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RESUMO

No cenario mundial, inimeras industrias de cosméticos
buscam a inovacdo, utilizando-se de matérias-
primas de origens diversificadas, principalmente
oriundas de vegetais, representando uma alternativa
de substituicio de materiais sintéticos por naturais.
Com esse intuito, no presente estudo, realizou-se o
desenvolvimento e a avaliacido da estabilidade de
emulsdes e géis contendo extratos e sementes do
bagaco da uva Isabel (Vitis labrusca L.), uma espécie
de uva rica em compostos fenolicos e flavonoides com
grande atividade antioxidante. Com isso, buscou-se
evidenciar o periodo em que os produtos mantiveram
suas propriedades fisico-quimicas, frente a variacées
climaticas forcadas em estudos acelerados, durante o
periodo de armazenamento. Foram preparados cremes
contendo 5 e 10% de extrato glicolico do bagaco da
uva e géis contendo 10% de sementes trituradas, sendo
acondicionados em condicdes ambientais distintas
e avaliados, através de testes fisico-quimicos, no
periodo de 60 dias. Durante esse periodo, ndo foram
evidenciados sinais de instabilidade fisico-quimica nos
cremes analisados frente as condicées testadas. No
entanto, o gel apresentou leve alteracio da cor e do
odor, sugerindo a necessidade de estabilizacao fisico-
quimica de seus constituintes naturais com a adi¢do de
antioxidantes.
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INTRODUCAO

A crescente procura por produtos terapéuticos,
com a finalidade de proporcionar um bem estar fisico e
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emocional, juntamente com uma melhora significativa
no sistema imunolégico, tem levado um grande numero
de industrias do género a desenvolver e comercializar
produtos com certo diferencial. Dentre esses produtos
desenvolvidos, destacam-se aqueles que sdo a base de
extratos de frutas e hortaligas, que representam uma nova
alternativa de matérias-primas naturais, evitando assim,
exposi¢des a substancias sintéticas (Biihler & Ferreira,
2008).

Na utilizagdo de produtos de origem vegetal,
destacam-se os bagagos da uva (Vitis vinifera L), um fruto
de grande valor alimenticio e cultural, caracterizado por
bagas reunidas em cachos contendo, cada uma, duas ou trés
sementes, variando a cor conforme a espécie. Com grande
representatividade econdmica regional, a uva ¢ visada,
principalmente, para produc@o de vinhos e seus derivados,
mas também movimenta o ramo turistico com suas diversas
videiras (Giovannini, 1999; Schleier, 2004).

Dentre as frutas, a uva ¢ uma das maiores fontes
de compostos fenolicos, principalmente os flavonoides,
pigmentos naturais presentes nos vegetais cujo papel
¢ fundamental na protegdo contra agentes oxidantes,
como raios ultravioletas, poluicdo ambiental, substancias
quimicas presentes nos alimentos, estresses, dentre outros
(Malacrida & Motta, 2005; Volp et al., 2008).

No entanto, a utilizagdo de uvas ndo precisa
limitar-se a fabricagdo de vinho e derivados, pois, a
partir da produc@o destes, obtém-se grande quantidade de
residuos, que sdo caracterizados por conter altos teores de
compostos fenolicos devido a extragdo insuficiente durante
a vinificagdo. Os subprodutos obtidos apods exploragdo
da vinificagdo, ou seja, sementes e bagaco, constituem
uma fonte muito barata para a extracdo de flavonoides
antioxidantes, podendo ser utilizados na produgdo de
fitocosméticos, proporcionando vantajosa importancia
econdmica (lashimoto, 2008; Rockenbach, 2008).

Segundo alguns estudos, os antioxidantes naturais
podem auxiliar na resposta enddgena e contribuir para
depuracao das espécies reativas de oxigénio (EROs).
A Uva é um antioxidante natural e seus componentes
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ativos constituem flavonoides e proantocianidinas que
atuam como sequestradores de radicais livres, promo-
vem a vasodilatagdo e inibem enzimas como fosfolipase,
cicloxigenase e lipoxigenase, além de reduzir a peroxidacao
lipidica (Martim et al., 2007).

O potencial antioxidante das cascas da uva ¢
transferido para o vinho produzido a partir delas, sendo
que correlagdes estatisticamente significativas entre a
atividade antioxidante e o contetido fenolico (polifenodis
totais, catequinas, e antocianinas) foram encontradas tanto
para cascas quanto para vinhos, cujos componentes ativos
geralmente aumentam com o grau de maturagdo, sendo a
maior concentra¢do observada nas cascas (Schleier, 2004).

A incorporagao dos extratos vegetais em bases para
fins cosméticos ¢ uma pratica bastante difundida, sendo
de fundamental importancia a escolha adequada da base a
qual os principios ativos de uso tdpico serdo incorporados,
garantindo, assim, a estabilidade e absor¢ao dos principios
ativos e, consequentemente, obtencdo de seus efeitos
farmacodinamicos esperados. No cendrio industrial, existem
varias formas farmacéuticas para serem incorporados os
extratos, destacando-se as formas farmacéuticas topicas,
como géis e cremes (emulsdes), que sdo bastante utilizadas
popularmente, possuindo uma boa aceitacdo pelos
consumidores por apresentarem caracteristicas sensoriais
agradaveis, além de possibilitarem uma boa permeagao
cutanea de ativos (Biihler & Ferreira, 2008).

Os estudos de estabilidade devem ser realizados
antes de disponibilizar os produtos ao consumo, requisito
fundamental a qualidade e a segurangca dos mesmos.
Produtos expostos ao consumo e que apresentem problemas
de estabilidade fisico-quimica e/ou microbiologica, além de
descumprirem os requisitos técnicos de qualidade, podem
colocar em risco a saude do consumidor e configurar
infracdo sanitéria. Pelo perfil de estabilidade de um produto,
¢ possivel avaliar seu desempenho, seguranca ¢ eficacia,
além da sua aceitag@o pelo consumidor (Brasil, 2004).

Conforme o International Federation of Societies
of Cosmetic Chemists (IFSCC), o teste de estabilidade
¢ considerado um procedimento preditivo, baseado em
dados obtidos de produtos armazenados em condicdes
que visam acelerar alteragdes passiveis de ocorrer nas
condigdes de mercado. Embora todo procedimento
preditivo ndo represente um resultado absoluto, possui
uma Otima probabilidade de fornecer dados relevantes
sobre o comportamento de um produto durante o seu
armazenamento e utilizacao (Brasil, 2004).

Os Testes de Estabilidade Acelerada visam avaliar
a formulagdo nas condi¢bes climaticas for¢adas, em um
curto periodo de tempo, para o envelhecimento acelerado,
permitindo prever os perfis de estabilidade fisico-quimica,
microbioldgica e funcional segundo os parametros
especificos para cada forma farmacéutica (Baby et al.,
2008).

Com isso, o presente trabalho teve como principal
objetivo desenvolver formas farmacéuticas e/ou cosméticas
de uso topico (emulsdes) contendo 5% e 10% de extratos
do bagaco da uva Isabel (Vitis labrusca L.) e géis contendo
10% de sementes trituradas, avaliando suas estabilidades
através de estudos acelerados, visando possiveis estudos
futuros na aplicagdo dessas formulagdes in vivo para
avaliagdo da atividade antioxidante e do poder esfoliante.
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MATERIAL E METODOS

Material

Componentes do creme niio idnico: alcool
cetoestearilico etoxilado, BHT, Cera Polawax®, EDTA,
vaselina  liquida,  metilparabeno,  propilparabeno,
propilenoglicol, e agua destilada; Componentes do
gel: alcool etilico 96 °GL, Carbopol®, propilenoglicol,
trietanolamina,  metilparabeno,  propilparabeno e
agua destilada. Todos os produtos foram adquiridos
comercialmente de diferentes fornecedores.

Os extratos do bagago da uva Isabel e as sementes
foram fornecidos por um produtor rural e preparados no
laboratorio da UNOESC-Videira/SC.

Equipamentos

Os equipamentos utilizados foram: balanga analitica
(Denver®), chapa de aquecimento (Callmex®), agitador
mecénico (Fisatom 713D®), refrigerador (Cénsul 320%),
micro centrifuga microprocessada (HT®), rotaevaporador
(Fisatom 802%), estufa (De Leo®), viscosimetro de
(Brookfield LVDL®) e medidor de pH digital (Gehaka®),
moinho analitico (MF/10%). Todos os equipamentos
encontram-se disponiveis nos laboratérios da UNOESC
(Campus de Videira), exceto o viscosimetro de Brookfield
LVDL®, o qual foi gentilmente cedido para analise pelo
laboratorio de Tecnologia Farmacéutica e Controle de
Qualidade da Universidade de Passo Fundo/RS (UPF).

Preparaciio do bagaco da uva Isabel

Os bagagos de uva Isabel foram coletados nas
cantinas do municipio de Videira e acondicionados, a
granel, em embalagens apropriadas. O bagago timido foi
espalhado em bandejas de fundo perfurado ¢ submetido a
secagem em forno a 80° C por 5 horas. Depois de seco, o
bagaco foi triturado em moinho de discos, de granulometria
0.25 mm, e posteriormente embalado em vasilhame ambar,
hermeticamente fechado, a temperatura adequada (Plata et
al., 2005).

Preparacio do extrato da uva Isabel

O bagago, previamente preparado nas condi¢des
citadas anteriormente, foi submetido a inativa¢do enzimatica
durante 10 minutos, a temperatura de 80° C. Apds, a
amostra foi submetida a extragao por refluxo (Soxhlet) com
hexano, durante 6 horas, para o seu desengorduramento.
Em seguida, a amostra foi submetida a secagem em estufa
até peso constante e, posteriormente, colocada no agitador
mecanico para a extragdo dos ativos por maceragdo. Para
isso, utilizou-se 10 g de amostra e 300 ml do liquido extrator,
composto de agua: acetona (50:50 v/v), sendo acidificado
com HCI a 0,1% e permanecendo sob agitagdo mecanica
durante 2 horas. Os extratos foram filtrados em papel-filtro,
transferidos para um baldo volumétrico de 500 ml e levados
ao rotaevaporador, onde acetona ¢ agua foram evaporadas
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até secura total do extrato, conforme metodologia descrita
por Rockenbach et al. (2007). Foi utilizada uma quantidade
suficiente desse extrato para preparar um extrato glicélico
a 1%.

Preparacdo das sementes para esfoliacdo a partir da
uva Isabel

As sementes da uva Isabel foram retiradas dos
bagacos preparados anteriormente, moidas em moinho com
granulometria de aproximadamente | mm e acondicionadas
em frascos hermeticamente fechados até sua incorporacao
nos géis.

Preparacio das formulacdes

As bases em cremes ndo i6nicos e gel hidrofilico,
utilizadas neste presente estudo, foram escolhidas em
funcdo da boa espalhabilidade, boa permeacdo de ativos
e baixa oleosidade (Casteli et al., 2008). As formulac¢des
testadas foram:

e Creme ndo i6nico: alcool cetoestearilico etoxilado
(1%), BHT (0,05%), Cera Polawax® (11%), EDTA
(0,1%), vaselina liquida (5%), metilparabeno (0,15%),
propilparabeno (0,02%), propilenoglicol (5%) e &gua
destilada (q.s.p. 100 %).

Modo de preparo: a emulsdo foi preparada conforme
procedimento geral, aquecendo-se todos os componentes
da fase oleosa a cerca de 80° C ¢ todos os componentes da
fase aquosa a cerca de 85° C. Em seguida, foi adicionada,
lentamente, a fase aquosa sobre a fase oleosa sob agitagdo,
até resfriamento, a temperatura ambiente (20°C - 25°C),
com a adicao do extrato do bagaco da uva Isabel na
temperatura de aproximadamente 30° C (Ferreira, 2002).

e Gel hidrofilico: Carbopol® (1%), alcool 96°
GL (5%, propilenoglicol (1%), propilparabeno (0,02%),
metilparabeno (0,1%), trictanolamina (1%) e 4gua destilada
(q.s.p. 100 %).

Modo de preparo: o gel hidrofilico foi preparado
através da dispersdo da resina de Carbopol® sobre a agua,
deixando-a repousar por alguns minutos. A essa disperséo,
foi adicionada a trietanolamina para a neutralizagdo do pH
(7) até formacao de consisténcia e brilho, sendo, por ltimo,
adicionados os conservantes previamente dissolvidos em
alcool 96° GL, completando-se com agua em quantidade
suficiente para o total da formulagio (Ferreira, 2002).

Nas formulagdes de cremes, foram incorporados
5% e 10 % de extrato do bagaco da uva e, no gel, 10% de
semente moida, conforme descrito em material ¢ métodos.
Apbs, dividiram-se as amostras nas suas respectivas
embalagens, cada uma contendo 50g de cada formulacdo,
e colocadas nas diferentes condi¢des de armazenamento.

Estudos de estabilidade das formulacées contendo

?xti‘)atos do bagaco (emulsdes) e sementes da uva Isabel
ge

As amostras foram armazenadas em trés condi¢des
distintas: condi¢cdes ambientais (20° C - 25° C), geladeira
(5° C) com temperatura controlada e estufa (45° C) com
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temperatura controlada. Os testes para analise foram
realizados no tempo 0, 15, 30 e 60 dias.

Avaliacio das caracteristicas organolépticas

As amostras foram analisadas, levando-se em
consideracdo as propriedades organolépticas, através
da visualizacdo, considerando qualquer alteracdo de
coloracdo, odor ou sinal de separacao de fases. Para analise
dos resultados, foram utilizados critérios apresentados na
Tabela 1, adaptado por Biihler & Ferreira (2008).

Tabela 1 - Avaliag@o das caracteristicas organolépticas

N Normal

LMA Leve Modificagéo da Aparéncia

LMC Leve Modificagdo da Cor

LMO Leve Modificagdo do Odor

MA Modificagdo da Aparéncia

MC Modificagéo da Cor

MO Modificagdo do Odor

IMA Intensamente Modificada da Aparéncia
IMC Intensamente Modificada da Cor

IMO Intensamente Modificada do Odor

Fonte: Bithler & Ferreira (2008)

Determinac¢io do pH

A determinagdo do pH foi realizada através do
método potenciométrico, utilizando pHmetro digital
Gehaka®.

Teste de centrifugacio

No teste de  centrifugagdo,  utilizou-se
microcentrifuga (HT®), com velocidade de rotagdo de
4.500 rpm, durante trinta (30) minutos.

Determinacio da viscosidade

A viscosidade aparente foi determinada utilizando-
se o viscosimetro de Brookfield LVDL, spindle 34, sendo
os resultados expressos em centipoise (cP).

RESULTADOS

As amostras foram avaliadas durante periodo de
armazenamento de 60 dias e, conforme os resultados
observados na Tabela 2, todas as amostras acondicionadas
na geladeira (5° C) ndo sofreram modificagdes em relacao a
aparéncia, cor e odor. Ja as amostras que permaneceram em
condi¢des ambientais (20° C—25° C) ndo tiveram mudangas
na aparéncia e na cor, porém, em relacdo ao odor, os géis
contendo as sementes esfoliantes apresentaram uma leve
alteragdo no odor (levemente azedo). O mesmo ocorreu com
as amostras em gel expostas na temperatura de 45° C. Com
relacdo a aparéncia (textura), os cremes que permaneceram
na estufa (45° C) apresentaram leve modifica¢do a partir
do 15° dia, caracterizada pelo endurecimento da superficie,
intensificando-se no 30° dia ¢ permanecendo estavel até o
60° dia.
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Tabela 2 — Resultados dos aspectos organolépticos (aparéncia, cor, odor) das amostras analisadas durante o periodo de 60 dias.

5°C Condigées Ambientais 20°C-25°C 45°C
Dias 0 15 30 60 0 15 30 60 0 15 30 60
C N N N N N N LMA? LMA? LMA?
C 5% N N N N N N LMA? LMA? LMA?
C 10% N N N N N N LMA? LMA? LMA?
G N N N N N N N N N
G10% N N N N LMO LMO LMO N LMO/MC  LMO/MC LMO/MC

C = Creme sem extrato do bagago da uva, C5% = Creme com 5% de extrato do bagago da uva, C10% = Creme com 10% de extrato do bagago da uva; G = Gel sem sementes moidas, G10% = Gel com 10%
de sementes moidas; N = Normal, LMO = leve modifica¢do do odor, LMA = leve modifica¢do na aparéncia, MC = modificagdo da cor. a = Endurecimento da superficie.

No entanto, com relagdo aos resultados da determinagdo do pH, os valores ndo apresentaram alteragdes acentuadas
no decorrer do tempo em cada amostra analisada individualmente, sugerindo comportamento relativamente estavel de pH

frente as condigdes testadas (Tabela 3).

Tabela 3 - Resultados da medi¢ao do pH das amostras analisadas durante o periodo de 60 dias.

5°C Condigdes Ambientais 20°C-25°C 45°C
Dias 0 15 30 60 0 15 30 60 0 15 30 60
C 57 58 58 56 57 58 58 56 57 57 58 56
C5% 44 45 46 45 43 44 44 46 44 44 44 46
C10% 44 44 44 43 44 44 45 44 45 45 46 43
G 66 66 67 66 66 67 67 67 66 67 67 68
G10% 68 68 69 67 64 64 64 65 67 67 68 67

C = Creme sem extrato do bagaco da uva, C5% = Creme com 5% de extrato do bagago da uva, C10% = Creme com 10% de extrato do bagaco da uva; G = Gel sem sementes moidas, G10% = Gel com 10%

de sementes moidas.

Os resultados apresentados na Tabela 4, referentes a determinacao da viscosidade aparente das diferentes formulagdes,
apresentaram valores crescentes em funcéo do periodo analisado.

Tabela 4- Resultados do teste de viscosidade das amostras analisadas durante o periodo de 60 dias.

5°C (cP) Condigdes Ambientais 20°C-25°C (cP) 45° C (cP)
Dias C C5% C10% G G10 C C5% C10% G G10% C C5% C10% G G10
0 40800 39040 43040 118e* 118e* 40800 39040 43040 118e* 118e* 40800 39040 43040 118e* 118e*
15 42240 43440 45720 UT uT 44320 46720 60800 UT uT 43840 41680 44800 UT UT
30 45760 45420 48910 UT uT 48780 49730 61340 UT uT 44090 46450 46570 UT UT
60 56640 54240 56960 UT uT 57600 55040 74080 UT uT 44800 54080 50240 UT UT

C = Creme sem extrato do bagago da uva, C5% = Creme com 5% de extrato do bagago da uva, C10% = Creme com 10% extrato do bagago da uva; G = Gel sem sementes moidas, G10% = Gel com 10% de

sementes moidas; UT = ultrapassou o torque; cP = centipoise, e =x 10.

DISCUSSAO

As alteragdes ocorridas no odor das amostras
em gel coincidiram com a auséncia de antioxidantes na
formulag@o, sugerindo que os odores apresentados sdo
resultados de reagdes de oxida¢do. Entretanto, nas amostras
de cremes acondicionadas na estufa, a leve modificagdo
apresentada pelo endurecimento da superficie a partir do
15° dia resultou da perda dos componentes hidrofilicos
por evaporacdo durante o aquecimento, o que se da de
forma mais intensa na superficie, aumentando, com isso, a
concentragdo dos componentes menos volateis, geralmente
mais consistentes. A referida constatagdo foi reforcada
pelo acumulo de pequenas goticulas condensadas de agua
na superficie interna das tampas nas amostras da estufa,
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sugerindo que, apesar dos cremes apresentarem umectantes
em sua formulacdo, as suas concentragdes ndo foram
suficientes para evitar a perda de agua por evaporagdo
na temperatura avaliada (Ferreira, 2002; Bianco & Lima,
2007).

Ha de se ressaltar que as diferentes composi¢des
de cremes apresentam diferentes cinéticas de evaporagéo,
revelando assim a sensibilidade de evaporagdo de cremes a
tratamentos térmicos (Silva et al., 2007).

Com relagdo ao teste de centrifugacdo, conforme
Friedrich et al. (2007), ¢ possivel determinar o
comportamento apresentado pela base ao término das
condigdes de estocagem, permitindo, com isso, que se
obtenha pardmetros iniciais e finais de comportamento.
Neste teste, os resultados obtidos foram ausentes de
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qualquer sinal de separagdo de fases ou indicios de
instabilidade, como coalescéncia, cremeacao ou floculagao
(Prestes et al., 2009).

Na avaliag@o da viscosidade aparente das diferentes
formulagdes (Tabela 4), observou-se, em linhas gerais,
que ambas as amostras apresentaram variagdes esperadas
nesse parametro fisico para os cremes, em virtude das
alteragdes organolépticas observadas na superficie, ou
seja, o endurecimento pela evaporagdo dos componentes
hidrofilicos. A viscosidade de uma emulsdo pode ser
alterada pela composicao de lipidios, pela proporcao entre
fase aquosa e oleosa, pela concentragdo de doadores de
viscosidade e emulsionantes, assim como pela presenca
de polimeros. Porém, essas alteracdes na viscosidade ndo
foram suficientes para a separagdo das fases no teste de
centrifugacdo, sugerindo que a carga de tensoativos das
emulsdes foi eficaz para a manutencao da estabilidade fisica
destas, mesmo com a adi¢do de diferentes concentracdes
do extrato glicolico do bagago da uva Isabel (Milan et al.,
2007).

Estudos sobre a estabilidade acelerada de produtos
cosméticos sdo necessarios, pois fornecem informacgdes
importantes sobre o comportamento das formulacdes frente
a condigdes diversas no decorrer do tempo, garantindo,
assim, a eficacia ¢ a seguranga dos produtos.

Apds realizacdo do presente estudo, concluiu-se que
os extratos do bagago de uva Isabel incorporados as bases
emulsionadas, assim como as sementes moidas adicionadas
ao gel, ndo alteraram a estabilidade das mesmas nos aspectos
relacionados a pH, separagdo de fases e viscosidade.
Porém, nos aspectos organolépticos, as amostras de géis
foram as que apresentaram leves alteragdes no odor e na
cor, sugerindo que tratamentos prévios sejam necessarios,
como a adi¢@o de antioxidantes, para a estabilizagao fisico-
quimica dos constituintes naturais.

Estudos complementares, como estabilidade de
prateleira, estabilidade frente a diferentes embalagens e
doseamento de ativos, serdo necessarios em avaliagdes
futuras, a fim de se obter informac¢des mais detalhadas
sobre a vida util dos produtos contendo extratos do bagago
de uva Isabel.
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ABSTRACT

Development and testing of the stability of creams and
gels containing extracts of the pomace and seeds of
Isabel grapes (Vitis labrusca L.)

Numerous cosmetic companies around the world seek
innovation, using raw materials of various origins,
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mainly derived from plants, as natural alternatives to
synthetic materials. With this in mind, this study was
carried out to develop and test the stability of emulsions
and gels, respectively containing extracts of pomace
and seeds of Isabel grape (Vitis labrusca L.), a fruit
rich in phenolics and flavonoids, with great antioxidant
activity. Thus, we sought to highlight the length of time
for which the products maintained their physical and
chemical properties, when subjected to forced climate
variations in accelerated stability tests, during storage.
Creams containing S and 10% glycolic extract of grape
pomace and gels containing 10% powdered seeds were
prepared, accommodated in various environmental
conditions and assessed by physicochemical tests over
60 days. During this period, there were no signs of
physicochemical instability in the creams, under the
conditions tested. However, the gel was slightly altered
in color and smell, suggesting a need to stabilize its
natural constituents by adding antioxidants.

Keywords: Antioxidant. Exfoliant. Stability. Grape. Vitis
labrusca L.
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