Universidade Federal de Ouro Preto
Escola de Farmacia (EFAR)
Departamento de Farmacia (DEFAR)

Desenvolvimento e avaliacdo de emulsées contendo cristais liquidos
utilizando manteiga de ucuuba, 6leo de caléndula e 6leo essencial de carqueja

para uso tépico.

Sofia Beatriz Fiorucci Passos

OURO PRETO
2025



Sofia Beatriz Fiorucci Passos

Desenvolvimento e avaliagao de emulsdes contendo cristais liquidos utilizando manteiga de

ucuuba, 6leo de caléndula e 6leo essencial de carqueja para uso topico.

Trabalho de Conclusao de Curso apresentado ao
curso de Farmécia da Universidade Federal de
Ouro Preto, como requisito parcial para a obten¢ao
do titulo de Bacharel em Farmécia.

Orientador: Prof. Dr. Orlando David Henrique dos
Santos

Ouro Preto

2025



SISBIN - SISTEMA DE BIBLIOTECAS E INFORMACAO

P289d Passos, Sofia Beatriz Fiorucci.

Desenvolvimento e avaliacdo de emulsdes contendo cristais liquidos
utilizando manteiga de ucuuba, éleo de caléndula e éleo essencial de
carqueja para uso tépico. [manuscrito] / Sofia Beatriz Fiorucci Passos. -
2025.

43 f.:il.: color., tab..

Orientador: Prof. Dr. Orlando David Henrique dos Santos.
Monografia (Bacharelado). Universidade Federal de Ouro Preto. Escola
de Farmacia. Graduacdo em Farmécia .

1. Emulsées. 2. Estabilidade de Cosméticos. 3. Cristais liquidos. 4.

Antioxidantes. I. Santos, Orlando David Henrique dos. Il. Universidade
Federal de Ouro Preto. Ill. Titulo.

CDU 687.55

Bibliotecario(a) Responsavel: Soraya Fernanda Ferreira e Souza - SIAPE: 1.763.787




MINISTERIO DA EDUCACAO
UNIVERSIDADE FEDERAL DE OURO PRETO
REITORIA
ESCOLA DE FARMACIA
DEPARTAMENTO DE FARMACIA

FOLHA DE APROVACAO

Sofia Beatriz Fiorucci Passos

Desenvolvimento e avaliagdo de emulsdes contendo cristais liquidos utilizando manteiga de ucuuba,
dleo de caléndula e 6leo essencial de carqueja para uso tépico.

Monografia apresentada ao Curso de Farmacia da Universidade Federal
de Ouro Preto como requisito parcial para obtengao do titulo de Farmacéutica

Aprovada em 17 de fevereiro de 2025
Membros da banca

Prof. Dr. Orlando David Henrique dos Santos - Orientador - Universidade Federal de Ouro Preto
Prof. Dr. Gustavo Henrique Bianco de Souza - Universidade Federal de Ouro Preto
MSc. Lucas Resende Dutra Sousa - CiPharma/Universidade Federal de Ouro Preto

Prof. Dr. Orlando David Henrique dos Santos, orientador do trabalho, aprovou a versao final e autorizou seu depdsito
na Biblioteca Digital de Trabalhos de Conclusdo de Curso da UFOP em 24/03/2025

eil Documento assinado eletronicamente por Orlando David Henrique dos Santos, PROFESSOR DE
;g'inm!: inl’ MAGISTERIO SUPERIOR, em 24/03/2025, as 16:28, conforme horario oficial de Brasilia, com
eletrénica fundamento no art. 62, § 12, do Decreto n2 8.539, de 8 de outubro de 2015.

Referéncia: Caso responda este documento, indicar expressamente o Processo n? 23109.003813/2025-13 SEI n2 0881608

R. Diogo de Vasconcelos, 122, - Bairro Pilar Ouro Preto/MG, CEP 35402-163
Telefone: (31)3559-1069 - www.ufop.br


http://www.planalto.gov.br/ccivil_03/_Ato2015-2018/2015/Decreto/D8539.htm
http://sei.ufop.br/sei/controlador_externo.php?acao=documento_conferir&id_orgao_acesso_externo=0

RESUMO

O desenvolvimento de emulsdes cosméticas contendo ativos naturais tem despertado crescente
interesse devido as suas propriedades funcionais e beneficios para a pele. Este estudo teve como
objetivo formular e avaliar emulsdes contendo cristais liquidos, incorporando manteiga de
ucuuba, 6leo de caléndula e dleo essencial de carqueja, com enfoque em suas caracteristicas
fisico-quimicas e estabilidade. Foram realizadas analises macroscopicas e microscopicas, além
de testes de estabilidade sob diferentes condigdes. Os resultados indicaram que a composi¢ao e
a proporcao dos tensoativos influenciaram significativamente a formagao dos cristais liquidos
e a estabilidade das formulagdes. As emulsdes apresentaram variagdes na estabilidade térmica,
sendo observada a ocorréncia de cremeagdo em algumas amostras. A analise da atividade
antioxidante dos 6leos utilizados foi fundamentada na literatura, ressaltando o potencial dessas
formulagdes para aplicagdes cosméticas.

Palavras-chave: emulsdes, cristais liquidos, estabilidade, antioxidantes, cosméticos naturais.



ABSTRACT

The development of cosmetic emulsions containing natural actives has gained increasing
interest due to their functional properties and skin benefits. This study aimed to formulate and
evaluate emulsions containing liquid crystals, incorporating ucuuba butter, calendula oil, and
Baccharis essential oil, focusing on their physicochemical characteristics and stability.
Macroscopic and microscopic analyses were performed, along with stability tests under
different conditions. The results indicated that the composition and proportion of surfactants
significantly influenced the formation of liquid crystals and the stability of the formulations.
The emulsions showed variations in thermal stability, with creaming observed in some samples.
The antioxidant activity of the oils used was based on literature data, highlighting the potential
of these formulations for cosmetic applications.

Keywords: cosmetic emulsions, liquid crystals, physicochemical stability, vegetable oils,

natural antioxidants.
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1. INTRODUCAO

Os cosméticos hidratantes sdo amplamente utilizados na terapéutica dermatologica
devido a sua eficacia em reduzir o ressecamento cutaneo e, em geral, apresentarem baixo risco
a satide. (LODEN, 2005). Eles costumam ser associados a outros ativos que refor¢am sua agao.
Para entender como esses ativos funcionam ¢ preciso entender os mecanismos de hidratacao e

as camadas da pele (FIGURA 1).

Figura 1. Fotomicrografia de corte de pele espessa (Hematoxilina e eosina- HE. Médio aumento).
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A barreira da pele, particularmente a func¢ao da epiderme, desempenha um papel crucial
na protecdo. A epiderme ¢ fundamental na manuten¢ao da homeostase hidrica da pele, atuando
como uma barreira contra a perda de agua e a entrada de substancias nocivas, o que reforca a
importancia dos hidratantes na preserva¢ao dessa fungdo (MADISON, 2003).

O sistema de barreira da pele ¢ composto por corneodcitos, matriz lipidica intercelular e
corneodesmossomas. Quando se utiliza um cosmético, a agao das substancias de interesse deste
ocorre ao penetrar a pele pelo estrato cérneo por difusdo passiva, que funciona como uma
membrana artificial semipermeavel, processo que depende da concentragdo do ativo,

solubilidade e coeficiente de parti¢ao 6leo/agua no estrato corneo e no veiculo (ALVES 2015).



Os cosméticos que atuam no combate da desidratacdo da pele podem agir sobre os
mecanismos de oclusdo, onde irdo formar um filme graxo superficial impedindo a perda de
agua, fazendo com que esta fique retida entre o filme lipofilico (cosmético) e a camada cornea
(camada mais externa de pele) - € o mecanismo utilizado pelas manteigas vegetais (como a
manteiga de ucuuba, utilizada no presente estudo). Também podem promover a umectagio, que
retém agua, seja ela proveniente da formulagdo, da atmosfera ou da agua perdida da camada
cornea e a hidratagdo ativa (ou umectagdo ativa), onde o hidratante permeia a camada cornea e
liga-se as moléculas de dgua desta regido, diminuindo a perda transepidermal (quantidade de
agua que evapora passivamente através da pele para o ambiente externo devido ao gradiente de
pressao do vapor de agua em ambos os lados da barreira da pele) em toda a sua extensdo. Por
fim, alguns produtos estimulam a recomposi¢do de lamelas da camada cornea e inducao da
formacao de aquaporinas 3 (proteinas transmembranas que formam canais para o transporte de
agua nos queratinocitos basais e supra basais da epiderme) (BOAVENTURA, 2018).

Durante o desenvolvimento de sistemas que visam a indu¢do da permeacao cutanea de
ativos, os sistemas emulsionados providos de cristais liquidos, descobertos pelo botanico
Friedrich Reinitzer, em 1888 tém grande destaque dentro da cosmética. Estes representam uma
fase intermedidria da matéria, descrita por Lehmann, em 1889, entre solido cristalino e liquido,
possuindo caracteristicas de ambos estados: apresenta rigidez, ordem estrutural e ligagdes bem
definidas como os solidos e regides fluidas e desordenadas, como os liquidos, conferindo
mobilidade (MORAIS, 2006).

A formacgao dos cristais liquidos se da a partir do sistema de emulsifica¢do, onde se
estabelece interacdo entre estruturas micelares de moléculas anfifilicas por meio de ligagdes
quimicas de Van der Waals. Eles podem ser classificados de acordo com sua formagdo em
termotrdpicos ou liotrépicos (MORALIS, 2006).

Os cristais liquidos termotropicos sdo formados por influéncia da temperatura do
sistema inserido e sdo pouco estaveis. Eles sdo divididos em nematicos, mantendo um arranjo
paralelo em linha, quando observados em microscéopio, € esméticos, com arranjo em camadas
(SILVA, 2020).

A formacao liotropica possui fases anisotropicas e depende da concentragao do solvente
e agente tensoativo, onde a interacdo destes desencadeia na formagao dos cristais liquidos e

formam as fases lamelar, hexagonal e cubica (TYLE, 1989, apud [MORALIS, Gilsane, 2006]).
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A fase lamelar ¢ a de maior interesse cosmético, sendo formada espontaneamente em sistemas
emulsionados (BEVACQUA et al., 1991, apud [OKUMA, Cindy, 20130).

A Virola surinamensis (Rol.) Warb., popularmente conhecida como ucuuba, pertence a
familia Myristicaceae e ¢ uma espécie vegetal que produz fruto, sendo encontrada
principalmente na Amazdnia. Sua gordura apresenta propriedades de alto ponto de fusao (53°C)
e saponificacao (220 mg KOH/g de 6leo), a tornando uma matéria-prima ideal para substituir o
sebo animal na producdo de sabonetes finos e outras matérias gordurosas que necessitam de
alto ponto de fusdo na industria alimenticia e farmacéutica, além de ser menos danosa ao meio
ambiente e fornecer sabonetes maior consisténcia e durabilidade, e cosméticos em geral, com
maior estabilidade. Outro fator que a faz ter grande importancia para as industrias cosmética,
farmacéutica e alimenticia sd3o suas sementes, que possuem 72% a 76% de trimeristina, um
triglicerideo do acido miristico, 16% a 20% de acido laurico e 7% a 9% de acido palmitico, que
tém propriedade de penetrar em camadas mais profundas da pele, promovendo a regeneracao
dos tecidos devido acdes anti- sépticas, anti-inflamatdrias, antiparasiticas, emolientes e
cicatrizantes, em decorréncia ao poder renovador celular de seus fitoativos (Aromaflora, 2015).
A manteiga de ucuuba ¢ valorizada no desenvolvimento de cosméticos, sua composi¢ao rica em
acidos graxos, como o acido laurico, miristico, pentadecandico e palmitico auxiliam na
neutralizacao dos radicais livres. Como resultado, ela oferece protecao eficaz contra o estresse
oxidativo da pele, contribuindo para a manuten¢do de sua integridade e prevenindo danos
causados por fatores externos. (HOLANDA, 2023).

A Calendula officinalis ¢ uma espécie vegetal que pertence a familia Asteraceae,
amplamente utilizada na medicina tradicional devido suas atividades bioldgicas e seus
constituintes ativos como flavonoides, saponinas, esterois, acidos fenolicos, lipideos, que
também sdao de grande interesse para a industria cosmética e alimenticia. Possui um alto
potencial terapéutico, o que a faz um composto rico para o desenvolvimento de cosméticos,
especialmente por suas propriedades anti- inflamatorias, atuando na inibigdo de citocinas pro-
inflamatorias e ciclooxigenase-2 (COX-2) e, subsequente, sintese de prostaglandina, seus
efeitos antioxidantes, onde inibe a geracao de superoxido e aumenta a atividade da catalase e
atividades antibacterianas (ASHWLAYAN et al., 2018).

A Baccharis trimera, conhecida popularmente como carqueja, pertence a familia
Asteraceae e € uma erva com grande ocorréncia na Amazdnia. Sua fitoquimica tem sido
extensivamente estudada desde o inicio do século vinte, apresentando compostos flavonoides e
terpendides, como monoterpenos, sesquiterpenos, diterpenos e triterpenos, que conferem

atividade bioldgica alelopatica, analgésica, antidiabética, antifungica, anti-inflamatoria,
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antileucémica, antimicrobiana, antimutagénica, antioxidante, antiviral, citotoxica,
espasmolitica, gastroprotetora, hepatoprotetora, inseticida e vasorrelaxante (KARAM, 2013) o
que tornam sua grande importancia farmacéutica e cosmética. A combinacdo dessas drogas
vegetais pode resultar em emulsdes inovadoras, proporcionando ndo apenas eficacia cosmética,
mas também alinhando-se as tendéncias atuais de sustentabilidade e uso de ativos naturais na
formulagdo de produtos dermocosméticos.

Este estudo ¢ de extrema importancia farmacéutica tanto para industria como farmacias
magistrais, devido a crescente busca por produtos emulsionantes contendo cristais liquidos para
o desenvolvimento de formulagdes dermocosméticas, visto que a utilizagcdo destes apesenta
vantagens funcionais como estabilidade, liberacdo controlada dos ativos associados,
incorporagdo de ativos, prote¢do térmica ¢ aumento da retengdo de agua, promovendo
hidratagdo. A escolha de utilizacdo da manteiga de ucuuba e 6leo de caléndula para o projeto
se deu devido as propriedades antioxidante e hidratantes que ambos apresentam e o fato de
possuirem diferentes mecanismos de hidratagcdo, trazendo um efeito sinérgico. Além dos
beneficios atrleados a formula, ¢ notdria a crescente busca por alternativas mais naturais no
mercado, uma vez que muitos componentes sintéticos ainda sdo as principais escolhas na
fabricagdo de cosméticos, como petrolatos, silicones e parabenos, que criam uma barreira

oclusiva artificial, dificultando a respiracdo da pele e podendo agravar dermatites

(BAIATONES et al, 2024).
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2. REVISAO DE LITERATURA

2.1. Emulsées contendo cristais liquidos

Os cristais liquidos possuem uma caracteristica intermediaria quanto a sua ordem
molecular, variando entre a organizac¢ao de longo alcance dos sélidos cristalinos e a desordem
tipica dos liquidos isotropicos e gases (BECHTOLD, 2005, apud SOTIRO, 2007). Essa
caracteristica confere a essas substancias uma combinagdo singular de propriedades: enquanto
fluem como liquidos viscosos, suas moléculas mantém um certo grau de organizagao,
semelhante ao encontrado em cristais (ATKINS e JONES, 2006, apud SOTIRO, 2007). Por
essa razao, os cristais liquidos sdo frequentemente denominados mesofases, termo que reflete
sua posicao intermedidria entre os estados solido e liquido (HYDE, 2001, apud SOTIRO, 2007).

Em emulsdes do tipo 6leo em agua (O/A), por exemplo, a incorporagdo de cristais
liquidos desempenha um papel essencial, contribuindo para a obtengdo da viscosidade e textura
ideais, além de melhorar a estabilidade da emulsdo. Essa funcionalidade é atribuida a sua
estrutura altamente organizada. Para alcancar esses efeitos, a maioria das formulagdes
modernas utiliza uma elevada concentracdo de alcoois graxos associada a pelo menos um
tensoativo cationico, cuja interacdo promove a formacdo de cristais liquidos lamelares
(ROBBINS, 1988; ECCLESTON, 1990; apud DUARTE, 2020).

A estabilizacdo de emulsdes por cristais liquidos foi inicialmente abordada em 1969 por
Friberg et al., que investigaram sistemas contendo agua, 6leo e uma substancia anfifilica.
Utilizando diagramas terndrios, os autores observaram a formacao de cristais liquidos em
sistemas compostos por p-xileno como fase oleosa e Berol EMU-09, um surfactante nao ionico,
como emulsificante. Eles perceberam que, ao aumentar a concentragdo do emulsificante, as
emulsdes do tipo agua em 6leo (A/O) apresentavam maior estabilidade e viscosidade devido a
formacao da fase liquido-cristalina. No entanto, essa melhora nao era consistente em sistemas
com proporg¢oes extremas de dgua e 6leo, indicando uma relagao crucial entre a composi¢ao do
sistema e a formacao da fase liquido-cristalina (FRIBERG, 1969, apud DUARTE, 2020).

Friberg aprofundou suas pesquisas e, em 1971, demonstrou que a fase liquido-cristalina
se localizava ao redor das gotas da emulsao, formando uma camada que diminuia as interagdes
de van der Waals entre elas. Esse efeito estabilizador era ampliado quando os cristais liquidos
se dispersavam como agregados separados no sistema. Ele também identificou que a
estabilidade a longo prazo das emulsdes dependia do método de dispersdao do emulsificante

(FRIBERG, 1971, apud DUARTE, 2020).
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Posteriormente, em 1976, Friberg e colaboradores investigaram como a dispersao prévia
do emulsificante em cada fase da emulsdo influenciava sua estabilidade. Eles descobriram que,
ao dispersar o emulsificante na fase aquosa antes da emulsificacdo, cristais liquidos se
formavam nessa fase, resultando em gotas maiores. Por outro lado, quando o emulsificante era
disperso na fase oleosa, a emulsifica¢do produzia gotas menores, mas sem a visualizagao clara de
cristais liquidos no microscopio Optico, apesar de analises de raios X confirmarem a presenga
de estruturas lamelares (FRIBERG et al., 1976, apud DUARTE, 2020). Adicionalmente, o
impacto dos cristais liquidos na floculacao e coalescéncia foi estudado. Friberg et al. concluiram
que a estabilizacdo ndo dependia da distancia entre as gotas, mas da reducdo das forgas atrativas
de van der Waals proporcionada pelos cristais liquidos, prevenindo a coalescéncia (FRIBERG
et al., 1976, apud DUARTE, 2020).

Estudos subsequentes, como o de Kavaliunas e Frank em 1978, exploraram a
estabilizacdo de emulsdes multiplas (A/O/A ou O/A/O) por cristais liquidos. Os pesquisadores
observaram birrefringéncia caracteristica de cristais liquidos nas interfaces dessas emulsdes,
indicando sua
presenca. Emulsdes multiplas sem cristais liquidos mostraram instabilidade em dois dias,
enquanto aquelas com cristais liquidos mantiveram estabilidade por até 14 dias, reforgando o
papel estabilizador dessas estruturas (KAVALIUNAS & FRANK, 1978, apud DUARTE,
2020).

Com base nesses estudos, ficou evidenciado como os cristais liquidos desempenham um
papel fundamental na estabilidade de emulsdes. Em 1990, Eccleston expandiu essa
compreensdo ao estudar emulsdes cosméticas e farmacéuticas. Ele mostrou que combinagdes
de élcoois graxos com surfactantes formavam estruturas liquido-cristalinas lamelares que nao
apenas estabilizavam as emulsdes, mas também controlavam sua consisténcia (ECCLESTON,
1990, apud DUARTE, 2020).

Os cristais liquidos destacam-se na manutencao da hidratacao cutanea, pois reduzem a
perda transepidérmica de agua. Nesse contexto, alguns lipideos presentes no espago intercelular
podem organizar-se em estruturas lamelares, favorecendo a retengdo de agua na pele
(FERRARI, 2002 apud MORALIS, 2006).

As estruturas multilamelares desempenham um papel crucial na retencdo de agua no
estrato corneo, auxiliando diretamente na hidratacdo da pele. Essas caracteristicas tém
incentivado a criagdo de produtos para cuidados dermatologicos que utilizem lipideos capazes
de induzir a formacao de cristais liquidos, ampliando seus beneficios hidratantes (IWAI et al.,

1998 apud MORALIS, 2006). Esses avangos demonstram como o conhecimento sobre cristais
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liquidos evoluiu, estabelecendo sua importancia tanto na estabilidade quanto na funcionalidade

de emulsdes.

2.2.Capacidade hidratante das emulsdes

Em estudo realizado por Corte (2006), foi avaliada a eficacia de emulsdes no processo
de hidratacdo cutanea para xerose senil, que pode ser observada a partir da analise da hidratacao
em diferentes tipos de emulsdes. O estudo realizado com mulheres mostrou que a hidratagao
cutanea média, medida por FTIR-ATR, duas horas apos a aplicagdo das emulsdes ndo-idnica
(NI), com cristais liquidos (CL) e microemulsdo gel (MEG), foi de 16,0 = 5,1%, 14,2+ 5,5% e
-5,9 £ 4,5%, respectivamente. Esses dados indicaram que as emulsdes NI e CL apresentaram
capacidades de hidratagao similares e significativamente maiores do que a emulsao MEG.
Corte (2006) destaca que as emulsdes anidnicas, como a MEG, possuem menor quantidade de
agua entre as camadas bilamelares e maior quantidade de agua livre, que tende a evaporar
rapidamente apos a aplicagdo. Em contrapartida, emulsdes ndo-idnicas, como a emulsao NI,
que contém alcool cetoestearilico 20 OE, retém mais agua entre as bicamadas e apresentam
menos agua livre. Essa estrutura permite que a dgua fique em contato com a pele por um periodo
mais prolongado, o que aumenta a capacidade hidratante da férmula.

A formagao de cristais liquidos na emulsido NI, devido a presenca de alcool
cetoestearilico e de emulsionantes etoxilados, como o alcool cetoestearilico 20 OE e o alcool
oleilico 3 OE, contribui para a maior retencao de agua e um efeito hidratante mais duradouro.
Os cristais liquidos formam uma estrutura que retém a d4gua de maneira mais eficaz, criando uma
liberacdo controlada e prolongada. Isso permite que a 4gua permaneca em contato com a pele
por mais tempo, melhorando a hidratacao, restaurando a barreira cutanea de forma mais

eficiente e aumentando a sensagdo de maciez e suavidade na pele.

2.3. Capacidade antioxidante dos éleos
Manteiga de ucuuba

Em estudo realizado por Holanda, 2023, foi analisada a atividade antioxidante das
manteigas de ucuuba e bati, como ¢ conhecida popularmente a Quratea sp., destacando suas
propriedades e possiveis aplicagdes industriais. A analise revelou que a manteiga de ucuuba
apresenta uma composi¢ao rica em acidos graxos saturados, como os acidos laurico, miristico e
palmitico, e possui uma destacada atividade antioxidante, com um ICso de 2,58 = 0,17 mg/mL

no ensaio de captura do radical ABTS. Além disso, essa manteiga se mostrou ndo citotoxica nas
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concentragcdes testadas, o que amplia seu potencial de uso em diferentes industrias,
especialmente nas areas farmacéutica e cosmética.

A manteiga de ucuuba, com suas propriedades antioxidantes e a presenga do acido
laurico, contribui para a estabilidade das emulsdes. Sua atividade antioxidante ajuda a quelar
ions metalicos, reduzindo a degradacdo oxidativa dos componentes lipidicos e prevenindo a
rancificacdo, além de minimizar a formagao de radicais livres que poderiam comprometer a
integridade da emulsdo. Ja o &cido laurico, com suas caracteristicas tensoativas e emolientes,
auxilia na redu¢do da tensdo interfacial entre agua e dleo, refor¢cando a rede de tensoativos e
prevenindo coalescéncia. Esses fatores combinados tornam a manteiga de ucuuba uma matéria-
prima promissora para formulacdes cosméticas, garantindo maior resisténcia a separacao de
fases e prolongando a estabilidade das emulsdes.

Esses achados corroboram a escolha do 6leo de ucuuba nas emulsdes desenvolvidas
neste trabalho, visto que ele oferece ndao apenas beneficios antioxidantes, mas também
propriedades que podem auxiliar na estabilidade e na eficacia dos produtos topicos. Assim,
o estudo de
Holanda (2023) refor¢a a importancia da manteiga de ucuuba como uma opgao valiosa para

aplicagdes na industria cosmética e farmacéutica.

Oleo de caléndula

Ahmad et al. (2012) investigaram as propriedades antiglicantes e antioxidantes dos
extratos de Juglans regia e Calendula officinalis, com foco em suas potenciais aplicagdes na
mitigacdo de complicagdes diabéticas e no retardamento do envelhecimento. Os resultados
revelaram que ambas as espécies demonstraram atividades antioxidantes e antiglicantes
significativas. Contudo, a Calendula officinalis destacou-se por apresentar uma atividade
antioxidante superior. Inclusive em comparacdo com o acido ascorbico, um antioxidante
amplamente utilizado como referéncia, apresentou porcentagem de atividade muito similar.
Essa alta eficacia da Calendula officinalis no combate aos radicais livres, atribuida a presenga
de flavondides,carotendides e compostos fendlicos, posiciona-a como um ingrediente
promissor para formulacdes cosméticas voltadas para o retardamento do envelhecimento
cutaneo, devido a sua capacidade de neutralizar os efeitos da glicacdo e prevenir o estresse
oxidativo. Esses dados sugerem que a Calendula officinalis pode desempenhar um papel
relevante na manutencao da integridade celular, contribuindo para a preservacgao da elasticidade

e firmeza da pele, fatores cruciais para a industria cosmética.

Lohani et al. (2019) exploraram uma linha de pesquisa promissora no desenvolvimento
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de cosméticos, investigando tanto a atividade antioxidante quanto aos fatores de protecao solar
dos o6leos essenciais de caléndula e geranio. O 6leo essencial de caléndula, assim como seu
extrato, anteriormente mencionado em estudos, demonstrou resultados expressivos. A partir de
ensaios como a capacidade de eliminagdo de 6xido nitrico, o teste com DPPH (2,2-difenil-1-
picrilhidrazil) e a determinagdo in vitro do fator de protecdo solar, foram obtidos valores
significativos: a atividade de eliminagao de 6xido nitrico apresentou um ICso de 28,64 pg/mL, o
ensaio com DPPH resultou em um ICso de 28,68 pg/mL, e o fator de protecao solar (FPS) foi
calculado em 8,38.

Esses estudos reforcam o potencial do 6leo de caléndula tanto na prote¢do da pele contra
o0 estresse oxidativo quanto como um adjuvante em formulagdes com fator de protecao solar

moderado, sendo de interesse para o setor cosmético.

Oleo essencial de carqueja

Segundo o estudo de Souza et al. (2011), onde foi analisada a atividade antioxidante do
oleo essencial de Baccharis tridentata por meio de métodos de reducdo do radical estavel
DPPH(2,2-difenil-1-picrilhidrazil) e o ensaio de oxidagdo do sistema []-caroteno/acido
linoleico, este apresentou uma capacidade antioxidante préximo a zero. Entretanto, 0 mesmo
apresentou valores expressivos em atividades fungitoxicas, ao inibir o crescimento dos
fitopatdgenos avaliados (Colletotrichum gloeosporioides, Fusarium oxysporium,e Rhizoctonia
solani).

Teixeira et al. (2022) realizaram uma avaliacdo do potencial antioxidante do oleo
essenciais de Baccharis trimera pela Anélise da Capacidade Antioxidante (Clso), resultando em
um valor médio de Clso(mg mL-1) 31,34 £ 9,82% sendo considerado um antioxidante
relativamente fraco. Em contrapartida, no estudo realizado por Paroul et al. (2016), feita pelo
método de captura de radicais livres com o teste de DPPH (radical 2,2-difenil-1-picril hidrazil)
e correlacionando com a concentragdo de 6leo utilizado, forneceu um ICso de 6,193mg/mL para
o 6leo essencial de Baccharis trimera, considerado um valor intermediario. O estudo aponta
também que o extrato da mesma espécie possui uma capacidade antioxidante bastante
acentuada quando comparada ao 6leo, apontando um ICso de 0,049 mg/mL.

Moura et al., em seus estudos sobre a atividade antimicrobiana e indutora de fitoalexinas
do hidrolato de carqueja (Baccharis trimera), observaram a inibicdo da multiplicacdo das
bactérias Xanthomonas campestris pv. campestris, Erwinia carotovora e Bacillus subtilis, bem
como a inibicdo da germinagdo de esporos dos fungos conidios de Pseudocercospora vitis,

Cercospora kaki e Hemileia vastatrix. Os resultados confirmaram a atividade antibacteriana,
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especialmente contra as bactérias Gram-positivas, enquanto a atividade antifungica do hidrolato
foi limitada, sugerindo que os compostos responsaveis pela acdo antifiingica estdo
predominantemente na fracdo apolar, como no 6leo essencial.

Apesar de ser um 6leo comumente associado a fungdo antioxidante, os estudos avaliados
comprovam uma baixa eficiéncia nesse quesito. Contudo, uma propriedade de significativa
relevancia para a industria cosmética foi evidenciada: o potencial antifungico do 6leo essencial.
Este atributo desempenha um papel crucial na estabilidade das emulsdes formuladas, uma vez
que inibe o crescimento de agentes contaminantes que poderiam comprometer a qualidade e a
durabilidade dos sistemas emulsivos. Ao restringir a proliferagcdo de fungos e bolores, o 6leo
essencial ndo apenas aumenta a seguranga microbioldgica das emulsoes, mas também contribui
para a prolongagdo da vida 1util dos produtos cosméticos, preservando suas propriedades

organolépticas e funcionais ao longo do tempo.
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3. OBJETIVOS
3.1.Objetivo Geral

O objetivo geral do trabalho se trata de analisar o desenvolvimento de emulsdes com

cristais liquidos com manteiga de ucuuba associado ao 6leo de caléndula.

3.2.Objetivos especificos

. Desenvolver emulsdes com cristais liquidos em diferentes propor¢des dos dleos de

forma a avaliar sua compatibilidade e estabilidade;

o Avaliar o impacto da variagdo de tensoativos na formacdo e estabilidade dos cristais

liquidos presentes nas emulsoes;
. Avaliar a estabilidade das emulsdes em diferentes condigoes;
o Caracterizar as propriedades macroscopicas e microscopicas das emulsoes.

. Incorporar o 6leo essencial de carqueja e verificar seu impacto na estabilidade.
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4. MATERIAL E METODOS
4.1. MATERIAL

Fase aquosa

Agua recém destilada.
Fase oleosa

Manteiga de ucuuba, 6leo de caléndula e 6leo essencial de carqueja.
Tensoativos

Alcoois graxos etoxilados: Steareth-20 (carater hidrofilico) e Steareth-2 (carater
hidrofobico).

4.2.METODOS
4.2.1 Preparo das emulsoes

As emulsdes foram preparadas pelo método de Inversdo de Fase Emulsionada (EIP),
conforme descrito por Santos et al. (2005), Bock et al. (2005), Bock et al. (2006) e Morais et
al. (2006). O preparo das amostras foi realizado em trés etapas, onde a fase oleosa foi constituida
tanto da combina¢do de manteiga de ucuuba e 6leo de caléndula, como estes isoladamente, em
concentracdes de 5% e 10%, em 6 composi¢des de tensoativos. Ambas as fases foram
submetidas a aquecimento: a fase aquosa até atingir 75+2°C e a fase oleosa até a liquefagdo
completa.

Por tratar-se de uma emulsdo O/A, a fase oleosa foi vertida sobre a fase aquosa, que
continha o sistema tensoativo. As emulsdes foram mantidas sob agitacdo constante (agitador
mecanico Fisaton — mod. 713D) a 600 rpm até alcancarem a temperatura ambiente (25+2°C).

4.2.2. Determinac¢io das concentracoes do tensoativo
Foram manipuladas amostras contendo 5,0 e 10,0% de tensoativos.

4.2.3. Avaliacao da influéncia do tensoativo na estabilidade fisico-quimica e na formacao
de fases liquido-cristalinas.

Foi avaliada por centrifugagdo a estabilidade fisico-quimica preliminar das emulsdes
manipuladas nas diferentes concentragdes do tensoativo, seguindo para estudo somente aquelas

que ndo sofreram separagdo de fase.



4.2.4. Avaliaciao da influéncia da fase oleosa na estabilidade fisica e na formacao de fases
liquido-cristalinas
Para avaliar a influéncia da fase oleosa na emulsdo quanto a estabilidade fisico-quimica
e a presenca de fases liquido-cristalinas, as amostras foram manipuladas em trés partes, nas
concentracgdes 5% (2,5g de fase oleosa) e 10% (5g de fase oleosa):
i.Manteiga de Ucuuba como fase oleosa;
ii.  Manteiga de Ucuuba + Oleo de caléndula como fase oleosa (mantendo a proporgdo 1:1);

1ii.  Oleo de caléndula como fase oleosa.

4.2.5. Analise macroscopica das formulacées/teste de estabilidade intrinseca

De acordo com Roland et al. (2003), apds vinte e quatro horas da preparacdo das
amostras ja ¢ possivel observar as caracteristicas organolépticas e homogeneidade das
formulagdes indicando provaveis processos de instabilidade (Ferrari et al., 2003) como
cremeacao ou separagao de fases.

As amostras foram separadas em tubos graduados preenchidos com 10 gramas das
respectivas emulsdes e fechados com papel filme, sendo armazenadas por 24h até posterior
avaliacdo.

As emulsdes macroscopicamente estaveis foram submetidas a analise microscopica e

testes preliminares de estabilidade.

4.2.6. Analise microscopica das formulagdes

Sobre uma lamina de vidro, foram colocadas aliquotas das amostras, sendo recoberta
com uma laminula e submetida a analise microscopica, onde foi avaliada a homogeneidade da
dispersao e presenca de areas de anisotropia, que caracterizam o tipo de fase liquido-cristalina
presente, conforme descrito em Tyle, 1989. As emulsdes que ndo apresentaram anisotropia nao

prosseguiram no estudo.

4.2.7. Incorporacio do oleo essencial de carqueja

Tendo as avaliagdes macroscopicas e microscopicas, foram selecionadas trés emulsdes,
decorrentes das formulagdes com diferentes fases oleosas. Essas foram reformuladas

adicionando 1% de 6leo essencial de carqueja.

4.2.8. Centrifugacao



Foram retiradas aliquotas contendo 2mL de amostras e centrifugadas durante quinze

minutos em velocidades diferentes de 1000, 2500 e 3500 a temperatura ambiente.

4.2.9. Teste de Estabilidade Acelerada (TEA)

As amostras foram analisadas sob diferentes condi¢cdes de temperatura: 25+2°C;
geladeira: 442°C e estufa: 45+2°C. Essas permanecerdao por um periodo de 30 dias, sendo
analisadas apos 24 horas, 7, 15 e 30 dias (WITTERN et al., 1985; IDSON, 1993; RIBEIRO
et al.,, 1996; FERRARI, 1998; ANVISA, 2004; MASSON, 2005). Posteriormente serdao

analisadas de acordo com pH, analise macroscopica e microscopica.
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5.  RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1. Preparo das emulsoes

As emulsdes foram desenvolvidas analisando o carater e influéncia das fases oleosas
que por sua vez tem comportamentos diferentes.

A manteiga de ucuuba se trata de um composto com alta concentragdo de gorduras
saturadas, sobretudo trimeristina, um triglicerideo do 4cido miristico, que confere propriedades
unicas a fase oleosa das emulsdes. Seu elevado ponto de fusdo, de 53°C, ¢ de grande interesse
no desenvolvimento de cosméticos, conferindo maior estabilidade as formulagdes,
especialmente quando comparada a outras gorduras, como o sebo bovino, também amplamente
utilizado na area e que possui um ponto de fusdo entre 43-45°C (HOLANDA, 2023).

O ¢leo de caléndula ¢ composto predominantemente por acidos graxos insaturados,
como o acido linoleico (6mega-6) e o acido oleico (dmega-9), juntamente com acidos graxos
saturados, como o acido palmitico e o estedrico. Essas caracteristicas proporcionam ao 6leo
propriedades hidratantes e anti-inflamatdrias, além de contribuir para a estabilidade das
emulsdes. Sua composi¢do favorece a criagdo de formulagdes cosméticas com boa textura e
eficacia, especialmente em produtos voltados para o cuidado de peles sensiveis e inflamadas
(TYPology, 2024).

O processo de oxidagdo lipidica ¢ fundamental para entender a degradagdo e a
estabilidade dos o6leos e gorduras em produtos cosméticos. A oxidagdo ¢ influenciada por
diversos fatores, como a presenca de insaturagdes nas moléculas lipidicas, a exposi¢ao ao calor,
a luz e ao oxigénio, além da presenca de pro-oxidantes (como ions metalicos) ou antioxidantes
(Silva, Borges e Ferreira, 2001).

Os triglicerideos, que sao formados pela esterificacdo de uma molécula de glicerol com
acidos graxos, sdo particularmente vulneraveis a oxidagao, especialmente aqueles com cadeias
insaturadas (Silva, Borges e Ferreira, 2001). Em cosméticos, a mistura de 6leos com diferentes
graus de insaturacao (como os saturados e insaturados) pode impactar a estabilidade do produto.
Por exemplo, os acidos graxos insaturados, como o 4cido oleico e o acido linoleico, oxidam
mais rapidamente devido a presenca de duplas liga¢des, mas essa degradagdo pode ser retardada
pela presenca de antioxidantes, como os tocoferois.

Por outro lado, as gorduras saturadas, como o dcido palmitico e o esteéarico, sio menos
propensas a oxidacdo devido a auséncia de duplas ligacdes, conferindo maior estabilidade
térmica e estrutural as formulacdes cosméticas (Silva, Borges e Ferreira, 2001).

A utilizacdo destas gorduras em combina¢do ndo apenas equilibra a performance
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sensorial e os beneficios terapéuticos, mas também contribui para a melhoria da estabilidade
oxidativa e da longevidade das emulsdes. Essa interacdo sinérgica entre os dois tipos de
gorduras ¢ vantajosa para o desenvolvimento de produtos cosméticos que resistem a degradagao
oxidativa e ao rango, prolongando sua eficacia e aumentando a durabilidade do produto.
As amostras foram desenvolvidas em trés partes, onde foram testadas as fases oleosas
conjuntamente e separadamente, em concentra¢do de 5 e 10% de tensoativos e componentes

oleosos, conforme consta em TABELA 1,TABELA 2 ¢ TABELA 3.

Tabela 1.Formulagdes desenvolvidas com fase oleosa contendo manteiga de ucuuba. FO= Fase Oleosa;
S20= Steareth-20; S2= Steareth-2.

Formulacao 5% FO e 5% Tensoativos

Amostra Manteiga de S20(g) S2(g) Agua(mL)
Ucuuba(g)
Amostra 1 2.5 2.5 0 45
Amostra 2 2,5 2 0,5 45
Amostra 3 2,5 1,5 1 45
Amostra 4 2,5 1 1,5 45
Amostra 5 2,5 0,5 2 45
Amostra 6 2,5 0 2,5 45
Formulacao 10% FO e 10% Tensoativos
Amostra Manteiga de S20(g) S2(g) Agua(mL)
Ucuuba(g)
Amostra 1.1 5 5 0 40
Amostra 1.2 5 4 1 40
Amostra 1.3 5 3 2 40
Amostra 1.4 5 2 3 40
Amostra 1.5 5 1 4 40
Amostra 1.6 5 0 5 40

Fonte: propria.



Tabela 2. Formulagdes desenvolvidas com fase oleosa contendo manteiga de ucuuba e 6leo de caléndula. FO=

Fase Oleosa; S20= Steareth-20; S2= Steareth-2.
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Formula: d0 5% FO e 5% Tensoativos

Amostra Manteiga de Oleo de S20(g) S2(g) Agua(mL)
Ucuuba(g) Caléndula
Amostra 2.1 1,25 1,25 2,5 0 45
Amostra 2.2 1,25 1,25 2 0,5 45
Amostra 2.3 1,25 1,25 1,5 1 45
Amostra 2.4 1,25 1,25 1 1,5 45
Amostra 2.5 1,25 1,25 0,5 2 45
Amostra 2.6 1,25 1,25 0 2,5 45
Formulagao 10% FO e 10% Tensoativos
Amostra Manteiga de Oleo de S20(g) S2(g) Agua(mL)
Ucuuba(g) Caléndula
Amostra 2,5 2,5 5 0 40
2.1.1
Amostra 2,5 2,5 4 1 40
2.2.1
Amostra 2,5 2,5 3 2 40
2.3.1
Amostra 2,5 2,5 2 3 40
24.1
Amostra 2,5 2,5 1 4 40
2.5.1
Amostra 2,5 2,5 0 5 40
2.6.1

Fonte: propria.



Tabela 3. Formulagoes desenvolvidas com fase oleosa contendo 6leo de caléndula. FO= Fase Oleosa; S20=
Steareth-20; S2= Steareth-2.

Formulacao 5% FO e 5% Tens oativos

Amostra | Oleo de Caléndula | S20(g) S2(g) Agua(mL)
®
Amostra 3.1 2,5 2,5 0 45
Amostra 3.2 2,5 2 0,5 45
Amostra 3.3 2.5 1,5 1 45
Amostra 3.4 2.5 1 1,5 45
Amostra 3.5 2.5 0,5 2 45
Amostra 3.6 2,5 0 2,5 45

Formulagao 10% FO e 10% Tensoativos

Amostra Oleo de Caléndula S20(g) S2(g) Agua(mL)

®

Amostra 5 5 0 40
3.1.1

Amostra 5 4 1 40
3.2.1

Amostra 5 3 2 40
3.3.1

Amostra 5 2 3 40
34.1

Amostra 5 1 4 40
3.5.1

Amostra 5 0 5 40
3.6.1

Fonte: propria.



5.2. Analise macroscopica das formulacoes

As formulagdes desenvolvidas foram inicialmente submetidas a uma avaliagdo
macroscopica para verificar a presenca de instabilidades visiveis a olho nu. Nessa etapa, foram
observados aspectos como cor, textura, homogeneidade e a possivel ocorréncia de separacao de
fases, floculagdo, cremeagdo ou coalescéncia, fatores que indicam a estabilidade fisica da
emulsdo.

As amostras que apresentaram separacao de fases foram prontamente descartadas, pois
esse fenomeno evidencia uma completa desestabilizagdo da emulsdo, onde as fases aquosa e
oleosa se separam claramente, formando duas camadas distintas. A floculacao, por sua vez, foi
observada como a formacao de pequenos aglomerados dentro da emulsdo, indicando que as
goticulas de 6leo estavam se agrupando, mas ainda sem coalescer. Esse comportamento foi
avaliado com cuidado, pois, embora a floculacdo nao seja imediatamente destrutiva para a
emulsdo, pode ser um sinal de instabilidade iminente.

Outro critério de exclusao foi a cremeagao, visivel quando a fase oleosa comegou a se
acumular na parte superior da emulsao, sugerindo que as goticulas de 6leo estavam subindo a
superficie devido a diferenca de densidade entre as fases. Embora a cremeacao seja reversivel
com agitagdo, sua presenca indica uma insuficiéncia na estabilizacdo da fase dispersa, o que
compromete a qualidade do produto.

Por fim, a coalescéncia foi identificada em algumas amostras como a fusdo de goticulas
de 6leo, formando gotas maiores e mais visiveis dentro da emulsdo. Esse processo € irreversivel
e representa uma ruptura significativa na estrutura da emulsdo, comprometendo a sua
integridade. As formulacdes que apresentaram qualquer grau de coalescéncia também foram
excluidas da analise subsequente.

Somente as amostras que se mantiveram macroscopicamente estaveis, sem alteragoes
visiveis como as mencionadas, seguiram para a analise microscopica. Essa abordagem garantiu
que apenas formulacdes com potencial de estabilidade a longo prazo fossem estudadas em

maior profundidade, permitindo uma caracterizagdo mais precisa de sua microestrutura.
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Figura 2. Emulsdes apresentando instabilidades macroscopicas, como a separagdo de fases, visivel nas amostras 3.6
e 3.2.1 e cremeagdo nas demais amostras.

Fonte: Elaboracgdo propria (2024).

Prosseguiram para andlise microscopica as amostras identificadas na TABELA 4.

Tabela 4. Formulagdes que prosseguiram para analise microscopica.

Concentracao Fase Oleosa das Amostras
de Fase ' -
Oleosa e Manteiga de Ucuuba Manteiga de I{cuuba * Oleode Oleo de caléndula
Tensoativos caléndula
1 22 32
2 23 33
3 2.4 3.4
e 4 2.5 35
5 2.6 R
6 = -
1.1 2.2.1 33.1
1.2 2.3.1 34.1
13 24.1 351
10% 14 2.5.1 3.6.1
L5 26.1 R
1.6 - _

Fonte: propria.



5.3. Analise microscopica das formulagdes

Durante a analise microscopica das amostras, observou-se que apenas as emulsoes
que apresentavam areas de anisotropia seguiram no estudo, como evidenciado pela presenga de
fases liquido-cristalinas, indicativo de uma estrutura organizada e potencialmente mais estavel.
Esse comportamento ¢ condizente com o observado por Tyle (1989), que relaciona a anisotropia
a formacao de cristais liquidos, o que pode conferir maior resisténcia a coalescéncia e,
consequentemente, contribuir para a estabilidade a longo prazo.

Em contraste, as formulagdes que ndo exibiram anisotropia mostraram maior tendéncia
a instabilidade, caracterizada por separacdo de fases ou cremeacdo observadas nas andlises
macroscopicas posteriormente. Esse resultado corrobora a hipdtese de que a organizacao
molecular em fases cristalinas pode desempenhar um papel essencial na manutencdo da
integridade da emulsdo, uma vez que as amostras com anisotropia mantiveram sua estrutura
homogénea ao longo do tempo.

Além disso, a presenga de cristais liquidos nas formulagdes, identificada nas emulsdes
anisotropicas, esta diretamente ligada a funcionalidade esperada dos tensoativos e ao sistema
em estudo, que inclui manteiga de ucuuba, 6leo de caléndula e 6leo essencial de carqueja. Estes
componentes podem estar contribuindo ndo apenas para as propriedades antioxidantes, mas

também para a formagao de fases mais organizadas, promovendo uma estabilidade maior.
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Figura 3. Microscopia em luz polarizada (20x) Figura 4. Microscopia em luz polarizada (20x)
apés 24h de preparo da amostra 2.5. apos 24h de preparo da amostra 2.5.1.

Amostra 251
Polarizada
20

Amogtra 2.5
Dolasizdis
20x

Fonte: propria, 2024. Fonte: propria, 2024.

Quando comparamos amostras com a mesma propor¢ao de ingredientes, como consta
em FIGURA 2 e FIGURA 3, a diferenca na morfologia cristalina observada entre as amostras
2.5 ¢ 2.5.1, ap6s 24 horas, pode ser diretamente atribuida a variagdo na concentragdo da fase
oleosa e dos tensoativos. A amostra 2.5, com 5% de fase oleosa e tensoativos, apresentou
cristais menores, com crescimento mais controlado, possivelmente devido a menor
disponibilidade de lipidios e agentes de superficie. J& na amostra 2.5.1, com o dobro da
concentracdo de fase oleosa (10%) e tensoativos, houve uma maior disponibilidade para a
formagao de cristais, resultando em agregados de maior tamanho e em maior quantidade.

Ap0s sete dias, as amostras foram reavaliadas e os resultados mostraram que a maioria
das emulsdes contendo 10% de tensoativos, embora inicialmente apresentassem formacdes de
cristais mais dispersos ¢ em maior quantidade, também demonstraram instabilidades
macroscopicas, como a formagdo de bolor e as que nao apresentaram essa instabilidade, ao
serem testadas na pele, apresentaram aspecto esbranquicado. Esses resultados contrariam as
expectativas, ja que essas formulagdes continham uma menor quantidade de 4gua, o que,

teoricamente, deveria favorecer a estabilidade da emulsao.
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Nesse contexto, a hipdtese que pode ser considerada ¢ de que a menor quantidade de
agua, embora teoricamente favorecesse a estabilidade ao reduzir a fase continua excessiva, pode
estar associada a um desequilibrio na propor¢ao de tensoativos. A agua desempenha um papel
essencial na dispersdo e solvatacdo dos tensoativos, facilitando a organizacao da interface entre
as fases oleosa e aquosa. Com menos agua, os tensoativos podem ndo se organizar
adequadamente, resultando em separagdes de fase e, consequentemente, instabilidades como
bolor e cremeacdo. (ESPOSITO et al., 2021) Além disso, a alta concentracdo (10%) e a
propor¢ao desbalanceada dos tensoativos pode ser um fator crucial para essa instabilidade.
Ponderando os aspectos macroscopicos € microscopicos foram escolhidas 3 formulagdes para

incorporagao do 6leo essencial de carqueja.

5.4.Incorporacio do dleo essencial de carqueja

As formulacdes escolhidas para a incorporagdo do 6leo essencial de carqueja foram
selecionadas levando em consideragdo tanto os aspectos macroscopicos quanto microscopicos
observados durante o desenvolvimento das emulsdes. Em termos macroscopicos, essas
amostras apresentaram maior estabilidade, com menor tendéncia a separacao de fases, como a
cremeacdo, € menor suscetibilidade ao aparecimento de bolor, em comparacdo com as outras
amostras. Esse comportamento era fundamental para garantir a coesdo das emulsoes e evitar
defeitos visiveis que poderiam comprometer a qualidade e eficacia do produto.

Microscopicamente, as formulagdes demonstraram uma organizagao homogénea dos
cristais liquidos, com boa distribuicdo e tamanho mais controlado. A presenca desses cristais
liquidos estruturados ¢ essencial, pois ndo sé contribui para a estabilidade fisica da emulsdo,
como também pode aumentar a eficacia do ativo incorporado, como o 6leo essencial de
carqueja. Além disso, as amostras selecionadas nao foram escolhidas de maneira aleatoria ou
isolada. Um critério rigoroso foi aplicado para garantir que todas seguissem as mesmas
proporg¢des de tensoativos, permitindo uma comparagdo justa entre as diferentes fases oleosas.
Assim, foi escolhida uma amostra de cada conjunto das fases oleosas: uma contendo apenas
manteiga de ucuuba, outra contendo manteiga de ucuuba e 6leo de caléndula, e a terceira
contendo apenas 6leo de caléndula. No entanto, todas essas amostras mantiveram a mesma
proporcao de tensoativos, de modo que as diferencas observadas apds a incorporagdo do dleo
essencial de carqueja pudessem ser atribuidas, principalmente, as propriedades individuais dos
Oleos, e ndo a variagdes nos agentes emulsificantes. Dessa forma, foi possivel realizar
uma analise comparativa consistente entre as formulacdes, com base nos resultados observados

em termos de estabilidade e estruturagao dos cristais liquidos.
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As amostras escolhidas foram 5, 2.5 e 3.5., nas quais foi incorporado 1% do oleo

essencial de carqueja (0,5g), conforme TABELA 5.

Tabela 5. Formulagdes com incorporagdo de 1% do o6leo essencial de carqueja. FO= Fase Oleosa; S20= Steareth-
20; S2= Steareth-2.

INCORPOR ACAO DO OLEO ESSENCIAL DE “ARQUEJA

Manteiga Oleo de Oleo de
Amostra | de Ucuuba | Caléndula S20 (g) S2 (g) H20 (mL) | Carqueja
® ® ®
Amostra
OEC-1 2,5 - 0,5 2 44,5 0,5
Amostra
OEC-2 1,25 1,25 0,5 2 445 0,5
Amostra
OEC-3 - 2,5 0,5 2 445 0,5

Fonte: propria

5.5. Centrifugacao

A técnica de centrifugacdo ¢ amplamente utilizada para avaliar a estabilidade fisica das
emulsdes sob condigdes aceleradas simulando, em um curto periodo, o que ocorreria durante o
armazenamento prolongado, permitindo identificar tendéncias de separacdo de fases e
cremeacao.

Aliquotas contendo 2 mL de cada uma das amostras foram submetidas a centrifugacao
durante 15 minutos em diferentes velocidades (1000, 2500 e 3500 rpm) a temperatura ambiente.
O fato de ndo terem sido observadas nem separacao de fases nem cremeagao (FIGURA 5) em
nenhuma das velocidades testadas sugere que as emulsdes possuem boa estabilidade fisica em
curto prazo, uma vez que nao houve separagdo significativa da fase oleosa e aquosa. Este
resultado ¢ importante porque demonstra que, mesmo em velocidades mais altas de
centrifugacdo, as amostras mantiveram sua coesao estrutural, indicando a eficacia dos

tensoativos utilizados em formar uma emulsao estavel.
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Figura 5. Aliquotas contendo 2mL das amostras OEC-1, OEC-2 e OEC-3, respectivamente, apresentando
estabilidade apds testes de centrifugacdo nas velocidades 1000, 2500 e 3000 rpm, a temperatura ambiente.

Fonte: propria, 2024.
Além disso, a auséncia de separacao de fases apds a centrifugacdo indica que o sistema

emulsificante, composto por Steareth-2 e Steareth-20, conseguiu manter a integridade das fases
dispersas, o que ¢ um sinal positivo para a resisténcia da emulsdo a processos mecanicos.

Essa andlise nos permite concluir que as formulagdes estdo bem estruturadas quanto a
resisténcia a forcas mecanicas simuladas, sem descartar a importancia de outros testes de
estabilidade prolongada, para garantir que o sistema se mantenha estavel durante o tempo de

prateleira do produto.

5.6. Teste de Estabilidade Acelerada

O Teste de Estabilidade Acelerada ¢ uma etapa crucial para avaliar a resisténcia ¢ a
estabilidade das emulsdes quando submetidas a condigdes extremas de temperatura, simulando
cenarios que poderiam ocorrer durante o armazenamento ou transporte dos produtos. Apds 24
horas da formulacdo e do teste de centrifugacdo, foram preparadas amostras para o teste de
estresse térmico, que envolveu a exposicao das emulsdes a variagdes de temperatura.

Para este procedimento, foram pesados 10 g de cada emulsdao em duplicata, totalizando
20 g para cada formulacdo. Uma porc¢ao de 10 g foi submetida a condigdes de refrigeragdo, a
uma temperatura de +4°C, enquanto a outra porcao foi colocada em estufa, a uma temperatura
de aproximadamente 45°C. Ambas as condi¢des foram mantidas por um periodo de 24 horas.
O objetivo desse teste foi verificar a estabilidade das emulsodes frente a ciclos de aquecimento
e resfriamento, simulando variagdes que podem ocorrer em ambientes de armazenagem,

distribuicdo ou uso em diferentes regides climaticas.
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5.7. Microscopia pos TEA

Apo6s o periodo de estresse térmico, as amostras foram reavaliadas microscopicamente,
conforme FIGURA 6, FIGURA 7, FIGURA 8, FIGURA 9, FIGURA 10 e FIGURA 11, para
investigar possiveis alteragdes estruturais nos cristais liquidos, mudancas no tamanho e
distribuicao de goticulas, e a presenca de fenomenos como cremeacdo, coalescéncia, ou
separacao de fases. Este tipo de analise ¢ fundamental, pois permite identificar se as emulsdes
mantém sua integridade quando expostas a condi¢des térmicas adversas, o que ¢ um indicativo

de sua estabilidade ao longo do tempo.

A exposi¢do a estufa, por exemplo, simula cenarios de temperatura elevada, como o
armazenamento em locais quentes ou durante o transporte em condi¢des inadequadas. Sob calor
excessivo, a tendéncia ¢ que o sistema emulsificante seja desafiado a manter a coesdo entre as
fases aquosa e oleosa, o que pode levar a desestabilizagdo. Ja a exposicado a refrigeracdo imita
condigdes de baixa temperatura, que podem resultar na solidificagao de alguns componentes

oleosos ou na cristalizagdo da fase aquosa, impactando a fluidez e a aparéncia do produto.

Portanto, a analise microscopica realizada apds esse teste ndo apenas complementa a
avaliagdo inicial feita em temperatura ambiente e centrifugacao, mas também fornece uma visao
mais completa da resiliéncia da emulsdo em condigdes ambientais extremas. A auséncia de
alteragdes significativas indicaria que as emulsdes sdo capazes de resistir a essas variagdes sem

perder suas propriedades, sendo aptas para uso comercial com maior seguranga.

Amostras Submetidas a Refrigeracdo em Geladeira

Figura 6. Microscopia em luz Figura 7. Microscopia em luz Figura 8.Microscopia em luz
polarizada (20x) da amostra polarizada (20x) da amostra polarizada (20x) da amostra
OEC-1 ap6s 24h em OEC-3 ap6s 24h em

refrig

Fonte: propria, 2024. Fonte: propria, 2024. Fonte: propria, 2024.

34



35

Amostras Submetidas a0 Aquecimento em Estufa

Figura 9. Microscopia em luz Figura 10. Microscopia em luz Figura 11. Microscopia em luz
polarizada (20x) da amostra OEC-1 |polarizada (20x) da amostra OEC-2 | polarizada (20x) da amostra OEC-3
apos 24h em estufa 4 45°C (TEA). | ap6s 24h em estufa a 45°C (TEA). | apos 24h em estufa a 45°C (TEA).

Fonte: propria, 2024. Fonte: propria, 2024. Fonte: propria, 2024.

5.8. Analise macroscopica pos estresse térmico

Apos o teste de estresse térmico, as emulsdes que foram submetidas a refrigeracao e
armazenadas em temperatura ambiente mantiveram-se estaveis, sem alteragdes significativas
na sua estrutura, o que indica que esses ambientes nao comprometem a integridade da emulsao.
No entanto, as emulsdes que passaram pela estufa, a uma temperatura mais elevada, sofreram
cremeacdo (FIGURA 12). Esse fendmeno sugere que o calor excessivo causou a separagdo da
fase oleosa da fase aquosa, resultando na formag¢do de uma camada de creme na superficie. Isso
pode ser atribuido a instabilidade térmica dos tensoativos ou a dificuldade da emulsao em
manter a coesao entre as fases sob condi¢des de temperatura elevada. O resultado evidencia a
sensibilidade da formulagdo ao calor, destacando a necessidade de cuidados na armazenagem e

no transporte em ambientes quentes.
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Figura 12. Amostra OAC-2. Avaliagdo macroscopica apresentando cremeagdo apds 24h em estufa a 45°C.

Fonte: propria, 2024.

5.9.Novas Amostras-teste

Novas amostras foram manipuladas seguindo uma nova propor¢do dos tensoativos
Steareth-2 e Steareth-20 (TABELA 6), a fim de observar o comportamento frente ao Teste de
Estresse Térmico, na tentativa de sanar a instabilidade de cremeagao (ndo excluindo os outros
testes de estabilidade para esta amostra, como ¢ possivel verificar na FIGURA 13, que apresenta
a estabilidade frente ao teste de centrifugacdo) e obter melhores padrdes microscopicos.

Figura 13. Aliquotas contendo 2mL das amostras OEC-4, OEC-4 ¢ OEC-6, respectivamente, apresentando
estabilidade apds testes de centrifugacdo nas velocidades 1000, 2500 e 3000 rpm, a temperatura ambiente.

Fonte: propria, 2024.



O parametro foi obtido pelas amostras prévias a incorporagdo do dleo essencial de
carqueja, sendo consideradas as amostras 4, 2.4 e 3.4 como referéncia, devido a boa estabilidade

frente aos aspectos macroscopico e microscopico até o momento de analise.

Tabela 6. Novas formula¢des com incorporacao de 1% do o6leo essencial de carqueja. FO=Fase Oleosa; S20=
Steareth-20; S2= Steareth-2.
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Manteiea de Oleo de Oleo de
Amostra g Caléndula S20 (g) S2 (g) H20 (mL) | Carqueja
Ucuuba (g)
(® ®
Amostra
OEC-4 2,5 - 1 1,5 445 0,5
Amostra
OEC-5 1,25 1,25 1 1,5 44,5 0,5
Amostra
OEC-6 - 25 1 L5 44,5 0,5
5.10. Caracteristicas Hidrofilicas e Lipofilicas dos Tensoativos e seu Impacto na

Estabilidade das Emulsoes

O comportamento das emulsdes ¢ fortemente influenciado pela interacdo entre as fases
aquosa e oleosa, mediada pelos tensoativos. No caso especifico das formulagdes em estudo, os
tensoativos utilizados — Steareth-20 (S20) e Steareth-2 (S2) — possuem caracteristicas
distintas, que afetam diretamente a formagao e a estabilidade das emulsdes, com base nas

propriedades hidrofilicas e lipofilicas desses componentes.

1. Steareth-20 (S20)

Este tensoativo apresenta um HLB (Hydrophilic-Lipophilic Balance) de 15,3 (DOS
SANTOS et al., 2005), indicativo de uma maior por¢ao hidrofilica em relagdo a porgdo
lipofilica. Em termos praticos, isso significa que o S20 ¢ altamente afinado com a fase aquosa
da emulsdo, o que o torna ideal para estabilizar emulsdes do tipo 6leo em agua (O/W). Ou seja,
ele favorece a dispersdo da fase oleosa na 4gua, prevenindo a separacao de fases e criando

emulsdes mais estaveis quando a agua ¢ a fase continua.

2. Steareth-2 (S2)

Por outro lado, o Steareth-2 tem um HLB de 4,7 (DOS SANTOS et al., 2005) o que
significa que possui uma porcao lipofilica mais significativa em comparagdo com a por¢ao
hidrofilica. Isso confere ao S2 uma maior afinidade com a fase oleosa, sendo mais adequado para

emulsdes do tipo agua em oleo (W/O). Este tensoativo ¢ responsavel por estabilizar a fase



aquosa dentro da fase oleosa, garantindo a homogeneidade da emulsdo ao evitar a separagdo

entre as duas fases.

5.11. Relagdo Entre Proporc¢oes de Tensoativos e Resultados Observados

Nas amostras (OEC-1, OEC-2 e OEC-3, que mantinham uma maior propor¢do de
Steareth-2 (S2) (2g) em comparacdo com o Steareth-20 (S20) (0,5g), observou-se uma boa
estabilidade geral, mas com a formagao de cremeagao acentuada sob condi¢des de estufa.

Nas amostras OEC-4, OEC-5 e OEC-6, a proporc¢ao de Steareth-20 foi aumentada para 1g. Esse
ajuste melhorou significativamente a estabilidade fisica, com menor ocorréncia de cremeagao
(FIGURA 14).

A propor¢ao aumentada de Steareth-20 (S20) fez com que a emulsdo tivesse maior
afinidade pela fase aquosa, tornando-se mais hidrofilica. Isso resultou em um melhor equilibrio
entre as fases e, como resultado, uma emulsdo mais estavel com menor tendéncia a separagao
de fases. A emulsdo com mais S20 foi mais capaz de manter a fase aquosa em suspensao,
reduzindo a separagdo e, consequentemente, a cremeacgao. Além disso, nas amostras com maior
quantidade de S20 (OEC-4, OEC-5 e OEC-6), as interagdes entre os tensoativos podem ter
gerado uma maior cooperagao na formagao de uma rede micelar mais estavel, o que resultou
em menor separacao de fases. Enquanto nas amostras anteriores, o excesso de Steareth-2 pode
ter formado uma rede de micelas mais forte, mas menos estavel sob condi¢des de estufa, onde
a maior quantidade de fase oleosa (estabilizada pelo S2) pode ter gerado uma separacdo mais

visivel, resultando em maior cremeacao.
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Figura 14. OAC-6. Avaliagio macroscopica apresenta cremeagdo menos acentuada quando comparada com as
amostras OEC-1, OEC-2 e OEC-3 ap6s 24h em estufa a 45°C.

Dessa forma, as amostras OEC-4, OEC-5 ¢ OEC-6 se destacam como as mais

estaveis do presente estudo.

5.12. Anadlise microscopica pos TEA das amostras OEC-4, OEC-5 e OEC-6

Foi avaliado o perfil dos cristais na microscopia em luz polarizada (20x) das amostras
OEC-4, OEC-5 e OEC-6 ap0s 24h em estufa (45°C) e refrigeracdo em geladeira (4°C)
(FIGURA 15, FIGURA 16, FIGURA 17, FIGURA 18, FIGURA 19 e FIGURA 20).
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Figura 15. Microscopia em luz polarizada
(20x) da amostra OEC-4 apo6s 24h em
aquecimento em estufa a 45°C (TEA).

Fonte: propria, 2024.

Figura 16. Microscopia em luz polarizada
(20x) da amostra OEC-4 apos 24h em

Fonte: propria, 2024.

Figura 17. Microscopia em luz polarizada
(20x) da amostra OEC-5 apds 24h em
aquecimento em estufa a 45°C (TEA).

Fonte: propria, 2024.

Figura 18. Microscopia em luz polarizada

Fonte: propria, 2024.
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Figura 19. Microscopia em luz polarizada Figura 20. Microscopia em luz polarizada
(20x) da amostra OEC-6 apds 24h em (20x) da amostra OEC-6 apds 24h em
aquecimento em estufa a 45°C TEA). i .

Fonte: propria, 2024. Fonte: propria, 2024.

Observa-se uma menor aeracao nas amostras OEC-4, OEC-5 e OEC-6 em comparacio
com as amostras OEC-1, OEC-2 e OEC-3. Isso sugere que o novo equilibrio entre os tensoativos
reduziu a tensdao interfacial, evitando a incorporagdo de ar e a formacao de espuma
(ANDRADE, 2008). Como resultado, também houve uma diminui¢ao no tamanho dos cristais
liquidos formados. Além disso, a organizagdo dos cristais liquidos foi mantida de forma
consistente em ambas as condigdes de estresse (refrigeragdo e aquecimento), com uma
distribuicao uniforme ao longo da emulsao, sem a formagao de aglomerados ou dispersdes
irregulares, como foram observadas previamente nas amostras OEC-1, OEC-2 e OEC-3. O
tamanho dos cristais permaneceu controlado, evitando variagdes que poderiam comprometer a
estabilidade e o desempenho da emulsdo. Essa disposi¢do homogénea reflete uma interacao
eficiente entre os componentes da formulagao, favorecendo a estabilidade dos cristais liquidos.

A maior cremeag¢do nas amostras OEC-1, OEC-2 e OEC-3 (contendo 0,5g de S20 e 2¢g
de S2) provavelmente estd associada ao excesso de Steareth-2, que favoreceu uma maior
afinidade pela fase oleosa e uma separacao de fases mais pronunciada sob as condigdes de
estufa. Em contrapartida, o aumento de Steareth-20 em OEC-4, OEC-5 e OEC-6 (que contém
1g de S20 e 1,5g de S2) proporcionou um equilibrio melhor entre as fases e maior afinidade

com a fase aquosa, resultando em uma emulsdo mais estdvel e com menor cremeagao.
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A formagao de cristais liquidos de menores dimensodes e maior dispersao foi associada
a uma melhoria na estabilidade das emulsdes. Cristais menores apresentam uma maior area
superficial, o que potencializa as interagdes entre as fases da emulsdo, contribuindo para a
prevencao da separagdo de fases. A dispersdo adequada desses cristais também reduz a
tendéncia a coalescéncia, um fendmeno que pode comprometer a integridade estrutural da
emulsao, resultando em instabilidades. Além disso, essa distribuicao uniforme dos cristais
liquidos contribui para a modulagdo da tensdo interfacial entre as fases, evitando o agrupamento
excessivo de particulas e, consequentemente, mantendo a estabilidade do sistema. Em tltima
analise, cristais liquidos menores e bem dispersos demonstraram estar associados a uma maior
resisténcia da emulsdo as variagdes térmicas e mecanicas, conferindo-lhe maior durabilidade e

estabilidade fisica ao longo do tempo.
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6. CONCLUSAO

A estabilidade das emulsdes foi significativamente influenciada pela proporc¢ao dos
tensoativos Steareth-2 e Steareth-20, com a combinacao de 1g de Steareth-20 e 1,5g de Steareth-
2 (amostras OEC-4, OEC-5 e OEC-6) proporcionando maior equilibrio entre as fases e menor
cremeacdo. Além disso, a formagao de cristais liquidos menores e bem dispersos contribuiu
para a maior estabilidade das emulsdes, prevenindo a separacdo de fases e melhorando a
resisténcia térmica e mecanica.

Assim, podemos concluir que as fases oleosas selecionadas para a formulacdo nao
apenas favoreceram a estabilidade das emulsdes, mas também contribuiram para sua atividade
antioxidante. Além disso, a incorporagdo do 6leo essencial de carqueja demonstrou potencial

para aumentar a resisténcia microbioldgica, prolongando a vida 1til das formulagdes.
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