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RESUMO

O presente estudo apresenta etapas de desenvolvimento
de emulsdes cosméticas, contendo 5% do extrato
comercial de Trichilia catigua Adr. Juss (e)
Ptychopetalum olacoides Bentham. Desenvolveram-
se 14 formulacoes-teste e avaliou-se a obtencdo de
emulsdées macroscopicamente estaveis, com valores de
viscosidade aparente variados, pH compativel com o
da pele e caracteristicas organolépticas adequadas, por
meio dos Testes de Estabilidade Preliminar e Acelerada.
Estas formulacdes foram divididas em dois grupos:
um com emulsdes fluidas e outro com emulsées mais
viscosas. Apés analise, oito formulacdes-teste foram
consideradas aptas para serem submetidas ao Teste
de Estabilidade Preliminar. Apés os ensaios, cinco
formulacdes-teste foram selecionadas para o Teste de
Estabilidade Acelerada. Os ensaios foram conduzidos
em condicoes de armazenamento, de luminosidade
e de temperatura extremas. Ao final do estudo, duas
formulacdes-teste foram consideradas aprovadas por
apresentarem os perfis mais estaveis durante o estudo,
sendo ambas, emulsdes fluidas constituidas de ceras
auto-emulsionantes e 0,3% p/p de um polimero natural,
e uma delas adicionada também de 2,0% lecitina de
soja.

Palavras-chave: estabilidade de emulsdes cosméticas;
desenvolvimento de emulsdes; Trichilia catigua Adr. Juss
(e) Ptychopetalum olacoides Bentham

INTRODUCAO

Trichilia catigua Adr. Juss. (familia Meliaceae),
popularmente conhecida como catuaba, ¢ uma arvore de
trés a oito metros de altura, ramificada, possui copa densa
quase até o solo ¢ ocorre amplamente no Brasil, de Minas
Gerais ao Rio Grande do Sul (Souza et al., 2001). Suas
propriedades medicinais foram relatadas pelos indigenas e
comunidades locais como digestiva, tonica e purgativa.
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A catuaba contém os seguintes constituintes quimicos:
catuabina, 6leos essenciais, taninos, saponinas, esteroides,
matéria resinosa e flavonoides (Ming & Correa Jr, 2002).

Essa planta é conhecida pela populagdo por suas
propriedades afrodisiacas e tonificantes. Também sao
relatadas indicagdes farmacologicas para tratamento do
sono agitado, instabilidade emocional, atividades antiviral
e antibidtica, dificuldade de raciocinio e concentragio,
moléstias do estdbmago e auxiliar no tratamento de
neurastenia (Manabe et al., 1992; Baby et al., 2007).

Ptychopetalum  olacoides Bentham  (familia
Olacaceae), vulgarmente conhecida como marapuama, é
um arbusto ou arvore pequena, folhas verde-escuras, flores
brancas e pequenas, de odor pungente similar ao jasmim.
A Pharmacopeia dos Estados Unidos do Brasil (1929)
a descreve e apresenta seu emprego oficial como extrato
fluido, p6 e tintura de marapuama. E originaria da Amazonia
e dificilmente se adapta em outras regides do pais.

A triagem fitoquimica do extrato da planta indica a
presenca de marapuamina, acidos graxos livres de cadeia
longa, cumarina, alcaldides, saponinas, flavonoides,
campesterol, B-sitosterol e 6leos essenciais (Maul et al.,
2002; Siqueira et al., 2003).

Historica e popularmente todas as partes da planta
tém sido usadas como medicamento por suas propriedades
farmacoldgicas, mas a casca e araiz sdo estruturas utilizadas
preferencialmente. As tribos indigenas do Brasil utilizam as
cascas ¢ as raizes em infusdo com varios propositos como
tratamento de impoténcia, disturbios neuromusculares,
reumatismo, resfriado e astenias cardiaca e gastrintestinal.
Também sdo relatadas outras indica¢des de uso para o
tratamento de nevralgias, paralisias parciais, dispepsias,
esgotamento, imunoestimulante e depressdo nervosa
(Siqueira et al., 1998; Silva et al., 2002).

Sob o ponto de vista da Ciéncia Cosmética, a
incorporacdo deste extrato comercial, padronizado em
conteudo de flavonodides totais, em formulagdes é focado em
suas propriedades antioxidante, vasoprotetora, anticelulitica
e também pela sua efetividade nas preparagdes destinadas
na prevencdo da queda dos cabelos (Takahashi et al., 1999;
Morvan & Miguel, 2002). A eficacia do extrato vegetal
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padronizado de catuaba ¢ marapuama ocorre pela presenga
de seus principios ativos e do efeito sinérgico do conjunto
de seus constituintes (Baby, 2005).

O estudo da estabilidade de produtos cosméticos
fornece informagdes que indicam o grau de estabilidade
relativa de um produto nas variadas condigdes a que possa
estar sujeito desde sua fabricagdo até o término de sua
validade (Brasil, 2004).

Essa estabilidade ¢ relativa, pois varia com o tempo
e em fungdo de fatores que aceleram ou retardam alteragdes
nos parametros do produto. Modificagdes dentro de limites
determinados podem ndo configurar motivo para reprovar
o produto (Baby et al., 2008).

O estudo da estabilidade de produtos cosméticos
contribui para: orientar o desenvolvimento da formulagao;
fornecer subsidios para o aperfeigoamento das formulagoes;
estimar o prazo de validade e fornecer informagdes para a
sua confirmagio; auxiliar no monitoramento da estabilidade
organoléptica, fisico-quimica e microbiologica, produzindo
informagdes sobre a confiabilidade e seguranga dos produtos
(Maia Campos, 2002; Brasil, 2004).

O teste de estabilidade ¢é considerado um
procedimento preditivo, baseado em dados obtidos de
produtos armazenados em condi¢des que visam a acelerar
alteragdes passiveis de ocorrer nas condi¢des de mercado.
Como em todo procedimento preditivo os resultados ndo
sdo absolutos, mas tém probabilidade de sucesso (Brasil,
2004; Nishikawa et al., 2007).

O presente estudo objetivou o desenvolvimento
de emulsdes cosméticas contendo o extrato comercial de
T catigua Adr. Juss (e) P. olacoides Bentham, e posterior
estudo da estabilidade fisica e fisico-quimica das emulsdes
por meio do Teste de Estabilidade Preliminar e dos Testes
de Estabilidade Acelerada.

MATERIAL E METODOS

Formulacoes-teste

O desenvolvimento das formulagdes-teste abrangeu
a elaboragdo de 14 formulagdes em veiculos emulsionados,
avaliando-se a obtencdo de emulsdes macroscopicamente
estaveis, com valores de viscosidade aparente variados,
de pH compativel com o da pele e de caracteristicas
organolépticas adequadas (aspecto, cor e odor), segundo
critérios do formulador, mercadologicos e outros
referendados pela literatura (DeNavarre, 1993; Hernandez
& Mercier-Fresnel, 1999).

Os componentes adicionados ou ndo e em
concentragoes (% p/p) distintas caracterizaram-se como as
variaveis do processo do desenvolvimento das formulagdes-
teste.

A composi¢do quali e quantitativa (% p/p) das
formulagdes-teste esta descrita nas Tabelas 1 e 2.
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Analise das formulacoes-teste

As formulagdes-teste apresentando sinais de
instabilidade (cremeagdo ou sedimentagdo, floculagdo
e separacdo de fases), adicionalmente as propriedades
organolépticas consideradas inadequadas, segundo critérios
do formulador e também referendadas pela literatura, como
aspecto, cor e odor subjetivamente desagradaveis, foram
rejeitadas pelo estudo do desenvolvimento das formulacdes
(Foster & Rybinski, 1998; Brasil, 2004).

Teste Preliminar da Estabilidade (TPE)

Apenas as formulacdes-teste aprovadas pelo
estudo do desenvolvimento foram submetidas ao Teste
Preliminar da Estabilidade. Foram empregados os Testes da
Centrifugacao e do Estresse Térmico (Wittern et al., 1985;
Baby et al., 2004; Brasil, 2004).

Teste da Centrifugacio

Foram pesados cerca de 5 g das formulagdes-
teste em tubos para centrifuga. Procedeu-se ao ensaio da
centrifugacdo, em réplicas de trés, nas seguintes condigoes:
temperatura ambiente (24 + 2 °C); velocidades de rotagdo
de 1.000, 2.500 e 3.500 rpm; mantendo-se por 15 minutos
em cada valor de velocidade (Idson, 1993; Brasil, 2004;
Baby et al., 2008).

Apds o ensaio, as formulacdes-teste foram analisadas
quanto ao aspecto e classificadas como segue:

I. (IM) para intensamente modificada;

II. (M) para modificada;

III. (LM) para levemente modificada;

IV. (N) para normal, sem alteragdo quanto ao aspecto
(Brasil, 2004).

Também foram avaliadas quanto aos valores de
pH e da viscosidade aparente, em réplicas de trés, apds o
tempo de repouso de 24 horas e apds o Teste do Estresse
Térmico.

Teste do Estresse Térmico

Foram pesados cerca de 5 g das formulagdes-teste
em tubos de ensaio. As amostras, em réplicas de trés,
foram submetidas ao estresse térmico, em banho-maria
termostatizado, no intervalo de temperatura controlada
entre 40 — 80°C, com progressdo de elevacdo de 10°C/30
minutos. As formulagdes-teste foram avaliadas ao término
de 80°C, apds as preparacdes retornarem a temperatura
ambiente (24 + 2°C) (Baby at al., 2008).

Apdés o ensaio, as formulagdes-teste foram
classificadas como descrito anteriormente para o Teste da
Centrifugacao (Baby et al., 2004; Brasil, 2004).
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Tabela 1 - Composi¢ao quali e quantitativa (% p/p) das formulagdes-teste (emulsdes fluidas)

COMPONENTES

COMPOSICAO (% p/p)

Nome quimico

F9 F10 F11 F12 FI13 Fl4

FASE A
Alcool cetoestearilico (¢) fosfato de dicetila (¢)
fosfato cetilico (10 OE)
Adipato de diisopropila
Estearato de estearoila octildodecila
Tetraisoestearato de pentaeritritila
Alcool oleilico
Estearato de glicerila (e) dlcool berrenilico (e) dcido palmitico (e) 4cido estedrico
(e) lecitina (¢) dlcool laurilico (e) alcool miristilico (¢) dlcool cetilico
Butil hidroxitolueno

Lecitina de soja -

FASE B
Glicerina
Hidroxipropil guar -
Goma xantana -
Heptanoato de so6dio
2-Bromo-2-nitropropano-1,3-diol

Agua destilada q.s.p.

FASE C

Extrato de Trichilia catigua Adr. Juss (€) Ptychopetalum olacoides Bentham

2.5

W N =

0.1

0,05
100,0

W

0.3

Dimeticone/crospolimero de vinil dimeticone (e)

C12-14 pareth-12

Legenda: (-): componente nao adicionado

F9/F10/F11/F12/F13/F14: formulagdes-teste

Critérios da analise

Como critérios adotados para a aprovagdo ou
rejeicdo das amostras submetidas ao Teste Preliminar da
Estabilidade, apenas as formulagdes-teste classificadas
como normal (N) ou levemente modificada (LM) para pelo
menos um dos ensaios, foram consideradas aptas para serem
submetidas seqiiencialmente aos Testes de Estabilidade
Acelerada.

Testes de Estabilidade Acelerada (TEA)

Apbs o preparo das formulagdes-teste e periodo de
repouso de 24 horas, foram submetidas ao armazenamento,
sob condigdes extremas de temperatura ¢ luminosidade,
durante periodo de tempo pré-estabelecido. Foram pesados
cerca de 30 g das formulagdes-teste e acondicionados em
frascos de polietileno opaco de boca larga, tampa do tipo
rosca ¢ batoque, cor branca e capacidade de 50 g (amostras
em réplicas de dois) (Brasil, 2004; Baby et al., 2008).

Condigoes do teste

As andlises foram realizadas em réplicas de trés
para cada amostra armazenada. As amostras mantidas sob a
condigdo de refrigerador (5,0 + 0,5°C) foram consideradas
como amostras de referéncia ou padrdo para este estudo.
As analises foram realizadas a temperatura ambiente (24 +
2°C) (Brasil, 2004).

L. -10,0 + 0,5°C (freezer) durante sete dias: analise
no 7° dia;

II. 50,0 + 0,5°C (estufa) durante sete dias: analises
no 1°, 3° e 7° dias;

1. -10,0 £ 0,5°C/24 h (freezer) e + 45,0 + 0,5°C/24
h (estufa) alternando-se as temperaturas durante 12 dias
(ciclos): analises no 6° ¢ 12°dias;

IV.  Exposi¢cdo a luz solar indireta e direta, a
temperatura ambiente (24 + 2°C) durante 14 dias: analises
no 3°, 7° e 14° dias;

V. 50 + 0,5°C (refrigerador) durante 14 dias:
analises no 3°, 7° e 14° dias (Brasil, 2004).
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Tabela 2 - Composigdo (% p/p) das formulagdes (emulsdes viscosas)

COMPONENTES

COMPOSICAO (% p/p)

Nome quimico F1

F2 F3 F4 F5 Fo F7 F8

FASE A

Alcool cetoestearilico (¢) fosfato de dicetila
(e) fosfato cetilico (10 OE)
Alcool cetoestearilico (e) glicosideo
cetoestearilico
Neopentanoato de isoestearila
Estearato de estearoila octildodecila
Tetraisoestearato de pentaeritritila
Alcool oleilico
Oleo mineral (¢) alcool de lanolina
Alcool cetoestearilico (¢) metossulfato de
berrenil trimetil amonio
Butil hidroxitolueno

Lecitina de soja -

4,5 4,5 7 7

2.5 2.5 - - - 7 7

> >

N = =N =

> >

0,1

>

FASE B

Glicerina
Hidroxipropil guar -
Goma xantana -
Heptanoato de sodio
2-Bromo-2-nitropropano-1,3-diol

Agua destilada q.s.p.

0,05
100,0

FASE C

Extrato de 7richilia catigua Adr. Juss (€)
Ptychopetalum olacoides Bentham
Dimeticone/crospolimero de vinil dimeticone
(e) C12-14 pareth-12

Ciclometicone

Legenda: (-): componente ndo adicionado

F1/F2/F3/F4/F5/F6 /F7/F8 : formulagbes-teste

As propriedades ou caracteristicas fisicas e fisico-
quimicas avaliadas nas formulagdes-teste, nos dias pré-
estabelecidos, foram: caracteristicas organolépticas
(aspecto, cor e odor), valor de pH e de viscosidade aparente
(Maia, 2002; Baby et al., 2004; Brasil, 2004; Maia et al,
20006).

Variaveis do teste
Caracteristicas organolépticas
Foram avaliados o aspecto, cor e odor das

formulagdes-teste e comparados com os resultados obtidos
nas analises efetuadas apds 24 horas do repouso (inicio

184

do teste, dia 0 ou t) e, também, com aquelas mantidas em
refrigerador (5,0 + 0,5°C), considerada como amostra de
referéncia (Brasil, 2004).

Valor de pH

Foideterminado nas dispersdes das amostras em agua
recém destilada, na propor¢ao 1:10 p/p, respectivamente, e
a temperatura ambiente (24 + 2°C), em réplicas de trés, para
cada amostra estudada (Davis, 1977).

Viscosidade aparente

Foram pesados cerca de 12 g das formulagdes-teste
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e transferidas para dispositivo (compartimento) destinado
a andlises de pequenas amostras (massa reduzida). Este
procedimento foi realizado em réplica de trés para cada
amostra estudada. As condi¢bes do viscosimetro ViscoStar
(R) foram:

I. Emulsdes fluidas e de viscosidade aparente
reduzida: agulha TR 8 ¢ velocidade de agitagdo 100 rpm;

II. Emulsdes de viscosidade aparente elevada:
agulha TR 9 e 6 rpm.

O valor da viscosidade aparente foi registrado apds
um minuto de agitacdo, a temperatura ambiente de 24 + 2°C
e na unidade de centiPoise (cP).

Critérios de inclusdo e exclusdo

Os critérios adotados para a aprovagdo ou rejeicao
das amostras avaliadas pelos Testes de Estabilidade
Acelerada foram: (Brasil, 2004)

I. Aspecto: integridade das amostras mantendo o
aspecto inicial nas condi¢des de armazenamento, exceto
em temperaturas elevadas, freezer ou ciclos em que leves
modificagdes foram aceitas;

II. Cor e odor: normais durante o armazenamento a
luz solar indireta e direta a temperatura ambiente ¢ leves
modificagdes foram aceitas em temperaturas elevadas;

II1. Valor de pH: ndo se admitiu varia¢do superior a +
5%, comparadas com o valor inicial em todas as condi¢des
de armazenamento;

IV. Viscosidadeaparente:admitiram-semodifica¢oes, desde
que ndo comprometessem a percepcao visual das amostras.

RESULTADOS

Analise macroscopica das formulacdes-teste

As formula¢Ges-teste em desenvolvimento foram
macroscopicamente analisadas, apds o periodo de repouso
de 24 horas necessario para a finalizagdo do processo de
emulsificacdo pelos agentes emulsionantes, verificando
criteriosamente aquelas consideradas aparentemente
estdveis com caracteristicas organolépticas adequadas
(Tadros, 2004). A Tabela 3 ilustra o resultado da avaliagdo
das formulagdes-teste.

Tabela 3 - Caracteristicas organolépticas (aspecto, cor e odor) e valor de pH das formula-
¢oes-teste desenvolvidas, apos o periodo de repouso de 24 horas.

FORMULACAO-TESTE ASPECTO COR ODOR VALOR DE pH
Marrom Caracteristico do
F9 EF/H 5.5
avermelhada extrato
Marrom Caracteristico do
F10 EF/H 5.5
avermelhada extrato
Marrom Caracteristico do
F11 EF/H 55
avermelhada extrato
Marrom Caracteristico do
F12 EF/H 56
avermelhada extrato
Marrom Caracteristico do
F13 EF/H 6,0
avermelhada extrato
Marrom Caracteristico do
F14 EF/H 5.9
avermelhada extrato
F4 EV/HT N.A. N.A. N.A.
F5 EV/HT N.A. N.A. N.A.
F6 EV/HT N.A. N.A. N.A.
Marrom Caracteristico do
F1 EV/H 6,0
avermelhado extrato
Marrom Caracteristico do
F2 EV/H 438
avermelhado extrato
F3 EV/HT N.A. N.A. N.A.
F7 EV/HT N.A. N.A. N.A.
F8 EV/HT N.A. N.A. N.A.

Legenda: EF: emulsdo fluida
EV: emulsdo de viscosidade aparente (consisténcia) elevada

H: aspecto homogéneo

HT: aspecto heterogéneo
N.A.: formulagdes-teste ndo avaliadas
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Tabela 4 - Aspecto das formulagdes-teste no estudo do Teste Preliminar da Estabilidade
(Testes da Centrifugacédo e do Estresse Térmico).

Formulagdes-teste pH Centrifugagio Estresse Térmico pH* 1
Aspecto

F9 5,5 M M N.A. NA
F10 5,5 M N NA. NA
F11 5,5 LM N 53 340
F12 5,6 LM LM N.A. NA
F13 6,0 N N 5,7 260
F14 5,9 N N 56 300
F1 6,0 N LM 5,8 28300
F2 4.8 N N 4.9 27000

>

Legenda: N.A.: formulacdes-teste ndo avaliadas

N: aspecto normal

LM: aspecto levemente modificado

M: aspecto modificado

pH*: valor de pH ap0s o estresse térmico

n: viscosidade aparente, em centiPoise (cP)

Os sistemas emulsionados considerados
macroscopicamente  estaveis pelo desenvolvimento das
formulagdes-teste formaram emulsdes fluidas (F9, F10, F11,
F12, F13 ¢ F14) ¢ de viscosidade aparente elevada (F1 ¢ F2)
(Tadros, 2004) em concordancia com o aumento da concentragéo
(% p/p) da(s) cera(s) auto-emulsionante(s) adicionada(s).

Os veiculos emulsionados visualmente estaveis
e compativeis apresentaram cor ¢ odor oriundos do
extrato comercial de 7. catigua Adr. Juss (e) P. olacoides
Bentham, formando emulsdes da cor marrom avermelhada
e odor caracteristico. Obtiveram-se valores de pH (4,8
a 6) compativeis com as matérias-primas utilizadas e
biocompativeis com o da pele.

Teste Preliminar da Estabilidade (TPE)

Em concordancia com os resultados obtidos no
desenvolvimento das formulagdes-teste, consideraram-se
aptas ao estudo da TPE as seguintes formulagoes: F9, F10,
F11, F12, F13, F14, F1 ¢ F2.

A Tabela 4 descreve os resultados obtidos apds a
TPE por meio dos Testes da Centrifugacdo e do Estresse
Térmico.

O valor de pH foi analisado anterior e posteriormente
ao Teste do Estresse Térmico (caso o aspecto da preparagio
ndo tivesse sido alterado pela condigdo de temperatura
drastica) e a determinagdo da viscosidade aparente (cP)
foi realizada nas formulagdes-teste consideradas estaveis
em ambos os ensaios do TPE (Estresse Térmico e
Centrifugacao).
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O Teste Preliminar da Estabilidade possibilitou
identificar sinais de instabilidade como separagao de fases,
alteracdo da cor e cremeacdo, representados pelas Figuras
1, 2 e 3, respectivamente (Gil-Alegre et al., 2001).

A formulagdo-teste F12, apos o Teste Preliminar da
Estabilidade apresentou-se levemente modificada em ambos
os testes. A presenca de um agente espessante hidrofilico,
hidroxipropil guar, e de um agente co-emulsionante, a
lecitina de soja, ndo possibilitaram a melhora do perfil da
estabilidade, obtido por meio dos Testes da Centrifugacdo
e do Estresse Térmico.

As preparagdes consideradas aptas aos Testes de
Estabilidade Acelerada foram: F1, F2, F11, F13 e F14.

Testes de Estabilidade Acelerada (TEA)

As Tabelas 5 a 9 descrevem os perfis de
estabilidade das formulagoes-teste F11, F13, F14, F1 ¢ F2,
respectivamente, por meio da andlise das caracteristicas
organolépticas (aspecto, cor ¢ odor) e dos pardmetros
fisicos e fisico-quimicos (viscosidade aparente e valor
de pH), Figuras 4 a 11, obtidos pelos TEA. Os ensaios
foram conduzidos nos dias previamente estabelecidos,
em condi¢des de armazenamento de luminosidade e de
temperatura extremas.
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Tabela 5 - Avaliacdo das caracteristicas organolépticas (aspecto, cor e odor), valor de pH e
viscosidade aparente da formulagdo-teste F11 obtidas pelos Testes de Estabilidade Acelerada.

Condig¢des de Armazenamento

Luz solar Refrigerador Estufa Ciclos Freezer

Formulagao-teste F11 -10/+ 45 -10+
24+2°C 5+0,5°C 50 +0,5 °C
£05°C  05°C

tempo (dias)

Variaveis t 3 7 14 3 7 14 1 3 7 6 12 7
pH 56 57 56 56 56 57 57 56 54 53 55 52 56
% pH i 18 0 o0 o0 18 18 o 18 0
36 54 7,1
H 370 410 400 480 400 420 430 300 360 340 240 390 270
% i 81 297 81 135 162 351 54
10,8 189 54 81 27.0
Aspecto Hom. N N N N N N N IM IM N M N
Cor M. A. N N N N N N N N N N N N
Odor C.E. N N N N N N N N N N N N
Legenda:

% pH: variag@o percentual do valor de pH em relag@o ao pH inicial, t0 / n: viscosidade apa-
rente (em cP) / % n: variagdo percentual do valor da viscosidade aparente em relagdo a vis-
cosidade aparente inicial, t0 / t0: tempo inicial das leituras (24 horas ap6s o preparo) / Hom.:
aspecto homogéneo / M. A.: coloragdo marrom avermelhada / N: normal / IM: intensamente
modificado / M: modificado / C. E.: caracteristico do extrato

Tabela 6 - Avaliagdo das caracteristicas organolépticas (aspecto, cor e odor), valor de pH e
viscosidade aparente da formulagao-teste F13 obtidas pelos Testes de Estabilidade Acele-
rada.

Condigdes de Armazenamento

Luz solar Refrigerador Estufa Ciclos Freezer

Formulagao-teste F13 - 10/+ 45 -10 +
24+2°C 5+0,5°C 50+0,5°C
+0,5°C  05°C

tempo (dias)

Variaveis t 3 7 14 3 7 1 1 3 7 6 12 7
pH 5.1 51 51 51 50 51 50 50 49 49 51 49 51
% pH ) o o o o T 0 0
2.0 20 20 39 39 39
H 300 350 350 430 350 340 340 290 300 320 210 320 220
% i 167 167 433 167 133 133 0 67 67 -267
33 30,0
Aspecto Hom. N N N N N N N N N N N N
Cor M. A. N N N N N N N N N N N N
Odor C.E. N N N N N N N N N N LM N

Legenda:

% pH: variacdo percentual do valor de pH em relagdo ao pH inicial, t0 / n: viscosidade
aparente (em cP) / % n: variagdo percentual do valor da viscosidade aparente em relagéo
a viscosidade aparente inicial, t0 / tO: tempo inicial das leituras (24 horas ap6s o preparo)
/ Hom.: aspecto homogéneo / M. A.: coloragdo marrom avermelhada / N: normal / LM:
levemente modificado / C. E.: caracteristico do extrato
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Tabela 7 - Avaliag@o das caracteristicas organolépticas (aspecto, cor e odor), valor de pH e
viscosidade aparente da formulag@o-teste F14 obtidas pelos Testes de Estabilidade Acele-

rada.
Condigdes de Armazenamento
Luz solar Refrigerador Estufa Ciclos Freezer
Formulagao-teste F14 -10/+45+ -10£0,5
2442.0°C 5+05°C 50+ 0.5 °C
0,5°C °C
tempo (dias)
Variaveis to 3 7 14 3 7 14 1 3 7 6 12 7
pH 5.0 52 49 50 48 49 49 49 48 438 49 48 49
% pH - 40 0 T T 40 40 20 40 20
2,0 40 20 20 20
H 320 320 320 340 340 340 330 350 190 160 270 220 270
% - 0 0 62 62 62 31 94 156 T 156
40,6 50,0 31,2
Aspecto Hom. N N N N N N N N N N N N
Cor M. A. N N N N N N N LM LM N N N
Odor C.E. N N N N N N N LM LM N N N
Legenda:

% pH: variagao percentual do valor de pH em relag@o ao pH inicial, t0 / n: viscosidade
aparente (em cP) / % n: variag@o percentual do valor da viscosidade aparente em relagdo
a viscosidade aparente inicial, t0 / t0: tempo inicial das leituras (24 horas apos o preparo)
/ Hom.: aspecto homogéneo / M. A.: coloragdo marrom avermelhada / N: normal / LM:
levemente modificado / C. E.: caracteristico do extrato

Tabela 8 - Avaliac¢do das caracteristicas organolépticas (aspecto, cor e odor), valor de pH ¢ viscosidade apa-
rente da formulagéo-teste F1 obtidas pelos Testes de Estabilidade Acelerada.

Condigdes de Armazenamento

Luz solar Refrigerador Estufa Ciclos Freezer
Formulagio-teste
-10/+45+ -1040,5
F1 24+2°C 5+05°C 50+0,5°C
0,5°C °C
tempo (dias)
Variaveis to 3 7 14 3 7 14 1 3 7 6 12 7
pH 6,0 59 57 5.8 6,1 5.8 59 6,0 55 52 57 5,6 5.9
% pH - -1,7 -50 -33 1.7 -33 -1.7 0 -8,3 -13,3 -5,0 -6,7 -1,7
H 28.300 28.400 26.200 31.000 27.300 27.000 25200 21.100 49400 52700 21.000 37.200 23.000
%n - 0.4 -7.4 9.5 -3.5 -46 -110 -254 7456 86,2 -258 314 - 18,7
Aspecto Hom. N N N N N N N N LM LM N N
Cor M. A N N N N N N N N N N N N
Odor C.E. N N N N N N N N LM N N LM

Legenda:

% pH: variacdo percentual do valor de pH em relagdo ao pH inicial, t0 / n: viscosidade aparente (em cP) / % n:
variagdo percentual do valor da viscosidade aparente em relagdo a viscosidade aparente inicial, t0 / t0: tempo
inicial das leituras (24 horas ap6s o preparo) / Hom.: aspecto homogéneo / M. A.: coloragdo marrom averme-
lhada / N: normal / LM: levemente modificado / C. E.: caracteristico do extrato
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Tabela 9 - Avaliagdo das caracteristicas organolépticas (aspecto, cor e odor), valor de pH e viscosidade aparente
da formulag@o-teste F2 obtidas pelos Testes de Estabilidade Acelerada.

Condig¢des de Armazenamento

Luz solar Refrigerador Estufa Ciclos Freezer
Formulagio-teste
-10/+45 + -10 +
F2 24+2°C 5+0,5°C 50+0,5°C
0,5°C 05°C
Tempo (dias)
Variaveis to 3 7 14 3 7 14 1 3 7 6 12 7
pH 4.8 438 4,7 49 438 47 5,0 4.9 4.9 4.9 4.9 4,7 4,7
% pH - 0 =21 2,1 0 =21 42 2,1 2.1 2.1 2.1 221 -2.1
H 26,900 22.000 23300 29.300 23.000 23.000 23400 26700 69.600 94400 27.700 46.200 25.600
%n - -182 -134 8.9 -145 -145 -13,0 -0,7 158,7  250,9 3,0 71,7 -4.38
Aspecto Hom. N N N N N N N N N N N LM
Cor M. A. N N N N N N N N N N N N
Odor C.E. N N N N N N N N LM N N N
Legenda:

% pH: variagao percentual do valor de pH em relag@o ao pH inicial, t0 / n: viscosidade aparente (em cP) / % n:
variagdo percentual do valor da viscosidade aparente em relacdo a viscosidade aparente inicial, t0 / t0: tempo
inicial das leituras (24 horas ap6s o preparo) / Hom.: aspecto homogéneo / M. A.: coloragdo marrom averme-
lhada / N: normal / LM: levemente modificado / C. E.: caracteristico do extrato

Figura 1. Indicio de separagdo de fases do sistema emul-
sionado das formulagdes-teste (1) F9 e (2) F10, apds o Tes-
te do Estresse Térmico. As setas indicam a separacdo de
fases (Baby et al., 2004).

Figura 3. Teste Preliminar da Estabilidade para a formula-
¢do-teste F12. Teste do Estresse Térmico. A seta indica o
processo de cremeagdo.

Figura 2. Aspecto modificado da formulago-teste 12 apos
o Teste do Estresse Térmico. A seta indica sinais de instabi-
lidade como indicios de cremeagdo e alteracdo da coloragao
(Baby et al., 2004).

Estabilidade Acelerada -variagdo de % pH, temperatura24+/-2°C

105,0
100,0 /:

X
o
=

95,0

90,0

1] 3 [} 9 12 15
tempo (dias)

—4—F1 —d—F2 —d—F11 ==F13 —%—F14

Figura 4. % pH: variagdo percentual do valor de pH em
relagdo ao pH inicial para as formulagdes 1, 2, 11, 13 e
14, na condigdo 24 + 2 °C, durante o Teste de Estabilidade
Acelerada.
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Estabilidade Acelerada - variagdo de % pH, temperatura5 +/-0,5°C

105,0

0 3 6 9 12 15
tempo (dias)
——F1 —Gd—F2 =—de—F1l1 =¢=F13 —4—F14

Figura 5. % pH: variag@o percentual do valor de pH em
relacdo ao pH inicial para as formulagdes 1, 2, 11, 13 e 14,
na condi¢do 5 + 0,5 °C, durante o Teste de Estabilidade
Acelerada.

de A d fagio de % pH, p -10/445 +/- 0,5°C
105,0
had
100,0
3 ™|
®
95,0
90,0
0 3 6 9 12 15
tempo (dias)
——F1 ~hd—F2 —d—F1l1l =3=F13 —%—F14

Figura 7. % pH: variag@o percentual do valor de pH em re-
lacdo ao pH inicial para as formulagdes 1,2, 11, 13 e 14, na
condicdo -10/+45 £ 0,5 °C, durante o Teste de Estabilidade
Acelerada.

de Acelerada - variagio de % viscosidade, temperatura5+/-0,5°C

340,0
» 2000
k]
S 2400
S 1900
=
® 1400

90.0"*5_ %

40,0

0 3 6 9 12 15
tempo (dias)
——F1 —dd—F2 —A—F11 =—9—=F13 —%—F14

Figura 9. % n: variag@o percentual do valor de viscosidade
em relagdo a viscosidade inicial para as formulagdes 1, 2,
11, 13 e 14, na condigdo 5 £ 0,5 °C, durante o Teste de Es-
tabilidade Acelerada.
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Estabilidade Acelerada - variacio de % pH, temperatura50 +/-0,5°C

105,0

15

tempo (dias)
fd—F2 =—dr—F11 =d=F13 —%—F1l4

——

Figura 6. % pH: variagdo percentual do valor de pH em
relagdo ao pH inicial para as formulagdes 1, 2, 11, 13 ¢ 14,
na condi¢do 50 + 0,5 °C, durante o Teste de Estabilidade
Acelerada.

bilidade Acelerada - giode % vi P 24+ /-2°C
150,0
o 1300
=
]
I 1100
¢
= 90,0
= X
= I -
70,0
50,0
0 3 6 9 12 15
tempo (dias)
—peF1l hdF2 =fy=F11 =p=F13 —#=F14

Figura 8. % m: variag@o percentual do valor de viscosidade
em relagdo a viscosidade inicial para as formulagoes 1, 2,
11, 13 e 14, na condig¢do 24 + 2,0 °C, durante o Teste de
Estabilidade Acelerada.

de Acelerad iagio de % viscosidad p 504 /-0,5°C
340,0 u
o 2900
g 240,0 o
g 1900 %
® 1400
90,0 —X
40,0 | = =
0 3 6 9 12 15
tempo (dias)
——F1 —-F2 —A—F11 —4=F13 —%—F14

Figura 10. % n: variagao percentual do valor de viscosidade
em relagdo a viscosidade inicial para as formulagdes 1, 2,
11, 13 e 14, na condi¢do 50 + 0,5 °C, durante o Teste de
Estabilidade Acelerada.
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Estabilidade Acel variagio de % viscosidade, temp a- 10/+45 +/- 0,5°C

3400
g 290,0
o
b 240,0
S 1900
2 ad
= 1400
90,0 — b — -
40,0
] 3 6 9 12 15
tempo (dias)
——F1 bd—F2 —de—Fll =3=F13 —#—F14

Figura 11. % n: variagdo percentual do valor de viscosidade
em relacdo a viscosidade inicial para as formulagdes 1, 2,
11, 13 ¢ 14, na condicédo -10/+45 + 0,5 °C, durante o Teste
de Estabilidade Acelerada.

DISCUSSAO

Formulacoes-teste

A selegdo das matérias-primas que compdem as
formulagdes-teste foi criteriosa, visando a obtencdo de
formulagdes com caracteristicas apropriadas e com perfis
de estabilidade adequados.

A cera autoemulsionante constituida de alcool
cetoestearilico, fosfato de dicetila (e) fosfato cetilico (10
OE) (Crodafos® CES) é muito empregada em formulagdes
cosméticas porque favorece a obtencdo de veiculos
emulsionados de aplicagdo e espalhabilidade adequadas
devido ao comportamento tixotropico, adicionalmente
a liberagdo simultanea das fases oleosa e aquosa do
veiculo, conferir sensorial agradavel e substantividade
a pele. Ja a cera autoemulsionante constituida de alcool
cetoestearilico (e) glicosideo cetoestearilico (Montanov®
68), por ter origem semi-sintética, apresenta-se como uma
matéria-prima de tendéncia atual e, sua propriedade de
favorecimento da formagéo de cristais liquidos, possibilita
a elevacgdo da estabilidade do veiculo emulsionado, além de
intensificar a capacidade de hidratacdo da pele doada pelo
sistema lamelar (Redekop, 1994; Polo, 1998b; Mele et al.,
2003; Niraula et al., 2004).

A adigdo dos emolientes: neopentanoato de
isoestearila, esterato de estearoila octildodecila,
tetraisoesterato de pentaeritritila, alcool oleilico, o6leo
mineral (e) alcool de lanolina, adipato de diisopropila as
formulagdes-teste objetivou obter fungdes de desempenho,
como: protecdo e amaciamento da pele, hidratacdo por
oclusdo e retencdo da agua, lubrifica¢do e espalhabilidade
apropriadas (Kameshwari & Mistry, 1999).

A selecdo dos emolientes adipato de diisopropila
(Ceraphyl® 230), neopentanoato de isoestearila (Ceraphyl®
375), estearato de estearoila octildodecila (Ceraphyl® 847),
tetraisoestearato de pentaeritritila (Crodamol® PTIS),
alcool oleilico (Crodacol® B-10) e 6leo mineral (e) alcool
de lanolina (Uniliquid®) foi realizada em concordancia com

suas propriedades fisico-quimicas e a estrutura quimica.

Emolientes do tipo éster de alcoois ou acidos graxos
de cadeia carbonica curta (como o adipato de diisopropila
— Ceraphyl® 230) conferem as formula¢des percepgdo
sensorial denominada como fina e leve, enquanto que os
ésteres de cadeia ramificada promovem atributos como
fluidez e toque ndo oleoso, além de espalhabilidade elevada
e elegincia (neopentanoato de isoestearila — Ceraphyl®
375; estearato de estearoila octildodecila — Ceraphyl® 847).
Esteres de pentaeritritila (tetraisoestearato de pentaeritritila
— Crodamol® PTIS) sdo passiveis de conferir a pele o
efeito denominado como almofadado ou cushiony feel.
Alcoois graxos de cadeia carbonica longa (alcool oleilico —
Crodacol® B-10) promovem efeito oclusivo por deposi¢do
de pelicula sobre o estrato corneo e conseqiientemente
elevam a retencdo de agua, porém, possuem a desvantagem
de conferir percepcdo sensorial oleosa quando a formulacdo
¢ aplicada a pele (Obukowho & Woldin, 2001).

A mistura proprietaria estearato de glicerila (e)
alcool berrenilico (e) acido palmitico (e) acido estearico (e)
lecitina (e) alcool laurilico (e) alcool miristilico (e) alcool
cetilico (Prolipid® 141) teve sua selecdo fundamentada
em suas propriedades de formagdo de cristais liquidos e
compatibilidade com inimeras matérias-primas usualmente
empregadas em formulagdes cosméticas (Eccleston, 1997;
Polo, 1998Db).

Os espessantes poliméricos, hidroxipropil guar
(Jaguar® HP-105) e goma xantana (Rhodicare® S) utilizados
no desenvolvimento das formulagdes-teste foram selecionados
por possibilitar a melhora da espalhabilidade e da estabilidade
dos sistemas emulsionados (Malone et al., 2003).

O agente umectante glicerina foi selecionado por
favorecer a hidratacdo superficial da pele (Polo, 1998a) e por
retardar a perda de agua das formulagdes (Arct et al., 2002).

Os sinais de incompatibilidade entre os componentes
apresentados pelas formulagdes-teste F4 ¢ F5 foram
gerados, provavelmente, pela elevada concentragdo do
alcool cetoestearilico (e) glicosideo cetoestearilico (7%
p/p) € a presenga de lecitina de soja (Aminolec® 70, 2%
p/p) agente emulsionante ou co-emulsionante de origem
natural (Manconi et al., 2003). A preparagdo F6 apresentou-
se inadequada como veiculo devido & incompatibilidade do
alcool cetoestearilico (¢) metossulfato de berrenil trimetil
amoénio (Incroquat Behenyl® TMS, 0,3% p/p) cera auto-
emulsionante de carater catidnico e da goma xantana
(Rhodicare® S, 0,3% p/p), espessante hidrofilico de carater
aniénico, mesmo nas reduzidas proporgdes.

Aformulag@o-teste F3 apresentou incompatibilidades
como veiculo emulsionado. De acordo com a literatura os
possiveis fatores responsaveis por este efeito, poderiam ser
interpretados como: periodo de agitagdo inadequado, durante
o processo de obtengdo do sistema, devido a presenga
da lecitina de soja (2% p/p), na proporgdo utilizada e da
concentragdo elevada damistura das ceras auto-emulsionantes
alcool cetoestearilico (e) fosfato de dicetila (e) fosfato cetilico
(10 OE) (2,5% p/p) e do alcool cetoestearilico (e) glicosideo
cetoestearilico (4,5% p/p) (Knoth et al., 2005).
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As formulagdes-teste F7 ¢ F8 ndo resultaram em
sistemas emulsionados adequados, evidenciando sinais
de incompatibilidades entre as matérias-primas utilizadas,
sendo mencionada como as possiveis causas: presenga da
lecitina de soja (2% p/p) e periodo de agitagdo inadequado;
presenca da goma xantana (0,3% p/p), espessante
hidrofilico de carater anidnico, e do alcool cetoestearilico
(e) metossulfato de berrenil trimetil amoénio (0,3% p/p),
carater cationico.

Knothetal. (2005) observaram atendéncia da lecitina
de soja em formar agregados em sistemas emulsionados
com elevagdo do valor da viscosidade. Segundo a mesma
referéncia, prolongando-se o periodo de agitacdo, as
formagdes de agregados das goticulas da fase dispersa da
emulsdo eram rompidas, obtendo a homogeneidade do
sistema.

Verificou-se no presente estudo que o acréscimo da
concentragdo das bases auto-emulsionantes corroborava
com a elevacdo da viscosidade aparente, oferecendo
maior resisténcia a agitagdo mecanica promovida pelo
homogeneizador/dispersor Ultra Turrax®, e com a formagao
de agregados das goticulas da fase interna das formulagdes-
teste em decorréncia da presenga da lecitina de soja e do
periodo de homogeneizag¢do inadequado (Lashmar et al.,
1995).

A partir dos resultados obtidos, permite-se sugerir
que o periodo de agitagdo, para emulsdes apresentando
componentes similares aos empregados nas desenvolvidas
neste trabalho, bases auto-emulsionantes e lecitina de soja,
deve ser prolongado durante o processo de emulsificacdo
para garantir a total dispersdo das goticulas da fase interna
do sistema emulsionado.

Teste Preliminar da Estabilidade (TPE)

Devido a alta demanda dos produtos cosméticos,
necessidades mercadoldgicas e dos consumidores, a
promocdo do envelhecimento precoce em sistemas
emulsionados, por meio do armazenamento em condig¢des
drasticas de luminosidade, temperatura e umidade, permite
reduzir o periodo exigido para a avaliagdo da estabilidade
e, conseqiientemente, a predicdo do prazo de validade. Pelo
exposto, justifica-se a avaliagdo da estabilidade dos produtos
cosméticos por meio do Teste da Estabilidade Preliminar,
Testes de Estabilidade Acelerada ¢ Teste de Estabilidade
Normal (Rieger, 1996; Gil-Alegre et al., 2001).

As formulagdes-teste F9 ¢ F10 apresentaram
separacdo de fases devido a baixa concentracdo da cera
auto-emulsionante e a auséncia de espessantes hidrofilicos,
evidenciados no Teste da Centrifugacdo. Embora a presenga
de um co-emulsionante, a lecitina de soja (2% p/p), na
formulagédo F10, o sistema nao resultou em um melhor perfil
de estabilidade, provavelmente por ndo ser a concentragio
ideal dos agentes emulsionantes e co-emulsionantes,
assim, ndo oferecendo resisténcia interfacial adequada a
coalescéncia e posterior separagdo de fases. A auséncia
de espessantes hidrofilicos corroborou com os indicios
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de instabilidade por ndo ocorrer elevacdo satisfatoria
da viscosidade aparente da fase externa dos veiculos
emulsionados fluidos, a fim de se manter a integridade das
emulsoes (Wittern et al., 1985; Marquardt & Sucker, 1998;
Roland et al., 2003; Tadros, 2004).

A elevagdo da temperatura, freqiientemente, causa
redu¢do do valor da viscosidade, o que permite as goticulas
da fase interna de um sistema emulsionado colidirem com
maior magnitude devido a fatores como, por exemplo,
intensificacdo da cinética e do movimento browniano
destas, aumento da energia fornecida pelo aquecimento e
resisténcia inadequada ao deslocamento das particulas da
fase interna da emulsdo em conseqiiéncia da diminui¢do da
consisténcia da fase continua. A partir das condi¢des acima
descritas, o Teste do Estresse Térmico permite demonstrar
mais rapidamente a tendéncia dos veiculos emulsionados
em apresentar sinais de instabilidade como a cremeagio ou
sedimentagdo ¢ a separacdo de fases (Rieger, 1996).

Normalmente, a presenca de substancias
poliméricas e tensoativas adsorvidas nos globulos de um
sistema emulsionado causam redug¢do da tensdo interfacial,
dessa maneira, elevando a estabilidade do sistema frente
a coalescéncia e separagdo de fases por mecanismos de
acdo diversos. Porém, o efeito desejado destas classes
de adjuvantes ¢é dependente da concentracdo ¢ da
disponibilidade de localizarem-se na interface 6leo-agua
(Wollenweber et al., 2000; Capek, 2004).

Os valores reduzidos da viscosidade aparente de 340,
260 e 300 cP (F11, F13 e F14, respectivamente), segundo
Wood (2001) conferem a denominago da forma cosmética
de locdo por se tratar de um sistema emulsionado com
valor de viscosidade aparente proximo a 300 cP. Segundo
a mesma referéncia, as formulagdes-teste F1 e F2 foram
classificadas como creme.

Testes de Estabilidade Acelerada (TEA)

Segundo a Legislag@o Brasileira vigente, os TEA sdo
destinados a aumentar a velocidade de degradagdo quimica
e modificacdes fisicas de substincias e/ou alteragdes na
forma farmacéutica ou cosmética, empregando condig¢des
drasticas de armazenamento, com a finalidade de monitorar
as reagoes de degradag@o e prever o prazo de validade nas
condi¢gdes normais de armazenamento (Brasil, 2004).

Os Testes de Estabilidade Acelerada visaram conferir
as formulagdes-teste condi¢des para o envelhecimento
acelerado, permitindo selecionar aquelas de melhor
perfil de estabilidade fisica e fisico-quimica, segundo
os parametros avaliados. Trata-se, portanto, de um teste
orientativo, indicando qual veiculo cosmético em estudo
confere estabilidade adequada para ensaios futuros ao TEA
(Brasil, 2004).

Segundo os resultados da Tabela 5, a logdo F11
apresentou variagdes reduzidas no valor de pH, exceto
no sétimo dia de analise na condicdo de estufa (50,0 +
0,5°C) e no 12° dia, na condicdo dos ciclos (- 10/+ 45 +
0,5°C), com valores percentuais excedentes (5,4 ¢ 7,1%,
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negativamente) acima do limite permitido, equivalente a +
5%. O aspecto das preparagdes se apresentou intensamente
modificado para a condi¢do de estufa (50,0 + 0,5°C) e,
modificado, para a condi¢@o dos ciclos (- 10/+ 45 + 0,5°C).
Tais comportamentos eram esperados pelas condi¢des
drasticas de armazenamento, pois a temperatura apresenta
relagdo direta com a aceleracdo da cinética de deterioragao
das formas cosméticas ou farmacéuticas e dos principios
ativos (Rieger, 1996).

Para as amostras expostas a condigdo de luz solar,
em temperatura ambiente (24 + 2°C), e refrigerador (5,0
+ 0,5°C) a log@o F11 contendo os componentes cera auto-
emulsionante alcool cetoestearilico (e¢) fosfato de dicetila
(e) fosfato cetilico (10 OE), espessante hidroxipropil
guar ¢ agente emulsionante ou co-emulsionante ndo-
ionico estearato de glicerila (e) alcool berrenilico (e)
acido palmitico (e) acido estearico (e) lecitina (e) alcool
laurilico (e) alcool miristilico (e) alcool cetilico, apresentou
tendéncia a elevagdo da viscosidade aparente. A mesma
variavel descrita acima sofreu redugdo percentual de seu
valor (- 8,1%) na condi¢do de estufa (50,0 + 0,5°C) no 7°
dia de analise.

As leituras do valor da viscosidade aparente foram
registradas no tempo de um minuto, pois, devido ao carater
tixotropico da cera auto-emulsionante alcool cetoestearilico
(e) fosfato de dicetila (e) fosfato cetilico (10 OE) e, embora
o estudo do perfil reoldgico ndo tivesse sido avaliado, a
permanéncia da rotagdo da agulha (TR 8) do equipamento
(Viscosimetro ViscoStar R) promovia consecutiva reducao
do valor da viscosidade aparente.

Os demais parametros avaliados, cor e odor, foram
considerados normais para todas as condi¢cdes dos TEA.
De acordo com os critérios de inclusio e exclusdo, a
formulag@o-teste F11 foi rejeitada pelo ensaio.

De acordo com a Tabela 6, a logdo F13 apresentou
alteragdes reduzidas das variaveis analisadas, exceto por
leve modificagdo do odor, no 12° dia, na condi¢do de ciclos
(- 10/+ 45 + 0,5°C). Nas amostras expostas a luz solar
(24 + 2°C) e refrigerador (5,0 + 0,5°C), ocorreu elevagdo
da viscosidade aparente (terceiro dia) com percentual
positivo de 16,7%, evidenciando que o periodo de repouso
adequado a obtencdo total da viscosidade, pelo sistema
emulsionado, seria de 48 até 72 horas apos o preparo da
formulag@o-teste. O periodo de repouso apds o preparo
dos sistemas emulsionados € necessario, pois, segundo
Realdon et al. (2002) a estabilizagdo das goticulas da fase
dispersa, a disposi¢do ou arranjo estrutural da fase continua
e as interagdes fisicas entre ambas podem ocorrer em um
periodo de tempo de duas até quatro semanas. Na condigdo
de freezer (- 10,0 £+ 0,5 °C), foi observada redugdo do valor
da viscosidade no percentual de 26,7%.

Verificaram-se pelos resultados expostos nas Tabelas
5 e 6, nas condigdes de armazenamento utilizadas nos TEA,
que a preparagdo contendo o hidroxipropil guar (0,3%
p/p, F11), como agente espessante hidrofilico, favoreceu
a obtencdo de um sistema emulsionado com valor de
viscosidade aparente superior comparado com a preparagao

similar em composigdo, contendo a goma xantana (F13)
como espessante, na mesma proporgao p/p.

A formulagdo-teste F14 apresentou reducdo da
viscosidade aparente para as condi¢des de estufa (50,0
+ 0,5°C), ciclos (- 10/+ 45 + 0,5°C) e freezer (- 10,0 +
0,5°C). Os resultados experimentais obtidos para a variavel
viscosidade aparente para a condi¢do de ciclos, isto é, a
alteragdo percentual negativa de 31,2%, contradiz com
aqueles relatados por Manconi et al. (2003) os quais indicam
elevagdo do valor da viscosidade aparente em dispersdes de
lecitina de soja em agua quando obtidas por meio de ciclos
de congelamento e descongelamento (- 40/+ 40°C). Porém,
segundo os critérios adotados, as modifica¢des ocorridas
foram aceitaveis. A cor ¢ o odor apresentaram pequenas
modificagdes na condigdo de estufa (50,0 + 0,5°C). O valor
de pH ndo acarretou em alteragdes significativas durante os
Testes de Estabilidade de Acelerada.

Os cremes F1 e F2 (Tabelas 8 e 9) resultaram em
sistemas emulsionados com as maiores variagdes dos
parametros analisados pelos TEA, exceto nas condi¢des de
luz solar (24 + 2°C) e refrigerador (5,0 + 0,5 °C). Ambas as
formulagdes-teste apresentaram elevagdo significativa da
viscosidade aparente na condigdo de estufa (50,0 + 0,5°C)
e, apenas para a F2, na condigdo de ciclos (- 10/+ 45 +
0,5°C), possivelmente, devido a porosidade do material de
acondicionamento ¢ ao didmetro da boca larga dos potes
opacos de polietileno, que permitiram maior perda da agua
das preparagdes.

As caracteristicas organolépticas (aspecto e odor) e o
valor de pH do creme F1 (Tabela 8) foram mais susceptiveis
as condi¢des de armazenamento, acarretando alteragdes
em temperaturas drasticas (- 10 + 0,5°C e 50,0 + 0,5°C)
e, apenas o odor, nos ciclos (- 10/+ 45 + 0,5°C); e valores
percentuais de pH (6,7 a 13,3% negativos) excedentes ao
limite estabelecido em + 5%, nas condi¢des de estufa (50,0
+ 0,5°C) e ciclos (- 10/+ 45 + 0,5°C), respectivamente. A
alteragdo do odor poderia ter sido causada pela temperatura
elevada, o que acarretaria na decomposicdo acelerada dos
componentes da formulaggo e do extrato vegetal comercial
contendo 7. catigua Adr. Juss (e) P. olacoides Bentham
(Maia et al., 2006; Baby et al., 2007).

A redugdo percentual do valor de pH, verificada
nas condicbes de armazenamento para a preparagdo
F1, apresentada na Tabela 8, pode ter sido originada
devido a presenga do alcool cetoestearilico (e) glicosideo
cetoestearilico (7% p/p). Segundo os estudos realizados
por Masmoudi et al. (2005), emulsdes a base da cera auto-
emulsionante citada anteriormente apresentam tendéncia
para a redugd@o do valor de pH durante o envelhecimento,
principalmente quando armazenadas em temperaturas
elevadas.

O aspecto ¢ a cor da F2 (Tabela 9) resultaram em
leves modificagdes nas condi¢des de estufa (50,0 + 0,5 °C)
e ciclos (- 10/+ 45 + 0,5 °C).

As formulagOes-teste consideradas com as
caracteristicas mais adequadas de estabilidade, logdes
F13 e F14 (Tabelas 6 e 7), foram selecionadas como os
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veiculos mais adequados para a veiculagdo do extrato
vegetal comercial de 7. catigua Adr. Juss (e) P. olacoides
Bentham.

Considerando as formulagoes-teste F3, F4, F5
e F7 contendo: alcool cetoestearilico (e) fosfato de
dicetila (e) fosfato cetilico 10 OE (Crodafos® CES) e/
ou alcool cetoestearilico (e) glicosideo cetoestearilico
(Montanov® 68) na concentracdo total de 7% p/p, e
lecitina de soja (Aminolec® 70) a 2% p/p, verificou-se a
obtengdo de sistemas emulsionados heterogéneos devido,
provavelmente, ao periodo de agitagdo inadequado. Os
Testes da Centrifuga¢ao e do Estresse Térmico empregados
no Teste Preliminar da Estabilidade permitiram evidenciar
mais rapidamente sinais da instabilidade dos veiculos
apresentados a seguir: F9 e¢ F10 (separacdo de fases);
F12 (alteragdo da cor e cremeacdo). As formulagdes-teste
contendo o hidroxipropil guar (Jaguar® HP-105) a 0,3%
p/p apresentou valor de viscosidade aparente superior em
relacdo as preparagdes similares, contendo goma xantana
(Rhodicare® S), 0,3% p/p.

Segundo as informagdes obtidas pelos TEA, nas
condigdes de armazenamento e os critérios de analises, as
formulagdes-teste F13 ¢ F14 (Tabela 1) foram aprovadas
pelos ensaios, pois apresentaram os melhores perfis de
estabilidade.
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ABSTRACT

Development and Preliminary Stability Testing of cosmetic
formulations containing the commercial extract of Trichilia
catigua Adr. Juss and Ptychopetalum olacoides Bentham

The steps involved in the development of formulations
containing 5% of the commercial extract of Trichilia
catigua Adr. Juss and Ptychopetalum olacoides Bentham
are reported. Fourteen formulations were developed in
order to obtain macroscopically stable emulsions with
varying apparent viscosities, pH values compatible with the
skin and appropriate organoleptic characteristics, through
Preliminary and Accelerated Stability Assays. These
emulsions were separated into two groups, one of fluid
emulsions and the other of more viscous emulsions. After
evaluation, eight formulations were considered suitable
to be subjected to the Preliminary Stability Assay. On the
basis of this assay, five formulations were selected for the
Accelerated Stability Assay, in which they were exposed to
storage conditions, light and extreme temperatures. Two
of the fluid emulsions were selected as having adequate
stability characteristics. These were composed of self-
emulsifying waxes and 0.3% (w/w) of xanthan gum, but
only one of them contained soya lecithin.
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