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RESUMO

Microemulsbes sdo sistemas de dispersdo de duas fases imisciveis, organica e
inorganica, geralmente, oleosa e aquosa, respectivamente, estabilizados com
tensoativos e cotensoativos. S&o termodinamicamente estaveis, isotropicas,
transllcidas e com baixa viscosidade. Sua aplicacdo cosmética é diversificada pela
sua capacidade hidratante com os 0leos fixos vegetais, viabilizando seu sensorial
agradavel para uso tépico. Recentemente, inimeros 6leos fixos vegetais estdo sendo
submetidos ao processo de ozonizacdo para agregacdo de valor na aplicacédo
cosmética. O presente estudo teve como objetivo desenvolver e caracterizar
microemulsédo, contendo 6leo fixo vegetal ozonizado. O desenvolvimento foi iniciado
com a elaboracdo de diagrama de fases pseudoternério, seguido da caracterizacdo
fisico-quimica: capacidade de disperséo da luz (efeito Tyndall), pH, tamanho médio
de goticulas da fase interna, indice de polidispersdo e potencial zeta. Foram
desenvolvidas 67 sistemas coloidais de fase organica e inorganica, obtendo no
decorrer do processo sistemas microemulsionados, amostras AM1 a AM7, com
titulacdo de até 9 mL. As microemulsbes apresentaram dispersdo de luz e
caracteristicas satisfatorias, obtendo tamanho de particulas com diametros de
goticulas de tamanho entre 10,84 + 0,37 nm até 385,67 + 56,71 nm. Os valores de
indice de polidisperséo encontrados foram de 0,22 + 0,02 até 1,00, apresentaram
cargas - 1,33+ 0,71 mv a - 4,60 + 1,35 mv, pH das amostras variaram de 6,28 + 0,01
a 7,22 + 0,02. As analises realizadas permitiram selecionar sistemas
microemulsionados, promissoras amostras para aplicagdo cosmética, pois atenderam
aos parametros fisico-quimicos da qualidade, como: tamanho de goticula, potencial
zeta e caracteristicas organolépticas e diversificar o teor do ativo cosmético, 6leo
vegetal ozonizado visando aplicacdo dermocosmética no tratamento e/ou prevencao
da acne

Palavras-chave: 6leo fixo vegetal; diagrama pseudoternario; microemulsao



ABSTRACT

Microemulsions are dispersion systems of two immiscible phases, organic and
inorganic, generally oily and aqueous, respectively, stabilized with surfactants and co-
surfactants. They are thermodynamically stable, isotropic, translucent and low
viscosity. Its cosmetic application is diversified by its hydrating capacity with fixed
vegetable oils, enabling its pleasant sensorial for topical use. Recently, numerous fixed
vegetable oils are being submitted to the ozonation process to add value in the
cosmetic application. The present study aimed to develop and characterize a
microemulsion containing ozonized fixed vegetable oil. The development started with
the elaboration of a pseudoternary phase diagram, followed by the physicochemical
characterization: light scattering capacity (Tyndall effect), pH, average droplet size of
the internal phase, polydispersion index and zeta potential sixty-seven organic and
inorganic colloidal systems were developed, obtaining in the course of the process
microemulsion systems, samples AM1 to AM7, with titration of up to 9 mL. The
microemulsions showed satisfactory light scattering and characteristics, obtaining
particle sizes with droplet diameters ranging from 10.84 £ 0.37 nm to 385.67 £ 56.71
nm. The polydispersity index values found were from 0.22 + 0.02 to 1.00, presented
loads - 1.33 £ 0.71 mv to - 4.60 £ 1.35 mv, pH of the samples varied from 6, 28 £ 0.01
to 7.22 £ 0.02. The analyzes carried out allowed us to select microemulsion systems,
promising samples for cosmetic application, as they met the physicochemical
parameters of quality, such as: droplet size, zeta potential and organoleptic
characteristics and diversify the content of the cosmetic active, ozonized vegetable oll
aiming dermocosmetic application in the acne treatment and/or prevention.

Keywords: fixed vegetable oil; pseudoternary diagram; microemulsion
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1. INTRODUCAO

O setor de produtos de higiene pessoal, perfumaria e cosméticos tem mostrado
grande expansao no mercado mundial e & considerado um bom foco de investimento.
O Brasil ocupa o terceiro lugar no ranking do mercado mundial de paises que mais
langcam produtos anualmente e é considerado o quarto maior mercado consumidor do
mundo ( DAUDT et al. 2013; ABIHPEC, 2021).

Os cosmeéticos organicos, veganos e naturais sao uma tendéncia de mercado,
pois o consumidor esta mudando seu habito, tendendo a comprar mais produtos que
atendem as questdes sociais, ambientais e de direitos dos animais (FURTADO;
SAMPAIO, 2020; MATTAR, 2021).

Sendo um desafio, pois a grande parte dos ingredientes utilizados em
cosmeéticos sao sintéticos, ha uma forte tendéncia em substitui-los por componentes
naturais, pois o mercado consumidor tem buscado gradativamente por produtos
sustentaveis que utilizam tecnologia limpa (FURTADO; SAMPAIO, 2020; MATTAR,
2021). O Brasil possui grande potencial de crescimento por ser fonte de principios
ativos e insumos, principalmente os de origem natural, propiciando oportunidade para
0 uso de novas tecnologias como as microemulsdes e aumentando a produtividade e
a eficacia dos produtos (DAUDT et al., 2013 apud ABIHPEC, 2011).

As microemulsdes (MEs) sdo sistemas empregados em produtos inovadores a
base de insumos vegetais para obtencdo de “cosmecéuticos”, proporcionando a
reducdo de efeitos toxicos, aumento da biodisponibilidade, aumento da estabilidade
do produto, melhoramento das caracteristicas de permeabilidade adequadas a via
cutanea e permitindo a aplicagéo de insumos multifuncionais, como por exemplo, agcéo
hidratante e melhora sensorial.

As MEs sdao translicidos ou transparentes, isotropicos e de baixa viscosidade,
constituidos por goticulas de tamanho nano ou micrométrico dispersas em uma fase
continua de um solvente imiscivel com a fase dispersa. Esse sistema € resultado da
formagédo espontanea, composta por uma fase aquosa, uma fase organica, um

(14

solvente hidrofébico que é chamado de "6leo”, um tensoativo e, frequentemente um
cotensoativo, normalmente um alcool de cadeia média (FANUN, 2012).

No desenvolvimento das MEs, a construgcdo de diagramas de fases
pseudoternarios (DFPT) é fundamental para determinar as condigdes experimentais

necessarias para a sua obtencdo, os DFPTs apresentam a forma de um tridngulo
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equilatero, sendo representados nos vértices cada um dos componentes, e em cada
um dos lados as variagcdes nas concentracdes dos componentes (de 0 a 100%)

( SILVA et al., 2015 apud SINGLA; PATANJALI, 2013).

Assim, procede-se a caracterizacdo do dominio das regibes de ME e em que
propor¢cdes 0s componentes puros se devem misturar para originar outros tipos de
estruturas. Um diagrama de fases para sistemas com quatro componentes: 0leo,
cotensoativo, tensoativo e agua apresentara regides distintas e bem definidas, com
propriedades termodinamicas e quimicas bem diferentes (PRETO, 2016).

Sua analise possibilita encontrar as regioes de transicdo entre emulsdes, fases
separadas e microemulsbes O/A e A/O e, consequentemente, determinar as
concentracfes minimas de cada componente para obter uma microemulséo ( SILVA
et al., 2015 apud SINGLA; PATANJALI, 2013).

O objetivo deste trabalho foi desenvolver sistemas microemulsionados utilizando
o diagrama de fases pseudoternario, a partir de diferentes concentracdes do 6leo fixo
vegetal ozonizado. A aplicacao e a influéncia do tensoativo e cotensoativo no sistema
de formacao das MEs foi avaliada. Além de caracterizacdo do sistema quanto as suas
caracteristicas organolépticas, tamanho de particula, indice de polidispersao e
potencial zeta. O foco foi desenvolver e caracterizar uma microemulsao de 6leo fixo

vegetal ozonizado.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 CONCEITO DE MICROEMULSAO

Microemulsdo (ME) € um sistema que foi descoberto por Hoar e Schulman no
ano de 1943, sendo definido como um termodinamicamente estavel e isotropicamente
translicido de dois liquidos imisciveis (Oleo/agua), estabilizados por um filme
interfacial de tensoativos. Entretanto, o termo microemulséo foi utilizado somente no
final da década de 1950 por Schulman e colaboradores (DAMASCENO et al., 2011).

Segundo Silva et al. (2015 apud DANIELSSON E LINDMAN, 1981) o termo
designa a) solucdo aquosa de um surfactante na qual € solubilizado um lipidio
(microemulsédo oleo/agua, O/A); b) solugcdo ndo aquosa de um surfactante na qual é
solubilizada agua (microemulsdo agua/ 6leo, A/O); c¢) sistemas que apresentam uma

transicdo continua entre solucdo aquosa e solucdo ndo aquosa do surfactante
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(microemulsédo bicontinua) e d) sistemas caracteristicos de surfactantes ndo iénicos
0s quais, dependendo da temperatura, podem apresentar uma continuidade tanto com
a fase aquosa como com a fase nao aquosa.

Nas microemulsdes, a fase dispersa pode adotar diferentes formatos, em funcao
das proporc¢des dos seus componentes e de fatores fisico-quimicos, conforme mostra

a Figura 1.

Figura 1 - Representacéo esquematica das trés microestruturas de microemulsées mais comumente
encontradas: (a) ME 6leo em agua (O/A) e (b) ME agua em éleo (A/O), empregando surfactante
anibnico e alcool de cadeia média, e (c) ME bicontinua.

(2) (b) ©)
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Fonte: SILVA, 2015.

Esse sistema é caracterizado por uma baixa tensao interfacial entre as fases
imisciveis entre si e oferecem varias vantagens como a estabilidade termodinamica,
a simplicidade em seu preparo, a capacidade de incorporar uma ampla gama de
moléculas, tanto hidrofilicas, lipofilicas quanto anfifilicas, aumentando sua
solubilizacdo e biodisponibilidade, além de reduzir a toxicidade (PESTANA et al.,
2008; FANUN, 2012).

3. SELECAO DOS COMPONENTES
3.1 0ZONIO

O Ozobnio (O3) € uma molécula inorganica formada por trés atomos de oxigénio,
caracterizado pelo seu poder oxidativo. Quando exposta a fluidos organicos ocorre a
formacdo de moléculas reativas de oxigénio (0O2) capazes de influenciar no

metabolismo celular e na regeneracao tecidual. Além disso, o contato com bactérias
16



gera reacfes que promovem a destruicdo das células bacterianas. Atualmente,
existem algumas formas de aplicacéo tépica do O3, como a utilizacdo do 6leo vegetal
ozonizado (SMITH et al., 2017; NERI et al., 2017; UGAZIO, et al., 2020; CARDOSO,
2021).

O ozobnio serve como uma terapia pratica em dermatologia que atua
destrutivamente contra bactérias, fungos e virus, ativando o sistema imunologico
celular e humoral, além de atuar como antioxidante na defesa de varias condi¢cdes
patolégicas. No entanto, poucas pesquisas foram feitas para descobrir outras
propriedades fisico-quimicas do ozénio. Além disso, a medida que a era da
epigenética esta chegando, esta sendo aprofundanda a compreensdo do mecanismo
molecular da ozonioterapia em doencas de pele (ZENG; LU, 2018).

Notavelmente, os efeitos terapéuticos do o0zb6nio dependem de sua
concentracdo, portanto, um gerador de 0zonio precisa de agentes ideais. Até agora,
as preparacdes médicas de ozbnio sdo classificadas em trés tipos, incluindo agua
ozonizada, 6leo ozonizado e gas ozonizado. A terapia com o0zbnio € acessivel,
previsivel e conservadora, com poucos efeitos colaterais. E a elucidacdo dos
mecanismos moleculares do ozénio beneficia ainda mais a aplicacdo pratica na
dermatologia (ZENG; LU, 2018).

3.1.2 OLEO FIXO VEGETAL OZONIZADO

O dleo fixo vegetal de interesse neste estudo tem uma variedade de bioativos e
acidos graxos insaturados, possui 0 acido trans-retindico derivado da vitamina A. A
vitamina A é de grande interesse para a industria de cosméticos que se concentra no
segmento anti-envelhecimento e com acdo antioxidante. Contudo, € devido as altas
concentracdes de tretinoina (entre 0,01 e 0,1%), sendo frequentemente utilizado em
prevencao, tratamento de dermatites e em processos de cicatrizacdo e na melhora do
aspecto da pele em geral (MARCHINI et al.,1994; IOELE et al., 2005; CONCHA et al.,
2006).

O 6leo ozonizado consiste em 0zénio e &cidos graxos insaturados, a 0zonizagao
direta de dleos vegetais com acidos graxos insaturados levam a formacéao da fracao
1,2,4-trioxolano que representa a forma ativa do 0z6nio nesses substratos. (ZENG;
LU, 2018).

Além disso, € responséavel por tratamentos antimicrobianos e antimicéticos.
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Dessa forma, o préoprio 6leo atua como hidratante e protetor, especialmente para os
pacientes com funcdo de barreira da pele prejudicada. Mais importante, é
armazenavel e portatil na vida diaria para atender a grande necessidade de mais
pacientes (ZENG; LU, 2018).

3.1.3 COTENSOATIVO E TENSOATIVO

Agentes tensoativos (também chamados surfactantes, agentes emulsificantes,
emulsionantes ou emulsificadores) sdo moléculas ou ions que sdo adsorvidos nas
interfaces (THOMPSON, 2006). Os tensoativos contém moléculas com afinidade tanto
pela agua como pelo 6leo, ou seja, com grupos hidrofilicos e hidrofébicos. Estes
compostos possuem duas fung¢des principais na formagao de emulsdes: (1) se orientar
na interface, diminuindo a tensao interfacial entre o 6leo ea agua, permitindo a
formacédo da emulsdo sem muito gasto de energia e (2) formar um filme ou barreira
ao redor das goticulas, estabilizando a fase dispersa frente a coalescéncia (PRISTA
et al., 2003).

Para auxiliar na escolha do tensoativo ideal para cada formulacao foi
desenvolvido por Griffin o sistema EHL (equilibrio hidrofilo-lipéfilo). Ele baseia-se no
fato de todos os tensoativos apresentarem uma porcao hidroéfila e outra lipofila. O
equilibrio entre as partes varia de acordo com o tensoativo. Com base neste equilibrio,
foram atribuidos valores de 1 a 20 para os tensoativos, sendo 0os menores valores
para os mais lipofilicos. Como regra geral, agentes emulsionantes nos quaisos grupos
hidrofilicos sdo relativamente dominantes sdo os mais adequados para produzir
emulsdes O/A (THOMPSON, 2006).

O cotensoativo e tensoativo de interesse sdo emulsionantes ndo idnicos,
constituem um grupo muito importante porque tém baixa toxicidade, menores
problemas de compatibilidade com outros materiais e S840 menos sensiveis a mudanca
de pH e adicdo de eletrélitos. Assim, apresentam como vantagens em relacao aos
demais tipos de emulsionantes um menor grau de irritabilidade cutanea, baixa
toxicidade, baixa sensibilidade aos aditivos (eletrdlitos), maior grau de compatibilidade
com substancias diversas e menor sensibilidade as alteracées de pH. Apresentando
EHL compreendidos entre 11 a 15 (ZANON, 2010).

18



4. CONSTRUCAO DO DIAGRAMA DE FASES TERNARIO / PSEUDOTERNARIO
(DFPT)

Uma das ferramentas mais utilizadas para a obtencdo de sistemas
microemulsionados é o diagrama de fases ternario ou pseudoternério, que consiste
em uma representacao grafica composta pelas trés fases que formam uma ME: fase
aguosa, fase oleosa e tensoativo (s) e, as vezes, um cotensoativo. Seu principal
objetivo é caracterizar o dominio de regides de ME, tendo como vantagem a escolha
da regido cuja viscosidade e outras caracteristicas sdo mais apropriadas para o
objetivo final (DAMASCENO et al., 2011).

Os sistemas pseudoternarios séo, geralmente, construidos a partir dos dados
obtidos por titulacdo ou pela preparacdo de um namero representativo de amostras
de diferentes concentracdes dos componentes. A vantagem de serem construidos a
partir dos dados obtidos por titulagéo, € que estes podem ser usados para estudar um
amplo nimero de amostras com diferentes concentragdes de uma forma mais répida
(PRETO,2016).

Os sistemas pseudoternarios sdo 0s que possuem aspecto de diagramas
ternarios apesar de serem formados por quatro componentes, agrupando-se dois
componentes de modo que a relacdo tensoativo/cotensoativo seja constante. Para
fazer a leitura das concentra¢des, em porcentagem, de cada componente em qualquer
ponto do diagrama de fases pseudoternario, deve-se seguir a orientacao horaria, ou
seja, no eixo oposto ao vértice superior estd representada a mistura de
tensoativo/cotensoativo, no eixo oposto ao vértice esquerdo, a fase aguosa e no eixo
oposto ao vértice direito, a fase lipofilica (SILVA et al., 2015).

Descrevendo assim, em que condicfes experimentais se obtém MEs e as
regides que limitam a transicao entre emulsdes, fases separadas, gel e emulsdes O/A
ou A/O (OLIVEIRA et al., 2004).
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Figura 2- Representacao esquemética de um Diagrama de Fases Pseudoternario (DFPT) formado
por um sistema de 6éleo/agualtensoativos, com énfase nas areas de formacao de micelas
convencionais e microemulséo O/A (A), micelas inversas e microemulsdo A/O (B), cristais liquidos (C)
e microemulséo bicontinua (D).
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Fonte: LAWRENCE & REES, 2000, ASSIS,2014.

5. JUSTIFICATIVA

Apesar do grande crescimento de estudos relacionados a aplicacdo
cosmecéutica de compostos bioativos de origem vegetal, os consumidores buscam
praticidade por meio do uso de produtos multifuncionais, efetivos e de baixo custo.

Os desenvolvimentos cientificos dos udltimos séculos tém permitido o
atendimento das necessidades bésicas (alimentagcdo, salde e vestuario) de uma
grande parte da crescente populacdo humana, pelo que o aumento da qualidade de
vida e da longevidade da populacdo faz com que tanto os homens como mulheres
dediqguem mais tempo, recursos e esfor¢os ao cultivo da higiene pessoal e da melhor
aparéncia possivel ao longo da sua vida (GALEMBECK e CSORDAS, 2010; GEDIYA
et al., 2011).

Adicionalmente, a “fitocosmética” representa atualmente um setor em nitido
crescimento, ndo s6 pelo avancgo na investigacao cientifica, mas também pelas reais
vantagens na aplicagcdo de produtos vegetais relativamente a alguns produtos
sintéticos, e pela sociedade que vem exigindo a ado¢éo de tecnologias de producao
econdmicas, ecoldgicas e seguras, que por sua vez, requerem um enorme esforco por
parte dos investigadores na pesquisa de compostos distintos, naturais e competitivos

(DRAELOS, 2001; KOLE et al., 2005). Dessa forma, a proposta em tela se justifica na
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tentativa de atender essa demanda do mercado.
6. OBJETIVOS

6.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver e caracterizar microemulsao multifuncional a base de 6leo

fixo vegetal ozonizado para aplicar como agente hidratante.

6.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS
e Empregar o diagrama de fase pseudoternario para desenvolvimento de

microemulsao;

e Caracterizar a (MES) e realizar ensaios fisico-quimicos.

7. METODOLOGIA

7.1 ELABORACAO DA MICROEMULSAO CONTENDO OLEO FIXO VEGETAL

O presente estudo foi elaborado no Laboratério de Tecnologias da Universidade
de Brasilia — FCE e no Laboratorio de Tecnologia de Medicamentos e Cosméticos
(LTMAC) da Universidade de Brasilia — FS. Em virtude da possibilidade de submisséo
de patente relacionado ao trabalho, as formulacdes ndo seréo reveladas e 0s insumos

serdo descritos apenas por sua fungéo farmacotécnica.

7.2 DESENVOLVIMENTO DO DIAGRAMA DE FASES PSEUDOTERNARIO

O diagrama de fases pseudoternario foi construido em temperatura ambiente
(cerca de 25°C), visando a emulsificacdo espontanea, pela técnica de titulacdo
(PATEL et al., 2016; SHAH et al., 2019.).

Para a elaboracdo do diagrama foram elaboradas 9 diferentes amostras de fase
organica, a fim de obter 81 microemulsdes. Sendo assim, o0 0leo fixo vegetal ozonizado
foi misturado ao cotensoativo na proporcéo 1:2. A fase organica foi completada com
a insergéo de tensoativo anidnico, conforme indicado no quadro 1, e a titulagdo da
fase aquosa foi realizada com agua ultrapura (Milli-Q®), adicionando 1 mL, sob

agitacao, a cada um minuto, até adicdo de 9 mL.
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Tabela 1 - Composicao das fases orgénica e inorgénica para desenvolvimento da microemulséo a
partir do diagrama pseudoternario.

FASE ORGANICA FASE AQUO SA
AMOSTRA OLEO FIXO VEGETAL + COTENSOATIVO (1:2) TENSOATIVO AGUA
AN 9,00 mL 1.00 mL
A2 8,00 mL 2,00 mL
A3 7.00 mL 3.00 mL
A 6,00 mL 4,00 mL
Az 5,00 mL 500 mL 100a900mL
A6 4,00 mL 6.00 mL
AT 3.00 mL 7.00 mL
Mg 2,00 mL 8,00 mL
A9 1.00 mL 9.00 mL

Fonte: De autoria prépria.

Durante a titulacdo, as amostras foram homogeneizadas, com uso de agitador
magnético multiposicdes (SPLABOR) por 1 minuto e foram observadas as mudancas
do aspecto visual, e visualizagéao do efeito Tyndall.

A observacdo de ndo homogeneidade do sistema, com a quebra da emulséo
caracterizada pela separacdo de fases, assim como a perda da capacidade de
dispersar a luz (auséncia de efeito Tyndall), consistem em fatores para né&o
seguimento da titulacao e realizacdo de analises seguintes.

7.3 CARACTERIZACAO DAS MICROEMULSOES

7.3.1 DISPERSAO COLOIDAL

Para classificacdo da emulsdo como disperséo coloidal, microemulsdo, foi
utilizado um termémetro digital infravermelho, incidindo feixe de luz nas amostras para
a observacao do efeito Tyndall, durante a titulacdo com &agua ultrapurificada, apos

adicao de cada 1 mL.

7.3.2 CARACTERISTICAS ORGANOLEPTICAS
As caracteristicas organolépticas avaliadas foram: coloracdo (levemente

amarelado), homogeneidade (auséncia de grumos), odor (caracteristico do 6leo ou

sem odor), e transparéncia/opacidade (transparente ou translacido).
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7.3.3 ANALISE GRANULOMETRICA
A analise granulométrica foi realizada em equipamento Zetasizer Nano ZS

(Malvern, EUA), para a determinacdo de tamanho médio de goticulas da fase interna
e indice de polidispersao (PDI) das goticulas. O equipamento utiliza a técnica de
espalhamento dindmico da luz, onde um feixe de laser que atravessa a amostra e as
particulas alteram sua posi¢ao, assim, o detector capta a intensidade da luz.

As amostras de microemulsfes foram diluidas em agua na propor¢do 60:940
(v/v) e inseridas em uma cubeta para realizacdo da leitura no equipamento. As

analises foram realizadas em triplicata.

7.3.4 POTENCIAL ZETA

O Potencial Zeta foi avaliado por meio da técnica de determinacédo de mobilidade
eletroforética das goticulas, utilizando o equipamento Zetasizer Nano ZS (MALVERN,
EUA). As amostras foram diluidas com solucdo aquosa de cloreto de sédio 1M, na
proporcao 60:940 (v/v) e colocada em uma cubeta especifica. A analise foi realizada

em triplicata para cada amostra.

7.3.5 MENSURACAO DO POTENCIAL HIDROGENIONICO

O Potencial Hidrogenibnico (pH) foi realizado com o auxilio de um phmetro
(Digimed) previamente calibrado. Foram realizadas diluicdbes de cada amostra em
agua ultrapura (Milli-Q), na proporcéo de 1:10 (v/v). As leituras foram realizadas em

triplicata a 25°C.

8. RESULTADOS E DISCUSSAO

8.1 DESENVOLVIMENTO DAS MICROEMULSOES

8.1.1 DESENVOLVIMENTO DO DIAGRAMA PSEUDOTERNARIO
O diagrama de fases pseudoternario foi utilizado no desenvolvimento do sistema

microemulsionado, pois consiste em um método simples e de facil execucdo, com a
apresentacao da proporgcédo de combinacdo dos componentes (v/v) para a formacao
de sistema.

A Tabela 1 ilustra as proporcdes que possibilitaram a obtencdo dos sistemas
coloidais, totalizando em 67 amostras de fase orgéanica e inorganica. A amostras AM1

a AM7 formou sistemas microemulsionados com a adicdo de até 9 mL de agua.
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Entretanto, as amostras AM8 a titulagdo foi interrompida com a adicao de 4 mL de
agua, e na AM9 com até 2 mL de agua, pois, nestes casos, ocorreu a quebra do

sistema emulsionado, com a separacao de fases organica e inorganica.

Tabela 2 - Desenho do desenvolvimento da microemuls&o contendo 6leo fixo vegetal ozonizado.

FASE ORGANICA FASE AQUO SA
AMOSTRA ) EO FIXO VEGETAL + COTEN SOATIVO (1:2) TENSOATIVO Azt

AND1 9,00 mL 1.00 mL 100 29,00 mL
AND2 8,00 mL 200 mL 1,00 29,00 mL
AND3 7,00 mL 3.00 mL 100 29,00 mL
A4 6,00 mL 400 mL 100 29,00mL
ANDS 5,00 mL 5.00 mL 100 29,00 mL
ANDG 4,00 mL 6.00 mL 1,00 29,00 mL
AT 3,00 mL 7.00 mL 1,00 29,00 mL
ANDS 2,00 mL 8.00 mL 100 24,00 mL
AND9 1,00 mL 9.00 mL 1,00 2200 mL

Fonte: De autoria prépria.

Com a finalizacao das titulacdes até 9 mL de fase inorganica, foram obtidos 7
sistemas microemulsionados, do tipo 6leo em &gua (O/A), AM1 a AM7 (cf. Tabela 1).
A forma semissoélida foi obtida nas amostras com quantidade de éleo inferior a 6 mL.
Por outro lado, conforme a propor¢édo de 6leo aumenta na amostra, com a respectiva
reducdo de agente tensoativo, os sistemas obtidos se apresentaram na forma liquida.
As fotografias apresentadas nas Figuras 4, 5 e 6, correspondem as microemulsdes na
forma semissoélidas AM1 a AM5 e liquidas AM6 e AM7.

O exposto evidenciou a influéncia do agente tensoativo na forma fisica das
microemulsdes obtidas. Este insumo provoca a reducéo da tenséo interfacial entre o

Oleo e agua e a composicdo centesimal das amostras esta representada no

Figura 3.
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Figura 3 - Diagrama de Fases Pseudoternario mostrando as regiées onde formaram as
microemulsfes em azul, os sistemas formados em vermelho apresentaram separac¢éo de fases. O
DFPT foi composto por oleo fixo vegetal ozonizado, contensoativo, tensoativo néo idnico e agua

MICROEMULSAO

100 > SEPARACAO DE FASE

-

0 25 50 75 100

OLEO + COTENSOATIVO

Fonte:De autoria propria.

8.2 CARACTERIZACAO DAS MICROEMULSOES

8.2.1 DISPERSAO COLOIDAL E CARACTERISTICAS ORGANOLEPTICAS

Avaliacdo do efeito Tyndall e as caracteristicas organolépticas foi realizada a
cada 1 mL de agua ultrapurificada titulado. Para a classificacdo de dispersao coloidal
foi utilizado de termémetro digital infravermelho. Observou-se a presenca do efeito
Tyndall nas amostras AM1 a AM7 (cf. Quadro 1), e respectivas amostras AM1 a AM7
(cf. Tabela 1).

Amostras AM8 e AM9 (cf. Quadro 1), foram tituladas até 4 e 2 mL de agua
ultrapurificada, apresentaram instabilidade, com separacdo das fases do sistema
emulsionado. Entretanto, antes da titulacdo chegar ao ponto de separacao de fases,
as amostras AM8 e AM9 (cf. Quadro 1) apresentaram aspecto opaco e com auséncia

da capacidade de difusdo da luz, e, portanto, ndo foram consideradas sistemas
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coloidais (cf. Tabela 2).
A andlise organoléptica avaliou a coloracdo, odor, transparéncia/opacidade,
estado fisico, homogeneidade (auséncia de grumos, sedimentos e coalescéncia) das

amostras selecionadas, como apresentado no Quadro 1.

Quadro 1- Analise organoléptica e classificacao do sistema coloidal das amostras obtidas ao final das
titulacdes empregadas no desenvolvimento do diagrama pseudoternério.

ODOR CARACTERISTICO
AMOSTRA COR DO OLEO! SEM CHEIRO TRANSPARENCIA/OPACIDADE HOMOGENIDADE EFEITO TYNDALL
AM1 AMARELA CARACTERISTICO TRANSPARENTE + +
AM2 AMARELA CARACTERISTICO TRANSPARENTE + +
AM3 AMARELA CARACTERISTICO TRANSPARENTE + +
AM4 AMARELA CARACTERISTICO TRANSPARENTE + +
AMS AMARELA CARACTERISTICO TRANSPARENTE + +
AM6 BRANCA CARACTERISTICO OPACO + +
AM7 BRANCA CARACTERISTICO TRANSLUCIDO + +
AM8 BRANCA CARACTERISTICO OPACO . .
AM9 BRANCA CARACTERISTICO OPACO . .

Figura 4 - Amostras das formulagdes produzidas AM1, AM2, AM3 e AM4

Figura 5 - Amostras das formulag@es produzidas AM5, AM6 e AM7

Nota: (+) sim e (-) ndo

Fonte: Autoria propria.

Fonte: Autoria prépria.

Fonte: Autoria prépria.

Figura 6 - Amostras das formulagfes produzidas AM8 e AM9.
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Fonte: Autoria prépria.

8.3 ANALISE GRANULOMETRICA

O objetivo do trabalho foi realizar o desenvolvimento da microemulsédo, as
amostras AM3, AM5 e AM6 sao microemulsdes conforme demostrado na tabela 3,
onde os diametros das goticulas foram de 152,13 + 1,50 nm até 385,67 £+ 56,71 nm.
As amostras AM1, AM2, AM4 e AM7 com tamanho de 10,84 + 0,37 nm até 94,35 +
8,41 nm sao sistemas considerados microemulsdes com tamanhos de particulas
menores que 100 nm.

O PDI indica a homogeneidade de distribuicdo do tamanho das goticulas dos
sistemas, valores de PDI menores que 0,20 s&o ideais, pois sugerem uma distribuicdo
homogénea do tamanho. Os valores de PDI encontrados foram de 0,22 + 0,02 até
1,00 + 0,00, conforme tabela 3.

Tabela 3 - Diametro médio das goticulas da fase interna e indice de polidispersédo das microemulsdes
obtidas com 9 mL de agua ultrapurificada.

AMOSTRA DIAMETRO DA GOTICULA (nm) INDICE DE POLIDISPERSAO (PDI)

AM1 10,84 £0,37 022 +0,02
AM2 1470+ 336 0,34 £0,06
AM3 38567 + 56,71 1,00 £0,00
AM4 9435+ 841 0,67 £0,02

AM5 194,10 + 65,01 0,79 £0,13
AMB 152,13 + 1,50 048 +0,03
AMT 8492105 0,26 0,01

Fonte: Autoria prépria
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8.4 POTENCIAL ZETA

O potencial zeta € a funcdo da carga superficial da particula, dada em Milivolt
(mv), de qualquer camada adsorvida na interface com 0 meio e da natureza e
composicdo do meio que a circunda. Esse potencial pode ser determinado
experimentalmente sendo um indicador Gtil da carga de superficie, podendo ser usado
para prever e controlar a estabilidade de solu¢des ou dispersdes coloidais (DENARI,
2012).

Essa caracteristica reflete a carga efetiva nas goticulas da fase interna, que se
correlaciona com a repulsédo eletrostatica entre elas, e com a estabilidade do sistema,
com isso, quanto maior o potencial zeta, mais provavel a estabilidade, pois as cargas
se repelem, e essa forga supera a tendéncia natural a agregacédo (MENDONCA, 2009;
PORTO, 2020).

Conforme Bali et al., (2010), a estabilidade das dispersdes esta diretamente
ligada com potencial zeta dos coléides, de forma que a estabilidade esta ligada com
a repulséo entre os coldides do sistema, pois quanto mais negativo o potencial zeta
menor a chance de agregacéo ao longo do tempo.

O potencial zeta mede a dimensédo de repulsdo da atracdo eletrostética das
cargas entre particulas do sistema, sendo um parametro importante que indicador de
interacdes entre as particulas, o que afeta a estabilidade do sistema de microemulsdes
ao longo do tempo.

As amostras deste estudo apresentaram cargas - 1,33+ 0,71 mva-4,60 £ 1,35

mv, conforme ilustrado na tabela 4.

Tabela 4 - Potencial zeta das amostras de microemulsfes obtidas com 9 mL de agua ultrapurificada.

AMOSTRA POTENCIAL ZETA (mV)
A -2,82* 1,44
AMZ2 -3,21 20,73
AMS -3,79+1,29
A4 -4,60* 1,35
ANMS - 2,22 %052
ANMB -1,72 %+ 129
AMT -1,33 20,71

Fonte: Autoria propria

28



8.5 MENSURACAO DO POTENCIAL HIDROGENIONICO

O Potencial Hidrogenionico foi realizado com o auxilio de um phmetro, as
leituras foram realizadas em triplicata a 25°C de cada amostra. O pH de formulacdes
esta totalmente ligado aos componentes utilizados, princialmente aos tensoativos e
cotensoativos, que neste caso sdo emulsificantes ndo ibnicos. Nessa analise, os pH
das amostras variaram de 6,28 £ 0,01 a 7,22 £ 0,02, quanto maior a concentracao do
tensoativo e menor a concentracdo de Oleo mais basico se mostrou a amostra, ao
aumentar a concentracédo do 6leo e diminui¢cdo da concentracdo do tensoativo houve

um decaimento do pH, conforme a tabela 2.

Tabela 5 - Potencial hidrogenionico das amostras de microemulsoes obtidas com 9 mL de agua
ultrapurificada

AMOSTRA POTENCIAL HIDROGENIONICO
AMA 7,22+ 0,02
AM2 5,54 = 0,01
AM3 5,49 = 0,01
A4 6,42 = 0,01
AMS 5,41 = 0,03
AMB 6,28 + 0,01
AMT 6,32 + 0,02

Fonte: Autoria propria.
9. CONCLUSAO

Nesse estudo, foi desenvolvido um diagrama pseudoternario para a obtengéo de
microemulsdes. Foram obtidos 67 sistemas microemulsionados, promissoras
amostras para aplicacdo cosmética, pois atenderam aos parametros fisico-quimicos
da qualidade, como: tamanho de goticula, potencial zeta e caracteristicas
organolépticas e diversificar o teor do ativo cosmético, 6leo vegetal ozonizado.
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Assim, novos testes deverdo ser executados afim de verificar os benéficos
adicionais a hidratacdo, aléem de melhoramento das caracteristicas desejadas para
uso topico facial, tais como sensacao tateis e odores agradaveis, como também a

possibilidade de aplicagcdo dermocosmeética no tratamento e/ou prevencédo da acne.
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