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RESUMO

Emulsbes séo utilizadas especialmente na area de cosméticos. Sao sistemas
dispersos constituidos de duas fases liquidas imisciveis (oleosa e aquosa), onde a
fase dispersa ou interna é finamente dividida e distribuida em outra fase continua ou
externa. A estabilidade da emulsdo € garantida com o uso de agentes
emulsificantes, podendo ser melhorada com a ajuda de agentes espessantes, que
aumentam a viscosidade. Os agentes espessantes podem ser: polimeros, alcoois,
acidos ou ésteres graxos e ceras naturais. O objetivo deste estudo foi avaliar a
estabilidade de um sistema emulsionado n&ao-iénico, apresentando como tensoativo
emulsificante uma base auto emulsionavel n&o-ibnica e incorporado de Oleo
essencial em diferentes concentracdes, para posterior avaliagdo da atividade
antiirritante em cosméticos poés-barba e pdés depilacdo. Para isto, foi necessario
realizar os teste de estabilidade, que fornecem informacdes sobre a confiabilidade e
a seguranca das preparacdes, além da caracterizacado reoldgica completa, como
auxiliar do desenvolvimento da preparacdo e do estudo de estabilidade. Foram
realizados testes de estabilidade preliminar, que auxiliam na triagem das
formulacdes e também realizou-se testes de estabilidade acelerada, com o objetivo
de estimar o prazo de validade do produto. Com o objetivo de analisar o
comportamento do produto durante o armazenamento e no momento do uso,
estudou-se o comportamento reoldgico das preparacdes, onde avaliou-se as curvas
de fluxo, a tixotropia e os testes oscilatérios.

Os resultados obtidos mostraram que a emulséo proposta é estavel frente aos
testes de estabilidade, ndo apresentando alteracdes significativas quanto aos
parametros analisados. Foi verificado que ela pode receber um ativo e libera-lo, no

entanto, as concentracdes de Oleo essencial de Achillea millefolium incorporadas
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nesta emulsdo, ndo apresentaram atividade antinflamatéria esperada, sendo

necessarios estudos posteriores.
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1. INTRODUCAO

Os cosméticos estdo disseminados pelo mundo todo, porque transmitem um
valor, uma promessa ou até realizam um sonho. Quando o individuo adquire uma
preparacdo cosmética, ele busca felicidade, bem estar, status e, até mesmo, poder.
A vaidade é algo presente no ser humano e esta diretamente relacionada com sua
auto estima. Por isso, o mercado mundial dos cosméticos esta em plena ascensao,
a cada més observamos o surgimento de novas marcas e novos produtos nas
prateleiras dos supermercados, perfumarias e outros estabelecimentos que

comercializam esse tipo de manufatura.

Existem muitos cosméticos classificados como emulsdes, pois essa forma
farmacéutica possui grande aplicabilidade, versatilidade e comumente seu aspecto e
toque final, em uma preparacdo tépica, agradam ao consumidor. A emulsdo &
composta por duas fases imisciveis entre si, portanto a escolha de um agente
emulsivo adequado, torna-se importante para garantir emulsfes estaveis. Os
tensoativos sdo substancias capazes de diminuir a tenséo interfacial dessas duas
fases imisciveis, possibilitando uma mistura homogénea que dara origem a emulséo

(ISAAC et al. 2008; BREUER, 1985).

A estabilidade de uma emulsdo esta intimamente relacionada com a escolha
do tensoativo com poder emulsificante, que deve ser compativel com os
componentes da formulacdo. Por tratar-se de sistemas termodinamicamente
instaveis, as emulsdes devem ser submetidas aos estudos de estabilidade de modo

a garantir sua utilizacdo com eficacia e seguranca.
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Os testes de estabilidade utilizados possibilitam a avaliacdo de uma emulséao
antes e apos a incorporacdo de ativos para verificar se ela mantém as

caracteristicas compativeis com os fins a que se destina (ISAAC et al. 2008).

Do ponto de vista mercadoldgico, a incorporacdo de ativos naturais como 0s
extratos vegetais e 0s Oleos essenciais, despertam grande interesse para 0S
fabricantes e consumidores pois vendem o conceito de algo ndo téxico e sem contra
indicacBes. Cosméticos contendo ativos naturais sdo mais atraentes para 0s

consumidores e acabam ganhando a preferéncia no momento da escolha.

Estudos envolvendo a aplicacdo de ativos naturais e a avaliacdo da
preparacao cosmeética, em especial as emulsdes, ap0s a incorporacao destes ativos,
sdo de fundamental importancia para garantir a eficacia e a qualidade do produto
acabado e, sobretudo, valorizar as riquezas nhaturais do nosso pais que,
conscientemente e ecologicamente exploradas, com planejamento correto de
sustentabilidade pode alimentar muitos anos de pesquisa e aplicacdo dada a sua

fartura e riqueza endémica.

1.1REVISAO BIBLIOGRAFICA

1.1.1 EMULSOES

Segundo a literatura, emulsdes sdo sistemas heterogéneos,
termodinamicamente instaveis, formados pela associacdo de fases lipofilicas com
hidrofilicas através da adicdo de agentes modificadores de tenséo superficial, onde
uma das fases fica descontinuada e dispersa em goticulas microscopicas, chamadas
de micelas, envolvidas pelos agentes tensoativos emulsificantes, responsaveis pela
estabilidade fisica (PROENCA et al. 2006). Nesses sistemas, quando a fase aquosa

€ predominante, sdo denominados emulsées O/A (6leo em agua) e quando a oleosa
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€ a predominante, sdo denominados emulsdes A/O (agua em 6leo) (BARATA, 2002;
PROENCA, et al., 2006). As emulsdes classificadas como O/A séo as mais utilizadas
devido ao seu aspecto leve, por serem menos oleosas e mais agradaveis, tanto para
aplicacéo topica (locbes, cremes e emulsdes) quanto a administracdo por via oral

(emulsdes farmacéuticas) (RIBEIRO 2002; PRISTA et al., 2003).

Do ponto de vista cosmético, as emulsdes leves, com pequenas quantidades
de material graxo, sao as preferidas pelos consumidores, uma vez que proporcionam
melhor espalhabilidade, maior deslizamento e melhor sensacdo quando aplicadas

(ISAAC, 1998).

A fase oleosa das emulsbes O/A é constituida pelos elementos graxos ou
emolientes da formulacéo, podendo conter 6leos de diversas origens. Esta é a fase
responsavel pela maioria das propriedades que as emulsdes apresentam quando
aplicadas a pele. A fase aquosa normalmente contém, além da agua purificada, os
agentes sequestrantes, conservantes antimicrobianos e antioxidantes, umectantes,

tampdes, corretivos de pH e corantes (LACHMAN et al, 2001).
1.1.1.1 Tipos de emulsdes

As emulsGes podem ser classificadas de acordo com a caracteristica hidrofila
ou lipdfila da fase predominante, ou seja, a fase externa ou dispersante. Sendo

assim, as emulsdes sao classificadas como:
- Agua em 6leo (A/O)
- Oleo em agua (O/A)

- Emulsdes multiplas (A/O/A) ou (O/A/O)
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- Microemulsdes

As emulsBes do tipo agua em 6leo (A/O) possuem a fase externa contendo
material de origem graxa e a fase interna aquosa dispersa nela. S&do pouco
utilizadas na fabricagdo de cosméticos, pela sensagdo desagradavel e “pesada’
guando aplicadas na pele. S&o mais usadas para os medicamentos, pois alguns
farmacos possuem caracteristica lipofilica e dificil solubilizagdo (PRISTA, ALVES e

MORGADO, 1995).

Ja as emuls@es do tipo 6leo em agua (O/A), sdo bastante utilizadas na area
de cosméticos devido as inumeras vantagens anteriormente descritas. Possuem a
fase externa aquosa e fase interna oleosa dispersa sob a forma de goticulas. Por
conter maior quantidade de agua em relacdo ao material graxo, seu custo de
producdo é menor, ja que a agua destilada é uma substancia de simples obtencéo e

barata (ISAAC, 1998).

Emulsdes multiplas sdo sistemas complexos nos quais a fase dispersa
contém pequenas goticulas de uma outra fase dispersa em seu interior. Esta
segunda fase dispersa esta fisicamente separada por uma fase dispersa de
composicao distinta. Assim, pode-se dizer que as emulsdes multiplas sdo sistemas
onde o0s dois tipos de emulsdo (A/O e O/A ou O/A e A/O) existem
concomitantemente, separadas por uma membrana, constituindo emulsées do tipo
A/O/A ou O/A/O. Estas podem ser obtidas, principalmente, por trés métodos:
emulsificacdo por inversdo de fases, emulsificacdo em uma etapa e emulsificacédo
em duas etapas (FLORENCE; WHITEHILL, 1982; OMOTOSHO, 1990; PIANOVSKI

et al. 2008).
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Em relacdo ao tamanho das particulas dispersas no sistema (50 nm até 100

pm), as emulsbes sao classificadas em microemulsdes, macroemulsdes e mini
emulsdes, apresentando estabilidade termodinamica (BECKER,1997; BENITA,1998;

OLIVEIRA,1997; RORIZ, 2010).

1.1.1.2 Fatores que podem causar alteragcdes em emulsdes

Como as emulsdes sdo sistemas instaveis, existem diversos fatores que
podem ocasionar alteragcbes em relacdo a cor, odor, aspecto, o que pode
comprometer sua aplicacdo e desempenho. A perda da estabilidade fisico quimica
desta forma farmacéutica revela-se por meio de trés fendmenos: cremeacao,
floculacdo e coalescéncia. Pode ocorrer também alteracbes de natureza quimica
como perturbacdes no potencial hidrogenidnico, reagcbes fotoquimicas, hidrolise de
alguns componentes e, por fim, contaminacdo microbiana (ANVISA, 2004; AZZINI,

1999; RORIZ, 2010).

A inversdo de fases ocorre quando ha mudanca do tipo de emulsdo de A/O
para O/A e vice versa, tratando-se de uma incompatibilidade fisica do sistema que
pode comprometer sua eficiéncia. Na floculagdo, ocorre adesdo reversivel das
goticulas que se juntam formando aglomerados, mas a integridade do filme
interfacial se mantém (SILVA e SOARES,1996; MASSON 2005; CAPEK, 2004;

RORIZ, 2010).

A cremagem ou cremeacado é a separacao das fases de uma emulsédo onde
ocorre a migracao das goticulas emulsificadas devido a uma diferenca de densidade
dos liquidos dispersos. Este processo pode favorecer a coalescéncia que resulta na
reducdo da espessura e ruptura do filme liquido entre as goticulas que se

aproximam e se unem, surgindo gotas maiores. Assim acontece a separacgao
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irreversivel da emulsdo em duas fases (SILVA e SOARES, 1996; MASSON, 2005;

CAPEK, 2004; RORIZ, 2010)
1.1.2 TENSOATIVOS EMULSIFICANTES

Emulsificantes sdo componentes que fazem as emulsdes estabilizarem a
disperséo da fase interna na fase externa (continua). Tais materiais sdo capazes de
reduzirem a tensao interfacial entre as duas fases e, desta forma, favorecendo o

processo de emulsificacao.

Os emulsificantes tipicos sdo moléculas que tem uma porcéo hidrofilica e uma
porcao lipofilica. S&o classificados como anibnicos, catidnicos, n&o-idnicos ou
anfoteros, dependendo da natureza da cabeca hidrossoluvel de seu grupo. Embora
os emulsificantes ajudem a estabilizar a interacdo entre a fase oleosa e a fase
aquosa, as emulsfes ainda estdo sujeitas a instabilidade. Isto significa que
eventualmente irdo se separar e a velocidade dessa separacdo vai depender da
composicao da emulsdo (PROSSER e FRANCES, 2001; HUNTER, 1992; ATWOOD
e FLORENCE,1985).

Existe uma ferramenta auxiliar na escolha do emulsificante n&o ibnico,
denominado de equilibrio hidrofilo lipéfilo, EHL. Esse sistema possui uma escala de
1 a 20, onde seu aumento € proporcional ao da polaridade da molécula, usado para
descrever a natureza do tensoativo e determinar o tipo de emulsdo que ira produzir

(PRISTA, 1981; SILVA & SOARES, 1996; RORIZ, 2010).

O C12-25 acid PEG-8 ester (Xalifin 15%) é uma cera auto-emulsionante de
carater ndo-ibnico, composta por ésteres de polietilenoglicol com cadeias alquilicas
de 12 a 20 carbonos. Permite o preparo de emulsdes de alta estabilidade,

versatilidade, hipoalergenicidade, e que requeiram maior viscosidade, bastando,
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para isso, a simples fusdo com a fase aquosa. A emulsdo contendo Xalifin 15® é

rapidamente absorvida e deixa na pele um toque sensorial agradavel (IPELE, 2008).
1121 Agentes de Consisténcia

Os agentes de consisténcia geralmente compdem a fase oleosa da emulséao
auxiliando sua estabilidade. O alcool cetoestearilico pertence a uma classe de
compostos quimicos chamados alcodis graxos. E caracterizado como um élcool por
possuir um grupo R-OH (hidrofilico), onde o grupo R representa a cadeia graxa que
possui 16 a 18 carbonos (lipofilica). Pode ser de origem sintética ou natural
(produzido a partir dos 0Oleos vegetais). O alcool cetoestearilico atua como agente
espessante, proporciona lubricidade, consisténcia, emoliéncia e estabilidade as
formulagdes cosméticas e farmacéuticas. E empregado na formulagédo de cremes
para tratamento de pele, sabonetes dermatolégicos, produtos solares e
condicionadores capilares, proporcionando toque suave e protecdo a pele

(STHAMPA DATCH PETROLEO, 2007)

A resina Carbopol® constitui uma familia de polimeros dispersiveis empregado
para espessar sistemas aquosos e hidroalcoolicos. E obtido pela sintese e
polimerizacdo do acido acrilico, sendo que, dependendo da cadeia carbonica e
variacdo do grupo carboxila, podem ser obtidos diversos tipos de resina Carbopol®.
Os tipos mais comuns sdo o Carbopol 940® (INCI: Carbomer) e o Carbopol Ultrez®
(INCI: Acrylates/C10-30 Alkyl Acrylate Crosspolymer). A resina Carbopol proporciona
estabilidade aos géis, e emulsdes a altas e baixas temperaturas, apresenta ainda

importante, resisténcia microbiana e resisténcia ao envelhecimento (HOSMANI,

2006; NOVEON, 2007).
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O Carbopol® pode espessar emulsdes, desde que seja neutralizado, pois a
resina Carbopol®, quando dispersa em &gua, tem capacidade espessante limitada.
Para obter o espessamento da emulsdo € necesséria a neutralizacdo dos grupos
carboxilas presentes no polimero, levando a “abertura” de sua cadeia, que passa a
uma conformacdo linear resultando no espessamento do sistema onde esta

incorporado. (HOSMANI, 2006; NOVEON, 2007).

Além de favorecer o aumento da viscosidade do sistema, a manteiga de karité
apresenta elevada concentracdo de acidos graxos monoinsaturados que promovem
o crescimento celular ajudando a restabelecer a pele danificada. Rica em acido
cindmico, a manteiga de karité pode contribuir como um filtro solar natural,
auxiliando na protecdo da pele e dos cabelos contra a radiacdo ultravioleta. Por
conter uma boa quantidade de tocoferois, a manteiga de karité tem propriedades
antioxidantes, possui propriedades emolientes, e como as gorduras vegetais, exerce
uma acao protetora sobre a pele e os cabelos, prevenindo contra o ressecamento.
Além dessas propriedades, a manteiga de karité proporciona um toque aveludado e

uma agradavel sensacéao de emoliéncia a pele (BATISTUZZO, 2006).
1.1.3 ESTABILIDADE

A estabilidade é um parametro de indiscutivel importancia em diversas areas
além dos cosmeéticos, como: a area de alimentos, de farmacos e medicamentos, de
produtos quimicos em geral, dentre outros. Uma das etapas do desenvolvimento de
novos produtos consiste em avaliar por quanto tempo ele mantera sua eficacia e
gualidade, de acordo com as caracteristicas desejaveis do momento em que acabou
de ser preparado. O estudo de estabilidade de formulacBes cosméticas como as

emulsdes, fornece informacgdes sobre o comportamento do produto, em determinado
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intervalo de tempo, submetendo — o a condi¢cdes extremas, as quais ele podera
enfrentar, com a finalidade de avaliar sua conduta desde a fabricacdo até o término
da validade (ISAAC et al. 2008). Dessa forma, o estudo de estabilidade auxilia no
desenvolvimento de formulagcdes, como na escolha dos componentes, na verificacdo
da compatibilidade com material de embalagem, na estimativa do prazo de validade
e colabora para aumentar a confiabilidade e seguranca dos produtos, certificando
gue as caracteristicas fisicas e quimicas, responsaveis pela sua eficacia, serédo

mantidas durante o prazo de validade estipulado (BONTORIM, 2009).

1.1.4 REOLOGIA

A reologia tornou-se uma ferramenta importante na avaliacdo da estabilidade
de diversos produtos, pois caracteriza-se pelo estudo das propriedades de fluxo e
deformacéo da matéria (AULTON, 2005; LAHOUD et al., 2010; SCHRAMM, 2006).
As propriedades de deformacdo da matéria podem ser avaliadas através da reologia
como extrusibilidade, compressibilidade, ductibilidade, espalhabilidade, elasticidade,
fluidez e viscosidade. A reologia ajuda no entendimento e aperfeicoamento de
processos tecnoldgicos, exercendo importante papel no preparo e uso de formas

liquidas e semi solidas (LAHOUD et al. 2010).

Um critério que governa a qualidade e a estabilidade deste tipo de formulagéo
sdo suas propriedades fisicas (MOSTEFA et al. 2006). Alteracbes nas propriedades

reoldgicas indicam sinais precoces de possiveis instabilidades nas formulacdes.

A viscosidade pode ser definida com a medida da resisténcia para fluir, ou
espessamento, de uma substancia. Para que uma substancia flua € necessério
aplicar sobre ela uma tensdo em uma unidade de area, denominada na reologia de

tensdo de cisalhamento, esta, por sua vez depende da resisténcia interna da
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substancia, ou seja, de sua viscosidade (RIBEIRO et al. 1999; LAHOUD et al. 2010,
SCHRAMM, 2006). Em relacédo a viscosidade podemos dividir os fluidos em duas
classes: fluidos Newtonianos e fluidos ndo Newtonianos (DARR, 1979). Os fluidos
Newtonianos possuem sempre o mesmo Vvalor de viscosidade, sendo a velocidade

de cisalhamento diretamente proporcional a tensdo de cisalhamento aplicada

(LAHOUD et al. 2010; SCHRAMM, 2006).

A maioria dos fluidos farmacéuticos pertence a classe dos fluidos néo
Newtonianos, onde a viscosidade ndo € uma constante e depende de outros fatores
como natureza das substancias, forma do preparo e tempo de repouso ou de

agitacdo (FERREIRA 2008; AULTON 2005; LAHOUD et al. 2010).

Dentro dessa classificacao existem ainda os comportamentos: pseudoplastico
ou tixotropico, quando a viscosidade diminui com o cisalhamento e dilatante ou
reopético, quando a viscosidade aumenta com o cisalhamento. As emulsdes séo
sistemas dque geralmente apresentam comportamento tixotropico, pois ocorre uma
diminuicdo da viscosidade conforme uma tensao por unidade de area € aplicada. No
reograma da substancia com esse tipo de comportamento ha formacao da area de
histerese que surge quando uma tensao crescente é aplicada em uma substancia,
por determinado tempo, e depois essa tensdo cessa gradualmente e a substancia
nao se recupera totalmente. A tixotropia corresponde aos valores da area de
histerese, representando o indice de ruptura dessa substancia. Essa caracteristica
estd relacionada a uma recuperacdo lenta da organizacdo e consisténcia do
material, perdidos durante o cisalhamento (NETZ 2002; LAHOUD et al. 2010;
SCHRAMM, 2006). A area de histerese tem fundamental importancia na liberacéo de
farmacos ou ativos, pois sua auséncia torna inviavel o uso da forma farmacéutica

para fins terapéuticos ou cosméticos, com a necessidade de liberagéo.
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1.1.5 ATIVOS NATURAIS EM COSMETICOS

A flora brasileira possui uma biodiversidade incrivel, o que permite a obtencao
de varios principios ativos importantes para a area da saude e também para a area
de cosméticos. Sdo conhecidos inumeros exemplos da utilizacdo de plantas para
fins medicinais ou em cuidados pessoais. A dedaleira, Digitalis purpurea L., € um
bom exemplo de planta usada na medicina. Seu principio ativo faz parte de um
grupo com importante funcdo terapéutica, os glicosideos cardiotbnicos. Ele foi
isolado e identificado, sendo lancado no mercado sob a forma farmacéutica
adequada (FOGLIO et al. 2006). Existem diversos cosmeéticos no mercado contendo
derivados de plantas, podendo ser um 6leo essencial ou um extrato do vegetal. A
presenca de derivados vegetais em um produto cosmético muitas vezes estimula
sua comercializacao, porque cria a ilusdo no consumidor de ser um “produto natural”

livre de contra indicacdes ou reacfes desagradaveis.

De acordo com ISAAC et al. (2008), nas ultimas duas décadas, a industria
cosmética tem lancado produtos contendo ingredientes naturais, mas as definicoes,
ainda, sdo ambiguas ou incertas. Uma corrente define natural como a substancia
gue vem de uma fonte vegetal renovavel e que ndo seja derivado nem de outra
forma quimicamente modificada ou alterada. Outra definicdo, mais ampla, considera
natural a substancia ou seus derivados sintéticos de origem natural, o que poderia
englobar todas as matérias-primas, uma vez que podem ser reduzidas a uma origem
ou outra, entre 0s reinos animal, mineral ou vegetal.

Um fitocosmético deve passar por todas as etapas de pesquisa: projeto,
criacdo e desenvolvimento incluindo os testes de estabilidade para assegurar a sua
estabilidade durante a vida de prateleira, ou seja, durante sua validade. A reologia

adquiriu, na Ultima década, posicdo permanente nos testes de avaliacdo de
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estabilidade, uma vez que as caracteristicas reologicas sdo propriedades
importantes a serem consideradas na producao, estocagem, eficicia e qualidade de
produtos de uso tépico. Além de ensaios habitualmente feitos, a determinacdo do
comportamento reolégico da formulacdo ajuda na avaliacdo da natureza fisico-
qguimica do veiculo, de tal maneira que torna possivel detectar sinais precoces de
instabilidade fisica, possibilitando o controle de qualidade dos constituintes, das
formulacdes teste e do produto final (ISAAC et al. 2008).

O uso de plantas medicinais ocorre desde a Antigliidade, mas tem se tornado
popular no mundo atual. No Brasil, a Fitoterapia é bastante utilizada, embora nao se
conheca, oficialmente, a porcentagem da populacdo que faz uso desta terapia
enquanto que nos Estados Unidos, 50% da populacéo a utiliza (BREVOORT, 1998;
CALIXTO, 2000).

Apesar de nao existirem dados oficiais a respeito do uso popular de
fitoterapicos, € de conhecimento publico o aproveitamento de recursos naturais
pelas populacdes, seja no dominio urbano, seja no rural. Um dado importante diz
respeito ao empirismo em que se baseia a Fitoterapia, cuja aplicacdo normalmente é
baseada em conhecimentos acumulados, resultantes diretamente da relacdo dos
individuos com o meio ambiente (CASTELLUCCI, 2000).

No Brasil, o cultivo controlado de plantas medicinais é praticamente
inexistente, sendo que as espécies de interesse medicinal sdo coletadas por
mateiros que, na maioria das vezes, ndo sabem identificar a espécie vegetal nem a
época ideal para a coleta (BACCHI, 1996). Além disso, é comum espécies distintas
serem confundidas e empregadas para um mesmo fim terapéutico, embora possam

ser diferenciadas morfologicamente (OLIVEIRA, 2000).
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1.1.6 Achillea millefolium L.

Algumas plantas contendo O6leos essenciais podem apresentar atividade
antiinflamatéria. A camomila (Matricaria chamomilla), por exemplo, apresenta 6leo
essencial bruto de coloracao azul devido a presenca de sesquiterpenos, tais como o
azuleno e principalmente matricina e matricarina (BEZANGER-BEAUQUESNE et al.
1975; COSTA, 1994a,b), e possui atividade antiinflamatéria.

Uma outra planta com composi¢do quimica semelhante a camomila, Achillea
millefolium L. (Asteraceae) € uma planta perfeitamente adaptada no Brasil,
conhecida como “mil-folhas” “novalgina”, “mil-em-rama”, “erva-de-carpinteiro”,
“‘milefélio”, “atroveran”, “erva-de-cortaduras”, “erva-dos-carreteiros”, “aquiléia” e
“maceldo”. E usada popularmente, devido as suas acdes antiinflamatéria e
adstringente que se devem, principalmente, a presenca do azuleno (TESKE e
TRENTINI, 1997), que € um dos principais componentes do 0leo essencial bruto
(HAGGAG et al. 1975). Como também apresenta azuleno (de coloracao azul-escura)
deve apresentar o mesmo tipo de atividade da camomila. Porém, também é relatada
a presenca de flavondides (apigenina, luteolina e seus glicosideos, artemetina,
rutina), taninos, aminoacidos, acucares, mucilagens, resinas, alcaléides (aquileina),
cumarinas, heterosideo cianogenético, betainas, acido clorogénico, vitamina C,
acidos salicilico e caféico, acidos graxos, minerais: P e K, fitosterol (3-sitosteros e
acetato de [-sitosterol), lactonas sesquiterpénicas (TESKE e TRENTINI, 1997).

Vérios trabalhos vém sendo realizados para comprovar diferentes atividades
biologicas de A. millefolium. Lopes et al. (2003) avaliaram a atividade imunoldgica de
extratos e 0Oleo essencial bruto preparados a partir de suas folhas. Marona et al.
(2003) realizaram a investigacdo de atividade sobre a motilidade intestinal de

camundongos com extrato etandlico de folhas de Achillea millefolium L. (“mil-
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folhas”). Jorge et al. (1999) avaliaram a atividade antimicrobiana de Achillea
millefolium. Diante das atividades que vem sendo comprovadas surgem muitas
tentativas de se elaborar preparagcfes farmacéuticas com esta planta (IHA et al.

2003).

1.2 OBJETIVOS
Desta forma, o objetivo do presente trabalho foi avaliar a estabilidade de
emulsdo O/A nao ibnica base e apds a incorporacdo de 6leo essencial de Achillea

millefolium para posterior avaliagdo da atividade antiiritante in vivo.

2. DESENVOLVIMENTO

MATERIAL e METODOS

2.1 MATERIAL

2.1.1 Equipamentos

Balanca analitica (GEHAKA, BG 2000); peagbmetro (GEHAKA, PG1800);
redmetro (HAAKE modelo RS-1); centrifuga (FANEM-BABY, modelo 208); estufa
(FABBE-PRIMAR, modelo 219); geladeira (CONSUL, modelo 218 ),

espectrofotometro UV/Vis (Hitachi U-2001).

2.1.2 Vidrarias Diversas

Béqueres; bagueta de vidro; tubos de ensaio; baldo volumétrico.

2.1.3 Outros Acessorios
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Espatulas de metal; termémetro; fonte de aquecimento; pipetadores
automaticos com volume variavel de 10-100 pL, 100-1000 uL, 500-5000 pL

(Eppendorf).

2.2 METODOS

2.2.1. PREPARO DA EMULSAO

A emulsado do tipo O/A foi preparada com os componentes da Tabela 1, de
acordo com técnica usual de preparacao de emulsdes. As fases, aquosa e oleosa,
foram aquecidas até 70° C. A fase aquosa foi transferida sobre a oleosa, para a

emulsificacdo, em constante agitacao, até o resfriamento.

Tabela 1. Composicéo percentual (m/m) da formulag&o proposta.

Matérias primas (INCI name) % pl/p
Cetearyl Alcohol 2,00
Shea Wax 0,50
Carbomer (Dispersao a 2%) 10,00
C12-25 acid PEG-8 ester 2,00
Cetyl lactate 0,80
Diisopropyl adipate 1,00
Octyl stearate 0,60
BHT 0,20
Propylene Glycol 4,00
Methylparaben 0,18
Propylparaben 0,20
Imidazolidinyl Urea 0,10
Dissodium EDTA 0,02
Trietanolamine q.s. pH 6,0
Agqua g.s.p. 100,00

2.2.2 TESTE DE CENTRIFUGACAO

Em tubo de ensaio para centrifuga, conico, graduado, de 10 g de capacidade,
foram pesados, em balanca semi-analitica, cerca de 5 g da amostra a ser analisada,

0s quais foram submetidos a rotacdes crescentes de 980, 1800 e 3000 rpm, em
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centrifuga, durante quinze minutos em cada rotacdo, a temperatura ambiente
(IDSON, 1988; 1993a; 1993b; RIEGER, 1996; ISAAC et al. 2008). A cada quinze
minutos, as amostras eram observadas de modo a se determinar o valor da rotagéo
onde as fases separavam ou ndo. A ndo separacdo de fases ndo garante a
estabilidade, somente indica que o produto pode ser submetido, sem necessidade

de reformulacgéo, aos testes de estabilidade (ISAAC et al. 2008).

2.2.3 TESTE DE ESTABILIDADE

Para os testes a seguir, dois quilogramas de amostra foram preparados e
divididos em recipientes de plastico com tampa com capacidade de 50 gramas
(respeitando-se um terco de espaco para possiveis trocas gasosas (BRASIL, 2004;

ISAAC et al. 2008) e submetidos as condi¢des dos testes da seguinte forma:

A: Amostras colocadas em estufa a 45°C.

B: Amostras colocadas em refrigerador a 5 °C.

C: Amostras colocadas em freezer a -5°C.

D: Amostras expostas a radiacdo luminosa em temperatura ambiente.
E: Amostras mantidas em temperatura ambiente.

F: Amostras submetidas aos ciclos de congelamento e descongelamento.

As emulsbes foram avaliadas através dos testes de estabilidade,
preconizados na literatura, segundo o Guia de Estabilidade de Produtos Cosméticos,
da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) (BRASIL, 2004; ISAAC et al.

2008). Todos os testes foram realizados em triplicata.

As emulsdes foram estocadas em refrigerador a 5 °C; em temperatura
ambiente e expostas a luz; em estufa termostatizada a 45 °C e a -5 °C no freezer; e

submetida a ciclos de congelamento e descongelamento por um periodo de 90 dias.
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As amostras foram submetidas a avaliagcdo macroscopica e do pH durante 15 dias
seguidos. O comportamento reoldgico e a avaliacdo em espectrofotdmetro UV/Vis
foram determinados somente nos dias 1, 7 e 14 (estabilidade preliminar). Passados
os 15 dias da estabilidade preliminar, os testes foram realizados em periodos
maiores, dando sequéncia ao teste de estabilidade acelerada, nos dias 21, 30, 60 e
90 de vida de prateleira. Para a realizacdo dos testes de estabilidade as amostras
eram retiradas das condi¢cdes de estresse com antecedéncia para que a temperatura

atingisse a temperatura ambiente.

2.2.4 Estabilidade Preliminar

No teste de estabilidade preliminar, as amostras sdo submetidas a condi¢cbes
extremas de temperatura e 0s ensaios em relacéo aos varios parametros realizados
conforme a forma cosmeética estudada (ISAAC et al. 2008). Esse teste teve a
duracdo de 15 dias, sendo a primeira avaliacdo realizada no tempo um, que
corresponde a 24 ap0s a manipulacdo e/ou producdo, para que o produto possa
adquirir viscosidade e consisténcia final, ap0s sua maturacdo. As outras avaliacbes
foram realizadas diariamente, durante toda a duracdo do teste. Alguns dos
parametros analisados para cada amostra foram: aspecto, cor, odor, pH, e foram
apresentados como a média aritmética dos valores obtidos dos testes realizados em

triplicata (ISAAC et al. 2008).

2.2.5 ESTRESSE TERMICO

Uma parte das embalagens de 50 g contendo a emulséo, foram colocadas em
temperaturas extremas como 45°C, 5°C, -5°C e ciclos de congelamento e

descongelamento, passando diretamente da temperatura de 45°C para a -5°C
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diariamente, durante 15 dias e depois somente em intervalos, nos dias 21, 30, 60 e

90.

2.2.6 ASPECTO

A amostra foi analisada, em relacdo a amostra padrdo, a fim de avaliar as
caracteristicas macroscOpicas para verificacdo de sinais de instabilidade. A nédo
ocorréncia de separacdo de fases, de precipitacdo, de turvacdo, € indicativa de
estabilidade da amostra ensaiada. A amostra vai ser descrita como normal, sem

alteracao; levemente separada, precipitada, turva; separada, precipitada, turva.

2.2.7 COR

A colorimetria foi realizada pela comparacéo visual, sob condi¢cbes de luz
branca, e espectrofotométrica, pela analise na regido espectral do visivel, da cor da
amostra com a cor da amostra padrdo, armazenada nas mesmas condi¢cdes e
embalagem que a amostra ensaiada. A comparacdo visual da cor da amostra
ensaiada com a cor da amostra padréo foi realizada na amostra acondicionada em

frascos iguais para os testes. A fonte de luz empregada foi a luz branca, natural.

A analise espectrofotométrica das amostras foi feita solubilizando-se 0,01 ¢
das amostras em 10 mL de soluc&o de alcool isopropilico/cloroféormio na proporcéo

1/1 e submetendo-as a anélise em espectrofotdmetro.

Efeitos hipercrémico e hipocrémico, referentes a intensidade da banda e
efeitos batocrdmico ou hipsocrémico, referentes a variacdo no comprimento de onda
relativo a maxima absorcao, sao indicativos de alteracdo na intensidade da cor ou

mesmo modificacdo da coloracao e, portanto, indicativos de instabilidade. A amostra
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foi classificada, em relag@o a cor em: normal, sem alteracdo; levemente modificada;

modificada; ou intensamente modificada (ISAAC et al. 2008).
2.2.8 ODOR

O odor da amostra ensaiada foi comparado ao odor da amostra padréo,
diretamente através do olfato. A amostra foi classificada, em relagdo ao odor em:
normal, sem alteracdo; levemente modificada; modificada; ou intensamente

modificada (BRASIL, 2007; ISAAC et al. 2008).
2.2.9 pH

A determinacdo do pH foi realizada na dispersdo aquosa a 10% (p/p) da
amostra ensaiada em agua recém destilada, usando peagdmetro digital, marca
GEHAKA, PG1800, pela diferenca de potencial entre dois eletrodos imersos na
amostra em estudo (BRASIL, 2004). O eletrodo era inserido diretamente na
dispersédo aquosa (DAVIS et al., 1977, ISAAC, 1998, F. Bras IV) e valores mantidos
entre 5,5 e 6,5, compativeis com o pH cutaneo, foram usados como critério no teste

de estabilidade (ISAAC et al, 2008).
2.2.10 VISCOSIDADE

E a expressdo da resisténcia de um material & sua deformacdo ou
escoamento, ou seja, a viscosidade expressa o deslocamento de parte das
moléculas do material analisado sobre moléculas vizinhas (F. Bras V). Segundo a
guarta edicdo da Farmacopéia Brasileira, a propriedade oposta da viscosidade é
denominada fluidez; assim, é possivel dizer que a viscosidade € a resisténcia ao

fluxo (ISAAC et al. 2008).
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A viscosidade depende das caracteristicas fisico-quimicas e das condi¢des de
temperatura do material (BRASIL, 2007). A unidade fundamental da medida de
viscosidade é o mPa.s. E, por definicdo, a forca, em dinas, necessaria ao
deslocamento de camada plana do material, com area de 1 cm?, sobre outra camada
idéntica, paralela e distanciada da primeira em 1 cm, a velocidade de 1 cm/s (F. Bras

IV ISAAC et al. 2008).

A viscosidade foi determinada em re6metro Haake, modelo Rheostress 1
utilizando um sensor adequado(cone-placa C35/2°Ti) e os dados analisados pelo
software Rheowin 3. Com este equipamento obteve — se a viscosidade aparente das
amostras a fim de classificar os sistemas em Newtonianos ou ndo-Newtonianos, isto
€, gque apresentam e ndo apresentam viscosidades constantes sob qualquer

condicéao.
2.2.11 DETERMINACAO DO COMPORTAMENTO REOLOGICO

As emulsdes tiveram seu comportamento reoldgico avaliado em redmetro
Haake, modelo Rheostress 1 utilizando sensor, cone-placa C35/2°Ti e os dados
foram analisados pelo software Rheowin 3. A temperatura usada para todos os
testes foi 32°C, pois corresponde a temperatura da superficie da pele. Foram
realizados os ensaios de fluéncia e relaxacao, curva de fluxo, varredura de tensao e
varredura de frequéncia, analisando o comportamento reologico completo das
emulsdes, determinando se as amostras apresentam comportamento Newtoniano ou
nao-Newtoniano. Foram avaliados também os comportamentos elasticos e viscosos
das amostras e, com isso, foi possivel determinar se a amostra é mais viscosa ou
mais elastica, e 0 quanto recupera de sua forma elastica depois de ser submetida a

tensao de cisalhamento (RIBEIRO et al. 2002). Os testes reolégicos de varredura de
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tensdo e varredura de frequéncia foram realizados para analisar a viscosidade

dindmica (n) e o modulo elastico (G’) e 0 médulo viscoso (G”).

2.2.12. Obtencao do o6leo essencial de Achillea millefolium

As folhas da Achillea millefolium foram submetidas ao processo de
hidrodestilacdo, utilizando-se o aparelho de Clevenger modificado (WASICK, 1963),
para obtencdo do 6leo essencial.

O Oleo essencial obtido foi submetido a CCDC, juntamente com o padrédo
comercial (azuleno), usando-se silica-gel como fase fixa e benzeno e acetato de etila
(95:5), como fase movel. O revelador empregado foi p-dimetilaminobenzaldeido,
acido acético glacial, acido fosforico e agua destilada, na seguintes proporgoes:

0,25¢g; 45 mL; 5mL e 45 mL.

2.2.13. Espectrofotometria no Ultravioleta-visivel

Uma solucdo etandlica contendo 10 pg/mL do Oleo essencial obtido foi
submetido a espectrofotometria no ultravioleta visivel. Uma solucdo de azuleno
comercial, na mesma concentracao e submetida as mesmas condi¢cdes da amostra,

foi utilizada como padréo.

2.2.14. Incorporacao do Oleo essencial de Achillea millefolium no creme
O Oleo essencial de Achillea millefolium foi incorporado na emulsao

desenvolvida, nas proporg¢ées de: 0,010; 0,025; 0,050; 0,075 e 0,100%.

RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 PREPARO DA EMULSAO
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A formulagéo inicialmente proposta precisou ser modificada em funcéo de nao

ter a estabilidade desejada, resultando na composi¢céo apresentada no item 2.2.1.

3.2 TESTE DE CENTRIFUGACAO

O teste de centrifugacéo é o primeiro a ser realizado apés a maturacdo da amostra.
Inicialmente a formulacdo apresentava instabilidade frente ao teste inicial de centrifugacéo,
problema que foi corrigido com a adicdo de dispersédo de Carbopol® (2%) totalizando 10% do
peso da amostra. O Carbopol® é um polimero bastante conhecido que contribui para a
estabilidade da emuls&o principalmente em altas temperaturas. A resina Carbopol® constitui
uma familia de polimeros hidrossollveis que sdo empregados para espessar dispersées e
melhorar a estabilidade das emulsdes. Ap6s a incorporacdo do Carbopol®, a amostra
submetida ao teste de centrifugacdo ndo sofreu separacdo de fases, sendo considerada

estavel e possibilitando a continuacéo dos testes de estabilidade preliminar e acelerada. O
C12-25 acid PEG-8 ester usualmente é incorporado em emulsdes na concentracao
de 8 a 10% conferindo estabilidade a elas. Neste estudo, foram propostas emulsdes
com menor concentracdo de Xalifin 15°, com a finalidade de reduzir custos com a
producdo, pois essa matéria prima ndo € de baixo custo, sem negligenciar a

estabilidade do sistema.

3.3 ESTRESSE TERMICO

Durante o experimento, ndo foram observadas alteracdes significativas nas
amostras submetidas a temperaturas de estresse e ao ciclo de congelamento-
descongelamento. Logo que eram retiradas das condicbes as amostras
apresentavam alteracfes quanto a viscosidade e aparéncia, mas conforme atingiam

a temperatura ambiente, tornavam-se uniformes novamente.
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3.4 ESTABILIDADE PRELIMINAR E ACELERADA DAS EMULSOES

O aspecto, a cor, o odor e o pH foram avaliados diariamente durante a
estabilidade preliminar. Quanto ao aspecto, ndo foi observada separagao de fases,
turvacao e precipitacdo, sendo a amostra considerada sem alteracoes.

A cor foi observada sob luz branca a olho nu e ndo foram observadas
alteracdes. A emulsdo se manteve branca e opaca. Além disso, as amostras foram
submetidas a leitura no espectrofotbmetro no comprimento de onda de 259 nm e a

média dos valores obtidos € mostrada na Figura 1.
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Figura 1: Média dos valores de absorbancia da emulsao durante os 90 dias do
teste de estabilidade.

Embora todas as leituras tenham apresentado obediéncia a Lei de Lambert
Beer (valores de absorbancia entre 0,2 e 0,8) houve uma alteracdo nas diferentes
condicbes e tempo de analise, ndo comprometedora da estabilidade do 6leo

essencial, entretanto, estudos mais aprofundados necessitam ser realizados.
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O odor foi avaliado diretamente pelo olfato e ndo foram observadas alteracoes

em relacdo a amostra recém preparada.

Por definicdo, o pH é o logaritmo negativo da concentracdo molar de ions
hidrogénio e corresponde a acidez ou alcalinidade de uma solugdo. E determinado
pela diferenga de potencial entre dois eletrodos, o de referéncia e o de medida,
imersos na amostra a ser analisada e depende da atividade dos ions de hidrogénio

na solucéo (BRASIL, 2007).

O pH foi medido diariamente e a média dos valores se mantiveram entre 5,5 e
6,5 conforme a Tabela 2. Estes valores de pH sdo compativeis com a pele. Essa
faixa de pH € usada como um critério indicando estabilidade das formulacdes, pois a
degradacédo de alguns componentes e reac¢fes quimicas que possam ter ocorrido
durante o teste podem modificar o pH, indicando instabilidade (BRASIL, 2007,
ISAAC et al, 2008).

Tabela 2: Média dos valores de pH nos tempos pré estabelecidos das
amostras armazenadas nas diferentes condi¢cbes de estresse.

Dias  45°C  5°C  -5°C CSUESSe i iente  Ciclo
luminoso

1 506 613 586 6,08 6.07 6.1
2 609 609 587 61 605 611
3 616 605 596 612 605 613
4 504 607 598 604 6.1 508
5 584 606 601 6 603 579
6 587 602 594 6,07 6.04 59
7 505 603 595 6,02 603 6,02
8 508 604 50 604 6 594
9 586 597 599 587 588 589
10 604 604 588 597 501 508
11 578 586 594 5091 503 59
12 56 58 503 588 606 589
13 565 6.1 602 606 6.1 596
14 572 605 604 608 607 508
21 577 605 602 607 6.1 595
30 583 612 62 617 608 569
60 56 585 587 606 605 568

90 5,57 6,03 6,04 6,01 6,03 5,6
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Média 5,845 6,02 596667 6,03056 6,03222 5,91611

Desvio 17304 0,09286 0,08353 0,08055 006431 0,14721
padrao

Dando continuidade ao teste de estabilidade, as amostras foram mantidas nas
condicbes em que estavam, no entanto, as avaliacbes passaram a ser feitas nao
mais diariamente e sim, nos dias 21, 30, 60 e 90, como ja foi mostrado na tabela do

pH.

3.5 VISCOSIDADE

A viscosidade esta diretamente relacionada com a natureza dos componentes
da formulagdo, sendo a medida da resisténcia para fluir. Quanto mais viscoso for um
fluido, maior sua dificuldade para escoar (DARR,1979; LAHOUD et al. 2010). Os
valores de viscosidade aparente (n) obtidos mantiveram-se entre 1,15 e 0,4 como
mostra a Figura 2. Este parametro € denominado viscosidade aparente minima e
pode ser observado através de um ensaio dinamico como a curva de fluxo, onde a
amostra € submetida a um aumento gradual de cisalhamento e, em seguida, a uma
reducédo gradual. A viscosidade aparente € chamada de minima, pois é determinada

no ponto de cisalhamento méaximo do ensaio (100 s™) (CHIARI, 2011).
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Figura 2: Valores de viscosidade aparente minima (taxa de cisalhamento = 100s™)
da emulsdo submetida as condicbes de estresse no armazenamento durante 90
dias.

Houve um aumento na viscosidade das amostras mantidas em estufa a 45 °C
e em luz branca artificial. Esse aumento pode ser explicado devido a perda de agua.
As amostras que tiveram maior variagdo com relacdo a viscosidade foram as
submetidas aos ciclos de congelamento e descongelamento e mantidas em freezer a
-5 °C. Essas variacdes bruscas de temperatura ocasionaram mudancas, mas nao

desestruturaram totalmente a emulsédo, 0 que comprova sua estabilidade frente a

temperaturas extremas.

3.6 COMPORTAMENTO REOLOGICO

O comportamento reoldgico de uma substancia fornece informacfes precoces
sobre sua estabilidade e tem fundamental importancia industrial, pois orienta no
processo de producdo mais adequado, ou seja, na escolha dos componentes,
maquinario e até mesmo o material de embalagem. Os reogramas apresentados nas
Figuras 3 e 4 demonstram que n&o existe proporcionalidade entre os valores das

tensbes de cisalhamento e das taxas de cisalhamento, apontando o comportamento
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nao-Newtoniano da emulsédo avaliada (MILAN et al. 2007; CHIARI, 2011). O mesmo
reograma também caracteriza essa formulacdo como tixotrOpica, caracteristica
desejavel para produtos de aplicagdo tépica, em que apdés o cisalhamento a
resisténcia para fluir diminui, demonstrando a facilidade de aplicagdo da emulsao
(MORAIS et al. 2005; CHIARI, 2011).

Além disso, a emulsdo apresenta uma area entre as curvas ascendente e
descendente, ou seja, apds ter sofrido o cisalhamento crescente (0-100s™) e em
seguida a reducao gradual deste cisalhamento, até que cessasse, ndo foi observada
uma recuperacao total da estrutura da emulsdo (CHIARI, 2011). Ainda, de acordo
com as Figuras 3 e 4, podemos observar a diminuicdo, mas ndo o desaparecimento
da area de histerese apos os 90 dias de teste de estabilidade, conforme Tabela 3.
Isso indica estabilidade da formulagdo frente as condi¢cdes de estresse a que foi

submetida e também garante a liberacdo de ativos.
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Figura 3: Curva de fluxo no dia 1 Figura 4: Curva de fluxo no dia 90.
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Tabela 3: Média dos valores de tixotropia das amostras armazenadas nos tempos
pré estabelecidos nas diferentes condi¢fes de estresse.

Condigdes
Estresse

dia 45°C 5°C -5°C luminoso Ambiente Ciclo
1 531,00 531,00 531,00 531,00 531,00 531,00
7 25,68 570,50 246,50 557,50 605,90 172,10

14 48,30 225,60 63,32 190,00 223,90 94,06

21 110,20 299,10 164,50 219,00 116,30 53,58
30 132,80 471,50 209,80 222,50 192,70 197,00
60 365,40 314,50 169,70 342,00 208,50 137,80
90 331,90 333,40 133,60 279,90 214,00 288,70
Média 220,754 392,228 216,917 334,557 298,90 210,605
Desvio 190,298 131,188 150,047 151,736 188,744 160,187

Em geral, observa-se uma diminuicdo dos valores de tixotropia em todas as
amostras, mas ela ndo deixa de existir. A manutencdo da area de histerese é
importante quando se deseja uma formulagéo com a capacidade de liberar ativos.

Em seguida, foram feitos os ensaios de varredura de tensdo, onde a
freqiéncia se mantém constante e a tensdo de cisalhamento varia de 0-100 Pa.
Neste teste € possivel a identificacdo da regido viscoelastica linear, para obtencéo
de intervalos de tensédo de cisalhamento onde as amostras podem ser submetidas
sem prejudicar as suas estruturas e, também, tensdes suficientes para promover o
escoamento dos produtos (CHIARI, 2011). As Figuras 5 e 6 abaixo também
comparam a varredura de tensdo no dia 1 e no dia 90 apds os testes de

estabilidade.
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Figura 5: Varredura de tensdo no dia1l.  Figura 6: Varredura de tensdo no dia 90.

As Figuras 5 e 6 demonstram que, mesmo apos as condicOes de estresse a
gue foi submetida a amostra, ela se manteve estavel e com sua caracteristica
viscoelastica semelhante a inicial. Uma pequena variagcdo na resisténcia quando
aplicada uma tensao crescente foi observada apés os 90 dias, mas a amostra recém
preparada e a que foi submetida ao teste de estabilidade suportam tensdes de até 1
Pa, sem sofrer instabilidade.

A varredura de frequéncia apresentada nas Figuras 7 e 8 confirma a
viscoelasticidade das amostras, apresentando moédulo elastico (G’) superior ao
viscoso (G”). Isto é uma caracteristica desejavel para uma emulsao, indicando maior

estabilidade deste produto.
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Figura 7: Varredura de frequéncia dia 1. Figura 8: Varredura de frequéncia dia 90.

O ensaio de fluéncia e relaxagao representado pelas Figuras 9 e 10 confirma
gue a amostra permanece viscoelastica mesmo apés as condicbes de estresse.
Classificar um fluido como viscoelastico significa que ele apresenta caracteristicas
semelhantes as de um liquido e de um sélido, simultaneamente (BARRY &
WARBUNTON, 1968). Essa caracteristica € importante para a area cosmética, uma

vez que flui mas recupera sua estrutura (CHIARI , 2011).
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Figura 9: Ensaio de fluéncia e Figura 10: Ensaio de fluéncia e relaxacao
relaxacao no dia 1. no dia 90.

Neste teste, foi possivel avaliar a complianca (J). Quanto mais alta, mais
facilmente sofrera deformacdo por uma tensdo aplicada (SCHRAMM, 2006).
Segundo as Figuras 9 e 10, podemos observar o aumento da complianca da
amostra submetida a -5 °C, isso pode estar relacionado com uma diminui¢cdo da
viscosidade. E uma diminuicdo da complianca da amostra mantida em estufa a 45
°C, indicando um aumento na viscosidade, devido talvez a uma perda de agua da

formulacao.

3.7. Obtengé&o do oleo essencial de Achillea millefolium
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O 6leo foi obtido das folhas de Achillea millefolium, com rendimento de 0,8%,
correspondendo a um rendimento esperado, uma vez que na literatura constam

rendimentos variando de 0,3 a 1,0% (KOKKALOU, 1992; MOCKUTE 2003).

3.7.1. Cromatografia em Camada Delgada Comparativa

A Cromatografia em Camada Delgada Comparativa (CCDC) do 6leo essencial
de Achillea millefolium foi realizada para comparacdo com dados da literatura. De
acordo com WAGNER et al. (1984), o azuleno apresenta Rf = 0,95 e cor vermelha
guando revelado por Vanilina Sulfarica. Os resultados obtidos na realizacdo da
CCDC mostraram a presenca do marcador no 0Oleo essencial bruto de Achillea

millefolium obtido, conforme pode ser visualizado na Figura 11.
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Figura 11. Cromatografia em Camada Delgada Comparativa do 6leo essencial bruto

de Matricaria chamomilla (C), padrdo comercial azuleno (A) e Achillea millefolium

(M).

3.7.2. Espectrofotometria no ultravioleta visivel
O espectro no ultravioleta visivel do Oleo essencial obtido de Achillea
millefolium e do padrédo comercial azuleno, mostram absor¢cdo no comprimento de

onda de 601 nm, como mostram as Figuras 12 e 13.
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Figura 12. Espectro na regido visivel do Oleo essencial obtido da Achillea
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Figura 13. Espectro na regido visivel do padréo comercial azuleno.

Em func@o do espectro no ultravioleta visivel do 6leo essencial obtido da
Achillea millefolium, na concentracdo de 10 pg/mL, correspondendo a concentracdo
de 0,10% de Oleo essencial incorporado no creme, ter apresentado baixa
absorbancia, ndo foi possivel obter os espectros dos valores inferiores incorporados

Nnos cremes.
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CONCLUSAO

Os resultados obtidos permitem concluir, nas condicdes ensaiadas, que a
formulagé@o proposta contendo C12-25 acid PEG-8 éster € estavel sob o ponto de
vista de centrifugacéo, pois ndo ocorreu separacéo de fases; € estavel sob o ponto
de vista do pH, pois ndo houve alteracdo fora do intervalo do pH cutaneo e, além
disso, ndo houve variacdo maior que 20%, valor limitado pelo nosso grupo de
pesquisa, para aceitar o intervalo de variacdo do pH. Em relacdo a reologia, houve
uma alteracdo dos parametros, como aumento de tensdo para fluir e alteracdo da
fluéncia (maior J) com o estresse térmico; entretanto, ndo representam instabilidade
da preparacéo.

Pode-se afirmar que uma emulsdo com estas caracteristicas e propriedades, &
capaz de receber um ativo e de acordo com os testes, libera-lo. Essa informacéo
podera ser confirmada com testes de liberacao.

Como permaneceu estavel no ensaio de estabilidade acelerada, de 90 dias, a
formulacdo pode ser considerada estavel e pode ser empregada como base
cosmética para incorporacao de ativos.

A incorporacao de 6leo essencial na emulséo, na concentracao proposta, nao
€ possivel, pois ndo foram detectadas concentracdes representadas pela
absorbancia nas condicfes ensaiadas. Como a extracdo € de baixo rendimento,
outra metodologia mais sensivel deve ser proposta para identificacdo, como a
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE), pois acrescentar maiores

concentracdes ficaria inviavel do ponto de vista comercial.
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