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Resumo

O mercado biol6gico esta a tornar-se uma tendéncia, pois a sociedade cada vez mais preocupa-
se com a sua saude e com o meio ambiente, e isso, reflete-se até nas escolhas dos produtos de higiene
pessoal. Assim, de forma a responder as necessidades dos consumidores de cosmeéticos biolégicos,
desenvolveu-se na empresa Unibio, uma emuls&o hidratante corporal bioldgica, destinada a todos os
tipos de peles e que obedece ao padrdo COSMOS de certificagdo de cosmética bioldgica. A emulséo
desenvolvida possui como principal ingrediente diferenciador a bolota, que é ainda ndo é muito
explorado. No entanto, sabe-se que possui propriedades potenciais antioxidantes.

Ao longo da formulagéo existiram varios desafios de forma obter um creme corporal bem aceite
pelos consumidores e que se encontrasse num patamar proximo de produtos concorrentes. Neste
contexto foi necessario testar varios ingredientes e otimizar varios procedimentos, de forma a obter um
produto com boa textura, aparéncia, hidratacdo, espalhabilidade e sem deixar um efeito de oleosidade
na pele. Quando se obteve um creme corporal com as carateristicas pretendidas a escala laboratorial,
alterou-se para uma producdo em maior escala, onde foi necessario alterar os tempos de
homogeneizagéo.

Para avaliacdo da estabilidade do produto, realizaram-se duas formulagdes com diferentes
percentagens de conservante, tendo-se efetuado testes de estabilidade acelerada durante um periodo de
28 dias. Desta forma, foram avaliadas alteracGes da aparéncia, cheiro, pH, cor e viscosidade.
Adicionalmente realizaram-se testes de centrifugacéo, ciclos de congelamento/descongelamento, testes
para avaliacdo da qualidade microbioldgica e da eficicia antimicrobiana do produto. A formulacéo final
desenvolvida mostrou-se segura do ponto de vista microbioldgico, bem aceite pelos avaliadores e estavel

durante o periodo em que decorreu 0 ensaio.

Palavras chave: Emulsdo O/A; Hidratante; Bolota; Certificacdo Biol6gica; Estabilidade
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Abstract

The organic market is becoming a trend, since society is increasingly concerned with preserving
its health and the environment, and this is also reflected in the choices of personal hygiene products. In
order to meet the needs of consumers of organic cosmetics, was developed at the company Unibio, an
organic body moisturizing emulsion for all skin types and which complies with the COSMQOS standard
for organic cosmetics certification. The emultion developed has as its main differentiating ingredient
the acorn, a fruit not much explored, however, is known to have potential antioxidant properties.

During the formulation there were several challenges in obtaining a body cream that was well
accepted by consumers and which was close to competing products, in this context it was necessary to
test several ingredients and optimize various procedures in order to obtain a product with good texture,
appearance, hydration, spreadability, without leaving a greasy effect on the skin. When a body cream
with the desired characteristics at the laboratory scale was obtained, it changed to a larger scale
production, where it was necessary to change the homogenization times.

To evaluate the product stability, two formulations with different preservative percentages were
made, having performed accelerated stability tests over a period of 28 days. In this way, appearence
changes, smell, pH, colour and viscosity were evaluated. Adiccionally, centrifugation tests,
freeze/unfreeze cycles were realized and also tests to evaluate the microbiological quality and
antimicrobial efficacy of the product. The final formulation developed was microbiologically safe, well
accepted by the evaluators and stable over the period during which the tests.

Key words: Emulsion O/W; Moisturizer; Acorn; Organic Certificate; Stability
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Capitulo 1.
Introducéo






1. Introducgao
1.1. Constituicao da pele
A pele é muitas vezes referida como membrana cutdnea, mas por definicdo é um 6rgao
complexo formado por vérios tipos de células, tecido epitelial, tecido conjuntivo, nervos, vasos
sanguineos, bem como os apéndices (unhas, pelos e glandulas).*? A pele é continua com as membranas
mucosas revestindo toda a superficie do corpo.® Num adulto, representa cerca de 15% do peso corporal
total.® Além do seu principal papel de protecdo, a pele também assegura muitas outras funcgdes

importantes, como a permeacédo, 0 metabolismo e a termorregulagéo.*

A pele é composta basicamente por duas camadas principais, a epiderme e a derme. Sob a
derme, existe ainda outra camada, a hipoderme (Figura 1.1).

Epiderme

Derme

Hipoderme

Figura 1.1: Representagdo da estrutura bésica da pele humana.? (Adaptagéo)

1.1.1.Epiderme
A epiderme é considerada a camada mais externa da pele, que funciona como uma camada
protetora contra influéncias externas.® A sua principal funcdo é produzir o estrato cérneo, protetor e
semipermeavel que permite a vida terrestre (fora do meio aquatico) ao funcionar como uma barreira

contra a perda de agua.®

1.1.1.1.Células da epiderme
Os queratinécitos sdo os tipos de células mais cruciais na epiderme, produzem uma proteina
fibrosa chamada queratina, que fornece a epiderme propriedades protetoras.? Os queratindcitos,
encontram-se mitoticamente ativos e ligam-se uns aos outros através de desmossomas, fixando-se a
membrana basal por hemi-desmossomas, de modo a ancorar a epiderme a esta membrana.® Os
queratinécitos formam-se nas camadas mais inferiores (estrato basal) da epiderme por mitose e sao

gradualmente empurrados para o exterior em direcdo a superficie da pele (estrato cérneo). Todo o



processo, desde o nascimento destas células até a “descamagdo” das células cornedcitas, possui uma
duracdo de 3 a 4 semanas.* Durante esta migragdo, os queratindcitos mudam a morfologia e o contetido
celular, enchem-se de queratina, comprimem-se e acabam por morrer. Assim, a camada externa da pele
é composta por células mortas e milhdes de queratindcitos mortos que séo excretados todos os dias.?*
O objetivo desta especializacdo celular progressiva, é preparar 0s queratindcitos para a fase final de

diferenciacéo, ou seja, a cornificacdo, que produz a barreira de 4gua, o estrato corneo.’

A epiderme é também composta por outros tipos de células, incluindo melandcitos, células de
Langerhans e células de Merkel. Os melandcitos séo responsaveis pela producéo do pigmento melanina
(pigmento que confere cor a pele), e a sua transferéncia para os queratinocitos. Os melandcitos séo
células dendriticas, e extensGes destas células (melanossomos) entram em contato com 0s
queratindcitos, sem formar juncdes celulares. As particulas de melanina agrupam-se e absorvem os raios
ultravioletas (UV) quando passam para camadas superiores da epiderme, acabando assim por formar
uma capa protetora sobre os queratindcitos. O aumento da exposic¢éo a luz ultravioleta, estimula um
aumento na melanogénese e um aumento correspondente na transferéncia dos melanossomos para o0s

queratindcitos.!

As células de Langerhans constituem cerca de 2-4% do total de células na epiderme. Séo células
em forma de estrela com longos “tentaculos” que se estendem em redor dos queratindcitos vizinhos e
desempenham um papel importante no sistema imunoldgico do corpo. Por meio de recetores
especializados na membrana celular, as células de Langerhans reconhecem as moléculas invasoras,
transmitem a informacé&o ao sistema linfatico, e o corpo é capaz de construir uma resposta imunoldgica
defensiva ao material estranho. Por Gltimo, as células de Merkel tendem a ficar perto das terminagdes

nervosas sensoriais no estrato basal, que funcionam como recetores de toque.8°

1.1.1.2.Estratos constituintes da Epiderme
A epiderme corresponde a parte superior da pele que é continuamente renovada. Encontra-se
organizada em quatro ou cinco camadas, conhecidas por estratos. O carater das células dentro de cada

um desses estratos € bastante distinto (Figura 1.2).11

A camada epidérmica mais profunda é o estrato basal. Este estrato encontra-se unido a derme e
é constituido essencialmente por uma unica fila de células, em constante divis&o celular. A medida que
novas células se formam, as mais antigas sdo empurradas para a superficie da pele. Nao existe irrigacdo
sanguinea direta para a epiderme, de modo que todos os nutrientes que alimentam as células derivam da
derme. As células da camada basal, sdo as Unicas a receber “nutricdo”, a medida que as células se movem
para longe dessa camada, elas comecam a “morrer”. Algumas células basais, s&o compostas pelos
melandcitos e por células Merkel, encontradas em abundéancia em &reas como os labios e as pontas dos

dedos.
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Figura 1.2: Estrutura geral da Epiderme.'° (Adaptacéo)

O estrato espinhoso é formado por varias camadas de queratindcitos provenientes do estrato
basal, com granulos dispersos de melanina e células de Langerhan, sendo esta camada responsavel pela

protecdo contra possiveis organismos estranhos e por produzir e reter a humidade.?8

O estrato granuloso consiste em trés a cinco camadas de queratindcitos comprimidos que
comecam a morrer e acabam por perder o nacleo. Conforme ja referido, as células morrem porque
encontram-se muito longe dos capilares dérmicos e nfo conseguem obter nutrientes. A medida que se
vao movendo mais para cima, em dire¢do a camada superior da pele, as células do estrato granuloso,
comegam a tornar-se achatadas. Nesta camada, os queratindcitos produzem corpos lamelares (granulos),
que liberam lipidos e proteinas no espago intercelular. Estes compostos, criam um envelope lipidico
hidrofébico, que cria a funcdo de barreira da pele. A proteina filagrina €, também, produzida pelas

células do estrato granuloso.?#

O estrato corneo, representa a camada mais externa da pele. Este estrato diferencia-se por ser
constituido por células anucleadas e ndo viaveis, conhecidas por corneécitos.!* A integridade do estrato
cérneo depende da coesdo proporcionada por estruturas de proteinas intercelulares especializadas
denominadas de desmossomas. No entanto, no estrato corneo essas estruturas sdo modificadas
especificamente e passam a ser denominadas de corneodesmossomas.” Assim, 0s componentes mais
importantes que contribuem para a coesdo intercelular dos cornedcitos sdo 0s corneodesmossomas e 0s
lipidios. Estruturalmente, o estrato corneo pode ser comparado a uma parede de tijolos, que consistem
nos cornedcitos mortos, cheios de queratina e fortemente compactados, unidos por uma argamassa, que
consiste no material lipidico complexo no qual os cornedcitos se encontram incorporados. A matriz

lipidica dos cornedcitos, é disposta em multiplas camadas formando as lamelas lipidicas (Figura 1.3).712
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Figura 1.3: Organizagdo lipidica do estrato corneo.?

A organizacédo dos cornedcitos e dos lipidios, permite que a pele resista & perda transepidérmica
de 4gua (PTEA), que descreve a quantidade total de agua perdida pela pele por difusdo passiva através
da epiderme, e evita que entidades microbianas e quimicas estranhas entrem no corpo.** A membrana
lipidica lamelar intercelular, impermeabiliza a epiderme, evita a desidratacdo e fornece permeabilidade

a humidade necessaria ao EC.

Os cornedcitos, além da queratina, possuem uma mistura de compostos higroscopicos, capazes
de ligar uma quantidade substancial de agua, e coletivamente referidos como o fator de hidratacéo
natural (FHN), que constituem cerca de 10% do peso seco destas células.:” Conforme ja referido, a
medida que 0s queratindcitos se movem para 0 estrato corneo (onde se tornam cornedcitos), eles
produzem as proteinas filagrina e queratina. Se o teor de agua da pele for reduzido, a filagrina é
decomposta em compostos higroscépicos (FHN), para controlar a pressdo osmética da célula.® A pele
deve retardar a ativagao deste processo, até que o cornedcito se tenha fortalecido e a célula tenha migrado
para as regides mais externas do estrato corneo. O controlo deste processo enzimatico final, garante que
o FHN seja produzido quando e onde for necessério para manter a flexibilidade do tecido e a atividade
das enzimas descamativas, sem causar dano tecidual. A converséo de filagrina em FHN ocorre apenas
dentro de uma faixa estreita de atividade de 4gua (Aw) entre 0,7 e 0,95.”



Para que ocorra a descamacdo efetiva, 0s corneodesmossomas devem ser degradados, um
processo catalisado por serina-proteases, presentes no espaco intercelular e facilitado por mudancas na
composicdo lipidica. As forcas coesivas que mantém os cornedcitos juntos, sdo progressivamente
degradadas, para permitir o desprendimento das células na superficie da pele. A disponibilidade de agua
é que controla a corneodesmolise. Assim, a manutencao do teor de 4gua do estrato corneo, é essencial,
ndo apenas para as propriedades mecanicas do tecido, mas também é vital para reagdes enzimaticas
especificas, que facilitam a descamacao normal e ordenada. Os processos enzimaticos, sdo dependentes
da capacidade do tecido conseguir reter a &gua contra a acdo de desseca¢do do meio ambiente, qualidade
dependente da integridade dos lipidos da barreira intercelular e da produgdo normal de FHN dentro do
EC.

1.1.2.Derme
A derme encontra-se abaixo da epiderme e funciona como um sistema integrado de tecido
conjuntivo fibroso, filamentoso e amorfo, que acomoda apéndices derivados da epiderme, como
fibroblastos, macrofagos e mastocitos. A derme serve de estrutura de suporte para a epiderme,
fornecendo nutrientes e oxigénio através dos capilares sanguineos. Ao contrario da epiderme, a derme
ndo sofre uma sequéncia Obvia de diferenciacdo, mas a sua estrutura e organiza¢éo dos componentes do

tecido conjuntivo sdo previsiveis de maneira dependente da profundidade.®®

A derme fornece a pele, firmeza e flexibilidade e ajuda o corpo a manter a temperatura. Esta
camada contém nervos, tornando-se responsavel pelas sensagdes de toque, dor, calor ou frio.®° Dentro
e associados a essa matriz estdo dois tipos de fibras: as fibras de colagénio, que possuem grande
resisténcia e conferem a pele a sua forca, e a elastina, que é responsavel pela elasticidade da pele. Caso
estas fibras sejam danificadas, a pele fica com uma aparéncia solta, fina e enrugada. Além disso, o
colagénio desempenha um papel muito importante na cicatrizagéo de feridas.* Os componentes da derme
sofrem rotatividade e remodelacdo na pele normal, em caso de processos patologicos e em resposta a

estimulos externos.?

1.1.3.Hipoderme
Abaixo da derme encontra-se uma camada responsavel pela reserva de gordura, designada como
"subcutanea” ou hipoderme. A hipoderme é constituida principalmente por adipdcitos com grande
quantidade de triacilglicerdis, histidcitos e mastdcitos. A inervacao e vascularizacdo deste tecido, variam
de acordo com os locais anatomicos. Esta camada da pele oferece protecdo contra o frio e permite o
amortecimento para protecdo dos 6rgaos vitais, contra possiveis traumas. Além disso, a gordura serve

como um depésito de energia para o corpo e define os seus contornos. 413



1.2.Fungdes e mecanismos da barreira epidérmica (BE)

De um modo geral, toda a epiderme contribui para estabelecer a BE, no entanto, as principais
atividades de manutencdo e reparacdo da barreira ocorrem dentro do EC. A barreira epidérmica possui
diversas fungBes, como a manutencdo do teor de &gua, prevencdo e respostas a invasdo por
microrganismos e antigénios, reducao dos efeitos da exposicao a radiacdo UV e minimizacao dos efeitos

do stresse oxidativo.'

1.2.1.Fator de Hidratagao Natural
O FHN desempenha um papel essencial na manutenc¢do da hidratacdo da BE, funciona como
humectante natural, permitindo que as camadas mais externas do estrato corneo retenham agua,

prevenindo, assim, a acdo de dessecagdo do ambiente.#

Os fatores de hidratacdo natural sdo sollveis em agua, e por isso, podem ser removidos por
lavagem, se ndo forem protegidos pelo envelope lipidico cornificado que consiste numa rede proteica e
lipidica. Caso o FHN seja perdido dos cornedcitos, a pele fica seca e escamosa. Na pele saudavel, o EC
é impenetravel a corpos estranhos e a perda de agua é evitada a0 maximo. Assim, quando a pele se
desidrata, os cornedcitos encolhem (Figura 1.4), causando danos entre eles, permitindo a penetracao de

organismos externos, que desencadeiam uma resposta inflamatéria local, além de outros danos a pele.*
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Figura 1.4: Estrutura do estrato cdrneo danificado.! (Adaptagéo)

1.2.2.Lipidos do estrato coérneo
Os lipidos do estrato corneo desempenham um papel muito importante na manutencdo da
hidratacdo da pele, s&o compostos por aproximadamente 40% a 50% de ceramidas, 20% a 25% de
colesterol, 15% a 25% de acidos gordos e 5% a 10% de sulfato de colesterol. Todos estes lipidios sdo
sintetizados pelos queratindcitos da epiderme e armazenados nas vesiculas secretoras dos corpos
lamelares ou na membrana plasmética das células, aguardando mobilizagdo para formar as lamelas
lipidicas durante a cornificagcdo. Além disso, a sintese de cada um dos lipidios é necesséria para a

homeostase normal da BE.*"1°

Importa referir que, alterac6es na composicao dos lipidios do estrato cérneo, influenciam muito

a perda da ordem lamelar, potenciando, também, sintomas de doencas inflamatérias da pele como é o



caso da dermatite atépica.*'® As lamelas lipidicas altamente organizadas que circundam os cornedcitos
sdo um elemento estrutural essencial, projetado para reter a 4gua dentro do estrato corneo. Cada
ceramida contribui de forma especifica para a organizacdo e coesdo do estrato cérneo e para a
integridade da barreira. Deste modo, os lipidos do estrato corneo, desempenham, assim, um papel

essencial na estruturacdo e manutencéo da funcdo de barreira de permeabilidade a agua na pele.*’8

1.3.Influéncia do pH na pele
A pele humana possui um pH acido, variando entre os valores de 4 a 6, enquanto que o interior
do corpo mantém um pH quase neutro. EXiste, assim, um gradiente de pH entre o EC pertencente a
epiderme e a derme subjacente. Inicialmente, pensava-se que esta diferenca de pH servia como um
mecanismo de defesa contra organismos invasores. No entanto, atualmente, sabe-se que é mais do que
isso, existem varias enzimas envolvidas na sintese e manutengdo da barreira cutanea que sdéo muito
afetadas pelo pH. Assim, o estrato corneo revela-se um estrutura dindmica na qual muitas reacGes

enzimaticas sao cuidadosamente reguladas, de forma, a garantir a sua plena funcionalidade.’

O pH do EC e o pH da pele, ndo s6 influenciam a homeostase da barreira, mas também afetam
a integridade, coesdo e descamacdo do EC. Foi demonstrado, que o pH elevado é responsavel pelo
aumento da atividade de serina-proteases, que estdo envolvidas na descamacdo e degradacdo de
corneodeossomas, como referido anteriormente. Na pele dos idosos observou-se um aumento do pH e
uma reducéo da capacidade de tamponamento. A homeostase, apresenta um papel muito importante na
permeabilidade da barreira, esta so se encontra em condi¢Bes quando confere a pele a capacidade de
resistir a insultos externos e reter a hidratagdo.!” A formacéo da membrana lipidica intercelular entre os
cornedcitos e sua relagdo direta com o estabelecimento de um gradiente de dgua adequado, fornecem a

base para um 6timo funcionamento enzimatico e estabelecimento do pH acido adequado dentro do EC.*

A pele humana é continuamente habitada por muitas bactérias e fungos diferentes. Esta flora
normal da pele apresenta um crescimento 6timo a pH &cido, enquanto que, pelo contrario, as bactérias
patogénicas, desenvolvem-se melhor a valores de pH neutros.'” Caso a flora residente seja perturbada,
0s microrganismos patogenicos podem colonizar, proliferar e produzir doencas. O pH da pele influéncia
varios parametros, incluindo a homeostase da barreira, integridade do EC e coesdo, bem como o0s
mecanismos de defesa bacteriana. O aumento do pH leva a reducdo da descamacéo, a pele fica seca e
escamosa, fornecendo o ambiente ideal para o crescimento de bactérias patogénicas. E essencial,

portanto, manter o pH écido da pele.!



1.4.Tipos de peles
Os tipos de pele possuem vérias classificacGes, mas o mais usual é diferenciar entre pele normal,
oleosa, seca e sensivel. Deve-se referenciar que o tipo de pele de uma pessoa néo é constante, ou seja,
pode mudar com o tempo, por influéncia de varios fatores internos, como estado de hidratacéo, teor de
lipidios, pH, capacidade de ligagdo a humidade, bem como alguns fatores externos, como luz UV, vento,
temperatura e humidade. Esta classificagdo é frequentemente utilizada na selecdo de cosméticos.*

1.4.1.Pele normal
A pele normal é considerada equilibrada, possui poros finos, é suave e o sangue é bem
suprimido. Além disso, ndo possui ou tem apenas algumas imperfeicdes, sem sensibilidade severa e uma
aparéncia radiante.* Na pele normal, o processo de descamacéo é cuidadosamente controlado para

assegurar a coesdo e integridade do EC e, portanto, que a espessura do tecido seja mantida.’

1.4.2.Pele seca

A maioria das pessoas sofre de pele seca de tempos em tempos, devido a varios fatores
ambientais, como humidade relativa baixa, clima frio e luz solar, além do contato repetido com &gua,
tensioativos e inumeras doencas de pele ou deficiéncias nutricionais. Pode ser caracterizada como
escamosa e aspera, 0 que pode levar a sintomas de comichdo. Além disso, geralmente surgem manchas
vermelhas e pode possuir menos elasticidade.>* Além de fatores externos, as condi¢des de pele seca,
também poderdo advir da degradacdo dos corneodesmossomas, levando a formacdo de particulas
escamosas Visiveis na superficie da pele. A ndo degradacdo dessas estruturas reflete, a diminuigdo da

atividade hidrolitica das enzimas.”

1.4.3.Pele oleosa
A pele oleosa é comum, afetando homens e mulheres, comega pouco antes da puberdade. A
oleosidade é uma caracteristica deste tipo de pele, revelando-se mais visivel na testa, nariz e queixo,
contribuindo a maior parte das vezes para o desenvolvimento de acne.*'® Existem varios fatores que
podem contribuir para a pele oleosa, incluindo heranca genética, alteracbes hormonais, dieta, stresse e
agentes externos (como cosméticos, produtos quimicos, luz UV). A pele oleosa resulta de uma
hiperatividade das glandulas sebéaceas levando a uma producéo excessiva de sebo transbordando na pele,

dando-lhe uma aparéncia oleosa e brilhante caracteristica.*

1.4.4.Pele sensivel
O maior desafio de tratamento para o dermatologista € a pele sensivel, pode apresentar
alteracOes externas visiveis, facilmente reconhecidas pelo dermatologista, ou sinais invisiveis com

sintomas marcantes.®

A pele sensivel é uma condicdo dermatolégica complexa, definida por sintomas sensoriais
anormais, por exemplo, formigamento, friccdo, queimaduras, e associa-se também a dor ou prurido por

varios produtos quimicos (por exemplo, cosméticos e detergentes), fatores fisicos (por exemplo, luz UV,

10



calor, frio e vento), microrganismos, fatores psicoldgicos e hormonas. Acredita-se, que seja um tipo de
pele especifico, semelhante & pele oleosa ou seca. No entanto, € mais uma condic¢do, uma vez que as

peles normal, oleosa, seca e mista, também podem ser sensiveis a varios fatores.?°

A pele sensivel é uma condigdo de hiper-reactividade cutanea, em que ocorre uma alteragdo da
barreira cutanea, permitindo que potenciais irritantes e microrganismos penetrem na pele e gerem uma
reacdo inflamatéria.! As substancias conhecidas por desencadear uma resposta de irritacdo na pele
sensivel incluem o &cido benzoico, o &cido cindmico, o lauril sulfato de sddio, o acido lactico, o
propilenoglicol, a ureia e o acido sérbico. Assim, € importante, que os produtos cosméticos da pele
sejam avaliados clinicamente sob condic¢Bes normais de uso e na populagéo alvo a que se destinam, antes
da aprovacédo para uso.? As trés causas mais comuns de pele sensivel facial induzida por defeito da
barreira epidérmica, sdo eczema, dermatite atdpica e rosacea. Estas trés doencas ilustram bem os trés
componentes da pele sensivel, que incluem rutura da barreira, hiper-reactividade imunolégica e resposta

neurossensorial aumentada.®

1.5.Caracteristicas de uma emulsao hidratante
Os cremes sdo os sistemas mais utilizados como hidratantes. O tratamento com uma emulséo
hidratante visa manter a integridade da pele e o bem-estar, proporcionando uma aparéncia saudavel. Os
consumidores recorrem a emulsdes hidratantes, principalmente quando sentem uma impressdo de
secura, assim como mudancgas visiveis de ressecamento na pele, dando origem a uma pele
desconfortavel, dolorosa, assim como possiveis picadas e prurido. Os consumidores também procuram
este tipo de cosmético com o objetivo de manter o bom estado da pele, para efetuar mudangas na

aparéncia da pele, protecéo e para correcdo do odor corporal.?!??

Um hidratante de qualidade deve apresentar as seguintes carateristicas: deve ser facil de
espalhar; possuir uma sensacao agradavel durante a aplicacdo; ndo deve deixar a pele oleosa apds
aplicacéo; ndo deve ser comedogénico e deve ser bem tolerado na pele (ndo alergénico).! Contudo, o
objetivo de uma emuls&o hidratante, passa principalmente por alterar a funcéo da barreira e o estado de
hidratagdo da pele, fornecendo alguma forma de barreira temporaria, dando tempo para o reparo do EC
danificado. Apos a aplicacdo de uma emulséo hidratante, o teor de agua no EC é aumentado, devido ao
preenchimento dos espacos da pele parcialmente descamados. De forma que a pele fica, assim, menos
suscetivel a ataques por substancias nocivas e impede o desenvolvimento de doengas, como o

eczema.?23-25

Os hidratantes sd@o recomendados para uso em pele normal para prevenir o aparecimento da
secura.? Estes produtos, fornecem uma camada oclusiva na superficie da pele com o objetivo de reduzir
a PTEA, aumentar a hidratacéo da pele e promover a recuperacdo da barreira da pele danificada.’® Os

hidratantes, também, atuam de forma a reduzir o atrito da pele, fornecendo agua diretamente a pele, a
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partir da fase aquosa e aumentando a oclusdo.?® Como referido anteriormente, o contato repetitivo e
excessivo com produtos de limpeza de pele contendo tensioativos agressivos, ou com baixas
temperaturas, vento e ar himido, pode tornar-se muito ressecante e irritante para a pele. Desta forma, o0s
ingredientes utilizados neste tipo de produtos, fornecem os FHNs perdidos dos cornedcitos, reabastecem

a pele com lipidios intercelulares e formam uma camada protetora sobre a pele.!

1.5.1.Certificagoes requeridas para o desenvolvimento de uma emulsao biolégica

O interesse por produtos sustentaveis, tem aumentado ano apds ano. Todo o processo desde a
escolha dos produtos até a producdo, possui um grande impacto sobre 0 meio ambiente. Detetou-se em
agua residual e potavel, produtos quimicos sintéticos, devido ao consumo excessivo destes produtos,
principalmente nos produtos cosméticos. Os tensioativos, sdo um dos ingredientes com maior impacto
ambiental, em consequéncia das quantidades utilizadas. A crescente consciencializacdo dos
consumidores sobres os perigos das substancias quimicas sintéticas faz, também, cada vez mais as
pessoas optarem por um estilo de vida mais saudavel e por eleger produtos bioldgicos, para a sua higiene
pessoal.+27-29

Em Portugal, a INFARMED é a entidade reguladora dos setores dos medicamentos e produtos
de satide nomeadamente cosméticos. Independentemente, de se tratar de um cosmético “convencional”
ou de um cosmético biol6gico, por cada produto que entra no mercado, o responsavel tem de garantir o
cumprimento do Regulamento (CE) n.° 1223/2009, que zela por garantir que o produto em causa nao

apresenta risco para a satde do consumidor.*

Na cosmética biologica ndo existem regulamentacBes especificas, as certificagcdes
independentes sdo a Unica forma de assegurar ao consumidor final a integridade do produto e pureza de
todo o processo de transformacéo, da matéria-prima até a formulagéo final do produto, incluindo a forma
como sdo obtidos os extratos dos ingredientes bioldgicos, & manipulagéo e conservacdo do produto. Ndo
sdo permitidos produtos de sintese considerados nocivos, como por exemplo alguns parabenos, o

fenoxietanol e o lauril sulfato de sodio.3!

A pesquisa, 0 desenvolvimento e a producdo de cosméticos bioldgicos sdo sustentados pelo
nascimento de uma variedade de rotulos de certificacdo, que ajudam o consumidor a encontrar 0
caminho que indica os processos organicos de producdo.®? Existem diversas organizacdes privadas que
desenvolveram programas de certificacdo, que €, assim, coberta de maneiras diferentes de acordo com

0 padréo eligido.*

No mercado, existem padrdes que sdo especificos para produtos bioldgicos (USDA-NOP,
NSF305, OASIS). Outros sao especificos para produtos bioldgicos e naturais (COSMOS, NATRUE,
UNITIS). Em 2002, cinco principais certificadoras europeias (BDIH (Alemanha), Cosmebio (Franca),
Ecocert (Franca), Greenlife SAS (Franca), ICEA (lItalia) e Soil Association (Gra-Bretanha)), envolvidas
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em normas de cosméticos bioldgicos e naturais concordaram em cooperar no desenvolvimento de um

padrdo Unico e harmonizado, o padrdo COSMOS (Figura 1.5).33-%
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Figura 1.5: Etiquetas representativas do padrdo COSMOS.%

O padrdo COSMOS segue os seguintes principios, respeitando sempre a biodiversidade e 0 meio

ambiente:33:34

Utilizag&o de produtos provenientes da agricultura biologica;
Utilizag&o dos recursos naturais de forma responsavel;

Processamento e fabricagdo, limpos e que respeitem a salde humana e o0 meio ambiente;

YV V V V

Integracdo e desenvolvimento do conceito de "Quimica Verde".

A origem e processamento de ingredientes, descreve cinco categorias, 0s seus requisitos de origem e
como eles podem ou ndo ser tratados, encontra-se representado na Figura 1.6.%

| Agua
"Obedecer a padrdes higiénicos".

{ Minerais e ingredientes de origem mineral

"Devem ser de origem natural ou podem ser modificados com reagdes quimicas
simples"”.

[ Agro-ingredientes processados fisicamente

"Podem ser de origem vegetal, animal ou microbiana, mas séo proibidos Organismos
Geneticamente Modificados (OGM), espécies criticamente ameacadas e apenas se
podem utilizar produtos derivados de animais (que ndo fazem parte deste).”

[ Agro-ingredientes quimicamente processados

"Os processamentos quimicos devem respeitar os principios da Quimica Verde,
ingredientes que obedegam a limitacGes rigorosas de toxicidade e biodegradabilidade".

- Outros ingredientes

"ExcecOes de conservantes, alguns ingredientes derivados da petroquimica podem ser
temporariamente permitidos".

Figura 1.6: Categorias dos ingredientes de certificagdo COSMOS.*
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A norma COSMOS abrange dois niveis para os produtos finais, os produtos cosméticos sob
certificacdo bioldgica e os produtos cosméticos sob certificagdo natural. A certificacdo “COSMOS
ORGANIC”, exige que 95% ou mais dos agro-ingredientes fisicamente processados da formulacdo
sejam bioldgicos, com certificado de extracdo ou matérias-primas que sigam padrbes rigidos de
producdo, extracdo, purificacdo e processamento. As matérias-primas e extracdo devem ser obtidas
através de culturas certificadas, sendo fundamental que sejam biodegradaveis e que preservem as
caracteristicas quimicas mais naturais. Desta forma, o produto final devera possuir no minimo, 20% de
ingredientes biologicos e 10% de minerais para obter a certificagdo bioldgica segundo a norma
COSMOS.2":28:34

No entanto, na industria cosmética bioldgica além das exigéncias das certificadoras de
cosmética bioldgica, surgem também mais complica¢bes ao formular. Os ingredientes sintéticos, de
certa forma, sdo desenvolvidos para eliminar limitagdes associadas aos ingredientes naturais. Exemplos
dessas limitagbes podem ser os fendmenos de cristalizacdo, formacdo de cores indesejadas e
incompatibilidades entre ingredientes.®” O principal desafio no desenvolvimento de formulagdes
naturais passa por alcancar perfis sensoriais agradaveis, compatibilidade com sistema de conservacao
aceites numa ampla faixa de pH, boa estabilidade de armazenamento e custos razoaveis com uma selecéo

limitada de matérias-primas aceitaveis.*®

Os consumidores de cosmética biol6gica ddo especial importancia & composicdo, origem e
beneficios dos ingredientes constituintes do produto. Procuram produtos que sejam seguros para sua
saude, livres de produtos quimicos agressivos. De facto, cada vez surgem mais alergias e irritacdes na
pele devido ao uso de conservantes sintéticos, corantes e estabilizadores, que ainda ndo foram totalmente
testados a longo prazo, pelas suas consequéncias na salde dos consumidores. Os consumidores estdo
cada vez mais, a procurar produtos mais naturais, tendo como principal motivacgao a protecdo da saude,

mas sendo também motivados pela protecdo do meio ambiente.%4°

1.5.2.Constituicdo de uma emulséao hidratante biolégica

Os cosmeéticos bioldgicos, precisam de conter matérias-primas de origem biol6gica, nao
podendo possuir matérias-primas sintéticas ou semi-sintéticas nas formulagdes, a ndo ser algumas
excegdes. No entanto, podem possuir matérias-primas derivadas de produtos naturais, com processos
permitidos. 3

Uma emulsdo cosmeética, possui padrdes estéticos para completar, como a textura, consisténcia,
aplicabilidade, cor e fragrancia. Cada vez mais os consumidores procuram emulsdes hidratantes de
rapida absorcdo, que ndo deixem uma sensacao pegajosa ou oleosa na pele. Assim, formular tendo em

conta todos estes padrdes torna-se complexo, consistindo em varios componentes. Cada ingrediente
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desempenha um papel nas propriedades da emulsdo, tornando importante o entendimento das suas

propriedades individuais, bem como as possiveis interacdes entre ingredientes.*4?

1.5.2.1. Emulsionante
Uma emulsdo consiste numa dispersao de um liquido em outro liquido imiscivel, um dos quais
é disperso no outro na forma de goticulas. Esta jungdo torna-se possivel, devido a presenca de um
composto anfifilico, denominado por emulsionante, tanto possui afinidade para a fase aquosa como para
a fase oleosa. A adicdo deste composto & mistura, permite que as goticulas permanecam estaveis
retardando a separagdo de fases.*’** Um emulsionante, é assim, considerado um agente ativo de
superficie, podendo acumular-se em diferentes interfaces e diminuir a tenséo superficial presente entre
ambas as fases.** Sendo que posteriormente, é necessario inserir energia na forma de agitagdo, com
intuito de provocar a fragmentacdo de goticulas grandes em pequenas particulas com uma restrita
distribuicdo de tamanho. A energia inserida na mistura de ambas as fases, afeta as caracteristicas e a
estabilidade do sistema emulsificado.*

As emulsdes constituidas por um 6leo disperso numa solu¢do aquosa séo designadas pelo
simbolo “O/A” (6leo-em-agua) e as emulsdes constituidas de goticulas aquosas dispersas num éleo sdo
designadas por “A/O” (dgua-em-6leo).3” No caso de uma emulsdo O/A, as moléculas de emulsionante
revestem a superficie das goticulas de dleo, tornando-as mais misciveis com a agua e impedindo que
flutuem para a superficie (Figura 1.7), organizam-se com as caudas hidrofobicas na fase do 6leo (interna)
e as cabecas hidrofilicas na fase da dgua (externa).!

Agua Emulsionante
Agua gy~
T —
(0 O
O ) 253
| '®) O™
()
) o N
Goticulas L o O o
de dleo O o ; N

o O

Figura 1.7: Emulsao 6leo-em-agua (O/A) consistindo numa fase oleosa, fase aquosa e moléculas de emulsionante em torno das
goticulas de dleo.* (Adaptacio)

As emulsdes O/A sdo as mais comummente formuladas. Este tipo de emulsdo tende a fornecer
uma sensacdo menos oleosa a pele, e além disso, possui um menor custo de formulagdo por possuir

maior quantidade de agua.’

Em geral, assume-se que todas as emulsdes sdo termodinamicamente instaveis, mas no entanto

sofrem instabilidades diferentes (Figura 1.8), como é o caso da formacdo de creme, sedimentacdo,
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floculagdo, coalescéncia, maturacdo de Ostwald e inversdo de fases.*® Por vezes, estes mecanismos de
instabilidade podem-se inter-relacionar e podem ser considerados reversiveis ou irreversiveis. Na
separacdo gravitacional as goticulas movem-se para cima (formacdo de creme), porque possuem uma
densidade menor que o liquido da fase externa, ou para baixo (sedimentacdo) porque possuem uma
densidade maior do que o liquido circundante. Tanto o processo de formacdo de creme como a
sedimentacao, sdo reversiveis pela agitacdo. A floculagdo é o processo pelo qual duas ou mais goticulas
juntam-se para formar um agregado, no qual cada uma das goticulas iniciais mantém a integridade
individual. A coalescéncia ocorre quando, duas ou mais goticulas se fundem para formar uma Unica
goticula maior. O amadurecimento de Ostwald é o processo pelo qual as goticulas maiores crescem a
custa de goticulas menores. J& a inversdo de fases, ocorre quando uma emulséo de O/A altera-se para

uma emulsdo de A/O, ou vice-versa. 4647

A origem destes fendmenos, pode dever-se ao tamanho médio das particulas e a distribuigdo
das mesmas, ao estado de agregacédo das goticulas, ao pH, a entrada de energia durante a emulsificacao,

a pressdo osmética, a viscosidade e a presenca de aditivos.*®

- o O O O
Cinética de uma Inversdo  |O o @
< . .
emulsdo estavel s @ de fases O o

4 ; .
-] & .
‘) ) AJ ‘ ® ‘
Formagéo de Sedimentacéo Floculagdo Coalescéncia Maturag&o de
creme Ostwald

Figura 1.8: Mecanismos de instabilidade mais comuns, presentes nas emulsdes.*’ (Adaptagao)

Os agentes emulsionantes mais utilizados séo idnicos (anidnicos ou catiénicos) ou nao idnicos.
Dentro destes dois, 0s ndo i6nicos produzem um efeito menos irritante para a pele.? Nem todos os
emulsionantes agem da mesma forma. Na realidade, estes compostos, possuem propriedades diferentes
que determinam o tipo de emulséo que estabelecem, devido a sua estrutura quimica Gnica 3" Cada vez
mais, estdo a realizar-se estudos para encontrar novos grupos de compostos que possam substituir os
agentes ativos de superficie produzidos por sintese quimica, devido a sua elevada toxicidade ambiental
e dificuldade de degradacdo no meio ambiente. Os emulsionantes sintéticos sao produzidos por reacdes

quimicas, a partir de recursos ndo renovaveis, principalmente do petréleo, gas natural ou carvao,
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enguanto que na producdo dos emulsionantes naturais nenhuma sintese orgénica deve estar envolvida
em nenhuma etapa do processo sendo sintetizados a partir de substratos naturais, como 06leos vegetais,
gorduras animais, agUcares e proteinas. Entre 0os emulsionantes naturais existentes, 0s que sdo baseados
em agUcares apresentam ser uma alternativa potencial a agentes ativos de superficie, uma vez que sdo
produzidos a partir de materiais renovaveis. A sua origem natural faz com gue sejam ecologicamente

corretos, biodegradaveis e ndo agressivos para o consumidor.*

Emulsionantes com certificacdo COSMOS:

INCI: Polyglyceryl-3 Distearate; Glyceryl Stearate Citrate

Emulsionante ndo idnico, isento de polietilenoglicol (PEG), totalmente baseado em matérias-
primas renovaveis, que possui a capacidade de formar cremes e logdes O/A estaveis, sem necessidade
de espessantes. Este emulsionante pode aumentar a viscosidade de uma emulsdo cosmética, formando
estruturas lamelares, juntamente com intensificadores de consisténcia. Apresenta-se adequado para
formular com todos os tipos de 6leos, a um pH compreendido entre 3,5 a 8,5.%8

INCI: Polyglyceryl-3 Methylglucose Distearate

Emulsionante ndo idnico, isento de PEG, baseado em matérias-primas naturais renovaveis. Este
emulsionante é adequado para a formulacéo de cremes e logdes O/A, permite a formacao de emulsdes
estaveis aum pH compreendido entre 4,5 a 8,5, tendo ja sido confirmada a sua alta compatibilidade com
eletrélitos e o efeito de suavidade que deixa na pele.4°5°

INCI: Cetearyl Alcohol

O élcool cetearilico, ¢ um derivado de matérias-primas de origem vegetal, de fontes renovaveis.
Este alcool apresenta propriedades emolientes, emulsionantes e, principalmente de consisténcia em
produtos cosméticos. O &lcool cetearilico aumenta a viscosidade e confere “corpo” as emulsoes,
atuando, principalmente, como um co-emulsionante, diminuindo assim a quantidade de tensioativo

necessaria para formar uma emulsdo estavel.>

1.5.2.2.Agentes espessantes
Os agentes espessantes, oferecem a possibilidade de alterar a viscosidade de um produto, mas
também de melhorar as propriedades reoldgicas de estabilidade e a sensagéo ao aplicar na pele.>*2 A sua
principal funcdo é ajudar a manter a estabilidade e o prazo de validade das emulsdes, ou, mais
simplesmente, manter o produto estavel, evitando a sua separagdo.>? Os espessantes funcionam, assim,
através da ligacdo a agua por absorcdo, inchaco ou repulsdo eletrostatica. Geralmente, recomenda-se 0
uso de combinacbes de espessantes que funcionam por mecanismos diferentes, a fim de atingir a

eficiéncia de espessamento.>

Os espessantes naturais mais utilizados, sdo coloides hidrofilicos, conhecidos por gomas, que

formam dispersGes com a &gua, aumentam a viscosidade da fase continua e aumentam a hidratacéo da
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camada ao redor da particula suspensa através da ligacao de hidrogénio e interagdo molecular. As gomas
estabilizam as emulsdes de O/A, formando uma forte pelicula multi-molecular em redor de cada goticula

de 6leo, retardando assim a coalescéncia por barreira hidrofilica entre as fases.>*

Espessantes autorizados pela norma COSMOS:

INCI: Xanthan Gum

Esta goma é um polissacarideo totalmente natural, produzido pelas bactérias Xanthomonas
campestris, através da fermentacdo da glucose.®® E a goma mais popular nas indistrias cosméticas,
possuindo propriedades sinérgicas em mistura com outros hidrocoldides. A goma xantana permite que

a viscosidade das emulsGes, permaneca quase constante quando se altera a temperatura de formulagéo.*

INCI: Acacia Senegal Gum; Xanthan Gum

Este tipo de espessante é obtido usando um processo de fabricagdo sustentavel, no qual a goma
acacia reveste a goma xantana. As proporcoes de ambas as gomas foram otimizadas para um excelente
equilibrio entre desempenho e textura. Este polimero estabilizador de espessamento natural, dissolve-se
rapidamente em agua para produzir géis aquosos, ndo aderentes e ndo pegajosos, fornecendo uma

sensacdo de pele macia, ndo-pegajosa e sensacdo de hidratacéo.®’

1.5.2.3.Emolientes

Os emolientes sdo uma das classes mais importantes de ingredientes utilizados nas formulagdes
de cuidados pessoais. Para além dos seus efeitos hidratantes e protetores, também, sdo particularmente
utilizados para ajustar a consisténcia e a sensacéo na pele das formulas cosméticas.® Os emolientes
diminuem o coeficiente de atrito das emuls@es, devido as suas propriedades lubrificantes, conseguem
assim melhorar o desempenho de espalhamento, sendo esta uma das caracteristicas sensoriais mais
avaliadas durante a aplicacdo de uma emulsdo, pelos consumidores.>® Os cremes contém emolientes
para preencherem 0s espacos vazios entre 0s cornedcitos e substituirem os lipidios intercelulares
perdidos do EC, neste contexto fornecem a pele uma aparéncia mais lisa, mais elastica e lubrificada,
além de conferir uma sensacdo de conforto agradavel.®® Estes ingredientes conseguem corrigir a
disfuncdo da barreira da pele, devido a capacidade de permanecerem na superficie prevenindo o

ressecamento e impedindo a penetragdo de alergénios na epiderme.*25!

O termo emoliente refere-se a uma grande gama de substancias que se diferenciam de acordo
com a estrutura quimica, entre elas destacam-se 0s ésteres, os silicones, os 6leos vegetais, 0s alcoois
gordos, os 6leos minerais e os hidrocarbonetos sintéticos. Cada grupo fornece uma ampla gama de
propriedades sensoriais, fisico-quimicas e funcionais. Dependendo da familia emoliente, essas variagdes
estruturais podem ser relativas ao comprimento da cadeia, ao grau de polimerizacdo, a presenca de
ramificagcdo ou de estrutura ciclica, ao grau de insaturacdo e a presenga ou substituicdo de grupos

funcionais.®®
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Os emolientes sintéticos, consideram-se mais nocivos e oclusivos, porque revestem a pele e ndo
permitem que esta respire, podendo causar irritacdo, como é o caso da vaselina, forma uma camada na
superficie da pele, conseguindo reduzir a perda de dgua em mais de 98%.%2 Alguns emolientes sintéticos
podem-se mesmo acumular no figado e nos ganglios linfaticos, além de ndo serem biodegradaveis,

causando um impacto ambiental negativo.®®

Os emolientes naturais, sdo metabolizados pelas proprias enzimas da pele e absorvidos, também,
sdo facilmente biodegradaveis e de qualidade comestivel.®* Como é o caso dos 6leos vegetais, estes
6leos sdo constituidos maioritariamente por ésteres de glicerol com &cidos gordos, sendo denominados
de triacilglicerdis, que representam 95 a 98% de todos os dleos. A restante percentagem, compreende
matéria insaponificavel, consistindo em fosfolipidios, esterdis, vitaminas, entre outros. Uma molécula
de glicerol contém dois grupos, um alcool primério e um alcool secundéario, que podem estar ligados a
um, dois ou até trés acidos gordos. A representacdo variada destes 4cidos em uma molécula de glicerol,
influencia as propriedades fisicas e sensoriais dos dleos.® Para a selecdo do emoliente a utilizar na
formulacéo, é necessario ter em consideragdo, por exemplo, que os 6leos de cadeia mais longa (maior
namero de carbonos) tendem a se sentir mais pesados na pele. Ja os 6leos que possuem altos graus de

insaturacdo geralmente tendem a ser menos estaveis em relacéo a oxidagéo.®

INCI: Olea Europaea Fruit Oil

O azeite é altamente compativel com a acidez da pele, é rico em substancias bioativas, como
esqualeno, fitoesterol e tocoferol, bem como em vitaminas (A e E) e &cidos gordos, como os acidos
oleico, linoleico e linolénico, que possuem efeitos calmantes e protetores sobre a pele. Além disso, 0s
antioxidantes presentes no azeite sdo capazes de eliminar os radicais livres e proporcionar protecéo

adequada contra a peroxidagdo lipidica.®®

INCI: Cocos Nucifera QOil

O 6leo de coco é uma das fontes mais ricas em acido laurico, que normalmente encontra-se
presente no sebo humano para ajudar a manter o equilibrio no microbioma mucocutaneo.% Este éleo é
constituido por mais acidos gordos, como o acido miristico, o acido palmitico, o &cido caprilico, o acido
caprico, o acido oleico, o acido linoleico e o acido estearico. O éleo de coco possui um efeito hidratante,
com propriedades oclusivas e emolientes que melhoram a funcdo de barreira, além de apresentar
propriedades antibacterianas.>®®” Aplicacdes de 6leo de coco virgem demonstraram ser eficazes a

melhorar a funcéo da barreira epidérmica, proporcionando uma epitelizagdo mais rapida.®’

INCI: Simmondsia Chinensis Seed Oil

O oleo de jojoba é conhecido como uma cera liquida. Nao é um triacilglicerol, mas contém
mais de 90% de ésteres de acidos gordos insaturados de longa cadeia, com alcoois gordos insaturados.®’
Os ésteres liquidos do dleo de jojoba proporcionam estabilidade oxidativa superior e excelente

capacidade emoliente e de hidratacdo efetiva ao cabelo e a pele. O sebo humano e o 6leo de jojoba,

19



apresentam uma grande semelhanca. Este 6leo proporciona suavidade, protecdo e ajuda a pele a manter
a humidade, possui um fator natural de protecéo solar de 4 e revela-se adequado para todos os tipos de
pele.%>% O alto teor de ésteres de cera, torna o 6leo de jojoba uma boa opgdo para a reparagdo das
barreiras cutaneas danificadas, como acontece nos casos de dermatite seborreica e dermatite eczematosa.
O oleo de jojoba possui, também, propriedades anti-inflamatdrias comprovadas, com usos potenciais

em uma variedade de condicdes da pele, incluindo infecdes.®’

INCI: Carthamus Tinctorius Seed Oil

O 6leo de cartamo possui grande quantidade de &cido linoleico (70%), &cido oleico (10%), e
menor quantidade de acido estearico. O &cido linoleico é um dos trés lipidos fisiologicos essenciais na
barreira do EC, fornecendo efeitos antimicrobianos e anti-inflamatdrios.®® Estudos farmacolégicos
demonstraram que os extratos de cartamo tinham varias fungdes fisioldgicas, como anti-coagulacéo,
vasodilatacdo, anti-oxidacdo, inibicdo da producdo de melanina, imunossupressdo e atividade
antitumoral . Na medicina tradicional, o extrato de cartamo é utilizado para tratar uma variedade de

dermatites, incluindo a dermatite atépica.®®

INCI: Vitis Vinifera Seed Oil

A principal caracteristica do 6leo de grainha de uva é o seu alto conteildo de &cidos gordos
insaturados, particularmente os acidos linoleico e oleico, compostos fenélicos, como o resveratrol e
vitamina E que contribui para a sua atividade antioxidante. Além disso, os fitoester6is presentes na
constituicdo deste 6leo, podem modular mediadores pré-inflamatdrios.3*5” A grainha de uva consegue
proteger o &cido desoxirribonucleico (DNA) contra a oxidacao de forma mais eficaz que as vitaminas C
e E e estabilizar o colagénio e a elastina inibindo as metaloproteinases da matriz, conseguindo assim,

melhorar a pele envelhecida e proteger a pele contra possiveis danos.®

INCI: Helianthus Annuus Seed Oil

O oleo de girassol apresenta um alto nivel de &acido linoleico e acidos gordos essenciais, da
familia émega 6. Este 6leo € de facil espalhamento e é absorvido de forma relativamente rapida pela
pele. O 6leo de girassol pode ser usado por todos os tipos de pele, mas por ser um éleo seco, é mais

adequado para a pele oleosa.*®

INCI: Cannabis Sativa Seed Oil

O o6leo de semente de canhamo é rico em acido gama-linolénico (GLA), possui também uma
composicao equilibrada de 3:1 de &cidos gordos 6mega 6 e 3, respetivamente. A presenca particular de
GLA, ajuda a melhorar as condi¢fes da pele, como eczema, psoriase e acne. O dleo de canhamo
considera-se um Gleo muito seco e suave, tornando-se excelente tanto para a hidratacéo de pele normal,

como da pele oleosa.>®
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INCI: Theobroma Cacao Seed Butter

O cacau possui constituintes bioativos que exibem efeitos farmacol6gicos na reducdo dos
processos inflamatorios, apresentando grande potencial ndo sé para o tratamento de doencas de pele,
mas também para a sua prevengdo. Em particular, os antioxidantes encontrados no cacau, protegem a
pele, neutralizando o stresse oxidativo, um dos principais fatores do envelhecimento prematuro da
pele.”® A manteiga de cacau, uma gordura natural derivada do cacau, tem propriedades hidratantes e é
comumente usada em muitas culturas, por se acreditar que a sua aplicacdo na pele ajuda a prevenir o

desenvolvimento de estrias.5°

1.5.2.4 Ceras

As ceras sdo solidas a temperatura ambiente, sdo constituidas principalmente por ésteres de
acidos gordos com alcoois gordos, esterois, terpendides, ou combinacéo destes. O peso molecular das
ceras, tende a ser mais alto, devido a terem uma maior saturagéo, e consequentemente, maior rigidez da
estrutura. Para formular com as ceras, é importante ter em consideragdo as composigdes, para prever a
compatibilidade com os outros ingredientes.®” As ceras sdo consideradas ingredientes multifuncionais,
conseguem melhorar a textura dos cosméticos, aumentar a sua viscosidade, estabilidade e ponto de
fusdo. As ceras de origem vegetal sdo derivadas de folhas, cascas e frutos de diferentes plantas ou sdo
separadas de 6leos vegetais por desparafinagdo, num processo que envolve a separagdo fisica, ndo

envolvendo reagGes quimicas.>®

INCI: Copernicia Cerifera Wax

A cera de carnauba é conhecida por ser a cera vegetal mais dura, com maior ponto de fusdo,
situado entre 0s 83 e 86 °C, é composta principalmente de ésteres de acidos gordos (C18-C30), e possui
uma quantidade significativa de alcoois gordos livres entre 30 a 34 carbonos. A fungdo desta cera passa

por conferir dureza e aumentar a viscosidade das formulagdes cosméticas."¢-"t

1.5.2.5.Alternativas aos silicones

Os silicones sdo usados em todos os tipos de produtos de cuidados da pele devido,
principalmente, as suas propriedades sensoriais, visto possuirem alta capacidade de espalhamento
quando comparados aos emolientes biol6gicos. Quando misturados com 6leos vegetais, os silicones
melhoram a capacidade de dispersdo dos 6leos e diminuem a sensacdo de pele gordurosa e pesada,
diminuindo a tensao superficial. Os silicones volateis, proporcionam uma leve lubricidade, uma textura
leve e boa distribuicdo do produto na aplicagdo, sem deixar nenhum efeito residual.* No entanto, estes
produtos, sdo toxicos, persistentes e podem bioacumular-se em organismos aquaticos, podendo ainda
interferir com a fungdo hormonal humana, comprometendo a fertilidade.”? Existem diversas alternativas

aos silicones tendo em conta a norma COSMOS sendo, algumas delas, descritas em seguida.
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INCI: Brassica Oleracea Italica Seed Oil

O ¢6leo de semente de brocolo, encontra-se entre os ingredientes mais puramente naturais que
sdo comparaveis aos silicones, no entanto, ndo fornece a mesma sensacdo que um silicone, porque trata-
se de um ingrediente oleoso.” O éleo de brécolo revela-se um 6leo leve, prensado a frio, com excelente
efeito de cuidado para a pele e cabelo. Este 6leo é extraido das sementes de brocolos e, devido a sua
estrutura quimica, possui propriedades de prote¢do da barreira da pele, tornando o éleo particularmente
adequado para o cuidado da pele seca, madura e irritada.”* O seu perfil Unico de acidos gordos,

responsavel pelas suas propriedades, encontra-se representado na Tabela 1.1.

Tabela 1.1: Composicéo de acidos gordos do 6leo de brécolo.”™

Acidos gordos Percentagem (%)
Acido oleico 13,3%
Acido linoleico 11,2%
Acido linolénico 10,9%
Acido palmitico 3,4%
Acido esteéarico 0,78%

INCI: Caprylic/Capric Triglyceride

O 6leo de coco pode ser fracionado num processo em que sao removidos varios acidos gordos,
deixando para tras 53-55% de &cido gordo caprilico e 36-47% de acido caprico. A principal razdo para
usar o 6leo de coco fracionado é a hidratacdo que oferece, uma vez que consegue entrar na pele e
hidratar, fornecendo a qualquer férmula para uma sensacdo muito leve.”™

INCI: Isoamyl Laurate; Isoamyl Cocoate

Emoliente de base vegetal feito a partir de fontes naturais renovaveis, a partir do agtcar e do
coco. Possui um comportamento volatil superior, tornando-se a substituicdo ideal para silicones volateis.
Ao contréario dos silicones, é livre de toxicidade e respeita 0 meio ambiente. Reduz o efeito de sabdo
que se cria devido a presenca de grandes quantidades de ceras ou de algum alcool gordo. Emulsfes com
grande quantidade de Oleos vegetais, manteigas ou ceras, na maioria das vezes possuem uma
espalhabilidade desagradavel, neste contexto, este emoliente apresenta-se como uma alternativa para
melhorar esse problema, eliminando também o efeito de pegajosidade.’

INCI: Heptyl Undecylenate

Trata-se de um emoliente extremamente leve e seco adequado para produtos naturais, € 100%
vegetal derivado do 6leo de mamona. Este emoliente revela-se uma excelente alternativa natural aos
fluidos sintéticos, como ciclometicona e 6leos minerais, ideal para combinar com 6leos naturais para

reduzir a oleosidade.™
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1.5.2.6.Humectantes
Os humectantes sdo ingredientes higroscopicos que conseguem aumentar o conteddo de agua
no EC, melhoram a PTEA, aumentam a absorcdo de agua da derme para a epiderme ou absorvem agua
do ambiente externo.! Os humectantes diferem na capacidade de ligacdo a agua, assim como na
capacidade de penetrar e influenciar o grau de hidratacdo da pele.?* Estes ingredientes servem para
substituir os FHNs que foram perdidos da pele.! A combinagdo com ingredientes oclusivos ajuda ainda

mais a melhorar a funcédo e a hidratacdo da barreira epidérmica.’’

INCI: Panthenol

O pantenol ou dexpantenol (Tabela 1.2), corresponde ao alcool do acido pantoténico, revela-se
essencial para a funcéo epitelial normal. Devido as suas propriedades higroscopicas, age como um
hidratante, melhorando a hidratacdo do estrato cdrneo, reduzindo a PTEA e mantendo a maciez e a
elasticidade da pele. Este alcool consegue acelerar a regeneracdo celular devido a conseguir ativar a
proliferacdo dos fibroblastos, revela-se, assim o ingrediente ideal para tratar queimaduras, acne e feridas
que necessitam de cicatrizar mais rapidamente. O pantenol também possui func¢do antibacteriana e reduz
efeitos prejudiciais da exposicédo ao sol.>®7® Este ingrediente é sensivel a temperaturas superiores a 70°C,

por ocorrer racemizagdo parcial e clivagem a aminopropanol.”

INCI: Glycerin

A glicerina trata-se de um alcool liquido, incolor, inodoro e higroscépico, que possui na sua
constitui¢do trés grupos hidroxilo hidrofilicos (Tabela 1.2) responsaveis pela sua higroscopicidade. A
glicerina é usada para cuidados com a pele, como humectante e protetor, conseguindo ndo so atrair agua,

mas também modular a composicéo da fase dos lipidos do estrato corneo.*

INCI: Sodium PCA

A pirrolidona carboxilato (PCA) de sédio (Tabela 1.2) é um humectante natural derivado do
acido L-glutdmico, conhecido por ser abundante na pele humana como componente do FHN,
correspondendo a aproximadamente 2% em peso do EC. Este humectante possui um poder hidratante

superior ao da glicerina, sorbitol e propanodiol.?>"

Tabela 1.2: Estruturas quimicas das moléculas humectantes.

Pantenol Glicerina PCA
HO OH
(0]
0 N
HN OH OH
HO 0
OH
OH
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1.5.2.7.Agentes quelantes
Os agentes quelantes conseguem aumentar a eficicia dos antioxidantes, reagindo com ides
metalicos. Em particular, os agentes quelantes conseguem bloquear o ferro necessario para o

metabolismo e crescimento microbiano.

A forma quelato possui poucas propriedades do ido livre e, por essa razdo, os agentes quelantes sdo
frequentemente descritos como “removedores” de ifes da solucéo. A estabilidade do quelato, depende
do ido metalico envolvido e também do pH.? O &cido etilenodiaminotetracético (EDTA) é o agente
quelante mais popular e é usado em varios campos industriais. Existem varios relatos sobre a sua
biodegradabilidade, mas é indicado como um produto quimico que provavelmente ndo sera removido
durante o tratamento biolégico das aguas residuais, mesmo ap6és exposigéo prolongada.®

INCI: Sodium phytate, Aqua, Alcohol

O sodium phytate, aqua, alcohol é um agente quelante natural, aprovado e em conformidade
com o padrdo COSMOS. Normalmente, este agente quelante é utilizado em conjugacdo com
antioxidantes, como o tocoferol com o intuito de proteger certos ingredientes, como é o caso dos 6leos

insaturados ou componentes de fragrancias.5!

INCI: Trisodium Ethylenediamine Disuccinate

Este agente quelante é conhecido por poder complexar com uma série de i6es metalicos numa
ampla gama de pH. A quelacdo maxima ocorre aproximadamente em torno de pH 7. Este agente é muito
seletivo em relacdo a metais de transicao problematicos, como os ides cobre e ferro, torna-se ideal para
formulacGes de cuidados pessoais. O trisodium ethylenediamine disuccinate potencia, também o efeito
do conservante utilizado na formulagdo, revelando-se, assim, mais uma alternativa ecoldgica para o

agente quelante EDTA.#

1.5.2.8.Antioxidantes e vitaminas

Os antioxidantes impedem a oxidac&o de componentes sensiveis, como é o caso das gorduras,
6leos e manteigas, cuja a deterioracéo oxidativa pode originar a mudanca de cor e formacéo de odores.*
As vitaminas e antioxidantes em cosméticos podem proteger e corrigir os danos, neutralizando os
radicais livres. Além disso, algumas vitaminas podem ser benéficas para a pele, potenciando a
estimulacdo da producdo de colagénio, refinamento da queratinizacdo e exercendo efeitos anti-
inflamat6rios.®® Normalmente os antioxidantes mais utilizados sdo os antioxidantes sintéticos butil-
hidroxitolueno (BHT) e o butil-hidroxianisol (BHA), devido a sua estabilidade durante os processos de
fabricacdo. No entanto, ja foram descritos casos de reacGes alérgicas na pele, carcinogenicidade e
desregulacédo enddcrina causadas por estes ingredientes.*

As plantas constituem uma alternativa aos antioxidantes sintéticos. Diversos estudos apoiam

que, as plantas, sdo capazes de exercer efeitos protetores contra o stresse oxidativo em sistemas
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bioldgicos, constituindo uma importante fonte de antioxidantes. Por exemplo, as folhas do cha preto e
verde, usam-se ha muito tempo entre as populacfes ocidentais e asiaticas, como uma fonte importante
de antioxidantes potencialmente protetores para a satde.?* Os extratos de plantas podem também ser

uma fonte de vitaminas antioxidantes como € o caso das vitaminas C e E.

INCI: Tocopherol

A vitamina E é considerada essencial para a estabilizacdo de membranas bioldgicas,
particularmente aquelas que contém grandes quantidades de acidos gordos polinsaturados. Os lipidos da
membrana celular da pele estdo sob ataque constante dos radicais livres formados tanto no decurso de
reacdes bioldgicas normais como, em particular, por vérios fatores externos.®> A vitamina E é o termo
coletivo para tocoferdis e tocotriendis, derivados do 6-cromanol por substituicdo com uma cadeia lateral
isoprendide saturada (tocoferdis) ou parcialmente insaturada (tocotriendis). O a-tocoferol é o homélogo
mais ativo biologicamente, possuindo fortes propriedades redutoras, conseguindo, assim, eliminar

radicais livres e outras espécies oxidativas.%

1.5.2.9.Fragrancias
Fragrancias sdao compostos naturais ou sintéticos, com um cheiro caracteristico que sdo
adicionados aos produtos cosméticos para criar uma impressdo estética de forma a tornar o produto mais
atraente para o consumidor, devido ao cheiro agradavel. Estes componentes podem ser utilizados para
mascarar o0 cheiro natural dos ingredientes, sem adicionar qualquer cheiro caracteristico, ou para

proporcionar um aroma agradavel.!

No entanto, as fragrancias sintéticas sao responsaveis pela causa mais frequente de alergias em
cosmeéticos, incluindo produtos para higiene pessoal. Muitos dos ingredientes de fragrancias sdo
irritantes, podendo causar dores de cabeca severas e sintomas de asma.>®’28” Normalmente, as
fragrancias sdo mencionadas no rétulo pela palavra “parfum” ou “aroma”, em vez dos ingredientes se
encontrarem rotulados individualmente, ndo existindo, assim, a divulgacdo da composicao, tornando-se
impossivel para os consumidores conhecer a origem deste tipo de ingredientes potencialmente

problematicos.*®

Alternativas naturais as fragrancias sintéticas

Os 6leos essenciais sd0 compostos naturais volateis, caracterizados por um forte odor, que tém
sido desde sempre utilizados para fins médicos e cosméticos. Estes 6leos resultam do metabolismo
secundario das plantas e podem formar-se em todas as partes das mesmas. Os 0Oleos essenciais
apresentam uma ampla gama de propriedades, desde efeitos bactericidas, viricidas, fungicidas,
antiparasitarios, inseticidas, analgésicos, sedativos, anti-inflamatdrios e anestésicos locais. As atividades
bioldgicas apresentadas pelos 6leos essenciais revelam-se muito importantes em cosmética, pois podem
ajudar a aliviar muitas condi¢gbes da pele, principalmente os danos oxidativos e processos de

envelhecimento.?’
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Os 6leos essenciais podem ser extraidos por varios métodos, sendo a escolha do método a aplicar
normalmente dependente do material botanico utilizado e determinante para a qualidade do Oleo
essencial. Os 6leos podem ser extraidos, entre outras técnicas, por prensagem a frio, por destilacdo direta
ou por arrastamento de vapor.®”88 A parte aquosa resultante da destilacdo, o hidrolato, contém goticulas
de 6leo e outros metabolitos da planta que normalmente estdo ausentes no 6leo essencial, podendo,

assim, apresentar algumas das atividades biolégicas dos 6leos essenciais.®

Oleo essencial de tangerina (INCI: Citrus reticulata blanco oil)

O dleo essencial de tangerina ou mandarina é prensado a frio para evitar a perda de componentes
voléateis. Este 6leo possui um aroma agradavel e refrescante sendo muito utilizado em perfumes e
cosméticos. A sua composi¢do quimica diferencia-se por possuir um alto teor de D-limoneno, um
composto com reconhecidas propriedades antioxidantes, permitindo assim eliminar possiveis radicais
livres. O 6leo de tangerina é bem conhecido pelas suas a¢des antibacterianas e antifingicas de amplo
espectro.370

Oleo essencial de Erva Principe (INCI: Cymbopogon flexuosus oil)

O 6leo essencial de erva principe é muito utilizado em indUstrias de alimentos, cosméticos,
farmacos e inseticidas. Este 6leo tem demonstrado possuir capacidade antimicrobiana e antiflngica,
sendo mais potente que muitos fungicidas sintéticos. Para além destas propriedades, este 6leo, também
apresenta importantes propriedades antioxidantes e repelentes que podem ser interessantes em
formulacdes.®

Oleo essencial de Litsea (INCI: Litsea cubeba fruit oil)

O 6leo essencial aromatico de Litsea é extraido dos frutos frescos de Litsea cubeba. E um 6leo
utilizado como intensificador de odor na industria alimentar, de cosméticos e em cigarros, como matéria-
prima na produgdo de citral, das vitaminas A, E e K, ionona, metil-ionona e perfumes, e, ainda, como

agente antimicrobiano e inseticida.%

1.5.2.10.Conservantes

Os cosméticos, como qualquer produto que contenha agua e compostos organicos/inorganicos,
exigem preservacdo contra a contaminagdo microbiana para garantir a seguranca do consumidor e
aumentar o seu prazo de validade. S&o incluidos conservantes nas formulagdes para eliminar ou inibir o
crescimento de microrganismos, que podem ser introduzidos durante o uso ou durante a fabricacdo. O
conservante ideal deve ter um amplo espectro de atividade, deve ser estavel, ndo volatil, ativo a
diferentes valores de pH, inerte, estavel & radiagdo UV, incolor, inodoro, barato e ndo irritante.
Geralmente nenhum conservante Unico atende a todos os requisitos, assim, o normal é usar varias
substancias para explorar fendmenos sinérgicos e aumentar o espectro de acéo. De referir que a eficécia

do sistema conservante é muito influenciada pelo pH e pelos outros ingredientes da formulagéo.?%
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O desenvolvimento de microrganismos pode causar alteracGes no aroma, cor e consisténcia dos
produtos, podendo levar a separacdo de fases ou ao aparecimento de sedimentos em solucdes. Os
conservantes utilizados nos cosméticos devem garantir a auséncia de contaminag6es durante as fases de

producdo e embalamento, bem como durante todo o tempo de uso.**

O uso de elevadas concentragfes de conservante € mais efetivo do ponto de vista de preservagao
sendo, no entanto, as concentragfes mais elevadas podem levar a problemas de toxicidade para os
consumidores. Na realidade, em conjunto com as fragrancias, 0s conservantes estao entre as causas mais
comuns do aparecimento de dermatites de contacto. Por outro lado, a utilizag&o de concentragcdes muito
baixas pode levar ao desenvolvimento de fendmenos de resisténcia microbiana.®% Atualmente, os
parabenos sdo 0s conservantes mais preocupantes. Estes compostos penetram facilmente na pele e sdo
suspeitos de interferir com a fungdo hormonal.”? Na Unido Europeia, a lista de conservantes naturais
certificados € muito limitada em comparagdo com a lista de conservantes convencionais oficialmente

permitidos pela lei: oito contra 57 conservantes.’

Os conservantes autorizados pela norma COSMOS, restringem-se apenas ao acido benzoico (e
seus sais), alcool benzilico, acido salicilico (e seus sais), acido sérbico (e seus sais) e por ultimo o acido
desidroacético (e seus sais).*

INCI: Aqua, Sodium Benzoate, Potassium Sorbate

Este sistema de conservacdo é aprovado pela norma COSMOS, sendo livre de compostos
halogenados, solventes organicos e compostos organicos volateis. O sistema possui efeito bactericida e
fungicida, eficaz a valores de pH inferiores a 5,5, sendo totalmente eficaz tanto em sistemas ionicos,

como n&o-idnicos, revelando-se sollivel em agua e na maioria dos solventes organicos polares.®

1.5.2.11.Extratos Boténicos

Os extratos botanicos sdo reconhecidos como os ingredientes que permitem oferecer beneficios
por poderem exercer a¢Bes anti-inflamatoria e/ou antioxidante. As plantas comegaram a destacar-se,
devido a presenga de diversos compostos fenolicos, dos quais se destacam os flavonoides e os &cidos
fendlicos e derivados, que sdo os responsaveis pelas propriedades anteriormente mencionadas. A acdo
anti-inflamatdria permite acalmar a pele, reduzindo a comichdo e a vermelhiddo. Por exemplo, a
camomila sdo atribuidas propriedades bactericidas e fungicidas, e ainda, acdo emoliente e anti-
inflamatéria. Os extratos desta planta sdo fortemente recomendados para pele sensivel, sendo
amplamente aplicados em formulag@es cosméticas.* J4 a alfazema é conhecida pelas suas propriedades
revitalizantes e relaxantes, podendo ser aplicada diretamente em todos o0s tipos de pele, exercendo uma
acdo de tonificacdo e de hidratacdo, aliviando os estados de stresse.® Por outro lado, no extrato de soja

sdo encontradas isoflavonas, benéficas para peles mais maduras e secas.*®
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Uma das plantas mais conhecidas e utilizadas é a aloé vera, da qual ja se identificaram 75
componentes potencialmente ativos. Esta planta é utilizada para diversos fins na dermatologia devido
ao seu efeito hidratante e de anti-envelhecimento, apresentando também, propriedades anti-
inflamatérias e regenerativas, potenciando o aumento da producéo de colagénio nas zonas danificadas.®
Plantas que possuem elevados teores de taninos, como é o caso da sélvia, castanha-da-india e o Quercus

lusitanica, conferem adstringéncia e contribuem para a firmeza da pele.*®

A pele contém vérios antioxidantes, como o &cido ascorbico, a vitamina E, o ubiquinol e o acido
arico. Quando ocorrem condigdes de stresse oxidativo, os niveis destas substancias na pele ficam muito
afetados e o tratamento topico com antioxidantes pode, portanto, ser muito benéfico.?! Neste contexto,
0s extratos de plantas ricos em polifendis estdo a tornar-se muito procurados em produtos topicos devido

as suas propriedades antioxidantes.

1.5.2.12.Bolota
O género Quercus pertence a familia Fagaceae. As plantas deste género, comummente,
conhecidas por carvalhos, sdo um importante grupo de arvores de folha caduca ou persistente,
predominantes em climas tropicais ou temperados, como é o caso de Portugal que possui uma ampla
area com carvalhos que sao utilizados para diversos fins. No entanto, os seus frutos, as bolotas, sdo
pouco valorizados, sendo utilizados, principalmente, na alimentacdo animal. Porém nos tempos

passados, as bolotas ja foram consideradas como um alimento de primeira necessidade.

A bolota é constituida pelo pericarpo (casca) que protege a semente (Figura 1.9). Por sua vez a
semente é composta por uma espécie de membrana aveludada e pelo embrido, onde se acumulam as
reservas energéticas. Apesar da maioria das espécies serem comestiveis, algumas contém elevados
teores de taninos, responsaveis pelo sabor amargo e adstringéncia dos frutos. A sintese destes compostos

serve como mecanismo de defesa da planta contra os predadores.

1.Vestigios de estilete
2.Radicula

3.Gémula Embrido
4 Cotiledones

5.Pericarpo (casca)

6.Testa

7. Invélucro

Figura 1.9: Constituicdo morfolégica da bolota, fruto do género Quercus.*®
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A cozedura revela-se o procedimento adequado para diminuir a concentracdo de taninos,
promovendo a sua hidrdlise e, consequentemente, eliminando as suas propriedades adstringentes.
Segundo estudos, este procedimento ndo altera as propriedades sensoriais e nutricionais das bolotas,
pelo contrario melhora as suas propriedades, a biodisponibilidade de nutrientes e o tempo de
conservacgdo. A influéncia do tratamento térmico, também néo afeta o teor de polifendis totais, como o
acido galico, compostos azotados e macro e microelementos.2%%1% Os compostos presentes na bolota,
podem proporcionar beneficios para a satide humana, sendo reconhecidos alguns efeitos bioldgicos, tais
como efeito anti-carcinogénico, anti-mutagénico e antienvelhecimento. A bolota, ou apenas a sua casca,
ja foram, aplicadas no tratamento de algumas doencas dermatoldgicas crénicas, como é o caso da

periodontite, 100102

A bolota além de economicamente rentavel, revela-se uma fonte natural com elevado valor
nutricional e riqueza em compostos bioativos. A composi¢do quimica da bolota inclui hidratos de
carbono, lipidos, proteinas e aminoacidos, que resultam do metabolismo primario do fruto, bem como,

substancias de reserva e metabolitos secundarios (Tabela 1.3).1%°

Tabela 1.3: Composicéo quimica da bolota.'*®

Compostos Quantidade

Agua 30-40 (%)

Hidratos de Carbono 60-70 (%)

Lipidos 5-10 (%)

Proteinas 4-8 (%)

Taninos 0,5-9 (%)
Célcio 0,070 — 0,140 (%)
Potéssio 0,60-0,80 (%)
Fosforo 0,080 — 0,110 (%)

Magnésio 0,040 (%)

Ferro 40 (mg/kg)
Vitamina C 550 (mg/kg)
Vitamina E 600-2000 (mg/kg)
Vitamina A 180 (U.1.)

Conforme anteriormente referido, a bolota diferencia-se por possuir altos niveis de compostos
fendlicos, particularmente de taninos hidrolisaveis e seus precursores: acido galico e elagico. Estudos
demostraram que estes compostos podem exercer um papel importante na reducdo dos riscos ou
sintomas de doencas cardiovasculares, infecdes microbianas, doencas inflamatdrias, entre outras. Sabe-
se que os taninos inibem in vitro a peroxidagdo de lipidos e a atividade de enzimas oxidativas como as
lipooxigenases, demonstrando a sua capacidade de eliminar radicais hidroxilo. Os taninos, também,
afetam o crescimento microbiano através de varios mecanismos, como inibi¢do das enzimas microbianas

extracelulares, privacdo dos substratos necessarios para o crescimento microbiano ou pela agdo direta
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sobre o metabolismo microbiano, através da inibicdo da fosforilacdo oxidativa. Assim, devido a sua
rigueza em taninos, a bolota torna-se um possivel medicamento para combater doencas de pele, como o

eczema, sendo, geralmente bem tolerada e ndo causando irritagdo, 0101103

1.6.Avaliagao da estabilidade de emulsdes cosméticas

A estabilidade de uma emulsdo cosmética refere-se a capacidade que esta apresenta para resistir
a mudancas nas suas propriedades fisico-quimicas ao longo do tempo. Para avaliar esta estabilidade, e
garantir que os principais atributos permanecem dentro das diretrizes aceitaveis, torna-se necessario
definir processos de avaliacdo de um produto. Revela-se, assim, importante estabelecer os atributos
criticos do produto, como a cor, odor, textura, etc., medir como eles mudam com o tempo e definir que
grau de mudanca é considerado aceitdvel. Da mesma forma, caso ocorra alguma alteragdo, é também
necessario identificar os mecanismos fisicos-quimicos dominantes, pois serd importante para determinar

qual a estratégia mais adequada para melhorar a estabilidade do produto.*”

A estabilidade dos cosméticos deve ser avaliada ap6s embalamento na embalagem final do
creme, uma vez que esta pode afetar diretamente a estabilidade do produto, devido a interagdes que
podem ocorrer, como por exemplo a adsorcdo de constituintes do produto no recipiente.'%

A estabilidade dos cosméticos pode ser fortemente condicionada pela temperatura. Assim, as
temperaturas elevadas aceleram as reagfes fisico-quimicas, gerando alteracfes na atividade dos
componentes, viscosidade, aparéncia, cor e odor do produto. Por outro lado, as baixas temperaturas
aceleram possiveis reacdes fisicas, podendo originar turbidez, precipitacdo e cristalizaco.®

Nos testes de estabilidade acelerados, os produtos sdo sujeitos a condigdes de temperatura
elevadas e/ou reduzidas de modo a acelerar a sua possivel degradacéo. Este tipo de ensaios fornece uma
indicacdo precoce sobre o prazo de validade dos produtos, permitindo, assim, diminuir o tempo de

desenvolvimento.1%

Um dos possiveis riscos associados ao uso de cosméticos é o microbioldgico. O crescimento de
bactérias em cosméticos pode alterar as propriedades fisicas do produto e causar sérios danos a salde
do consumidor, devido a producdo de endotoxinas ou metabolitos nocivos.®* A contaminagdo
microbioldgica pode ocorrer em qualquer estagio da vida do produto, desde a producao até ao uso pelo
consumidor. Uma das possiveis fontes de contaminacdo € a presenca de impurezas nas matérias-primas
ou 0 uso de compostos mais vulneraveis a proliferacdo bacteriana. Para além da escolha das matérias-
primas e dos cuidados durante a producéo, a qualidade dos recipientes para embalagem, assim como as
etapas de armazenamento e transporte podem afetar a qualidade dos cosméticos.®® Assim, as
especificagdes microbiolégicas de matérias-primas e dos produtos cosméticos finais, juntamente com
os resultados do Ensaio de Eficacia de Conservantes (EEC) tornaram-se elementos obrigatérios do
Relatorio de Seguranca do Produto Cosmético, de acordo com a legislagdo cosmética da Unido

Europeia.®”

30



O ensaio de eficacia de conservantes foi desenvolvido para avaliar a eficacia antimicrobiana dos
conservantes, que podem ser introduzidos no produto, durante ou ap6s o processo de fabrico. Diversos
testes foram recomendados por diferentes laboratorios, mas este teste é 0 método mais adotado pelos
regulamentos internacionais.??

A avaliacdo da conservacdo de uma formulag¢do cosmética, seguindo a norma 1SO 11930:2012,
baseia-se em inocular nos produtos, estirpes especificas de microrganismos, nomeadamente de bactérias
(Staphylococcus aureus, Escherichia coli e Pseudomonas aeruginosa), leveduras (Candida albicans) e
fungos filamentosos (Aspergillus brasiliensis). Posteriormente, o numero de microrganismos
sobreviventes, ¢ medido em intervalos definidos durante um periodo de 28 dias. Para cada tempo, 0
valor da reducdo logaritmica é calculado e comparado com os valores minimos requeridos para 0s

critérios de avaliacdo A ou B, indicados na Tabela 1.4.1%

Tabela 1.4: Critérios de avaliagdo para o Ensaio de eficacia de conservantes.'®’

Bactérias
Microrganismos (S.aureus; E.coli; Levesjura Fungo
‘ R (C.albicans) (A.brasiliensis)
P.aeruginosa)
Tempo de T7 T14 T28 T7 T14 T28 T14 T28
amostragem
Critério A >3 >32 >32 >1 >12 >12 >0P >]a
Critério B N&o >3 >32 Néo >1 >12 >0 >02
realizado realizado

2 NA: sem aumento da contagem em rela¢do ao tempo anterior.

b Rx=0 quando logNo=logNx (sem aumento da contagem inicial).

A reducdo de microrganismos viaveis (Rx) é calculada através da equagdo 1.1, subtraindo-se o
valor log do nimero médio de microrganismos viaveis em cada periodo de amostragem (Nx), a partir

do valor logaritmico do nimero de microrganismos inoculados no tempo inicial (N0).%

Rx = logNO — logNx (1.2)
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2. Objetivo do trabalho

A Unibio é uma empresa portuguesa de cosmética biol6gica, sendo a Unii (Organic Skin Food)
a marca dos seus produtos. A filosofia da Unibio passa por utilizar ingredientes provenientes da
agricultura bioldgica, colocando de parte 0s quimicos potencialmente agressivos para a pele. Existe uma
grande preocupacao ecoldgica por parte desta empresa, que vai desde a escolha dos ingredientes, que
seguem uma serie de critérios, até & escolha das embalagens.

Neste contexto, o estagio realizado na Unibio, no &mbito da presente Dissertagdo de Mestrado,
visou o desenvolvimento de uma emulsdo hidratante corporal bioldgica, que respeitasse todos 0s tipos
de peles, que contivesse extratos botanicos da flora portuguesa e que obedecesse a norma europeia de
certificacdo de cosmética biolégica (COSMOS). Dentro dos extratos botanicos optou-se por utilizar a
bolota como ingrediente portugués e diferenciador do produto.

Para concretizar este objetivo tornou-se necessario:

1. Formular & escala laboratorial, até se conseguir obter uma base de formacéo estavel, em

que ndo ocorresse separacdo de fases e que apresentasse boa textura e aspeto.

2. Aumentar a escala de producdo da formulag&o selecionada.

3. Avaliar a estabilidade do cosmético desenvolvido, em termos fisico-quimicos e

microbioldgicos.

35



36



37

Capitulo 3.
Materiais e Métodos



38



3. Materiais e Métodos

3.1.Materiais
3.1.1.Ingredientes das formulagoes
Os ingredientes utilizados durante o desenvolvimento da emulsdo hidratante encontram-se
apresentados na Tabela 3.1, a formulagéo é constituida por diferentes fases (fase aquosa, fase oleosa e
fase fria). Para cada um deles é indicado o nome de acordo com a International Nomenclature of

Cosmetics Ingredients (INCI), a funcdo e o estado fisico a temperatura ambiente.

Tabela 3.1: Matérias-primas utilizadas em cada fase das diferentes formulagdes. Fase A — Fase aquosa; Fase B — Fase oleosa; Face C

— Fase fria (= 45°C).

Estado
Fase ~ Nome Comum Nome INCI Fungéo "
Fisico
Agua destilada Aqua Solvente Liquido
Aloe vera Aloe barbadensis leaf juice o Soélido
Extrato botanico )
A powder (pd)
. . Sélido
Bolota Quercus fruit extract Extrato botanico )
(o)
Polyglyceryl-3 distearate; . Soélido
- ] Emulsionante
Glyceryl stearate citrate (pellets)
Polyglyceryl-3 methylglucose . Soélido
- ) Emulsionante
distearate (pellets)
. - . Sélido
Alcool cetearilico Cetearyl alcohol Co-emulsionante
(pellets)
Oleo de borragem Borago officinalis seed oil Emoliente Liquido
Oleo de grainha de uva Vitis vinifera seed oil Emoliente Liquido
Oleo de jojoba ) S ) ) o
Simmondsia chinensis seed oil Emoliente Liquido
Oleo de semente de o ] ] o
B . Cannabis sativa (hemp) seed oil Emoliente Liquido
canhamo
Oleo de brécolo Brassica oleracea italica seed oil ~ Emoliente Liquido
Oleo de macadamia Macadamia ternifolia seed oil Emoliente Liquido
Oleo de semente de alperce  Prunus armeniaca kernel oil Emoliente Liquido
Oleo de cartamo Carthamus tinctorius seed oil Emoliente Liquido
Oleo de coco Cocos nucifera oil Emoliente Sélido
Oleo de girassol Helianthus annuus seed oil Emoliente Liquido
Oleo de primula Oenothera biennis seed oil Emoliente Liquido
Azeite Olea europaea fruit oil Emoliente Liquido
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Tabela 3.1: Matérias-primas utilizadas em cada fase das diferentes formulagdes. Fase A — Fase aquosa; Fase B — Fase oleosa; Face C

— Fase fria (= 45°C). (Continuagao)

Estado
Fase  Nome Comum Nome INCI Funcédo -
Fisico
. Emoliente alternativo .
- Isoamyl laurate, isoamyl cocoate o Liquido
ao silicone
, ] ] o . Emoliente alternativo o
Oleo de coco fracionado Caprylic / capric triglyceride . Liquido
ao silicone
Emoliente alternativo o
B - Heptyl undecylenate o Liquido
ao silicone
. . . . . Sélido
Cera de carnaiba Copernicia cerifera wax Agente de consisténcia (06)
po
Manteiga de cacau Theobroma cacao seed butter Emoliente Sélido
Manteiga de karité Butyrospermum parkii butter Emoliente Sélido
Hidrolato de esteva Cistus ladaniferus distillate water ~ Extrato botanico Liquido
. Lavandula angustifélia flower . o
Hidrolato de lavanda Extrato botanico Liquido
water
Hidrolato de camomila Chamonmilla recutita flower water  Extrato botanico Liquido
Hidrolato de rosa Rosa damascena distillate Extrato botanico Liquido
Pantenol Panthenol Humectante Liquido
Glicerina Glycerin Humectante Liquido
- Sodium PCA Humectante Liquido
C Sélido
- Xanthan gum Espessante i
(p6)
Acacia senegal gum; xanthan Sélido
- Espessante i
gum (o)
Tocoferol Tocopherol Antioxidante Liquido
Acido citrico (solugio o » Solido
Citric acid Modificador de pH )
aquosa a 50%) (pd)
- Sodium phytate; aqua; alcohol Agente quelante Liquido
Trisodium ethylenediamine o
- Agente quelante Liquido

disuccinate

O conservante e os 6leos essenciais utilizados, com os respetivos nomes INCI, encontram-se
apresentados na Tabela 3.2. Foi criada a fase D, devido a estas duas classes de ingredientes serem muito

sensiveis a temperatura, assim sdo adicionadas a uma temperatura proxima da ambiente.
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Tabela 3.2: Conservante e 6leos essenciais utilizados nas formulagdes, que permitem conservar e formar os aromas das formulagdes.
Fase D — Fase fria (Tambiente).

Fase = Componentes Nome INCI Estado
fisico

Conservante Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate Liquido

Oleo essencial de tangerina Citrus reticulata blanco oil Liquido

Oleo essencial de litsea Litsea cubeba oil Liquido

Oleo essencial de alecrim Rosmarinus officinalis leaf oil Liquido

Oleo essencial de erva-principe Cymbopongon flexuosus oil Liquido

b Oleo essencial de laranja doce Citrus aurantium dulcis peel oil Liquido
Oleo essencial de geranio Pelargonium graveolens oil Liquido

Oleo essencial de liméo Citrus limon peel oil Liquido

Oleo essencial de canela Cinnamomum zeylanicum oil Liquido

Oleo essencial de lavanda Lavandula angustifolia oil Liquido
Fragrancia de chocolate - Liquido

3.1.2.Estirpes de microrganismos
As estirpes microbianas de referéncia utilizadas no ensaio de eficicia de conservantes

encontram-se na Tabela 3.3.

Tabela 3.3: Estirpes de referéncia utilizadas nos Ensaios de Eficacia de Conservantes.

Microrganismos padréo

Staphylococcus aureus (ATCC 6538)

Bactérias Escherichia coli (ATCC 9739)

Pseudomonas aeruginosa (ATCC 9027)

Levedura Candida albicans (ATCC 10231)

Fungo filamentoso Aspergillus brasiliensis (ATCC 16404)
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3.1.3.Reagentes e meios de cultura
Na Tabela 3.4 encontram-se 0s reagentes e meios de cultura utilizados nas analises

microbioldgicas efetuadas aos cosmeéticos.

Tabela 3.4: Reagentes e meios de cultura utilizados nos testes microbiolégicos.

Meios de cultura Fornecedor Referéncia
Sabouraud Dextrose Chloramphenicol Agar (SDCA)  Biokar Diagnostics BM17208

Cetrimide Agar Biokar Diagnostics BKO049
Mannitol Salt Agar Biokar Diagnostics BKO030
MacConkey Agar BD Diagnostic Systems 212123
Tryptone-Salt Broth Biokar diagnostics BKO014
Eugon LT 100 Broth Biokar diagnostics BK137
Potato Dextrose Agar (PDA) Biokar diagnostics BK095
Sabouraud Dextrose Agar (SDA) Biokar Diagnostics BKO025
Trypticase Soy Agar (TSA) Biokar Diagnostics BKO047
Tween-80 BioChemica A1390

3.1.4 Equipamentos

A Tabela 3.5 mostra os equipamentos utilizados em todas as etapas da presente dissertagéo.

Tabela 3.5: Equipamento utilizado no presente trabalho.

Equipamento Marca

Denver (TR-203)

Balancgas Analiticas
NAHITA (Série 5062)

Placa de Aquecimento Tristar, (IK 6178)
Banho Termostatico ARBO (Lab WB12)
INFRARED (DT8380)
Termoémetros
GH ZEAL LTD
Agitador NAHITA (Mechanical rod stirrer 682/2)
Agitador vortex VWR (444-2790)
Misturador NORPRO (Mini mixer)
Kai Blendia (Handy Food Processor)
Homogeneizadores BAMIX (Gastro 350w Pro-3)

TEKNO STAMAP (C-line 10/20)
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Tabela 3.5: Equipamento utilizado no presente trabalho. (Continuacéo)

Equipamento Marca

Camara USB com filtros de polarizagdo Visioscope (PC 35)

HANNA (HI 2210)
Medidor de pH

METTLER TOLEDO (Five Easy F20)

Colorimetro KONICA MINOLTA (CR - 410)
Centrifuga Sigma (4K15)
Viscosimetro Brookfield (HADV — 1)
Camara de fluxo laminar STERIL - VBH (11649)
Autoclave DARLAB (K-400)
Memmert (BM 500)
Estufas Memmert (B 50)
Densimetro Grant Bio (DEN-1B)

3.2.Desenvolvimento da emulsao
3.2.1.Desenvolvimento da emulsao hidratante corporal a escala laboratorial (100 g)

Primeiramente, comegou-se por preparar a infuséo de bolota. Para tal, colocou-se a quantidade
de agua destilada necessaria num recipiente resistente ao calor e recorrendo a uma placa de aquecimento
levou-se até fervura. Assim que agua comecou a ferver, introduziu-se a quantidade necesséria de bolota,
aguardaram-se 3 minutos e filtrou-se a infusdo obtida para outro recipiente.

Posteriormente, passou-se a preparagdo da fase aquosa (fase A). Para tal juntaram-se 0s pesos
certos de agua destilada e da infusdo de bolota anteriormente preparada. Numa fase seguinte preparou-
se a fase oleosa (fase B). Para a preparacdo desta fase, comecgou-se por pesar o emulsionante e,
seguidamente, foram-se adicionando os restantes ingredientes desta fase, pesados separadamente. Ap6s
as duas fases estarem preparadas, procedeu-se ao aquecimento de ambas, em recipientes separados, num
banho termostatizado a uma temperatura compreendida entre 75 e 80°C. Nos procedimentos iniciais,
outras temperaturas foram testadas (60-85°C). A agua do banho teve de se encontrar ao mesmo nivel
que o contetdo dos recipientes contendo as fases, para assegurar que o contetido de ambas permanecesse
na temperatura desejada. Assim, que as duas fases atingiram a mesma temperatura (+ 3°C de diferenca),
adicionou-se rapidamente a fase oleosa a fase aquosa dentro do banho. Seguidamente, efetuou-se a
homogeneizagdo da mistura fora do banho durante 2,5 minutos, na velocidade méxima do
homogeneizador. Nos procedimentos iniciais, foram também testados mais tempos de homogeneizagdo
referenciados na Tabela 3.6. Ap6s a homogeneizacdo, agitou-se a mistura manualmente com uma vareta

até atingir uma temperatura de aproximadamente 45+3°C.
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Tabela 3.6: Primeiro tempo de homogeneizacgdo (minutos) a temperatura ambiente (velocidade maxima do homogeneizador).

Tempo de homogeneizagéo

Formulacao (min.)

Amostra 1; Amostra 31; Amostra 32; Amostra 33 45
Amostra 27; Amostra 30 4

Amostra 28; Amostra 29 3,5
Amostra 2; Amostra 13; Amostra 14; 3

Amostra 9; Amostra 11 2,75

Amostra 6 2,25
Amostra 4, Amostra 22; Amostra 23; Amostra 25 2

Como alternativa ao procedimento adotado, foram testadas outras possibilidades tais como:
» Efetuar a mistura (fase A e B) fora do banho com agitacdo manual (Amostra 1; Amostra 2;
Amostra 3; Amostra 5; Amostra 23; Amostra 29);
» Repor a dgua evaporada da fase aquosa (fase A) antes de efetuar a mistura da fase oleosa com
a fase aquosa (Amostra 30, Amostra 33);
» Testou-se a insercdo de um passo de agitagdo a pré-emulsdo (fase A e B) com agitacdo
mecénica durante 0,67 minutos (Amostra 4; Amostra 28).

Numa ultima fase, procedeu-se a preparacdo da fase fria (fase C e D). Comegou-se por pesar a
glicerina e a goma espessante e, seguidamente, com a ajuda de um misturador, dispersou-se a goma
espessante (Xanthan gum) na glicerina. Pesaram-se os restantes ingredientes da fase C, e juntaram-se a
dispersdo ja preparada. Quando a pré-emulsao (fase A e B), se encontrava a uma temperatura proxima
de 45°C, adicionou-se a fase C e homogeneizou-se de novo a mistura por mais 1 minuto (velocidade
minima do homogeneizador). Na juncéo da fase C a pré-emulsao, foram também, testados outros tempos
de homogeneizacao referenciados na Tabela 3.7. Nesta fase, foi ainda testado outro procedimento
alternativo, que consistiu na introdugdo de agitacdo mecanica (15 minutos), ao fim de adicionar a fase
C (Amostra 8). Deixou-se para Gltimo, o conservante e os 6leos essenciais (fase D), por serem muito
sensiveis a temperatura, apenas adicionaram-se a formulagdo quando atingiu a temperatura ambiente. O
pH final da formulagdo, foi sempre medido e sempre que necessario, ajustado através da adi¢éo de acido
citrico. Para ilustrar o processo de fabricacdo desenvolvido, foi criado um diagrama de blocos

representando na Figura 3.1.
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Tabela 3.7: Segundo tempo de homogeneizagdo (minutos) testados a temperatura ambiente (velocidade minima do
homogeneizador).

. Tempo de
Formulagéo A .
homogeneizacao (min.)
Amostra 27 2
Amostra 13 1,75

Amostra 2; Amostra 12; Amostra 15; Amostra 16; Amostra
17; Amostra 18; Amostra 19; Amostra 20; Amostra 21;

Amostra 24; Amostra 28; Amostra 29; Amostra 31, Amostra 1.5
32; Amostra 33

Amostra 9; Amostra 10; Amostra 11 1,25

Amostra 25 0,67

Fase Aquosa (A)
Adicionar a fase o . i
Aguecimento oleosa a fase aquosa, 1 tA—Lhom((;negegg i%;dzo’? min
(75-80°C) > assim gue as duas >
atingirem a mesma
T+3°C l
T Arrefecimento em lenta

Fase Oleosa (B) agitagdo  com  uma
vareta de vidro até a

uma T=45+3°C ]

Fase Fria(C) | ——»

2thomogeneizacso—> 1 MIN
Solugdo aquosa de (modo lento)

— acido citrico 50%

=

[

2 Conservante e >

& fragrancia (D)

5

E .

= . Mistura com uma
S |l«————— | Ajuste de pH < .

L J P = vareta de vidro

Figura 3.1: Diagrama de blocos ilustrativo do procedimento experimental para a preparagéo de 100g de emulsdo com o
equipamento Kai Blendia e BAMIX.

3.2.2.Aumento da escala de produgao
O aumento de escala foi realizado seguindo 0 mesmo procedimento descrito anteriormente. A

partir de 150 g de creme, j& foi necessario alterar os tempos de homogeneizagéo (Tabela 3.8).
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Tabela 3.8: Tempos de homogeneizagdo em func¢do da escala de producéo, para o equipamento BAMIX.

Escala de producéo

1° Tempo de homogeneizacao

2° Tempo de homogeneizagao

(min.) (min.)
150 — 200g 45 15
>200 — 1000g 55 2,5

A quantidade maxima de material produzido foi de 3000 g, com o equipamento TEKNO

STAMAP, onde mantiveram-se os tempos de homogeneizacdo utilizados na escala de 150 a 200 g do

equipamento BAMIX (Tabela 3.9). Em relagdo a mistura de fases, efetuaram-se na velocidade minima

do equipamento.

Tabela 3.9: Tempos de homogeneizagdo em fungdo da escala, para o equipamento TEKNO STAMAP.

Escala de producéo

1° Tempo de homogeneizagao
(min.)

2° Tempo de homogeneizagao
(min.)

3000 g

4,5

15

3.3.Métodos de teste

3.3.1.Avaliagcdo do grau de homogeneidade e aroma da emulsao

Ao longo do desenvolvimento, avaliou-se, por observacédo, o grau de homogeneidade e o0 aroma
das varias amostras formuladas, 24 horas ap6s terminar o processo de formula¢do. Na avaliagdo do grau
de homogeneidade, as amostras foram classificadas de acordo com uma escala onde (e) correspondia a
maxima inomogeneidade (completa separacdo de fases) e (e®®ee) a uma emulsdo completamente
homogénea.

O aroma das formulagdes foi variando de acordo com a escolha do 6leo essencial. Na fase final
do desenvolvimento, efetuou-se a conjugacao de diferentes 6leos essenciais para construir o aroma da
formulacéo final. Os aromas foram classificados de acordo com a mesma escala onde (e) correspondia

a um aroma muito desagradavel e (e @ @ @ ®) correspondia a um aroma muito agradavel.

3.3.2.Viscosidade durante a formulagao
A viscosidade é uma variavel que caracteriza um sistema em seu aspeto reolégico. A avaliacao
deste parametro, fornece assim, uma indicacdo do comportamento do produto ao longo de um periodo
de tempo.1®
Pelo facto, de ndo existir viscosimetro no laboratério da empresa, recorreu-se a um método
alternativo para avaliar a viscosidade das amostras por comparacdo com produtos padrdo (Anexo C).

Este teste foi realizado mexendo as amostras e 0s padr@es em recipientes iguais (23,50 g de produto) e
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a mesma temperatura com uma vareta, para avaliar a resisténcia ao movimento da vareta. A viscosidade
foi sempre avaliada ap6s terem passado 24 horas do final da formulacéo, visto que a emulsdo recém
preparada leva um determinado tempo até atingir a viscosidade final.** Ao fim da avaliagcdo de
viscosidade de alguns produtos concorrentes existentes no mercado, definiu-se uma escala semi-

guantitativa representada na Tabela 3.10, onde o 0 corresponde a minima viscosidade e 10 a viscosidade

maxima.
Tabela 3.10: Escala de avaliacéo da viscosidade das amostras de creme produzidas.
Escala 0 2 4 6 8 10
Sem Creme pouco Creme de Creme .
Sem s - o - Creme muito
. - viscosidade viscoso que viscosidade Viscoso que -
» viscosidade - . - ~ . Viscoso, que
@ aparente flui intermedia ndo flui com < .
o - nao flui
= facilidade
=
[
=
o
1}
O
viscosidade da glicerina A B c D

agua

3.3.3.Determinacao e ajuste de pH
Ao longo do desenvolvimento do produto, foi sempre necessario determinar o pH da
formulacéo, ap6s a adicdo da fase D. Para o efeito realizou-se uma dilui¢do 1:10 e mediu-se o pH da
solugdo. Pretendia-se manter o pH das formulacGes entre 4-6, como indicado em 1.3, e quando
necessario, efetuou-se a corre¢do do pH. Esta correcdo consistiu na adi¢do de acido citrico a 50% para

efetuar a redugdo do pH.

3.3.4.Avaliagao sensorial
Sempre que possivel foram dadas amostras do mesmo produto a mais do que uma pessoa, de
forma a obter uma opinido mais concreta do desempenho da emulséo. Nesta avaliacdo era efetuado um
questionario, contendo os pardmetros e a escala de avaliagdo representada na Tabela 3.11. O valor de
cada pardmetro na escala de avaliagdo correspondeu & média das respostas obtidas. A maioria das vezes,
as emulsBes foram avaliadas por um painel de avaliagdo composto por membros da equipa de

desenvolvimento de novos produtos da empresa Unibio.
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Tabela 3.11: Pardmetros avaliados sensorialmente e respetiva escala de avaliacéo.

Aroma 1 (desagradavel) — 10 (agradavel)

Intensidade do aroma 1 (pouco intenso) — 10 (muito intenso)

Antes da aplicacio do

creme Cor 1 (desagradavel) — 10 (agradavel)
Intensidade da cor 1 (pouco intenso) — 10 (muito intenso)
Aparéncia da textura 1 (textura pastosa) — 10 (textura cremosa)
Espalhabilidade 1 (péssima espalhabilidade) — 10 (6tima espalhabilidade)
Boa absorcao 1 (péssima absorgdo) — 10 (6tima absorgao)

Sensagio ao aplicar o Sem sensacdio de
creme . 1 (muita oleosidade) — 10 (sem oleosidade)
oleosidade

Sem sensagdo de ) o o
1 (muita pegajosidade) — 10 (sem pegajosidade)

pegajosidade
Hidratagao 1 (pele seca) — 10 (pele hidratada)
Suavidade 1 (pele aspera) — 10 (pele suave)
Sensag¢do apés a
aplicacio do creme Brilho na pele 1 (brilho excessivo) — 10 (brilho agradavel)
Bem tolerado 1 (mal tolerado na pele) —10 (bem tolerado)

3.3.5.Andlise através de sonda de luz polarizada

Para determinar o nivel de descamacao recorreu-se a uma sonda de luz polarizada, cujo o método
de adesdo permite recolher os cornedcitos (flocos de células mortas). Assim, o nimero, tamanho e
espessura dos cornedcitos recolhidos indicam o nivel de descamacdao/ hidratacdo do estrato cérneo.

O individuo portador de pele seca (mulher com 24 anos), foi instruido a ndo usar nenhum
produto cosmético 24 horas antes da experiéncia, exceto produtos de limpeza. Os cremes foram
aplicados na zona da perna inferior ao joelho (canela), aplicando-se na perna esquerda a logéo
concorrente (A) e na perna direita a emulsdo desenvolvida. As formulagGes foram aplicadas na

superficie da pele com uma leve massagem por aproximadamente 15 segundos.

3.4.Testes de Estabilidade Acelerada
No final do processo de desenvolvimento foram selecionadas duas formulagdes finais que foram
submetidas a testes de estabilidade acelerada. Para tal, as formula¢fes cosméticas desenvolvidas foram
embaladas na sua embalagem final (225 g de creme por embalagem) e armazenadas as temperaturas de
25,0+ 2,0°C, 40,0 £2,0°Ce 5,0 £ 2,0 °C, durante 4 semanas.
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Um dia ap6s o embalamento e ao fim de 1, 2, 3 e 4 semanas de armazenamento nas diferentes
condicdes de temperatura, as formulagdes cosméticas foram inspecionadas quanto as suas caracteristicas
organoléticas, pH, cor, estabilidade (ensaio de centrifugacao) e contaminacao microbioldgica. No inicio
e no final do ensaio foi ainda realizada uma determinacdo da viscosidade das emulsfes. Foram

igualmente avaliadas as préprias embalagens no sentido de se detetarem possiveis alteracGes.

3.4.1.Avaliagao das caracteristicas organoléticas
A cada 8 dias, as formulagGes cosméticas foram inspecionadas de forma a avaliar as suas
caracteristicas organoléticas. Nesta analise, as amostras foram avaliadas em relacdo ao seu aroma,

coloracdo, grau de homogeneidade (separagéo de fases) e textura.

3.4.2 Ensaio de centrifugagao
Os testes de centrifugacdo tém como objetivo produzir tensdo na amostra, simulando um
aumento da forga de gravidade e aumentando a mobilidade das particulas, antecipando assim possiveis
instabilidades. Essas mudancas podem aparecer na forma de precipitagdo, separacdo de fases,
coalescéncia, entre outras.®
Para realizagdo deste ensaio, pesaram-se 10 g de cada amostra para tubos de centrifuga e
centrifugou-se a 5000 rpm e a 25 °C, durante 10 minutos. No final da centrifugacdo as amostras foram

analisadas visualmente para detecéo de precipitados ou de separacdo de fases.*%®

3.4.3.Medigbes colorimétricas
A cor das amostras foi medida usando um colorimetro instrumental, que foi calibrado usando
um padrdo de cor branca com valores tridimensionais definidos. O instrumento fornece a cor das
amostras em termos do sistema de espacgo de cores L*, a* e b*. Neste espaco de cor, L* representa a
luminosidade, e a* e b* s&o coordenadas da cor: onde +a vai em direcéo a vermelho, —a vai em direcdo
a verde, +b vai em direcdo a amarelo e —b vai em direcdo a azul. A variacdo de cor, entre duas amostras

foi determinada usando a equagéo (1.2).1%°

AE = /(AL)? + (Aa)? + (4b)2 (1.2)

Onde AE representa a diferenga de cor total entre a cor medida coordenadas L*, a* e b* de uma

emulsdo de teste e a emulsdo de controlo.
3.4.4.Avaliacao da viscosidade das formulas finais

A viscosidade das amostras foi avaliada 24 horas apds a formulacdo e no final das 4 semanas de

armazenamento as diferentes temperaturas. A viscosidade foi determinada recorrendo a um viscosimetro
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Brookfield (HADV - 1I). A agulha n°6 foi a selecionada e o equipamento foi calibrado para uma rotagédo

a 20 rpm. As medicdes foram realizadas a temperatura ambiente (25 °C).

3.4.5.Avaliagdo da Contaminagao Microbiolégica
As analises microbiolodgicas revelam-se fundamentais, principalmente se houver presenca de
agua e componentes organicos huma formulacdo, que favoreca o crescimento de microrganismos. Em
alguns casos, pode mesmo afetar a estrutura e influenciar a estabilidade do produto. Os ensaios
microbiol6gicos permitem, também, verificar se foi feita a escolha adequada do sistema de

conservacdo. '

As anélises microbioldgicas realizadas, efetuaram-se sempre dentro de uma camara de fluxo
laminar de modo a garantir as condi¢cdes de esterilidade. Os meios de cultura necessarios foram
esterilizados em autoclave a 122 °C durante 15 minutos. Todo o material que entrou em contacto direto

com as amostras também se encontrava esterilizado.

3.4.5.1.Contagem de bolores e leveduras (Método 1SO 16212:2008)

Suspendeu-se 1 g de creme em 9 mL de meio de enriquecimento (Eugon), agitou-se bem a
mistura para dispersar por completo e plaqueou-se o total de 1 mL em meio SDCA, previamente
preparado, e efetuou-se o espalhamento. As placas foram incubadas a (25+2) °C durante 5 dias e apenas
se efetuou a contagem das placas que continham entre 15 a 150 colénias.!*

3.4.5.2.Contagem de aerdbios mesofilos (Método 1SO 21149:2006)
Suspendeu-se 1 g de creme em 9 mL de meio de enriquecimento (Eugon), agitou-se bem a
mistura para dispersar por completo e plagueou-se o volume total de 1 mL em meio TSA, previamente
preparado, e efetuou-se o espalhamento. As placas foram incubadas a (32,5+2,5) °C durante 72 horas e

apenas se efetuou a contagem das placas entre 30 e 300 coldnias.'!

3.4.5.3.Pesquisa de Microrganismos Especificos
Em primeiro lugar, efetuou-se uma suspensdo inicial (1g de creme + 9 mL de meio de
enriguecimento Eugon), dispersou-se bem a mistura e incubou-se a suspensdo inicial a (32,5%2,5) °C
por pelo menos 20 horas (m&ximo 72 horas). Seguidamente, com uma anga, plaqueou-se a mistura no
meio adequado, conforme o microrganismo (Tabela 3.12). Por altimo, colocou-se a placa na estufa
durante o tempo e temperatura adequada, para o crescimento de cada microrganismo. No final do tempo
de incubacéo as placas foram observadas para detecdo e enumeracao das coldnias carateristicas de cada

microrganismo pesquisado.tt?115
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Tabela 3.12: Condic@es de crescimento dos microrganismos contaminantes do creme.!!>115

Microrganismos ] Temperatura Tempo de Aspeto das colonias )
] Meio de cultura . . . Método
pesquisados de crescimento  crescimento carateristicas
Pseudomonas i (325825 st Coldnias com pigmentos 1SO
etrimide agar 542, a oras .
aeruginosa g verde-amarelo 22717:2006
Coldnias rosas a SO
Escherichia coli MacConkey agar (32,5+2,5) °C 24 a 48 horas vermelhas com
. 21150:2006
precipitado
Colonias brancas a bege, SO
Candida albicans SDCA (32,5+2,5) °C 24 a48horas com um aspeto cremoso e
18416:2007
convexo
Colonias negras e
Staphylococcus . ISO
Chapman agar (32,5+2,5) °C 24 a 48 horas brilhantes, cercadas por
aureus 22718:2006

zonas claras (2-5 mm)

3.5.Ciclos de congelamento e descongelamento

O objetivo deste ensaio € o de revelar problemas de uma forma mais rapida. Exemplos de
problemas que podem ser detetados neste ensaio sdo a degradacdo ou quebra das embalagens, a
separacdo de fases no produto ou a cristalizacdo de ingredientes. N&o existe uma norma para a realizagao
deste teste. No entanto, é comum a realizacdo de pelo menos trés ciclos para produtos contendo agua.x
Assim, para a realizagdo deste ensaio realizaram-se 3 ciclos de 24 horas, tendo as amostras sido
armazenadas durante 12 horas a uma temperatura de aproximadamente -18 °C e durante 12 horas a
temperatura ambiente (= 25 °C). No final dos trés ciclos, avaliou-se 0 pH, cor, estabilidade (ensaio de
centrifugacdo) e caracteristicas organoléticas das amostras testadas, comparativamente com a amostra

original. Foi igualmente avaliada a integridade da embalagem.

3.6.Ensaio de Eficacia de Conservantes (EEC)

O ensaio de eficacia dos conservantes foi realizado de acordo com a norma ISO 11930 destinada
a produtos cosméticos.

Primeiramente, efetuou-se a suspensdo inicial dos microrganismos em solugdo diluente
(tryptone-salt broth). Para tal, os microrganismos foram inoculados em placas de Petri contendo meio
TSA (P. aeruginosa, E. coli e S. aureus) ou meio SDA (C. albicans) e as placas foram incubadas durante
24 ou 48 horas (C. albicans). A suspensdo inicial para a realizacdo dos ensaios foi preparada a partir
destas placas, transferindo-se, com o auxilio de uma ansa, colénias para um tubo contendo 3,0 mL de
tryptone-salt broth. A turbidez da suspensdo de microrganismos foi ajustada a cerca de 0,5 na escala de
McFarland, o que corresponde a uma densidade celular de 1x10® UFC/mL, no caso das bactérias ou
1x10°% UFC/mL no caso da levedura. As suspensdes assim preparadas foram de seguida diluidas (1:10)

em tryptone-salt broth. Para o fungo filamentoso procedeu-se de uma forma diferente. Assim, neste
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caso, retiraram-se esporos de uma placa de Petri com 5 dias de crescimento em meio PDA, para um tubo
contendo uma solucédo 0,05 % (v/v) de tween-80 (polisorbato-80), de modo a facilitar a dispersdo dos
esporos, até se obter uma suspensdo com uma concentragéo de 1x107esporos/mL.

Posteriormente, inoculou-se em cada recipiente contendo 20 g de emulsdo, 200 uL de cada uma
das 5 suspensdes microbianas e efetuou-se bem a mistura. As emulsdes foram analisadas imediatamente
apos a contaminacdo e ao longo de 28 dias de armazenamento a temperatura de 22,5+2,5 °C. Foi
igualmente preparada uma amostra a qual ndo se efetuou nenhuma contaminacéo para funcionar como
controlo negativo.

Para andlise das amostras, pesou-se 1 g de cada creme ja contaminado para um novo frasco
estéril, juntou-se 9 mL do agente neutralizante (Eugon), agitou-se a mistura com o auxilio do vortex até
garantir a méxima homogeneizacdo e aguardaram-se 30 minutos. Seguidamente, efetuaram-se 5
diluicBes seriadas (1:10) em tryptone-salt broth, tendo cada uma destas dilui¢ces sido plagueada em
placas de Petri contendo os meios de cultura adequados (Tabela 3.13). Finalmente, as placas foram
colocadas em estufas e incubadas de acordo com as temperaturas e tempos de incubacdo indicados para
0 crescimento de cada microrganismo (Tabela 3.13). No final de periodo de incubagdo o nimero de
coldnias em cada placa foi registado, tendo-se apenas contabilizado as placas com um ndmero de
coldnias entre 30 e 300, no caso das bactérias e da levedura, e entre 15 e 150, no caso do fungo

filamentoso.

Tabela 3.13: Condic@es de crescimento para os microrganismos indicados pela norma 1SO 11930:2012.27

. . . Temperatura de Tempo de
Microrganismos Meios de cultura . . ) .
incubacéo incubacéo
S. aureus
_ o EY O
Bactérias P. aeruginosa Triptic Soy Agar (32,5+£2,5) °C
(TSA)
E. coli .
2 a3dias
) Sabouraud Dextrose Agar
Levedura C. albicans (32,5¢£2,5) °C
(SDA)
L Potato Dextrose Agar )
Fungo A. brasiliensis (22,5£2,5) °C 3 a5dias

(PDA)
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4. Resultados e Discussao

4.1.Desenvolvimento da emulsao hidratante
4.1.1.Estabelecimento de uma base de formulagao estavel

A etapa inicial baseou-se no desenvolvimento de uma base de formulacéo estavel, ou seja, que
contivesse uma textura adequada a um creme hidratante corporal, com o minimo desempenho de
hidratacdo para posterior aperfeicoamento e que cumprisse 0s requisitos minimos de estabilidade, sem
alteracBes no aroma, cor e sem separacdo de fases. Multiplos ingredientes e condi¢BGes experimentais
foram testadas para obter melhorias entre cada formula¢do. Em todas as formulacdes, efetuou-se uma
recolha de informac&o sobre o0 aroma, foram testadas varias conjugacdes dos 6leos essenciais ao longo

do desenvolvimento, que foram relevantes para chegar ao aroma da formulacdo final.

Deve-se referenciar que o produto cosmético desenvolvido, serd produzido e colocado no
mercado. Por esse motivo, é absolutamente fundamental assegurar a confidencialidade das formulagdes.
Todas as tabelas apresentadas nos resultados com as quantidades dos ingredientes utilizados, resultam

de uma normalizacdo da faixa de valores fornecida no Anexo A.

Comegou-se por definir uma formulagdo basica hidratante, representada na Tabela 4.1, tendo
como referéncia formulacBes encontradas na literatura e também a analise da lista de ingredientes de
produtos encontrados no mercado.>*17118 O procedimento experimental inicial foi elaborado com base

na ficha técnica do emulsionante testado.*®%

Tabela 4.1: Formulagdo da Amostra 1. Componentes de cada fase e respetivos valores de concentracdo (%), resultantes da
normalizagdo da faixa de valores fornecida no Anexo A.

Fase  Componentes (INCI) Amostra 1
Aqua 63,88
A Aloe barbadensis leaf juice powder 80,00
Polyglyceryl-3 distearate; glyceryl stearate citrate 70,00
Cetearyl alcohol 100,00
Cocos nucifera oil 60,00
B Helianthus annuus seed oil 60,00
Simmondsia chinensis seed oil 50,00
Butyrospermum parkii butter 83,33
Citus ladaniferus distillate water 50,00
Panthenol 40,00
c Tocopherol 50,00
Glycerin 40,00
Xanthan gum 40,00
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Passadas 24 horas, efetuou-se a avaliacdo do creme, a formulacdo resultou numa emulsdo
homogénea. No entanto, ficou demasiado espessa e com uma textura pastosa (Figura 4.1). Ao aplicar na
pele, gerava um efeito de branqueamento, que apresentava dificuldades na espalhabilidade e absor¢do
na pele. De acordo com a literatura, o efeito espesso advém dos ingredientes gordurosos mais solidos
testados, como era o caso do alcool cetearilico (Cetearyl alcohol), 6leo de coco (Cocos nucifera oil) e
manteiga de karité (Butyrospermum parkii butter), a fungdo destes ingredientes, passa também, por
fornecer maior consisténcia a emulsdo. Sem estas gorduras sélidas a maioria dos cremes possuiria uma
aparéncia muito liquida.®® O tempo de homogeneizacdo também pode ter influéncia na reologia do
produto. Neste contexto, tendo em consideragdo todos estes pardmetros, desenvolveram-se novas
formulacGes para chegar a viscosidade pretendida (Tabela 4.2).

Figura 4.1: Aspeto visual da Amostra 1.

Tabela 4.2: Formulagdes das amostras revelantes para obtencéo de uma reologia aceitavel.

Amostras
Fases Componentes (INCI)
2 3 4 5
A Aqua 80,13 80,38 81,06 80,75
P-onegceryI-S distearate; glyceryl stearate 70,00 70,00 60,00 60,00
citrate
Cetearyl alcohol 50,00 50,00 50,00 50,00
Cocos nucifera oil 60,00 60,00 60,00 60,00
8 Helianthus annuus seed oil 60,00 60,00 60,00 60,00
Simmondsia chinensis seed oil 50,00 50,00 50,00 50,00
Butyrospermum parkii butter 83,33 83,33 83,33 83,33
Chamomilla recutita flower water 50,00 - - -
Lavandula angustifolia flower water - 50,00 - -
Aqua - - 50,00 50,00
Panthenol 40,00 40,00 40,00 40,00
Tocopherol 50,00 50,00 50,00 50,00
c Glycerin 40,00 40,00 40,00 40,00
Xanthan gum 40,00 20,00 15,00 -
Cymbopongon flexuosus oil - - - 80,00

56



Estas formulagdes foram o inicio do desenvolvimento do creme hidratante corporal. Na Amostra
2, diminuiu-se a concentracdo de Cetearyl alcohol para metade (Tabela 4.2) em comparagdo com a
formulagéo anterior (Amostra 1), verificou-se que ndo afetou muito a textura do creme, a emulséo
continuou com efeito pastoso (espesso), que apresentava dificuldades em ser absorvida e gerava o efeito
de brangueamento, tal como na emulsao anterior.

De modo a compreender a influéncia do espessante na estabilidade e viscosidade da emulséo,
na formulagdo da Amostra 3 reduziu-se a concentragdo de Xanthan gum para metade. Com esta alteracéo
obteve-se um produto estdvel e homogéneo, com uma textura menos espessa que as formulagdes
anteriores (Figura 4.2), verificando assim que a quantidade da goma espessante possui uma grande
influéncia na viscosidade do creme, como seria esperado.>

Na Amostra 4, testou-se a influéncia do emulsionante, reduziu-se ligeiramente a sua quantidade
na formulacgdo, assim como se reduziu ligeiramente a quantidade de goma espessante (Tabela 4.2). No
entanto, a viscosidade ndo baixou, pelo contrério aumentou, o que ndo era esperado porgue a maioria
dos agentes ativos de superficie, como é o caso do emulsionante, possui efeitos marcantes na viscosidade
da fase em que séo dissolvidos ou dispersos.™® No entanto, o facto da viscosidade ter aumentado, pode
também, ter resultado da insercdo de um passo de agitacdo mecénica durante a mistura da fase oleosa
com a fase aquosa. De referir, que o efeito de branqueamento, continuou a ser um problema, ndo sendo

influenciado pelo aumento da percentagem de emulsionante.

Figura 4.2: Aspeto visual das Amostras 3 e 5, respetivamente.

Na formulagdo da Amostra 5, retirou-se por completo a goma espessante (Xanthan gum). Em
comparagdo com as formulagGes anteriores, resultou numa emulsdo com muito menor viscosidade, em
que ao espalhar j& ndo se verificava o efeito de branqueamento. Como o Unico ingrediente alterado foi
0 espessante, este resultado, levou, assim, a ponderar que fosse esta goma o ingrediente responsavel
tanto pela elevada viscosidade da emulséo, como pelo efeito sabdo (branqueamento) que se gerava ao
espalhar o creme. No entanto, apesar de ter resultado em uma emuls&o visualmente estavel (Figura 4.2),
existia falta de consisténcia na textura. Os ingredientes espessantes, exercem mais do que um papel na
formulacéo. A longo prazo podem fornecer estabilidade & emulsdo, por exemplo, permitem que esta
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permaneca praticamente constante quando se altera a temperatura. Os espessantes conseguem
neutralizar um processo de emulsificacdo que falhe, ajudam a unir ingredientes ativos e estabilizam o

processo de emulsificacdo.® Por isso a sua presenca pode tornar-se importante a longo prazo.

4.1.2.Incorporacgao de ingredientes ativos no creme

O passo seguinte do progresso da formulacéo, consistiu na introducgéo de ingredientes ativos no
creme (Tabela 4.3), com o intuito de melhorar a espalhabilidade, hidratacdo e absor¢éo. Nesta fase, foi
introduzido o humectante (Sodium PCA), o emoliente Isoamyl laurate, isoamyl cocoate um ingrediente
alternativo aos silicones e também foram testados os efeitos de outros 6leos vegetais nas formulagoes
(Vitis vinifera seed oil, Macadamia ternifolia seed oil e Borago officianalis seed oil). Os 6leos vegetais
apresentam diferentes constituicdes, pelo que cada um oferece diferentes propriedades na pele. Sendo
importante estudar o efeito de varios 6leos, para obter o melhor equilibrio possivel.

Tabela 4.3: Formulagdes das amostras relevantes ap6s a introducéo de ingredientes ativos.

Amostras
Fases  Componentes (INCI)
6 7 8
Aqua 75,75 73,38 56,75
A Aloe barbadensis leaf juice powder - - 80,00
Ponegce-ryI-S distearate; glyceryl 60,00 60,00 60,00
stearate citrate
Isoamyl laurate, isoamyl cocoate 40,00 20,00 -
Cetearyl alcohol 50,00 25,00 25,00
Cocos nucifera oil 60,00 60,00 60,00
Helianthus annuus seed oil 60,00 50,00 50,00
B Simmondsia chinensis seed oil 50,00 50,00 70,00
Vitis vinifera seed oil 50,00 60,00 60,00
Macadamia ternifolia seed oil - 60,00 60,00
Borago officinalis seed oil - 50,00 50,00
Butyrospermum parkii butter 66,67 - 50,00
Agqua 50,00 50,00 50,00
Glycerin 40,00 40,00 40,00
Panthenol 30,00 30,00 30,00
Tocopherol 50,00 50,00 50,00
c Sodium PCA 25,00 25,00 30,00
Cymbopogon flexuosus oil 40,00 - -
Pelargonium graveolens oil 40,00 30,00 -
Lavandula angustifolia oil - 30,00 -

Na Amostra 6, com a introducdo de diferentes ingredientes ativos, resultou, ao contrario do que
era pretendido, num produto com demasiada viscosidade, com uma textura e aspeto desadequados

(Figura 4.3). Além dos ingredientes introduzidos, o tempo de aquecimento da fase oleosa e da fase
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aquosa foi de aproximadamente 1 hora, com isto pode ter ocorrido evaporacdo da fase aquosa, o que
pode ter estado na origem da textura demasiado pastosa. Ao aplicar na pele, o creme deixava um grande
efeito de oleosidade/ brilho que resultou da elevada percentagem que foi incorporada de Isoamyl laurate,
Isoamyl cocoate. De forma a contrariar o efeito da formulagdo anterior, na Amostra 7, efetuaram-se as
seguintes alteragfes de modo a conseguir obter uma melhor reologia:
» Reduziu-se para metade a quantidade de Isoamyl laurate, Isoamyl cocoate e de Cetearyl alcohol;
» Reduziu-se o 6leo de girassol (Helianthus annuus seed oil) e incorporou-se 6leo de borragem

(Borago officinalis seed oil) e 6leo de macadamia (Macadamia ternifolia seed oil);

» Retirou-se a manteiga de karité (Butyrospermum parkii butter), como referido anteriormente,
ingredientes com altos pontos de fusdo sdo responsaveis pelo aumento da viscosidade;
» Aumentou-se a quantidade de 6leo de grainha de uva (Vitis vinifera seed oil).

Com estas alteragbes, o produto resultante (Amostra 7), melhorou ligeiramente a
espalhabilidade em relagdo as formulacgdes anteriores e ficou com uma melhor textura, com um aspeto
mais atrativo, como se pode verificar na Figura 4.3. Este bom desempenho, resultou da combinacédo de
uma grande quantidade de 6leos vegetais, onde se reduziu a quantidade de 6leos sélidos e incorporou-
se maiores quantidades de 6leos liquidos.?® No entanto, a viscosidade ainda se encontrava um pouco
elevada e ao aplicar na pele continuava a deixar uma sensa¢cdo muito oleosa, apesar de fornecer boa

hidratacdo.

Figura 4.3: Aspeto visual das Amostras 6, 7 e 8, respetivamente.

Na Amostra 8, testou-se outro procedimento experimental, inseriu-se agitacdo mecanica durante
15 minutos, ap6s adi¢do da fase C, de forma a avaliar o efeito da agitacdo na textura da emulsdo. Nesta
formulacdo ja ndo se incorporou o Isoamyl laurate, Isoamyl cocoate, introduziu-se novamente a
manteiga de karité, mas em menor quantidade, e aumentou-se a quantidade de 6leo de jojoba
(Simmondsia chinensis seed oil). O resultado foi uma emuls&do com uma textura cremosa (Figura 4.3),
com melhor aspeto, melhor espalhabilidade e sem deixar tanta oleosidade na pele. No entanto, este
procedimento ndo pdde ser adotado porque passado uma semana da formulagdo, comecaram a surgir
sinais de instabilidade, como o aparecimento de uma camada de 6leo na superficie do creme, fenémeno
conhecido por formacdo de creme (referido no capitulo 1.5.2.1), que ocorre devido aos 0leos

apresentarem uma densidade menor que a da fase aquosa, assim, @ medida que goticulas maiores sobem
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e se concentram, comecam a surgir na superficie do creme. Contudo, este fendmeno é reversivel por
agitacdo.'?°

Com o objetivo de obter uma emulsdo que contivesse um aspeto mais cremoso, sem recorrer a
mudangas no procedimento e de forma que se mantivesse estavel, para podermos avaliar a sua evolugédo
ao longo do tempo, efetuaram-se as seguintes alteracdes a formulacdo da Amostra 8:

» Incorporou-se uma nova goma espessante (Acacia Senegal gum; xanthan gum);

» Alterou-se o 6leo de borragem (Borago officinalis seed oil) por 6leo de semente de alperce
(Prunus armeniaca kernel oil), uma vez que o 6leo de semente de alperce fornece uma sensacéo
mais leve e penetra na pele a uma velocidade ligeiramente mais rapida;*?

» E pela primeira vez, introduziu-se conservante na formulagdo, de forma a poder avaliar a
estabilidade da formulagéo a longo prazo.

O conservante introduzido (Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate), exerce efeito de
preservacdo nos produtos, desde que o pH seja inferior a 5,5. Por isso no final da formulacéo, foi
necessario ajustar o pH com acido citrico (Tabela 4.4), de forma a conseguir obter um pH final inferior
a5,5.

Tabela 4.4: Formulacdes das amostras relevantes apds a introducdo do conservante e do Heptyl Undecylenate.

Amostras
Fases Componentes (INCI)
9 10
A Aqua 68,38 66,56
P-olyglyceryl-3 distearate; glyceryl stearate 60.00 60.00
citrate
Ceteryl alcohol 25,00 25,00
Heptyl undecylenate - 40,00
Cocos nuciferus oil 60,00 60,00
Helianthus annus seed oil 60,00 60,00
B Simmondsia chinensis seed oil 70,00 70,00
Prunus armeniacal kernel oil 60,00 50,00
Vitis vinifera seed oil 60,00 60,00
Macadamia ternifolia seed oil 60,00 60,00
Butyrospermum parkii butter 50,00 50,00
Chamomilla recutita flower water 50,00 50,00
Glycerin 40,00 40,00
Panthenol 30,00 30,00
c Tocopherol 50,00 50,00
Acacia senegal gum; xanthan gum 30,00 30,00
Sodium PCA 35,00 35,00
Citric acid (solucéo aquosa a 50%) 10,00 5,00
5 Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate 66,67 66,67
Pelargonium graveolens oil 40,00 40,00
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A Amostra 9, com as alteracdes efetuadas melhorou a textura, ficou mais cremosa, com melhor
absorcao e razoavel espalhabilidade. No entanto, continuava o efeito de oleosidade, deixava a pele com
um brilho excessivo. O conservante foi o Gltimo ingrediente a ser adicionado, e notou-se que ao inclui-
lo, o creme ficou com uma consisténcia ligeiramente mais fluida, o que levou a ponderar que podia
possuir alguma influéncia na viscosidade do produto. De facto, existem conservantes que interagem com
componentes da formulacéo, por exemplo, com os emulsionantes, e podem mesmo alterar a viscosidade
e na pior das hipéteses podem potenciar a separacéo de fases da emulsdo.® Assim, foi necessério ter em
atencdo algum sinal de instabilidade.

De forma a contrariar o efeito de oleosidade que tinha ocorrido na formulagdo anterior, uma vez
gue a emulséo hidratante se destina a consumidores com pele normal, e, por isso, ndo se pretende que
deixe a pele oleosa, testou-se o emoliente Heptyl undecylenate. Este ingrediente, foi incorporado na
formulacdo da Amostra 10 e consiste num emoliente alternativo aos silicones. Segundo indicagGes do
fornecedor, este ingrediente proporciona uma sensagdo mais seca e de menor oleosidade e a0 mesmo
tempo melhora a espalhabilidade.?? De facto, o resultado foi muito favoravel, pois, a emulsdo ficou
ligeiramente mais fluida (Figura 4.4), com melhor espalhabilidade e sem deixar oleosidade ou
pegajosidade na pele. No entanto, o Hetyl undecylenate tem como desvantagem ser dispendioso, sendo
que foi colocada um pouco de parte a opcéo de o utilizar na formulago. A conjugacgéo do hidrolato de
camomila com o 6leo essencial de geranio, ndo se encontrava equilibrado e apresentava um aroma

demasiado forte.

Figura 4.4: Aspeto visual das Amostras 9 e 10, respetivamente.

4.1.3.Avaliagao de alternativas ao emulsionante
Na fase do desenvolvimento de um produto, é limitativo ficar dependente de um Unico
ingrediente para uma dada fungdo. Assim, experimentou-se um novo emulsionante (Polyglyceryl-3
methylglucose distearate), uma das opcBes disponiveis no laboratério da empresa. Para verificar qual
dos dois emulsionantes possuia melhor desempenho, formulou-se uma emulsdo muito semelhante com
a Amostra 9, a Amostra 11 cuja a formulacéo encontra-se representada na Tabela 4.5. O pH ideal para

uma formulagéo estavel, tem de se situar na gama de pH compreendida entre 4,5 até 8,5.%°
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Tabela 4.5: Formulagdes das amostras relevantes apés a introdugdo do novo emulsionante.

Amostras
Fases  Componentes (INCI)
11 12 13
A Agqua 68,70 69,21 69,06
Polyglyceryl-3 methylglucose distearate 60,00 60,00 60,00
Cetearyl alcohol 25,00 40,00 40,00
Cocos nucifera oil 60,00 60,00 60,00
Helianthus annuus seed oil 60,00 50,00 60,00
Simmondsia chinensis seed oil 70,00 70,00 70,00
B Prunus armeniaca kernel oil 60,00 60,00 60,00
Vitis vinifera seed oil 60,00 60,00 70,00
Macadamia ternifolia seed oil 60,00 60,00 -
Butyrospermum parkii butter 50,00 50,00 50,00
Copernicia cerifera wax - - 40,00
Chamomilla recutita flower water 50,00 - -
Rosa damascena distillate - 50,00 50,00
Glycerin 40,00 40,00 40,00
C Panthenol 30,00 30,00 30,00
Tocopherol 25,00 25,00 25,00
Acacia senegal gum; xanthan gum 30,00 20,00 20,00
Sodium PCA 40,00 40,00 50,00
Citric Acid (solucéo aquosa a 50%) 18,00 18,00 10,00
Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate 66,67 66,67 66,67
5 Pelargonium graveolens oil 20,00 30,00 30,00
Citrus limon peel oil 16,00 - -
Cymbopogon flexuosus oil 16,00 - -

A Amostra 11 resultou numa emulsdo com a textura muito mais fluida, tornando-se muito mais
atrativa, quando comparada com a Amostra 9. O primeiro emulsionante, além de tornar as emulsdes
mais viscosas, também provocava excesso de oleosidade na pele. No entanto, a Amostra 11 possuia
muito pouca viscosidade, semelhante a uma log&o e ndo a um creme (como era pretendido). Ao espalhar
na pele criava um ligeiro efeito de branqueamento, assim, de modo a diminuir este efeito e a atingir a
viscosidade ambicionada na formulacdo seguinte (Amostra 12), aumentou-se a percentagem de Cetearyl
alcohol de forma a dar mais consisténcia ao creme e diminuiu-se a quantidade de goma espessante. De
facto, o resultado foi muito positivo (Figura 4.5), a Amostra 12 apresentou muito potencial, devido a
sua textura, hidratacdo e ao aroma proveniente do hidrolato de rosa e geranio que foram muito bem
aceites pelo painel de avaliagdo. Em relacdo ao efeito de branqueamento, atenuou moderadamente,
apesar de estar muito proxima da textura pretendida e viscosidade, a espalhabilidade e o brilho na pele,

continuavam a falhar na formulagéo.
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Figura 4.5 - Aspeto visual das Amostras 11, 12 e 13, respetivamente.

Pretendia-se encontrar um novo ingrediente que conseguisse “neutralizar” o brilho. Assim, na
formulacdo da Amostra 13 testou-se um novo ingrediente, a cera de Carnatba (Tabela 4.5). O resultado
foi uma emuls@o com pouco brilho na pele, mas que, no entanto, revelou-se espessa (Figura 4.5) e na
pele deixava uma sensagdo pegajosa, com péssima espalhabilidade. Tal efeito, pode ndo ter resultado
apenas da cera de carnalba, mas também de uma possivel evaporacdo da fase aquosa, pois ambas as
fases tiveram de atingir uma temperatura acima de 80°C, de forma a conseguir fundir a cera de carnalba.
A partir desta experiéncia, deixou-se de utilizar o hidrolato de rosa por ser um ingrediente dispendioso
e continuou-se a testar com o hidrolato de camomila. Estes dois hidrolatos possuem um efeito

semelhante, fornecendo ambos propriedades calmantes e relaxantes para a pele.>®

4.1.4.Introducao de ingredientes alternativos aos silicones

Para melhorar a espalhabilidade da Amostra 13, recorreu-se ao 6leo de brocolo (Brassica
oleracea italica seed oil) para tentar substituir o efeito dos silicones. Testou-se, também, um
procedimento alternativo para tentar evitar a evaporacdo da fase aquosa e substituiu-se o 6leo de
macadamia (Macadamia ternifolia seed oil) e o 6leo de alperce (Prunus armeniaca kernel oil), pelo
azeite (Olea europaea fruit oil). O azeite, além de ser um excelente hidratante, € um ingrediente
portugués, tornando-se uma excelente alternativa para um ingrediente diferenciador do produto.

Na Amostra 14, tentou fundir-se a cera de carnalba a parte, mas ndo foi bem-sucedida a
experiéncia, ao tentar introduzir a cera de carnatba fundida dentro da fase oleosa, esta solidificava de
imediato e, por isso, apenas se conseguiu transferir uma quantidade muito pequena. Além disso, foi,
igualmente, necessario atingir uma temperatura elevada, para conseguir fundir a pequena quantidade
gue se conseguiu transferir, ocorrendo novamente evaporacdo da fase aquosa, resultando numa emulsao
com demasiada viscosidade (Figura 4.6), semelhante a Amostra 13. A cera de carnauba, acabou por ser
excluida da lista de ingredientes da formulacdo derivado a dificuldade processual que apresentava e a
elevada viscosidade que fornecia as emulsdes, apesar de retirar o efeito de oleosidade/ brilho que ficava

na pele.
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Tabela 4.6: Formulacdes das amostras relevantes apds a introdugdo de alternativas aos silicones.

Amostras
Fases = Componentes (INCI)
14 15
A Aqua 73,50 74,01
Polyglyceryl-3 methylglucose distearate 60,00 60,00
Cetearyl alcohol 25,00 50,00
Caprylic/ capric triglyceride - 60,00
Brassica oleracea italica seed oil 100,00 50,00
Olea europaea fruit oil 66,67 66,67
Oenothera biennis seed oil - 50,00
B Cocos nuciferus oil 60,00 -
Helianthus annuus seed oil 50,00 -
Simmondsia chinensis seed oil 60,00 60,00
Vitis vinifera seed oil 60,00 60,00
Butyrospermum parkii butter 50,00 66,67
Copernicia cerifera wax 10,00 -
Chamomilla recutita flower water 50,00 50,00
Glycerin 40,00 40,00
Panthenol 30,00 30,00
Tocopherol 25,00 25,00
C Acacia senegal gum; xanthan gum 20,00 20,00
Sodium PCA 40,00 45,00
Citric acid (solucéo aquosa a 50%) 10,00 10,00
5 Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate 66,67 66,67
Pelargonium graveolens oil 20,00 18,00

Figura 4.6: Aspeto visual das Amostras 14 e 15, respetivamente.

Na formulacdo da Amostra 15 representada na Tabela 4.6, além do 6leo de brocolo e do azeite,
incorporou-se 6leo de coco fracionado (Caprylic/capric triglyceride), que se torna muito menos oleoso
que o 6leo de coco puro e ao mesmo tempo consegue melhorar a espalhabilidade, por apresentar
propriedades semelhantes aos silicones. Também substituiu-se o 6leo de girassol por 6leo de primula
(oenothera biennis seed oil), uma vez que permite um efeito de absor¢do mais rapido, tornando-se quase
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seco na pele.*?! O resultado foi uma emulsdo com bom potencial (Figura 4.6), que além de apresentar
melhor espalhabilidade e absorcdo, ndo deixava muito efeito de brilho na pele. Em relacdo ao aroma

encontrava-se agradavel e equilibrado.

4.1.5.Escolha dos ingredientes diferenciadores
Na alimentacdo ja se retira partido dos compostos potenciais presentes na bolota (Quercus fruit
extract), no entanto, esta ainda é pouco explorada em cosmética. Contudo, sabe-se que a bolota possui
uma forte atividade antioxidante, que podera ser benéfica para protecdo da pele. Neste contexto,
selecionou-se a bolota como ingrediente diferenciador do produto, pelas suas propriedades antioxidantes
e por cumprir com o potencial de marketing, uma vez que este ingrediente ainda pouco explorado neste

ramo. Introduziram-se, assim, dois ingredientes portugueses (Tabela 4.7), a bolota e o azeite.

Tabela 4.7: Amostra 16 ap06s a introducédo de Quercus fruit extract.

Fases Componentes (INCI) Amostra 16
Agqua 49,01
A Quercus fruit extract 66,67
[1 74,32
Polyglyceryl-3 methylglucose distearate 60,00
Cetearyl alcohol 50,00
Caprylic / capric triglyceride 60,00
Brassica oleracea italica seed oil 50,00
Olea europaea oil 66,67
B Oenothera biennis seed oil 50,00
Simmondsia chinensis seed oil 60,00
Vitis vinefera seed oil 60,00
Butyrospermum parkii butter 66,67
Chamonmilla recutita flower water 50,00
Glycerin 40,00
Panthenol 30,00
Tocopherol 25,00
Cc Acacia senegal gum; xanthan gum 20,00
Sodium PCA 45,00
Citric acid (solucdo aquosa a 50%) 9,00
5 Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate 66,67
Pelargonium graveolens oil 10,00

A incorporacdo de infusdo de bolota na formulacdo da Amostra 16, resultou numa emulséo
muito semelhante & Amostra 15 (constituicdo semelhante). A infusdo de bolota ndo influenciou a

viscosidade do produto (Figura 4.7), apenas interferiu com a cor e com o aroma. De referenciar que a
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cor, € um parametro muito importante para o consumidor, tornando o produto mais atrativo e

aumentando a sua aceitagdo.®’

Figura 4.7: Aspeto visual da Amostra 16.

Segundo a opinido de um avaliador especializado, a Amostra 16, apesar de possuir uma menor
quantidade de Oleos vegetais, tornava-se mais oleosa que a Amostra 12, sugerindo que, muito
possivelmente ndo se estava a utilizar a melhor conjugacao de 6leos, visto que diferentes 6leos, penetram
em taxas diferentes na pele. Quanto mais saturado for um 6leo, mais lenta sera sua penetracéo na pele.!?

Nas formulagdes seguintes testou-se o efeito de diferentes 6leos vegetais. Assim, retirou-se o
6leo de jojoba e primula e incorporou-se 6leo de canhamo (Cannabis sativa seed oil), dleo de cartamo
(Carthamus tinctorius seed oil) e manteiga de cacau (Theobroma cacao seed butter). Nestas
formulacGes, também, foram avaliadas diferentes concentra¢Ges de bolota (Tabela 4.8).

Na Figura 4.8, é possivel visualizar o aumento da cor resultante do aumento da concentracdo de
bolota (Tabela 4.8). Dentro das diferentes concentragcGes de bolota que foram testadas, apenas se

verificou novamente que alterava o aroma e a cor. As duas concentragdes mais baixas, foram as que se

destacaram mais visualmente, por se tornarem cores mais suaves, descartando a concentragdo mais alta
testada (Amostra 18).

Figura 4.8: Aspeto visual das Amostras 17, 18 e 19, respetivamente.
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Tabela 4.8: Formulagbes das amostras na auséncia e presenca de manteigas vegetais.

Amostras
Fases Componentes (INCI) 7 1 I
Aqua 49,89 47,39 47,26
A Quercus fruit extract 66,67 66,67 66,67
[] 49,86 100,00 24,89
dP;Itzzlry;e;ryl-S methylglucose 60.00 60,00 60,00
Cetearyl alcohol 40,00 40,00 40,00
Caprylic / capric triglyceride 50,00 50,00 50,00
Helianthus annus seed oil 50,00 50,00 50,00
Cannabis sativa seed oil 60,00 60,00 60,00
Carthamus tinctorius seed oil 60,00 60,00 60,00
° Vitis vinefera seed oil 60,00 60,00 60,00
Olea europaea fruit oil 33,33 33,33 33,33
Brassica oleracea italica seed oil 25,00 25,00 25,00
Theobroma cacao seed butter - - 66,67
Butyrospermum parkii butter - 66,67 -
Aqua 50,00 50,00 50,00
Panthenol 30,00 30,00 30,00
Tocopherol 25,00 25,00 25,00
Glycerin 40,00 40,00 40,00
Cc Acacia senegal gum; xanthan gum 20,00 20,00 20,00
Sodium PCA 45,00 45,00 45,00
Citric acid (solucao aquosa a 50%) 9,00 9,00 13,00
Aqua, sodium benzoate, potassium
sorbate 66,67 66,67 66,67
Pelargonium graveolens oil - - 16,00
D Citrus aurantium dulcis peel oil 20,00 - -
Cymbopogon flexuosus oil - 10,00 -
Litsea cubeba oil - 10,00 16,00

A partir de determinado momento, os minimos estavam cumpridos e foi necessario avaliar mais
profundamente cada um dos cremes, variando apenas um ou dois ingredientes. Comegaram-se a realizar
questionarios aos avaliadores, de forma a conseguir perceber o que mais procuravam numa emulséo
hidratante corporal.

Numa primeira fase avaliou-se a influéncia das manteigas vegetais (Figura 4.9).
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Figura 4.9: Avaliacdo sensorial das formulagdes sem manteigas vegetais (Amostra 17), com manteiga de karité (Amostra 18) e com
manteiga de cacau (Amostra 19).

Segundo a avaliagdo dos avaliadores (Figura 4.9), das trés formulagdes, a que mais se destacou
foi a Amostra 19, devido a sua excelente textura (Figura 4.8), que se diferenciou das restantes
formulacGes pela presenca da manteiga de cacau. Este ingrediente além de fornecer uma boa textura,
deixa a pele hidratada, sem deixar oleosidade, ao contréario do que acontecia com as formulag¢des que
possuiam manteiga de karité (Amostra 18). A manteiga de cacau ndo acrescentou tanta viscosidade
como a manteiga de karité, criando um efeito semelhante & primeira formulagdo que ndo continha
manteigas (Amostra 17).

De referenciar que a Amostra 17, apesar de ndo ter manteigas na sua lista de ingredientes,
forneceu hidratagéo (ndo téo intensa como as Amostras 18 e 19), sem deixar efeito de oleosidade, devido
ao Oleo de canhamo e cartamo serem absorvidos rapidamente na pele, principalmente o 6leo de
canhamo.?! Dentro dos ingredientes testados, selecionou-se a manteiga de cacau, o 6leo de canhamo e
cartamo para a formulagdo final, descartou-se a manteiga de karité.

Seguidamente, testou-se o efeito da quantidade de emulsionante e infusdo de bolota na

formulacéo (Tabela 4.9), de forma a conseguir encontrar o melhor equilibrio entre os ingredientes.
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Tabela 4.9: Formulacdes das amostras relevantes para avaliagdo do efeito da quantidade de emulsionante e infusdo de bolota.

Amostras
Fases  Componentes (INCI) 50 o1 > 53
Aqua 48,56 46,68 59,78 34,78
A Quercus fruit extract 66,67 66,67 33,33 100,00
[1 24,89 100,00 30,37 30,37
Z:Sl);zlr)zzrylﬁ methylglucose 40,00 70,00 60,00 60,00
Cetearyl alcohol 40,00 40,00 40,00 40,00
Caprylic / capric triglyceride 50,00 50,00 50,00 50,00
Helianthus annuus seed oil 50,00 50,00 50,00 50,00
Cannabis sativa seed oil 60,00 60,00 60,00 60,00
B Carthamus tinctorius seed oil 60,00 60,00 60,00 60,00
Vitis vinifera seed oil 60,00 60,00 60,00 60,00
Olea europaea fruit oil 33,33 33,33 33,33 33,33
Brassica oleracea italica seed oil 25,00 25,00 25,00 25,00
Theobroma cacao seed butter 66,67 66,67 66,67 66,67
Aqua 50,00 50,00 50,00 50,00
Panthenol 30,00 30,00 30,00 30,00
Tocopherol 25,00 25,00 25,00 25,00
Glycerin 40,00 40,00 40,00 40,00
C Acacia senegal gum; xanthan gum 20,00 15,00 15,00 15,00
Sodium PCA 45,00 45,00 45,00 45,00
Citric acid (solugao aquosa a 50%) 10,00 11,00 13,00 13,00
Aqua, sodium benzoate, potassium
sorbate 66,67 66,67 66,67 66,67
b Cinnamomum zeylanicum oil 30,00 20,00 20,00 20,00
Pelargonium graveolens oil - 20,00 20,00 20,00

Nas Amostras 20 e 21, conseguiu-se verificar bem o efeito do emulsionante e da variagéo de
cor consoante o aumento da concentracéo de bolota (Figura 4.10).

Quanto maior a percentagem de emulsionante, mais viscosa se tornou a emulsdo. Segundo a lei
de Stokes, o aumento da viscosidade neutraliza as mudangas na emulsdo resultantes de diferengas na
gravidade especifica das duas fases.>” Apesar de uma percentagem mais alta fornecer mais viscosidade
ao creme, também ¢é importante para dar estabilidade, recorrendo assim a uma maior percentagem para
o desenvolvimento do creme. Na Amostra 20, verificou-se a existéncia de pigmentos, resultantes da

inadequada filtragdo da infusdo da bolota.
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Figura 4.10: Aspeto visual das Amostras 20 e 21, respetivamente.

Em relacdo as Amostras 22 e 23, utilizaram-se diferentes percentagens de infusdo de bolota,
tendo-se verificado, que ndo interferiam com a viscosidade do creme, nem com a estabilidade (Figura
4.11). Com efeito, ambas as formulaces apresentaram uma viscosidade muito semelhante, como
verificado anteriormente. Com a variagdo da quantidade de infusdo de bolota apenas se verificou uma
alteracédo da cor, tendo a Amostra 22, que possuia menor quantidade de infus&o de bolota (Tabela 4.9),

apresentado uma cor muito mais clara.

Figura 4.11: Aspeto visual das Amostras 22 e 23, respetivamente.

4.1.6. Melhoramento do produto
Segundo o painel de avaliacdo sensorial referido anteriormente (Figura 4.8) para a base de
formulacéo estabelecida, o que falhava mais era a espalhabilidade, a hidratacdo e o aroma. Neste
contexto, para tentar melhorar a espalhabilidade, testou-se, na formulagdo da Amostra 24, um novo
emoliente, o Isopropyl myristate (Tabela 4.10). Trata-se de um emoliente sintético substituto dos 6leos
naturais, conhecido por possuir excelentes propriedades de dispersdo e ser absorvido facilmente na pele.
Este emoliente também pode ser utilizado como um co-solvente, com propriedades de aumento da

penetracdo de ingredientes ativos na pele.’?®> A Amostra 24, resultou numa emulsdo com muito melhor
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espalhabilidade e absorcdo. No entanto, voltou a obter-se o efeito de brilho na pele que ndo ia ao

encontro dos objetivos da formulacdo. Desta forma, excluiu-se a utilizacdo deste ingrediente.

Tabela 4.10: Formulagdes das amostras relevantes ap6s incorporacdo dos emolientes: Isoamyl myristate e 6leo de jojoba
(Simmondsia chinensis seed oil).

Amostras
Fases Componentes (INCI)
24 25
Aqua 42,91 44,15
A Quercus fruit extract 66,67 66,67
[1 24,89 30,37
Polyglyceryl-3 methylglucose distearate 60,00 60,00
Cetearyl alcohol 40,00 57,50
Isopropyl myristate 100,00 -
Simmondsia chinensis seed oil - 50,00
Caprylic / capric triglyceride 60,00 50,00
Helianthus annuus seed oil 50,00 50,00
B Cannabis sativa seed oil 60,00 70,00
Carthamus tinctorius seed oil 60,00 50,00
Vitis vinifera seed oil 60,00 60,00
Olea eupopaea fruit oil 33,33 33,33
Brassica oleracea italica seed oil 25,00 -
Theobroma cacao seed butter 66,67 66,67
Aqua 50,00 50,00
Panthenol 30,00 30,00
Tocopherol 25,00 25,00
c Glycerin 40,00 40,00
Acacia senegal gum; xanthan gum 15,00 15,00
Sodium PCA 45,00 50,00
Citric acid (solucéo aquosa a 50%) 12,00 13,00
Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate 66,67 66,67
D Cinnamomum zeylanicum oil 20,00 30,00
Pelargonium graveolens oil 20,00 20,00

Numa nova formulagdo (Amostra 25, Tabela 4.10), introduziu-se novamente o 6leo de jojoba
(Simmondsia chinensis seed oil) com intuito de perceber se a sua presenga conseguia melhorar a
hidratacdo ou a espalhabilidade, devido & sua constituigdo diferenciadora (possui alto contetido em
ésteres de cera).®” Nesta formulagdo (Amostra 25), conseguiu-se melhorar a hidratacdo e a
espalhabilidade, como pretendido, sem a necessidade de incorporar ingredientes mais sintéticos como
era o caso do Isopropyl myristate. No entanto, nesta formulacéo, ndo sé se incorporou éleo de jojoba,
como se alteraram as percentagens dos Oleos vegetais utilizados até ao momento e aumentou-se a

quantidade de alcool cetearilico de forma a dar mais consisténcia ao creme.
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Figura 4.12: Avaliacdo sensorial das Amostras 24 e 25.

Segundo uma avaliagdo realizada pelos avaliadores, a Amostra 25 foi muito bem aceite (Figura
4.12), principalmente pela hidratacdo que fornecia sem deixar efeito de oleosidade e pegajosidade na
pele (como deixava a Amostra 24). Terminou-se assim por definir esta formulacdo como referéncia.
Contudo, continuava a falhar o aroma, segundo a opinido dos avaliadores, assim como ocorreram casos

de irritagdo na pele do rosto.

4.1.7.Aumento da escala de producgao

Depois de todos os alvos terem sido praticamente alcangados para uma produgdo em pequena
escala do creme, foi necessario aumentar a escala para um processo de maior produgdo. Como resultado,
a escala foi aumentada gradativamente e os ajustes necessarios foram realizados. Gradualmente maiores
guantidades foram produzidas, até um maximo de 3000 g de creme.

Inicialmente comecaram por produzir-se 300 g (Amostra 26), mantendo-se as condigdes de
formulacéo utilizadas para formular a escala laboratorial (100 g de creme). Ja na formulacdo da Amostra
27, para a producéo de 300 g de creme, foi necessario ajustar os tempos de homogeneizacao.

Na Amostra 26, conseguiu-se obter a textura pretendida, no entanto, passado uma semana
comecaram a surgir sinais de instabilidade, surgindo uma camada de 6leo na superficie do creme
(processo de formacéo de creme).

Na amostra 27, manteve-se visualmente estavel e homogénea. Além de terem sido aumentados

os tempos de homogeneizacdo, aumentou-se a concentracdo de acido citrico (Tabela 4.11). O &cido
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citrico, funciona como modificador de pH e agente quelante, que estabiliza os cosméticos e evita a sua
deterioracdo por meio de captura de possiveis ides metalicos.® O aroma desta emulséo (laranja doce e

erva principe) foi muito bem aceite pela maioria dos avaliadores.

Tabela 4.11: Formulac6es das amostras relevantes na otimizacdo do procedimento apds aumento de escala de produgédo.

Fases Componentes (INCI) Amostras
26 27
Aqua 43,59 44,31
A Quercus fruit extract 66,67 66,67
[1 30,37 46,68
Polyglyceryl-3 methylglucose distearate 60,00 60,00
Cetearyl alcohol 50,00 45,00
Simmondsia chinensis seed oil 50,00 40,00
Caprylic / capric triglyceride 50,00 50,00
Helianthus annuus seed oil 50,00 50,00
Cannabis sativa seed oil 70,00 70,00
B Carthamus tinctorius seed oil 50,00 50,00
Vitis vinifera seed oil 60,00 60,00
Olea europaea fruit oil 40,00 33,33
Brassica oleracea italica seed oil 35,00 25,00
Theobroma cacao seed butter 66,67 66,67
Aqua 50,00 50,00
Panthenol 30,00 30,00
Tocopherol 25,00 25,00
c Glycerin 40,00 40,00
Acacia senegal gum; xanthan gum 20,00 20,00
Sodium PCA 50,00 45,00
Citric acid (solucio aquosa a 50%) 13,00 35,00
Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate 66,67 66,67
D Citrus aurantium dulcis peel oil * 20,00
Cymbopongon flexuosus oil * 20,00

*Foram testados varios aromas.

Ambas as formulagGes ndo foram apenas importantes para otimizar os procedimentos de
aumento de produgdo, como também, foram otimizadas as percentagens de 6leo de brdcolo, azeite e
jojoba. Na Amostra 26, verificou-se que uma ligeira subida de ambos os 6leos, ja deixava marcas de
oleosidade na pele. J& a Amostra 27 encontrava-se equilibrada, com boa hidratacdo e sem efeito de
oleosidade.

Pelo facto de ter ocorrido uma avaria com o homogeneizador (Kai Blendia), a empresa
substituiu-o por um aparelho semelhante, a BAMIX. Deste modo, foi necessario testar se era possivel

produzir emulsdes estaveis, utilizando as mesmas condi¢des do antigo homogeneizador.
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Tabela 4.12: Formulag6es das amostras relevantes, na otimizagao de diferentes condi¢Ges ap6s introducédo de um novo
homogeneizador.

Amostras
Fases Componentes (INCI)
28 29 30
Aqua 37,76 37,76 37,43
A Quercus fruit extract 83,33 83,33 83,33
[1 46,68 46,68 53,79
Z:Sl);zlrﬁzryls methylglucose 60,00 60,00 60,00
Cetearyl alcohol 45,00 45,00 45,00
Caprylic / capric triglyceride 50,00 50,00 50,00
Helianthus annuus seed oil 50,00 50,00 50,00
Cannabis sativa seed oil 70,00 70,00 70,00
B Carthamus tinctorius seed oil 60,00 60,00 60,00
Vitis vinifera seed oil 60,00 60,00 60,00
Olea europaea fruit oil 33,33 33,33 33,33
Brassica oleracea italica seed oil 25,00 25,00 25,00
Simmondsia chinensis seed oil 40,00 40,00 40,00
Theobroma cacao seed butter 66,67 66,67 66,67
Aqua 50,00 50,00 50,00
Panthenol 30,00 30,00 30,00
Tocopherol 25,00 25,00 25,00
Glycerin 40,00 40,00 40,00
C Acacia senegal gum; xanthan gum - 20,00 -
Xanthan gum 20,00 - 20,00
Sodium PCA 45,00 45,00 45,00
Citric acid (solucdo aquosa a 50%) 28,00 28,00 28,00
Aqua, sodium benzoate, potassium
sorbate 66,67 66,67 66,67
D Litsea cubeba oil * - 24,00
Citrus reticulata blanco oil * - 16,00
Cymbopongon flexuosus oil * - 16,00

*Foram testados varios aromas.

As Amostras 28 e 29 (Tabela 4.12), apesar de terem sido produzidas através de um procedimento
diferente, apresentaram-se estaveis e homogéneas. Testou-se de novo, nestas formulacdes, se a sinergia
de gomas Acacia senegal gum; Xanthan gum, poderia ser substituida apenas pela Xanthan gum, por ser
opcdo mais econdmica e mais facil de obter. As Amostras 28 e 29 apresentavam uma textura e aspeto
muito semelhante, ndo colocando nenhum impedimento para a utilizagdo somente da Xanthan gum com
0 emulsionante escolhido para a formulacéo final.

O novo equipamento alterava um pouco a textura das formulagOes, apesar de aparentarem ser
emuls6es homogéneas, criavam um efeito semelhante a musse. Chegou-se assim a conclusdo que

durante a homogeneizacao realizada com 0 novo equipamento deveria ocorrer muita incorporagéo de ar
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no creme. A presenca de bolhas de ar em emulsGes cosméticas nao faz apenas parecer que a textura esta
mais espessa, como também, pode afetar a estabilidade da emulsdo através da adsor¢do das moléculas
de emulsionante, nas interfaces dos liquidos. As bolhas de ar “aprisionadas” num creme, podem também
estimular o crescimento microbiano ou a oxidacéo indesejavel.'?*

Para evitar a incorporacédo de bolhas de ar, na formulagdo da Amostra 30, testou-se outra lamina
da BAMIX e foi possivel obter a textura pretendida, sem a incorporagdo de ar como estava a ocorrer

para as formulagOes anteriores (Tabela 4.13).

Tabela 4.13: Efeito da utilizac8o de diferentes ldminas da BAMIX na textura da emulséo.

RE

Amostra 28

Desde que se comecou a incorporar a infusdo de bolota e, principalmente, desde que se
comecaram a produzir quantidades maiores, os cremes ndo apresentavam estabilidade por muito tempo.
Neste contexto, pensou-se que algum constituinte da bolota poderia estar a interferir com a estabilidade
da emulsdo, pelo que se testou o efeito de mais agentes quelantes, para além do &cido citrico.

Os agentes quelantes testados (Tabela 4.14), na Amostra 31 (Sodium phytate; aqua; alcohol) e
na Amostra 32 (Trisodium ethylenediamine disuccinate), ndo apresentaram nenhum efeito aparente nas
formulagBes. No entanto, a longo prazo ndo ocorreu separacdo de fases, apenas comegaram a surgir
algumas bolhas de ar (Figura 4.13). J&4 na Amostra 33, ficou com uma textura mais fluida e passado
algum tempo, surgiu o aparecimento de uma camada de 6leo na superficie do creme. Uma vez que a
Amostra 33 foi produzida para 300 g e as Amostras 31 e 32 foram produzidas apenas para 200 g,
concluiu-se que os tempos de homogeneizacao ndo se adequaram a uma producédo superior a 200 g. De

forma a resolver a instabilidade verificada, estes tempos foram aumentados nas formulagdes seguintes.
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No final, com a introducdo de agentes quelantes e com o aumento dos tempos de homogeneizacao foi

possivel obter emulsBes aparentemente estaveis.

Tabela 4.14: FormulacOes das amostras relevantes apos introducéo de agentes quelantes.

Fases Componentes (INCI) Amostras
31 32 33
Agqua 37,46 37,59 37,18
A Quercus fruit extract 83,33 83,33 83,33
[1 53,79 53,79 60,23
Polyglyceryl-3 methylglucose distearate 60,00 60,00 60,00
Cetearyl alcohol 45,00 45,00 45,00
Caprylic / capric triglyceride 50,00 50,00 50,00
Helianthus annuus seed oil 50,00 50,00 50,00
Cannabis sativa seed oil 70,00 70,00 70,00
Carthamus tinctorius seed oil 60,00 60,00 60,00
B Vitis vinifera seed oil 60,00 60,00 60,00
Olea europaea fruit oil 33,33 33,33 33,33
Brassica oleracea italica seed oil 25,00 25,00 25,00
Simmondsia chinensis seed oil 40,00 40,00 40,00
Theobroma cacao seed butter 66,67 66,67 66,67
Aqua 50,00 50,00 50,00
Panthenol 30,00 30,00 30,00
Tocopherol 25,00 25,00 25,00
Glycerin 40,00 40,00 40,00
c Xanthan gum 20,00 20,00 20,00
Sodium PCA 45,00 45,00 45,00
Citric acid (solu¢do aquosa a 50%) 28,00 28,00 28,00
Sodium phytate; aqua; alcohol 20,00 - 30,00
Trisodium ethylenediamine disuccinate - 30,00 -
Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate 66,67 66,67 66,67
b Cymbopongon flexuosus oil 8,00 * 8,00
Litsea cubeba oil 8,00 * 18,00
Citrus reticulata blanco oil 18,00 * 40,00

*Foram testados varios aromas.

Testou-se a formulagdo da Amostra 33 num equipamento com maior poténcia (TEKNO
STAMAP) onde se produziram 3000g. Com o mesmo procedimento e com as mesmas condi¢des
experimentais foi possivel obter um creme visualmente estavel, sem ocorrer o fendmeno de “formagéo
de creme” referido anteriormente. A emulsificacdo é dependente da duracdo, da temperatura e da
velocidade de agitagdo. Emulsdes estaveis podem ser produzidas ajustando estes fatores corretamente.?
Devido ao facto da BAMIX ndo conseguir atingir velocidades tao elevadas, foi necessario aumentar 0s

tempos de homogeneizagao.
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Figura 4.13: Aspeto visual das Amostras 31, 32 e 33, respetivamente.

Quando se aumentou a escala, passaram a testar-se diferentes aromas para cada 50 g de creme

produzido. As formulagdes que mais contribuiram para a escolha do aroma, encontram-se representadas

na Tabela 4.15, assim como, a selecdo dos dleos essenciais e percentagem testada.

Tabela 4.15: Formulacdes que se apresentaram mais relevantes para definir o aroma da formulagdo final.

. o Avaliacéo
Formulacéo Aromas Oleos Essenciais (INCI) %
Aroma Intensidade
| Litsea cubeba oil 20,00 YY) YY)
Amostra 26 1 Cymbopongon flexuosus oil 20,00 eee ooe
Il Rosmarinus officinalis leaf oil 20,00 ° °
Lavandula angustifolia oil 20,00
| Pelargonium graveolens oil 30,00 ) ecee
Citrus reticulata blanco oil 40,00
Litsea cubeba oil 40,00
1 (Y} YY)
Citrus reticulata blanco oil 40,00
Amostra 28
Citrus aurantium dulcis peel oil 40,00
1] (YY) YY)
Pelargonium graveolens oil 40,00
Fragrancia de chocolate
v 60,00 YY) Y
(nome comum)
Cymbopongon flexuosus oil 30,00
| XYYy YY)
Citrus reticulata blanco oil 30,00
Amostra 32 Litsea cubeba oil 16,00
" Citrus reticulata blanco oil 30,00 'y’ YY)
Cymbopongon flexuosus oil 10,00

O forte aroma libertado pela infusdo de bolota (semelhante a café), dificultou a afinacdo do

aroma final, uma vez que foi dificil de neutralizar com a adicdo dos 6leos essenciais. Assim, testaram-
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se fragrancias sintéticas que foram muito bem aceites entre os avaliadores, no entanto, a utilizacdo de
fragrancias sintéticas ndo se encontram de acordo com a filosofia da empresa.

Os consumidores procuram aromas frutados para os hidratantes corporais, informacéo que foi
obtida através de uma sondagem realizada a alguns membros da equipa da empresa Unibio e Organii.
Neste contexto, testaram-se vérias alternativas, com éleo essencial de laranja doce (Citrus aurantium
dulcis peel oil), erva principe (Cymbopongon flexuosus oil), tangerina (Citrus reticulata Blanco oil) e
litsea (Litsea cubeba oil) de forma a conseguir obter o aroma frutado. A melhor conjugacéo, ou seja, a
que mais agradou & maioria dos avaliadores, foi 0 aroma resultante dos 6leos essenciais de tangerina,
litsea e erva principe. As percentagens de cada um destes 6leos teve também de ser ajustada de forma
ao aroma ndo ficar demasiado intenso e também a nédo causar irritaces na pele.

Com efeito, nas avaliages sensoriais que foram sendo realizadas as formulagGes ao longo do
processo de desenvolvimento, verificou-se que o creme causava irritacdo na pele da cara de individuos
com pele sensivel. Esta irritagdo poderia resultar da quantidade de conservante utilizada, como apenas
se efetuaram os testes microbiolégicos para as formulagdes finais, utilizou-se sempre uma quantidade
elevada de conservante ao longo do processo de desenvolvimento. Os 6leos essenciais utilizados
também poderiam ter estado na origem das irritagdes verificadas. De uma forma geral, as propriedades

das Amostras 31 e 33 (Figura 4.14), agradaram aos avaliadores.

Aroma

Intensidade do

Bem tolerado .
aroma

Brilho agradavel - Cor

Suavidade 7+ . G [ ... Intensidade da cor

/4., Aparéncia da

Hidratacio *~ textura

Sem pegajosidade ' Espalhabilidade

Sem oleosidade “Boa absorcéo

e— AMOStra 27 Amostra 31 e Amostra 33

Figura 4.14: Grafico de avaliagdo sensorial das Amostras 27, 31 e 33, dadas a testar a diferentes avaliadores.
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As Amostras 31 e 33 destacaram-se, abrangendo varios requisitos em comum, a nivel de absorgéo,
espalhabilidade, aroma, suavidade e hidratagdo. No entanto, os ingredientes sdo praticamente 0s mesmos
da Amostra 27, apenas se inseriram agentes quelantes, o homogeneizador foi alterado, inseriu-se a
Xanthan gum como agente espessante e otimizou-se a percentagem de alguns ingredientes. Estas quatro
variaveis estdo na origem destas diferencas. O aroma, revelou-se muito importante para os avaliadores,

sendo que esse parametro apenas conseguiu atingir boas classificagcdes nas Gltimas formulacdes.

4.1.8.Avaliagcao das caracteristicas gerais das formulagdoes em desenvolvimento
Na Tabela 4.16 representam-se os resultados da avaliacdo visual da homogeneidade, da
estabilidade e viscosidade das formulacdes, de acordo com as escalas definidas anteriormente.

Tabela 4.16: Resultados da avaliacdo da viscosidade, homogeneidade e da estabilidade das formulagoes.

Formulagéo Viscosidade Homogeneidade Estabilidade Observacoes
Amostra 9 10 XYY ey’ v

Amostra 10 10 XYY ey’ v

Amostra 11 5 XYY ) ecooe v

Amostra 12 7 YY) ecee Formagdo de bolhas de ar
Amostra 13 10 XYY ey’ v

Amostra 14 10 XYY ey’ v

Amostra 15 8 XYY eccee v

Amostra 16 8 oo oo Formagdao de creme
Amostra 17 7 XYY ey’ v

Amostra 18 8 oo oo Formacao de creme
Amostra 19 6 oo oo Formacéo de creme
Amostra 20 4 oo oo Formacéo de creme
Amostra 21 7 XYY ey’ v

Amostra 22 8 XY} eee Formagcdao de creme
Amostra 23 8 oo oo Formacao de creme
Amostra 24 8 [YYYY} XYYy’ v

Amostra 25 7 [YYYY} XYYy’ v

Amostra 26 7 XY} eee Formagcdao de creme
Amostra 27 6 XYY ) ey’ v

Amostra 28 7 YY) YY) Formacéo de bolhas de ar
Amostra 29 7 YY) YY) Formacéo de bolhas de ar
Amostra 30 6 XYY 1) XY v

Amostra 31 6 YY) YY) Formacao de bolhas de ar
Amostra 32 6 YY) YY) Formacdo de bolhas de ar
Amostra 33 5 eoe Y Formacéo de creme

Por norma, as emulsdes demonstravam-se estaveis e homogéneas. No entanto, foi inserido um

passo de agitagdo manual com uma vareta de vidro, passado algum tempo de terem sido realizadas com
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intuito de perceber se estavam realmente estaveis. Na maioria das formulagdes que continham infusdo
de bolota (52,63%), surgiu no dia seguinte uma camada de 6leo na superficie dos cremes (Figura 4.15).
Ja as formulacdes que ndo continham infusdo de bolota, mantiveram-se homogéneas e aparentemente
estaveis, 0 que levou a ponderar que a infusdo de bolota deveria estar a provocar algum tipo de

instabilidade na emulsdo, possivelmente devido a sua constituicao.

: . s, 4Ty A
3 4 -y
‘.‘ = “ aic 2

Figura 4.15: Aspeto visual das amostras 16, 19 e 26, respetivamente, apds mais de 30 dias de formulagao.

4.2.Formulagao Final
Foram realizadas trés formulacdes finais (Tabela 4.17), uma com a percentagem de conservante
utilizada ao longo do desenvolvimento (FT 1) e outras duas formulages (FT 2 e FT 3) com menores
guantidades de conservante. O objetivo destas formulages foi diminuir a percentagem de conservante
a utilizar e para isso foi necessario realizar testes de estabilidade acelerada e, principalmente, testes

microbioldgicos.

Figura 4.16: Recipiente final da emulsdo desenvolvida, utilizado na realizacdo dos testes de estabilidade.

As formulagdes finais foram embaladas no recipiente final (Figura 4.16), este recipiente € feito
a base de polietileno de alta densidade (PEAD) a partir de plastico 100% PCR (pds-consumo reciclado),
ndo produzindo impacto ambiental, enquadrando-se, também, dentro dos materiais aprovados pela
norma COSMOS.
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Tabela 4.17: Formulagdes teste (FT) com diferentes percentagens de conservante, para avaliagdo da estabilidade fisico-quimica e
microbiol6gica.

Fases Componentes (INCI) FT1 FT2 FT3
Aqua 36,61 36,92 37,24

A Quercus fruit extract 83,33 83,33 83,33
[1 53,79 53,79 53,79
Polyglyceryl-3 methylglucose distearate 60,00 60,00 60,00
Cetearyl alcohol 45,00 45,00 45,00
Caprylic / capric triglyceride 60,00 60,00 60,00
Helianthus annuus seed oil 50,00 50,00 50,00
Cannabis sativa seed oil 70,00 70,00 70,00

B Carthamus tinctorius seed oil 60,00 60,00 60,00
Vitis vinifera seed oil 60,00 60,00 60,00

Olea europaea fruit oil 33,33 33,33 33,33
Brassica oleracea italica seed oil 25,00 25,00 25,00
Simmondsia chinensis seed oil 40,00 40,00 40,00
Theobroma cacao seed butter 66,67 66,67 66,67

Aqua 50,00 50,00 50,00
Panthenol 30,00 30,00 30,00
Tocopherol 25,00 25,00 25,00
Glycerin 40,00 40,00 40,00

¢ Sodium PCA 45,00 45,00 45,00
Xanthan gum 20,00 20,00 20,00

Citric acid (solugdo aquosa a 50%) 28,00 28,00 28,00

Sodium phytate; aqua; alcohol 30,00 30,00 30,00

Aqua, sodium benzoate, potassium sorbate 66,67 50,00 33,33

Litsea cubeba oil 16,00 16,00 16,00

b Citrus reticulata blanco oil 30,00 30,00 30,00
Cymbopongon flexuosus oil 10,00 10,00 10,00

Por fim, tendo em conta as caracteristicas obtidas para as formulagdes finais, optou-se por
comparar essas caracteristicas com as de outros cremes bioldgicos de referéncia (Anexo C), que
obedecem ao mesmo padrdo bioldgico. Foram, assim, selecionados dois cremes de referéncia,
designados por A e B, utilizados como controlo para avaliar os diferentes pardmetros do creme
produzido neste trabalho (FT 1) (Figura 4.17).
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Figura 4.17: Gréfico de avaliagdo da formulacdo final (FT1) e de formulagdes de produtos concorrentes (A e B).

De um modo geral, a formulacéo final obteve resultados muito positivos quando comparada
com os produtos comerciais concorrentes. O seu desempenho, apresentou mais semelhancas com o
creme hidratante B, a nivel de brilho agradavel na pele, boa absor¢do, espalhabilidade, aroma e
intensidade do aroma. Em relacdo a locéo hidratante A, a emulsdo desenvolvida conseguiu acompanha-
la a nivel de hidratacdo, suavidade e aparéncia da textura.

A formulacdo final encontra-se num patamar préximo dos produtos de referéncia, sendo que as
diferencas mais negativas (1 nivel abaixo), foi em relacdo a absor¢do e a tolerancia na pele. Ambos

apresentaram em comum um efeito na pele sem oleosidade, sem pegajosidade e uma cor apelativa.

4.2.1.Avaliacao do nivel de descamacgao apés a aplicagao do creme
Recorrendo a uma sonda de luz polarizada, referida em 3.3.5, avaliou-se o nivel de descamagao
da pele, durante aproximadamente 3 dias. Esta analise foi também realizada com a logdo hidratante A,
para efetuar uma comparagdo com um produto comercial concorrente (Tabela 4.18). Onde to,
corresponde aos momentos em que o individuo avaliado utilizou produtos de limpeza, e seguidamente,

de novo, foi medido o nivel de descamac&o e procedeu-se a aplicacdo do creme.
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Tabela 4.18: Analise do nivel de descamacéo em comparagdo com um produto concorrente.

Tempo de acéo do L Lo
Formulagéo Final (FT 1) Locao hidratante concorrente (A)
creme (horas)

to Descamagéo = 13,7 Descamacéo = 16,48

24 horas
Descamacéo = 7,68 Descamacéo = 9,13
to Descamacéo = 4,84 Descamacéo = 7,96
24 horas
Descamacéo = 11,00 Descamacéo = 12,74
to - -
8 horas

Descamagédo = 0,41 Descamacéo = 5,06
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Tabela 4.18: Analise do nivel de descamagdo em comparagdo com um produto concorrente. (Continuagéo)

Tempo de acdo L Lo
Fornumalao Final (FT 1) Locao hidratante concorrente (A)
do creme (horas)

to Descamacéo = 14,52 Descamagéo = 10,99

12 horas

Descamacéo = 2,09 Descamacédo = 1,74

Pelos resultados representados na Tabela 4.18, podemos verificar que a emulsdo hidratante
corporal bioldgica desenvolvida, apresenta um efeito hidratante muito semelhante com a logdo
hidratante da marca concorrente A. No entanto, a emulsdo desenvolvida apresenta um efeito de
hidratacdo mais rapido de atuacdo (primeiras 8 horas), que se vai perdendo ao longo do tempo. Ja a
locdo da marca A apresenta um efeito gradual, onde se verifica que com a frequente aplicabilidade,
consegue quase extinguir o nivel de descamag&o. Isto deve-se aambos os produtos possuirem diferentes
ingredientes, potenciando, assim, diferentes efeitos.

De um modo geral, podemos concluir que o creme hidratante desenvolvido, consegue
acompanhar um produto concorrente que se encontra muito bem posicionado no mercado de cosmética

bioldgica, cumprindo a sua finalidade de hidratacdo/reducéo do nivel de descamacéo.
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4.2.2.Testes de Estabilidade

4.2.2.1.Testes de estabilidade acelerada

As formulagbes finais com diferentes percentagens de conservante (FT 2 e FT 3) foram
embaladas no recipiente final (225 g de creme) e expostas a diferentes condi¢des de armazenamento. O
armazenamento foi realizado a temperaturas mais altas de forma a permitir acelerar processos de
envelhecimento e fornecer uma indicagéo antecipada da vida atil do produto.®®

Durante as diferentes condi¢es de armazenamento (5, 25, 40 °C), ndo se verificaram alteracdes
nas embalagens dos produtos. Da mesma forma, ambas as formulacdes ndo apresentaram alterac6es na
textura, no aroma e nao ocorreu separacao de fases, fornecendo fortes evidéncias para a estabilidade das
emulsbes. No entanto, quando se efetuaram andlises mais especificas, como determinacdo das
coordenadas da cor, verificou-se que ocorriam ligeiras alteragdes, registadas na Tabela 4.19, ndo visiveis
para o olho humano.

Na formulagcdo com maior percentagem de conservante (FT 2) ndo houve produto suficiente
para o ensaio a 5°C, no entanto, este ensaio foi realizado para a formulagdo FT 3, contudo apenas houve

quantidade suficiente para analisar ao 28° dia.

Tabela 4.19: Determinacéao experimental da cor (coordenadas L*, a* e b*), os valores apresentados correspondem a média e desvio

padrdo.
FT2 FT3
Coordenadasda | Tempo 25+20C 40+2C 25+20C 40+2°C 5420C
cor (dias)
0 64,50+0,14 70,17+0,31
8 65,140,15 | 6464031 | T1,04£0,19 | 69,610.27 ]
L* 14 6574021 | 65594000 | 7138016 | 69,79+0,04 -
21 66,01£0,13 | 62,97+031 | 70,73£0,73 | 70,47+0,13 -
28 6536:0.14  6281+0.12 | 69.94+040 | 69384025  67.8940.16
0 2.36:0,02 1,57£0,01
8 234002 | 2,40+0,03 1,66+0,03 1,66:0.02 -
a* 14 2324006 | 2,46+0,03 1,65+0,01 1,7040,01 -
21 2274003 | 2494002 | 1,64+0,04 1,76£0,02 ]
28 2.18:004 | 2.63:003 | 159+0,03 1,7540,05 1,52+ 0,02
0 15,03+0,05 14,1320,06
8 15,11£0,11 | 15,15:0,02  14,66£0,60 | 14,05:0,67 -
b* 14 1523+0,03 | 153140,07 | 1420:0,01 | 14,03+0,05 -
21 1497+0,13 | 1506£0,02 | 14,15:0,02 | 14,12+0,11 ]
28 1480£0,02 | 14961001 | 13,87£0,05 1401009  13.76+0,06

Os valores das coordenadas de cor (L*, a* e b*), dos cremes no tempo t0 e depois de serem
expostos a vérias condi¢fes de armazenamento (5°C, 25°C e 40°C) durante um periodo de 28 dias,
mostram a ocorréncia de algumas oscilac@es, parecendo haver uma tendéncia para uma diminuigédo

especialmente dos valores de L*(escurecimento) e de b* (diminuicdo do tom amarelo). Para poder ter
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uma melhor percecdo das mudancas de cor em relagdo a amostra inicial, calculou-se a variacao de cor
em cada semana, para cada condi¢cdo de armazenamento, recorrendo a equacdo referida no capitulo 3.4.3
(Tabela 4.20).

Tabela 4.20: VariacOes da cor das formulagdes FT2 e FT3 em cada semana, tendo como referéncia as formulages referentes ao

tempo t0.
FT2 FT3
Va”?g?o da | Tempo 25429C 402°C 25420C 40£2°C 5420C
8 dias 0,52 0,14 1,02 0,57 -
B 14 dias 1,13 1,04 1,21 0,41 -
21 dias 1,42 1,63 0,56 0,36 -
28 dias 0,82 1,80 0,35 0,82 2,31

Como se pode verificar na Tabela 4.20, a maior oscilagdo de cor verificou-se para a formulagao
FT 3, na temperatura de armazenamento a 5°C, o que n&o era esperado pois nesta condicdo as reacdes
sdo retardadas.’® No entanto, os valores de AE nunca passaram de 3 durante o periodo experimental,
indicando assim que as alteracdes de cor verificadas néo séo visiveis a olho nu.'®

Todas as semanas, durante um periodo de 28 dias, foram realizados testes de centrifugacéo aos
diferentes cremes, armazenados nas diferentes condi¢des. Estes ensaios mostraram sempre estabilidade
das amostras, uma vez que nunca se detetaram separacGes de fase ou ocorréncia de precipitados nas

amostras ap0s centrifugacdo (Figura 4.18; Tabela 4.21).

Figura 4.18: Aspeto das amostras apds realizagéo dos testes de centrifugagdo ao 14° dia de armazenamento.

Como referido anteriormente, o pH da pele situa-se entre 4 e 6, desta forma uma emulsdo
hidratante deve possuir um pH dentro deste intervalo. No entanto, como o sistema conservante so é
eficaz num pH inferior a 5,5 e 0 emulsionante s6 se encontra estavel num pH superior a 4,5, restringiu-

se, assim, o intervalo de variacdo de pH do creme hidratante de 4,5 a 5,5.
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Tabela 4.21: Resultados de pH, viscosidade e resultados do teste de centrifugagdo conforme as diferentes condigdes de
armazenamento, durante um periodo de 28 dias. S/A: Sem Alteracéo.

I pH Centrifugacgéo Viscosidade (cP)
%
25+2°C 40+2°C 5+2°C 25+2°C 40+2°C 5+2°C 25+2°C 40+2°C 5+2°C

0 4,60+0,02 S/A 18 600

8 4,71+0,02 4,69+0,02 - SIA S/A - = - -
F 14 4,72+0,02 4,72+0,02 - SIA S/A - - - -

21 4,73+0,02 4,70+0,02 - SIA S/A - - - -

28 4,73+0,02 4,72+0,02 - SIA S/A - 19200 16000 -

0 4,50+0,02 S/A 20000

8 4,54+0,02 4,58+0,02 - SIA S/A - = - -
F 14 4,50+0,02 4,62+0,02 - SIA S/A - - - -

21 4,48+0,02 4,61+0,02 - SIA S/A - - - -

28 4,52+0,02 4,61x0,02 4,49+0,02 SIA S/A S/A 21000 18000 19600

Analisando os dados obtidos (Tabela 4.21) verificou-se que o pH da formulacéo FT 2, em ambas
as temperaturas de armazenamento, aumentou ligeiramente ao longo dos 28 dias. O mesmo sucedeu
para a formulacdo FT 3, & temperatura de armazenamento de 40 °C. No entanto, apesar da ligeira subida
de pH, este continuou dentro do intervalo considerado aceitavel de forma a evitar o risco de irritacdo na
pele, assim como de instabilidade dos ingredientes.

No final dos 28 dias de armazenamento, verificou-se um ligeiro aumento da viscosidade para
ambas as formulagdes quando armazenadas a temperatura de 25 °C e uma ligeira descida da viscosidade
para ambas as formula¢es quando armazenadas a temperatura de 40 °C (Tabela 4.21). A formulagdo
FT 3, armazenada a 5 °C praticamente ndo apresentou alteragbes na viscosidade. Os resultados
consideram-se coerentes, uma vez que é aceitavel existirem ligeiras alteracfes da viscosidade, por
exemplo, a exposicdo a uma temperatura mais elevada pode levar a uma quebra das forgas
intermoleculares entre as moléculas e a uma diminuicéo da viscosidade.'?® No entanto, seria importante
prolongar o tempo dos testes de estabilidade acelerada, de forma a verificar se as pequenas oscilagdes

ndo se agravavam, levando a altera¢@es significativas na viscosidade dos cremes.

4.2.2.2.Teste de congelamento/descongelamento e integridade da embalagem
As formulagdes testes, foram submetidas a 3 ciclos de congelamento/descongelamento no
recipiente final para observar a integridade do recipiente e para observar possiveis alteragdes no aspeto
dos cremes (Tabela 4.22).
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Tabela 4.22: Resultados ciclos de congelamento/descongelamento. S/A: Sem Alteracdo; L/A: Ligeira Alteracdo; C/A: Com

Alteracéo.
Aspeto do Alteracdes no Alteracdes de cor . .
o pH Centrifugacéo
creme recipiente (AE)
FT2 SIA SIA 4,72+0,02 0,31 SIA
FT3 L/A SIA 4,71+0,02 0,87 SIA

Ao fim dos trés ciclos de 12 horas de congelamento/descongelamento, a formulagdo FT 2, com
maior percentagem de conservante, ndo apresentou nenhuma alteracdo nem no aspeto do creme e nem
da embalagem. Em relacéo a cor a mudanca foi minima, sendo o pH o Unico pardmetro que se alterou
de 4,60 para 4,72, no entanto, esta variagdo também ndo comprometeu o desempenho do cosmético.

A formulagdo FT 3, com menor percentagem de conservante também nao apresentou nenhuma
alteracdo na embalagem. Contudo, esta formulacéo apresentou ligeiras alteracdes na textura e inicios de
instabilidade (formacdo de creme) logo ap6s o primeiro ciclo de congelamento/descongelamento. No
entanto, apds agitacdo do frasco e realizacdo dos restantes 2 ciclos de congelamento/descongelamento,

0 produto mostrou-se estavel como indicado na Figura 4.19.

Figura 4.19: Aspeto das emulsdes FT 2 e FT 3, respetivamente, ap6s ciclos congelamento/descongelamento.

Tal como verificado na formulacdo FT 2, a formulagdo FT 3 também apresentou uma ligeira
alteracdo da cor e uma subida de pH, de 4,50 para 4,71, continuando, contudo, dentro do intervalo
estipulado como estavel.

Os testes de centrifugacdo realizados com ambas as formula¢Ges no final dos 3 ciclos de
congelacdo/descongelacdo, mostraram auséncia de separacdo de fases ap6s a centrifugacdo. Assim, o
ensaio de congelacdo/descongelacdo efetuado permitiu verificar a estabilidade das duas formulacdes.

4.2.2.3.Testes de contaminacao microbiolégica
A contaminagdo microbiana constitui uma ameaca a seguranca do consumidor e a imagem de
marketing dos produtos cosméticos. Assim revela-se essencial avaliar a estabilidade microbiol6gica dos

produtos de forma a garantir a sua seguranca.’** A estabilidade microbioldgica das formulacoes apds
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formulacdo e ao longo do armazenamento nas diferentes condi¢Bes de temperatura, foi avaliada todas
as semanas, durante um periodos de 28 dias.

A avaliacdo da qualidade microbioldgica das amostras foi efetuada de acordo com as Guidelines
on Microbiological Quality of the Finished Cosmetic Product.}?” Assim, foram avaliados seis

parametros distintos cujos limites de aceitabilidade se encontram detalhados na Tabela 4.23.

Tabela 4.23: Limite de aceitabilidade para cosméticos que ndo se destinem a criangas com menos de 3 anos ou a ser aplicado na zona
dos olhos ou em membranas mucosas.'?’

Microrganismos Limite de aceitabilidade

Microrganismos aerdbios mesofilos viaveis totais
) <1 x 103 UFC por g ou mL
(bactérias + leveduras + fungos filamentosos)

Detecéo de S. aureus Ausénciaem 1 gou 1 mL
Detecdo de E. coli Ausénciaem 1 gou 1 mL
Detecdo de P. aeruginosa Ausénciaem 1 gou 1 mL
Detecéo de C. albicans Ausénciaem 1 gou 1 mL

Apos o periodo de incubacgdo, as placas foram retiradas e verificadas quanto ao crescimento
microbiano. N&o foi observado crescimento microbiano em nenhuma condic¢do de armazenamento, tanto
para a formulacdo FT 2, como para a formulacdo FT 3. O conservante evitou a contaminacéo
microbioldgica até na menor percentagem testada (FT 3). Assim, todas as formulagdes cosméticas foram
de excelente qualidade microbioldgica, o que facilitou um ensaio de eficacia de conservante confiavel.

Os excelentes resultados obtidos podem ter como base para além do sistema conservante, 0s
6leos essenciais utilizados na formulacdo, estes sdo conhecidos por possuirem atividades antioxidantes
e antimicrobianas e também a escolha de um recipiente fechado, que evita a exposi¢do do cosmético.3"#
Com efeito, quanto mais aberto for o recipiente, maior serd a exposi¢do do cosmeético a fatores de
contaminacdo, incluindo ao ambiente domestico e a pele dos consumidores, e maior a probabilidade de

0 produto ser contaminado e maior o risco potencial para o consumidor.?’

4.2.2 4 Ensaio de eficidcia do conservante
Este ensaio consistiu na inoculagdo de microrganismos especificos, em condi¢des controladas
de forma a avaliar o desempenho do conservante escolhido. Este ensaio foi, igualmente, realizado com
a finalidade de avaliar a possibilidade de se diminuir a quantidade de conservante adicionada na
formulacéo, sem comprometer a seguranca do produto.
Na Tabela 4.24 encontram-se representados os resultados obtidos na contagem dos
microrganismos, efetuada imediatamente ap6s a inoculagéo do cosmético (t0), e que representa o nivel

de contaminacdo inicial.
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Tabela 4.24: Resultados da analise dos cosméticos realizada imediatamente apds a sua inoculagdo com os diferentes microrganismos

(t0).
Microrganismos Fr2 FUY
g Log UFC/g Log UFC/g

P. aeruginosa 6,0£0,0 6,0£0,0

Bactérias S. aureus 53+0,1 52%0,1

E. coli 51+0,2 51+0,0

Levedura C. albicans 41+0,2 4,0+0,0
Fungo filamentoso  A. brasiliensis 43+0,2 45+0,3

Os resultados obtidos mostram que os valores de contaminacao inicial de ambas as formulag¢6es
se encontram dentro dos limites estipulados pela Norma 1SO 11930 (2012).1%7

As amostras foram analisadas nos dias 7, 14, 21 e 28, no caso das bactérias e leveduras, e 14 e
28, no caso do fungo. Em todos os ensaios realizados, ou seja, em ambas as formulacdes e para todos
0s microrganismos, o nimero de UFC reduziu-se para < 2 LogUFC/g (auséncia de colénias em todas as
diluigdes testadas), logo a partir do dia 7, no caso das bactérias e leveduras, e do dia 14, no caso do
fungo filamentoso, ndo tendo nunca sido verificado crescimento microbioldgico até ao final do ensaio.

Com estes valores foi possivel determinar o valor da reducédo logaritmica dos microrganismos,
subtraindo-se o valor do logaritmo do niumero médio de microrganismos viaveis, em cada periodo de
amostragem (7, 14 e 28 dias), ao valor logaritmico do nimero de microrganismos inoculado no tempo
t0 (Tabelas 4.25 e 4.26).

Tabela 4.25: Resultados da reducdo logaritmica, para a formulagcdo com uma maior quantidade de conservante (FT 2).

Microrganismos T7 T14 T21 T28
P.aeruginosa >4 >4 >4 >4
Bactérias S.aureus >3 >3 >3 >3
E.coli >3 >3 >3 >3
Levedura C.albicans >2 >2 >2 >2
Fungo filamentoso A.brasiliensis - >2 - >2

Tabela 4.26: Resultados da reducdo logaritmica, para a formulacdo com uma menor guantidade de conservante (FT 3).

Microrganismos T7 T14 T21 T28
P.aeruginosa >4 >4 >4 >4

Bactérias S.aureus >3 >3 >3 >3
E.coli >3 >3 >3 >3

Levedura C.albicans >2 >2 >2 >2
Fungo filamentoso A.brasiliensis - >3 - >3
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Os valores de reducdo logaritmica obtidos, foram comparados com os valores minimos exigidos
para os critérios de avaliagdo A ou B, conforme estabelecido pela norma I1SO 11930, referidos
anteriormente no capitulo 1.6. Desta forma, foi possivel observar que ambas as formula¢Ges cumprem
o critério A da Norma 1SO 119307, uma vez que, ao fim de 7 dias, no caso das bactérias e da levedura,
e de 14 dias no caso do fungo filamentoso, ja se verificava uma reducdo do numero total de
microrganismos de 2 ou mais ciclos logaritmicos, ndo se tendo verificado crescimento microbiano até
ao final do ensaio (28 dias). O cumprimento do Critério A, significa que o risco microbiol6gico é
considerado toleravel, e que ambas as formulag@es estdo protegidas contra a proliferagdo microbiana.

O facto da formulagcdo com menor percentagem de conservante (FT 3) ter também obedecido
ao critério A, e, portanto, ter demonstrado ser eficaz na eliminagdo dos microrganismos inoculados, é
um resultado bastante interessante, uma vez que quanto mais baixa for a quantidade de conservante,

menor a probabilidade deste poder causar toxicidade ao consumidor.?
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5. Conclusao e proposta de trabalhos futuros

A formulacéo hidratante corporal biol6gica desenvolvida tentou ir ao encontro das carateristicas
gue 0s consumidores mais procuram nos cosméticos convencionais, utilizando, no entanto, ingredientes
de origem bioldgica, evitando ao maximo ingredientes agressivos, visando a obtencdo de um produto
mais amigo do ambiente, com uma menor probabilidade de causar danos aos consumidores e que
incorporasse a bolota como ingrediente diferenciador do produto, por ser um produto portugués, pelas
suas propriedades antioxidantes e por cumprir com o potencial de marketing, uma vez que este
ingrediente ainda é pouco explorado neste ramo.

As preocupacBes ambientais estenderam-se a embalagem tendo esta sido feita a partir de plastico
reciclado.

Ao longo do desenvolvimento existiram Vvarios passos criticos, como a sele¢cdo das matérias
primas, nomeadamente a escolha do emulsionante, dos 6leos vegetais e manteigas, e a sele¢do da
concentracdo mais adequada da infusdo de bolota a incorporar, ou a otimizacdo dos tempos de
homogeneizagdo e da temperatura de mistura das fases.

A formulago final obtida, obedeceu a todos os pardmetros pretendidos, apresentando uma boa
textura, absorcdo réapida, boa espalhabilidade, sem oleosidade e com um aroma frutado, que agradou a
maioria dos avaliadores. A eficacia de hidratacdo, também, foi constatada pelos avaliadores e por uma
sonda de luz polarizada, que demonstrou que a emulsdo desenvolvida conseguiu atingir niveis de
hidratagcdo semelhantes aos de uma log&o hidratante concorrente.

A formulagdo final demonstrou ser estavel durante 28 dias de armazenamento a 25°C e 40°C e
a 5 °C, ou seja, ao longo do armazenamento ndo ocorreu separacdo de fases, nem se verificaram
acentuadas oscilaces de pH, cor ou viscosidade. A formulagdo final apresentou-se ainda segura do
ponto de vista microbiolgico, mesmo com a menor concentragdo de conservante testada. Com efeito,
0s resultados obtidos mostraram que o risco microbioldgico desta formulacéo é considerado tolervel,
e que esta se encontra protegida contra a proliferacdo microbiana. Estes resultados permitem concluir
gue é possivel diminuir para metade a percentagem de conservante, tornando o produto menos agressivo
para o consumidor, sem comprometer a sua seguranga microbiol6gica. Durante o desenvolvimento da
emulséo hidratante utilizou-se sempre o dobro da concentracdo de FT 3, 0 que pode ter estado na origem
de algumas irritagdes na pele de consumidores com pele sensivel.

Apesar da formulacéo final se ter mostrado estavel durante os 28 dias, de forma a garantir
estabilidade do produto cosmético, dever-se-a prolongar o periodo de armazenamento do cosmético
durante 6 meses a uma temperatura entre 37 °C a 45 °C'%, devendo os ensaio ser repetidos no final deste
tempo, quando se aumentar mais a escala de producdo e no final do prazo de validade que ird ser

estipulado para o produto.?®
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