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RESUMO

Mediante a busca pela beleza que acompanha geracgdes, o cenario atual de destaque da
industria dos fitocosméticos esta focado em criar bioprodutos multifuncionais e de efeito direto
a partir de matérias-primas advindas de plantas. Nesse contexto, o presente trabalho possui o
objetivo de avaliar a estabilidade de emulsdes cosméticas elaboradas com o 6leo de castanha-
do-brasil, de maneira a caracterizar o 6leo, determinar o seu valor de equilibrio hidrofilico-
lipofilico (EHL), analisar a influéncia do método de agitagdo para a formag¢ao da emulsdo mais
estavel e realizar os testes de estabilidade preliminar na emulsdo selecionada, aferindo seus
parametros organolépticos e fisico-quimicos. O 6leo de castanha-do-brasil utilizado no presente
trabalho foi concedido pela empresa D’ Amazonia Origens. O 6leo foi caracterizado e seu EHL
foi determinado a partir da utilizagdo dos surfactantes Span 60® e Tween 80®. As emulsdes
foram desenvolvidas pelo método de inversao de fases, enquanto a andlise da influéncia da
agitacao utilizou dois tipos de agitadores com diferentes velocidades de rotacdo para definir
comparativamente a emulsdo mais estavel a ser levada aos testes de estabilidade preliminar
determinados pela ANVISA. O EHL encontrado para o referido 6leo foi de 4,7, onde a
formulagdo tomada como mais estavel contava com 5 g de Span 60®, sem Tween 80®. J4 em
relagdo ao experimento de influéncia da agitacdo, notou-se a maior estabilidade da emulsao
formulada a 4000 rpm utilizando o agitador de alto cisalhamento do tipo Turrax, o que foi
observado mediante a analise microscopica, com goticulas de formacao regular e distribui¢ao
mais homogénea. Além disso, a emulsdo tomada como mais estavel contendo 6leo de castanha-
do-brasil apresentou resultados satisfatorios nos testes de estabilidade preliminar, com
pequenas variagdes organolépticas. Fisico-quimicamente, a emulsdo devera passar por novos
estudos relacionados a estabilizacdo de seu pH e da sua condutividade. Além disso, mediante
andlise reologica da formulagdo obtida apos 15 dias, foi possivel caracterizar a emulsdo como
um liquido ndo-newtoniano. A formulagdo ndo apresentou comportamento tixotropico, o que
pode influenciar o perfil de liberacdo de ativos. Assim, a emulsdo selecionada serve de base
para futuros trabalhos mais focados em suas propriedades cosméticas e reologicas, visando o

desenvolvimento de bioprodutos amazonicos de valor comercial.

Palavras-chave: Cosmetologia. EHL. Tensoativo. Agitacdo. Estabilidade.



ABSTRACT

Through the search for beauty that accompanies generations, the current scenario that
stands out in the phytocosmetics industry is focused on creating multifunctional bioproducts
with a direct effect from raw materials derived from plants. In this context, the present work
has the objective of evaluating the stability of cosmetic emulsions elaborated with Brazil nut
oil, in order to characterize the oil, determine its hydrophilic-lipophilic balance (HLB) value,
analyze the agitation method influence in the formation of the most stable emulsion and to carry
out preliminary stability tests on the selected emulsion, measuring its organoleptic and physical-
chemical parameters. The Brazil nut oil used in this work was provided by the company
D'Amazodnia Origens. The oil was characterized and its EHL was determined from the use of
surfactants Span 60® and Tween 80®. The emulsions were developed by the phase inversion
method, while the analysis of the agitation method influence used two types of stirrers with
different rotation speeds, to comparatively define the most stable emulsion to be taken to the
preliminary stability tests determined by ANVISA. The EHL found for Brazil nut oil was 4.7,
where the formulation had 5 g of Span 60®, without Tween 80®. In relation to the influence of
the agitation method, it was noticed the greater stability of the emulsion formulated at 4000 rpm
using the high shear agitator of the Turrax type, which was observed through the microscopic
analysis, with droplets of regular formation and more homogeneous distribution. In addition,
the emulsion taken as the more stable containing Brazil nut oil showed satisfactory results in
the preliminary stability tests, with small organoleptic variations. Physico-chemically, the
emulsion must undergo further studies related to the stabilization of its pH and its conductivity.
Also, through rheological analysis of the formulation obtained after 15 days, it was possible to
characterize the emulsion as a non-Newtonian liquid. The formulation did not present a
thixotropic behavior, which could influence the profile of actives release. Therefore, the
selected emulsion serves as the basis for future work more focused on its cosmetic and
rheological properties, aiming at the development of Amazonian bioproducts of commercial

value.

Key words: Cosmetology. EHL. Surfactant. Agitation. Stability.
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1 INTRODUCAO

De acordo com a Associacdo Brasileira da Industria de Higiene Pessoal, Perfumaria e
Cosméticos, um dos setores industriais que mais cresce na atualidade ¢ a industria de
cosméticos (ABIHPEC, 2022). Com um mercado de aproximadamente US$ 23 milhdes, a
industria de cosméticos brasileira se destaca em 4° lugar do ranking de paises com maior
mercado na drea. Em decorréncia desse crescimento, sua tecnologia tende a seguir um rumo
mais sustentavel, absorvendo inovagdes para o melhor aproveitamento de seus produtos pelo
consumidor, dadas dimensdes racionais € emocionais relacionadas ao consumo responsavel
(VENKATARAMANI et al., 2020; SOUZA, 2022).

Levando em conta esses critérios e visando produzir um bom produto, o mercado
procura utilizar matérias-primas advindas de plantas com ativos de qualidade, criando
bioprodutos multifuncionais e de efeito direto. Dentre os insumos de maior destaque na
industria dos fitocosméticos, estdo os Oleos vegetais, por possibilitarem um desempenho
funcional e sensorial desejado ao produto fabricado (HARHAUN et al., 2020).

Os Oleos vegetais sdo compostos principalmente por triacilglicerois e apresentam
inumeras propriedades advindas do transporte de vitaminas lipossoliveis, como a E e A. A
vitamina E, por exemplo, atua na prevencdo do envelhecimento celular e no tratamento da
aterosclerose, enquanto a A ¢ conhecida por suas caracteristicas antioxidantes e anti-
inflamatorias, além da manutencdo do sistema imunolédgico e renovagdo celular (SOUZA,
2022). Um dos 6leos mais valorizados no mercado de produtos naturais, apesar de advir de uma
semente de casca extremamente rigida e rugosa, ¢ o 6leo de castanha-do-brasil (FREITAS et
al., 2007).

A castanha-do-brasil (Bertholletia excelsa) possui diversas funcionalidades. A vitamina
E presente no 6leo da castanha, por exemplo, quando associada a compostos fenolicos do
proprio 6leo, induz um efeito preventivo a doengas corondrias e até mesmo a alguns tipos de
cancer (PACHECO e SCUSSEL, 2007; PENA MUNIZ, 2015). O 6leo de castanha-do-brasil
pode ser caracterizado quanto as suas propriedades organolépticas, sendo levemente amarelado,
com um odor suave caracteristico, atributos que o tornam interessante para formulagdo de
emulsoes cosméticas (LIMA, 2010; CARVALHO et al., 2022).

As emulsdes sdo sistemas formados por uma base de duas fases liquidas imisciveis ou

parcialmente misciveis, onde uma estd dispersa na outra em goticulas finas, dependendo da
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adicdo de um tensoativo para tornar sua aparéncia homogénea (KNOWLTON, 2000; MORALIS,
2008; REBELLO, 2016). Tal sistema possui um fator de flexibilidade altissimo & sua
formulagdo gracas a mistura de polaridades presente nele, além de utilizar a 4gua como fase
polar e tracar uma rota plausivel entre entregar um bom produto a um baixo custo para diversos
setores da industria (KNOWLTON, 2000; MYERS, 2020). Alguns dos ramos industriais que
utilizam tais sistemas emulsionados sdo o alimenticio, téxtil, agricola, farmacoldgico e
cosmético (MYERS, 2020; TESSARO, 2020).

As substancias utilizadas para diminuir a tensdo superficial dos sistemas emulsionados
s30 o0s tensoativos, que estabilizam o sistema cineticamente (TESSARO, 2020). De acordo com
o equilibrio entre as regides hidrofilicas e lipofilicas de suas moléculas, os tensoativos foram
empiricamente e numericamente classificados por meio do equilibrio hidrofilico-lipofilico
(EHL). Tal variavel ¢ crucial no processo de escolha do tensoativo adequado para qualquer
emulsdo, visto que permite a escolha assertiva e racional do mesmo com base em sua natureza
e direciona a busca pela melhor estabilidade da composi¢do em questdo (ZANIN et al., 2002;
PIANOVSKI, 2008).

Além da escolha do surfactante adequado, outro parametro investigado para o
desenvolvimento das emulsdes ¢ a agitacdo, visto que a partir de suas caracteristicas, como tipo
de agitador e velocidade, definem-se as propriedades microestruturais e reologicas das misturas,
influenciando diretamente na estabilidade e qualidade do produto obtido (MORAES, 2012).

A estabilidade das emulsdes desenvolvidas ¢ primordialmente estudada por uma gama
de testes que, segundo a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria, avaliam esses sistemas
quanto aos diferentes indicios de instabilidade que podem apresentar. Tais avaliagdes ganham
a nomenclatura de testes de estabilidade preliminar e sdo irrefutdveis no processo de decisao
para prosseguimento ou ndo dessas formulagdes para os proximos e mais rigorosos testes de
qualidade (ANVISA, 2004).

Portanto, considerando que as caracteristicas do 6leo de castanha-do-brasil sdo
interessantes para a formula¢do de emulsdes fitocosméticas, o objetivo geral deste trabalho
consiste em avaliar a estabilidade de emulsdes elaboradas com o 6leo de castanha-do-brasil. Os
objetivos especificos sdo:

i. Caracterizar o 0leo de castanha-do-brasil e determinar seu EHL a partir de diferentes
concentragdes de tensoativos utilizados na formulagdo das emulsoes;

ii. Analisar a influéncia do método de agitacao para a formagao da emulsdo mais estavel;
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iii. Realizar os testes de estabilidade preliminar na emulsao selecionada;

iv. Determinar os pardmetros organolépticos e fisico-quimicos da emulsdo mais estavel.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 AINDUSTRIA DOS COSMETICOS NO BRASIL

Ao redor dos diferentes periodos da Historia, a busca pela beleza ¢ um movimento que
permanece intacto, variando entre culturas e acompanhando a evolugao cientifica de cada uma.
Desta forma, a industria cosmética surge para suprir as necessidades encontradas e saciar o
desejo individual e humano de se tornar a sua melhor versao (PARABOCZ, 2021).

Em termos das terras brasileiras, primo a coloniza¢do, os indigenas ja contavam com
algumas praticas relacionadas a cosmetologia, mesmo que apresentando teor ritualistico ou até
mesmo de determinacdo de status (ANDRADE, 2021). A pintura corporal com urucum e
jenipapo, por exemplo, possuia a finalidade de protegé-los contra o sol e insetos, aplicagdo que
jé foi bastante estudada e comprovada cientificamente na atualidade.

Além dos produtos indigenas, tém-se rastros do inicio da fabrica¢do de cosméticos no
Brasil a partir do inicio do século XIX, suprindo o fornecimento de sabao mediante uma crise
higiénica em diversas cidades. Assim, o uso dos cosméticos comega a aumentar
exponencialmente, tendo em vista os costumes europeus que acompanharam a vinda da familia
real portuguesa, como a utilizagdo de perfumes para prevenir o mau cheiro (ANDRADE, 2021;
PARABOCZ, 2021). Uma companhia de referéncia que surgiu na época foi a Granado
Pharmécias®, fundada pelo portugués José Antonio Granado que manipulava produtos a partir
de extratos vegetais da flora brasileira cultivados em seu sitio no Rio de Janeiro e outras
matérias-primas europeias importadas (GRANADO PHARMACIAS, 2022).

Outro marco na Histéria da cosmetologia brasileira aconteceu apds a Segunda Guerra
Mundial, mais especificamente em meados do século XX, dada as novas descobertas
relacionadas a telecomunicagdes e ao nascimento do marketing como intensificador das vendas
de logdes, cremes, shampoos, pastas de dente, dentre outros produtos de higiene pessoal,
perfumaria e cosméticos (ANDRADE, 2021; PARABOCZ, 2021).

Seguindo a tendéncia historica, o Brasil contou com um faturamento estimado de US$
29,6 bilhdes entre 2019 e 2020, apresentando um elevado crescimento nominal e gerando
milhdes de novas oportunidades de trabalho, dando espaco e margem para a industria se
desenvolver e prover lucros com diversos ramos dentro da cosmetologia, tais como os que

estudam os cosméticos naturais (Conselho Regional de Quimica, 2020; ANDRADE, 2021).
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2.2 COSMETICOS NATURAIS

De origem grega kosmetikos, com significado em torno da habilidade de adornar, os
cosméticos sao substancias, misturas ou formulagdes, sintéticas ou naturais, de uso em diversas
areas do corpo humano que buscam limpar, perfumar, alterar a aparéncia, proteger ou manter
essas areas em boas condi¢des (SILVA, 2012; REBELLO, 2016).

A industria dos cosméticos ¢ focada em estudar novas tecnologias e explorar novas
fontes de matéria prima, especialmente de origem natural, dado sua alta viabilidade e
sustentabilidade (GALEMBECK e CSORDAS, 2011). Além disso, uma nova forma de
consumo foi criada, agregando valor ndo somente gragas a sua funcionalidade e embalagem,
mas também as questdes relacionadas ao consumo responsavel (SOUZA, 2022).

Os fitocosméticos sdo definidos como produtos de higiene, beleza e satide advindos de
espécies vegetais, substituindo assim, substancias de origem animal e mineral. Contudo, mesmo
sendo adquiridas de matérias-primas naturais, algumas dessas moléculas podem bloquear o
efeito de um ativo na formulacdo e até mesmo ser prejudiciais a saide dos consumidores,
requerendo um estudo vasto de suas propriedades e caracteristicas antes de serem utilizados
(HARHAUN et al., 2020; SILVA, 2021).

O Brasil, por ser mundialmente conhecido como detentor da maior biodiversidade de
plantas do globo terrestre, se torna um pais de extremo interesse da area dos fitocosméticos.
Apesar disso, somente 10% dessa gama vegetal foi de fato estudada quimica e
farmacologicamente, apresentando uma oportunidade imensa para os cientistas e pesquisadores
da area da cosmetologia (SILVA, 2021).

Apesar desse potencial que se vislumbra para os cosméticos naturais, a principal
perspectiva a ser tratada quanto a fabricacdo desses produtos diz respeito a sua padronizagio e
certificacdo, na medida em que ndo ha uniformidade quanto as metodologias utilizadas para
analisar sua qualidade e composig@o. Logo, a legislacdo relacionada a essas mercadorias variam
de pais a pais, em conformidade com a cultura de cada um (GALEMBECK e CSORDAS,
2011).

Uma classe de macromoléculas bastante utilizada na cosmetologia natural,
independente do pais que a estuda, ¢ a dos lipidios, devido a sua gama de aplicagdes e funcgdes
(SOUZA, 2022).
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2.2.1 Lipidios na Cosmetologia

Os lipidios sdo ésteres de acidos carboxilicos superiores, popularmente conhecidos por
serem insoluveis em agua, ou seja, apresentarem comportamento hidrofobico. Essas substancias
apresentam duas fragdes, sendo uma insaponificavel, presente em menores propor¢des, € uma
saponificavel, formada principalmente por triglicerideos (REBELLO, 2016). Vale ressaltar que
a saponificacdo ¢ um processo importante e amplamente utilizado dentro da industria
cosmética, porque consiste na hidrolise de triglicerideos mediante a presenca de uma base forte,
para formar sabao e glicerina (SOLOMONS e FRYHLE, 2018).

Os principios da saponificagdo podem ser utilizados mediante o fato de que qualquer
cosmético destinado a utilizar um principio ativo para regular alguma caracteristica da pele ou
organismo precisa primeiramente passar pela protegdo lipidica presente na superficie da pele,
seja por meio de solventes ou agentes alcalinos. Desta forma, ap6s o rompimento dessa barreira
majoritariamente hidrofébica, as substancias contidas nas formulagdes podem ser absorvidas
pelos poros até a derme e a hipoderme, podendo até chegar na circulagdo sanguinea e atingir
outras areas do corpo (GALEMBECK e CSORDAS, 2011).

Dentre as matérias primas de maior destaque no mundo dos fitocosméticos, encontram-
se os 6leos vegetais, dada suas inumeras propriedades, tais como de lubrificagdo, alisamento,
amaciamento e protecao, sendo assim classificados como emolientes (SOUZA, 2022). Alguns
dos oOleos vegetais de abundante uso cosmetologico em territério brasileiro sdo os advindos do
abacate, babagu, caléndula, girassol, jojoba, e castanha-do-brasil (CARVALHO, 2021; KOHL,

2021), onde o ultimo foi o 6leo emoliente utilizado no presente trabalho.

2.2.2  Oleo de Castanha-do-brasil

A arvore da castanheira (Bertholletia excelsa), pertencente a familia Lecythidaceae,
pode atingir até 50 metros de altura e 2 metros de diametro nas condi¢des de didmetro a altura
do peito (DAP), podendo viver até mais de 100 anos. Tal arvore ¢ caracteristica da floresta de
terra firme da Amazonia, produz frutos que sdo coletados por extrativistas nativos e gera grande
parte de suas rendas (FERNANDES, 2007; TONINI et al., 2017; KAINER et al., 2018).

A castanha-do-brasil, mostrada na Figura 1, tem importante influéncia econdmica no

mercado nacional e internacional. Contém entre 60 ¢ 70% de lipidios e entre 15 e 20% de
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proteinas em sua composicao, além de diversas vitaminas e minerais que, juntos, caracterizam-
na como um alimento de alto contetido energético (FERNANDES, 2007; SCHONS et al.,
2017).

Mais especificamente, a composi¢ao graxa do 6leo de castanha-do-brasil gira em torno
de 8,7% de acido estearico, 13,8% de 4cido palmitico, 31,4% de acido oléico e 45,2% de acido
linoléico, além de resquicios de 4cido miristico e palmitoléico, onde a presenca desses lipidios
colabora em pontos chave do funcionamento do organismo humano, como o transporte de

vitaminas lipossoluveis (FREITAS et al., 2007; SCHONS et al., 2017).

Figura 1 - Castanha-do-brasil (Bertholletia excelsa).

Fonte: Alfarrabios, 2011.

Dentre as vitaminas contidas no 6leo, a vitamina E, quando associada a compostos
fendlicos também presentes, podem conferir ao alimento um efeito preventivo a doengas
corondrias e até mesmo ao cancer. A castanha-do-brasil também possui altas porcentagens de
selénio, adicionando algumas propriedades antioxidantes, reduzindo a presenca de radicais
livres na composic¢do do 6leo e ajudando até mesmo no metabolismo da tire6ide (PACHECO e
SCUSSEL, 2007; CARDOSO et al., 2017).

Outras propriedades do 6leo de Bertholletia excelsa estdo relacionadas a regeneragdo
da pele e a reducdo de processos inflamatérios, caracteristicas com potencial aplicagdo na

formulacdo de cosméticos anti-idade ou para peles sensiveis, estando o 6leo, entdo, propenso a
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ser utilizado em uma das formas cosméticas mais consumidas na atualidade: as emulsdes

(THOMAZ; SOLDATI e ZIMBARDI, 2016; CARVALHO, 2021).

2.3 EMULSOES COSMETICAS

Define-se emulsdo como um sistema composto de ao menos um liquido imiscivel
disperso em outro, de maneira a formarem uma fase interna descontinua e outra externa
continua em forma de goticulas com didmetro que ultrapassa geralmente 0,1 pm (BARROS et
al., 2007).

Existem dois principais processos de emulsificacdo: o processo espontaneo, que ocorre
na juncao de dois liquidos que ndo sdo misciveis sem a aplicagdo de nenhuma forma de energia
externa; e a auto-emulsificacdo, que utiliza dos agentes tensoativos e de energia mecanica
fornecida para a formacao dessas solu¢des (RODRIGUES, 2021).

Ha algumas décadas, as propriedades viscosas de uma emulsdo tém sido relacionadas
diretamente ao didmetro das goticulas dispersas, a tensdo interfacial e ao volume, sugerindo-se
a existéncia de uma fragdo critica de volume para a qual as propriedades reoldgicas se mantém
as mesmas (LEZER et al., 1998; ZHANG et al., 2013). Logo, a reologia de uma emulsdo
cosmética varia de acordo com seu tipo, afetando a estabilidade fisico-quimica, espalhabilidade,

viscosidade e ponto de fluidez (MILAN et al., 2007; MOULIN et al., 2022).

2.3.1 Tipos de Emulsées

Uma emulsdo ¢ composta por uma fase apolar (lipofilica) e por uma fase polar
(hidrofilica), onde dependendo de suas proporg¢des e tipos de dispersdes, podem ser separadas
em macro, micro e nanoemulsdes, com base no tamanho da fase dispersa, a0 mesmo tempo que
podem se dividir em dois distintos grupos: emulsdes simples e multiplas (KNOWLTON, 2000;
RODRIGUES, 2021).

As emulsdes simples sdo aquelas em que ha a dispersdo de uma das fases em outra de
maneira direta e em proporcdes diferentes, como emulsdes 6leo em agua (O/A) e dgua em 6leo
(A/O). Ja as emulsdes multiplas, em geral, sdo definidas como pequenas quantidades de uma

fase dispersas em quantidades maiores de outra, enquanto as ultimas ja estdo imersas em uma
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fase continua, exemplificadas pelas emulsdes 4gua em 6leo em adgua (A/O/A) que possuem duas
diferentes camadas interfaciais (Figura 2) (KNOWLTON, 2000; MCCLEMENTS, 2012).

As emulsdes geralmente sdo compostas por trés fracdes basicas, onde suas propriedades
influenciam diretamente no processo de obtencdo do sistema disperso. Elas sdo: fase aquosa,

oleosa e emulsificante (MORALIS, 2008; TESSARO, 2020).

Figura 2 - Tipos de Emulsdes.
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Fonte: Adaptado de McClements, 2012.

A fase aquosa ¢ o principal veiculo utilizado na industria cosmética, gragas a seu baixo
custo e alta polaridade. J4 quanto a fase oleosa, os 6leos vegetais vém ganhando visibilidade
como seus constituintes por possuirem baixo peso molecular e viscosidade, se tornando menos
oclusivos que os 6leos minerais. Boa penetragcdo na pele e capacidade elevada de transportar
alguns ativos terapéuticos também fazem parte das caracteristicas desses Oleos, como
mencionado anteriormente. Por fim, a fase emulsificante ¢ a principal responsavel pela
homogeneizagdo da solucdo, fazendo com que a dispersdo estavel entre as outras fases seja

possivel (LIMA, 2010).

2.3.2 Tensoativos

Os tensoativos, também chamados de agentes emulsionantes, sdo substincias que

estabilizam cineticamente um sistema emulsionado a partir da diminui¢do de sua tensdo



22

interfacial, gerando um filme ao redor de gldbulos da fase interna. Ou seja, os tensoativos sao
moléculas anfifilicas (possuem grupos hidrofilicos e hidrofébicos), como ilustrados na Figura
3, que sofrem adsorcdo na interface da fase dispersa e da dispersante durante o processo de
emulsificagdo (MORALIS, 2008; TESSARO, 2020).

Estruturalmente, os grupos hidrofobicos ou apolares dos tensoativos sdo formados
geralmente através de cadeias carbdnicas, enquanto a parte hidrofilica ou polar € constituida de
atomos com ions em concentragdo. Classificando os tensoativos de acordo com a natureza de
seu grupo hidrofilico, tem-se os grupos ndo i06nicos, aniOnicos, catidénicos e anfoéteros

(LUCENA, 2013).

Figura 3 - Esquema estrutural de um tensoativo.
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Fonte: Autoral, 2023.

Os tensoativos nao idnicos sdo aqueles que ndo apresentam ions quando colocados em
solugdo aquosa, contendo grupos de alcoois, glicois, éteres ou ésteres. Por outro lado, os grupos
anidnicos e catidnicos liberam ions carregados negativamente e positivamente, nessa ordem,
em suas respectivas superficies ativas. Por fim, os emulsificantes anfoteros carregam tanto
cargas positivas, quanto negativas em sua superficie, tal natureza dependente do pH do meio
(LUCENA, 2013).

Alguns dos principais tipos de emulsificantes aplicados nas emulsdes sdo os surfactantes
de moléculas menores, fosfolipidios, proteinas e polissacarideos. As moléculas surfactantes de
menor tamanho mais utilizadas na industria sdo as sintéticas, as quais possuem um grupo de
cabeca polar e cauda ndo polar. Exemplos presentes nesse grupo de sintéticos, € que apresentam

caracteristicas ndo anidnicas, s3o o Tween 80® (monooleato de polioxietileno (20) sorbitano)
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e o Span 60® (monoestearato de sorbitano), tensoativos que foram utilizados no presente
estudo (MCCLEMENTS e JAFARI, 2018; ANDRADE, 2022).

Contudo, esses agentes, ao diminuir a tensdo superficial da interface, ndo conseguem
contrariar totalmente a energia livre de superficie criada a partir do aumento da area superficial
das esferas emulsionadas. Sendo assim, os estudos se concentram sobre a capacidade dos
tensoativos no retardo maximo do tempo de separagao entre as fases (FRANGE e GARCIA,
2009; PASCOA et al., 2015).

Existem quatro formas de estabilizagdo das emulsdes pelos tensoativos: eletrostatica,
estérica, por particulas solidas e pela mistura de emulsionantes (PIANOVSKI, 2008). Na
maioria dos casos, a utilizagdo de um unico tensoativo ¢ suficiente para originar a emulsao
desejada, porém, a utilizacao de dois ou mais emulsificantes de polaridades diferentes pode ser
interessante para a estabilidade de alguns tipos de solu¢des (MCCLEMENTS E JAFARI, 2018).
Alguns estudos afirmam que esses agentes polares e apolares se alinham lado a lado e ddo maior
rigidez e resisténcia a pelicula emulsiva, por meio de ligagdes de hidrogénio (FRANGE e
GARCIA, 2009; TESSARO, 2020).

A escolha do surfactante a ser utilizado em uma emulsdo precisa ser baseado em suas
caracteristicas quimicas e fisicas, compatibilidade quimica ou biologica, em especial,
toxicidade, possiveis reagdes alérgicas caso seja aplicada como cosmético, impacto ecolédgico,
além da aprovag¢ao do publico em si (MYERS, 2020).

Os tensoativos foram empiricamente e numericamente classificados de acordo com o
equilibrio das regides hidrofilicas e lipofilicas de suas moléculas, de forma a ser estudado por

meio do equilibrio hidrofilico-lipofilico (EHL) (ZANIN et al., 2002; FIORI et al., 2017).

2.3.2.1 Equilibrio Hidrofilico-Lipofilico (EHL)

O EHL consiste em uma classificacdo baseada no balango entre os grupamentos polares
e apolares das substincias presentes na emulsdo, onde por meio dele classificam-se os
tensoativos em hidrofilicos e lipofilicos (ZANIN et al., 2002; MORALIS, 2008; TESSARO,
2020). Em 1949, William Griffin introduziu uma escala numérica composta de valores
adimensionais de 1 a 20 para descrever a natureza do agente tensoativo, mostrada na Tabela 1,
onde o aumento dessa variavel indica o aumento da hidrofilia da molécula (GRIFFIN, 1949;

DAMASCENO et al., 2011).
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Tabela 1 - Classificacao do tensoativo quanto ao Equilibrio Hidrofilico-Lipofilico (EHL).

Descricao Valor de EHL
Emulsionantes hidrofilo/lipéfilo 3ab6
Molhantes 7a9
Antiespumantes < 8 (principalmente de 1,5 a 8)
Emulsionantes lipdfilo/hidréfilo 8alg
Detergentes 13a1l5
Solubilizantes 15a18

Fonte: Adaptado de Zanin ef al., 2002.

Existem trés métodos para a determinagdo do equilibrio hidrofilico-lipofilico do
emulsificante: o método teodrico, que relaciona a estrutura molecular do tensoativo com o EHL;
o método direto, que compara o comportamento de tensoativos com padroes de EHL
conhecidos de maneira visual; e os métodos indiretos, que relacionam as medidas das
caracteristicas fisico-quimicas com o EHL dos compostos (ZANIN et al., 2002).

O EHL para a mistura de tensoativos ¢ calculado a partir do somatorio da multiplicagdo
da fracdo em massa dos compostos presentes na formulacdo com o equilibrio hidrofilico-
lipofilico de cada componente individual (PELEGRINE e CARROCCI, 2015), como mostrado

na Equagdo 1.

EHL = X X, . (EHL); (1)
Onde:
X; : Fracdo massica do composto i;

(EHL);: Valor do equilibrio individual do composto 1i.

Os valores numéricos de EHL de algumas substincias encontram-se descritos na

literatura na forma de faixas, onde muitas vezes esses intervalos podem ser bem abrangentes, o
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que acaba dificultando o formulador das emulsdes na hora de verificar sua estabilidade na
presenca do tensoativo. Desta maneira, buscam-se técnicas experimentais que auxiliem esse
processo de escolha objetiva, buscando a melhor formulagio possivel para o produto desejado

nas condi¢des eletrostaticas criadas (PELEGRINE e CARROCCI, 2015; TORRES et al., 2019).

2.3.3 Homogeneizacio de Sistemas Emulsionados

As emulsdes sdo produzidas a partir da introdugdo de altas forgas de cisalhamento sobre
a mistura de seus liquidos imisciveis, auxiliada pela a¢ao dos tensoativos. Apesar de existirem
métodos de emulsificagdo de baixa energia, sua aplicagdo na industria ndo ¢ favorecida gragas
a necessidade de produ¢@o em grande escala, o que envolve a utilizagao de altas concentragdes
de surfactantes e procedimentos mais complexos de preparagdo (PESHKOVSKY et al., 2013).
Desta maneira, a inser¢do de energia e, logo, a homogeneizagao do sistema emulsionado se da
por trés principais métodos, sendo eles: homogeneizagdo de alta-pressdo, por ultrassom e
mecanica (DIAS, 2017).

A homogeneizagdo de alta-pressdo, requer a produ¢do inicial de uma mistura de alta
densidade, a qual ¢ levada a uma camara e prensada sobre valvulas estreitas ou até micro canais,
com pressoes que podem chegar até 1000 bar. A formagdo da emulsdo se da pelo choque em
altas velocidades entre as moléculas da mistura, ocasionando seu cisalhamento. Algumas
desvantagens da técnica podem ser o alto consumo de energia, dificil manutengdo,
complexidade de trabalho com pressdes altas a ponto de poderem comprometer a seguranga do
processo industrial, além do alto custo dos materiais (PESHKOVSKY et al., 2013).

Como uma alternativa ao uso da homogeneizacdo de alta-pressdo, as metodologias
envolvendo ultrassom vem sendo desenvolvidas, onde gragas a cavitagdo acustica que produz
bolhas assimétricas e violentas na mistura, conseguem fabricar as goticulas emulsionadas
(LEONG et al., 2009). A homogeneizagao por ultrassom envolve equipamentos de baixo custo,
ocupa menos espago, requer pouco suporte técnico, possui possiveis propriedades de
esterilizagdo e, teoricamente, conta com facil limpeza e manutencao. Entretanto, a técnica ainda
se restringe a escala laboratorial por necessitar de alto controle sobre os parametros do processo

de um reator sonoquimico (PESHKOVSKY et al., 2013).
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Tendo em vista ambas as metodologias e suas aplicagdes e desvantagens, a agitagdo
mecanica tende a ser mais difundida, gracas a seus baixos custos ¢ modo de funcionamento de

facil entendimento.

2.3.3.1 Agita¢do mecdnica

Existem dois principais grupos de agitadores mecanicos: homogeneizagdo com um
sistema rotor-estator e os agitadores com pas (DIAS, 2017). Os agitadores de sistema rotor-
estator, também chamados de misturadores de alto cisalhamento (Figura 4), sdo utilizados em
processos que requerem uma quantidade alta de energia, podendo ser utilizado para
homogeneizacdo, dispersao, moagem, dissolucdo, emulsificagdo, dentre outras funcdes.
Focando na emulsificacdo liquido-liquido, tais agitadores produzem desde dispersdes menos
até as mais viscosas, com o controle do tamanho das goticulas produzidas para a polimeriza¢ao

desejada (ZHANG et al., 2012).

Figura 4 - Agitador de alto cisalhamento.

Fonte: IKA Dispersadores, [s.d.].

Os misturadores de alto cisalhamento podem ser utilizados de maneira continua e
descontinua, onde o tamanho final da gota depende diretamente da poténcia do sistema, do
tempo de emulsificacdo, na geometria do sistema, como exemplificado na Figura 5, e da fracao

volumétrica da fase dispersa e da dispersante (DIAS, 2017).
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Figura 5 - Geometria de turbinas de agitadores de alto cisalhamento.

Fonte: Cosmética em Foco, 2017.

Por outro lado, os agitadores de pas axiais presentes na Figura 6, possuem uma eficacia
comparativamente menor aos sistemas de rotor-estator gragas as perdas de energia no método.
Sao instrumentos que fazem emulsdes a partir da introdugdo de uma quantidade mais baixa de

energia, para conservar a energia mecanica e térmica no processamento das emulsdes (LIN,
1978).

Figura 6 - Agitador de pas axiais.

Fonte: S6 Hélices, 2018.

2.3.4 Estabilidade das Emulsoes

O significado da palavra estabilidade dentro da cosmetologia gira em torno da amplitude
na qual um produto se mantém dentro das especificagdes desejadas obtidas em seu periodo de

fabricacdo nos periodos seguintes de armazenamento e utilizagdo (PIANOVSKI, 2008).
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Grandes beneficios sdo adquiridos ao se estudar a estabilidade dos produtos cosméticos,
tais como o fornecimento de subsidios para o aperfeicoamento da formulacdo, estimativa do
prazo de validade dos produtos junto a ferramentas que o confirmam, além de auxilio na
avalia¢do de seguranga e confiabilidade dos produtos (TESSARO, 2020). A estabilidade dos
cosméticos depende de fatores extrinsecos e intrinsecos (ANVISA, 2004), mostrados na Figura
7.

Para as emulsdes, a pelicula interfacial entre a fase oleosa e aquosa pode ou ndo induzir
forcas elétricas e eletrostaticas entre seus globulos, de maneira que a adi¢ao do tensoativo, como
citado previamente, permite a formacdo de uma camada adsorvida na superficie e a transforma
em uma dupla camada i6nica (MORAIS, 2008; TESSARO, 2020). As caracteristicas dessa
pelicula interfacial sdo bastante importantes para o estudo da estabilidade das emulsoes, de
maneira que o grau de elasticidade superficial precisa conferir uma rigidez e uma compactagao
adequada, a0 mesmo tempo em que precisa se formar de maneira rapida para evitar a jun¢do da

fase dispersa dos glébulos (FRANGE e GARCIA, 2009; PASCOA et al., 2015).

Figura 7 - Fatores extrinsecos e intrinsecos relacionados a estabilidade de cosméticos.
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Fonte: Adaptado de ANVISA, 2004

Entretanto, mesmo com a presenc¢a dos tensoativos, as emulsdes podem estar propensas
a alguns tipos de mecanismos de instabilidade, como floculagdo, coalescéncia,
cremeacao/sedimentagdo, inversdo de fase e amadurecimento de Ostwald, apresentados na

Figura 8 (MORALIS, 2008; LIMA, 2010).
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Figura 8 - Mecanismos de instabilidade das emulsdes: cremeagdo/sedimentacido (a),

floculacao (b), inversao de fase (c), coalescéncia (d) e amadurecimento de Ostwald (e).

(b)

(e)

Fonte: Régo, 2019.

A floculagdo € o processo de adesdo mutua entre os globulos da fase dispersa de maneira
que todos eles mantém sua estrutura interfacial inalterada e uma leve agitacdo da mistura a faz
retornar as condi¢des normais. Ja a coalescéncia consiste em um processo que compromete
irreversivelmente a estrutura das interfaces das duas fases em questdo, transformando-as em
um unico globulo (MORALIS, 2008; LIMA, 2010).

Quando existe uma diferenca de densidade entre a fase dispersa e a dispersante,
inevitavelmente o processo de cremeacdo ou sedimentagdo ocorre, visto que, gracas a acao da
gravidade, a fase menos densa forma uma espécie de creme na parte superior da mistura de
maneira irreversivel. O processo de inversdo de fases ocorre geralmente quando ha alguma
mudanga brusca de temperatura ou algum aumento do volume da fase dispersa. Por fim, o
amadurecimento de Ostwald indica a dissolu¢do de particulas menores nas maiores, criando
glébulos de tamanhos elevados (FRANGE e GARCIA, 2009; LIMA, 2010; REGO, 2019;
TESSARO, 2020).

A instabilidade das emulsdes ¢ acompanhada de modificagdes nas suas caracteristicas

fisico-quimicas, onde ao se verificar essas mudangas, ¢ possivel observar mais claramente as
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variagdes ocorridas em suas moléculas e assim definir um melhor caminho para sua
estabilizacio (FRANGE e GARCIA, 2009; TESSARO, 2020). Tais caracteristicas fisico-
quimicas podem ser: pH, tamanho da particula, condutividade elétrica, viscosidade, densidade,
umidade, dentre véarias outras, onde algumas sdo observadas nos testes de estabilidade

preliminar (ANVISA, 2004; PIANOVSKI, 2008).

2.3.5 Testes de Estabilidade Preliminar

A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) em sua publicacdo “Guia de
estabilidade de cosméticos” de 2004 estabelece uma sequéncia sugerida de testes que procura
avaliar as formulagdes cosméticas e buscar informagdes indicadoras de sua estabilidade, sendo
o primeiro deles os testes de estabilidade preliminar.

Antes de dispor os produtos cosméticos a esses testes, ¢ recomendado primeiramente
realizar a centrifugacdo da mistura, visto que se o produto apresentar qualquer tipo de
instabilidade apresentada na Figura 8, a reformulagdo da mistura ¢ necessaria (PIANOVSKI,
2008). Os testes de estabilidade preliminar duram aproximadamente 15 dias, no total, e
empregam condigdes extremas de temperatura e exposi¢ao para que ocorra a aceleracdo das
possiveis reagdes entre os materiais da formulagao (ANVISA, 2004).

Primordialmente, é recomendavel que o produto disponivel para teste seja acomodado
em frascos de vidro transparente compativeis quimicamente com a mistura e com boa vedagao
para evitar a perda de moléculas na forma gasosa. Além disso, ¢ necessario evitar a entrada de
ar na formulacdo durante o envase para que o frasco mantenha um ter¢o de sua capacidade livre
para produtos da reacdo (ANVISA, 2004).

Os testes de estabilidade preliminar sdo compostos de triagens como a de estresse
térmico, ciclo gela-degela e fotoperiodo, onde sdo analisadas caracteristicas organolépticas e
fisico-quimicas, mantendo sempre uma amostra de referéncia ou padrao (PTANOVSKI, 2008).

Desta forma, tais avaliacdes ajudam o formulador a encontrar a melhor combinagao
possivel de ativos para uma aplicagdo segura na pele, onde dependendo da éarea de aplicagdo, a

complexidade e duracdo dos testes pode aumentar.
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3 MATERIAIS E METODOS

A metodologia utilizada neste trabalho encontra-se esquematizada no fluxograma

apresentado na Figura 9.

Figura 9 - Fluxograma da metodologia utilizada no presente trabalho.
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™| Gela-degela fisico-quimica final
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Fonte: Autoral, 2023.

3.1 CARACTERIZACAO DO OLEO DE CASTANHA-DO-BRASIL

O ¢6leo de castanha-do-brasil utilizado no presente trabalho foi concedido pela empresa
D’Amazodnia Origens, presente no municipio de Maués no interior do estado do Amazonas. A
corporacdo realizou a extragdo do 6leo a partir de seu aquecimento, seguida de prensagem a
frio, decanta¢do e sedimentacdo das améndoas. Foi utilizado o 6leo obtido a partir de castanhas
improprias para consumo, consideradas “rangosas”.

A caracterizacdo do referido 6leo foi realizada a partir do método apresentado pelo
Instituto Adolfo Lutz em 2008, composto principalmente pela determinacao de quatro indices:

acidez, saponifica¢do, peroxidos e refracdo. As anélises foram realizadas em triplicata.
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3.1.1 Indice de Acidez

Para determinacdo do indice de acidez, 2 g do 6leo de castanha-do-brasil foram
misturados a 25 mL de uma solucdo éter-etanol (2:1 v/v) e a 2 gotas de fenolftaleina em frasco
erlenmeyer de 125 mL. Seguiu-se entdo para um processo de titulagdo adicionando uma solugao
padronizada de NaOH 0,01M até a obtencao de uma coloragdo rosa que permanecesse constante

por trinta segundos. O indice de acidez foi calculado a partir da Equagao 2 a seguir:

v. f.561
P

1A = 2)

Onde:

IA : Indice de acidez em mg NaOH/g de amostra;
v : Solugdo de NaOH utilizada (mL);

f : Fator da solu¢ado NaOH padronizada;

P : Peso da amostra (g).

3.1.2 Indice de Saponificacio

O indice de saponifica¢do foi determinado em frasco Erlenmeyer esmerilhado de 250
mL com 4 g do 6leo e 50 mL de uma solugdo de KOH a 4% m/v, de maneira a representar a
quantidade de amostra para que a sua titulag@o seja por volta de 45 a 55% da titulag@o do branco.
Ap0s a preparacdo do branco, contendo somente a solucdo de KOH, os recipientes foram
conectados a condensadores e o sistema foi aquecido em chapas aquecedoras até atingir o ponto
de fervura, sendo mantido nessas condi¢des por 1 hora até a sua completa saponificacao.

Retirando os frascos do aquecimento, desconectaram-se os condensadores e
adicionaram-se 10 gotas do indicador analitico fenolftaleina para titulagdo das amostras com
uma solu¢do padrdo de HCI 0,5 M, até o completo desaparecimento da cor rosa. O indice de

saponificacdo foi entdo calculado a partir da Equacao 3.

_26,06.f.(B—A)
o P

IS 3)



33

Onde:

IS : Indice de saponificagio em mg KOH/g de amostra;

A : Volume da solu¢do de HCI gasto na titulacdo da amostra (mL);
B : Volume da solu¢ao de HCI gasto na titulacdo do branco (mL);
f : Fator da solu¢do de HCI 0,5 M;

P : Peso da amostra (g).

3.1.3 indice de Peréxidos

Com o intuito de determinar o indice de perdxidos, uma mistura de 5 g de 6leo com
30 mL de uma solugdo de acido acético glacial-cloroférmio (3:2 v/v) foi preparada em frasco
Erlenmeyer de 250 mL. A mistura foi agitada até a completa dissolu¢do da amostra em 2
minutos cada e foram adicionados 0,5 mL de uma solu¢ao saturada de KI, sendo colocadas em
repouso na auséncia de luz por 1 minuto.

Em seguida, adicionaram-se 25 mL de dgua destilada e 5 mL de uma solug¢do de amido
soluvel a 1% (m/v) para seguimento para a titulagdo com tiossulfato de soédio 0,1 N padrdo,
com agita¢do constante, até a coloragdo roxa desaparecer por completo. Preparou-se, também,
uma prova em branco nas mesmas condi¢gdes de preparo e o indice de perdxidos foi calculado

a partir da Equagao 4 abaixo.

_ (A=B).N.f.1000
o P

IP

“

Onde:

IP : Indice de peréxido em meq/1000 g de amostra;

A : Volume da solucdo de tiossulfato de sodio gasto para titular a amostra (mL);
B : Volume da solugao de tiossulfato de sodio gasto para titular o branco (mL);
N : Normalidade da solugao tiossulfato de sodio;

f : Fator da solugdo tiossulfato de sodio;

P : Peso da amostra (g).
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3.1.4 Indice de Refracio

A partir do ajuste prévio do refratdmetro de Abbé (Quimis®, modelo Q767B) com
agua destilada e limpeza e secagem dos prismas, foram adicionadas 2 gotas do 6leo no prisma
interior para a determinacdo do indice de refracdo. Apds o fechamento, travamento e repouso
da amostra no prisma até a temperatura ambiente, realizou-se os ajustes no instrumento e na luz
para se determinar o indice de refracdo absoluto do 6leo de castanha-do-brasil. As medigdes
foram realizadas em triplicata, onde os prismas foram limpos com algodao umedecido em éter

de petrdleo entre as leituras.

3.2 PREPARO DAS EMULSOES

Inicialmente, para o preparo das emulsdes, a fase aquosa (agua destilada) e a fase
oleosa (0leo vegetal e tensoativos) foram aquecidas, separadamente, em chapa aquecedora até
atingirem a temperatura de 75°C. A partir desse momento, a fase aquosa foi vertida a fase
oleosa, de maneira a serem mantidas sob agitagdo com agitador mecanico a 500 rpm por 15
minutos até seu total resfriamento. No final desse periodo, as amostras foram vedadas e postas

em repouso por 48 horas (ZANIN et al., 2002; MORALIS, 2008; SILVA, 2016).

3.3 DETERMINACAO DO EQUILIBRIO HIDROFILICO-LIPOFILICO (EHL)

Com base na metodologia de Zanin et al. (2002), sabe-se que uma emulsdo ¢ mais
estavel quando o EHL resultante do uso de um ou mais tensoativos ¢ equivalente ao da fase
dispersa (interna). Portanto, o EHL calculado para a mistura tensoativa utilizada para a
formulacdo de maior estabilidade foi considerado como o EHL do 6leo de castanha-do-brasil.

Sabendo disso, foram misturados 85 g de agua destilada, 10 g de 6leo de castanha-do-
brasil e 5 g de uma solugdo de diferentes concentragdes dos emulsificantes monoestearato de
sorbitano (Span 60® - EHL = 4,7) e monooleato de polioxietileno (20) sorbitano (Tween 80®
- EHL = 15), de maneira que se pudesse calcular seus valores de EHL a partir da Equagao 1

(RABARON et al., 1993; PELEGRINE e CARROCCI, 2015; PINTON e BULHOES, 2015).

EHL = £ X; .(EHL); (1)
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As concentragdes de tensoativos avaliadas na emulsdao com o 6leo de castanha-do-brasil
estdo descritas na Tabela 2, onde essas propor¢des baseiam-se em trabalhos publicados na
literatura que mostram resultados satisfatorios de estabilidade para diferentes oleos vegetais
com valores de EHL na faixa de entre 4 ¢ 9 (ZANIN et al., 2002; PELEGRINE e CARROCCI,
2015; PINTON e BULHOES, 2015).

Tabela 2 - Concentracdes de tensoativos a serem avaliadas para a determinagdo do EHL da

emulsio formulada com 6leo de castanha-do-brasil.

Emulsao | Span 60® | Tween 80® Valor de EHL da
(2 (@ mistura tensoativa

1 5 0 4,7

2 4,5 0,5 5,73

3 4,0 1,0 6,76

4 3,5 1,5 7,79

5 3,0 2,0 8,82

6 2,5 2,5 9,85

Fonte: Adaptado de Zanin ef al., 2002.

Apos a devida obtencdo dessas emulsdes, elas foram levadas ao teste de centrifugacao,
descrito no item 3.6.1, que foi utilizado para selecionar a composi¢do mais estavel para a

consequente defini¢do do EHL do 6leo de castanha-do-brasil (ZANIN et al., 2002).

3.4 INFLUENCIA DA AGITACAO

A influéncia de dois diferentes métodos de agitacao foi observada a partir da formulacao
tomada como mais estavel na etapa anterior, utilizando-se o agitador mecanico (Fisatom® no
modelo 715) e o homogeneizador de alto cisalhamento do tipo Turrax (modelo AD500S-H).

Para melhor visualizagdo dos efeitos dos diferentes métodos de agitagdo, as amostras

receberam 6% (p/p) de excipiente de alcool cetoestearilico antes de sua homogeneizagao, visto
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que este reagente ¢ conhecido por manter a estabilidade e o pH das emulsoes, além de elevar
de maneira adequada sua viscosidade e consisténcia (COELHO, 2014; FIDELIS, 2020). Desta
forma, a propor¢do de 4gua destilada dentro da emulsdo escolhida foi ajustada para totalizar os
100 g de mistura estudados, dada a adig¢@o de tal excipiente.

A preparagdo das emulsdes na presente etapa foi realizada de forma semelhante a
descrita no topico 3.2, onde a fase oleosa agora conta com o alcool cetoestearilico. Todavia, ao
atingir 75°C na chapa aquecedora, a fase aquosa foi vertida na fase oleosa e o sistema foi
agitado, com as diferentes rotacdes pré-definidas, por 15 minutos para sua completa
homogeneizagdo (ZANIN et al., 2002).

Para o agitador mecanico, as rotagdes de 500, 1000, 1500 e 2000 rpm foram utilizadas,
enquanto para o homogeneizador de alto cisalhamento, foram utilizadas 2000, 4000, 6000 e
8000 rpm, sendo cada amostra agitada com sua agitacdo correspondente por 15 minutos
(MORALIS, 2008; SANTOS, 2020). No final de todos os ciclos rotativos, as amostras foram
avaliadas macro e microscopicamente, para serem entdo submetidas ao teste de centrifugacao
e se definir, de fato, o método de agitacdo e rotagdo que promoveu maior estabilidade a

composi¢ao estudada.

3.4.1 Analise Microscopica das Emulsoes

Para realizagdo da analise microscopica das emulsdes e, logo, avaliagdo da
uniformidade e separagdo entre as goticulas formadas, uma gota de cada emulsdo foi colocada em
lamina para microscopia, recebendo uma laminula limpa e seca em sua superficie. Apds adi¢ao
de uma gota de 6leo de imersdo em cima da laminula, as amostras foram levadas ao microscopio

(Nikon®, modelo Eclipse E200) e lidas em objetiva com aumento de 100x.

3.5 PARAMETROS ORGANOLEPTICOS E FISICO-QUIMICOS

Os parametros organolépticos e fisico-quimicos da emulsdo escolhida como a mais
estavel a partir dos topicos 3.3 e 3.4 foram aferidos antes e apds os testes de estabilidade
preliminar, para comparagao e avaliacao de possiveis modificagdes, com excecdo para a analise
da viscosidade, que foi realizada somente para a emulsdo de 15 dias (referente as condi¢des que

a amostra se encontra apos 15 dias).
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3.5.1 Parametros Organolépticos

A avaliacdo dos parametros organolépticos foi baseada em padrdes de cor, odor e
aspecto visual macroscopico, onde para a analise do Gltimo parametro, as emulsdes controle
foram caracterizadas como homogéneas ou heterogéneas, fluidas ou viscosas e opacas ou
transparentes (FERRARI, 1998).

Apo6s os testes de estabilidade preliminar, cada emulsdo recebeu uma das seguintes
classificagdes para cada um dos padrdes citados: sem modificacdo, levemente modificada,

modificada e intensamente modificada (ANVISA, 2004; MORALIS, 2008; SILVA, 2016).

3.5.2 Parametros Fisico-Quimicos

3.5.2.1 Aferi¢do do pH

Para medi¢ao do pH, utilizou-se um medidor de pH da marca Tecnal®, modelo R-TEC-
7/2-MP em uma solu¢do aquosa contendo 10% (p/p) de formulacdo em 4gua destilada,

homogeneizada em um béquer manualmente (SILVA, 2016).

3.5.2.2 Aferig¢do da Densidade Relativa

A densidade relativa das misturas foi obtida com o auxilio de um picnémetro de vidro

de 25 mL, relacionando a massa da amostra com o volume da mistura a 25°C (SILVA, 2016).

3.5.2.3 Aferig¢do da Condutividade Elétrica

A partir do uso de um condutivimetro Gehaka®, modelo CG1800, a condutividade
elétrica das solugdes a 10% (p/p) das amostras diluidas em agua destilada foi aferida, com base
na diferenca de potencial entre os dois eletrodos do equipamento (ANVISA, 2004; SILVA,
2016).
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3.5.2.4 Analise da Viscosidade

O estudo da viscosidade da formulagdo foi realizado no Laboratorio de Sintese ¢
Caracteriza¢do de Nanomateriais (LSCN), no IFAM-CMDI, mesmo da rede SisNANO (CNPq
442601/2019-0). A partir do uso de um redmetro da marca Anton Paar®, modelo MCR 72, e
de uma geometria de analise composta por uma placa paralela de 25mm, construiu-se uma curva
de viscosidade (tixotropia) utilizando tensdes de cisalhamento (t) de 0 a 100 Pa com 20 pontos
tanto para a curva ascendente quanto para a descendente, fazendo leituras a cada 30 segundos

(FONSECA JUNIOR, 2021).

3.6 TESTES DE ESTABILIDADE PRELIMINAR

Os testes de estabilidade preliminar foram realizados na emulsdo tida como mais
estavel, de composicdo e velocidade de agitacdo j& definidas, apds 48 horas de seu preparo.
Foram realizados quatro testes que sdo considerados preliminares no presente estudo:
centrifugacdo, estresse térmico, ciclo gela-degela e fotoperiodo. Os testes foram realizados
todos em triplicata, onde no final de cada teste, as amostras resultantes passaram por aferigdes
de seus parametros organolépticos e fisico-quimicos, para averiguacdo de seus resultados de
estabilidade.

Desta forma, foram preparados 600 g da solug@o escolhida em triplicata, de maneira a
dividir aproximadamente 100 g de amostra em 5 potes de vidro com tampa com as seguintes
nomenclaturas referentes as analises: controle (condi¢des de inicio dos testes de estabilidade),

estresse térmico, ciclo gela-degela, fotoperiodo e 15 dias.

3.6.1 Teste de Centrifugacio

Todas as emulsdes desenvolvidas passaram pelo teste de centrifugacdo em algum ponto
da analise, onde 5 g de amostra foram submetidos, em duplicata, a trés ciclos de 15 minutos no
interior de tubos falcon de 15 mL. Os ensaios foram realizados na centrifuga Eppendorf®,
modelo 5702, a 1000, 2500 e 3500 rpm (CASTELI et al., 2008; SILVA, 2016). A centrifugacao
foi realizada na amostra controle e apos todos os outros testes de estabilidade para poder

verificar a influéncia dos mesmos sobre as emulsoes.
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3.6.2 Estresse Térmico

No teste de estresse térmico, as amostras em triplicata tiveram sua temperatura elevada
em estufa aquecedora com circulagdo de ar Tecnal®, modelo TE-394/2, a 40°C, progredindo
de 5 £ 1°C a cada 30 minutos, até que atingissem a temperatura de 80°C. Apds o equilibrio
térmico das amostras com a temperatura ambiente (25°C) e repouso por 24h, a avaliacao

organoléptica e fisico-quimica das mesmas foi realizada (CASTELI ez al., 2008; SILVA, 2016).

3.6.3 Ciclo Gela-Degela

O teste do ciclo gela-degela envolveu a exposi¢do das formulagdes em triplicata a
diferentes temperaturas por 12 dias, alternando entre os dias que ficaram armazenadas em
geladeira Consul®, modelo Consul Bem Estar, a 4 + 2°C e os dias que foram postas em estufa
de circulacdo de ar Solid Steel®, modelo SSDic — 40L, de 45 + 2°C. Ao final do 12° dia, as
amostras foram colocadas em repouso por 24 horas e os parametros organolépticos e fisico-

quimicos foram avaliados (BRASIL, 2012; SILVA, 2016; FARIAS, 2022).

3.6.4 Teste de Fotoperiodo

O teste de fotoperiodo envolveu a exposicao das amostras a presenca e a auséncia de
luz durante um total de 12 dias, por um ciclo de 6 dias cada. Ao final do 12° dia, as amostras
foram colocadas em repouso por 24 horas e os parametros organolépticos e fisico-quimicos

foram avaliados (BRASIL, 2012; SILVA, 2016; FARIAS, 2022).

3.7 ANALISE ESTATISTICA

Os dados numéricos obtidos nos ensaios foram expressos em média e desvio padrdo e
analisados estatisticamente a partir do software BioEstat® 5.3. Além disso, foi realizado o teste
ANOVA One Way para a andlise de variancia para multiplas médias, onde foi aplicado o teste

de Tukey com 5% de significancia.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO DO OLEO DE CASTANHA-DO-BRASIL

O o6leo de castanha-do-brasil apresentou cor amarelada e translucida. Os resultados

obtidos para sua caracterizacdo estdo apresentados na Tabela 3 abaixo.

Tabela 3 — Resultados da caracteriza¢ao do 6leo de castanha-do-brasil rangoso.

Parametros Valor experimental
indice de acidez (mg NaOH/g) 7,575 £ 0,069
Indice de saponificacio (mg KOH/g) 168,800 + 0,713
indice de peréxidos (meq/kg) 170,552 + 1,023
Indice de refracao 1,475 = 0,000

Os valores obtidos para o indice de acidez e perdxidos do 6leo de castanha-do-brasil
apontam para uma atividade oxidativa na matéria-prima, o que ja era esperado, uma vez que as
castanhas utilizadas para a extracdo do 6leo foram designadas como rangosas pela empresa
responsavel pela extragao do 6leo. Conforme Resolugdo da ANVISA (RDC n° 270 de setembro
de 2005), os valores maximos para ambos os parametros sdo de 4 mg NaOH/g e 15 meq/kg,
respectivamente, fazendo com que os resultados obtidos indicassem a ndo aplicabilidade de tal
6leo para a industria alimenticia (BRASIL, 2005). Contudo, para as aplicagdes cosméticas, tais
parametros que indicam o estado de conservacgdo do dleo e sua qualidade sdo abordados a partir
da adicdo de outros excipientes, como agentes espessantes, que tornam o produto final estavel
e com um tempo de prateleira adequado (TRINDADE, 2014).

Quanto ao indice de saponificacdo que indica as caracteristicas estruturais do 6leo,
observou-se que para o valor encontrado de 168,800 + 0,713 pode-se dizer que o mesmo contém
acidos de cadeia longa devido a alta quantidade de KOH necessario para saponificar 1 g de 6leo
ou gordura (KOBORI e JORGE, 2005; MUNIZ et al., 2015). O estudo da saponificacao
também pode determinar o grau de deterioracdo do 6leo, verificando se suas propriedades estao

dentro das especificagdes e identificando possiveis fraudes (CALLEGARI, 2015). Ja o indice
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de refracdo para o 6leo de castanha-do-brasil encontrado (1,475) esta proximo da faixa descrita
na literatura de 1,4600 + 0 até 1,4710 = 0 (ROLIM, 2016; SCHONS et al., 2017; FARIAS,
2022). Visto que tal indice estuda como a polarizabilidade de um composto ¢ afetado pela
passagem de ondas eletromagnéticas (luz), ele pode ser aplicado para medir a polarizabilidade
de um liquido. Para emulsdes do tipo A/O, quanto menor for a diferenca entre o indice de
refracdo das goticulas de agua e da fase continua oleosa, menor sera a atragdo entre as goticulas
de agua (BALZARETTI, 1995).

Em seu trabalho, Ferreira e colaboradores (2009) encontraram para o 6leo de castanha-
do-brasil, o indice de saponificagdo e de refragcdo, de 198,58 + 0,05 mg KOH/g e 1,466 + 0,00,
respectivamente, enquanto Muniz e colaboradores (2015), encontraram os valores de 178,50 +
0,05 mg KOH/g e 1,466 = 0,00, respectivamente. Estes resultados se encontram proximos dos
obtidos no presente trabalho e indicam uma concordancia entre as metodologias utilizadas para

a caracterizacdo do 6leo de castanha-do-brasil.

4.2 DETERMINACAO DO EHL DO OLEO DE CASTANHA-DO-BRASIL

A determinacdo do valor para o equilibrio hidrofilico-lipofilico do 6leo de castanha-
do-brasil foi realizada a partir de métodos empiricos, onde a partir de diferentes misturas de
tensoativos, encontram-se emulsdes estaveis que informam indiretamente o valor de tal
pardmetro. Na Figura 10 estdo apresentadas as 6 emulsdes obtidas em duplicata, cuja

composi¢ao estd descrita na Tabela 2 (item 3.2).
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Figura 10 - Analise visual das emulsdes preparadas com 6leo de castanha-do-brasil para

determinag¢@o do equilibrio hidrofilico-lipofilico (EHL).

<
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Analisando as emulsdes de 1 a 6, observa-se que somente a emulsdo 1, contendo 5 g
de Span 60®, se mostrou estavel. As emulsdes de 2 a 6 apresentaram o fendmeno da cremeagao,
como observado na Figura 10. O comportamento estavel da emulsdo 1 pode ser decorrente do
fato do Span 60® ser um acido saturado de cabega polar curta sem ramificagdes, o que pode
resultar em cadeias mais organizadas ao redor dos globulos oleosos (ROLIM, 2016). Apesar da
combinag¢do de tensoativos comumente se tornar uma alternativa para uma maior rigidez e forga
intermolecular entre as moléculas de uma emulsdo, no presente estudo, a mistura de tensoativos
de EHL individual baixo (4,7) com valores mais altos (15) resultou majoritariamente em
misturas instaveis.

A partir dos valores resultantes de EHL encontrados, foi verificada a obtencdo de
emulsdes de comportamento do tipo A/O, caracterizadas por valores de EHL inferiores a 6,
conforme Tabela 4 (MATOS, 2019). Além disso, pdde-se verificar também que tal valor baixo
de EHL encontrado (4,7) indica uma maior afinidade da emulsdo pela sua fase oleosa, em

detrimento a sua fase aquosa (ROLIM, 2016).



Tabela 4 - Relagdo entre o valor de EHL e a aplicacdo das misturas tensoativas.

Valores de EHL Caracteristicas
<6 Emulsdes A/O
7-9 Agente de molhamento
8—18 Emulsdes O/A
13-15 Detergente
> 15 Solubilizante
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As emulsdes de comportamento do tipo A/O sdo bastante difundidas em produtos
voltados para a limpeza da pele, como demaquilantes e géis de limpeza, de maneira que a fase
dispersa oleosa solubiliza os lipidios presentes na superficie da pele. Contudo, do ponto de vista
cosmético, tal tipo de emulsdo pode possuir efeito oclusivo e influenciar a formagao de
comeddes sebaceos, cravos que surgem da obstru¢do dos poros a partir do aumento da producao
do sebo (LEONHARDT e GUILHON, 2016; FIDELIS, 2020).

Em seu trabalho de 2016, Rolim encontrou emulsdes estaveis a partir do mesmo valor
de EHL (4,7) para o 6leo de castanha-do-brasil estudado, o que corrobora os resultados obtidos
para as presentes formulacdes contendo somente o Span 60®. O autor encontrou ainda outra
combinacdo de tensoativos que levaram a estabilidade da emulsdo, contendo uma mistura de

87,94% de Span 60® com 12,06% de Span 80®.

4.3 DETERMINACAO DA INFLUENCIA DA AGITACAO NA FORMACAO DA
EMULSAO DE OLEO DE CASTANHA-DO-BRASIL

Mediante a maior estabilidade da emulsdao 1 em relagdo as outras desenvolvidas no
estudo, esta foi escolhida para analise da influéncia da agitacdo. A partir da utilizagdo de 8
agitagdes diferentes, onde 4 delas advinham do agitador mecanico e as outras 4 do agitador de
alto cisalhamento do tipo Turrax, foi possivel observar a influéncia do tipo de agitador na
estabilidade das emulsdes desenvolvidas. As aliquotas das emulsdes pds-centrifugacdo estdo

presentes na Figura 11.
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Figura 11 - Influéncia da agitacdo na estabilidade das emulsdes apds teste de centrifugacao.
Amostras de 1 a 4 foram obtidas com o agitador mecanico em diferentes velocidades: 500
rpm (1.1 e 1.2); 1000 rpm (2.1 e 2.2); 1500 rpm (3.1 € 3.2); e 2000 rpm (4.1 e 4.2). Amostras
de 1 a 8 foram obtidas com o agitador de alto cisalhamento em diferentes velocidades: 2000

rpm (5.1 e 5.1); 4000 rpm (6.1 e 6.2); 6000 rpm (7.1 e 7.2); e 8000 rpm (8.1 e 8.2).

Apo6s andlise macroscopica e teste de centrifugacdo, observou-se um processo de
instabilidade em todas as emulsdes advindas do uso do agitador mecanico (1 a 4), de forma a
apresentarem uma camada crescente de espuma a partir do aumento da velocidade de agitacao.
Ja as emulsdes preparadas a partir do agitador de alto cisalhamento (5 a 8), observou-se auséncia
de quaisquer tipos de instabilidade.

Para entdo realizar a escolha do agitador e da velocidade de agitagdo que promoveram
a emulsdo mais estavel, foi realizada uma andlise do formato microscépico de todos os sistemas

(Figura 12).
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Figura 12 - Estado microscopico das emulsdes formuladas com 6leo de castanha-do-brasil.
Indicado de azul as amostras de 1 a 4, obtidas a partir do agitador mecanico e de verde as

amostras de 5 a 8, obtidas com o agitador de alto cisalhamento, em diferentes velocidades.

Verifica-se na Figura 12 que as goticulas das emulsdes A/O obtidas a partir do
homogeneizador mecanico foram comparativamente maiores e mais irregulares que os obtidos
com o agitador de alto cisalhamento, além de possuir um maior espagamento entre si. Um
fendmeno comum de se observar em emulsdes de diferente tamanhos de goticulas ¢ a juncgao
das menores com as maiores (amadurecimento de Ostwald), o que se torna mais provavel de
ocorrer com as emulsdes desenvolvidas no agitador mecanico em agitagcdes de velocidade mais
baixa (ZANIN et al., 2002).

Além disso, Farias em 2022 constatou que a homogeneiza¢do envolvendo maiores
rotagdes, e logo, maiores quantidades de energia mecénica fornecidas ao sistema, torna o processo
de mistura mais sustentavel por precisar de um menor tempo para atingir os requisitos energéticos
necessarios, o que ¢ mais uma vantagem do uso dos homogeneizadores de alto cisalhamento
(SILVA et al., 2018; FARIAS, 2022).

Comparando as duas emulsdes desenvolvidas com a mesma velocidade de agitagdo
(2000 rpm), observou-se que a geometria do sistema de alto cisalhamento influenciou a
consisténcia da emulsdo, de maneira que tal formulacdo se mostrou mais consistente apds 48h
do que a obtida com o agitador mecanico de pas. Isso decorre pela maior perda de energia

advinda do agitador de pas, que pode ser utilizado para sistemas que precisam de menor energia
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de agitagdo e que ndo estejam relacionados com a dispersdo de dois liquidos imisciveis, como
em casos de suspensdo solido-liquido, transferéncia de calor entre liquidos e uma superficie
condutora, homogeneizag¢ao e dispersao gas-liquido (FIDELIS, 2020; SANTOS, 2020). A partir
disso, observou-se que o uso dos agitadores do tipo rotor-estator sdo os mais comumente
utilizados na formulagdo de emulsdes por promoverem uma maior probabilidade de colisdo
entre as particulas e aumentando a viscosidade do sistema final (CASSOL, 2016).

A partir da analise microscopica, foi possivel verificar que as goticulas que
apresentaram uma formacao regular e distribui¢do mais homogénea foram as da emulsdo 6
(4000 rpm - Turrax), sendo mais uniformes. Assim, a formulagdo 6 foi a escolhida como a mais

estavel e encaminhada aos testes de estabilidade preliminar.

4.4 TESTES DE ESTABILIDADE PRELIMINAR

Os testes de estabilidade preliminar sdo essenciais nas fases iniciais de formulagdo de
um produto, pois auxiliam o pesquisador a selecionar as emulsdes de melhor aspecto e
propriedades fisico-quimicas. Além disso, suas respectivas andlises sdo auxiliadas pelo
descobrimento do valor de EHL, embora o conceito de equilibrio hidrofilico-lipofilico nao
contemple a influéncia de outros fatores que influenciam a performance dos surfactantes, tais

como pH, temperatura e forga ionica (MATOS, 2019).

4.4.1 Analise Organoléptica das Emulsdes

Realizou-se uma analise das propriedades organolépticas das emulsdes antes e depois
dos testes propostos, encontrando-se os resultados presentes na Tabela 5, apos 48 h de seu
preparo.

Um ponto importante a ser mencionado ¢ que foi observado a forma¢ao de uma fina
camada de espuma nas amostras que passaram pelo teste de estresse térmico, onde as goticulas
que apresentaram menor densidade se deslocaram a parte superior da mistura e proporcionaram
uma aspecto visual levemente heterogéneo. Observou-se nessas aliquotas também uma leve
alteragdo no odor, de forma a perder grande parte de sua fragrancia caracteristica. E importante

mencionar que o estresse térmico ¢ utilizado para a andlise da viabilidade das emulsdes com
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6leos vegetais pois estima condigdes extremas de temperatura durante seu preparo e

armazenamento (ROLIM, 2016).

Tabela 5 - Andlise organoléptica das emulsdes.

Amostra Cor Odor Aspecto
Controle Sem modificagdo Sem modificagdo Sem modificagdo
Estresse Térmico Sem modificagdo Levemente modificado | Levemente modificado
Ciclo Gela-degela Levemente modificada Sem modificagdo Sem modificagdo
Fotoperiodo Sem modificagdo Modificado Sem modificagdo
15 dias Sem modificagdo Sem modificagdo Sem modificagdo

* O controle equivale a emulsao apds 48 horas de sua formulagao.

As amostras levadas ao ciclo gela-degela apresentaram uma leve coloragdo amarelada,
que pode indicar um inicio de um processo de inversdo de fases. Por fim, as amostras levadas
ao teste de fotoperiodo, apresentaram uma alteragdo moderada no odor, podendo estar
relacionado a um processo de fotodegradacdio de um ou mais componentes da emulsdao

(YAPARATNE; TRIPP e AMIRBAHMAN, 2018).

4.4.2 Analise Fisico-Quimica das Emulsoes

Quanto as andlises fisico-quimicas realizadas, foram encontrados os seguintes valores
presentes na Tabela 6.

A verificagdo do pH consiste em uma informagao que da visdo ao formulador quanto a
necessidade da adi¢do ou ndo de acidulantes ou alcalinizantes para seu ajuste. Considerando a
faixa de pH da pele (5,5 a 8,0), todas as amostras avaliadas apresentaram valores compativeis
e tolerantes biologicamente, entre 6,53 = 0,08 e 7,23 + 0,04 (VELASCO et al., 2008; ROLIM,
2016).
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Tabela 6 - Anélise dos parametros fisico-quimicos das emulsdes contendo 6leo de castanha-
do-brasil. Letras iguais indicam que nao ha diferenca estatistica da amostra quando

comparada ao seu controle, mediante o teste de Tukey (p<0,05).

Amostra pH Densidade Relativa | Condutividade
(g/cm?) (uS/cm)
Controle 6,932+ 0,08 0,272+ 0,06 23,108+ 0,32
Estresse Térmico 6,53+ 0,08 0,33+ 0,00 22,572+ 0,42
Ciclo Gela-degela 7,092+ 0,03 0,30+ 0,01 17,48°+ 0,07
Fotoperiodo 7,032+ 0,01 0,312+ 0,01 17,910+ 0,41
15 dias 7,23% £ 0,04 0,30+ 0,01 17,14%+ 0,31

* O controle equivale a emulsao apds 48 horas de sua formulagao.

Geralmente, a diminui¢do do pH ocorre devido a hidrélise de acidos graxos livres, sejam
eles do surfactante ou da fase oleosa, onde estudos demonstram que a hidrdlise ¢ favorecida
mediante altas temperaturas. Desta maneira, a obten¢do dos menores valores de pH para os
testes de estresse térmico, com diferengas estatisticas significativas quando compara-se ao
controle, ¢ justificada (PIANOVSKI et al., 2008).

Quanto a densidade relativa, verificou-se que as emulsdes se mostraram
majoritariamente sem diferengas significativas em relagdo ao controle apds os testes de
estabilidade preliminar. Apenas a amostra submetida ao estresse térmico apresentou diferenca
estatistica (p<0,05), o que pode ser explicado por uma possivel incorporagdo de ar presente
dentro do pote quando a amostra era colocada sob condigdes extremas de temperatura e/ou no
proprio picnometro de vidro. Sendo uma emulsdo cremosa, ¢ possivel que tenha ocorrido algum
tipo de armazenamento do ar ndo visivel a partir dos movimentos realizados para acomodagao
da amostra no picndmetro. Desta forma, observou-se valores de densidade entre 0,27 &+ 0,06 e
0,33 + 0 para tal parametro fisico-quimico (RIBEIRO, 2015).

A medicao da condutividade das amostras indica a sua relagdo com o tamanho das
goticulas, de maneira a aumentar quando seu tamanho ¢ pequeno. Isso se da devido a maior
area superficial dos globulos aquosos nesses tipos de formulagdes, o que permite o transporte

dos elétrons de maneira facilitada, além da tendéncia que as particulas menores tém de possuir
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mais carga elétrica em sua superficie (MASMOUDI et al., 2005; FARIAS, 2022). Logo, a
diminui¢do da condutividade das amostras que passaram pelo ciclo gela-degela, fotoperiodo e
a avaliacdo apds 15 dias indicam uma possivel aglomeracao entre as goticulas e aumento da
coalescéncia, o que diminui a condutividade do sistema, se mostrando significativa em
comparag¢do ao controle (p<0,05).

O ensaio de centrifugacdo de aliquotas de todas as amostras foi realizado ap6s os testes,
de maneira que nenhuma delas mostrou qualquer sinal de instabilidade, como demonstrado na
Figura 13. Esse teste aumenta a for¢a exercida gravitacionalmente ao sistema, aumentando o
niamero de colisdes entre as goticulas da emulsdo, podendo influenciar na estabilidade do

sistema por meio de fendmenos de cremacao e/ou separagdo de fases.

Figura 13 - Aliquotas centrifugadas das emulsdes contendo 6leo de castanha-do-brasil apos

os testes de estabilidade preliminar.

NANIL]

Amostras das emulsdes com 15 dias apds seu desenvolvimento foram analisadas em
um redmetro, para estudo de seu comportamento reoldgico. As curvas de viscosidade obtidas

estdo apresentadas na Figura 14.
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Figura 14 — Viscosidade da emulsdo contendo 6leo de castanha-do-brasil, apos 15 dias de

formulagdo, em func¢do da taxa de cisalhamento.
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Verifica-se pela imagem que as formulagdes apresentam diminui¢do da viscosidade
com o aumento da taxa de cisalhamento e que existe sobreposicdo das curvas de subida e
descida, ou seja, com a diminui¢do da taxa de cisalhamento, a viscosidade aumenta pelo mesmo
“caminho”. Portanto, as emulsdes contendo o o6leo de castanha-do-brasil podem ser
consideradas ndo-newtonianas e ndo tixotropicas (ISAAC et al., 2015), com auséncia do
fenomeno conhecido como histerese (LACHMAN et al., 2015).

Desta forma, conclui-se que o comportamento inversamente proporcional entre a taxa
de cisalhamento e a viscosidade da formulagdo facilita a aplicacdo do produto cosmético na
pele do consumidor (MATHIAS et al., 2013). Contudo, a auséncia de histerese entre as curvas
de viscosidade pode indicar uma dificuldade da liberagdo de ativos a serem adicionados na
formulagdo, visto que, de acordo com Isaac e colaboradores (2015), substancias adicionadas
em sistemas tixotrdpicos sdo liberadas de maneira mais facilitada nos produtos com baixa
viscosidade (ISAAC et al., 2015; GNANN et al., 2020; FONSECA JUNIOR, 2021).

Portanto, verificou-se que a emulsdo contendo o 6leo de castanha-do-brasil se
comportou de maneira promissora, promovendo a utilizagdo de subprodutos da industria
alimenticia pelo o uso de uma matéria-prima advinda de castanhas improprias para consumo.
Tornam-se necessarios mais estudos focados na adicdo de excipientes para estabilizar os
parametros de pH e condutividade, que foram os que apresentaram diferencas significativas e
relacdo ao controle e ensaios reoldgicos mais aprofundados, que devem possibilitar o

desenvolvimento de uma formulagao com ativos de alto valor agregado.
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5 CONCLUSAO

Apo6s a caracterizacdo do 6leo de castanha-do-brasil utilizado, verificou-se que os
valores aferidos para o indice de acidez e indice de perdxidos do 6leo de castanha-do-brasil
apontam para uma atividade oxidativa na matéria-prima, previsto pela sua atribuicao rangosa,
de maneira que observou-se sua possivel aplicabilidade na industria cosmética. Quanto ao
indice de saponificagdo, pode-se dizer que o mesmo conotou a presenga de acidos
polinsaturados de cadeia longa.

A metodologia utilizada para determinacao do equilibrio hidrofilico-lipofilico (EHL)
foi satisfatoria a ponto de diminuir o tempo de escolha dos surfactantes que promovem uma
maior estabilidade. Por ela, observou-se uma maior estabilidade na emulsdo que continha
apenas um tensoativo (Span 60 ®). Além disso, a partir do valor de EHL resultante (4,7),
observou-se que a emulsdo obtida era do tipo A/O.

Analisando a influéncia da agitacdo e do tipo de agitador utilizado para preparacgdo das
emulsdes, observou-se que o agitador de alto cisalhamento foi tomado como mais eficaz,
possibilitando a formag¢do de goticulas de agua mais homogéneas e com distdncia mais
uniformes entre si. Mediante a anélise microestrutural, a velocidade de agitacdo escolhida como
mais eficiente para se obter uma emulsdo estavel foi a de 4000 rpm.

A formulagdo dada como a mais estavel apresentou resultados satisfatorios nos testes
de estabilidade preliminar, ndo apresentando variagdes organolépticas bruscas. Fisico-
quimicamente, a amostra apresentou diferencas significativas relacionadas ao pH e na
condutividade apos os testes de estabilidade. Quanto a analise de sua viscosidade, a emulsao
foi caracterizada como um liquido ndo-newtoniano e ndo apresentou comportamento
tixotrdpico, o que pode influenciar na liberacdo de ativos adicionados a formulagao.

Assim, a emulsdo selecionada serve de base para futuros estudos mais aprofundados
sobre suas propriedades cosméticas e reoldgicas, desenvolvendo a cada dia mais bioprodutos

amazonicos de valor comercial.
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