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RESUMO

Desenvolver fitocosméticos capilares baseados em éleo de Carapa guianesis Aubl. e
manteiga de Astrocaryum murumuru Mart. e realizar o estudo de estabilidade preliminar
e acelerado. Foram preparadas formulacGes de xampu e condicionador, contendo entre
0,5 a 1,5% de 6leo de andiroba e de manteiga de murumuru, respectivamente. No estudo
de estabilidade preliminar foram realizados 06 ciclos de gela/degela durante 12 dias o
estudo acelerado durante 90 dias. As amostras foram armazenadas em temperatura 25 +
2 °C e 45 £ 2 °C, e os parametros analisados foram: caracteristicas organolépticas, pH e
viscosidade. Todas as analises foram realizadas em triplicatas. Durante o estudo de
estabilidade preliminar, as formulagdes mantidas a 25°C ndo apresentaram alteragdes na
cor, aspecto e o odor ficaram menos intenso. As amostras do ciclo gelam/degelam, o
xampu apresentou alteragdes na cor, aspecto e odor. As amostras da estabilidade
acelerada a 25°C sofreram alteracdes a partir do trigésimo dia nos aspectos de cor e
odor. As amostras em 45°C a partir do décimo quinto dia mostraram variagcdo na cor e
aumento consecutivo da viscosidade até o fim do teste. Os condicionadores a 45°C a
partir do décimo quinto dia apresentaram variagdo no odor e na viscosidade, apds o
sexagésimo dia as amostras a 25°C e 45°C apresentaram mudancgas na cor. Quanto ao
pH e viscosidade, os resultados do teste analitico mostraram diferencas significativas
das amostras de 25°C em relacdo as amostras mantidas a 45°C. Diante disso, sdo
perceptiveis as mudancas nos parametros organolépticos, pH e viscosidade em
temperaturas elevadas, podendo afetar a estabilidade e eficacia do produto, no entanto,
esse trabalho demonstrou que a incorporacdo de éleos e manteigas vegetais como 0Oleo
de andiroba e a manteiga de murumuru possuem compatibilidade com os excipientes da

formulacéo dos fitocosméticos capilares.

Palavras-chaves: Fitocosméticos capilares. Estudo de estabilidade. Oleo de Andiroba.

Manteiga de Murumuru.



ABSTRACT

To develop hair phytocosmetics based on oil from Carapa guianesis Aubl. and butter
from Astrocaryum murumuru Mart. and to carry out the preliminary and accelerated
stability study. Shampoo and conditioner formulations were prepared containing
between 0.5 and 1.5% of andiroba oil and murumuru butter, respectively. In the
preliminary stability study, 06 freeze/thaw cycles were performed for 12 days, the
accelerated study for 90 days. The samples were stored at 25 £ 2 °C and 45 = 2 °C, and
the parameters analyzed were: organoleptic characteristics, pH and viscosity. All
analyzes were performed in triplicates. During the preliminary stability study, the
formulations kept at 25°C showed no changes in color, appearance and the odor became
less intense. The samples from the freeze/defrost cycle, the shampoo showed changes in
color, appearance and odor. Samples at 45°C from the fifteenth day onwards showed
variation in color and consecutive increase in viscosity until the end of the test. The
conditioners at 45°C from the fifteenth day showed variation in odor and viscosity, after
the sixtieth day the samples at 25°C and 45°C showed changes in color. As for the pH
and viscosity, the results of the analytical test showed significant differences between
the samples at 25°C and the samples kept at 45°C. Given this, changes in the
organoleptic parameters, pH and viscosity at elevated which may affect the stability and
efficacy of the product, however, this work demonstrated that the incorporation of
vegetable oils and butters such as andiroba oil and de murumuru butter are compatible

with the excipients in the formulation of hair phytocosmetics.

Keywords: Hair phytocosmetics. Stability study. Andiroba Oil. Murumuru Bultter.
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Desenvolvimento e estudo de estabilidade preliminar e acelerada de fitocosmético
capilar contendo 6leo de Carapa guianesis Aubl. e manteiga de Astrocaryum

murumuru Mart.

Melissa Karen Carvalho Silval; Gabriely Melo de Carvalho?; Bruna Carvalho Cantal de
Souza?; Céssia Valéria Pinheiro Corréa3; Kariane Mendes Nunes*: Gabriela Bianchi dos
Santos®.

INTRODUCAO

A éarea de produtos cosméticos € um ponto forte para a economia no Brasil, a qual se
classifica em quarto lugar no ranking mundial de uso de produtos de higiene pessoal,
perfumes e cosméticos e o segundo lugar no campo de investimento e inovagéo [1].
Dentre os principais fatores que estdo aliados ao crescimento do setor cosmético
brasileiro destacam-se a pesquisa e o desenvolvimento de novos produtos e insumos que
correspondam a demanda e expectativa do consumidor, além da obtencdo de insumos e
produtos finais de forma sustentavel, proporcionando a produgdo de produtos
cosméticos que colaborem com a reducdo do impacto ambiental e da geracdo de
residuos, além de promover maior seguranca de uso do produto [2].

A Amazbnia é uma regido que se destaca pela sua vasta disponibilidade de matérias-
primas, potenciais para o desenvolvimento de novos bioprodutos, em especial ao setor
de cosméticos. Dentre as espécies vegetais que podem ser utilizadas e que vém sendo
pesquisadas e manipuladas para a producdo de cosméticos naturais, destacam-se a
andiroba (Carapa guianesis Aubl.) e o murumuru (Astrocaryum murumuru Mart.) [3].
A andiroba possui usos variados, dentre eles, destacam-se 0 uso como repelente,
cicatrizante de ferimentos e contra pruridos em geral [4]. Além disso, também é muito

encontrada em forma de cremes e emulsdes cosméticas em razdo de suas propriedades

1 O artigo apresentado foi redigido conforme as diretrizes de submissdo da revista Journal of Cosmetics Science. As normas indicadas para a redagao

de artigos pela revista estéo disponiveis no link: https://onlinelibrary.wiley.com/page/journal/14682494/homepage/ForAuthors.html.



emolientes e de recomposicdo da oleosidade em peles ressecadas e com problemas de
escamacao [5].

Entre os metabdlitos secundarios do dleo de andiroba estdo os terpenos e compostos
fendlicos (flavondides e cumarinas) [6]. Os compostos fendlicos sdo as principais
substancias secundérias encontradas nas plantas, e sdo importantes por gerarem
beneficios a salde, pois possuem relevante atividade antioxidante [7,8].

O murumuru possui uma améndoa comestivel, de onde é extraido um ¢éleo, o qual
converte- se em uma gordura semissélida que é muito aplicada na inddstria de
cosmeéticos como matéria-prima para fabricacdo de sabonetes, cremes e shampoos, bem
como na industria de tintas como secativo [9].

Além disso, a manteiga de murumuru é empregada em loghes, sabonetes,
condicionadores capilares, méascaras faciais, shampoo, 6leos e emulsdes, hidratante de
pele, produtos para nutricdo dos cabelos e restauracdo de cabelos danificados e ceras
depilatérias. A manteiga é rica em acidos graxos 0 que aumenta a retencdo de agua,
proporcionando hidratacdo da pele e cabelos [10].

A manteiga oriunda do fruto do murumuru é constituido abundantemente de acidos
graxos, em especial do grupo oleico (= 57% écido oleico) e o 6leo extraido da améndoa
pertencente ao majoritariamente ao grupo laurico (> 77% acido laurico) [11,12].

O fitocosmético pode ser caracterizado como um cosmético que possui em sua
composicdo um ativo natural, de origem vegetal, podendo ser um extrato, 6leo fixo ou
6leo essencial [13].

Em contrapartida, os cosméticos convencionais sdo compostos por substancias como
parabenos, petrolatos e corantes artificiais que podem acarretar riscos de alergenicidade,

dermatites, toxicidade, além de outras reacdes adversas [14,15].



Em busca do desenvolvimento de fitocosméticos que oferecam seguranca e qualidade
ao consumidor, a estabilidade é um pardmetro que deve ser avaliado para garantir esses
aspectos na producao dofitocosmético, desde a fabricacdo até a expiracdo do prazo de
validade [13]. No entanto, € um parametro de validacdo pouco abordado em normas de
validacdo de metodologia analitica [16].

O estudo da estabilidade busca indicar qual é o comportamento do produto em analise
frente a um determinado intervalo de tempo, em condi¢fes ambientais as quais possa ser
submetido, desde a fabricacéo até o fim do seu prazo de validade [17].

Para a realizacdo do teste de estabilidade s&o analisadas diferentes condi¢fes de
armazenagem, dentre as mais comuns estdo: temperatura (elevada, do ambiente e
baixa), exposicao a luz e ciclos de congelamento e descongelamento [13].

Levando em consideracdo a busca pelo desenvolvimento de produtos sustentaveis, a
rigueza da biodiversidade amazo6nica é promissora para 0 delineamento de novas
formulas fitocosméticas capilares como shampoos e condicionadores, foram
selecionadas duas espécies de plantas nativas da Amazodnia a andiroba (Carapa
guianensis) e o murumuru (Astrocaryum murumuru) para o desenvolvimento de
formulacgdes fitocosméticas a fim de desenvolver formulacdes e realizar os estudos de
estabilidade preliminares e acelerados destas preparagdes.

MATERIAL E METODOS

Material
O 6leo de andiroba foi fornecido pela Comunidade Sdo Domingos, localizada na
Floresta Nacional do Tapajos (FLONA) no municipio de Belterra, PA. A manteiga de

murumuru foi obtida comercialmente da empresa Amazon Oil.



Métodos

As formulac6es do xampu e condicionador (Tabela 1 e 2) foram preparadas pelo método
de inversdo de fases. Para 0 xampu, a agua foi aquecida separadamente até atingir a
temperatura de 75°C. Os demais itens foram adicionados de forma paulatina e sob
agitacdo de 10rpm até total resfriamento da formulacdo. Apos resfriada, foi adicionada a
esséncia de alecrim herbal.

Para o condicionador, as fases oleosa e aquosa foram aquecidas separadamente em
banho-maria a 80°C. Apl6s a fase oleosa mostrar-se completamente fundida, foi
adicionada a fase aquosa de forma paulatina e sob agitacdo de 15rpm, até resfriamento.

A fase termolabil foi adicionada posteriormente.

Tabela 1: Composi¢cédo do Xampu

Excipientes Funcédo na formulacao
Fase Oleosa
Oleode Andiroba Hidratac&o, nutricdo

Fase Aquosa

Agua Solvente

Glicerina Umectante e Emoliente
Decyl glicosideo Tensoativo

Anfétero Cocobetainico Tensoativo

Sorbato de potassio Conservante

Benzoato de potassio Conservante

Goma Guar Espessante

Poliguaternario 7 Antiestatico, formador de filme

Esséncia de Alecrim Herbal Odor

Solugéo de acido citrico Controle de pH, conservante




Tabela 2: Composicéo do Condicionador

Excipientes Funcdo na Formulacéo
Fase Oleosa

Oleo de Andiroba Hidratag&o, nutricdo

Manteiga Murumuru Nutritivo e emoliente

MetilBehentrimonio e Emoliente e co-emulsificante

AlcoolCetoestearilico

Cloreto de Berrentrimonio Condicionante

Fase Oleosa

Agua Solvente

Glicerina Umectante, emoliente
Oleo Resina de Alecrim Conservante

Esséncia de Alecrim Herbal ~ Odor

Teste de centrifugacéo

O processo de centrifugacdo simula 0 aumento da gravidade, aumentando a mobilidade
das particulas, antecipando possiveis instabilidades, como a separacdo de fases. Para o
ensaio de centrifugacdo, foram adicionados 5g das formulacdes em tubos de ensaio com
rosca e em seguida levados a centrifugacdo em microcentrifuga da marca Benfer®. Os
testes foram realizados em trés ciclos de 3000 rpm por 30 minutos, a temperatura

ambiente [17].

Estudos de estabilidade preliminar e acelerada
Os estudos de estabilidade orientam a escolha das formulagdes durante a fase inicial de

desenvolvimento de produtos cosméticos. Tanto a estabilidade preliminar como a



acelerada avaliam parametros organolépticos (cor, aspecto e odor), pH e viscosidade, e
diferenciam entre si pela duracdo do tempo e condicbes de armazenamento. A
estabilidade preliminar propde a avaliagdo da formulacdo entre 12 a 15 dias com
amostras a temperatura ambiente de 25°C e ciclos de gela/degela (24h a 45°C e -5°C). A
acelerada, por sua vez, tem maior duracdo e os dados sdo coletados no 1°, 7°, 15° 3Q°,
60° e 90° dia para formulacdes em temperatura ambiente de 25°C e estufa a 45°C [17].

Para realizagéo desses testes, foram utilizadas amostras em triplicata.

Parametros organolépticos

Cor
Foi executada a analise visual comparando a cor das amostras testadas com a cor das

amostras padrdo sob condi¢des de luz “branca” natural [18].

Aspecto
Foram analisadas visualmente se as caracteristicas macroscopicas se mantinham as

mesmas que as de referéncia [18].

Odor
A analise de odor das amostras em teste e padrdo foram comparadas diretamente através

do olfato [18].

Determinacéo de pH
A determinacdo dos valores de pH foi realizada em medidor de pH digital de bancada
HMMP-210®, modelo LUCA-210, devidamente calibrado com solucéo tampéo de pH 4

e 7 em grupos de temperaturas em 25°C + 2°C e 45°C + 2°C [17].



Determinacéao de viscosidade
A determinacdo de viscosidade foi realizada em triplicata com o uso de viscosimetro
digital Brookifield®, modelo DV-E, que permite medir eletronicamente a forca de

torcao ja convertida em viscosidade, na unidade de milipascal (mPa.s) [17].

Andlise estatistica

Os dados de pH e viscosidade coletados durante os estudos de estabilidade foram
tratados estatisticamente por meio do software GraphPad PRISM 6.0. Foi utilizado
ANOVA e teste de Tukey para os dados de estabilidade preliminar e o teste T de student
pareado para estabilidade acelerada.

RESULTADOS

As formulacbes de xampu obtidas apresentaram coloragdo amarelo claro, aspecto
ViSCoso e turvo e odor caracteristico da esséncia Alecrim Herbal. As de condicionador,
aspecto cremoso e turvo, coloracdo verde claro e odor caracteristico de esséncia de
Alecrim Herbal. Nenhuma mudanca foi observada apds o processo de centrifugagéo e

deu-se continuidade a avaliacdo da estabilidade preliminar e acelerada.

Teste de estabilidade preliminar

As amostras que permaneceram a temperatura ambiente de 25°C ndo apresentaram
mudancas em suas caracteristicas organolépticas originais, exceto pelo odor menos
intenso da esséncia utilizada. As aliquotas de xampu do ciclo gela/degela apresentaram
mudancas em sua coloracdo, demonstrando tonalidade mais escura e perda de
viscosidade. Todas as amostras de condicionador avaliadasndo se mostraram alteradas
em analise macroscopica, afora o odor caracteristico da manteiga vegetal mais intenso.
Os valores de pH das amostras de xampu e condicionador do ciclo gela/degela nao
mostraram diferenga estatisticamente significativa (p<0,05) frente as amostras de

controle armazenada a temperatura ambiente.Amiralian e Fernandes (2018a; 2018b)



apontam que os valores de pH do xampu e condicionador devem estar, respectivamente,
em torno 5,50-6,00 e 3,5 a 4,5. Ressalta-se a importancia do controle de pH das
formulacbes de xampu, uma vez que estas devem permanecer um &cido fraco para que
haja a abertura da cuticula e limpeza dos fios de forma apropriada. Formulagdes que

possuem pH acima de seu ponto isoelétrico favorecem o embarago dos fios [19].

Tabela 1. Medic6es de pH e desvio padréo de amostras de xampu e condicionador em estudo

preliminar de estabilidade

CICLOE XAMPU CONDICIONADOR
TEMPERATURA (°C) TESTE CONTROLE TESTE CONTROLE
0 (25°C) 5,33 + 0,00 5,33 £ 0,00 3,64 £ 0,00 3,64 £0,00
1 (45°C) 5,02 + 0,04 5,15 £ 0,01 3,01 £0,25 3,15 £ 0,05
2 (-5°C) 6,13 + 0,04 5,07 £ 0,05 4,44 £0,12 2,95 + 0,03
3 (45°C) 5,03 + 0,02 4,84 +0,04 2,89 £ 0,09 2,97 + 0,05
4 (-5°C) 5,91 + 0,05 4,98 +0,03 4,53 +0,04 3,14 £0,01
5 (45°C) 4,88 £ 0,04 4,87 +0,04 2,60 +0,02 2,94 + 0,01
6 (-5°C) 5,86 + 0,27 5,07 £ 0,03 470+0,16 3,13 + 0,04
7 (45°C) 4,95 +0,01 5,10 0,04 2,97 0,19 3,45 £ 0,05
8 (-5°C) 5,95 + 0,04 5,21 + 0,04 4,33+0,02 3,15 + 0,04
9 (45°C) 5,33 + 0,56 5,16 + 0,02 2,82 £0,07 3,32 £0,03
10 (-5°C) 5,46 + 0,03 5,36 + 0,04 3,50 £ 0,02 3,37 £0,03
11 (45°C) 5,06 + 0,03 5,17 £ 0,03 3,03 £ 0,02 3,23+0,05
12 (-5°C) 5,77 + 0,03 5,09 £ 0,02 4,27 0,06 3,07 £0,12

O grafico A mostra que houve uma diferenca estatisticamente significativa (p<0,05) nos
valores de viscosidade nas amostras de xampu mantidas na estufa a 45°C quando
comparadas ao grupo controle. A temperatura € um dos fatores que podem afetar
produtos cosméticos, e quando elevada, geralmente acarreta a perda de viscosidade das
formulacgdes [21].

Em relacdo as amostras de condicionador, ndo houve alteracdes significativas (grafico

B).



6000+

© *
o
E 4000- ——
°
©
S
8
o 20004
2
>
0- T
Controle Estufa Geladeira

Grafico A: Viscosidade do xampu comparando as amostras controle e as que estavam no ciclo
gela/degela.
Fonte: Autora.
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Grafico B: Viscosidade do xampu comparando as amostras controle e as que estavam no ciclo
gela/degela.
Fonte: Autora.

Estudo de estabilidade acelerada

Os xampus mantidos a temperatura ambiente mostraram alteragdes em seus
aspectos organolépticos relativos a cor e odor. Foi possivel verificar uma coloracdo
mais escura e um odor mais suave a partir do trigésimo dia. Essas mudancas se
intensificaram durante as leituras realizadas no sexagésimo e nonagésimo dia.

As amostras mantidas em estufa a 45°C, por sua vez, também mostraram

mudancas em relagdo a cor e odor desde a leitura realizada no décimo quinto dia,



intensificando-se no trigésimo dia de analise. Nas leituras realizadas no sexagésimo e
nonagesimo dia foi possivel observar perda de viscosidade e a mudanca da coloragdo
amarelo-escuro para laranja avermelhado.

As aliquotas de condicionador das duas temperaturas avaliadas ndo apresentaram
mudancas em sua coloracéo ou odor até o ultimo dia de leitura. Somente no nonagésimo
dia foi possivel verificar a coloracdo tornar-se bege e o odor de manteiga vegetal
intensificado.

A andlise estatistica ndo mostrou diferenca significativa nos valores de pH das
formulagcdes em temperatura ambiente comparadas as mantidas em estufa (Tabela 4). O
controle dos valores de pH em cosméticos ¢é de grande valia no estudo de estabilidade,
uma vez que grandes variaces no neste valor podem ocorrer em razéo de reagdes de

hidrolise, presenca de impurezas, decomposi¢do ou erro de processamento [22].

Tabela IVV. Medidas de pH e desvio padrdo de excecdo de xampu e condicionador no

estudo de estabilidade acelerada.

CICLOE XAMPU CONDICIONADOR
TEMPERATURA
(45°C) TESTE CONTROLE TESTE CONTROLE

0 5,83+0,01 5,88+0,00 3,86+0,01 3,85+0,03

1° 6,20+0,21 6,13+0,15 3,23+0,25 3,81+0,03

7° 6,17+0,03 6,48+0,10 3,46+0,09 3,81+0,05
15° 6,10+0,06 6,45+0,15 3,21+0,13 3,70+0,03
30° 6,45+0,08 6,36+0,06 3,12+0,51 3,80+0,03
60° 6,18+0,20 6,33+0,03 3,05+0,04 3,53+0,03
90° 6,40+0,11 6,47+0,29 3,44+0,70 3,69+0,02

Fonte: autor.

O gréfico A mostra diferenga significativa (p<0,05) da viscosidade do xampu

mantido emestufa a 45°C em comparacdo as amostras a 25°C, demostrando que



houve perda de viscosidade.Segundo as observacdes organolépticas, a perda de
viscosidade aconteceu a partir do trigésimo dia.A andlise do condicionador

demonstrou que ndo houve diferenca significativa entre as amostras a45°Ce25°C.
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Gréficos C: grafico A ilustra a viscosidade do Xampu do estudo de estabilidade

acelerado e grafico B mostra viscosidade do condicionador em mPa.
Fonte: Autor
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Gréficos D: grafico A ilustra a viscosidade do Xampu do estudo de estabilidade
acelerado e grafico B mostra viscosidade do condicionador em mPa.

Fonte: Autor

O prazo de validade, periodo de vida atil de um produto, além de ser uma exigéncia
legaltambém é um quesito técnico de qualidade, dado que um produto instavel pode

perder sua eficacia e ainda acarretar danos ao usuario. As particularidades dos produtos

cosméticos impossibilitam a selecdo de um componente isolado da formula, tornando



trabalhosa a realizacdo da relacdo entre temperatura, constante cinética e a comparagdo
dessas variaveis com o prazo estimado de validade. Sendo assim, o prazo de validade
pode ser previsto por meio dos estudos de estabilidade, e sua confirmacdo deve ser
realizada por meio do teste de prateleira [17].
CONCLUSAO

Este trabalho demonstrou que a incorporacéo de 6leos e manteigas vegetais da
Amazbnia como o Oleo de andiroba e a manteiga de murumuru possuem
compatibilidade com os excipientes da formulacdo dos fitocosméticos capilares. Os
Oleos e manteigas amazonicos possuem um grande potencial de mercado, mas, ainda
sdo subutilizados. Os resultados em relacdo ao estudo de estabilidade preliminar e
acelerada foram bastante satisfatorios, uma vez que as formulagdes apresentaram
mudancas somente em condicOes de estresse apds um periodo prolongado de estudo,
entretanto ainda é necessario o teste de prateleira para a avaliagdo completa das

formulacgdes.
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