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EMERICH-PEREIRA, D. L. Desenvolvimento e caracterizagcdo de emulsdes
contendo Oleo de semente de maracuja azedo (Passiflora edulis Sims). 62 p.
Trabalho de conclusdo de curso. Graduacdo em Farmacia, Instituto Federal de
Educacao, Ciéncia e Tecnologia do Rio de Janeiro (IFRJ), Campus Realengo, Rio
de Janeiro, RJ, 2022.

RESUMO

O Brasil é um grande produtor e consumidor de maracuja, principalmente quando se
trata da espécie Passiflora edulis Sims, o maracuja amarelo. A polpa da fruta é
amplamente utilizada na industria alimenticia, produzindo sucos, sorvetes e outras
sobremesas. Entretanto, cerca de 70% do fruto € considerado residuo e acaba
sendo descartado, destacando-se sementes e cascas do fruto. Buscando reduzir o
desperdicio, tais componentes podem ser utilizados para gerar outros produtos,
como farinha produzida a partir da casca, produtos esfoliantes com as sementes e
O0leo de semente de maracuja, utilizado no setor alimenticio e de cosmeéticos. A
composicao de acidos graxos desse 0Oleo é similar ao 6leo de girassol, vastamente
utilizado no mercado. O 6leo de girassol é indicado no tratamento de ressecamento
de pele, psoriase e para hidratacdo da pele. Devido a semelhanca da composicao
graxa, acredita-se que o 6leo de semente de maracuja possa ser utilizado com a
mesma finalidade. A utilizacdo de emulsées cosméticas para veicular o 6leo vegetal
resulta em uma maior aceitabilidade, principalmente quando se trata de uma
emulsdo 6leo em &agua, proporcionando uma melhor evanescéncia e menor
untuosidade sobre a pele. Em geral, preparacdes contendo Oleo de girassol sao
encontradas na concentracdo de 14,8% do Oleo vegetal. O presente estudo se
propds a desenvolver emulsdes estaveis com a incorporagao de 6leo de maracuja,
apresentando a mesma concentracdo vista no oOleo de girassol, idealizando o
emprego em farmacias magistrais. Dessa forma, foram planejadas emulsdes, sendo
uma emulséo néo idnica e uma emulsédo anidnica. A emulsdo néo idnica foi dividida
nas amostras E1SO, sem 0leo, e E1CO, com posterior incorporacao do 6leo de
semente de maracuja com Tween 80, enquanto a emulsdo anidnica foi dividida em
E2SO, sem 0leo, e E2CO, com posterior incorporacdo do oOleo de semente de
maracuja. As amostras foram submetidas a testes de estabilidade para garantir que
suas caracteristicas fossem adequadas pelo periodo necessario. As amostras
passaram por um teste de identificacdo do tipo de emulsdo e pelos testes de
estabilidade preliminar (centrifugacdo, gelo-degelo e estresse térmico) e, em
seguida, E1SO, E1CO, E2SO e E2CO foram acondicionadas em diferentes
condicBes de temperatura (temperatura ambiente e sob refrigeracdo) para serem
avaliadas por testes de estabilidade acelerada (pH, espalhabilidade e analise
organoléptica) no periodo de 60 dias. Por fim, concluiu-se que a emulsdo base se
manteve mais estavel, enquanto todas as amostras contendo 6leo de semente de
maracuja apresentaram separacdo de fases, em diferentes intensidades, na andlise
do sétimo dia, sendo necessario reavaliar o sistema de tensoativos para a
incorporacao do Oleo e realizar ajuste de pH. Além disso, para proximos estudos,
sugeriu-se a incorporacdo de novos testes e o acondicionamento sob refrigeracao,
gue se mostrou mais vantajoso para a estabilidade da formulacéo.

Palavras-chave: Emulsdo; Caracterizacdo; Estabilidade; Oleo; Maracuja.



EMERICH-PEREIRA, D. L. Development and characterization of emulsions
containing sour passion fruit seed oil (Passiflora edulis Sims). 62 p. Trabalho de
conclusdo de curso. Graduacdo em Farmacia, Instituto Federal de Educacéo,
Ciéncia e Tecnologia do Rio de Janeiro (IFRJ), Campus Realengo, Rio de Janeiro,
RJ, 2022.

ABSTRACT

Brazil is a great producer and consumer of passion fruit, especially when it comes to
the species Passiflora edulis Sims, or yellow passion fruit. The fruit pulp is widely
used in the food industry, producing juices, ice crems and other desserts. However,
about 70% of the fruit is considered waste and ends up being discarded, mainly
seeds and fruit peels. Seeking to reduce the waste, these components can be used
to generate other products, such as flour produced from the peel, exfoliants with
seeds and passion fruit seed oil, used in food and cosmetics. The fatty acid
composition of the oil is similar to sunflower oil, which is widely used. Sunflower oil is
indicated in the treatment of dry skin, psoriasis and for skin hydration. Due to the
similarity of the fatty composition, it is believed that passion fruit seed oil can be used
for the same purpose. The use of cosmetic emulsions with a vehicle of vegetable oll
results in greater acceptance, especially when dealing with an oil-in-water emulsion,
providing better evaporation and less oiliness on the skin. In general, preparations
containing sunflower oil are found at a concentration of 14.8% of vegetable oil. The
present study proposes to develop stable emulsions with the incorporation of passion
fruit oil, presenting the same concentration seen in sunflower oil, idealizing the use in
magistral pharmacies. In this way, they form planned emulsions, being a non-ionic
emulsion and an anionic emulsion. The non-ionic emulsion was divided into E1SO
samples, without oil, and E1CO, with subsequent incorporation of passion fruit seed
oil with Tween 80, while the anionic emulsion was divided into E2SO, without oil, and
E2CO, with subsequent incorporation of passion fruit oil. passion fruit seed. The
samples were subjected to stability tests to ensure that their characteristics were
adequate for the necessary period. The samples underwent a test to identify the type
of emulsion and preliminary stability tests (centrifugation, freeze-thaw and thermal
stress) and then E1SO, E1CO, E2SO and E2CO were conditioned under different
temperature conditions (room temperature and under refrigeration) to be evaluated
by accelerated stability tests (pH, spreadability and organoleptic analysis) within 60
days. Finally, it was concluded that the base emulsion remained more stable, while
all samples containing passion fruit seed oil showed phase separation, at different
intensities, in the seventh day analysis, making it necessary to reevaluate the
surfactant system for incorporation oil and perform pH adjustment. In addition, for
future studies, the incorporation of new tests and storage under refrigeration was
suggested, which proved to be more advantageous for the stability of the formulation.

Keywords: Emulsion; Characterization; Stability; Oil; Passion fruit.
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1 INTRODUCAO

Atualmente ja sdo conhecidas mais de 400 espécies de maracuja, fruto do
género Passiflora, dentre os quais, cerca de 120 s&o de origem brasileira
(BERNACCI, 2003). O Brasil € o maior consumidor e produtor mundial de maracuja,
apresentando uma producao de 683.993 toneladas do fruto no ano de 2021 (IBGE,
2021). A espécie Passiflora edulis Sims, amplamente conhecida como maracuja
amarelo ou maracuja azedo, apresenta grande relevancia na producao nacional do
fruto. HA uma estimativa de que a espécie representa cerca de 95% das plantacdes
de maracuja no pais (FALEIRO;JUNQUEIRA, 2016).

No Brasil, o fruto € amplamente utilizado in natura e aplicado como insumo na
industria alimenticia, produzindo sobremesas, sorvetes, sucos e outras bebidas
utilizando, principalmente, a polpa (endocarpo) do fruto (FALEIRO;JUNQUEIRA,
2016). Apo6s usufruir do endocarpo, os demais componentes da anatomia do
maracuja (Figura 1) sao classificados como residuos industriais e, segundo Oliveira
(2002), estudos apontam que esses componentes descartados correspondem a

cerca de 70% do peso do fruto.

Figura 1: Anatomia do maracuja
Pediculo =—> ¢

Mesocarpo

Epicarpo

(casca) Endocarpo

(polpa)

Arilo carnoso
(invélucro da
semente)

Semente

Fonte: Adaptado de Faleiro e Junqueira, 2016.

Mundialmente, o Brasil faz parte dos paises que mais colaboram para o
desperdicio de alimentos (SANTOS et al, 2020). Aponta-se que 70% dos alimentos
sdo desperdicados, sendo que, aproximadamente 10% esta relacionado a colheita,

enquanto o momento de preparo dos alimentos corresponde a um valor até mesmo
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superior a 10% e a industria, acompanhada do transporte, somariam um valor de
50% ao total (SILVA, 2017).

A casca e as sementes do maracuja fazem parte da porc¢éo classificada como
residuo industrial (FERRARI et al, 2004). Pensando em alternativa ao descarte, tais
componentes podem ser destinados para outros fins, tais como: suplementacéo de
alimentagdo animal; producéo de farinha a partir da casca,; utilizagéo das sementes
em produtos cosméticos esfoliantes; e extracdo de Oleo vegetal (FERRARI et al,
2004; NASCIMENTO et al, 2020; FONSECA et al, 2021; SILVA, 2022).

O dleo fixo da semente do maracuja detém diversas vantagens de interesse
para o0 setor cosmético, farmacéutico e alimenticio, incluindo a viabilidade
econdmica, visto que se origina de residuos que seriam destinados ao descarte
(SILVA, 2017).

Com coloracdo amarelada, odor e sabor agradaveis, o 6leo da semente do
maracuja também é contemplado com presenca de componentes bioativos, como
carotenoides, tocoferdis e compostos fenolicos (FERRARI et al, 2004; LIMA et al,
2020). Além disso, possui composicao rica em acidos graxos, dentre 0os quais se
destacam os acidos graxos essenciais, similar ao 6leo de girassol, que ja possui

significativa relevancia no mercado.

Na composicédo do 6leo de semente de maracuja sdo encontrados os acidos
graxos saturados (acido palmitico e acido estearico), monoinsaturados (acido oleico)
e poliinsaturados (acido linoleico e acido linonénico) (PEREIRA, 2017,
FIGUEIREDO, 2017), assim como o 6leo de girassol (Tabela 1).

Com base nas caracteristicas citadas por Ferrari (2004), como indice de
acidez, indice de iodo, indice de saponificacdo e, principalmente, devido sua
composicao graxa, o 0leo de semente de maracuja contribui positivamente para a
manutencdo da integridade cutanea, sendo relevante no processo de prevencao de
feridas e cicatrizacdo (CORDEIRO, 2012; MARQUES, 2012).
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Tabela 1: Composi¢do graxa dos 6leos vegetais.

Acido Graxo Oleo de Maracuja (%)1  Oleo de Girassol (%)2
Linoleico (w-6) ' 66,64 l 67,30
Oleico (w-9) 17,11 20,00
Linolénico (w-3) 0,32 0,11
Palmitico 10,22 6,11
Esteérico 2,88 4,31

Fonte: 'Pereira (2017);2 Telles (2006)

Fazendo uma comparacao, o 6leo de girassol ja é aplicado para tal finalidade
na concentracdo de 14,8%, também tratando condicdes como ressecamento
cutaneo, quadros de psoriase, hiperqueramentose e atuando na hidratacao da pele.
Esses efeitos terapéuticos se devem a presenca dos acidos linoneico, linolénico e
oléico, que apresentam vasta agcao nutritiva, auxiliam na emoliéncia e promovem
renovacao epitelial (MELO et al, 2016 apud OLIVEIRA, 2020). Sendo o oleo de
semente de maracuja semelhante em composicdo, espera-se que apresente um

desempenho semelhante quando administrado topicamente na pele.

A aplicacdo de Oleos vegetais incluidos em emulsdes apresenta boa
aceitacdo por demonstrar propriedades positivas devido sua composicdo graxa e a
biocompatibilidade com o organismo (BLOISE, 2003 apud MORAIS, 2006), sendo
essa a forma mais confortavel de administrar o ativo oleoso no paciente
(CORDEIRO, 2012).

As emulsdes sao dispersbes coloidais de componentes liquidos imisciveis
entre si, € formada uma extensa area interfacial entre as porcdes imisciveis,
tornando essa uma formulacéo instavel termodinamicamente, sendo necessaria a
adicdo de um tensoativo para estabilizar o sistema (ALMEIDA, 2014; ALMEIDA,
2012; FRANZOL; REZENDE, 2015).

Uma das classificacbes associadas as emulsGes esta vinculada a carga
apresentada pelo tensoativo escolhido. O agente emulsificante pode apresentar
carga negativa (anidnico), sendo o tipo mais utilizado industrialmente; carga positiva

(catibnico), comumente usado em condicionadores capilares; ndo idnico, sendo a
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segunda opc¢ao mais utilizada, evitando certas incompatibilidades devido sua carga
neutra; e anféteros, que apresentam ambas as cargas, mas ndo sao amplamente
utilizados, devido o seu alto custo (GASPERI, 2015).

Tal formulag&o farmacéutica é constituida, basicamente, de uma fase aquosa,
composta por excipientes de carater mais polar, e uma fase oleosa,onde se
encontram componentes de carater menos polar (SALAGER, 2000 apud MACIEL,
2012). As emulsBes simples podem ser classificadas em emulsdo 6leo em agua
(O/A), onde a fase oleosa é a porcdo dispersa na fase aquosa, que é a fase
continua; e emulsdo agua em Oleo (A/O) onde a 4gua € a fase interna e esta

dispersa na fase externa, que, nesse caso, € a oleosa (OH et al, 2004 apud
MACIEL, 2012), como observado na Figura 2.

A emulséo do tipo O/A é mais comumente utilizada, pois proporciona um
toque mais seco, em relacdo a A/O, devido a evaporacao rapida da fase continua,
formando uma pelicula de aspecto menos oleoso, que resulta em um melhor
aspecto sensorial e proporcionando refrescancia a pele (COUTINHO; SANTOS,
2014).

Figura 2: Diferentes tipos de emulsdes simples.
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Fonte: Adaptado de Salager, 1999.

As emulsdes sdo altamente visadas no desenvolvimento de produtos
cosméticos devido as vantagens que apresenta, como a capacidade de veicular
componentes de carater lipofilico e hidrofilico na mesma férmula, devido a sua
composicdo, ademais, torna possivel a adaptacao sensorial necessaria para a via de
administracdo para que for destinada, proporcionam bom aspecto visual e
sensacdao tatil agradavel (VIANNA, 2008 apud CASTRO, 2014). Segundo Botorim,
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2009, no setor de cosméticos, sao utilizadas, basicamente, cremes e lo¢cdes de uso

topico, sendo esse primeiro menos fluido em relacéo as locoes.

No planejamento da composi¢cdo de emulsfes, a escolha do emulsificante €
deveras importante para a formulagdo, pois pode impactar no seu aspecto e na
estabilidade do sistema emulsionado, visando garantir as caracteristicas fisico-
guimicas necessarias para que o produto farmacéutico mantenha sua apresentacao

durante o periodo de estocagem e uso (CORDEIRO, 2012).

Segundo Crespo e colaboradores, 2020, existem diversos fendbmenos fisicos
gue contribuem para o processo de instabilidade de um sistema emulsionado, sendo
relevantes os processos de: coalescéncia, que se trata da unido de goticulas
menores, formando uma de tamanho maior; sedimentacdo, que, em geral, ocorre
pela acdo da gravidade, depositando goticulas da fase dispersa no fundo do
recipiente; cremagem, que consiste no agrupamento de goticulas da fase dispersa
na superficie da emulsdo; floculacdo, que ocorre quando had uma aproximacao
significativa das goticulas, mas sem coalescer; e inversao de fase, onde ocorre uma
troca entre as fases, como visto na figura 3. Esses processos podem ocorrer,
simultaneamente, ou mesmo de forma consecutiva, podendo culminar na separagao

de fases observada macroscépicamente.

Figura 3: Representacao de processos de desestabilizacido das emulsdes.
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Fonte: Adaptado de Cassol, 2016.

O produto desenvolvido requer, minimamente, um periodo de avaliacdes para
averiguar sua estabilidade ao longo do tempo e frente as condi¢cdes a que pode ser
exposta, inspecionando possiveis mudancas em suas caracteristicas em relacdo ao

periodo inicial (CORDEIRO, 2012). O bom desempenho de um produto farmacéutico
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esta vinculado a capacidade de manter as caracteristicas fisicas, quimicas e
microbioldgicas ao decorrer do tempo (CORDEIRO, 2012; ZANIN, 2001) ,sendo
importante o acompanhamento através do controle de qualidade para garantir um
produto com as caracteristicas desejadas.

Assim sendo, o presente estudo se propds a desenvolver emulsdes, néo
ibnica e anibnica, para uso topico, que mantenham as caracteristicas fisico-quimicas
adequadas durante o periodo de 60 dias, mesmo com a incorporacdo de 14,8% de
6leo de semente de maracuja, a fim de obter as mesmas atividades exibidas na
utilizacdo de 6leo de girassol. As formulacdes foram planejadas idealizando seu
emprego na rotina de farmacias magistrais, ou seja, mesmo tempo de validade e
forma de manipulacdo, e passaram por avaliacbes de estabilidade preliminar
(centrifugacao, gelo-degelo e estresse térmico) e estabilidade acelerada (anélise de
pH, espalhabilidade e aspectos organolépticos) em busca de possiveis sinais de

instabilidade.

1.1 OBJETIVOS
1.1.1 Objetivos gerais

O presente trabalho tem como objetivo estimular o uso de 6leo de semente
de maracuja azedo (Passiflora edulis) em farmacias magistrais por meio de estudos
de elaboracdo de emulsdes, incorporacdo do Oleo vegetal e caracterizacdo das

formulacdes envasadas.
1.1.2 Objetivos especificos

e Desenvolver emulsbes cosméticas do tipo anibnicas e ndo ibnicas contendo,

ou ndo, 6leo de semente de maracuja;
e Realizar analise para identificar o tipo de emulsao;

e Avaliar a estabilidade fisico-quimica das emulsdes através de testes de
estabilidade preliminar (centrifugacdo, gelo-degelo e estresse térmico) e

acelerada (analise de pH, espalhabilidade e aspectos organolépticos).



19

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 METODOLOGIA
2.1.1 Desenvolvimento e preparo das emulsdes

As emulsdes anidnicas e nao-ibnicas foram preparadas de acordo com o
método continental. A composi¢do de cada emulsdo base esta descrita na Tabela 2.
Os componentes da fase externa aquosa (FA) e a fase interna oleosa (FO) foram
pesados individualmente e adicionados, separadamente em diferentes canecos de
aco inoxidavel. Posteriormente, foram aquecidas em placas de aquecimento
Gostirrer, mod. MS-H-Pro, até atingirem as temperaturas de 75°C e 65°C,
respectivamente, para a FA e FO. Ao atingirem as temperaturas citadas, a FA foi
adicionada no recipiente contendo a FO, sob agitacdo constante e moderada, com

auxilio de um bastéo de vidro, até o resfriamento passivo e ganho de viscosidade.

Tabela 2: Composicao percentual (p/p) das emulsdes ndo idnicas e anidnicas

Emulsé&o néo Emulséo
Componentes ibnica anidnica
Alcool cetoestearilico etoxilado 2,50% -
Alcool cetoestearilico 10% -
Palmitato de isopropila 3% 10%
Fase oleosa (FO) Monoestearato de glicerina 5% -
Propilparabeno (Nipazol) 0,10% 0,10%
Vaselina sélida 2% 2%
Vaselina liquida - 5%
Lanette® - 12,50%
Propanediol 5% -
Metilparabeno (Nipagin) 0,10% 0,10%
Fase Aquosa (FA) Hidroxietilcelulose (HEC) - 0,80%
Glicerol - 3%
Agua q.s.p. 800g 7509

Fonte: A autora, 2022.
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As emulsdes preparadas foram divididas em quatro grupos, de acordo com a
adicao, ou nao, de 6leo de semente de maracuja, dando origem a uma emulsdo nao
ibnica sem 6leo de maracuja (E1SO), uma emulsdo nao i6nica com 6leo de
maracuja (E1CO), uma emulsdo anidnica sem Oleo de maracuja (E2SO) e uma
emulsdo aniénica com 6leo de maracuja (E2CO), tendo como base a composicao
descrita na Tabela 3. E valido ressaltar que, com o intuito de aumentar a
consisténcia das emulsfes anidnicas, 5% de creme base nao i6nico foi adicionado
em E2SO e E2CO. Além disso, as amostras finais foram armazenadas em diferentes
condicbes de temperatura, sendo acondicionadas sob refrigeracdo ou na

temperatura ambiente.

Tabela 3: Percentual da composicdo das formulacfes propostas

Componentes (E1S0O) (E1CO) (E2S0) (E2CO)
Oleo - 14,80% - 14,80%
Tocoferol (Vitamina E) - 0,10% - 0,10%
Polisorbato 80 - 1 gota/grama de dleo - 1 gota/grama de dleo
Creme ndo ibnico g.s.p. 4009 4009 5% 5%
Creme anibnico g.s.p. - - 4009 4009

Fonte: A autora, 2022.

A incorporacao do 6leo de maracuja na emulsao base foi realizada visando
mimetizar o que acontece usualmente nas farmacias de manipulacdo. Nesses locais
de producdo de medicamentos magistrais e oficinais, os 6leos fixos, como os de
semente de uva, améndoas doce e girassol, sdo incorporados em emulsbes
previamente manipuladas no proprio laboratério ou adquiridas prontas junto a
fornecedores. Dessa forma, para recriar esse ambiente, o Oleo estudado foi
adicionado a emulsdo previamente elaborada com auxilio de gral e pistilo
respeitando a proporcdo descrita. Para tal, a vitamina E e o polissorbato 80 foram
previamente adicionados e dispersos no 6leo de semente de maracuja e essa
mistura foi adicionada, aos poucos e sob homogeneizacao, até a emulsdo aparentar
homogeneidade. Posteriormente foram envasadas e acondicionadas sob as devidas

condicOes de temperatura.
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2.1.2. Teste de identificac&o para o tipo de emulséo

Dentre os métodos mais comuns de diferenciacdo entre emulsdes A/O e O/A
(Tabela 4), foram realizados nas amostras, a temperatura ambiente, testes de
miscibilidade, logo no primeiro dia apos o preparo.

Tabela 4: Principais testes de identificacdo para o tipo de emulséo.

Teste Emulsbes A/O Emulsdes O/A
Teste de miscibilidade S&o imisciveis em agua Sao misciveis em agua
Teste de Fase continua oleosa, ndo  Fase continua constituida por
condutividade conduz eletricidade agua, conduz eletricidade

Teste com corante
lipossoluvel Coloragdo mais intensa Coloracdo menos intensa

Fonte: Aulton, 2005 (Adaptada).

2.1.2.1. Teste de miscibilidade

O teste foi realizado adicionando uma aliquota da amostra em um solvente
aquoso, ou de carater oleoso, para avaliar de forma qualitativa a solubilidade desta
porcdo. A emulséo se dispersa mais eficientemente no solvente que seja compativel
com sua fase continua (AULTON, 2005). Dessa forma, adaptando a metodologia
descrita por Muniz, 2006, foram colocados 20 mL dos solventes em béqueres
distintos, acrescentou-se cerca de 1g de emulsdo em cada um e agitou-se
manualmente a fim de avaliar a miscibilidade. As amostras foram analisadas no dia
1 apds a producédo das formulacdes e utilizou-se como solventes a agua destilada e

Oleo da semente do maracuja.

Com o objetivo de tornar a visualizacdo mais evidente, utilizou-se um agitador
magnético (Gostirrer, mod. MS-H-Pro), que homogeneizou a amostra diluida até
apresentar-se visualmente uniforme. Foi preparada uma aliquota na proporcao de
10% (p/p) de emulsdo em &gua destilada para ser submetida ao processo de

agitacdo mais vigoroso.
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2.1.3. Avaliacdo da estabilidade fisico-quimica das emulsdes
2.1.3.1. Testes de estabilidade preliminar (TEP)

A avaliacao foi realizada com base em testes que sao capazes de ocasionar
um estresse nas amostras de modo artificial, possibilitando a observacdo de
possiveis sinais de instabilidade fisica nas emulses com certa antecipagdo
(BRASIL, 2004). Os testes foram feitos em triplicata e iniciados 24 horas apés a
preparacdo das emulsodes.
2.1.3.1.1. Centrifugacao

Para a realizacdo desta andlise, pesou-se aproximadamente 5g de cada
amostra em tubos de ensaio de acrilico com fundo cénico que, em seguida, foram
levados a centrifuga Centribio, mod. 80-2B, por trinta minutos em uma velocidade de
3500 rotagdes por minuto (rpm) (FRANGE; GARCIA, 2010). Posteriormente, as
amostras foram submetidas a uma inspecdo macroscopica analisando possiveis
sinais de instabilidades fisicas. A andlise foi feita em temperatura ambiente, no

primeiro dia apos a preparacao das formulacoes.

2.1.3.1.2. Ciclo gela-degela

Para essa andlise reservou-se aproximadamente 5g de cada amostra em
tubos de ensaio de acrilico com fundo cénico que foram acondicionados por 24
horas em uma temperatura meédia de 4°C (x2) em geladeira Consul, modelo
CRD37E. Adaptando a metodologia aplicada por Silva e colaboradores (2016), as
amostras permaneceram em temperatura ambiente por mais 24 horas para a fase
de degelo, totalizando um ciclo. A analise dos resultados ocorreu apos a concluséo
de seis ciclos completos, que findou-se no décimo segundo dia apds a preparacéo

das amostras.

2.1.3.1.3. Estresse térmico

Uma aliquota de 5g de cada amostra foi colocada em tubos de ensaio de
acrilico com fundo cénico e direcionada para aquecimento em banho termostatizado
(Quimis) a 40°C (£2). A temperatura foi aumentando gradativamente, a uma taxa de
5°C por intervalo, até atingir o marco de 80° C (x2). Em cada intervalo de acréscimo,

mantinha-se a temperatura por trinta minutos (BRACONI, 1995 apud MORAIS,
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2006). O teste foi realizado no primeiro dia apés a producéo das emulsdes e a leitura
dos resultados foi realizada com analise macroscopica na temperatura final, ao fim

do tempo estipulado.

2.1.3.2. Testes de estabilidade acelerada (TEA)

Reservou-se uma porgéao de 100g de cada amostra (E1SO, E1CO, E2SO e
E2CO) para a realizacdo dos testes de estabilidade preliminar e os 300g restantes
de cada emulsdo foram acondicionados em duas bisnagas menores contendo 50g
cada e duas bisnagas maiores com 100g de emulsdo em cada recipiente (Figuras 4
e 5), visando avaliar também a influéncia do volume envasado sobre a estabilidade

das emulsdes.

As amostras foram submetidas a diferentes condi¢cbes de temperatura. Uma
bisnaga com 100g de amostra e uma com 50g, de cada tipo de emulséo, foi
acondicionada em temperatura ambiente (25°C +2), enquanto 0s outros dois
recipientes restantes de cada tipo de emulsdo foram armazenados sob refrigeracao
(4°C %2). No total foram formados 8 amostras a serem analisadas, pelos TEAs,

como visto na figura 6.

Figura 4: Amostras ndo idnicas (E1) devidamente envasadas e identificadas.
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Figura 5: Amostras anibnicas (E2) devidamente envasadas e identificadas.

As amostras submetidas a ambas as condicbes de temperatura foram

Fonte: A autora, 2022.

avaliadas no 1°, 7°, 15°, 30° e 60° dia apés o preparo das emulsbes, quanto as
caracteristicas organolépticas, pH e espalhabilidade, iniciando a utilizacdo do

material pela bisnaga menor (BRASIL, 2004 - Adaptado).

Figura 6: Processo de organizagdo das condi¢cOes utilizadas nas analises.
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Fonte: A autora, 2022.
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2.1.3.2.1. Andlise organoléptica

As amostras foram analisadas e classificadas de acordo com o Quadro 1 ,
seguindo os parametros estabelecidos pelo Guia de Estabilidade de Cosméticos da
ANVISA (BRASIL, 2004), admitindo como padrédo as emulsdes recém preparadas. A
avaliacdo de cor, aspecto e odor das amostras foi realizada nos tempos de analise
estabelecidos anteriormente, observando as emulsbes em sua embalagem

transparente de armazenamento, apenas com abertura da tampa.

Quadro 1: Critérios utilizados para a avaliagdo organoléptica.

Pardmetro analisados Classificacao

Normal, sem alteracdo (N)
Cor Levemente modificada (LM)
Modificada (M)

Intensamente modificada (IM)

Normal, sem alteracdo (N)
Aspecto Levemente separado (LS)

Separado (S)

Normal, sem alteracdo (N)
Odor Levemente modificada (LM)

Modificada (M)

Intensamente modificada (IM)
Fonte: Guia de estabilidade de cosméticos (BRASIL, 2004) - Adaptada.

2.1.3.2.2. Anélise de pH

Para avaliacdo do pH, uma aliquota de 1,0g de amostra foi reservada em um
béquer e, posteriormente, adicionou-se 9,0g de agua destilada (diluicdo 1:10) e,
utilizando um agitador magnético (Gostirrer, mod. MS-H-Pro), o material foi
misturado até se tornar visivelmente homogéneo. Em seguida, obteve-se o valor de
pH imergindo o eletrodo do equipamento (Peagametro Oakton mod. ION 2700
Benchtop Meter), devidamente calibrado, na amostra diluida (MORAIS, 2006). Os

resultados foram extraidos através de analises feitas em triplicatas.
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2.1.3.2.3. Teste de espalhabilidade

O método empregado para a avaliacdo da espalhabilidade das emulsdes
baseia-se no principio de resisténcia ao movimento forcado e foi realizado em

triplicata.

Desta forma, uma placa base de vidro e com medidas de 20 cm x 20 cm, foi
utilizada como suporte e posicionada sobre uma folha de papel milimetrado. Uma
placa molde, do mesmo material, com 20 cm de didmetro, 0,4 cm de espessura e um
orificio central de 1,2 cm, foi posicionada sobre a placa base. A amostra foi
depositada na abertura e, com o auxilio de uma espatula, a mesma foi nivelada. A
placa molde foi removida com cautela e sobre a amostra adicionou-se a primeira
placa de vidro circular com 20 cm de diametro. Posteriormente, acrescentaram-se
mais quatro placas de vidro, com intervalos de um minuto entre as mesmas,
atingindo um total de 5 placas de vidro. Apdés o0 tempo estipulado, mede-se o
diametro alcancado, utilizando como referéncia duas posi¢cdes opostas, e calcula-se
o diametro médio (ZANIN et al., 2001).

As placas utilizadas no método em questdo pesavam 305,50g, 310,72g,
311,32g, 311,869 e 317,569, adicionadas respectivamente nesta ordem, totalizaram
1556,969g quando empilhadas juntas sobre a amostra.

A avaliacdo da espalhabilidade da amostra foi realizado a temperatura

ambiente e o resultado baseia-se na seguinte equacao (1):

. dixm
Ei = " (1)

Sendo Ei a espalhabilidade (E) apresentada pela amostra para o determinado
peso (i) dado em milimetros quadrados (mm?), enquanto d representa o diametro

médio obtido, medido em milimetros (mm).
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Figura 7: Aparato para teste de espalhabilidade das formulacdes.

Legenda: A = nivelamento da amostra na placa molde; B = amostra apés a remocao cuidadosa da
placa molde; C = medi¢c&o do didmetro da amostra espalhada na placa.
Fonte: A autora, 2022.

2.2 RESULTADOS E DISCUSSAO
2.2.1 Preparo das emulsdes

O preparo das emulsdes ocorreu conforme o esperado, tendo como resultado
as emulsdes base observadas na Figura 8. Comparando E1SO com E2SO, temos
gue a emulsdo anidnica apresentou-se visualmente mais brilhosa, com menor
consisténcia e com um maior comportamento elastico que a emulsédo nao iénica.

Figura 8: Aparéncia das emulsdes base.

Legenda: A = Emulsdo né&o ibnica; B = Emulsdo anidnica.
Fonte: A autora, 2022.

As caracteristicas destacadas estdo relacionadas a composicdo de cada
formulacéo, sendo a opacidade de E1SO associada, principalmente, ao seu maior
percentual ceroso formado por componentes como o alcool cetoestearilico e o
monoestearato de glicerina, que juntos somam 15% da composicéo, enquanto E2SO
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apresenta componentes mais oleosos e fluidos, como o palmitato de isooctila e a
vaselina liquida, impactando menos em sua consisténcia da formulacdo. Enquanto
isso, a presenca de hidroxietilcelulose (HEC) e glicerina estariam vinculadas a maior
elasticidade vista em E2SO. Segundo Melo e colaboradores, 2018, umectantes,
como o glicerol, sdo capazes de atribuir elasticidade e melhorar a espalhabilidade
em géis, sendo possivel que o mesmo comportamento tenha ocorrido na amostra

em questao.

As emulsdes nao idnicas e anidnicas possuem seus agentes emulsificantes
(alcool cetoestearilico etoxilado e o Lanette, respectivamente) adicionados na fase
oleosa durante o preparo, mas que permanecem na fase intermediaria devido o
processo de emulsificagdo, promovendo a estabilizacdo das fases imisciveis
(RASCHE, 2014; FRAGA et al, 2019). Tais componentes sdao de extrema
importancia para a estabilidade da emulsdo base. Quando ha a adicdo do 6leo de
maracuja, o polissorbato 80 torna-se o tensoativo responsavel pela dispersao e

estabilizacdo desse novo componente na fase continua.

A estabilidade da formulacdo ndo depende apenas dos emulsificantes
empregados, a hidroxietilcelulose, utilizada na formulacdo anidnica, € um importante
agente de viscosidade da fase aquosa e diminui a movimentacdo das goticulas,
impedindo que as micelas se choquem, por esse motivo também sdo chamados de
emulsificantes secundarios. Além disso, a capacidade de impedir o crescimento de
microrganismos e retardar a oxidacdo dos componentes da emulsdo é importante
para a estabilizacdo da emulsdo. Dessa forma, o uso de emulsificantes, como 0s
descritos anteriormente, de conservantes, como o Nipagin e o Nipazol, além de
antioxidantes, como a vitamina E, sdo importantes para proporcionar a estabilidade
almejada (CASTRO, 2014). Sendo possivel realizar testes de controle de qualidade

para garantir a eficiéncia dos componentes escolhidos em desempenhar sua funcao.

A incorporacdo do Oleo de semente de maracuja nas bases apresentou
resultado satisfatorio, no primeiro momento, fazendo com que houvesse a mistura
esperada entre o0s componentes, aparentando uniformidade (Figura 9).

Diferentemente das, bases, que possuem coloracdo branca, quando ocorreu a
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adicdo do oleo de maracuja, as amostras passaram a apresentar coloracao

levemente amarelada, caracteristico desse 6leo vegetal.

Figura 9: Aparéncia das emulsdes contendo 6leo de semente de maracuja.

Legenda: A = Emulsdo nao ibnica; B = Emulsdo anibnica.
Fonte: A autora, 2022.
2.2.2 Identificacdo do tipo de emulséo

Ao fim da agitacdo manual é notorio que a miscibilidade em agua destilada foi
superior a obtida com diluente oleoso (Figuras 10 e 11). Apesar de E1SO apresentar
uma menor dispersdo que as demais amostras em agua em um primeiro momento
de contato, ainda foi possivel perceber que sua interagcdo com componente aquoso é
mais notorio do que aquele observado no teste com 6leo de semente de maracuja

como meio dispersante (Figuras 12 e 13).

A dificuldade observada no processo de homogeneizacdo da amostra E1SO,
durante o teste de gota, esta relacionada a viscosidade da amostra. Emulsdes que
apresentam essa caracteristica mais acentuada podem até gerar falsos resultados,
pois, devido a sua maior consisténcia, a aliquota despejada no diluente pode levar

mais tempo para se dispersar, sendo a fase continua qual for (SOUZA, 2017).

Outrossim, € valido ressaltar que em comparacdo com a emulsdo anibnica,
E1SO apresenta um maior percentual de excipientes cerosos em sua Composicao,
resultando na maior dificuldade de dispersdo da amostra. Em relacdo a E1CO, a

diferenca esta vinculada a presenca do emulgente polissorbato 80 na emulsdo com
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6leo, auxiliando na dispersdo de componentes lipofilicos na 4gua em um primeiro

momento de contato.

Segundo Gasperi, 2015, a classe dos tensoativos anionicos, como o usado na
E2, tende a ser mais dispersivel em agua, podendo auxiliar na dispersao da emulséo

observada nesse teste.

Quando submetida a homogeneizacdo por meio da agitacdo magnética, as
amostras tornaram-se visualmente homogéneas, como visto na Figura 14,
corroborando com a hipétese de que a emulsdo é do tipo indicado, ou seja, 6leo em

agua.

Figura 10: Teste de miscibilidade da emulsédo realizado em agua.

Fonte: A autora, 2022.
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Figura 11: Teste de miscibilidade da emulséo realizado em 6leo de maracuja.

Fonte: A autora, 2022.

Figura 12: Observacgéo do teste de miscibilidade da emulsdo realizado em agua.

Legenda: (A) E2SO, (B) E2CO, (C) E1CO e (D) E1SO.
Fonte: A autora, 2022.



Figura 13: Observagéo do teste de miscibilidade da emulséo realizado em 6leo.

Legenda: (A) EL1CO, (B) E2SO, (C) E1SO e (D) E2CO.
Fonte: A autora, 2022.

Figura 14: Miscibilidade em agua apés agitagdo magnética.

Fonte: A autora, 2022.

32



33

Considerando a miscibilidade em componente aquoso, de acordo com Aulton
(2005), pode-se concluir que as amostras ndo ionicas e anidnicas analisadas séo do
tipo de emulsdo 6leo em agua (O/A), onde a fase interna é oleosa e a fase externa é
aquosa, permitindo que a fase continua, de carater polar, seja capaz de apresentar
miscibilidade com seu semelhante, a 4gua destilada. Esse tipo de emulsédo tem mais
aceitabilidade na aplicacéo tépica pois apresenta maior evanescéncia sobre a pele e
menor untuosidade, quando comparado a emulsdes A/O, que, em geral, apresentam
um aspecto mais oleoso e menor aceitacdo por parte dos usuarios (COUTINHO;
SANTOS, 2014).

2.2.3 Estabilidade fisico-quimica das emulsdes
2.2.3.1 Estabilidade preliminar

2.2.3.1.1 Centrifugacéo
O teste de centrifugacdo permite que uma avaliagcdo seja realizada em um

curto periodo de tempo, ja destacando formulagcdes que possam apresentar
alteracoes indesejadas (MORAIS, 2006; CORDEIRO, 2012). Ap0s o0 tempo e a
velocidade de centrifugacdo previamente estabelecidos, as amostras foram
removidas da centrifuga e realizou-se uma analise macroscopica para avaliar

possiveis indicios de separacéo de fase.

As amostras sem o0 6leo fixo da semente do maracuja (E1SO e E2SO)
mantiveram-se estaveis perante este teste, ndo havendo separacdo de fase.
Todavia, em ambas as amostras contendo 6leo de semente de maracuja (E1CO e
E2CO) foi possivel observar separacdo de parte do o6leo incorporado, como

demonstrado na Figura 15.
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Figura 15: Amostras E1SO, E1CO, E2SO e E2CO ap6s o procedimento de centrifugacéao.

Fonte: A autora, 2022.

No processo de centrifugacédo a forca da gravidade acelera a movimentacao
das goticulas antecipando, de modo artificial, possiveis instabilidades fisicas. As
amostras podem apresentar precipitacdo, coalescéncia, separacdo de fases e outros

fendmenos relacionados com a instabilidade de emulsGes (BRASIL, 2004).

Apesar da auséncia de separacdo de fases nas amostras E1SO e E2SO, nao
ha garantia de que as emulsdes permanecerdo estaveis a todo tempo de analise.
Dessa forma, as amostras ainda devem ser submetidas aos demais testes de
estabilidade relacionadas ao tempo de estocagem, contudo, sem a necessidade
iminente de modificar tais emulsées (PAVONI, 2011 apud CORDEIRO, 2012).

Dado que apenas E1CO e E2CO apresentaram sinais de instabilidade fisica
durante o teste, acredita-se que o polissorbato 80, ou até mesmo a proporcao
escolhida deste, foi incapaz de estabilizar de forma eficiente a alta quantidade de
Oleo de semente de maracuja incorporado nas emulsdes, sendo necessario reavaliar

tal parametro para estudos futuros.
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Estudos apontam que a associacdo de tensoativos de baixo EHL (carater
lipofilico) e alto EHL (carater hidrofilico) ddo origem a emulsdes mais estaveis do
gue quando aplica-se um Unico tensoativo, pois cada um dos agentes emulsificante
interage fortemente com sua fase predominante correspondente, aumentando a
coesdo da regiao interfacial, tornando o sistema mais estabilizado (CAMARGO,
2008). Assim, a realizacéo de testes preliminares com associacao de tensoativos em

diferentes concentracdes para avaliar a melhor opcao pode ser uma alternativa.

Mesmo frente aos sinais indicativos de instabilidade fisica, optou-se por
prosseguir com as analises de todas as amostras a fim de averiguar o tempo
necessario para iniciar a separacdo de fase e avaliar possiveis alteracbes nas

caracteristicas da emulséao.

2.2.3.1.2 Ciclo gela-degela
O teste em questdo é utilizado para antecipar possiveis instabilidades do

sistema emulsionado quando submetidos a bruscas mudancas de temperatura
dentro de periodos previamente determinados (BEZERRA, 2021). Sendo assim, as
emulsdes E1SO, E1CO, E2SO e E2CO, depois de serem submetidas aos 6 ciclos
de temperatura descritos no subitem 2.1.3.1.2, passaram por uma inspecao visual
gue constatou leve separacao de fases nas emulsdes contendo 6leo de semente de
maracuja, enquanto E1SO e E2SO, mais uma vez, mantiveram-se inalteradas
(Figura 16).

E importante destacar que, devido a consisténcia das emulsdes e pelo fato de
nao serem submetidas a maiores aumentos de temperatura, as emulsdes
mantiveram uma maior consisténcia, ndo se deslocando até o fundo do tubo. Sendo
assim, formaram-se regiées preenchidas com ar na porcdo cbnica, como € possivel

observar na figura 16, vistas como porc¢des incolores no fundo do recipiente.
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Figura 16: Amostras ao fim dos ciclos de gelo-degelo

Fonte: A autora, 2022.

As amostras E1CO e E2CO destinadas ao ciclo de temperatura
apresentaram separacao menos intensas em relacdo as amostras armazenadas em
temperatura ambiente pelo mesmo periodo de tempo, e apresentaram aspecto
semelhante as amostras acondicionadas sob refrigeracédo, sendo um indicio de que
manter a emulsdo em temperaturas mais baixas auxilia na preservacdo da

estabilidade fisica da emulsdo contendo 6leo fixo de semente de maracuja.

E possivel que a utilizacdo da estufa na temperatura de 40°C (+2), como
descrito na metodologia descrita por Silva e colaboradores (2016), em substituicdo a
temperatura ambiente, utilizada no presente estudo, poderia culminar em resultados
mais acentuados a respeito da estabilidade fisica da emulsdo. Isso poderia ser
verificado ja que tal elevacdo na temperatura pode resultar no aumento de choques
entre as goticulas, devido a diminuicdo da viscosidade, assim antecipando o
processo de coalescéncia e quebra da emulsdo (FRANZOL; REZENDE, 2015).

A equagdo associada a Lei de Stokes (Equacdo 2), demonstra a relagéo

inversamente proporcional entre a viscosidade (n) e a velocidade de
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sedimentacdo/movimentacdo das micelas. Dessa forma, € possivel observar que o
protocolo de refrigeracéo das atuais amostras pode influenciar nesse quesito, devido
ao aumento de viscosidade.

__ Gxd? x(Ap)
- 18x%Xn

Vs 2)

Legenda: Vs = velocidade de sedimentagdo/movimentacdo das micelas; g = aceleracéo gravitacional;
d = didmetro da esfera; Ap = diferenga de densidade entre os componentes; n = viscosidade absoluta
do meio.

Quando relacionada com o aumento de temperatura, a viscosidade tende a
diminuir, dado que temperaturas elevadas proporcionam maior afastamento das
moléculas, o que dificulta as interacdes moleculares, resultando em uma menor
viscosidade (GRANJEIRO et al, 2007).

Entretanto, devido a questbes logisticas, optou-se apenas pela realizacdo da
analise com base na variacdo entre a temperatura de refrigeracdo e a temperatura
ambiente, utilizando temperaturas mais elevadas somente durante o estresse

térmico.

2.2.3.1.3 Estresse térmico

As variacdes de temperatura sdo importantes para antecipar modificacdes
guimicas e fisicas nas formulacdes propostas para um estudo de estabilidade
(OLIVEIRA, 2018). Ao fim do periodo determinado para a temperatura final (80°C),
observou-se a separacdo de fases em todas as amostras analisadas (Figura 17) e
mudanca para uma consisténcia mais fluida, sendo essa Ultima presente,

principalmente, nas emulsdes nédo idnicas.

Na amostra E1SO é possivel notar uma porcédo incolor na regido superior da
aliquota, que, apos leve resfriamento iniciou um processo de solidificacdo e adquiriu
coloracdo esbranquicada. Durante o periodo de aumento de temperatura, a
separacao dessa amostra se tornou evidente na passagem de 65°C para 70°C. Esse
resultado corrobora com os estudos de Gasperi (2015), que afirma que a classe do

emulgente utilizado possui mais sensibilidade a temperatura.
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A andlise da emulsdo E2SO apontou apenas uma fina camada de conteudo
oleoso no topo da aliquota, diferente da E1SO, sem coloragédo. Sendo assim, infere-
se que a emulsdo anibnica sem 6leo de semente de maracuja resistiu mais ao
aumento de temperatura em comparacao com a emulséo néo ibnica sem 6leo.

Figura 17: Amostras ap0s o periodo no banho térmico

-
!

Fonte: A autora, 2022.

As amostras E1 e E2 contendo 6leo de semente de maracuja exibiram pontos
de separacdo de oOleo com coloracdo amarelada, caracteristico do Oleo vegetal
incorporado. O Oleo resultante da separacdo de fases na E2CO foi percebido mais
distribuido na amostra, como visto na Figura 17, enquanto na E1CO, o éleo
permaneceu sobre o restante da amostra. Colige-se que tal comportamento deve-se
a diferenga de consisténcia ap0s o banho térmico, que permitiu a passagem do 6leo
na E1CO devido a maior fluidez, mas o aprisionou em certos pontos na E2CO, por
ainda apresentar maior consisténcia.
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As emulsBes com Gleo de semente de maracuja apresentaram separacdes de
fase com quantidades similares entre si. Contudo, € importante salientar a mudanca
vista em E1CO em relacdo a sua emulsdo base. E1SO apresentou expressiva
separacdo de fase com um sobrenadante que solidificou com a diminuicdo de
temperatura, enquanto em E1CO, a quantidade separada é menor, comparando
com a base, e aparentemente trata-se de um misto de contetdo ceroso liquefeito, da
emulsdo, e 6leo de semente de maracuja, considerando sua colora¢cdo e mudanca
de estado fisico pos resfriamento. E provavel que esse resultado seja consequéncia
do uso de um tensoativo, polissorbato 80, para a incorporacdo do 6leo fixo de
semente de maracuja na emulsdo base. Dessa forma, esse componente auxiliaria

na estabilizacdo da emulséo frente ao aumento de temperatura.

De mesmo modo, E2CO apresenta uma uma separacdo menos intensa do
gue em sua base, aparentando ter separado apenas o0 6leo de semente de
maracuja. Todavia, o resultado ndo € tdo expressivo quanto o observado nas
emulsdes nao idnicas, pois a emulsédo base anibnica se manteve mais estavel frente

a elevacao de temperatura.

De acordo com a literatura, admite-se apenas mudancas minimas apés a
condicdo térmica submetida (OLIVEIRA, 2018), no entanto, dada a quantidade
utilizada para a analise em questédo, apenas E2SO apresentou exigua alteracao. A
E1SO mostrou acentuadas modificagdes, incluindo intensa separacdo de fases,
enquanto E1CO e E2CO exibiram mudancas de intensidade moderada com a

separacao do 6leo vegetal alvo do estudo.

Por conseguinte, indica-se a reavaliacdo de formulacdes que apresentaram
significativa alteracdo em suas caracteristicas. Todavia, E1SO, a formulacdo que
mais demonstrou mudancas, as apresentou apenas acima de elevadas
temperaturas, incomuns para o cotidiano . Assim sendo, propde-se replanejamento
apenas para as formulacdes contendo 6leo de semente de maracuja, pois as

mesmas também exibiram indicios de instabilidade nos demais testes.
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2.2.3.2 Estabilidade acelerada

2.2.3.2.1 Andlise organoléptica
Passado um periodo de 24 horas apés o preparo das emulsdes, constatou-se

gue todas as amostras mantiveram suas caracteristicas organolépticas inalteradas.
Contudo, a andlise realizada no sétimo dia apds o preparo mostrou uma leve
separacdo de fases nas amostras E1CO e E2CO, em temperatura ambiente e
armazenada sob refrigeracao.

Durante os 60 dias de andlise as formulacdes sem o 6leo de semente de
maracuja (E1SO e E2S0), em temperatura ambiente e na geladeira, mantiveram
todos os parametros analisados sem qualquer alteracédo organoléptica, corroborando
para a hipotese de que a emulsdo base é estavel e que o ajuste € necessario no

processo de incorporacédo do 6leo vegetal.

De modo comparativo, as amostras contendo 6leo de maracuja
acondicionadas sob a temperatura de 4°C (+2) e 25°C (+2) apresentaram diferencas
ap6s a andlise do sétimo dia (Tabelas 5 e 6). As amostras refrigeradas
apresentaram o processo de separacdo de fase mais lento, em relacdo as amostras
de temperatura ambiente, demorando mais dias para modificar a classificacdo de
levemente separado (LS) para separado (S). apresentando o mesmo efeito na
mudanca de coloracdo, demonstrou um clareamento da sua cor amarelada apos

separar parte do 6leo de maracuja ao longo do tempo.

A coloracdo sofreu leve modificacdo (LM), pois a cor amarelada das
formulacdes E1CO e E2CO se deve a presenca do 6leo da semente de maracuja na
emulsdo, sendo perceptivel a coloracdo mais proxima do branco na emulsdo e a
presenca do 6leo de cor amarela na embalagem, caracteristico do 6leo de maracuja
(KOBORI; JORGE, 2005). Quanto ao odor, todas as amostras permaneceram
inalteradas durante o periodo analisado, sendo classificadas como normais (N),

resultado indicativo de auséncia de rancificacdo, que alteraria o odor da formulacéo.
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Tabela 5: Andlise organoléptica das amostras armazenadas na geladeira.

Tempo de armazenamento (em dias)

Amostras Parametros analisados 1 7 15 30 60
Cor N N N N
E1SO Odor N N N N
Aspecto N N N N
Cor N N N N LM
E1CO Odor N N N N N
Aspecto N LS LS LS S
Cor N N N N
E2SO Odor N N N N
Aspecto N N N N
Cor N N N LM LM
E2CO Odor N N N N N
Aspecto N LS LS S S

Legenda: N = Normal; LM = Levemente modificado; LS = Levemente separado; S = Separado.

Fonte: A autora, 2022.

Tabela 6: Andlise organoléptica das amostras armazenadas em temperatura ambiente.

Tempo de armazenamento (em dias)

Amostras Parametros analisados 1 7 15 30 60
Cor N N
E1SO Odor N N
Aspecto N N
Cor N N LM LM LM
E1CO Odor N N N N N
Aspecto N LS S S S
Cor N N N N N
E2S0 Odor N N N N N
Aspecto N N N N N
Cor N N LM LM LM
E2CO Odor N N N N N
Aspecto N LS S S S

Legenda: N = Normal; LM = Levemente modificado; LS = Levemente separado; S = Separado.

Fonte: A autora, 2022.
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A separacdo de fases nas emulsdes contendo 6leo de semente de maracuja
apresentou diversos niveis de intensidades frente a diferentes caracteristicas e
condi¢ces as quais foram expostas, como carga da emulsédo, tamanho do recipiente
de armazenamento e a temperatura a que foi submetida durante os 60 dias de
andlise (Tabela 7).

Tabela 7: Avaliacdo comparativa da intensidade da separacdo de fases, entre diferentes
caracteristicas e condicoes das emulsdes analisadas ao longo de 60 dias.

Caracteristicas Menor Maior
Carga da emulsdo Emuls&o néo ibnica Emulsé&o anibnica
Tamanho do recipiente Bisnaga maior (100g) Bisnaga menor (509)
Temperatura de armazenamento Refrigeracao Temperatura ambiente

Fonte: A autora, 2022.

Dessa forma, foi possivel realizar um estudo comparativo entre os dados e
constatar que, dentre as emulsdes analisadas, E1 apresentou separacdo menos
intensa que E2. De acordo com Junginger, 1997 (apud Milan, 2007), as emulsdes
nao ibnicas costumam apresentar menor sensibilidade as mudancas de pH, se
comparado a outros tipos de emulsdo, como a emulsdo aniénica. Sendo assim, é
possivel que o pH obtido no preparo da emulsdo tenha uma parcela de
responsabilidade sobre o maior grau de separacdo observado nas amostras E2CO

guando comparada a emulsdo E1CO.

Da mesma forma, foi observado que as emulsdes contendo 6leo de maracuja
gue foram acondicionadas em bisnagas menores (50g) apresentaram uma maior
guantidade de Oleo separado em relacdo a porcdo envasada na bisnaga maior
(100g). Todavia, acredita-se que o comportamento citado se deva ao fato das
bisnagas de 50g terem sido mais utilizadas e manuseadas durante as analises,
favorecendo o deslocamento de goticulas na fase continua, resultando na colisdo
entre goticulas e, consequentemente, coalescéncia (ALMEIDA, 2012; FRANZOL,
REZENDE, 2015).

Tendo em vista que temperaturas mais altas, geralmente, contribuem para a
diminuicdo da viscosidade, tal condicdo também possibilita uma maior

movimentacdo das goticulas contribuindo para choques entre as mesmas. A
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temperatura de armazenamento a que foi submetida durante o periodo de andlise
também demonstrou ser relevante para a conservacao do produto desenvolvido, de
modo que a emulsdo refrigerada apresentou resultado mais positivo em relacao a

estabilidade.

A quantidade de dleo fixo de semente de maracuja incorporado, 14,8%,
constitui uma parcela significativa da formulacdo, sendo necessaria uma avaliacéo
meticulosa para a escolha do tensoativo e da quantidade deste a ser utilizada de
modo a estabilizad-la. Frente a separacdo do Oleo observada neste estudo,
constatou-se a necessidade de reavaliar a escolha do tensoativo e sua quantidade,
de acordo com o EHL exigido pelo 6leo adicionado na emulsdo pronta. Segundo
Camargo (2008), para essa quantidade de 6leo fixo, esse valor fica proximo de 10,0,
sendo sugerida a associacdo de polissorbato 80 e monooleato de sorbitano para um
novo sistema emulsionante. Tal constatacdo se mostra bastante importante e
significante para a grande maioria das farmacias com manipulacéo, visto que essas
chegam a adicionar quantitativos de 30% de Oleos fixos, principalmente de
améndoas doce e semente de uva, em emulsdes base previamente manipuladas.
Conforme demonstrado no presente estudo, isso pode representar um risco de
instabilidade, com o produto podendo perder suas caracteristicas fisicas e de

eficacia poucos dias depois de ser entregue ao paciente.

2.2.3.2.2 Anédlise de pH
As emulsbes apresentaram um comportamento com leve crescimento de pH

nas primeiras quatro analises, apresentando resultados bem semelhantes. Contudo,
€ possivel observar uma queda do valor do pH no sexagésimo dia de avaliacdo em

ambas as emulsdes base.

Na E1SO, a sutil queda é observada apenas na amostra armazenada em
temperatura ambiente, enquanto a amostra refrigerada manteve o valor apresentado

no trigésimo dia (Gréfico 1).
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Gréfico 1: Analise do potencial de Hidrogénio (pH) da amostra E1SO.
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Fonte: A autora, 2022.

A emulsdo ndo ibnica que apresenta em sua composicdo o0 Oleo fixo de
semente de maracuja (E1CO) comportou-se de modo similar com E1SO até o dia 30
de analise. Entretanto, apresentou queda do valor de pH no dia 60 em ambas as
amostras, contudo, observa-se que a reducdo foi mais acentuada na emulsao
armazenada em temperatura ambiente (Grafico 2), demonstrando que a presenca
do 6leo separado pode ter contribuido para o declinio mais intenso em E1CO, em

relacéo a sua base.

Gréfico 2: Analise do potencial de Hidrogénio (pH) da amostra E1CO.
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Fonte: A autora, 2022.

As emulsdes anibnicas exibiram valores de pH deveras similares, havendo
pouca variacao entre os dias e entre as condi¢cdes de armazenamento, exceto no dia
60.

Para a amostra E2SO, na emulsdo armazenada na geladeira ha uma sutil

variacdo no pH da amostra entre os dias avaliados, que se encontram numa faixa
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entre 7,2 e 7,6. Enquanto a amostra armazenada em temperatura ambiente
apresenta reducdo mais significativa entre os dias 30 e 60 (Gréfico 3), apresentando
valores de pH 7,5 e 6,0, respectivamente. Corroborando para a indicacdo de que o
armazenamento sob refrigeragdo proporciona maior estabilidade para as

formulagbes analisadas no presente estudo.

Os valores de pH obtidos pela andlise da emulsao anibnica contendo 6leo de
semente de maracuja (E2CO) foram semelhantes aos apresentados pela sua base
(E2S0), porém a variacdo observada entre o trigésimo e o sexagésimo dia na
amostra acondicionada na temperatura ambiente foi maior (Grafico 4).

Grafico 3: Analise do potencial de Hidrogénio (pH) da amostra E2SO.
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Fonte: A autora, 2022.

Gréfico 4: Analise do potencial de Hidrogénio (pH) da amostra E2CO.
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Fonte: A autora, 2022.
A queda no valor de pH observada no ultimo dia de analise pode estar
associada a diversos fatores como: rancificacdo oxidativa, efeitos de instabilidade

microbioldgica, processos fotoquimicos e instabilidade provocada por variagdo
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térmica (LEONARDI, 2008; BONTORIM, 2009). Considerando a adi¢do de vitamina
E, um antioxidante, e devido ao fato de nao haver alteracdo no odor e cor
caracteristico do 6leo, a possibilidade de ser decorrente de efeitos relacionados a
oxidacdo é menos provavel. Assim sendo, é plausivel a constatacdo de que as
emulsGes com 6leo de semente de maracuja sofram mais expressiva diminuicdo de
pH, em relacdo a sua base, pois o 6leo vegetal estaria suscetivel a presenca de

acidos graxos livres.

Por serem planejadas para uso topico, € importante que haja compatibilidade
com o pH da pele. Todavia, os valores de pH das amostras, obtidos durantes os 60
dias de analises (Tabelas 8 e 9), se mostraram superiores a faixa de pH cutaneo,
gue encontra-se entre 4,5 e 6,0 (SIQUEIRA, 2016).

De acordo com Siqueira (2016), estudos apontam que emulsdes néo idnicas e
anionicas apresentam valores de pH abaixo de 7,0. Valores demasiadamente acidos
(inferiores a 3) ou de carater alcalino (acima de 8) podem causar prejuizos a pele,
como ressecamento, originado pela desnaturacdo de queratina ou pela remocao

excessiva da camada de protecdo natural cuténea.

Tabela 8: Valores de pH das emulsfes ndo-ibnicas (E1) durante os 60 dias.

E1SO E1CO
Tempo (dias) Geladeira Temp. ambiente  Geladeira  Temp. ambiente
I 1 I 6,17 I 6,24 l 6,19 I 6,20
7 6,34 6,30 6,38 6,50
15 6,49 6,55 6,61 6,59
30 6,58 6,65 6,66 6,67
60 6,58 6,49 6,38 5,79

Fonte: A autora, 2022.
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Tabela 9: Valores de pH das emulsdes anibnicas (E2) durante os 60 dias.

E2S0O E2CO
Tempo (dias) Geladeira Temp. ambiente  Geladeira ~ Temp. ambiente
1 | 7,21 ' 7,00 I 7,27 ‘ 6,97
7 7,32 7,36 7,33 7,46
15 7,57 7,41 7,46 7,48
30 7,60 7,51 7,48 7,54
60 7,34 6,00 7,33 5,33

Fonte: A autora, 2022.

Dessa forma, para resultados mais apropriados, propde-se a repeticdo das
analises com a devida correcdo de pH empregando agentes tamponantes, pois,
segundo Firmino e colaboradores (2011), o controle do pH € deveras importante

para a estabilizacdo de componentes presentes em formulacdes farmacéuticas.

2.2.3.2.3. Avaliacdo da espalhabilidade
O teste da espalhabilidade busca avaliar a aptiddo de uma formulacéo

espalhar-se quando aplicada uma for¢ca sobre a emulsédo, como quando espalhada
sobre a superficie cutanea. Esse dado, além de estar vinculado com a aceitabilidade
do produto, impactando na adesdo ao tratamento, relaciona-se com a viscosidade,

parametro relevante para a estabilidade de uma emulsao (SANTOS et al, 2021).

Considerando a aplicacdo deste produto farmacéutico para fins de
reepitelizacdo, cuidados com peles ressecadas, cicatrizacdo, tratamento de psoriase
e outros fins, para os quais ja destina-se a utilizacdo do 6leo de girassol, espera-se
uma pele fragilizada, sendo importante que aplicacdo seja facilitada, a fim de evitar
incbmodos indevidos. Dessa forma, a avaliacdo da espalhabilidade desempenha um
importante papel na avaliacdo da adequacdo do produto em relacdo ao que é

destinado.

No caso de E1SO, que permaneceu sob refrigeracdo (Grafico 5), o primeiro e
0 sétimo dia apresentaram uma maior espalhabilidade do que nos dias 15, 30 e 60.
Possivelmente, devido ao periodo de refrigeragcdo, a amostra atingiu um platé de

viscosidade, mantendo o grau de espalhabilidade estavel, com valores semelhantes
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ao observado pela amostra E1SO armazenada em temperatura ambiente (Gréafico
6). Este Ultimo apresentou uma pequena diminuicdo na espalhabilidade no
sexagésimo dia de andlise, porém, a reducdo apresentada € baixa e seria
necessario uma analise posterior para avaliar se houve piora na espalhabilidade
apresentada por essa amostra

Grafico 5: Andlise de espalhabilidade da amostra E1SO acondicionada sob refrigeracao durante os
60 dias analisados.
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Gréfico 6: Analise de espalhabilidade da amostra E1SO acondicionada em temperatura ambiente
durante os 60 dias analisados.
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49

As amostras E1CO, com e sem refrigeracdo (Gréficos 7 e 8,
respectivamente), exibiram pouca variagdo entre os dias analisados. As amostras
armazenadas em temperatura ambiente apresentaram espalhabilidade um pouco
maior, se comparada a amostra armazenada em baixa temperatura, como esperava-
se, ja que a viscosidade, em geral, aumenta com a reducdo da temperatura, devido
o favorecimento da atracao intermolecular (GRANJEIRO et al, 2007).

Fazendo uma andlise comparativa entre ELCO e sua base (E1SO), é notorio
gque a adicdo do Oleo de semente de maracuja proporcionou um aumento na
espalhabilidade vinculada a emulsdo nao idbnica em questdo, o que tende a facilitar
ainda mais a aplicagdo do produto farmacéutico. O comportamento observado se
deve a fluidez do Oleo de semente de maracuja, que se apresenta em elevada
concentracdo na amostra, contribuindo para a diminuicdo da viscosidade. Ademais,
a separacao do Oleo ao decorrer dos dias impede o aumento de viscosidade como
visto em E1SO, principalmente a amostra armazenada sob refrigeracdo, que
resultou na diminuicado de espalhabilidade da base.

Gréfico 7: Andlise de espalhabilidade da amostra E1LCO acondicionada sob refrigeracdo durante os
60 dias analisados.
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Gréfico 8: Analise de espalhabilidade da amostra E1CO acondicionada em temperatura ambiente

durante os 60 dias analisados.
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As amostras anionicas sem 0Oleo de semente de maracuja, mantidas, ou nao,

na geladeira, também apresentaram comportamento similar (Graficos 9 e 10),

contudo, a amostra que permaneceu o0os 60 dias em temperatura ambiente

demonstrou um poder de espalhabilidade semelhante nas primeiras analises, mas,

nos dias 30 e 60 da amostra mantida sob refrigeracdo, houve uma elevagcao na

espalhabilidade em relacédo aos dias anteriores.

A amostra de temperatura ambiente também revelou um aumento de

espalhabilidade, em relagdo aos outros dias. Isso pode demonstrar uma significativa

alteracdo na emulsdo, modificando suas caracteristicas. O ideal seria uma

prorrogacéo da analise para avaliar a evolucao dessa mudanca.
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Grafico 9: Analise de espalhabilidade da amostra E2SO acondicionada sob refrigeracéo durante os

60 dias analisados.
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Grafico 10: Andlise de espalhabilidade da amostra E2SO acondicionada em temperatura ambiente

durante os 60 dias analisados.
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As amostras E2CO, em ambas as condi¢cdes de temperatura, se mostraram

consistentes quanto a variacdo de de espalhabilidade, mantendo valores préximos.

A amostra mantida sob refrigeracdo (Gréfico 11) apresenta apenas uma pequena

mudanca na espalhabilidade, mas que retomou os valores no dia 60. Cogita-se que

a mudanca do dia 30 pode ter origem na exposicdo da amostra a temperatura

ambiente por um maior periodo de tempo durante a andlise, fazendo com que no

sexagésimo dia a amostra retornasse ao padrdo. A amostra armazenada em
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temperatura ambiente (Grafico 12) demonstrou aumento de espalhabilidade apenas
no ultimo dia, evidenciando novamente a necessidade prolongar o periodo

analisado.

Em comparagdo com sua base (E2SO), as amostras anidnicas com 0Oleo de
maracujdA em sua composicdo apresentaram uma espalhabilidade levemente
superior, ndo havendo uma diferenca tdo expressiva quanto se viu entre as
amostras E1SO e E1CO.

Grafico 11: Analise de espalhabilidade da amostra E2CO acondicionada sob refrigeracédo durante os
60 dias analisados.
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Gréfico 12: Andlise de espalhabilidade da amostra E2CO acondicionada em temperatura ambiente
durante os 60 dias analisados.
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Com os resultados obtidos, recomenda-se que a analise seja refeita com um

maior periodo de tempo, com até 90 dias,como preconizado no Guia de estabilidade

de produtos cosméticos da ANVISA (BRASIL, 2004) ou até mesmo estendido para

um periodo de 120 dias para avaliar a evolucdo do comportamento da

espalhabilidade com dados mais precisos.

Contudo, com tais dados € possivel observar que o produto apresenta uma

melhora na espalhabilidade quando acrescido do Oleo de semente de maracuja,

sendo uma importante contribuicio em relacdo a aplicacdo na superficie a ser

tratada.
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3 CONSIDERACOES FINAIS

Com base nos resultados obtidos nos testes, conclui-se que, de fato foram
desenvolvidas emulsdes anibnicas e ndo idnicas do tipo 6leo em agua (O/A), que
apresentam maior aceitabilidade no mercado, entretanto, as formulagdes ndo foram
capazes de se manterem estaveis, ao longo dos 60 dias, com a alta porcentagem de
6leo de semente de maracuja sugerida (14,8%), apresentando leve separacdo do
6leo vegetal logo no sétimo dia de andlise e progredindo para uma separacdo mais

intensa nos dias posteriores.

Comparando as emulsdes com a presenca de 6leo de maracuja e as
emulsbes base, essas Ultimas se demonstram comumente estaveis durante o0s
testes aos quais foram submetidas (TEP e TEA). Assim, a necessidade de
reavaliacdo destina-se ao processo de adicdo do 6leo para torna-las mais estaveis
ao longo do tempo, mantendo o o6leo disperso durante um periodo minimo de 3
meses, tempo esse representativo da validade da maioria das formulacdes

elaboradas em farmacias com manipulacao.

O pH das amostras se mostrou superior ao pH fisiologico da pele, sendo
necessario um ajuste. Além disso, a refrigeracdo proporcionou uma maior
estabilidade no valor de pH das amostras, mantendo-os estaveis, enquanto as
amostras de temperatura ambiente sofreram uma reducdo de pH no sexagésimo dia,
sendo mais acentuada nas emulsées com O6leo vegetal, provavelmente pela
presenca de acidos graxos livres, ja que ndo houve modificacdo na cor ou odor

caracteristico do 6leo de semente de maracuja.

Quanto a espalhabilidade, as emulsées nédo ibnicas apresentaram melhor
desempenho, em relacdo as anibnicas, apresentando um maior valor. Ademais, 0
6leo de semente de maracuja demonstrou ser capaz de aumentar a espalhabilidade
da formulacao, devido a sua maior fluidez. A refrigeracdo dessas amostras resultou
em uma diminuicdo desse parametro, entretanto, nao foi significativa a ponto de

prejudicar a aplicacao topica.
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Considerando os resultados obtidos, para futuras analises, seria indicado que
houvesse uma reformulacdo do sistema emulsionante, considerando a associagéo
dos tensoativos Tween 80 e Span 80, em uma propor¢do adequada, a fim de
estabilizar a emulsdo. Também recomenda-se a analise microscépica da emulsao,
com o objetivo de avaliar o tamanho e a morfologia das goticulas e acompanhar
alteracbes ao longo do tempo. De igual modo deve-se considerar a analise
microbiologica, verificando a eficiéncia do sistema conservante e descartando a
possibilidade de contaminacdo e de alteracbes decorrentes do crescimento

microbiano.
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