicado de compostos hidrofilicos e com o

aumento da sua quantidade, assim como observou-se no presente estudo.

5.3.4 Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros obtidos na regido do infravermelho, para a HA pura e HA
impregnada com extrato de jambo vermelho sédo apresentados na Figura 14, na qual
ambos os espectros apresentam bandas caracteristicas dos grupos fosfato e hidroxila,
caracteristicos da molécula de HA, conforme pode-se observar na Figura 15.

Ambos os espectros possuem as bandas de vibragcdo do P-O de estiramento
em 1065 cm™' e de flexdo em 965, 606, 569 e 471 cm™'. Em 3701 cm™' observa-se uma
pequena banda referente ao grupo OH-. Entre 3570-3150 cm™' ha uma ampla banda
referente a H20 adsorvida a superficie, sendo identificada outra banda também
referente a H20 em 1641 cm'. O espectro possui bandas com alta intensidade em
1096-1044 cm relacionadas ao grupo PO43. Sinais menos intensos também
referentes ao PO42 foram identificados em comprimentos de onda menores, como
963, 603, 566 € 474 cm™'. Ndo se observa novas vibragdes, entdo ndo tem

quimiossorcao, so fisiosorgao.
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Figura 14 — Espectros de FTIR obtidos para as nanoparticulas de hidroxiapatita pura
e hidroxiapatita impregnada com extrato de jambo vermelho
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Fonte: Autoria propria (2024).

Figura 15 - Estrutura cristalina da hidroxiapatita
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Fonte: Adapatado de Vallet-Regi, Gonzalez-Calbet (2004).

No estudo realizado por Filho (2006), na qual realizou a sintese e
caracterizagao da hidroxiapatita e compositos a partir de matéria-prima reciclada, os
espectros da hidroxiapatita natural, apresentaram bandas tipicas e bem definidas, de
vibragcao de estiramento e de deformagao O-H do grupo O-H da hidroxiapatita tratada
a 650 °C e 1100 °C, respectivamente de 3572 cm™', 632 cm™' e 634 cm™'. As bandas
caracteristicas de estiramento P-O do grupo PO43 de 1094 cm™', 1046 cm™' e 1028
cm™' e de deformacgéo de 962 cm', 604 cm™' e 568 cm'. Tais resultados sao similares

aos encontrados neste estudo.
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Barbosa (2020), ao caracterizar os grupos funcionais por FTIR da HA
sintetizada, encontrou bandas de absorg¢ao tipicas da HA com vibragées em 569 e 609
cm', atribuidas a deformagdo O-P-O em PO4* ou deformagao O-P-O em HPQ4%; 954
a 956 cm™ para estiramento simétrico PO4%>; 1032 a 1100 cm™' para estiramento
assimétrico de PO4* ou estiramento POz em HPOs?; uma banda bastante
caracteristica para HA em 3580 cm™' é atribuida ao estiramento O-H de hidroxila.
Contudo, o espectro apresentou resultados semelhantes aos encontrados neste
trabalho.

No estudo realizado por Timpu et al. (2020) todos os registros FTIR apresentam
as bandas de absorgao tipicas da HA. Alguns estao localizados em 3572,6 cm™' e 634
cm' (vibragoes tipicas de alongamento e modos de flexdo atribuidos a grupos OH
estruturais na rede cristalina), 3400 cm-' e 1645 cm™' (grandes bandas atribuidas ao
alongamento e flexdo de H20 adsorvido). Os sinais atribuidos aos grupos fosfato estéo
aparecendo em 950-1136 cm™' (PO43, vibragdo de alongamento) e 562-634 cm™
(562 cm™', 606 cm™' - PO43, vibragédo de deformacéo) . As bandas situadas em 1419
cm™, 1456 cm' e 875 cm', atribuido ao CO3?~ (modo de estiramento e flexdo). A
banda de absorg&o da superficie dos grupos P-OH (de 3572,6 cm™) ndo é alterado
em nenhum espectro FTIR, denotando que a ligagdo de compostos organicos nao os
implica. Tais resultados também s&o similares aos encontrados neste estudo.

A presenca de hidroxilas na estrutura da HA proporciona pontos de interagao
adequados para a incorporag¢ao de moléculas de farmacos, e isso inclui também ativos
de extratos vegetais. Isso significa que a HA pode funcionar como um excelente
nanocarreador de medicamentos e bioativos, onde os farmacos podem ser facilmente
ligados a sua estrutura por meio de interagdes quimicas, como ligagdes de hidrogénio
ou interagdes de van der Waals. Isso € extremamente util na administragao controlada
de medicamentos, onde os farmacos e bioativos podem ser liberados gradualmente
no local desejado, aumentando a eficacia do tratamento e reduzindo os efeitos
colaterais (YANG et al., 2008).

5.4 Estudos exploratérios da formulagao cosmética

5.4.1 Determinacdo da capacidade maxima de impregnacgao

Com o intuito de definir a solucédo de saturacdo de EBJV que iria ser utilizada
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para a impregnacao na HA, realizou-se um estudo exploratorio qualitativo. A solugéo
de saturacao de EBJV foi estabelecida como 0,1 g/mL, baseando-se nos testes de
solubilizacdo em agua em diferentes concentragdes (Figura 16). Essa decisao foi
motivada pela observacdo de que a intensidade da cor do sobrenadante era
significativamente maior nessa concentragdo em comparagdo com as demais,
sugerindo uma maior concentragdo do extrato soluvel. A justificativa para a escolha
dessa concentracao parte da correlagao direta entre a concentragdo do extrato e sua

atividade antioxidante (Figura 17).

Figura 16 — Amostras de 0,1 g EBJV solubilizadas em diferentes quantidades

0,1 g/mL (a) 0,05 g/mL (b), 0,02 g/mL (c), e 0,01 g/mL (d)
Fonte: Dados experimentais (2024).

A partir disso, realizou-se outro estudo exploratorio qualitativo para definir a
capacidade maxima de impregnagao de EBJV em HA. Ao pesar a HA impregnada
com extrato nas diferentes concentragdes (Figura 17), observa-se diferengcas de
coloragdo das mesmas, na qual a que possui maior quantidade de extrato aquoso

apresentou cor mais intensa (Figura 17-a).
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Figura 17 - Amostras de 100 mg de HA impregnadas com 1,0, 0,5 e 0,1 mL de EBJV
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Fonte: Dados experimentais (2024).

Apo6s adicionar 1 mL de agua as amostras e subsequente filtragem, obteve-se
os sobrenadantes conforme ilustrado na Figura 18. Nota-se que a amostra com a
maior quantidade de extrato apresentou a maior intensidade de coloragao (Figura 18-
c). Esta intensidade sugere uma liberacdo mais significativa do extrato, implicando
que os compostos bioativos estariam menos protegidos pela HA, tornando-os mais
suscetiveis a degradacgao. Isso sugere que, além de um limiar de saturagao, a eficacia
da HA em proteger e estabilizar os compostos bioativos diminui significativamente. Tal
observagéao indica que a capacidade de impregnacéo da HA pode ter sido atingida. A
Figura 18-a exibiu a coloragdo de sobrenadante menos intensa, correspondendo a
menor quantidade de extrato adicionado. Isso pode ser um indicativo de maior
retengao e potencial protecdo dos compostos pela HA, no entanto, ha baixa atividade
antioxidante da amostra, devido a menor quantidade de extrato impregnado. A Figura
18-b mostrou uma coloragao de intensidade intermediaria, correspondente a sua
concentracao de extrato.

A partir dessas observagdes, definiu-se a concentracdo da capacidade de
impregnacao 6tima de 0,5 g de EBJV/g de HA a ser utilizada ao longo desta pesquisa
(Figura 18-b). Uma concentracao equilibrada de EBJV impregnada em HA minimiza a
degradagdo causada pela supersaturagao, intensificando a eficiéncia da HA na

protecao dos compostos bioativos, e apresenta um potencial antioxidante satisfatério.

Figura 18 — Sobrenadantes das amostras com diferentes quantidades de EBJV
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aquoso impregnadas em HA solubilizadas em 1 mL de agua

0,1 g/g (a); 0,59/g (b) e 1,0 g/g (c).

Fonte: Dados experimentais (2024).

5.4.2 Influéncia da hidroxietilcelulose e acido hialurébnico na viscosidade da

formulagado cosmética

Este estudo exploratério qualitativo foi realizado com o intuito de determinar
qual a melhor combinagao de concentragao de hidroxietilcelulose e acido hialurénico,
de forma a se obter um sérum de baixa viscosidade, visto que se observou em testes
preliminares que o acido hialurénico, que tinha como fungdo umectar, também
influenciava na viscosidade do sérum, assim como a hidroxietilcelulose que tinha
como fungao espessar. As amostras resultantes do planejamento experimental
exploratorio foram caracterizadas quanto a viscosidade visual e sensorial de maneira
qualitativa. Como era o esperado, a concentragdo de acido hialurdnico altera a
viscosidade da formulagcdo cosmeética, assim como a hidroxietilcelulose.

A Tabela 14 apresenta o conjunto de experimentos do planejamento
exploratorio, descrevendo a intensidade da viscosidade percebida visualmente e
sensorialmente. Através dela, é possivel confirmar a influéncia do acido hialurénico
na viscosidade da formulacdo cosmética. Mesmo com uma baixa concentragdo de
hidroxietilcelulose, ao adicionar uma maior quantidade de acido hialurénico, observa-
se um aumento na viscosidade. Além disso, nota-se que ao aumentar a quantidade
de hidroxietilcelulose e manter um teor minimo de acido hialurénico, a viscosidade

também aumenta, excedendo a desejada, evidenciando a agao do espessante.

Tabela 14 - Variaveis de entrada e respectiva variavel de saida para os
experimentos correspondentes ao planejamento experimental exploratorio qualitativo
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da fase A
Experimento Z4 b 23 Viscosidade
1 0,1 (-1) 0,5 (-1) Baixa
2 0,1 (-1) 1,0 (0) Baixa
3 0,1 (-1) 1,5 (+1) Alta
4 0,3 (0) 0,5 (-1) Baixa
5 0,3 (0) 1,0 (0) Média
6 0,3 (0) 1,5 (+1) Alta
7 0,5 (+1) 0,5 (-1) Média
8 0,5 (+1) 1,0 (0) Média
9 0,5 (+1) 1,5 (+1) Alta

NOTA: variavel normalizada-variavel experimental = zs-[Hidroxietilcelulose]; z2-[Acido hialurénico].
Fonte: Dados experimentais (2024).

Conforme foi observado, os experimentos 1, 2 e 4 apresentaram as melhores
caracteristicas de viscosidade para um sérum, que preferencialmente deve apresentar
baixa viscosidade (ESTETICA EXPERTS, 2018 apud ALLEMAND; DEUSCHLE,
2018), visto que a alta viscosidade dificulta a saida do produto do dosador. Além disso,
deve-se sempre prezar por atender as exigéncias dos consumidores que tem como
expectativa uma formulagcao de sérum fluida e de baixa viscosidade. Embora os trés
ensaios tenham apresentado resultados satisfatorios, € possivel indicar que o
experimento 2 € o que se destaca por apresentar a quantidade minima do espessante
hidroxietilcelulose e uma quantidade superior de acido hialurdnico, que contribui para
a hidratacdo da pele. A partir dos resultados obtidos no estudo exploratério, foi
deifinida como ideal a concentracao de espessante (hidroxieltilcelulose) e acido
hialurbnico a ser utilizada na formulacdo cosmética final, de 0,1% e 1%,
respectivamente. Tais resultados fornecem informagdes sobre como a variacdo das
concentragdes de hidroxietilcelulose e acido hialurénico influenciam a viscosidade do
sistema, permitindo uma compreensao mais detalhada de como ajustar a viscosidade
desejada para o sérum facial.

A inclusdo da hidroxietilcelulose e do acido hialurénico (AH) em baixas
quantidades na formulagao do sérum facial € uma decisao estratégica que equilibra
eficacia, custo e experiéncia do consumidor. A hidroxietilcelulose € um polimero
soluvel em agua que serve como espessante e agente de viscosidade,
proporcionando uma textura agradavel ao sérum facial. Isso facilita a aplicagao
uniforme e melhora a experiéncia do consumidor. Além disso, devido a sua natureza
nao idnica, a hidroxietilcelulose é estavel em uma ampla faixa de pH, o que a torna

compativel com uma variedade de ingredientes ativos, incluindo extratos vegetais.
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Isso assegura a estabilidade e eficacia do produto final. Sua boa compatibilidade com
diversos ingredientes farmacéuticos ativos permite a formulagdo de produtos
multifuncionais sem comprometer a eficacia de componentes individuais (COSTA;
COSTA; JUNIOR, 2021).

Quanto ao custo beneficio, o custo da hidroxietilcelulose é relativamente baixo
quando comparado a polimeros especializados, o que o torna uma escolha econémica
para atuar como espessante e estabilizador em formulagdes cosméticas. A eficiéncia
da hidroxietilcelulose em baixas concentragées também contribui para a redugao do
custo geral da formulagéo.

Em relagdo ao AH, mesmo em baixas quantidades, é altamente eficaz em reter
agua, promovendo uma hidratagdo profunda da pele. Isso pode melhorar a
elasticidade da pele e reduzir a aparéncia de linhas finas e rugas. Tendo em vista que
o AH é naturalmente encontrado na pele, o que o torna excepcionalmente compativel
e minimiza o risco de reacgdes adversas. Isso é particularmente vantajoso em produtos
destinados a todos os tipos de pele, incluindo as peles mais sensiveis. E apesar de
ser mais caro que muitos outros ingredientes cosmeéticos, o uso de AH em baixas
quantidades permite obter os beneficios de hidratagdo e antienvelhecimento sem
elevar significativamente o custo de produg¢ao do sérum facial (BARBUGIO; FERRARI,
2010; SOUZA et al., 2023).

5.4.3 Influéncia da concentracao de hidroxietilcelulose e teor de EBJV na quantidade

de soélido sedimentado

Este estudo exploratério foi realizado com o intuito de determinar qual a melhor
combinacdo de concentragdo de hidroxietilcelulose e EBJV impregnado em
hidroxiapatita, de forma a se obter um sérum estavel, sem precipitacées ou solidos
sedimentados. As amostras resultantes do planejamento experimental exploratorio
foram caracterizadas quanto a sedimentagao de solido (hidroxiapatita) de maneira
qualitativa, e a intensidade da cor do sobrenadante de maneira visual
(homogeneidade) e qualitativa também, apds teste de centrifugagdo, conforme

apresentado na Tabela 15.

Tabela 15 - Variaveis de entrada e respectivas variaveis de saida para os
experimentos correspondentes ao planejamento experimental exploratorio qualitativo
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do teor de extrato

Experimento z4 Z;: Sélido sedimentado Cor do sobrenadante
1 0,1(-1) 0,5 (-1) ALTO FRACO
2 0,1 (-1) 1,0 (0) ALTO FRACO
3 0,1 (-1) 1,5 (+1) MEDIO FRACO
4 0,3 (0) 0,5 (-1) MEDIO FRACO
5 0,3 (0) 1,0 (0) MEDIO MEDIO
6 0,3 (0) 1,5 (+1) MEDIO FORTE
7 0,5 (+1) 0,5 (-1) BAIXO FORTE
8 0,5 (+1) 1,0 (0) BAIXO FORTE
9 0,5 (+1) 1,5 (+1) BAIXO FORTE
10 0,3 (0) 1,0 (0) MEDIO MEDIO
11 0,3 (0) 1,0 (0) MEDIO MEDIO

NOTA: variavel normalizada-variavel experimental = z+-[Hidroxietilcelulose]; z2-[EBJV].

Fonte: Dados experimentais (2024).

Os experimentos 7, 8 e 9 apresentaram os melhores resultados em relagéo as
duas variaveis de saida, visto que tiveram baixa quantidade de sdlido sedimentado e
cor do sobrenadante relativamente forte (cor amarronzada). Essas caracteristicas
indicam maior homogeneidade da formulacdo, que pode ser justificado pela maior
quantidade de hidroxietilcelulose a formulagdo. Entretanto, todos os experimentos
apresentaram sedimentacéo de solidos, 0 que ndo é desejado quando se estuda a
estabilidade de formulacdes cosméticas. A ocorréncia dessa sedimentacao pode ser
devido a varios fatores, como a densidade da hidroxiapatita ser maior do que a da
fase liquida na qual ela esta dispersa (VIANA, et al., 2020); incompatibilidade de pH;
concentragao elevada; interagdes com outros ingredientes; instabilidade térmica; e o
processo de centrifugacéo em si (BRASIL, 2008).

Assim, foi selecionada a concentragdo de 0,5% de EBJV e 0,1% de
hidroxietilcelulose, visto que ja se havia definido no estudo exploratério anterior que a
melhor concentragdo de hidroxietilcelulose era essa em virtude da alteragdo da
viscosidade quando se adiciona acido hialurénico. Em relagdo ao teor de EBJV,
observou-se que o extrato apresenta elevado potencial antioxidante, o que justifica
sua fungdo como ativo antienvelhecimento na formulagdo mesmo em baixas
concentracdes. Porisso, e somado ao fato de que quanto maior a quantidade de EBJV
adicionada, maior sera a quantidade de hidroxiapatita incorporada na formulacéo,
aumentando o custo da producéo, foi definida a concentragao de 0,5% de extrato na

formulacao.
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Salienta-se que a utilizagdo da nanotecnologia pode inicialmente parecer mais
onerosa em termos de produgéo. No entanto, a maior eficacia na entrega e protegao
dos compostos ativos pode resultar em uma necessidade menor desses ingredientes

por unidade de produto, compensando os custos adicionais.

5.5 Otimizaca da formulacao cosmética

5.5.1 Analise estatistica

As amostras resultantes do planejamento experimental foram caracterizadas
quanto a viscosidade (V), atividade antioxidante (A) e turbidez (T) (Tabela 16). Todas
as formulagdes acrescidas de extrato apresentaram atividade antioxidante, enquanto
as formulagdes sem extrato nao, que foram os brancos B1, B2 e B3.

As variancias das medidas foram avaliadas com as réplicas obtidas no ponto
central, conforme indicado na Tabela 17. Ressalta-se que as variancias das variaveis
viscosidade e turbidez foram elevadas, enquanto a variancia relacionada a variavel

atividade antioxidante foi menor, refletindo os erros de medi¢des experimentais.

Tabela 16 - Variaveis de entrada normalizadas e respectivas variaveis de saida para
0s experimentos correspondentes ao planejamento experimental proposto

Experimento Z4 2 Viscosidade (V) antQt)l(\iltljg?\(t’: (A) Turbidez (T)

1 0,1 (-1) 0,5 (-1) 38 1,71 1,18
2 0,1 (-1) 1,0 (0) 38 2,68 1,16
3 0,1 (-1) 1,5 (+1) 42 3,20 1,64
4 0,3 (0) 0,5 (-1) 123 2,06 19,81
5 0,3 (0) 1,0 (0) 127 1,87 29,44
6 0,3 (0) 1,5 (+1) 154 1,79 26,47
7 0,5 (+1) 0,5 (-1) 509 1,84 28,27
8 0,5 (+1) 1,0 (0) 373 1,76 30,38
9 0,5 (+1) 1,5 (+1) 422 1,42 26,70
10 0,3 (0) 1,0 (0) 150 2,63 24,24
11 0,3 (0) 1,0 (0) 148 2,69 30,61
B1 0,1 (-1) 1,0 (0) 50 -0,06 -

B2 0,3 (0) 1,0 (0) 170 -0,01 -

B3 0,5 (+1) 1,0 (0) 598 -0,01 -

NOTA: variavel normalizada-variavel experimental = z+-[Hidroxietilcelulose]; z2-[EBJV].
Fonte: Dados experimentais (2024).

Tabela 17 - Analise estatistica dos erros nos pontos centrais
Viscosidade (V) Atividade antioxidante (A) Turbidez (T)

Média 141,67 2,40 28,09




88

Desvio padrao 12,74 0,45 3,39
Variancia 162,33 0,21 11,50
Erro (%) 17,99 37,88 24,14

*Admitindo o erro experimental como o dobro dos desvios padrbes (consideradas distribuicdes
normais de probabilidade com 95% de confianga).
Fonte: Dados experimentais (2024).

As correlagcbes entre as variaveis de entrada e saida do planejamento
experimental proposto estdo representadas na matriz de correlagdes (Tabela 18), em
que as correlagdes significativas estdo apresentadas em vermelho. Como foi
observado, a variavel z1, que é a hidroxietilcelulose, tem correlagao significativa com
V e também em relagdo a T. A quantidade de hidroxietilcelulose e os valores de
viscosidade e turbidez sido diretamente proporcionais, ou seja, quanto mais
hidroxietilcelulose na formulacdo cosmética maior € a viscosidade e maior é a
turbidez. Também se observa uma correlagdo entre V e T, justamente por estarem
dependendo de z1. A variavel A ndo apresentou nenhuma correlagao significativa com
nenhuma variavel de entrada, o que pode ser percebido pelo erro percentual superior
para a atividade antioxidante, em comparagao as outras variaveis. Enquanto que z2
nao apresentou nenhuma correlagao significativa com as variaveis de saida nem com
a variavel de entrada z1.

Vale ressaltar que a correlacado entre as variaveis de entrada resulta em uma
matriz identidade simétrica (destacada em cinza), devido a ortogonalidade do plano
fatorial completo proposto (SCHWAAB; PINTO, 2007; SCHWAAB; PINTO, 2011).

Tabela 18 - Matriz de correlagdes entre variaveis de entrada e saida do
Planejamento Experimental

Viscosidade A’Fivic_iade .
Z1 Z2 antioxidante Turbidez (T)
V) (A)
Z1 1,00 0,00 0,93 -0,60 0,85
Z2 0,00 1,00 -0,04 0,19 0,06
\Y 0,93 -0,04 1,00 -0,56 0,64
A -0,60 0,19 -0,56 1,00 -0,43
T 0,85 0,06 0,64 -0,43 1,00

NOTA: variavel normalizada-variavel experimental = z+-[Hidroxietilcelulose]; z2-[EBJV].
Os valores estatisticamente significativos estao representados em vermelho.
Fonte: Dados experimentais (2024).

5.5.2 Ajuste da qualidade dos modelos

Os valores normalizados das variaveis de entrada (z1 e z2) e os valores
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correspondentes das variaveis de saida (V, A e T), conforme apresentados na Tabela
18, foram alimentados no software Statistica para constru¢cao de modelos estatisticos
empiricos, no formato apresentado na Equacdo 5. Os modelos de viscosidade,
atividade antioxidante e turbidez forneceram valores de fungdo objetivo de
10.316,533, 1,076 e 81,636 e coeficientes de correlacdo de 0,981, 0,870 e 0,973,
respectivamente, indicando o melhor ajuste fornecido pelos parametros do modelo de
viscosidade e turbidez. As analises detalhadas dos ajustes do modelo empirico sao
apresentadas no Apéndice A. Os modelos finais obtidos (Equagbes 11, 12 e 13)
apresentam apenas parametros significativos, expressos com seus respectivos erros

parameétricos.

A =2,1540,11 - 0,43+0,15*hidroxietilcelulose]-0,48+0,18* hidroxietilcelulose]*[EB]V]
(Equacéao 11)

V =204,80 + 11,14 + 197,67 + 14,66 * [hidroxietilcelulose] + 96,60 + 21,74 *
([hidroxietilcelulose]? — 2/3)
(Equacéao 12)

T = 18,63 + 0,99 + 13,56 + 1,30 * [hidroxietilcelulose] — 11,23 + 1,93  ([hidroxietilcelulose]? — 2/3)
(Equacéao 13)

Embora a atividade antioxidante ndo tenha apresentado correlagao significativa
com nenhuma variavel de entrada na analise de correlacdo, o modelo empirico
ajustado para esta variavel apresentou significancia estatistica. Pela Equagédo 11
observa-se que a atividade antioxidante (A), depende de a1 e a3 que sdo os termos
z1 e z1z2, evidenciando um efeito sinérgico de primeira ordem de z1 e z2, isto €, uma
interacao entre o teor de hidroxietilcelulose e o teor de EBJV (Figura 19). Devido todos
os parametros de A serem negativos, quanto maior a quantidade de hidroxietilcelulose
e hidroxiapatita contendo o EBJV, menor foi a atividade antioxidante. O esperado era
que quanto maior a concentracdo de extrato, maior seria a atividade antioxidante, e
que pelo menos o parametro as fosse positivo. E possivel justificar o efeito da
hidroxiapatita que foi inserida na formulagdo com a fungao de proteger os bioativos da
degradagao. Os bioativos podem ter sido incorporados na hidroxiapatita e, por isso,
nao estavam livres no meio reacional para sequestrar o radical DPPH durante o
ensaio.

O modelo de viscosidade (Equacao 12, Figura 20) depende dos parametros a1

€ a4 que sdo os termos z1 e z12, ou seja, s6 depende do teor de hidroxietilcelulose. O
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modelo da turbidez (Equagéo 13, Figura 21) depende de a1 e a4 que € a variavel z1 e
z1?, assim como foi para o modelo da viscosidade, visto que estédo correlacionados,
portanto s6 depende do teor de hidroxietilcelulose. O modelo da turbidez teve um
ajuste um pouco menor, devido ao maior teor de erro experimental. Além disso, os
valores de turbidez dos experimentos 1, 2 e 3 foram baixos quando comparados com
o restante dos experimentos, o que pode ser justificado pela concentragdo da

hidroxiapatita que acaba afetando a viscosidade.

Figura 19 - Superficie de resposta para atividade antioxidante (A)
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Fonte: Dados experimentais (2024).



91

Figura 20 - Superficie de resposta para viscosidade (V) em segundos
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Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 21 - Superficie de resposta para turbidez (T) em UNT
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Fonte: Dados experimentais (2024).

5.6 Estudo de estabilidade das formulagées cosméticas

O estudo de estabilidade permitiu avaliar se durante os 12 dias em que as
amostras foram submetidas ao estresse térmico teve variagdo nos parametros

avaliados. Foram desenvolvidas trés formulagcbes cosméticas denominadas controle,
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extrato livre e HAext (Tabela 19). A amostra controle serviu como padrdo de
referéncia, ndo contendo EBJV e HA em sua composicdo. Em contrapartida, na
amostra extrato livre foi incorporado EBJV puro a formulagdo, com teor de 0,5%,
permitindo avaliar a degradagao do EBJV ao longo do tempo para uma comparagao
direta com a amostra HAext. A amostra HAext, foi formulada com a incorporagao de
EBJV previamente impregnado em HA, mantendo o teor de extrato em 0,5%,
permitindo uma andlise comparativa da estabilidade e eficiéncia da prote¢cdo dos

compostos bioativos entre as formulagées com e sem a presencga de HA.

Tabela 19 - Formulagdo cosmética de cada amostra desenvolvida (100 g)
Composigao (%)

Ingredientes Controle Extarto livre HAext
EBJVHa - 0,5* 0,5*
Hidroxietilcelulose 0,1 0,1 0,1
Propileno glicol 1,0 1,0 1,0
PEG -7 de azeite de oliva 1,0 1,0 1,0
Polissorbato 80 1,0 1,0 1,0
Acido hialurénico 1,0 1,0 1,0
Optiphen® 1,0 1,0 1,0
Agua ultrapura q.s. q.s. q.s

g.s.: quantidade suficiente para, *Extrato livre: amostra com ativo livre sem hidroxiapatia, *HAext:
amostra com ativo impregnado em hidroxiapatita.
Fonte: Dados experimentais (2024).

5.6.1 Caracterizagao organoléptica

5.6.1.1 Cor, odor e aspecto

Em relacao as caracteristicas organolépticas (cor, odor e aspecto), analisou-se
as amostras com base nas amostras padroes que foram deixadas em temperatura
ambiente (de bancada), durante todos os dias de gelo e degelo, no tempo zero (24 h
apos o preparo) e no tempo final (24 h apdés os ciclos de estresse térmico) e
classificou-se conforme consta no Guia de estabilidade da ANVISA (BRASIL, 2004),
como pode ser observado no Quadro 1.

Quadro 1 — Classificagao de cor, odor e aspecto para as diferentes amostras durante
o estudo de estabilidade

Tempo e Controle Extrato livre HAext
temperatura | Cor Odor |Aspecto| Cor Odor |Aspecto| Cor |Odor|Aspecto
TO-TA N N N N N N N N P
1d-45°C N N N N N N N N P
2d-5°C N N N LM N N N N P
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3d-45°C N N N M N N LM N P
4d-5°C N N N M N N LM N P
5d-45°C N N N M N N LM N P
6d-5°C N N N M N N LM N P
7d-45°C N N N M N N LM N P
8d-5°C N N N M N N LM N P
9d-45°C N N N M N N LM N P
10d-5°C N N N M N N LM N P
11d-45°C N N N M N N LM N P
12d-5°C N N N M N N LM N P
TF-TA N N N M N N LM N P

N=normal; LM=levemente modificada; M= modificada IM=intensamente modificada; P=precipitado.

Fonte: Dados experimentar (2024).

Abaixo, apresenta-se algumas fotos representativas das amostras padrdes no
tempo zero e das amostras dos ciclos de estresse térmico em alguns dias. Na Figura
23 tem-se as amostras de sérum padrido no tempo zero, em temperatura de bancada.
Nas Figuras 24, 25 e 26 tém-se as amostras dos ciclos de gelo e degelo dos dias 2, 3
e tempo final, respectivamente. Na Figura 27 pode observar com mais clareza a
diferenca de cor e aspecto entre as amostras padrdées (que permaneceram em
temperatura ambiente) e as amostras dos ciclos de estresse térmico. A cor
caracteristica parda/amarronzada das amostras extrato livre e HAext se da devido a
cor caracteristica do extrato de jambo vermelho adicionado, sendo a primeira
levemente transparente, e a segunda opaca. A amostra controle ndo apresenta cor e

possui aspecto transparente.

Figura 22 - Cor e aspecto das amostras padroes em temperatura ambiente 24 h
apos o preparo

Controle padréo | Extrato livre padrio | | HAext padrio

Fonte: Autoria propria (2024).
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Figura 23 - Cor e aspecto das amostras dos ciclos de gelo e degelo no dia 2 apés 24
h em geladeira a £5°C

Controle ciclo Extrato livre ciclo

Fonte: Autoria propria (2024).

Figura 24 - Cor e aspecto das amostras dos ciclos de gelo e degelo no dia 3 apds 24
h em estufa a +45°C

Controle ciclo HAext ciclo

Fonte: Autoria propria (2024).

Figura 25 - Cor e aspecto das amostras dos ciclos de gelo e degelo em temperatura
ambiente 24 h apds ciclos de gelo e degelo

Controle ciclo

Fonte: Autoria propria (2024).
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Figura 26 — Comparacao de cor e aspecto das amostras dos ciclos de gelo e degelo
com 0s padr()es 24 h ap6s ciclos de gelo e degelo
Contmle ciclo Extrato livre ciclo Hﬁ.ext ciclo

‘i- -“i‘i

Cnnimle padrau Extrato livre padréo ; HAext padrau

Fonte: Autoria prépria (2024).

Cor, odor e aspecto para a amostra controle permanecem normais (N) durante
todo o estudo, indicando que n&o houve alteragcbes perceptiveis nesses parametros.
Isso sugere que a amostra controle é estavel sob as condi¢des testadas.

Para a amostra extrato livre a cor foi intensamente modificada (IM) ao longo do
estudo, indicando estabilidade da amostra as condingbes expostas. O aspecto
permaneceu inalterado (N), o que demonstra que a amostra ndo sofreu mudancgas
visiveis em sua consisténcia ou forma.

Ja para a amostra HAext, a cor foi levemente modificada (LM), no entanto, de
acordo com a ANVISA (BRASIL, 2004) o produto deve manter-se integro durante todo
o teste, mantendo seu aspecto inicial em todas as condi¢gdes, exceto em temperaturas
elevadas, freezer ou ciclos em que pequenas alteracdes séo aceitaveis. A cor e o odor
devem permanecer estaveis por, no minimo, 15 dias a luz solar. Pequenas alteragdes
sdo aceitaveis em temperaturas elevadas. Sendo assim, pode-se considerar a
amostra como estavel, visto que as modificacdes foram caracterizadas como leves. O
odor permaneceu normal (N), sugerindo que ndo houve mudangas no odor. Enquanto
que o aspecto mostra uma variacao significativa, apresentando decantacao ja em TO-
TA, e essa condigdo se mantém constante ao longo de todo o estudo.

As variagdes observadas na coloracido das amostras de extrato livre e HAext
sugerem potencial degradagéao do extrato, possivelmente devido a exposi¢cao a altas
temperaturas, que podem acelerar reagdes oxidativas. Por outro lado, a amostra
contendo HA demonstrou uma variagdo de cor menos acentuada, evidenciando sua
capacidade de proteger os compostos bioativos contra a degradacgao.

De maneira concisa, ndo houve alteragdes perceptiveis no odor em nenhuma
das amostras de sérum desenvolvidas, apresentando-se como normal, sem

alteragcdes para as trés. Quanto ao aspecto, ndo houve separagao de fases,
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precipitacdo ou turvacao nas amostras controle e extrato livre em nenhum dos dias do
ciclo de estresse térmico, entretanto a amostra contendo HAext apresentou
decantacao da hidroxiapatita, durante todos os dias do estudo de estabilidade. As trés
amostras apresentaram-se como um sérum fluido, pouco viscoso e homogéneo.

Sendo assim, pode-se descrever as amostras controle e extrato livre como
normal, sem alteragdo no que se refere ao aspecto. A nio alteracdo de tais
caracteristicas indica estabilidade apos os ciclos de estresse térmico. Enquanto a
amostra HAext pode ser descrita como levemente separada, com sedimentagdo de
sélidos, que nada mais é que a hidroxiapatita impregnada com EBJV. A alteracdo de
tais caracteristicas pode indicar instabilidade coloidal apds os ciclos de estresse
térmico. Esses resultados s&o importantes, ja que os produtos de aspecto agradavel
sao os preferidos pelos consumidores.

A presenca de decantacio desde o inicio e durante todo o estudo na amostra
HAext € um indicativo de instabilidade coloidal. Esta condigdo pode comprometer a
eficacia do produto, sua aparéncia e a experiéncia do consumidor. A formacao de
precipitado sugere que a formulagdo necessita ser revisada para melhorar sua
estabilidade, possivelmente através da alteracdo de condi¢gdes de armazenamento,
ajuste na formulag&o ou no processo de fabricagdo (BRASIL, 2004).

A decantacgao da hidroxiapatita pode ser explicada pelo chamado fenémeno de
sedimentacao, o qual é, basicamente, um processo de separagdao em que a mistura
de dois liquidos, ou de um sdlido suspenso num liquido € deixada em repouso, e a
fase mais densa, por acdo da gravidade deposita-se no fundo do recipiente,
sedimentando-se (MCCLEMENTS, 2007).

Ramos et al (2020) também realizaram a avaliagao da estabilidade cosméticos
contendo extrato de frutos de oiti (Licania tomentosa) pela analise de cor em diferentes
temperaturas, e apresentou variagbes na coloragdo ao longo do estudo de
estabilidade, nas diferentes condi¢cdes, indicando a ocorréncia de reacbes de
oxidagéo.

De acordo com Cannell (2000) essa reagao pode estar diretamente ligada a
exposicao do produto a elevadas temperaturas visto que acelera reagdes fisico-
quimicas. Brasil (2004 ) evidencia que a exposi¢ao do produto a luz leva a geragao de
radicais livres e no desenvolvimento de reagdes de 6xido-redugao, consequentemente

degradando componentes da formulagao.
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5.6.1.2 Colorimetria

As variagdes dos parametros colorimétricos L*, a*, b*, C* e h das amostras de
sérum desenvolvidas, ao logo dos 12 dias de exposig¢ao no estudo de estabilidade, e
as diferengas estatisticas apresentadas entre elas no tempo zero e no tempo final do
estudo sdo apresentadas nas Figuras 28 a 32.

Ao analisar o comportamento dos parametros de cor de cada amostra nas
condicbes expostas, as trés amostras desenvolvidas apresentaram igualdade
estatistica ao longo do tempo e temperatura de exposicdo para o parametro
luminosidade (L*), indicando estabilidade das amostras. No entanto, comparando-se
as amostras no tempo zero e no tempo final, apenas as amostras extrato livre e HAext
nao apresentaram diferengas significativas entre si, diferindo-se da amostra controle.

Para o parametro a* e também para o parametro b*, apenas a amostra controle
foi estatisticamente igual no ao longo do tempo do estudo de estabilidade. Ao
comparar as amostras, todas diferiram significativamente umas das outras. Para o
parametro C*, as amostras controle e HAext mantiveram-se estaveis ao longo dos 12
dias de estudo de estabilidade, visto que ndo apresentaram diferengas significativas
no inico e fim do mesmo. No entanto, comparando as amostras, as trés diferiram
significativamente umas das outras. Ja o parametro h, ndo apresentou diferengas
estatisticas apenas para a amostra extrato livre. Entre as amostras, todas diferiram
entre si.

As diferengas significativas entre as amostras podem ser justificadas pela cor
caracteristica dos séruns parda/amarronzada atribuida pelo extrato adicionado nas
amostras extrato livre e HAext. Ja as variagdes ao longo do tempo para cada amostra,
sugerem que essas condicdes de exposicdo tém um impacto pronunciado nas
caracteristicas de cor das amostras. As variagdes nos parametros de cor podem
indicar mudangas na composi¢cao quimica das amostras ou reagdes que ocorreram
durante as diferentes condicbes de exposicdo, em destaque a degradacdo dos

compostos fendlicos termolabeis do S. malaccense.

Figura 27 — Variagao do parametro de luminosidade (L*) das formulagbes
cosmeéticas ao longo dos 12 dias de estresse térmico
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Letras minusculas diferentes na horizontal indicam diferenca significativa de cada amostra ao longo
do tempo e letras maiusculas diferentes na vetical indicam diferenga significativa entre as amostras,
usando o teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 28 - Variacdo do parametro de cor a* das formulagdes cosméticas ao longo
dos 12 dias de estresse térmico
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Letras minusculas diferentes na horizontal indicam diferenca significativa de cada amostra ao longo
do tempo e letras mailsculas diferentes na vetical indicam diferenca significativa entre as amostras,
usando o teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 29 - Variagdo do parametro de cor b* das formulagbes cosméticas ao longo
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dos 12 dias de estresse térmico
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do tempo e letras mailsculas diferentes na vetical indicam diferenca significativa entre as amostras,
usando o teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 30 - Variagdo do parametro de saturacdo C* das formulagdes cosméticas ao
longo dos 12 dias de estresse térmico
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usando o teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).
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Figura 31 - Variagdo do paréametro de tonalidade hue (h) das formulag¢des

cosmeéticas ao longo dos 12 dias de estresse térmico
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Letras mindsculas diferentes na horizontal indicam diferenca significativa de cada amostra ao longo
do tempo e letras mailsculas diferentes na vetical indicam diferenca significativa entre as amostras,
usando o teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).

A colorimetria € uma ciéncia que estuda a quantificacdo das cores, permitindo
descrevé-las em termos numéricos para que possam ser reproduzidas de forma
padronizada em diferentes aplicacées. O sistema de colorimetria CIELAB, ao qual
Almeida et al. (1995) e Minolta (1998) se referem, € um dos mais utilizados para essa
finalidade, oferecendo uma forma tridimensional de representar as cores baseada na
percepcdo humana.

O valor de L* € uma medida de luminosidade, desde completamente opaco ou
preto absoluto (0) a completamente transparente ou branco puro (100). Valores mais
altos indicam uma cor mais clara, enquanto valores mais baixos indicam uma cor mais
escura. Essa medida é crucial para entender a clareza ou escuriddo de uma cor sem
considerar sua tonalidade. a* mede a posi¢ao entre o vermelho e o verde, com valores
positivos indicando a diregdo do vermelho (+a*) e valores negativos indicando a
diregcao do verde (-a*). Isso permite quantificar quao vermelha ou verde é uma cor. Ja
b* mede a posigao entre o amarelo e o azul, com valores positivos indicando a diregao
do amarelo (+b*) e valores negativos indicando a dire¢ao do azul (-b*). Isso permite

quantificar quéo amarela ou azul € uma cor. O angulo de tonalidade h (hue) que inicia
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no eixo +a* e é expresso em graus: 0° corresponde ao +a* (vermelho), 90°
corresponde ao +b* (amarelo), 180° corresponde ao —a* (verde), e 270° corresponde
ao —b* (azul). Isso significa que o angulo h fornece uma forma intuitiva de entender a
tonalidade da cor, indicando sua posigdo em um circulo cromatico padrao (ALMEIDA
etal., 1995). O valor de croma C* representa a intensidade ou pureza da cor. No centro
(C* = 0), a cor € neutra ou cinza, aumentando em saturagdo quanto mais distante do
centro. Valores mais altos de C* indicam cores mais saturadas (vivas), enquanto
valores baixos indicam cores mais desaturadas (palidas ou cinzentas) (ALMEIDA et
al., 1995; BORDIM, et al., 2013).

Quando comparamos os parametros de cor entre as amostras conforme as
Figuras 24 a 28, a analise instrumental de cor demonstra que a amostra controle
apresenta uma luminosidade (L*) que varia 53,17 a 54,88; valores de coordenadas a*
e b*de -1,25a-1,12 e 1,22 a 1,78, respectivamente; valores de croma ou saturacao
(C*)de 1,74 a2,17; e valores de angulo de hue ou angulo de tonalidade (h) de 123,32
a 136,19. Tais resultados indicam tendéncia a uma coloragdo mais branca do que
acinzentada em relacéo a L*, indicando maior refletancia a luz, como esperado, devido
a coloracao clara do sérum; tendéncia aos tons de verde e amarelo em relagao as
coordenadas a* e b*, respectivamente; tendéncia a uma cor relativamente
dessaturada, com menos intensidade ou pureza, desbotada ou suave; ja em relagéo
a tonalidade da cor, a tendéncia da amostra controle € uma tonalidade avermelhada
a esverdeada.

A amostra extrato livre apresenta valores de L* entre 32,67 e 37,51; valores de
coordenadas a* e b* de -0,32 a 3,22 € 9,63 a 17,09; valores de C* entre 9,64 e 17,38;
e valores de h de 78,50 a 85,03. Esses resultados indicam uma tendéncia mais escura
ou mais opaca quando comparada com a amostra controle, indicando menor
refletancia da luz. Em relagdo a coordenada a* ha uma pequena variagao de tendéncia
entre os tons vermelho e verde comparando-se o tempo zero, 24 h apds o preparo da
amostra contendo extrato livre (verde, -a*), aos outros dias do estudo de estabilidade
(tons avermelhados, +a*). A coordenada b*, assim como a amostra controle, indicou
uma tendéncia a tons amarelos, porém de maneira mais intensa. A amostra extrato
livre apresentou tendéncia de saturacdo moderada a moderadamente baixa da cor,
entretanto bem maior que a amostra controle, indicando cor significativamente mais
viva e intensa que a amostra controle. Os valores de tonalidade da cor, indicam uma

tendéncia para a tonalidade entre o vermelho e amarelo.



102

Ja a analise instrumental de cor para a amostra HAext demonstra que os
valores de L* variam de 33,13 a 35,41; valores de coordenadas a* e b* de 2,27 a 4,07
e 4,44 a 7,79, respectivamente; valores de C* de 4,69 a 8,53; e valores de h de 47,50
a 64,23. Tais resultados indicam para L* tendéncia a uma coloragdo mais escura e
opaca, com menor reflectancia a luz, comparado com a amostra controle (sem ativos)
e proximo da coloragdo da amostra extrato livre. Em relagédo as coordenadas a* e b*,
indicou tendéncia aos tons de vermelho e amarelo em relacdo as coordenadas a* e
b*, respectivamente. A amostra HAext, que contém EBJV impregnado em
hidroxiapatita, apresentou tendéncia de saturagdo relativamente desaturada (mais
préxima do cinza, tons pastéis e suaves menos intensa e vivida) a moderadamente
baixa da cor (mais intensa e vivida, mais pura), comparando com as outras amostras
(controle e extrato livre), tais valores ficam entre os valores das outras duas amostras,
ou seja, € mais saturada que amostra controle, porém menos saturada que a amostra
extrato livre. E os valores de tonalidade da cor, indicam uma tendéncia para a
tonalidade entre amarelo e verde, visto que um angulo de hue de aproximadamente
47,50 esta mais proximo do amarelo puro no sistema de cor. A medida que o valor de
h aumenta em diregcao a 64,23, a cor se desloca em direcdo a um amarelo-verde,
indicando uma presenga crescente de verde na mistura de cores. Tal faixa abrange
uma mudanca sutil, mas perceptivel, na tonalidade.

De maneira susscinta, a amostra controle € a mais clara e menos saturada,
indicando uma cor proxima ao branco com tendéncias verdes e amarelas. A amostra
extrato livre mostra uma cor mais escura e mais saturada, com uma transig¢ao visivel
de verde para tons mais avermelhados ao longo do tempo. A amostra HAext, embora
proxima em luminosidade e saturagdao a amostra extrato livre, apresenta uma cor que
combina vermelho e amarelo, tendendo a um amarelo-verde, o que reflete uma
composi¢ao unica de cor entre as amostras analisadas.

A analise sobre a estabilidade da cor das formulacbes cosméticas pode ser
melhor visualizada por analise do grau de diferenca total de cor (AE) apresentada na
Tabela 20. Esta tabela mostra o grau de diferenga de cor (AE) para as trés amostras
desenvolvidas (controle, extrato livre, HAext) 24 horas antes dos ciclos de estresse
térmico (tempo zero) e 24 horas depois dos ciclos de estresse térmico (tempo final)
durante um estudo de estabilidade.

O AE mede a diferenca total de cor entre duas amostras, levando em

consideragao as mudancgas nos componentes de cor L*, a* e b*. Valores mais altos
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indicam diferengas mais notaveis. Isso ajuda a quantificar a mudancga perceptivel na
cor entre as amostras (MANCINI E HUNT, 2005). Os valores delta s&o frequentemente
usados em controle de qualidade e ajustes de formulagdo (MITTERER-DALTOE et
al., 2012).

Conforme observa-se na Tabela 20, que os valores de AE s&o menores do que
3 para as amostras controle e HAext: sendo diferencas menores que 1 considerados
imperceptiveis para a maioria das pessoas, enquanto diferencas entre 1 e 2 podem
ser perceptiveis por observadores experientes ou treinados. Ja diferengas entre 2 e
3,5 podem ser perceptiveis por observadores inexperientes (MOKRZYCKI E TATOL,
2011).

Sendo assim, isso sugere que as mudancgas na cor da formulagao controle ao
longo de estudo de estabilidade nao sao perceptiveis para a maioria das pessoas em
condi¢cdes normais de visualizacdo. As mudancas de cor para a amostra HAext podem
ser perceptiveis por observadores treinados. Ja as mudancas de cor para a amostra

extrato livre podem ser perceptiveis para a maioria das pessoas.

Tabela 20- Grau de diferenga de cor (AE) das amostras entre o tempo zero e o
tempo final do estudo de estabilidade
Controle Extrato livre HAext
AE 0.48+0.05 7.99+1.36 1.66+0.00
Fonte: Dados experimentais (2024).

O valor de AE para a amostra controle é baixissimo, indicando que
praticamente ndo houve alteracdo de cor significativa ao longo do tempo, sob as
condigbes testadas. Isso sugere que a amostra controle é relativamente estavel em
termos de cor, independentemente das condicbes de estresse térmico a que foi
submetida.

A amostra extrato livre mostrou uma variacdo de cor consideravelmente alta
indicando uma mudanca de cor perceptivel e significativa. Isso sugere que o extrato
livre pode nao ser estavel ao longo do tempo, pelo menos em termos de cor, o que
pode afetar sua aplicabilidade ou aceitacdo. Tal resultado indica que o extrato livre é
mais sensivel as condi¢cdes de temperatura, resultando em mudangas mais notaveis

na cor.
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A amostra HAext teve uma variagdo de cor moderada, maior que a do controle,
mas muito menor que a do extrato livre. Isso indica uma mudanga de cor perceptivel,
porém nao tao drastica quanto a observada no extrato livre, sugerindo uma maior

estabilidade de cor em comparagao com o extrato livre.

5.6.2 Caracterizagao fisico-quimica

5.6.2.1 pH

As variagdes de pH das amostras de sérum desenvolvidas ao logo do tempo
de exposicao no estudo de estabilidade, e as diferencas estatisticas apresentadas no
tempo zero e no tempo final do estudo sédo apresentadas na Figura 33.

O pH inicial mais alto medido foi da amostra extrato livre, enquanto que no final
o pH mais alto foi da amostra HAext, enquanto que a amostra controle manteve-se
com o pH mais baixo no tempo inicial € no tempo final. As amostras tiveram variagoes
de pH ao longo do tempo e temperatura de exposi¢cédo, sendo que a amostra controle
variou entre 5,48 e 5,78, a amostra extrato livre variou entre 5,60 e 5,92, e a amostra
HAext variou entre 5,44 e 5,98, tendo a primeira o menor range de variagado de pH e

ultima o maior.

Figura 32 - Variagédo do pH das formula¢des cosméticas ao longo dos 12 dias de
estresse térmico
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Letras minusculas diferentes na horizontal indicam diferenga significativa de cada amostra ao longo
do tempo e letras maiusculas diferentes na vetical indicam diferenga significativa entre as amostras,
usando o teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).

O pH das amostras tem algumas variagdes ao longo do tempo e de acordo com
as condigcbes de exposicao (temperaturas de 45°C e 5°C). Entretanto, ndo ha uma
tendéncia clara de aumento ou diminuigdo do pH com o tempo e temperatura de
exposicao. Diferencas significativas no pH s&o observadas para as amostras controle
e HAext no tempo zero e final do estudo de estabilidade, enquanto que a amostra
extrato livre nao diferiu entre o inicio e o fim do estudo. Comparando-se
estatistiscamente as variagdes de pH entre as diferentes amostras, apenas as
amostras controle e Haext ndo diferiam no tempo zero, 24 h antes dos ciclos de
estresse térmico, no mais, todas as amostras diferiram entre si. Isso indica que a
composic¢ao das amostras pode afetar o pH e que a condi¢cdes de exposicdo também
influenciam o pH.

Embora se observou diferengas significativas de pH ao longo do estudo, esse
fato ndo influencia nas caracteristicas aceitaveis do produto, ja que o pH permaneceu
com valores préximos ao pH da pele humana, que se mantém em torno de 5,5 (MELO;
CAMPQOS, 2016). Salienta-se que o pH das amostras padrbes permaneceram
inalteraveis ao final do estudo. De acordo com Santos (2022), o pH cutaneo é
levemente acido, de 4,6 a 5,8, em razdo da producao de acido latico que auxilia na
protecdo contra microrganismos.

A pele tem um pH acido geral, e o pH alcalino da pele esta associado a perda
de lipidios da pele, aumento da perda de agua e baixa hidratagdo, comprometendo
sua fungcdo como barreira. Mesmo produtos com pH neutro demonstraram causar
atraso na cicatrizacdo da funcao de barreira da pele. O pH dos produtos cosméticos
€ importante ao considerar o potencial do produto em causar irritacdo na pele.
Condigbes inflamatdrias da pele, incluindo eczema, dermatite e seborreia, tém sido
associadas ao aumento do pH da pele. O aumento do pH da pele pode afetar
adversamente certas enzimas responsaveis pela producado de lipidios da barreira
cutanea. Portanto, produtos de cuidados pessoais com pH neutro ou alcalino podem
irritar ainda mais a pele ja danificada. A maioria dos produtos para a pele é levemente
acida para imitar o pH natural da pele de 5,5 a 6,5, enquanto os sabonetes tendem a
ser alcalinos devido a ingredientes como tensoativos anibénicos usados em sua
preparacao (BENSON, et al., 2019).
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No estrato cérneo, o nivel de pH da pele varia de 4,4 a 5,6, dependendo da
parte do corpo. Também parece variar de acordo com o individuo e tipo de pele. Como
passa-se pelo estrato corneo através da epiderme e entra na derme, o nivel de pH
aumenta e torna-se neutro (pH 7,0) (MICHALUN; DINARDO, 2014).

A acidez da pele ajuda a manter a sua forga e coesao, ajuda a evitar infec¢oes,
impedindo o crescimento de bactérias e permite uma esfoliacdo mais facil e normal
das células mortas superficiais. Uma das principais razdes pelas quais os sabonetes
- especialmente sabonetes ou produtos de limpeza agressivos com valores de pH
elevados - sdo prejudiciais para a pele porque a pele precisa de um ambiente acido
para funcionar corretamente. E por isso que, depois de usar certos produtos de
limpeza para a pele, € necessaria uma logao balanceadora. Quando produtos de
limpeza tém um pH neutro ou alcalino, o nivel acido da pele precisa ser restaurado.
Naturalmente, a pele recuperara seu valor acido em cerca de 20 minutos (ou mais)
dependendo do nivel de desequilibrio acido criado (MICHALUN; DINARDO, 2014).

Ainda conforme o autor citado, fatores externos como a transpiracao, tendem a
tornar a pele mais acida. Quanto mais acida a pele, ela sera menos sensivel a
compostos acidos, como peelings e outros esfoliantes, muitas vezes observado como

queimacao ou vermelhidao.

5.6.2.2 Densidade

As variagdes de densidade das amostras de sérum desenvolvidas ao logo do
tempo de exposicdo no estudo de estabilidade, e as diferencas estatisticas
apresentadas no tempo zero e no tempo final do estudo sédo apresentadas na Figura
33.

A densidade inicial mais alta medida foi da amostra HAext, enquanto que no
final a densidade mais alta foi da amostra controle, enquanto que a amostra controle
manteve-se com a densidade média no tempo inicial e no tempo final. Todas as
amostras tiveram pequenas variagdes de densidade ao longo do tempo e temperatura
de exposicédo, sendo que a amostra controle variou entre 0,977 e 1,007, a amostra
extrato livre variou entre 0,973 e 1,008, e a amostra HAext variou entre 0,976 e 1,014,

tendo a primeira 0 menor range de variagdo de densidade e ultima o maior.

Figura 33 - Variagado da densidade das formulagées cosméticas ao longo dos 12 dias
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Letras minusculas diferentes na horizontal indicam diferenca significativa de cada amostra ao longo
do tempo e letras mailsculas diferentes na vetical indicam diferenca significativa entre as amostras,
usando o teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).

A densidade das amostras teve pequenas variagdes ao longo do tempo e de
acordo com as condi¢des de exposigao (temperaturas de 45°C e 5°C). E assim como
para o pH, ndo ha uma tendéncia clara de aumento ou diminuicdo da densidade com
o tempo para todas as amostras. Nao foram observadas diferengas significativas na
densidade comparando-se o inicio e o final do estudo para cada amostra, indicando
que as amostras permanecem dentro de uma faixa relativamente estavel ao longo do
periodo de 12 dias. Ao comparar a diferengca de densidade entre as amostras,
observa-se que também nao apresentaram diferencas estatisticas, indicando que a
composi¢cao das amostras, nao influenciou na densidade.

De acordo com Isaac et al (2008), algumas variagdes podem ser consideradas
irrelevantes, visto que, os valores aferidos no decorrer do estudo de estabilidade foram
menores que 10 %, posto que variagdes superiores a 20 % podem indicar instabilidade
fisica ou quimica.

A densidade é a relacao entre a massa de uma substancia e o volume que ela
ocupa, e variagdes na densidade indicam a incorporacdo de ar ou a perda de
ingredientes volateis em substancias liquidas ou semissélidas (BRASIL, 2004). Dessa
forma, sugere-se que as amostras controle, extrato livre e HAext nao tiveram perdas

significativas de ingredientes volateis nem incorporacéo de ar.
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Ainda conforme Brasil (2004), salienta-se que € importante avaliar o
comportamento das amostras em comparagao com a amostra padrdao, e nem sempre
os resultados estatisticamente significativos sdo analiticamente importantes, e vice-
versa. Isso significa que mesmo que uma mudanca seja estatisticamente significativa,
pode nao ter relevancia pratica ou impacto perceptivel no produto final. Da mesma
forma, resultados estatisticamente ndo significativos podem ser importantes do ponto
de vista analitico, indicando estabilidade ou consisténcia do produto. A interpretagao
dos dados obtidos durante o estudo de estabilidade depende dos critérios
estabelecidos pelo formulador e dos limites de aceitacao definidos para os parametros
avaliados. Esses critérios geralmente sdo baseados em padrdes regulatérios,
especificagdes de qualidade do produto e expectativas do consumidor.

Assim sendo, € possivel considerar que a densidade das amostras se
mantiveram estaveis nas condi¢cbes de exposicdo no estudo de estabilidade, sssim
como a densidade das amostras padroes permaneceram inalteraveis ao final do

estudo.

5.6.2.3 Espalhabilidade

O ensaio de espalhabilidade em cosméticos € uma técnica que se baseia na
avaliacao da resisténcia ao movimento forgcado do produto sobre a superficie da pele.
Os resultados desse ensaio fornecem informacgdes importantes sobre a capacidade
do produto de se espalhar uniformemente durante a aplicagdo. Isso é essencial para
garantir uma cobertura consistente, uma distribuicdo homogénea dos ingredientes
ativos e uma experiéncia agradavel para o consumidor (KNORST, 1991).

A espalhabilidade de um produto topico € um parametro de analise crucial, pois
esta diretamente relacionada com diversos aspectos importantes. Uma boa
espalhabilidade garante que o produto seja aplicado de forma eficaz no local
desejado, proporcionando os beneficios esperados. A capacidade do produto de se
espalhar uniformemente sobre a pele também esta relacionada com sua aderéncia.
Isso € importante para garantir que o produto permanega na pele e nao seja removido
facilmente apods a aplicagdo. Uma distribuicdo uniforme dos ingredientes ativos sobre
a pele é essencial para garantir a eficacia do tratamento proposto. A espalhabilidade
influencia diretamente na propagacao do produto sobre a pele, garantindo uma

aplicagéo uniforme e consistente (NISSOLA, 2019).
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As variagdes de espalhabilidade das amostras de sérum desenvolvidas ao logo
do tempo e temperatura de exposi¢cao no estudo de estabilidade, e as diferencas
estatisticas apresentadas no tempo zero e no tempo final do estudo sdo apresentadas
nas Figuras 34 a 38 para cada placa/peso adicionado.

Todas as amostras apresentaram excelente espalhabilidade, indicando boa
estabilidade das amostras, tendo um valor minimo e maximo atingido de 2022,84 a
5508,83 mm? para a amostra controle, 2164,75 a 6397,12 mm? para a amostra extrato
livre, e 2463,01 a 6221,14 mm? para a amostra HAext.

A espalhabilidade da amostra controle (sem ativos) variou de 2710,85 mm2
(peso de 110 g) a 5508,83 mm2 (peso 610 g) 24 h apds o preparo, ndo tendo variagdes
significativas com o tempo final, 24 h apds o estudo. A amostra contendo extrato livre
apresentou espalhabilidade variando de 2529,42 mm2, quando aplicado peso de 110
g a 5574,81 mm2, quando avaliado o peso de 610 g 24 h apds o preparo, ndo tendo
variagdes significativas com o tempo final, 24 h apds o estudo. A amostra contendo
HA impregnada com extrato livre apresentou espalhabilidade variando de 2619,35
mm?2, quando aplicado peso de 110 g a 5058,01 mm2, quando avaliado o peso de 610
g 24 h apés o preparo, e também néo teve variagdes significativas com o tempo final,
24 h apos o estudo. Além disso, a espalhabilidade das amostras padrbes também se
mantiveram estaveis ao longo do estudo. Comparando-se a espalhabilidade entre as
amostras, todas apresentaram igualdade estatisticas, indicando que a composigao

das amostras nao influenciou na espalhabilidade.

Figura 34 - Variacao da espalhabilidade das formulagdes cosméticas ao longo dos
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Letras minusculas diferentes na horizontal indicam diferenca significativa de cada amostra ao longo
do tempo e letras mailsculas diferentes na vetical indicam diferenca significativa entre as amostras,

usando o teste de Tukey (p < 0,05).
Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 35 - Variacao da espalhabilidade das formulagdes cosméticas ao longo dos
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usando o teste de Tukey (p < 0,05).
Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 36 - Variagdo da espalhabilidade das formula¢des cosméticas ao longo dos
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Letras minusculas diferentes na horizontal indicam diferenca significativa de cada amostra ao longo
do tempo e letras mailsculas diferentes na vetical indicam diferenca significativa entre as amostras,

usando o teste de Tukey (p < 0,05).
Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 37 - Variacao da espalhabilidade das formulagdes cosméticas ao longo dos
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Letras minusculas diferentes na horizontal indicam diferenga significativa de cada amostra ao longo
do tempo e letras mailsculas diferentes na vetical indicam diferenga significativa entre as amostras,

usando o teste de Tukey (p < 0,05).
Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 38 - Variacao da espalhabilidade das formulagdes cosméticas ao longo dos
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Letras minusculas diferentes na horizontal indicam diferenca significativa de cada amostra ao longo
do tempo e letras mailsculas diferentes na vetical indicam diferenca significativa entre as amostras,
usando o teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).

Santos et al. (2021) realizou um estudo de desenvolvimento de um sérum a
base do dleo de buriti para pele idosa, o mesmo obteve resultados entre 2022,5 mm?
a 3075 mm?, utilizando placas com pesos de 200 g a 1000 g. Os autores consideraram
seu produto com uma boa espalhabilidade, pois pode se espalhar e atingir a area de
acao. Levando esses dados em consideragcdo, as amostras controle, extrato livre e
HAext apresentaram valores de espalhabilidade superiores com placas com pesos
inferiores.

Panontin (2021) desenvolveu a formulacdo de um sérum facial obtido com
extrato do caule de mangaba. Em seu estudo o produto atingiu valores de 4616,43
mm? a 13171,13 mm?, utilizando placas com pesos de 200 g a 800 g, portanto,
demonstrou espalhabilidade superior aos encontrados no presente trabalho.

De acordo com Romero (2017), a espalhabilidade tem ligagdo direta com a
viscosidade, sendo variaveis determinantes para a aceitacido do consumidor, uma vez

que, o produto com menor viscosidade ira apresentar uma melhor espalhabilidade.

5.6.2.4 Teste de centrifuga
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O teste de centrifugagdo € uma técnica que submete a amostra a forgas
centrifugas, simulando um aumento na gravidade, o que resulta em estresse na
amostra. Esse estresse induzido pela centrifugacdo tem o efeito de aumentar a
mobilidade das particulas presentes na amostra, antecipando e evidenciando
possiveis instabilidades que podem ocorrer ao longo do tempo ou em condi¢des de
estresse natural (BRASIL, 2008). A centrifugagado e o estresse térmico sdo ensaios
que podem fornecer indicagdes de instabilidade coloidal da formulagdo, mostrando a
necessidade de alteragao na sua composigao.

As amostras submetidas ao estudo de estabilidade, ciclos de gelo e degelo,
foram centrifugadas para avaliar se as amostras de sérum sofreriam influéncia na

estabilidade.

Figura 39 - Amostras submetidas ao estresse mecanico, centrifugacao, apds ciclos
de gelo e degelo no estudo de estabilidade
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Fonte: Autoria propria (2024).

Para todas as condi¢cbes de exposi¢cao as amostras controle e extrato livre ndo
apresentaram separacao de fases no teste de centrifuga, mantendo sua estabilidade,
conforme observa-se os exemplos na Figura 39, ja a amostra HAext, apresentou
separacao de fases em todas as condigdes que foram expostas, sendo observado o
fendmeno de sedimentacgdo, ou seja, a agdo da gravidade favoreceu a separagao,
pois neste fendmeno a densidade da hidroxiapatita contendo o extrato de jambo é
maior do que a da fase liquida na qual ela esta dispersa.

A densidade da hidroxiapatita pura em p6 pode variar dependendo de varios
fatores, incluindo o método de sintese, o tamanho das particulas e as condi¢des de

armazenamento. No entanto, a densidade tipica da hidroxiapatita em p6 € geralmente
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relatada na faixa de 2,6 a 3,2 g cm™. E importante notar que esses valores sdo
aproximados e podem variar com base nas especificidades do material e nas
condi¢gbes de medicao (VIANA, et al., 2020).

A decantacdo de hidroxiapatita em um teste de centrifugacdo de uma
formulacdo cosmética de sérum facial pode indicar varias questdes relacionadas a
estabilidade, a formulagdo ou a compatibilidade dos ingredientes. Dentre as possiveis
causas da decantagdo da hidroxiapatita tém-se: incompatibilidade de pH,;
concentracao elevada; interagdes com outros ingredientes; instabilidade térmica; e o
processo de centrifugacédo em si (BRASIL, 2008).

Portanto, a decantagao de hidroxiapatita em uma formulacdo de sérum facial
nao é um problema intransponivel, mas requer uma investigagao cuidadosa para

identificar a causa raiz e ajustar a formulagcéo de maneira apropriada.
5.6.3 Comparacao de aspectos multidimensionais das formulagées cosméticas

A analise discriminante € uma técnica que visa compreender as diferencas
entre grupos e prever a probabilidade de uma entidade pertencer a uma classe
especifica com base em varias variaveis independentes. Esses métodos permitem
avaliar a contribuicdo de diferentes atributos na diferenciacdo das amostras e na
identificacdo de padrdes distintos entre os grupos estudados (ARVANITOYANNIS;
HOUWELINGEN-KOUKALIAROGLOU, 2003).

Para melhor visualizar e compreender o efeito das condicbes de estresse
térmico no estudo de estabilidade nas formulagbes cosméticas, foi realizada uma
analise fatorial para selecionar as variaveis com comunalidades iguais ou superiores
a 0,7 para analise mais aprofundada do PCA (Figura 40).

Com a porcentagem acumulada de informagdes combinadas nas duas
primeiras dimensdes de 85,44%, os biplots do PCA revelaram quéo distintas eram as
formulagdes de sérum nos respectivos dias de ciclo e degelo e o que as diferenciava.

Com base em aspectos unidimensionais apresentados anteriormente e biplots
PCA, pode-se afirmar que: a amostra controle esta fortemente correlacionada com os
parametros h e L* da colorimetria, com excegao dos dias 3 (45°C), 7 (45 °C) e 8 (5 °C)
que nao estao correlacionados com nenhuma amostra. A amostra HAext é descrita
fortemente pelos paramétros a*, b* e C* da analise colorimétrica e pelas placas/pesos

da analise de espalhabilidade, com exce¢ao do tempo inicial a temperatura ambiente
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que também n&o se correlaciona com nenhuma amostra. Ja a amostra extrato livre é
fortemente caracterizada pelos paramétros a*, b* e C* da analise colorimétrica, com
excecgao do dia 5 (45 °C) que esta caracterizado com os parametros da analise de
espalhabilidade.

Figura 40 - Analise de componentes principais representando as diferentes
formulagdes durante o estudo de estabilidade a e b caracteristicas fisico-quimicas,
de colorimetria e espalhabilidade, nas duas primeiras dimensodes
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Fonte: Dados experimentais (2024).
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5.6.4 Atividade antioxidante das formulagdes cosméticas

A atividade antioxidante das amostras contendo o EBJV, foi avaliada pelo
método DPPH e os valores foram expressos em ICso. A Tabela 21 mostra os dados
de porcentagem de atividade antioxidante (%AA) para as amostras extrato livre e
HAext em diferentes concentragdes, 24 h antes dos ciclos de gelo e degelo e 24 h
depois. A Tabela 22 mostra a equacgao da reta, o coeficiente linear e os valores de

ICs0 obtidos para os séruns durante o estudo de estabilidade.

Tabela 21 - Dados de porcentagem de atividade antioxidante obtidos pela analise de
DPPH (ICso) para as amostras de sérum durante o estudo de estabilidade

TO-TA
Experimento = Amostra Concentragio (ppm) %AA

1 10000 18,562+3,78
2 20000 32,05%9+1,16
3 Extrato livre 30000 46,219h+1,32
4 40000 59,281i+4,42
5 50000 69,72%+1,47

Concentragao (ppm) %AA
6 10000 19,2425+0,92
7 20000 33,81%9+1,50
8 HAext 30000 44,38¢19+0,82
9 40000 58,131+0,70
10 50000 72,97'+1,66

TF-TA

Concentragao (ppm) %AA
11 10000 9,042+2,18
12 20000 16,782+0,61
13 Extrato livre 30000 29,12bc+2 74
14 40000 34,48°9¢+0,61
15 50000 45,29%9h+6,32
16 60000 53,569M+4,18

Concentragao (ppm) %AA
18 10000 14,942+5,01
19 20000 29,66°9+3,01
20 HAext 30000 39,699++1,40
21 40000 55,02Mi+4,61
22 50000 63,52tik1+6,67

Os dados sao expressos como média + desvio padrdo (n=3). Médias seguidas por letras diferentes na
mesma coluna indicam diferenca significativa, usando o teste de Tukey (p < 0,05).
Fonte: Dados experimentais (2024).

Avaliando o teste de Tukey da Tabela 21, observa-se que para a amostra HAext

tanto no tempo inicial quanto no tempo final, nas mesmas concentragbes, ndo
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apresentaram diferengas significativas. Ja para a amostra extrato livre no tempo inicial
e final, quando se analisa as mesmas concentragdes, apenas os experimentos 1 e 11
(1000 ppm) nao diferiram de maneira significativa.

Agora analisando entre as diferentes amostras, nas mesmas concentragdes,
no tempo inicial ndo apresentaram diferengas significativas, enquanto que no tempo
final, apenas os experimentos 11 e 18 (1000 ppm) n&o diferiram.

Avaliando-se os resultados de atividade antioxidante, observa-se que a
concentracdo e a atividade antioxidante sao diretamente proporcionais, isto €,
conforme aumentou a concentragdo das amostras aumentou também a %AA, assim
como era o esperado, visto que ao aumentar a concentragdo das amostras,
consequentemente aumentou-se a quantidade de EBJV presente, intensificando a
capacidade da formulagao de neutralizar radicais livres.

Com o passar do tempo no estudo de estabilidade, 24 h apds os ciclos de gelo
degelo, ocorreu uma diminuigdo na AA, o que também era esperado, enfatizando a
sensibilidade dos compostos antioxidantes a condigdes de estresse térmico, podendo
ter degradado as amostras.

De acordo com Didgenes (2023) o Guia de Estabilidade de Produtos
Cosmeéticos nao estabelece um limite de aceitacdo para o teor de ativos em
formulagdes cosméticas, entretanto para medicamentos a RDC n°® 318/2019 preconiza
que nao deve ter um decaimento do teor dos ativos maior que 10%. As amostras
extrato livre e HAext 24h apds os ciclos de gelo e degelo, tiveram um decaimento de
23,18% e 12,95% de atividade antioxidante, respectivamente, em relacdo a tempo
inicial (24 h ap6s o preparo) fato que pode ser aceito pois trata-se de um produto

cosmético com menor rigorosidade em relagao a teor.

Tabela 22 - Dados obtidos pela analise de DPPH (ICso) para os séruns durante o
estudo de estabilidade

Amostra Tempo e temperatura Equacao da Reta R? DPPH (IC51;(),) (mg.mL-
Extrato TO-TA y = 0,0013x + 6,3008 0,9972 33,61
livre TF-TA y = 0,0009x + 0,6678 0,9966 54,81
HAext TO-TA y =0,0013x + 6,1721 0,9972 33,71
TF-TA y =0,0011x + 6,7739 0,9774 39,30

Fonte: Dados experimentais (2024).

A analise de ICso é a concentracdo necessaria da amostra para inibir 50% da

atividade do radical DPPH. Valores menores indicam uma maior capacidade
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antioxidante da amostra. Ao avaliar a Tabela 22 que apresenta os resultados de
concentracado inibitéria minima para as formulagbes cosméticas desenvolvidas,
observa-se que com o passar do tempo teve um aumento da quantidade ou
concentracdo necessaria de amostra para reduzir 50% do radical DPPH. Ou seja,
indicando a necessidade de maior concentracao de EBJV para alcangcar o mesmo
efeito antioxidante. Esse aumento refor¢ca a observacdo de que as condi¢cdes de
estresse térmico afetam negativamente a atividade antioxidante das amostras.
Entretanto, para a amostra HAext, o ICso é relativamente consistente entre os
tempos de o inicio (TO-TA) e o final (TF-TA) do estudo, isto &, teve uma menor
diminuicdo ou perda de capacidade antioxidante ao longo do tempo quando
comparada com a amostra extrato livre, indicando uma estabilidade relativa da
atividade antioxidante nessas condi¢des. Tal resultado era esperado, indicando que a
hidroxiapatita cumpriu seu papel na protecdo dos compostos bioativos contra a
degradagdo, resultando em uma maior estabilidade da atividade antioxidante sob

condi¢des de estresse térmico.

5.6.5 Comportamento reoldégico

5.6.5.1 Regime estacionario

A composicao das formulagcdes cosméticas atuais € uma sintese cuidadosa de
ingredientes sintéticos e naturais. A compreensdo do comportamento reoldgico
desempenha um papel crucial na manipulacdo da estrutura e na garantia da
exceléncia dos produtos. Isso € alcangado através da incorporacgao de aditivos, ajuste
de procedimentos ou otimizagao de processos mecanicos e tecnolégicos (PETKOVA-
PARLAPANSKA et al., 2014)

Nas Figuras 41 a 43 sédo apresentadas as curvas de escoamento tipicas das
formulagbes cosméticas, obtidas a 30 °C, com o intuito de verificar a existéncia de
tixotropia no sistema, as amostras foram primeiramente submetidas a um aumento da

tensao de cisalhamento (Subida), seguido por uma redugéo na tenséo (Descida).



Figura 41 - Curva de escoamento para a amostra controle a 30 °C

140

120

100 -

80

60

Tens&o de cisalhamento (Pa)

40

20 ¢

@ Subida
B Descida

Figura 42 - - Curva de escoamento para a amostra extrato a 30 °C

Tensdo de cisalhaments (Pa)

120

100

&0

60

40

20

200

400 600 800
Taxa de cisalhamento (s™)

Fonte: Dados experimentais (2024).

1000

Taxa de cisalhamento (s™')

Fonte: Dados experimentais (2024).

d
L |
t
[ |
[ |
[ |
[ |
[ ]
[ ]
[ |
[ |
[

.I

a
® Subida
B Descida

200 400 600 200

1000

119



120

Figura 43 - Curva de escoamento para a amostra HAext a 30 °C
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Fonte: Dados experimentais (2024).

De acordo com Pereira (2007), quando um decréscimo nas suas grandezas
reologicas, com o coeficiente de viscosidade ou médulo de elasticidade, ocorre
reversivel e isotermicamente, com nitida dependéncia do tempo de atuagcdo da
deformagao cisalhante, ou seja, a tixotropia descreve um comportamento reoldgico de
um sistema no qual suas propriedades viscoelasticas mudam devido a aplicacéo de
uma forga de cisalhamento ao longo do tempo. Isso ocorre pela ruptura reversivel da
estrutura, isso significa que a estrutura se recupera com a retirada da tensao aplicada.
A volta nao coincidente das curvas de escoamento e da viscosidade é conhecida como
histerese ou elasticidade demorada.

Portanto, observando nas Figuras 41 a 43, as curvas de subida e descida quase
se sobrepdem, indicando que o fluido é independente do tempo, ndo apresentando
histerese ou comportamento tixotrépico. O mesmo comportamento ocorreu para todas
as amostras (controle, extrato livre e HAext) em todas as temperaturas avaliadas (5,
10, 20, 30 e 45 °C). Logo, as propriedades reoldgicas, das formulagdes cosméticas
permanecem essencialmente as mesmas, independentemente do tempo de aplicagao
da tensdo. Quando a tensao é aplicada e removida, o comportamento de recuperacao
do fluido é praticamente instantaneo. Aparentemente este fato pode ser explicado pela
composi¢cao quimica dos extratos e sua interagao entre os ingredientes da amostra

controle, amostra extrato livre e amostra HAext.
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Em estudo desenvolvido por Petkova-Parlapanska et al. (2014), referente ao
desenvolvimento de formulagdes cosméticas contendo o extrato de alecrim e polpa e
sementes de toranja, apresentaram-se como pseudoplasticas e tixotropicas, e como
plastico Bingham e tixotropico, respectivamente.

Georgieva, Karsheva e Hinkov (2010) estudaram as propriedades reoldgicas
de composi¢cbes a base de acido estearico contendo azeite e extratos glicerol de
tomilho, caléndula e erva de Sao Jodo em quatro temperaturas diferentes. Os autores
verificaram que todas as composi¢gdes eram pseudoplasticas com certo grau de
tixotropia, estimada através da area entre as curvas de fluxo ascendente e de fluxo
descendente.

Corréa et al. (2005), também realizaram estudos de géis hidrofilicos e
verificaram que a temperatura elevada influenciou na estabilidade fisica de todos os
geéis analisados e que o gel preparado com acido poliacrilico apresentou a maior
pseudoplasticidade enquanto os constituidos de acidos carboxivinilicos apresentaram
maior tixotropia.

Os dados experimentais de tensdo de cisalhamento em fungao da taxa de
cisalhamento, ajustadas pelos modelos de Ostwald-de-Waele e Herschel-Bulkley,
para diferentes amostras e temperaturas (5, 10, 20, 30 e 45 °C) estado plotados nas
Figuras 44 a 49.

Figura 44 - Curva de escoamento para a amostra controle modelo de Ostwald-de-
Waele
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Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 45 - Curva de escoamento para a amostra extrato livre modelo de Ostwald-
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Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 46 - Curva de escoamento para a amostra HAext modelo de Ostwald-de-
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Figura 47 - Curva de escoamento para a amostra controle modelo de Herschel-
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Figura 48 - Curva de escoamento para a amostra extrato livre modelo de Herschel-
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Figura 49 - Curva de escoamento para a amostra HAext modelo de Herschel-Bulkley
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A relacdo entre tenséo e taxa de cisalhamento para fluidos pseudoplasticos,

obtém uma curva né&o linear, onde a viscosidade diminui a medida que a taxa de

cisalhamento aumenta. Também é possivel observar a influéncia da temperatura na

diminuicdo da viscosidade das amostras. Conforme aumenta-se a temperatura, a

viscosidade diminui, indicando que a temperatura e a viscosidade sao inversamente

proporcionais.

Tabela 23 - Efeito da variagdo da temperatura nas propriedades reoldgicas das
formulagbes cosméticas determinadas pelo modelo de Ostwald-de-Waele

Amostra Temperatura (°C) K (Pa.s") n R? x?
5 7,4246 0,4278 0,9928 963,4465
10 7,3544 0,4197 0,9927 937,6725
Controle 20 5,9211 0,4418 0,9934 728,1158
30 4,6651 0,4664 0,9940 552,7918
45 3,2207 0,5032 0,9950 346,0804
5 5,8970 0,4371 0,9932 704,1710
10 5,8272 0,4355 0,9935 645,3243
Extrato livre 20 4,5899 0,4589 0,9942 476,5734
30 3,5009 0,4875 0,9949 348,2733
45 2,4805 0,5242 0,9955 240,2612
5 7,2917 0,4281 0,9937 889,8864
10 7,1321 0,4276 0,9935 864,2760
HAext 20 5,5489 0,4510 0,9942 623,7068
30 4,110 0,4795 0,9949 428,3785
45 2,7165 0,5163 0,9956 255,8247
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Fonte: Dados experimentais (2024).

O ajuste dos modelos de Ostwald-de-Waele e de Herschel-Bulkley estdo
apresentados nas Tabelas 23 e 24, respectivamente, para as formulagdes cosméticas

em diferentes temperaturas.

Tabela 24 - Efeito da variagdo da temperatura nas propriedades reologicas das
formulagcées cosméticas determinadas pelo modelo de Herschel-Bulkley

Amostra Temperatura (°C) To (Pa) K (Pa.s") n R? %2
5 3,1409 9,3537 0,3882 0,9958  564,4837
10 3,2192 9,3393 0,3860 0,9958  538,8442
Controle 20 2,5039 7,3208 0,4118 0,9959  452,3595
30 2,0367 5,6823 0,4384 0,9961  358,5746
45 1,4435 3,8256 0,4787 0,9966  237,8538
5 2,5115 7,3316 0,4062 0,9958  431,6895
10 2,4336 7,2279 0,4050 0,9960 391,0839
Extrato livre 20 1,9565 5,6026 0,4306 0,9963  301,7286
30 1,5080 4,1838 0,4621 0,9966  233,0249
45 1,1209 2,9043 0,5017 0,9968 170,4821
5 3,0426 9,1037 0,3967 0,9963 512,6510
10 3,0439 8,9479 0,3956 0,9963  495,8620
HAext 20 2,3297 6,8008 0,4221 0,9965 382,6756
30 1,7866 4,9518 0,4530 0,9967 276,1766
45 1,2060 3,1910 0,4933 0,9970 177,9008

Fonte: Dados experimentais (2024).

Verificou-se que o coeficiente de correlagéo (R?), para os modelos de Ostwald-
de-Waele e Herschel-Bulkley foi igual ou maior que 0,9927, indicando bons ajustes e
que ambos podem ser usados para predizer o comportamento de fluxo da amostra
em estudo, sendo o modelo de Herschel-Bulkley ainda melhor. Também, os valores
de y? (diferenga entre os valores preditos e os valores observados experimentalmente)
foram menores para o modelo de Herschel-Bulkley, também indicando melhor ajuste.

Todas as amostras possuem alto comportamento pseudoplastico com valores
de indice de comportamento de fluxo (n) entre 0,4197-0,5242 para o modelo de
Ostwald-de-Waele, e entre 0,3860-0,5017 para o modelo de Herschel-Bulkley. Em
geral, os valores de n aumentam com o aumento da temperatura.

Uma diminuigdo no indice de comportamento de fluxo (n) com o aumento da
temperatura sugere que o fluido estd se comportando de maneira mais newtoniana.
Em outras palavras, a viscosidade do fluido esta se tornando menos sensivel a taxa

de deformacédo. Isso pode indicar uma reducao nas interagdes moleculares que
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contribuem para o comportamento ndo newtoniano do fluido. Em muitos casos, a
diminuicdo de (n) com o aumento da temperatura pode estar associada a uma redugéo
na complexidade das estruturas presentes no fluido ou a uma diminuigdo nas forgas
intermoleculares que influenciam seu comportamento reoldgico.

No contexto da reologia de fluidos, entender como o indice de comportamento
de fluxo (n) varia com a temperatura € fundamental para prever o comportamento do
fluido em diferentes condi¢des de processamento ou aplicagao, e pode ter implicagdes
significativas em processos industriais, desde fabricagcdo até transporte e
processamento de materiais.

Os valores de indice de consisténcia (K), obtidos pelos dois modelos
diminuiram com a temperatura. Os valores de tensao inicial (T0) do modelo de
Herschel-Bulkley para as formulagdes cosméticas encontram-se numa faixa de
1,12099-3,2192 Pa e diminuiram com o aumento da temperatura.

Quando o indice de consisténcia (K) diminui com a temperatura, isso significa
que o fluido esta se tornando menos viscoso conforme a temperatura aumenta. Ou
seja, a capacidade do fluido de resistir ao cisalhamento esta diminuindo a medida que
a temperatura aumenta. Esse comportamento pode ser observado em muitos tipos de
fluidos ndo newtonianos. A medida que a temperatura aumenta, as interagdes entre
as moléculas do fluido podem diminuir, levando a uma redug¢ao na viscosidade e,
portanto, no indice de consisténcia.

As amostras apresentaram tensao inicial pelo modelo Herschel-Bulkley, cuja
variagao dos valores também sofreram redugao com o aumento da temperatura, este
€ um aspecto relevante a ser considerado na anadlise reoldgica de materiais nao
newtonianos, em particular em amostras de produtos cosméticos é fundamental para
entender e controlar seu comportamento reoldgico, garantindo a qualidade,
desempenho e experiéncia do usuario dos produtos finais, no que se refere a
formulagao, processamento, desempenho do produto e controle de qualidade.

No estudo reoldgico de uma formulacdo cosmeética realizado por Martins
(2019), as amostras também apresentaram redugédo da viscosidade com o aumento
da taxa de cisalhamento, sendo uma caracteristica reologica desejavel em
formulacbes cosméticas. Além disso, os valores de indice de comportamento de fluxo
n, também foram menores do que 1 (n<1), indicando que as amostras eram

pseudoplasticas.
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Na Figura 50 € apresentada o comportamento da viscosidade das formulagdes

cosméticas obtidas a 30 °C.

Figura 50 - Viscosidade aparente em fungdo da taxa de cisalhamento para as
formulagdes cosméticas a 30 °C
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Fonte: Dados experimentais (2024).

Conforme observa-se na Figura 50, a viscosidade das formulagdes cosméticas
(controle, extrato livre e HAext) diminui com o aumento da taxa de cisalhamento,
confirmando o carater pseudoplastico dos séruns faciais. O mesmo comportamento
foi observado para as outras temperaturas estudadas (5, 10, 20, e 45 °C). A maioria
dos fluidos ndo-newtonianos exibe esse padrao de comportamento pseudoplastico,
no qual, a uma temperatura e pressao constantes, a viscosidade diminui a medida que
a taxa de cisalhamento aumenta (BARNES, HUTTON, WALTERS, 1989; RAO, 1977).

A pseudoplasticidade representa uma modificacdo estrutural na qual o
decréscimo na viscosidade € resultado do alinhamento que ocorre na substancia.
Esse alinhamento pode ser atribuido a diferentes mecanismos, como o rearranjo das
moléculas ou particulas no material, resultando em uma resposta fluida quando
submetido a forgas de cisalhamento (MARCOTTE et al., 2001).

No estudo realizado por Savic et al. (2021) na qual desenvolveram um sérum
facial natural e antirrugas com extrato de Acmella oleracea, ao realizar o estudo do
comportamento reoldgicos das suas amostras, todas foram caracterizadas por fluxo

pseudoplastico, com valores de viscosidade variando de 296 a 418 mPa.s. De acordo
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com o autor, este tipo de comportamento de fluxo pode ser considerado preferido para
a maioria dos produtos aplicados topicamente, uma vez que facilita a aplicacédo do
produto, inclusive espremendo o produto para fora da embalagem e espalhando-o na
pele.

A viscosidade influencia diretamente a percepc¢ao sensorial, a aplicabilidade e
a eficacia do produto sobre a pele. Séruns faciais, como muitos outros produtos
cosmeéticos, frequentemente exibem um comportamento reoldgico pseudoplastico.
Esse termo descreve fluidos cuja viscosidade diminui com o aumento da taxa de
cisalhamento. Em termos praticos, isso significa que esses produtos se tornam menos
viscosos - e, portanto, mais faceis de espalhar - a medida que sao aplicados na pele,
com a forga exercida pelo usuario agindo para aumentar a taxa de cisalhamento
(LEONARDI, 2005).

5.6.5.2 Regime oscilatorio

A fim de determinar o comportamento das formulacbes cosméticas
desenvolvidas, foi realizada uma varredura de tens&do em cada sistema obtido, com o
objetivo de se determinar a regido de viscoelasticidade linear. Para esta analise
utilizou-se uma faixa de tenséo de 0 a 100 Pa no valor de frequéncia (1,0 Hz).

As Figuras 51 a 53 apresentam a relagdo entre os modulos (G’ e G”) e a

frequéncia angular a uma temperatura de 25 °C.
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Figura 51 - Modulos de armazenamento e modulo de perda para a amostra controle
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Fonte: Dados experimentais (2024).

Figura 52 - Mddulos de armazenamento e modulo de perda para a amostra extrato

livre a 25 °C
35 : ,
4
30 o
[e]
00 °
o o .
525 oo )
o 00° ¢
i} o L]
o o© » L]
o 00 .
5 0® . ‘
B o o
5 o*
= L ]
g o**
£ LA
<
©
P
7]
2
=
3
g
* G
o G
40 60 80 100

Frequéncia Angula (rad/s)

Fonte: Dados experimentais (2024).



130

Figura 53 - Modulos de armazenamento e modulo de perda para a amostra HAext a
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Fonte: Dados experimentais (2024).

Quando G' (médulo de armazenamento ou elasticidade) € superior a G"
(médulo de perda ou viscosidade), o material em questdo demonstra um
comportamento predominantemente elastico, o que significa que ele tem a capacidade
de armazenar energia quando deformado e de recuperar sua forma original uma vez
removida a tensao aplicada. Isso é tipico de solidos e de materiais com caracteristicas
semelhantes a sélidos, como alguns géis e polimeros (PEREIRA, 2007).

Por outro lado, quando G' é inferior a G", (como é o caso das formulagdes
cosmeéticas desenvolvidos, conforme Figuras 52, 53 e 54), indica que o material exibe
um comportamento predominantemente viscoso. Neste caso, G" supera G', sugerindo
que o material dissipa mais energia do que a armazena durante a deformagéo. Essa
propriedade € caracteristica de liquidos e de materiais que se comportam mais como
liquidos do que como solidos. Em tais sistemas, a viscosidade domina sobre a
elasticidade, e eles nao recuperam sua forma original facilmente apds a remocéao da
tensao aplicada. Do ponto de vista estrutural, as amostras podem ser consideradas
como solugdes diluidas, o que pode ser confirmado pela tangente delta, observada na
Figura 54 (PEREIRA, 2007).

Savic et al. (2021) também realizaram varreduras de amplitude, fornecendo
informagdes sobre o carater viscoelastico dos séruns desenvolvidos com extrato

vegetal de Acmella oleracea, por meio do estabelecimento da relacdo entre os
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modulos G' e G". Os dados resultantes mostraram que todos os séruns preparados
exibiram valores dominantes de G' sobre G", sugerindo que o comportamento elastico
dominou sobre o viscoso (G' > G"), o que indicou ainda o carater do sodlido
viscoelastico e certa estabilidade fisica no estado relativo em repouso. Diferentemente
dos resultados obtidos neste trabalho, na qual G’ foi menor que G”, indicando carater
de solucdo diluida e mais viscoso do que elastico, visto que as formulagdes,
ingredientes e concentragdes sao diferentes.

Em um estudo de emulsdes cosméticas com extratos naturais por métodos
reologicos Georgieva, Karsheva e Alexandrova (2010) observaram que a temperatura
influencia a regido linear viscoelastica e que a concentracdo em acido estearico
influencia a posi¢cao da curva G°, o que pode ser compensado pela variagao da

temperatura do sistema.

Figura 54 - Tangente do angulo de fase em fung¢ao da frequéncia para as
formulagcbes cosméticas a 25 °C
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Fonte: Dados experimentais (2024).

Inicialmente, em baixas frequéncias angulares, o valor da tangente delta pode
ser relativamente alto. Isso ocorre porque o material esta respondendo de forma mais
viscosa do que elastica a aplicagédo de uma forga, ou seja, a componente viscosa é
mais pronunciada que a elastica. Com o aumento adicional da frequéncia angular, a

tendéncia é que o valor da tangente delta diminua (PEREIRA, 2007).
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5.7 Analise sensorial

5.7.1 Selecao e reconhecimento de atributos

Para a selecao dos atributos sensoriais, nove mulheres participaram da selecéo
e reconhecimento dos atributos das formulagbes cosméticas. Na Figura 55 apresenta-
se um grafico com a plotagem da frequéncia de mencédo dos atributos pelas
participantes, na qual os cinco atributos mais mencionados foram: toque seco,

hidratagéo, oleosidade, cor/cor marrom e espalhabilidade.

Figura 55 - Frequéncia da mengao dos atributos sensoriais para a caracterizagao
das formulagdes cosméticas
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Fonte: Dados experimentais (2024).

Com base nisso, ap0ds a avaliagao sensorial discutiu-se quais atributos eram os
mais adequados para as formulagdes cosméticas de sérum desenvolvidas. Em
comum acordo com os participantes, definiu-se os seguintes atributos como os mais
relevantes para a analise sensorial: aparéncia - cor marrom, transparéncia, particulas
visiveis e viscosidade; odor - odor caracteristico de cosméticos; textura —
espalhabilidade, absorcao, arenosidade, particulas visiveis, hidratagao, toque seco e

filme aveludado.
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5.7.2 Caracteristicas demograficas e frequéncia de uso de cosméticos para cuidados

faciais

A analise sensorial de produtos cosméticos envolve ndo apenas avaliar a
eficacia e aceitacdo dos produtos, mas também compreender as caracteristicas
demograficas e de comportamento dos participantes. Essa compreensao pode
fornecer informacgdes valiosas sobre as preferéncias e necessidades especificas de
diferentes nichos de consumidores (BENSON et al., 2019).

As Figuras 56 e 57 apresentam as respostas das 104 mulheres que
participaram da avaliacdo sensorial sobre a faixa etaria e a frequéncia de uso de
cosmeéticos, respectivamente, visto que as exigéncias para que pudessem participar
da pesquisa eram que tivessem entre 18 e 60 anos e fizessem uso de cosméticos.
Observa-se que a maioria das mulheres que participaram da avaliacdo tinham entre
18 e 30 anos € o restante entre 31 a 45, e mais que 45 anos. Quanto a frequéncia de
uso de cosméticos para cuidados faciais, quase 70% das mulheres disseram que

fazem uso de cosméticos para cuidados faciais diariamente.

Figura 56 - Faixa etaria das participantes da analise sensorial

I 15 a 30 anos
Il 31 a 45 ancs
Mais que 45 anos

20,19%
61,54%

Fonte: Dados experimentais (2024).
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Figura 57 - Frequéncia de uso de cosméticos das participantes da analise sensorial
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Fonte: Dados experimentais (2024).

A predominadncia de mulheres na faixa etaria de 18 a 30 anos entre os
participantes sugere uma tendéncia de interesse elevado em cosméticos entre o
publico mais jovem, possivelmente devido a uma maior exposi¢cao a influéncias de
midia social, tendéncias de beleza e uma crescente consciéncia sobre cuidados com
a pele desde cedo. Esse interesse reflete ndo apenas um desejo de experimentar
novos produtos, mas também uma iniciativa em adotar rotinas de cuidados com a pele
que possam previnir os sinais de envelhecimento ou manter a saude da pele.

Por outro lado, a participacdo de mulheres nas faixas etarias de 31 a 45 anos
e acima de 45 anos indica uma representacado diversificada, permitindo avaliar a
aceitacao dos produtos em uma faixa mais ampla de idades. As necessidades da pele
mudam com a idade, e produtos bem aceitos por um amplo intervalo de faixas etarias
podem indicar uma formulacdo equilibrada e atraente para um numero maior de
consumidores.

A alta frequéncia das mulheres de utilizar cosméticos para cuidados faciais
diariamente destaca a importancia desses produtos em suas rotinas diarias.
Implicando na necessidade de produtos que sejam nao apenas eficazes, mas também
seguros e agradaveis de serem usados regularmente. Produtos que atendem a esses
critérios tém maior probabilidade de serem bem aceitos e incorporados nas rotinas de
cuidados com a pele dos consumidores (MARTINS, 2019; BESON et al. 2019).
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5.7.3 Método Perfil Ideal (MPI)

A Tabela 25 apresenta os resultados da analise sensorial pelo método de perfil
ideal, onde diferentes atributos foram avaliados para as amostras controle, extrato
livre e HAext. Cada amostra foi avaliada em relagdo a intensidade das diferentes
caracteristicas, bem como sua adequacéao ao ideal esperado pelo avaliador.

Em relagao a aparéncia, a intensidade da cor marrom foi avaliada, onde valores
mais altos na escala heddnica indicam uma cor muito intensa e valores mais baixos,
auséncia de cor. O ideal de cada amostra também foi avaliado em comparagdo com
o ideal esperado para a cor. A intensidade deste atributo para a amostra controle (cor
marrom caracterizada como mais ausente) diferiu significativamente das amostras
extrato livre e HAext (cor marrom mais acentuada), entretanto o valor de intensidade
percebida e o ideal apresentaram igualdade estatistica, ou seja, a caracteristica cor
marrom atende as exigéncias de idealidade para a amostra controle. Ja as amostras
extrato livre e HAext sao estatisticamente iguais entre si, no entanto, diferiram de seus
respectivos ideais, indicando que ambas as amostras nao atenderam as preferéncias
dos consumidores em termos de cor, que preferem uma cor marrom menos intensa
do que a percebida para estas amostras. Além disso, o perfil ideal de cor marrom dos

consumidores para as amostras extrato livre e HAext n&o diferiram entre si.

Tabela 25 — Resultados da analise sensorial pelo método de perfil ideal

Amostra
Atributo  Intensidade '"tg('tsrﬁide Intensidade  Ideal Ideal Ideal
Controle livre HAext Controle Extrato livre HAext
Aparéncia

Cor marrom 1,062+0,41  3,92°+1,86 3,73°+1,73 1,532%+1,14 2,87°+1,99 2,79°+1,97
Transparéncia  7,86°+2,61 4,42242,16 4,009+2,09 7,44v+2 58 4,722+2,75 4,732%3,01

Particulas v. 1,272£1,13  1,92°c+1,64 2,50°£1,97 1,442°+1,49 1,692b+1,60 7,762b+1,64

Viscosidade 5,862+2,12  5,64°£1,97 5,632+1,93 5,582+2,15 5,442+216 5,03°+2,15

Odor

Odor c. 4,262042 29 4,70°42,34 4,63°°+2,35 3,742b+238 3,912bc+2 37 3,452+2,27

Textura

Espalhabilidade 7,812+1,53  7,502+1,88 7,702+1,59 8,102+1,58 8,002+1,65 8,07+1,65
Absorcéo 6,942+1,95 7,002°+1,84 6,71°+2,14 7,84°+1,61 7,95°+1,63 7,69°+1,79
Arenosidade 1,452£1,65  1,442+1,24 1,712£1,62 1,342£1,25 1,38%+1,17  1,36%+1,21
Particulas v. 1,312£1,26  1,632+1,50 1,782£1,92 1,352+1,33  1,5602£1,41  1,413+1,36
Hidratag&o 6,642+1,73  6,63%+1,94 6,74°+2,02 7,88°+1,54 7,87°£1,35 8,04°t+1,34
Oleosidade 2,312£1,93  2,702+2,33  2,622£2,19 2,142+210 2,05%£1,75 1,923+1,72
Toque seco 6,342+2,61 6,622+2,45 6,54°+2,28 6,50°+2,98 6,992+2,59 6,96%+2,49
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Filme a. 5,942+2,53  6,542+2,23 6,15%+2,34 7,60°+1,70 7,67°+1,65 7,60°+1,65

v. = visiveis; c. = caracteristico de cosméticos; a.= aveludado. Os dados sdo expressos como média +
desvio padrao (n=104). Médias seguidas por letras diferentes na mesma linha indicam diferencga
significativa, usando o teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).

Avaliou-se a aparéncia em termos de transparéncia das amostras, onde valores
mais altos na escala heddnica indicam maior intensidade de transparéncia e valores
mais baixos, auséncia de transparéncia, ou seja, mais opacidade. Assim como na cor,
o ideal para cada amostra foi avaliado. Aqui, as amostras extrato livre e HAext foram
estatisticamente iguais em termos de intensidade do atributo, porém diferiam da
amostra controle, em que esta ultima apresentou maior intensidade de transparéncia
comparado as outras duas. Nenhuma amostra diferiu significativamente de seus
respectivos ideais, indicando que todas as amostras atenderam as preferéncias dos
consumidores em termos de transparéncia. Novamente, o perfil ideal das amostras
extrato livre e HAext ndo diferiu entre elas agora em termos de transparéncia.

Também foi avaliada a presenca de particulas visiveis nas amostras, com
valores mais altos indicando uma maior presencga de particulas, assim como o ideal
para cada amostra. Novamente, a amostra controle (particulas visiveis caracterizadas
como mais ausentes) diferiu das amostras extrato livre e HAext (maior percepgao de
particulas visiveis em relacao as outras, entretanto ainda baixa). As duas ultimas nao
diferiram de maneira significativa. Quanto aos valores de ideais respectivos de cada
amostra, apenas a amostra HAext apresentou diferenga significativa (com preferéncia
para alta intensidade de particulas). Assim sendo, as amostras controle e extrato livre,
nesse caso, atenderam as expectativas de preferéncias dos consumidores, e
apresentaram perfis ideias estatisticamente iguais.

Ao avaliar a viscosidade das amostras, com valores mais altos indicando uma
maior viscosidade ao retirar o produto do dosador, assim como o ideal para cada
amostra, observou-se que nenhuma das amostras apresentou diferencas estatisticas
referente a intensidade percebida, nem em relacdo aos ideais respectivos de cada
amostra, com meédia intensidade de viscosidade percebida. Além disso, os perfis
ideais ndo diferiram entre si. Tais resultados indicam que as trés amostras, controle,
extrato livre e HAext, atenderam as expectativas dos consumidores em termos de
viscosidade.

Em relagdo ao odor, foi avaliada a intensidade do odor caracteristico de

cosméticos, onde valores mais altos indicam uma intensidade maior no odor
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percebido. O perfil ideal para cada amostra também foi avaliado. As trés amostras
apresentaram intensidade média de odor percebida pelas avaliadores e igualdade
estatistica, entretanto a amostra HAext foi a unica que diferiu do seu perfil ideal
respectivo, indicando a preferéncia por um odor levemente mais suave, visto que os
ideais das trés amostras nao apresentaram diferencas estatisticas. Assim sendo, as
amostras controle e extrato livre atenderam as preferéncias dos consumidores em
termos de odor e a amostra HAext apresentou nivel de idealidade parecida com as
outras duas amostras.

Quanto a textura, avaliou-se a facilidade de espalhar as amostras, com valores
mais altos indicando maior facilidade, assim como os perfis ideais dos consumidores
para espalhabilidade. Assim como para o odor, as trés amostras apresentaram
igualdade estatistica entre elas, de maneira que a espalhabilidade percebida foi
consideravelmente de alta intensidade. Os perfis ideias dos consumidores, tanto entre
si, quanto os das respectivas amostras foram estatisticamente iguais, indicando que
as trés amostras atenderam as expectativas dos consumidores em termos de
espalhabilidade.

Avaliou-se também a facilidade de absor¢cdo das amostras, com valores mais
altos indicando maior facilidade de absor¢ao, além do perfil ideal dos consumidores
para as formulacdes cosméticas. Neste caso, as trés amostras apresentaram
intensidade de absorgao percebidas estatisticamente iguais (absor¢cao média a alta),
porém diferiram significativamente de seus ideais, indicando que as amostras
controle, extrato livre e HAext ndo atenderam aos perfis ideias dos consumidores, e
que estes preferem amostras com um pouco mais de absorg¢ao.

Quanto a arenosidade sentida na pele, com valores mais altos indicando uma
textura mais arenosa e seus respectivos perfis ideias. Todas a amostras e seus
respectivos perfis ideais ndo apresentaram diferengas estatisticas (com baixa
intensidade de arenosidade percebida), indicando que a intensidade de arenosidade
das amostras atende as exigéncias de idealidade dos consumidores.

Novamente, avaliou-se a presenca de particulas visiveis deixadas na pele, com
valores mais altos indicando uma maior presenga desta, porém agora na pele e néo
no produto em si. Assim como para a arenosidade, todas as amostras e seus
respectivos ideais foram iguais estatisticamente (com baixa presenga de particulas
visiveis percebidas), indicando que a intensidade da presenca de particulas visiveis

das amostras atende as exigéncias de idealidade dos consumidores.
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Avaliou-se o poder de hidratacdo das amostras, com valores mais altos
indicando uma maior capacidade de hidratacdo e o perfil ideal para este atributo.
Observa-se que as trés amostras tiveram a capacidade de hidratagdo percebida
estatisticamente iguais (média intensidade de hidratagdo), enquanto que seus ideais
respectivos apresentaram diferengas significativas com o que for percebido, embora
entre si, a idealidade foi igual (um pouco maior que a percebida, consideravelmente
alta). Tais resultados indicam que as amostras controle, extrato livre e HAext néo
atenderam as preferéncias dos consumidores em termos de hidratagao.

Avaliou-se a oleosidade das amostras, com valores mais altos indicando uma
maior oleosidade, na qual para esta caracteristica, nenhuma amostra apresentou
diferengas na intensidade percebida nem nos perfis ideias dos consumidores, tendo
uma percepg¢ao de que as amostras tinham baixa oleosidade. Isso indica que as
amostras controle, extrato livre e HAext atenderam as expectativas e preferéncias dos
consumidores em termos de oleosidade.

Quando avaliado o toque seco das amostras, com valores mais altos indicando
um toque mais seco e valores mais baixos, maior pegajosidade, observou-se que as
amostras nao diferiram entre si e nem com seus respectivos perfis ideais (média
intensidade de toque seco), indicando que as amostras controle, extrato livre e HAext
atenderam as preferéncias dos consumidores em termos de toque seco.

Por fim, avaliou-se a sensacao de filme aveludado ou maciez apés a aplicagao
das amostras, com valores mais altos indicando uma sensacgédo mais aveludada, e os
perfis ideais para cada amostra. Aqui, as trés amostras apresentaram intensidades
percebidas de maciez na pele iguais significativamente (média intensidade de
maciez), entretanto, diferiram dos ideais dos consumidores, que preferem um pouco
mais de sensacao aveludada na pele (média a alta). Tais resultados indicaram que as
amostras ndo atenderam as expectativas dos consumidores em relagdo a maciez

deixada na pele.
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Tabela 26 - Atendimento as preferéncias de perfil ideal das formulagbes cosméticas

Atributo Amostras
Controle Extrato livre HAext
Aparéncia
Cor marrom A NA NA
Transparéncia A A A
Particulas visiveis A A NA
Viscosidade A A A
Odor
Odor caracteristico de cosméticos A A NA
Textura
Espalhabilidade A A A
Absorcao NA NA NA
Arenosidade A A A
Particulas visiveis A A A
Hidratacao NA NA NA
Oleosidade A A A
Toque seco A A A
Filme aveludado NA NA NA

A: Atendeu; NA: Nao atendeu.

Fonte: Dados experimentais (2024).

Na Tabela 26 pode-se avaliar de maneira mais clara o atendimento ou ndo de
proximidade com a idealidade das caracteristicas avaliadas para as amostras controle
(sem ativos), extrato livre (com extrato puro) e HAext (com extrato impregnado em
hidroxiapatita), com base nas expectativas e preferéncias dos consumidores.

Contudo, é possivel concluir que o foco para melhorar as formulagdes de
séruns faciais deve ser em diminuir a intensidade da cor marrom das amostras extrato
livre e HAext; aumentar a quantidade de particulas visiveis e suavizar o odor
caracteristico de cosmeéticos na amostra HAext; e aumentar a capacidade de
absorcao, hidratacao e sensacao de filme aveludado das trés amostras, afim de criar
produtos que nao apenas atendam, mas também superem as expectativas dos
consumidores em termos de experiéncia sensorial e eficiéncia.

Na Tabela 27, apresenta-se os resultados da avaliagdo da aceitagcdo das
formulacbes cosméticas de séruns desenvolvidas pelos consumidores, visto que as
avaliadoras atribuiram notas aos produtos com base em suas percepcdes, variando
de 1 a 9 (desgostei muitissimo a gostei muitissimo). Os dados incluem as notas
médias atribuidas as amostras e o indice de aceitagéo (IA) de cada formulagédo, com
a analise estatistica indicando a significancia das diferencas observadas entre as

formulacoes.
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Tabela 27 - Variagao das notas atribuidas e indice de aceitacao das formulagdes

cosmeéticas
Amostra Notas 1A (%)
Controle 7,53b+1,25 83,65
Extrato livre 7,2120+1 50 80,13
HAext 7,00°+1,53 77,78

IA: indice de aceitacdo. Os dados de notas sdo expressos como média + desvio padrdo (n=104).
Médias seguidas por letras diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa, usando o
teste de Tukey (p < 0,05).

Fonte: Dados experimentais (2024).

As notas sao indicativas da percepg¢ao sensorial geral das participantes em
relagdo a cada uma das formulacdes testadas, onde valores mais altos indicam uma
melhor aceitacdo ou preferéncia. A formulacdo controle obteve a nota mais alta,
seguida pelo extrato livre e pelo HAext, tendo as trés uma nota média de “gostei
regularmente”. Analisando o teste de tukey, observa-se que formulagao controle foi
significativamente preferida em comparacado com a formulagdo HAext, enquanto que
a diferenca entre a formulagcdo controle e a formulacdo com extrato livre ndo é
pronunciada, sugerindo uma percepgao sensorial semelhante entre estas duas.

O IA é calculado com base nas notas atribuidas, convertendo essas notas em
uma porcentagem que reflete o grau de aceitagado do produto pelos participantes. Um
IA mais alto indica uma maior aceitacdo (DUTCOSKY, 2011). Os valores de IA
seguem a mesma tendéncia das notas atribuidas, com a formulagdo controle
alcangando o maior indice, seguida pela formulagcdo com extrato livre e pela
formulacdo HAext. Esses resultados sugerem que todas as formulagdes apresentam
niveis relativamente altos de aceitacdo, entretanto a formulacdo controle é a mais
aceita pelo publico.

A presencga de diferengas estatisticas significativas nas notas e variagdes nos
indices de aceitagdo sugere que as participantes foram capazes de perceber
diferengas sensoriais entre as formulacdes testadas. A preferéncia pela formulacao
controle pode ser devida a varios fatores, como aparéncia, textura, odor ou uma
combinagao destes e outros atributos sensoriais. Isso fica mais evidente quando se
observa a Tabela 26, na qual a amostras controle foi a formulacao que mais atendeu
as exigéncias das consumidoras, diferenciando-se das outras apenas pelo
atendimento da cor marrom. O mesmo prevalece para as outras amostras, na qual a
amostra extrato livre foi a segunda mais aceita e para a amostra HAext, que ficou em

terceiro lugar e que teve menos atributos atendidos.
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A formulacdo com extrato livre, apesar de ter uma aceitagdo um pouco mais
baixa que a amostras controle, ainda mostra uma aceitacdo comparativamente alta,
indicando que a adicao de extratos naturais antioxidantes de jambo vermelho
puramente ndo compromete significativamente a percepg¢ao sensorial do produto. Isso
pode ser relevante para consumidores que valorizam ingredientes naturais e com
fungbes antienvelhecimento em cosméticos (MARTINS, 2019).

A formulacdo HAext, embora tenha o menor indice de aceitacdo, ainda é
relativamente bem aceita, o que sugere que mesmo formulagdes com alteracdes
especificas, como a adi¢do de hidroxiapatita impregnada com EBJV destinadas a
melhorar a eficacia e protecéo dos bioativos, proporcionando beneficios antioxidantes
e de antienvelhecimento, podem ser comercialmente viaveis.

Algo a ser ressaltado € que embora tinha-se como preocupag¢ao que a amostra
HAext tivesse baixa aceitacdo pelos consumidores, devido a presenca de sélidos
sedimentados por conta da hidroxiapatita, que poderiam implicar em alteracdes na
textura, homogeneidade ou na sensacao na pele apés a aplicagao, o resultado foi
exatamente o oposto que o esperado. Foi possivel notar com a avaliagdo dos dados
obtidos da analise sensorial que a amostra foi muito bem aceita, com IA superior a
70% e que os consumidores ndo se importaram ou n&do perceberam com grande
intensidade a presenca dessas particulas, preferindo até que a amostra tivesse
maiores quantidades dessas particulas.

Isso indica que a presenca das particulas nao afetou negativamente a
percepgao geral do produto pelos consumidores. Sugerindo que os critérios utilizados
pelos consumidores para avaliar as formulagdes cosméticas de séruns podem ser
mais complexos e variados do que simplesmente a aparéncia fisica ou a textura. A
preferéncia expressa por alguns consumidores por uma maior quantidade dessas
particulas indica uma percepcao positiva associada a sua presenca. Isso pode ser
devido a varias razdes, como a associagao dessas particulas a uma maior eficacia do
produto, uma preferéncia por produtos que paregam “naturais”, ou mesmo a
curiosidade e a novidade de usar um produto com essas caracteristicas fisicas
distintas (BENSON et al., 2019).

Esse fenbmeno sugere que os fatores que influenciam a aceitagdo de um
produto cosmético pelos consumidores podem incluir expectativas sobre a eficacia do
produto, conviccdo sobre os beneficios de certos ingredientes (neste caso, a

hidroxiapatita) e a influéncia de tendéncias de mercado em dire¢do a produtos que
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apresentam caracteristicas naturais ou inovadoras. Além disso, a disposicdo dos
consumidores em aceitar caracteristicas fisicas menos convencionais pode também
ser influenciada pela forma como o produto é comercializado e pelas informagdes
fornecidas sobre os beneficios das particulas (DUTCOSKY,2011; SANTOS; CECONI;
TESCAROLLO, 2016).

5.7.3.1 Comparagéo de aspectos multidimensionais dos atributos

Para melhor visualizar e compreender o efeito dos atributos na anélise sensorial
nas formulagdes cosmeéticas, foram elaborados biplocts PCA (Figura 58). Com a
porcentagem acumulada de informagdes combinadas nas duas primeiras dimensdes
de 92,15%, os biplots do PCA revelaram quéo distintas eram as formulacdes de sérum
e 0 que as diferenciava.

Com base nos biplots PCA, pode-se afirmar que: a amostra controle € melhor
caracterizada pela transparéncia; e as amostras extrato livre e HAext foram melhor
caracterizadas pelos atributoos oleosidade, arenosidade, cor marrom, particulas
visiveis e particulas visiveis deixadas na pele. Os atributos considerados como ideais
pelos consumidores foram melhor descritos pela espalhabilidade, absorgao,
hidratacao, filme aveludado e toque seco. Ja a viscosidade e o odor caracteristico de

cosméticos nao foram correlacionados com nenhuma amostra.
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Figura 58 - Analise de componentes principais (PCA) representando as amostras a
formulagdes e b atributos sensoriais, textura, aparéncia e odor nas duas primeiras
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6 CONCLUSAO

Este estudo enfatiza o potencial subexplorado do extrato de S. malaccense na
industria cosmética, destacando sua rica composi¢cdo em compostos fendlicos como
acido galico, miricitrina e miricetina, que fundamentam suas propriedades
antioxidantes e antienvelhecimento. A formulagdo de um sérum facial inovador com
apelo ao natural, que equilibra acido hialurénico (altamente hidratante), extrato de
jambo vermelho (altamente antioxidante) e hidroxiapatita (estimuladora de colageno),
demonstra um compromisso com eficacia e experiéncia sensorial, a0 mesmo tempo
em que atende as necessidades antienvelhecimento da pele.

A inclusdo de hidroxiapatita nanoestruturada na formulacdo ressalta sua
eficiéncia em proteger e potencializar a entrega de antioxidantes, posicionando-se
como uma escolha estratégica para o desenvolvimento de cosméticos avangados que
combinam nanotecnologia e cuidados com a pele. Além disso, a boa aceitagao a
formulacdo com hidroxiapatita destaca a importancia de enfatizar os beneficios e
inovagdes dos produtos ao consumidor. Isso evidencia uma oportunidade para
produtos especializados que atendam as preferéncias individuais e a possibilidade de
segmentacao de mercado baseada nessas preferéncias.

A investigagdo detalhada das propriedades reolégicas das formulagbes de
sérum facial, incluindo a analise da tixotropia, comportamento pseudoplastico e
viscoelasticidade, proporcionou informacdes importantes sobre sua estabilidade,
aplicabilidade e desempenho. Todas as amostras apresentaram comportamento
pseudoplastico, caracterizado pela diminui¢do da viscosidade com 0 aumento da taxa
de cisalhamento, o que € vantajoso para a aplicagao tépica dos produtos. Além disso,
os estudos em regime oscilatério revelaram que os séruns exibem um comportamento
predominantemente viscoso, indicando sua natureza liquida, com capacidade de
dispersar facilmente sobre a pele.

A analise sensorial pelo método de perfil ideal, a pesquisa de faixa etaria, e
analise de frequéncia de uso de cosméticos entre os participantes da analise sensorial
traz informagdes para a otimizagdo dos produtos para que estejam alinhados as
expectativas e ideais dos consumidores, sugerindo caminhos para futuras pesquisas
de melhorias e inovagbes com base nas demandas especificas de mercado.
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Em suma, a investigacao sobre o extrato de S. malaccense abre novas
perspectivas para o desenvolvimento de cosmeéticos que buscam conciliar o estético
com a saude com base em sua eficacia antioxidante e apelo ao natural.

Contanto, evidencia-se que é necessario aprofundar os conhecimentos, visto
que € algo inédito, realizando novos estudos sobre o assunto, que comprovem a
eficacia do cosmético na pele a longo prazo, melhorem sua estabilidade e que possam
potencializar ainda mais a aplicagado da hidroxiapatita na protecdo de bioativos em
séruns faciais e outras formulagbées cosméticas. Portanto, enfatiza-se a sugestao para
trabalhos futuros de realizar ensaios de estudo cinético da acido antioxidante; avaliar
a incorporagao da hidroxiapatita impregnada com extrato de S. malaccense em outras
formulagcdes cosméticas como bases ou cremes hidratantes; e também a impregnagéao
de outros extratos vegetais na hidroxiapatita; investigar a adi¢ao de algum estabilidade
na formulagcdo de sérum para melhorar a homogeneidade desta; realizar avaliagao

dermatoldgica com testes clinicos, ensaios de permeabilidade cutanea, entre outros.
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ANEXO A - Matérias-primas e sua fun¢ao ou efeito cosmético

Matéria-prima

Funcgao/efeito cosmético

Veiculos

Componente em maior quantidade, tem como
fungéo receber os outros componentes, ou seja,
nele sao incorporadas outras substancias.
Podem ser na forma de emulsao, gel, liquido ou
logcao, po, aerossol, dleos e sticks. No veiculo
creme, leite, emulsao, 6leo a opgao é para peles
normais e secas; ja para liquido, lo¢des, gel
aquoso, sérum, fluidos, a opcao é para peles
oleosas, mistas, acneicas.

Umectantes

Substancias higroscoépicas que tém o objetivo de
evitar ou diminuir o ressecamento da formulagao.
Devem ter baixa viscosidade e volatilidade.
Exemplos: glicerina, propilenoglicol, ureia,
polietilenoglicol (PEG), entre outros.

Hidratantes

Substancias higroscdépicas intracelulares que
intervém no processo de reposigéo do teor de
agua da pele de maneira ativa.

Emolientes

Responsaveis pela consisténcia e aparéncia,
espalhamento e lubrificagdo juntamente com a
fungéo hidratagdo. Suavizam ou amaciam a pele,
tornando-a mais flexivel. Sdo geralmente
oleosos. Exemplos: 6leo de coco, 6leo de
améndoas, 6leo de soja, parafina, lanolina,
ciclometicone, entre outros.

Espessantes

Aumentam a viscosidade do produto e melhoram
sua estabilidade. Podem ser agentes de
viscosidade, doadores de consisténcia ou
agentes suspensores. Exemplos: acidos, alcoois.
monoesterado de glicerol, parafina, goma
xantana, hidroxietilcelulose, carboximetilcelulose,
entre outros.

Emulsionantes

Promovem e mantém a disperséo de particulas
finamente divididas de um liquido em um veiculo
na qual elas sao imisciveis. O produto pode ser
uma emulsao liquida ou semissdlida. Os
emulsionantes podem ser tensoativos ou
poliméricos. Exemplos: poliméricos —
copolimeros acrilicos, policrilatos e poliuretanos,
poli(dialildimetilambnio), acetato de vinila.

Tensoativos

Apresentam em sua estrutura molecular grupos
hidrofilicos, com afinidade pela agua e grupos
lipofilicos, com afinidade por lipideos. Diminuem
a tensao superficial entre as fases, com as
seguintes propriedades: umectante, detergente e
espuma. Classificam-se em anidnicos,
catidnicos, nao iénicos e anfotero. Exemplos:
laurel sulfato de sddio, cloreto de cetrimoénio,
dietalamida decilglucésido, cocoamidopropil
bataina, respectivamente, entre outros.

Alcalinizantes, acidificantes e neutralizantes

Servem para conferir alcalinidade, neutralizar
acidos graxos e corrigir pH, de forma a torna-la
compativel com o local de aplicagao ou a fungéo
principal do cosmético. Exemplos: acidificantes —

acido citrico, acido acético, acido bérico;

alcalinizantes — bicarbonato de sédio,
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dietanolamina, trietanolamina.

Preservam os dados causados por
microrganismos durante a estocagem, ou

Conservantes . . )
mesmo pela manipulagao acidental pelo
consumidor durante o uso.
Substancias capazes de inibir ou bloquear o
. rocesso de oxidacdo dos componentes
Antioxidantes P ¢ P

organicos (6leos vegetais, gorduras vegetais ou
animais, 6leos essenciais e vitaminas).

Fragrancias e corantes

Geram odores agradaveis as formulagdes e
devem estar em sincronia com os corantes, que
irdo dar cor aos produtos. Os corantes ditos
verdadeiros, colorem quando dissolvidos no
meio em que sao utilizados. Ja os corantes ditos
pigmentos sao substancias que colorem quando
séo dispersos no meio em que séo utilizados.

Carreadores

Também chamados de vetores, tém a funcao de
carrear ativos hidro ou lipossoluveis, até as
camadas mais profundas da pele, como os

lipossomas e nanocapsulas.

Fonte: Adaptado de Gomes; Damazio (2009); Souza (2015); Cunha (2021); Allemand;

Deuschle (2018).

ANEXO B - Lista das normas regulamentadoras aplicaveis a produtos de
higiene pessoal, cosméticos e perfumes

Numero da RDC

Data da publicagao

Descrigao

RDC n° 3

18 de janeiro de 2012

Lista de substancias que os
produtos de higiene pessoal,
cosmeéticos e perfumes nao
podem conter, exceto nas
condigbes e com as restrigdes
estabelecidas.

RDC n° 16

12 de abril de 2011

Aprova o Regulamento Técnico
Mercosul sobre a “lista de
substancias que os produtos
de higiene pessoal, cosméticos
e perfumes nao podem conter,
exceto em condicdes e
restricbes estabelecidas”,
também cita outras
providéncias.

Portaria n° 2.466

31 de agosto de 2010

O Ministério da Saude publicou
no Diario Oficial da Unido a
Portaria n°® 2.466, sobre
protetores solares em
cosméticos.

RDC n° 39

30 de agosto de 2010

Dispde sobre a ’lista de
substancias corantes
permitidas para produtos de
higiene pessoal, cosméticos e
perfumes”, citando outras
providéncias.

RDC n° 36

17 de julho de 2009

Dispdes sobre a proibicéo da
exposicao, venda e entrega, o
consumo de formol ou
formaldeido (solucdo a 37%)
em drogaria, farmacia,
supermercado, armazém e
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empdrio, loja de conveniéncia
e drugstore.

RDC n° 48

16 de margo de 2006

Regulamento técnico como a
‘lista de substancia que nao
podem ser utilizadas em
produtos de higiene pessoal,
cosmeéticos e perfumes”, que
consta como anexo € integra a
resolugao.

RDC n° 47

16 de margo de 2006

Regulamento técnico que “lista
de filtros ultravioletas
permitidos para produtos de
higiene pessoal, cosméticos e
perfumes”, que consta como
anexo € integra a presente
resolucao.

RDC n° 343

13 de dezembro de 2005

Institui novo procedimento,
totalmente eletrénico, para a
notificagdo de produtos de
higiene pessoal, cosméticos e
perfumes de Grau 1.
Prorrogagao de prazo para
atualizacao de notificagdo RDC
n° 78, de 10 de maio de 2006.

RDC n° 332

1 de dezembro de 2005

As empresas fabricantes e/ou
importadoras de produtos de
higiene pessoal, cosméticos e
perfumes, instaladas no
territério nacional deverao
implementar um sistema de
cosmetovigilancia, a partir de
31 de dezembro de 2005.

RDC n° 215

25 de julho de 2005

Aprova o regulamento técnico
com “lista de substancias que
os produtos de higiene
pessoal, cosméticos e
perfumes ndo devem conter,
exceto em condicdes e
restricdes estabelecidas, que
consta como anexo e pertence
a resolugao”.

RDC n° 211

14 de julho de 2005

Define e classifica os produtos
de higiene pessoal, cosméticos
e perfumes, conforme anexos |
e |l desta resolugao.

RDC n° 209

14 de julho de 2005

O resultado das analises feitas
sobre quaisquer pedidos de
alteracao em registros de
produtos submetidos ao regime
de vigilancia sanitaria, e que
néo implique em modificagbes
no numero de registro, sera
averbado no respectivo ato de
registro e divulgacao no
endereco eletrdnico da Anvisa.

RDC n° 204

6 de julho de 2005

Regulamenta o procedimento
de petigbes submetidas a

analise pelos setores técnicos
da Anvisa e revoga a RDC n°
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349, de 3 de dezembro de
2003.

RDC n° 250

20 de outubro de 2004

A revalidagéo do registro
devera ser requerida no
primeiro semestre do ultimo
ano do quinquénio de validade,
considerando-se,
automaticamente revalidado os
termos da Lei n°® 6.360, de 23
de setembro de 1976,
independentemente de
decisdo, se ndo houver sido
proferida até a data do término
daquele.

Resolugéo especifica (RE) n°
485

25 de margo de 2004

Determina que a partir de 5 de
abril de 2004, todas as
empresas que queiram
protocolar peticdo de registro e
notificagao referente a
produtos de higiene pessoal,
cosmeéticos e perfumes o faga,
obrigatoriamente, e por meio
do sistema de atendimento e
arrecadacéo online, disponivel
no endereco eletrénico da
Anvisa.

Portaria n°® 1.274

26 de agosto de 2003

Procedimentos para notificagao
de removedores de esmaltes.

RDC n° 13

17 de janeiro de 2003

Determina obrigatoriedade de
inclusédo dos dizeres de
rotulagem de produtos de
higiene oral indicados para
hipersensibilidade dentinaria.

RDC n° 277

22 de outubro de 2002

Os produtos cosméticos e de
higiene pessoal, que contém
acido bérico deverao atender a
legislagcao especifica
(Resolugéo 79/00 e suas
atualizagdes), considerando a
definicdo de produtos
cosmeéticos.

RDC n° 254

12 de setembro de 2002

Determina que os produtos
cosmeéticos de Risco 1
notificados pela Anvisa nao
serao mais publicados no
Diario Oficial da Unido, sendo
assegurada sua publicidade
por meio da divulgacao no site
dessa mesma agéncia.

RDC n° 237

22 de agosto de 2002

Aprova o regulamente técnico
sobre protetores solares em
cosmeéticos constante do anexo
desta resolugao.

RDC n° 162

11 de setembro de 2001

Estabelece a lista de
substancias de agao
conservantes para produtos de
higiene pessoal, cosméticos e
perfumes.

RDC n° 38

21 de margo de 2001

Estabelece critérios e
procedimentos necessarios
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para o registro de novas
categorias de produtos
cosmeéticos, destinados ao uso
infantil.

Resolugdo n° 79

28 de agosto de 2000

A resolugéo nao foi totalmente
revogada, continua em vigor o
Anexo lll, lista de substancias
corantes permitidas para
produtos de higiene pessoal,
cosmeéticos e perfumes.

Resolugao n° 481

23 de setembro de 1999

Estabelece parametros para
controle microbiolégico de
produtos de higiene pessoal,
cosméticos e perfumes.

Portaria n° 295

16 de abril de 1998

Estabelece critério para
inclusdo, expulsao e alteragao
de concentracao de
substancias utilizadas em
produtos de higiene pessoal,
cosmeéticos e perfumes.

Portaria n° 296

16 de abril de 1998

Estabelece que, para efeito de
registro ou de alteragao de
registro de produtos de higiene
pessoal, cosméticos e
perfumes, no &mbito do
Mercosul, deve ser adotada,
em carater complementar a
nomenclatura original das
substancias da formulacao,
outras nomenclaturas.

Resolugdo CNS n° 196

10 de outubro de 1996

Estabelece as diretrizes e
normas regulamentadoras de
pesquisas envolvendo seres
humanos.

Portaria n° 86

20 de setembro de 1995

Dispdes sobre requerimento de
certidao de registro/notificacéo
de produto.

Legislagbes podem ser sujeitas a atualizagdes, portanto recomenda-se consultar sempre a

Anvisa.

Fonte: Adaptado de Anvisa (s.a.) apud Santos et al. (2022).
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APENDICES

APENDICE A - Analises detalhadas dos ajustes do modelo empirico

Figura A-1 - Valores de viscosidade (V) previstos e calculados
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Tabela A-1 - Parametros de modelo estimados para viscosidade (V)

Parametros a0 a1l a4
Valor estimado 204,80 197,67 96,60
Erro 11,14 14,66 21,74
t(8) 18,38 13,48 4,44
p-level 0,00 0,00 0,00

Figura A-3 - Valores de atividade antioxidante (A) previstos e calculados
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Tabela A-2 - Parametros de modelo estimados para atividade antioxidante (A)

Parametros a0 a1l a3
Valor estimado 2,15 -0,43 -0,48
Erro 0,11 0,15 0,18
t(8) 19,43 -2,86 -2,61
p-level 0,00 0,02 0,03

Figura A-6 - Valores de turbidez (T) previstos e calculados
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Tabela A-3 - Parametros de modelo estimados para turbidez (T)

Parametro a0 al a4
Valor estimado 18,63 13,56 -11,23
Erro 0,99 1,30 1,93
t(8) 18,79 10,40 -5,80

p-level 0,00 0,00 0,00
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APENDICE B - Levantamento de termos descritivos para analise sensorial

LEVANTAMENTO DE TERMOS DESCRITIVOS

Nome:

Por favor, avalie o par de amostras segundo a ordem de aparecimento das
caracteristicas. Indigue em que sao similares e diferentes. E permitido descrever
outros atributos que vocé julgue importante e que nao esteja na lista.

Similaridades Diferengas

Atributo Definigao

Cor Tonalidade e brilho do sérum

Odor Cheiro ou fragrancia perceptivel do sérum
ao aspirar

Viscosidade Viscosidade do sérum ao retirar do
recipiente

Espalhabilidade

Facilidade de espalhar a amostra sobre
a pele

Absorcéao

Facilidade de absorgao do produto apos
aplicagao

Filme aveludado/maciez

Sensacao aveludada apés a aplicacao

Residuo deixado na pele

Quantidade de residuo deixado na pele
apos a aplicagao

Forca de aderéncia/Pegajosidade

Forga necessaria para separar o dedo da
pele

Frescor Sensacao de frescor apés a aplicagédo

Oleosidade Quantidade de residuo ndo umido que
deixa residuos na pele

Hidratacao Grau de hidratacéo apos a aplicagao do
produto

Toque seco Sensagao nao umida e ndo pegajosa

apos a aplicagéo
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APENDICE C — Modelo de ficha teste Perfil Ideal, teste de aceitacdo e frequéncia
de uso de cosméticos para cuidados faciais

Nome: Idade:
Naturalidade: Escolaridade:
Profissao: Renda mensal:

Com que frequéncia vocé utiliza cosméticos para cuidados faciais?
( )diariamente ( )varias vezes por semana ( )semanalmente
( )varias vezes por més ( )mensalmente ( )menos de uma vez ao més ( )nunca

TESTE PERFIL IDEAL

Amostra:
Aparéncia

Por favor, avalie a intensidade da COR MARROM . Marque com um trago a
intensidade percebida do atributo.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel de COR MARROM ideal ou preferido para esta amostra?

Ausente | | Muito intenso

Por favor, avalie a intensidade da TRANSPARENCIA. Marque com um traco a
intensidade percebida do atributo.
Né&o opaca, permite a passagem de luz. Pode ter ou néo cor.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel de TRANSPARENCIA ideal ou preferido para esta amostra?
Né&o opaca, permite a passagem de luz. Pode ter ou néo cor.

Ausente | | Muito intenso

Por favor, avalie a intensidade de PARTICULAS VISIVEIS. Selecione a intensidade
percebida do atributo.
Quantidade de particulas sdlidas ou granuladas que podem ser vistas no produto.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel de PARTICULAS VISIVEIS ideal ou preferido para esta amostra?
Quantidade de particulas sdlidas ou granuladas que podem ser vistas no produto.

Ausente | | Muito intenso




172

Por favor, avalie a intensidade da VISCOSIDADE. Marque com um tracgo a intensidade
percebida do atributo.
Viscosidade ou fluidez do produto ao retirar do recipiente.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel da VISCOSIDADE ideal ou preferido para esta amostra?
Viscosidade ou fluidez do produto ao retirar do recipiente.

Ausente Muito intenso

Odor

Por favor, avalie a intensidade do ODOR CARACTERISTICO DE COSMETICOS.
Marque com um tracgo a intensidade percebida do atributo.
Cheiro ou fragréancia perceptivel do produto ao cheirar.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel de ODOR CARACTERISTICO DE COSMETICOS ideal ou preferido
para esta amostra?
Cheiro ou fragréancia perceptivel do produto ao cheirar.

Ausente | | Muito intenso

Textura

Por favor, avalie a intensidade da ESPALHABILIDADE. Marque com um traco a
intensidade percebida do atributo.
Facilidade de espalhar o prduto sobre a pele.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel da ESPALHABILIDADE ideal ou preferido para esta amostra?
Facilidade de espalhar o prduto sobre a pele.

Ausente | | Muito intenso

Por favor, avalie a intensidade da ABSORGAO. Marque com um traco a intensidade
percebida do atributo.
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Facilidade |de absorgéo do produto apos aplicacéo. |

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel da ABSORGAO ideal ou preferido para esta amostra?
Facilidade de absorg¢do do produto apos aplicagéo.

Ausente | | Muito intenso

Por favor, avalie a intensidade da ARENOSIDADE. Marque com um trago a
intensidade percebida do atributo.
Sensacgéo de particulas solidas ou granulos ao aplicar o produto.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel da ARENOSIDADE ideal ou preferido para esta amostra?
Quantidade de residuos solidos ou granulares deixados na pele apos aplicagéo.

Ausente | | Muito intenso

Por favor, avalie a intensidade de PARTICULAS VISIVEIS. Selecione a intensidade
percebida do atributo.
Quantidade de residuos solidos ou granulares deixados na pele apos aplicagéo.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel de PARTICULAS VISIVEIS ideal ou preferido para esta amostra?
Quantidade de particulas sdlidas ou granuladas que podem ser vistas no produto.

Ausente | | Muito intenso

Por favor, avalie a intensidade da HIDRATACAO. Marque com um traco a intensidade
percebida do atributo.
Grau de hidratagdo apos a aplicagdo do produto.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel da HIDRATAGAO ideal ou preferido para esta amostra?
Grau de hidratacdo apos a aplicagdo do produto.

Ausente | | Muito intenso
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Por favor, avalie a intensidade da OLEOSIDADE. Marque com um trago a intensidade
percebida do atributo.
Quantidade de residuo ndo umido que fica na pele.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel da OLEOSIDADE ideal ou preferido para esta amostra?
Quantidade de residuo ndo umido que fica na pele.

Ausente | | Muito intenso

Por favor, avalie a intensidade do TOQUE SECO . Marque com um traco a intensidade
percebida do atributo.
Sensagéo ndo umida e ndo pegajosa apos a aplicagéo.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel de TOQUE SECO ideal ou preferido para esta amostra?
Sensacgéao iva”o umida e ndo pegajosa apos a aplicagéao.

Ausente | | Muito intenso

Por favor, avalie a intensidade do FILME AVELULADO . Marque com um traco a
intensidade percebida do atributo.
Sensacéo aveludada ou de maciez na pele apds a aplicagao.

Ausente | | Muito intenso

Qual é o seu nivel de FILME AVELUDADO ideal ou preferido para esta amostra?
Sensacéo aveludada ou de maciez na pele apds a aplicagao.

Ausente | | Muito intenso
TESTE DE ACEITACAO

Por favor, avalie a amostra de acordo com sua aceitabilidade

1- Desgostei muitissimo

2- Desgostei muito

3- Desgostei regularmente
4- Desgostei ligeiramente
5- N&o gostei nem desgostei



Nota:

0-
7-
8-
O-

Gostei ligeiramente
Gostei regularmente
Gostei muito

Gostei muitissimo
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